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“..no hay facil ni dificil; facil es lo que ya
sabemos hacer, dificil, lo que aun no hemos
aprendido a hacer bien”

Bernardo Houssay (1887 — 1971)
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cuando todas las personas tengan acceso a
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Resumen

El glaucoma es un grupo de patologias asociadas al dafio progresivo del nervio Optico que
conduce a la ceguera, una de las caracteristica frecuente de este grupo de patologias es el
aumento de la presion intraocular. En pacientes con glaucoma basicamente el objetivo de los
tratamientos consiste en reducir la presién intraocular mediante el uso de medicamentos o
dispositivos implantados. Hay una amplia variedad de dispositivos para aumentar el drenaje de
humor acuoso y reducir la presion intraocular. En esta tesis se parte de las especificaciones
descriptas en la Patente de Invencion AR058947 “Microaparato implantable en el ojo para
aliviar glaucoma o enfermedad causante de sobrepresion ocular” donde se propone la
fabricacion de un dispositivo activo para el control del caudal de humor acuoso basado en el uso
de polimeros conductivos. La microvalvula se puede dividir en 4 maddulos, el hidraulico por
donde circula el humor acuoso, el actuador que regula el caudal, un sensor para la medicion de
la presién intraocular y un sistema telemétrico para su energizacién y programacion externa.

Objetivo: desarrollar un prototipo de microvalvula (médulo hidraulico y actuador) utilizando
herramientas computacionales para la simulacion y caracterizacion experimental de la misma.

Metodologia: Para el disefio y la simulacion del funcionamiento de los dispositivos se emplearon
herramientas computacionales basados en el método de elementos finitos. En particular se
implementé un modelo fluido-estructura del moddulo hidraulico-actuador y un modelo
termoelastico sdlido bicapa del actuador. Se implementaron modelos del sistema ojo-valvula
utilizando circuitos eléctricos y sistemas de ecuaciones diferenciales ordinarias en Simulink® de
Matlab®. Se disefaron los procesos de fabricacion basados en tecnologias de produccion de
MEMS (Microelectromechanical Systems) para un laboratorio de prototipos y se desarrollaron
equipos para su implementacion de los mismos. Se construyeron moldes para la fabricacién de
maodulos hidraulicos con elastdmeros biocompatibles, utilizando impresoras 3D FDM (Fused
Deposition Modeling) y fresadoras de control numérico. Se fabricaron actuadores lineales (vigas)
y diafragmas para la microvalvulas basados en polimeros conductivos, los mismos fueron
caracterizados mediante técnicas electroquimicas (cronoamperometrias,
ciclovoltamperometrias) y mediciones cinematicas. Los modulos hidraulicos de las valvulas
fabricadas fueron caracterizados utilizando el test de gravedad recomendados por la FDA (Food
and Drug Administration) para obtener la relacién presion-caudal.

Resultados: Se disefaron y simularon cuatro prototipos para ser fabricados con tecnologias
MEMS. Se fabricarion y testearon prototipos del médulo hidraulico de la valvula, la resistencia
hidraulica promedio fue de 2,23E-2 + 0,19E-2 mmHg.min/ul en el rango 3 a 15 mmHg, para el
mismo rango de presion con el modelo numérico se obtuvo que la resistencia hidraulica
promedio fue de 4,82E-02 + 7,18E-02 mmHg.min/ul. Los actuadores lineales fabricados de
Kapton-PPy(DBS) presentaron una capacitancia volumétrica 2,31E+07 F/m3 con curvaturas de
66,17 mm.

Discusion: Las resistencias obtenidas en los modulos hidraulicos de las valvulas fabricadas
estan por debajo de los valores esperados para la microvalvula, las caracteristicas de los
actuadores fabricados se aproximan a los valores reportados en la bibliografia 1,30E+08 F/m3.

Palabras clave: Glaucoma, Microvalvula, Modelos, Elementos Finitos
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Introduccion

El glaucoma es un grupo de patologias asociadas al dafio progresivo del nervio éptico
que conduce a la ceguera, afecta 1.2 % de la poblacion mundial y es una de las causas
mas frecuentes de ceguera. (Guyton. Arthur C et al. 2006)

Una caracteristica frecuente de este grupo de patologias es el aumento de la presion
intraocular; la presidén ocular en ojos con y sin la patologia varia durante todo el dia
como se observan en la Figura 1. La variacién de la presién intraocular en pacientes
con glaucoma (circulos rellenos representan pacientes de pie, triangulos rellenos
pacientes sentados) y en pacientes no patoldgicos (circulos posicion de pie, triangulos
sentados) (Sit AJ, 2009)
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Figura 1: Presion intraocular en pacientes con y sin glaucoma

La presién intraocular esta determinada por la cantidad de humor acuoso producido en
el cuerpo ciliar, la resistencia del sistema trabecular, las vias de drenaje y por la presion
venosa epiescleral. El humor acuoso se produce en el cuerpo ciliar a una tasa
promedio de 2,5 [ul/min] ingresando a la camara anterior del ojo por la pupila y saliendo
de la misma principalmente por la malla trabecular, canal de Schlemm hasta alcanzar la
red venosa en la esclera del ojo (Figura 2 y Figura 3).

El humor acuoso es el medio por el cual la cérnea y el cristalino intercambian iones,
nutrientes y gases con el sistema vascular.


http://www.ncbi.nlm.nih.gov/sites/entrez?Db=pubmed&Cmd=Search&Term=%22Sit%20AJ%22%5BAuthor%5D&itool=EntrezSystem2.PEntrez.Pubmed.Pubmed_ResultsPanel.Pubmed_DiscoveryPanel.Pubmed_RVAbstractPlus
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acuoso

En pacientes con glaucoma el objetivo terapéutico es reducir la presion intraocular,
como primera opcion se emplean farmacos, luego intervenciones quirirgicas para
aumentar el drenaje entre las cuales se utilizan Shunt o valvulas.

En esta tesis se aborda el desarrollo de un dispositivo para el tratamiento del glaucoma,
el mismo se basa en el disefio descripto en la Patente de Invencion AR058947
“Microaparato implantable en el ojo para aliviar glaucoma o enfermedad causante de
sobrepresion ocular’ (Guarnieri, 2010)

Objetivos
Objetivo General

Desarrollar un prototipo de microvalvula (modulo hidraulico y actuador) para el
tratamiento de pacientes con glaucoma, utilizando herramientas computacionales para
la simulacion y caracterizacion de la misma.

Objetivos especificos

1. Modelar la valvula y el material actuador (polimeros conductivo) mediante el
método de elementos finitos

2. Optimizar el disefio de una microvalvula actuada por un diafragma de polimeros
activos.
Fabricar la microvalvula con tecnologia MEMS.
Validar el funcionamiento de la microvalvula in-vitro y los modelos desarrollados
con MEF.
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Estructura del informe

Este trabajo se compone de seis partes, en el primer capitulo se realiza una revision de
distintos disefios de microvalvulas para ser producidas utilizando procesos de
manufactura basados en la tecnologia MEMS. EI capitulo finaliza presentando
dispositivos basados en actuadores construidos con polimeros conductivos.

En el segundo capitulo se detallan las caracteristicas del disefio descriptas por el
dispositivo planteado y se describen el comportamiento funcional de distintos modelos
del dispositivo empleando herramientas computacionales para su simulacion.

En el tercer capitulo se presentan dos modelos (circuital y uno basado en un sistema de
ecuaciones diferenciales) que permiten predecir el comportamiento hidrodinamico del
ojo cuando se implanta una valvula, prediciendo el valor de la presién intraocular.

En el cuarto capitulo se describe el proceso de fabricacidon y caracterizacion de
actuadores basados en polimeros conductivos, se presentan los resultados alcanzados
y se los compara con los reportados en la bibliografia.

En quinto capitulo se presentan distintas tecnologias para la produccién de prototipos
de modulos hidraulicos de la microvalvula, se describen las experiencias realizadas y
los resultados obtenidos, finalizando el capitulo con la caracterizacion de dispositivos
fabricados y la comparacion con los resultados obtenidos por medio del modelado y
simulacion por elementos finitos.

En el capitulo seis se presenta la conclusion del trabajo donde se comparan los
objetivos especificos propuestos con los aborda la discusion de los resultados
obtenidos, finalizando con los aspectos a ser considerados en nuevas etapas del
desarrollo de la microvalvula.

En los anexos se presenta informacion complementaria como calculos auxiliares,
caracteristicas de equipamiento utilizado en la fabricacion y caracterizacion de
actuadores y modulos hidraulicos.

Referencias

Guarnieri F.A. Patente de Invencion AR058947 (A1) “Microaparato implantable en el
ojo para aliviar glaucoma o enfermedad causante de sobrepresién ocular’;
W02008084350 (A2) “implantable ocular microapparatus to ameliorate glaucoma or an
ocular overpressure causing disease”

Guyton A C. Hall John E. Fisiologia Médica. 2006

Sit AJ. Continuous monitoring of intraocular pressure: rationale and progress toward a
clinical device. 1: J Glaucoma. 2009 Apr-May; 18(4):272-9
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1.Capitulo 1: Dispositivos implantables
para glaucoma

Los dispositivos implantables para glaucoma tienen por objetivo reducir la presion
intraocular, los shunt son tubos que conectan la camara anterior del ojo con los tejidos
exteriores, las valvulas ademas de conectar la camara anterior con el exterior tienen
restrictores del flujo que modifican su resistencia hidraulica con la presién intraocular.

Este capitulo se compone de cuatro secciones, en la primera seccion 1.1 valvulas y
shunt para glaucoma en la cual se presentan los dispositivos aprobados por el
organismo especializado en tecnologia médica de Estados Unidos para el tratamiento
del glaucoma, haciendo énfasis en las caracteristicas morfoloégicas y funcionales de las
mismas.

En la Seccion 1.2 se describen de manera introductoria diferentes mecanismos de
actuacion de valvulas fabricadas con tecnologia MEMS (MicroElectromechanical
Systems) y de dispositivos para aplicaciones biomédicas (BIOMEMS,).

En la Seccion 1.3 se presentan aplicaciones basadas en el uso de polimeros
conductivos, se presentan dispositivos que utilizan como actuador el polimero activo
Polipirrol (PPy) dopado con Dodecilbenzensulfonato (DBS).

La Seccion 1.4 describe las principales caracteristicas técnicas del disefio a desarrollar
basados en la microvalvula propuesta por Guarnieri (2010) en la Patente de Invencion
AR058947 “Microaparato implantable en el ojo para aliviar glaucoma o enfermedad
causante de sobrepresion ocular’.

1.1 Valvulas y shunt para glaucoma

Los primeros intentos para drenar fluido de la camara anterior y disminuir la presién de
la misma, fue en 1907 cuando Rollet implanté un pelo de caballo tratando de conectar la
camara anterior con el espacio subconjuntival cercano al limbus. También se intento
con tubos de seda, oro, platino, tanatalo, polietileno. Las fallas post quirirgicas se
debian a cicatrices (scar) excesivas préximas al limbus, migracion del tubo, erosion de
las conjuntiva (Hong et al 2005).

En el afio 1968 se comenzd a realizar una técnica quirurgica denominada
trabeculotomia que consiste en abrir vias de paso alternativas para el humor acuso que
se produce en la camara anterior del ojo, sin embargo existen ciertos tipos de glaucoma
gue son considerados refractarios al tratamiento convencional con pobre prondstico, por
lo que se han desarrollado nuevos sistemas de filtracidon, que incluyen a los diferentes
dispositivos (Patel and Pasquale 2010).

El uso de dispositivos para controlar el glaucoma fue creciendo en comparacion con las
intervenciones de trabeculotomia, esto se debe a un mayor conocimiento de los mismos
y a la posibilidad de reducir los riesgos asociados a las intervenciones como la
trabeculotomia. (Schwartz et al. 2006) En el 70% de las intervenciones con implantacién
de valvulas la presion intraocular media disminuye en un 50% de los valores previos a
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las operaciones. Desafortunadamente, la tasa de fallas es de aproximadamente un 10%
por afio, conduciendo a que solo el 50% de los implantes son funcionales a los cinco
afos. (Patel and Pasquale 2010, Souza et al. 2007)

En la Tabla 1.1 se presentan los dispositivos habilitados, hasta el mes de agosto de
2014, para la comercializacion en Estados Unidos que demostraron seguridad y eficacia
a través de los procedimientos descriptos en los formularios 510K. (FDA Medical
Device, 2014).

Tabla 1.1: Registros de dispositivos aprobados por FDA mediante formulario 510K

Nombre del dispositivo Empresa 510(K) Aprobacion
Molteno3 lop, Inc. K062252 09/27/2006

Ahmed Glaucoma Valve, Model M4 New World Medical, Inc. K060644 09/18/2006
Express Mini Glaucoma Shunt Optonol, Ltd K030350 03/13/2003
Stz MInarle = Ereens e Optonol, Ltd KO12852 | 03/26/2002
Ahmed Glaucoma Valve Implant New World Medical, Inc. K991072 07/13/1999
Ahmed Glaucoma Valve, Model S3 New World Medical, Inc. K980657 04/20/1998
Baervelt Pars Plana Glaucoma Implant | Pharmacia lovision, Inc. K955455 02/18/1997
Ahmed Glaucoma Valve Implant New World Medical, Inc. K925636 11/12/1993
Krupin Eye Valve With Disk Hood Laboratories K905703 03/15/1991
Trabeculo-Suprachoroidal Shunt Visionex, Inc. K902296 03/14/1991
Baerveldt Glaucoma Implant Wright Medical Corp. K905129 02/11/1991
Optimed Glaucoma Pressure Regulator Optimed, Inc. K903462 10/16/1990
Modified Molteno(Tm) Implants lop, Inc. K902489 08/14/1990
Molteno Implant lop, Inc. K890598 02/27/1989

Krupin Eye Valve W/Scleral Buckle Hood Laboratories K885125 01/24/1989
Molteno Valve Seton Staar Surgical Co. K875099 03/30/1988

White Ocular Pressure Relief Device | 'e0191omCosmet Co, 1 ga004 | 021151985

Para lograr la aprobacion de comercializacion de FDA por via del formulario 510k el
dispositivo debe ser semejante a uno que ya se este utilizando en el mercado.

El primer dispositivo con caracteristicas semejantes a los que se utilizan en la
actualidad fue desarrollado por Molteno en el afio 1969, este conectaba la camara
anterior del ojo con la esclera a través de un conducto de silicona (diametro externo de
630 um y uno interno de 330 um). EI humor acuoso se drenaba a un plato de polietileno
de 13 mm de diametro con una superficie céncava que facilita su colocaciéon en el
espacio subconjuntival suturado en sus orillas a la esclerética y fijado entre los
musculos rectos superior y temporal permitiendo que el liquido indujera una ampolla de
filtracion por debajo del tejido tenoniano-conjuntival. (Hong et al. 2005, Lim et al. 1998)

Los implantes sin mecanismos reguladores de presion no controlan el flujo de salida del
humor acuoso lo cual induce frecuentemente hipotonia en el postoperatorio inmediato,


http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K062252
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K060644
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K030350
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K012852
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K991072
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K980657
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K955455
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K925636
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K905703
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K902296
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K905129
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K903462
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K902489
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K890598
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K885125
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K875099
http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K840204
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con la consecuente camara anterior plana y grandes probabilidades de complicaciones
mayores como desprendimiento coroideo, maculopatia hipotdnica o hemorragia
supracoroidea, si no se restringe la circulacion de humor acuoso en el post operatorio
temprano. El aplanamiento de la camara anterior puede poner en contacto el tubo con
la cérnea y/o el cristalino, causando pérdida de células endoteliales y su probable
descompensacion con el paso del tiempo en la primera, y la posibilidad de lesién al
epitelio del segundo, con la consecuente formacién de opacidades (Lim et al. 1998)

En el afo 1993 la FDA aprueba para el uso en el tratamiento de glaucomas un
dispositivo valvulado desarrollado por el Dr. Mateen Ahmed para evitar un drenaje
excesivo. El sistema de regulacién es bivalvular que comercialmente se le ha
denominado “Venturi Flow” haciendo mencién al principio de funcionamiento del
dispositivo. (FDA K925636, 1993)

La misma empresa, en el ano 2002 introduce una nueva linea de productos basadas en
el mismo principio de regulacion del flujo cambiando el material del plato por silicona de
grado médico (FP7, FP8). En la Figura 1.1 se presenta la disposicion de la valvula de
Ahmed® sobre el ojo.

Figura 1.1: Esquema de la valvula Ahmed FP7 implantada

En la Tabla 1.2 se presentan las dimensiones y los materiales de los dispositivos de la
empresa New World Medical (Rancho Cucamonga, California, USA).

Tabla 1.2: Dimensiones y materiales de la valvula de Ahmed

Modelo Espesor Ancho Largo Superf%cie Material
[mm] [mm] [mm] [mm?]
FP7 (Flexible Plate™) 0.9 13 16 184 Silicone plate
S2 (Ahmed™ Glaucoma Valve) 1.9 13 16 184 Polypropylene

En las valvulas, el humor acuoso sale de la camara anterior por un tubo pasando a
través de dos membranas elastoméricas (Figura 1.2) que restringen el flujo cuando es
menor de 8 mmHg y pasa cuando es mayor de 12 mmHg. (Schwartz et al. 2006,
Ahmed, 2001)



http://www.accessdata.fda.gov/scripts/cdrh/cfdocs/cfpmn/pmn.cfm?ID=K925636
http://www.ahmedvalve.com/index.php?option=com_content&view=article&id=10&Itemid=11
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Figura 1.2: Esquema vélvula de Ahmed S2, mecanismo de fijacion de la membrana.

En los afios 2002 y 2003 la empresa Optonol ingresa al mercado de EEUU con el
dispositivo Ex-Press® declarando el dispositivo como sustancialmente equivalente a las
valvulas de Ahmed, OptiMed Glaucoma Shunt, Baerverld Glaucoma Shunt (FDA
K012852, 2002).

Tabla 1.3: Dimensiones y materiales del implante Express

Modelo Diametro Material

Ex-Press Minature Glaucoma Implant, Mode 400 ym Acero Inoxidable 316L

El dispositivo Ex-PRESS Mini Glaucoma Shunt esta disefado para permitir la filtracion
del humor acuoso dentro del espacio subconjuntival. Hay cuatro modelos de Express
(R-50, X-50, T-50 y X-200) con diametros internos de 50 y 200 um, el dispositivo tiene
un largo que se aproxima al espesor de la esclera para facilitar la colocacion tiene un
chaflan y para facilitar el anclaje tiene un tope en forma de corona circular (Figura 1.3).
(Tam and Ahmed, 2008)

Ex Press R Ex Press X Ex Press P
Diametro interior 50 ym Diametro interior 50 y 200 pm Diametro interior 50 y 200 pm
Longitud: 2.96 mm Longitud: 2.42 mm Longitud: 2.64 mm

Figura 1.3: Modelos de Shunt EX-PRESS

El dispositivo se implanta en una peritomia conjuntival, en el espacio donde se suele
realizar la trabeculotomia (Figura 1.4). Los riesgos asociados a la implantacion de este
dispositivo son de hipotonia por sobre sobrefiltracion en el postoperatorio, hasta la
formacion de una capsula semejante a la que se forma en la trabeculectomia.
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Figura 1.4: Esquema de la localizacion del implante Ex-PRESS (Traverso et al, 2005)

En el afo 2012, la FDA aprueba el dispositivo iStent® trabecular micro-bypass de la
empresa Glaukos, este dispositivo esta indicado para ser utilizado en pacientes adultos
con catarata y con necesidad de reducir la presién intraocular. El implante esta
construido con titanio cubierto por heparina, con un largo de 1.0 mm, 0.33 mm de alto,
el Snorkel tiene un largo de 0.25 mm y un diametro de 120 ym. (FDA Premarket Aproval
iStent, 2012)
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Figura 1.5: Implante iStent, lugar de implantacion

El implante tiene una forma en “L” el mismo se coloca en la camara anterior a través de
la insicién que se realiza para la cirugia de catarata, el dispositivo esta disefiado para
ser implantado en el canal de Schlemm y con una saliente en la camara anterior como
se observa en la Figura 1.5.

1.2 Tecnologia MEMS

En el ano 1958, Kilby inventa el primer circuito integrado y se comienza a investigar en
el campo de la miniaturizacion de los dispositivos electrénicos y no electronicos. A
finales de los afios 1970 se comienza a desarrollar dispositivos mecanicos integrados
con electrénicos a los que se denomina como MEMS (MicroElectromechanical
Systems).

La tecnologia MEMS fue derivada inicialmente de las tecnologias de fabricacion de
circuitos integrados, en la actualidad los procesos de fabricacion de microdispositivos
involucran un amplio rango de disciplinas desde la quimica hasta la microinyeccién de
moldes.

Las dimensiones de los MEMS estan en el orden de los micrones (10° m). Los
dispositivos MEMS a partir de inputs producen outputs, los mismos pueden ser
mecanicos, movimiento de fluidos, cargas electricas, sefiales analogicas o digitales. El
pequefio tamafio de los MEMS lo hacen aptos para ser integrados en dispositivos
portables e implantables.
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Microvalvulas construidas con tecnologia MEMS

En la Figura 1.6 se presentan los mecanismos de actuacion mas frecuentes de las
microvalvulas activas construidas con tecnologia MEMS, la pieza mévil tradicionalmente
es una membrana acoplada con métodos de actuacion (a) electromagnética, (b)
electrostatico, (c) piezoeléctrico, (d) bimetalico, (e) neumatico, (f) propiedades de los
materiales como cambios de fase.

[=—] Bobina

Micleo

Espaciador

Figura 1.6: Principios de actuacién de microvalvulas activas (Oh and Ahn, 2006)

A modo de revisién de las distintas metodologias de actuacion se presentan algunas
aplicaciones con esquemas que describen los principios de funcionamiento de las
mismas.

La primera valvula activa fue desarrollada por Terry et al. (1979) reduciendo en tres
o6rdenes de magnitud la dimensiéon de las valvulas utilizadas en la técnica de
cromatografia gaseosa de la época. La valvula era actuada por un solenoide que
desplaza un vastago sobre una membrana, como se observa en la Figura 1.7. La
construccion de los canales de la valvula se baso en la técnica fotolitografica sobre una
oblea de Silicio y el ataque con una base fuerte como el KOH (Hidroxido de potasio).

J,-I C u.érpu
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| §sclnoite
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Figura 1.7: Esquema microvalvula con diafragma actuada electromagnéticamente. Terry et al.
(1979)
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Oh et al (2001) contruyeron una microvalvula a bolilla controlada por un campo
magneético (Figura 1.8). Cuando esta energizado las espiras la bolilla de niquel de 750
um de didmetro permanece en una posicion que deja pasar el fluido entre las paredes
de un tubo de Teflon, cuando se des energiza el sistema la bolilla es arrastrada por el
fluido cerrando el canal de salida realizado con un tubo de silicona de grado médico de
625 pm de didmetro interno y 1190 ym de diametro exterior.

Anilla Actuador Magnético

Magnetico
Enetiee y  [FEEm

——hainRRAR
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i : -
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Figura 1.8: Esquema microvalvula activa magnética

Las microvalvula actuadas por campos magnéticos pueden combinar imanes
permanentes con el agregado de espiras de un electroiman para aumentar la fuerza
reduciendo el consumo en el desplazamiento de membranas.

Vastago Metalico
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- ———__.— Magneto

Figura 1.9: Esquema microvalvula activa con iman permanente Gaspar et al. (2008)

Gaspar et al. (2008) proponen una microvalvula normalmente abierta, fabricada con
PDMS donde un vastago metalico (0,7 mm x 5 mm) desplaza una membrana de PDMS
reduciendo el area de paso cuando se aproxima un iman permanente de NdFeB (1/8” x
1/8"x 1/16” thick, K&J Magnetics, Inc., Jamison, PA, USA). En la Figura 1.9 se
presentan cortes transversales del dispositivo donde se pueden apreciar los espesores
de las capas de PDMS.

Las microvalvulas actuadas por campos eléctricos fueron disefiadas y desarrolladas
para controlar el flujo de gases, debido a los efectos de electrolisis que producen en los
fluidos.

Goll et al (1997) propusieron una microvalvula con una membrana compuesta por tres
capas, las dos externas aisladores y la central de oro. La membrana de 3 ym de
espesor es desplazada por las fuerzas de un campo eléctrico entre dos placas
separadas 25 ym, abriendo y cerrando los canales de entrada. Los voltajes necesarios
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para cerrar la valvula estan entre los 60-150 Voltios con una diferencia de presién de
110kPa.

En la Figura 1.10 se presenta una microvalvula actuada por una viga piezoeléctrica, que
modifica sus dimensiones geométricas cuando es energizada (Emst et al, 2002). En la
parte superior de la Figura la viga esta energizada cerrando el canal de paso del fluido y
en la parte inferior la valvula esta en abierta.

Entrada T l Salida

Entrada T l Salida

Figura 1.10: Esquema microvalvula activa con actuador piezoeléctrico (Ernst et al, 2002)

Rogge et al. (2004) desarrollaron una valvula normalmente cerrada para gases y fluidos
basadas en un actuador piezoeléctrico que funciona con 300 Voltios con una velocidad
de respuesta de 2 ms (Figura 1.11). Las pérdidas medidas fueron de 30 pl/min a una
presién de 200KPa para el Nitrogeno y de 0,0133 ul/min a una diferencia de presién de
100KPa de agua.

Actuador Camara hidraulica

Piezoeléctrico Silicona Estructura X Memhbrana

C:imara Asiento de Intrada. T * Salid
valvula la valvula R

Figura 1.11: Esquema microvalvula normalmente cerrada con actuador piezoelectrico Rogge et
al. (2004)

En la categoria de las valvulas térmicas se incluyen las actuadas por bimetales y por
efectos termo-neumaticos. Los dispositivos basados en este tipo de mecanismos de
actuacioén son atractivos por que tienen estructuras simples, las desventajas se asocian
al elevado consumo de energia para lograr los cambios de temperatura y una
respuesta lenta del actuador.

En la Figura 1.12 se ilustra el disefio de una valvula normalmente cerrada realizada por
Barth (1995), cuando la misma es enfriada el aluminio y el silicio se relajan y la valvula
esta cerrada. Cuando la temperatura se incrementa el aluminio se expande mas que el
silicio desplazando la estructura hacia arriba, permitiendo el flujo.
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Abierto (caliente)

Figura 1.12: Microvalvula activa con actuador termoelastico Barth (1995)

En la Figura 1.13, se presenta la estructura de una valvula normalmente abierta, el
mecanismo de actuacion es electro-termo-neumatico, donde la resistencia calefactora
se encuentra suspendido en el interior de la camara a calefaccionar. El dispositivo
opera a baja de presién (100 a 200 hPa) con una potencia de 20 a 40 mW. (Ruzzu,
1998)
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Figura 1.13: Esquema en corte de microvalvula electro-termo-neumatico Ruzzu (1998)

Microvalvulas y shunt para aplicaciones biomédicas

Entre las valvulas implantables se pueden mencionar dispositivos propuestos para
regular la presion hidrocefalica (Johansson et al. 2014), valvulas para regular la presion
de la vejiga (Liu Y, 2005) y para la liberacion de farmacos (Goettsche et al. 2007).

En la Tabla 1.4 se presentan dispositivos fabricados con tecnologia MEMS para la
regulacién de la presion intraocular, a modo de resumen se presentan el principio de
funcionamiento y alcance de cada uno de ellos para luego pasar a la descripcion.
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Tabla 1.4: Dispositivos BioMEMS para glaucoma

Dispositivo Principio de funcionamiento Alcance Referencias
Valvula con Pasivo, bidireccional basada en el desplazamiento del disco Prototipo Chen et al.,
disco de sobre canales de circulacion del fluido. experimental (2008)

Parylene.
Valvula Unidireccional, el cierre del canal de paso del fluido se realiza Prototipo Pan et al.
Cantilever con una viga en voladizo, pudiendo regular la presién de experimental (2003,
apertura cambiando la distancia al punto de apoyo. 2007)
SOLX® Inc Shunt basado en microcanales, la resistencia hidraulica Producto en | Diouf et al.
depende las dimensiones del dispositivo. el Mercado (2008)
Vaélvula El diafragma es desplazado por aumento de la presion de Prototipo Neagu et al.
electroquimica oxigeno producido por electrélisis. experimental | (1997,1998)
Microvalvula Microvalvula activa donde el diafragma es desplazado por un Prototipo Bae et al.
electromagnética efecto de un electroiman. experimental (2003)
Microvalvula Se basa en disponer una gota de material ferromagnetico no Prototipo Paschalis et
ferromagnética misible en un capilar, el angulo de contacto de material se experimental al. 2013
modifica con imanes permanentes, modificando la presion de
apertura.
Valvula ajustable Mediante un iman externo se puede ajustar el valor de la Prototipo Stergiopulos
para glaucoma resistencia hidraulica del dispositvo, modificando el area de experimental N, 2007
paso en un conducto de silicona de 300 um de diametro en estudios
externo. PMA de
FDA

La valvula con disco de Parylene se basa en el desplazamiento de un disco flotante que
bloquea el paso del fluido en una direccidon y en la otra permite el pasaje de fluido hasta
una determinada presion de cierre. La estructura de la valvula se construyé sobre un
sustrato de silicio y la misma fue disefiada para aplicaciones biomédicas como por
ejemplo el control de la presién intraocular. (Chen et al., 2008)
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Figura 1.14: Esquema de microvalvula pasiva y esquema de funcionamiento. Chen et al. (2008)

En la Figura 1.14 (a) se presentan los componentes de la valvula y en la Figura 1.14 (b)
se describe el mecanismo de regulacion como consecuencia del desplazamiento del
disco de parylene en funcion de la direccion del flujo.

Pan et al. (2003, 2007) presentaron disefios de una valvula pasiva cantiléver que
permite ajustar la resistencia hidraulica del dispositivo cuando es implantada en el
paciente, por via telemétrica y por Unica vez. La energia transferida por via telemétrica
es empleada en disolver por una reaccién electroquimica los puntos de apoyo de la viga
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en voladizo, cambiando la resistencia hidraulica del dispositivo. En la Figura 1.15 se
observa, en color azul, el circuito eléctrico que permite aplicar una diferencia de
potencial entre el pad de oro y cada uno de los apoyos de la viga.

Viga de Silicio

Pad de Oro
Vidrio
Flujo de
humor acuoso
Figura 1.15: Esquema de microvalvula pasiva. Pan et al. (2003, 2007)

El dispositivo Solx® es un shunt para el drenaje de humor acuoso de la camara anterior
al espacio suprachoroidal como se observa en la Figura 1.16 (a), el objetivo del
dispositivo es aumentar el drenaje por la via uveoescleral. El dispositivo esta construido
por dos laminas de oro superpuestas como se observa en la Figura 1.16 (b). Diouf et al.
(2008) describen el proceso de fabricacion con tecnologia MEMS basado en procesos
fotolitograficos y el crecimiento de estructuras en oro por electrodeposicion.

5.2mm

ARARRRRN N

Altura:

XG5-5: 40 micrones
XGS-10: 60 micrones

(&) ()

Figura 1.16: Shunt Solx, (a) ubicacion del implante en el ojo (b) partes del dispositivo.

El modelo XGS-5 pesa 6,2 mg y tiene un espesor de 60 um, en el interior cuenta con 9
canales de 25 ym de ancho y 44 uym de alto por donde fluye el humor acuoso. El
modelo XGS-10 pesa 9,2 mg con igual ancho de canales y 68 uym de alto. (Tam and
Ahmed, 2008)

El dispositivo aun no cuenta con la aprobacion de la FDA pero es utilizado a nivel
internacional (Karmel M, 2011).

Para mejorar la performance del dispositivo, se propusieron incorporar valvulas
construidas en parylene para obtener una resistencia hidraulica que varié con la presion
intraocular de forma no lineal. (Lin and Clevenger, 2009) En la Figura 1.17 se presenta
una de las formas de valvulas evaluadas para modificar la performance de los shunt.
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Figura 1.17: Modificaciones propuestas para el dispositivo SOLX (Lin and Clevenger, 2009)

Neagu et al. (1996, 1998) propone una microvalvula para glaucoma basada en
principios electroquimicos. La membrana que modifica el area de paso del humor
acuoso es flexionada por el aumento de presion del oxigeno que se produce en un
proceso de electrdlisis (Figura 1.18). Cuando la valvula es energizada con 1.6 Voltios y
una corriente de 50 pA, se produce una presion de oxigeno de 200 kPa en pocos
segundos, causando la deflexion de la membrana en un rango de 30 a 70 ym.

50 um
Pirex ) Salida Di;fragma Intra_da
I
Silicio | 'r s | . ’/ |
kE - . ) 50 um
Pegamento g _—— ==
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Figura 1.18: Microvalvula electroquimica (Neagu et. al, 1996)

Bae et. al. (2003) fabricaron una microvalvula activa normalmente cerrada para la
regulacion de la presion intraocular basada en la interaccién de campos magnéticos un
iman permanente solidario a una membrana y un solenoide que cuando es energizado
abre la valvula. En la Figura 1.19 se presenta un esquema de la microvalvula propuesta,
el consumo de corriente es de 60 mA.
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Figura 1.19: Microvalvula electromagnética (Bae et. al, 2003)

La microvalvula propuesta por Paschalis et. al (2013) se basa en el uso de 0,1 pl de
ferrofluido (particulas de 10 nm de Fe;O4 suspendidas en fluorocarbono) inmisible en
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agua colocada en un tubo de quarzo de 400 um de diametro externo y 300 um de
diametro interno como se observa en la Figura 1.20.

El fluidoferromagnetico en presencia de un campo magnetico estatico cambia el angulo
de contacto con la superficie que lo contiene, generando fuerzas en la interfase. Por lo
tanto el fluido puede actuar como una barrera bloqueando el pasaje del humor acuoso,
el iman principal (cubo de 158 um, Nd,Fe4,B, K&J Magnetics, Inc., Jamison, PA, USA)
se utiliza para retener fijo el ferrofluido en la pared del capilar y el iman secundario para
ajustar la fuerza que se requiere para atravesar la barrera. Cuando la presién del humor
acuoso vence la fuerza de atraccién del iman secundario el humor acuoso comienza a
fluir.
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Figura 1.20: Microvalvula ferromagnética (Paschalis et. al, 2013)

En la Figura 1.21 se presenta el dispositivo de drenaje para glaucoma ajustable y su
control externo (Figura 1.22), que se utiliza para leer la posicion funcional del implante y
para ajustar su resistencia fluidica. (Stergiopulos, 2007)

El implante se inserta quirdrgicamente debajo de un colgajo escleral de una manera
similar a la derivacion Ex-PRESS. Se compone de un tubo de silicona con diametro
exterior de 300 um y diametro interno de 200 um, que drena el humor acuoso de la
camara anterior en una ampolla formada en el espacio escleral. El implante contiene un
mecanismo que permite una compresion variable del tubo, alterando su area de seccion
transversal en consecuencia y cambiar asi la resistencia fluidica. Los diversos niveles
de compresion en el tubo se consiguen mediante la rotacién de un disco magnético
(que puede ser regulado externamente) alrededor de un eje, que es excéntrico a su eje
de simetria. La posicién angular del disco magnético define la longitud del tubo que se
comprime, asi como el grado de compresion radial. (Villamarin et al. 2014).
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Figura 1.21: Valvula de resistencia hidraulica ajustable magneticamente

Figura 1.22: Dispositivo externo para modificar la resistencia de la valvula

En la Figura 1.23 se observa la caida de presién de 80 mmHg en el dispositivo cuando
se modifica la posicién del disco magnético entre 80 y 150 grados (Villamarin et al.

2014b).
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Figura 1.23: Caida de presion en la valvula cuando se modifica la posicion del disco magnético
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1.3 Actuadores basados en polimeros conductivos

En este apartado se presenta el mecanismo de actuacion basado en el uso de
polimeros conductivos dopados para aplicaciones biomédicas (no glaucoma), en el
capitulo 4 se profundizan las caracteristicas de los materiales como asi también
aspectos vinculados con su sintesis y caracterizacion.

Los actuadores basados en polimero conductor Polipirrol (PPy) dopado con
DodecilbencenSulfonato (DBS) se los puede clasificar en actuadores volumétricos que
aprovechan los cambios en la altura y actuadores basados en vigas o diafragmas
bicapa que aprovechan las deformaciones en el plano cuando son energizados.

Los actuadores volumétricos se basan en la deformacion del espesor del polimero, este
mecanismos es el utilizado por Berdichevsky and Lo (2003) en la construccion de una
microvalvula para el control de flujos en sistemas microfluidicos como lab-on-chip .

Un sistema de microfluidico tipico para aplicaciones tales como un laboratorio-on-chip
utiliza microcanales relativamente largos, con anchura y profundidad de sélo unas
pocas decenas de micrometros 0 menos.

En la Figura 1.24 (a) se observa el esquema de la microvalvula normalmente abierta
construida con PDMS, la valvula se cierra cuando se energiza el actuador aumentando
su volumen cerrando el canal en el PDMS como se observa en la Figura 1.24 (b). Los
electrodos que se utilizan para energizar el actuador PPy(DBS) son de oro.
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Figura 1.24: Microvalvula con actuador volumétrico de PPy(DBS) (Berdichevsky and Lo, 2003)

Los actuadores basados en vigas o diafragmas bicapa son estructuras de vigas en
voladizo (cantilever) o diafragmas que permiten amplificar las pequenas deformaciones
en el plano del polimero conductor. Los mismos se construyen depositando una capa
delgada del polimero conductor sobre un sustrato delgado que no cambia el volumen
cuando se le aplica un voltaje, con pequenas deformaciones del polimero se logran
desplazamientos importantes (Smela 1999).

es un dispositivo que integra una o varias funciones propias de un laboratorio en un Unico chipcuyas
dimensiones van desde solo unos milimetros hasta unos pocos centimetros cuadrados


https://es.wikipedia.org/wiki/Laboratorio
https://es.wikipedia.org/wiki/Chip
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Los actuadores basados en estructuras bilayers fueron empleados en la construccion
de un dispenser de farmacos (Drug delivery) implantables como el que se observa en la
Figura 1.25, el intercambio de iones del actuador se realizan con el extracelular del
cuerpo humano.

PPy(DBS) Oro p ) imide
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Figura 1.25: Dispositivo MEMS para la liberacion de farmacos basado en una viga PPy(DBS) (Xu
et al, 2006)

En la Figura 1.26 se presenta un dispositivo que permite la liberacién de un farmaco al
medio contiguo al MEMS, la valvula permite la circulacién cuando el diafragma de
PPy(DBS) se desplaza al incorporar iones sodio que provienen del reservorio de
electrolito.

Reservorio de farmaco

Septum de silicona CE [I

Entrada

Salida Canal de silicona

Figura 1.26: Dispositivo MEMS para la liberacion de farmacos basado en un diafragma de
PPy(DBS) con reservorio incluido Goettsche et al. (2007).

La principal causa de falla de los actuadores bilayers en microdispositivos se debe a los
efectos de delaminacion entre el film del PPy(DBS) con el sustrato de oro (Au). En
interfase entre el polimero y el contacto eléctrico de oro no hay enlaces covalentes que
permitan una adhesion mayor, cuando se actua el bilayer aparecen esfuerzos de corte
en la interfase que remueven la adhesién entre los materiales. Para mejorar la adhesion
entre los materiales se investigaron técnicas para aumentar la rugosidad (Liu et al,
2007), reducir los esfuerzos de corte entre el PPy(DBS) y Au introduciendo un buffer
(Shapiro and Smela, 2006)

Ofra causa de falla de los actuadores se debe a la interaccion del polimero con el
electrolito debido al ataque nucleofilico (oxidacién), por ejemplo en soluciones acuosas
el PPy(DBS) comienza a declinar su funcionamiento a partir de 35000 ciclos
reduciendo a la mitad los valores inciales (Liu et al. 2003). En liquidos iénicos el PPy
puede ciclar de manera indefinida sin observarse alteraciones de sus propiedades (Lu
et al, 2002)
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Para evitar los reservorios de iones externos a las estructuras bi-layers se desarrollaron
los actuadores tri-layers donde los iones se encuentran confinados en una matriz
porosa cerrada por un film de polimero conductivo, pudiendo funcionar tanto en el aire
como en medios acuosos. Las matrices porosa mas frecuentemente utilizadas son
polifluoruro de vinilideno (PVDF) de 110 um (Alici et al, 2006; Fang et al, 2008; Alici et
al, 2009).

Kim et al. (2008) y Fang et al. (2010) utilizan estructuras tri-layers como mecanismo de
actuacién de microbombas. En la Figura 1.27 se observa las distintas piezas de la
microbomba en perspectiva explotada, la unidireccional del flujo se logra a través de
valvulas de retencion (check valve) de PDMS. El cuerpo de la bomba es de PMMA,
donde las cavidades se obtienen por maquinado con fresas de control numérico. Sobre
el diafragma de PDMS se pega el actuador de PPy-PVDF-PPy de 180 um de espesor,
10 mm de ancho y 10 mm de largo.
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Figura 1.27: Microbomba basada en un actuador rectangular de PPy-PVDF-PPy. (Kim et al.
2008)

En la Figura 1.28 se presenta microbomba fabricada por (Fang et al, 2010) el diametro
total del actuador es de 19 mm, con un diametro libre de la fijacién de 12 mm y un
espesor de 170 uym.

a) by

Figura 1.28: Microbomba basada en un actuador circular de PPy-PVDF-PPy. (Fang et al, 2010)

Debido a la rigidez del actuador las dimensiones de ambos dispositivo supera la decena
de milimetros, en la bibliografia no se describen dispositivos implantables que utilicen
actuadores tri-layers. En la bibliografia se observan trabajos de investigacion que
reducen el espesor de la matriz porosa (PVDF), lo que permite reducir las dimensiones
de los actuadores y el consumo energético. (Gaihre et al, 2011)

Considerando las caracteristicas de las distintas aplicaciones y sus mecanismos de
actuacion se presentan las caracteristicas de la microvalvula.
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1.4 Microvalvula propuesta

El dispositivo propuesto por Guarnieri (2012) es un implante activo para el control del
caudal de humor acuoso basado en el uso de polimeros conductivos.

El dispositivo incluye una valvula “cuasi-biestable” comandada por un sensor de presion
intraocular. EI diafragma propuesto es un polimero conductivo conjugado
biocompatibles, que presenta cambios en el volumen que dependen del potencial
eléctrico aplicado.

En la Figura 1.29 se presenta un diagrama en bloques de los componentes de la
microvalvula, el sensor y actuador son acoplados al conducto de drenaje, la medicién
de la presion se realiza cuando la valvula esta en la posicion normalmente cerrada.

Flujo de salida
Tubo de silicona Diafragma

Figura 1.29: Diagrama de bloques de la microvalvula propuesta por Guarnieri (2012).

La posicion mas frecuente de la membrana es la posicidon normalmente cerrada (Figura
1.30 a), al aumentar la presion la membrana sera forzada eléctricamente a deformarse
y abrir el conducto para permitir el drenaje (Figura 1.30 b). El rango de presion que la
micro valvula debe ajustar es de 1000-4000 Pa por encima de la presiéon atmosférica, a
muy bajo flujo de liquido, 1-3 pl/min.

Desplazamiento

. - > |
) 5 9 >
| L —|
Canal de entrada Canal de salida
a) Actuador no energizado b) Actuador energizado

Figura 1.30: Ubicacién del actuador cuando el actuador en la microvalvula es energizado.

En la Tabla 1.5, se describen las distintas alternativas cuando se modifica la posicién
del actuador en la valvula, se analizan los efectos sobre el globo ocular para distintos
flujos de salida de humor acuoso utilizando como referencia el caudal promedio de
2,5ul/min y los dafos posibles cuando el dispositivo no puede ser energizado.
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Tabla 1.5: Efectos sobre el globo ocular de la posicion del actuador

Normalmente Caudal salida (gsal) Efectos Consecuencia en caso de falla
cerrada gsal = 0 yl/min Hipertension Semejante a los efectos del glaucoma.
Abierta gsal > 2,5 pl/min Hipotensién Desprendimiento de retina; dafo del

epitelio corneal

Abierta gsal < 2,5 pl/min Hipertension Reduccion de los efectos del glaucoma

variando la 2,5 pl/min < gsal < 5 pl/min Normotension
apertura

Las caracteristicas que se podrian lograr con el implante propuesto son:

1. Tamano reducido basado en el uso de tecnologias MEMS, lo que permitiria facilitar
el proceso quirurgico, evitar o reducir la reaccion del tejido circundante y la posible
obstruccién del drenaje. La reduccién del tamano también esta asociada a la reduccion
del consumo energético del dispositivo.

2. Control activo del drenaje lo que permitiria una regulacién dinamica de la presion
intraocular contemplando distintas situaciones como los cambios diurnos, durante el
implante, dinamica de la enfermedad, etc.

3. Monitoreo telemétrico que posibilite cambio de estrategia del tratamiento (cambio de
la presion intraocular de control, testeo del funcionamiento del implante).

Las caracteristicas antes enunciadas permiten mejorar la biocompatibilidad del implante
lo que colaboraria en aumentar la vida util del mismo.

1.5 Sintesis del capitulo

En este capitulo se revisan los principales dispositivos implantables, que permiten
disminuir la presién intraocular en pacientes con glaucoma, aprobados para su
comercializacion por la FDA en Estados Unidos de Norteamerica. Cabe mencionar que
la agencia homodloga que regula el ingreso de tecnologia médica en Argentina es el
ANMAT (Administracion Nacional de Medicamentos, Alimentos y Tecnologia Médica)
quien reconoce Yy habilita la comercializacién de productos de uso médico en Argentina
que esten registrados y aprobados para su uso en paises que cuentan con organismos
de alta vigilancia tecnolégica (Europa, EEUU).

Entre los dispositivos aprobados se encuentran los denominados shunt (Molteno,
Express) y las valvulas pasivas como la valvula de Ahmed. Uno de los ultimos
productos aprobados es iStent que implanta en pacientes que presentan glaucomas
leves 0 moderados, como procedimiento asociado al remplazo del cristalino por lentes
intraoculares en pacientes con catarata.

El desarrollo de la tecnologia MEMS (Micro Electrical Mechanical System) posibilita el
disefio y construccion de dispositivos miniaturizados para ser implantados. Existen
prototipos experimentales de valvulas para controlar la presion basadas en actuadores
electromagnéticos que no son implantables por sus elevados consumos (60 mA)
(Byunghoon et al. 2002).
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Pan et al. (2007) propone una valvula pasiva basada en una viga que permiten ajustar
por Unica vez la resistencia hidraulica del dispositivo post implantado.

La valvula propuesta por Paschalis et. al (2013), esta basada en el uso de microimanes
con fluidos ferromagnéticos inmisibles en agua, la regulacion de la presién de apertura y
cierre se realiza ajustando la distancia de los imanes aspecto que impide un ajuste
dinamico del dispositivo. La ultima valvula también se basa en el uso del imanes para el
ajuste diario de la resistencia hidraulica propuesta por Stergiopulos (2007).

El capitulo finaliza describiendo las dos variantes de produccion de actuadores basados
en polimeros conductivos conjugados y aplicaciones como las de Goettsche et al.
(2007) que permiten considerar el uso de este tipo de actuadores en dispositivos como
el propuesto por Guarnieri (2012) por su bajo nivel de consumo.

En el proximo capitulo se presentan cuatro disefios diferentes con la simulacién de su
funcionamiento.
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2. Capitulo 2: Diseios, Modelos vy
Simulacion

Para la fabricacion de un BioMEMS es necesario definir los materiales a utilizar en su
construccion, las dimensiones de cada uno de los componentes, las especificaciones
técnicas del funcionamiento del mismo. Las tecnologias de fabricacion de MEMS
permiten obtener canales y estructuras con geometrias complejas, lo que dificulta
predecir su funcionamiento empleando ecuaciones analiticas.

Para la optimizacién del proceso de disefio se recurre al modelado empleando técnicas
de la mecanica computacional como la de elementos finitos que permiten simular el
funcionamiento de los dispositivos previo a las etapas de fabricacion.

En este capitulo se describen los disefios, modelos analiticos y computacionales de los
componentes de la microvalvula, en particular de la microfluidica y el microactuador
propuestos para resolver el problema mencionado en el capitulo 1.

En la seccién 2.1 se realiza una breve revision bibliografica de disefios y simulaciones
de dispositivos para la regulacion de la presion intraocular y se describen las
generalidades de la metodologia utilizada para el disefio, modelado y simulacion
empleado en este capitulo.

De la seccion 2.2 a la seccidon 2.5 se presentan cuatro propuestas de dispostivos
diferentes, en cada una de estas secciones se presenta: el diseno del dispositivo, el
modelado y la simulacion del mismo.

El primer dispositivo es una valvula con actuador piezoeléctrico polimérico (PVDF-TrFE)
sobre sustrato de silicio. Se modela de manera independiente el actuador del circuito
hidraulico, apartir de los resultados obtenidos se obtienen las dimensiones que permiten
controlar la presion en el rango fisioldgico.

El segundo dispositivo disefiado y modelado es una valvula con actuador Au-PPy(DBS)
en electrolito hiumedo, donde se considera la interaccion fluido-estructura para
determinar el comportamiento del dispositivo. La resolucién del modelo numérico se
resuelve utilizando la técnica de elementos finitos en dos software (Comsol y
PETscFEM).

El tercer dispositivo es una valvula con actuador PPy-PVDF-PPy, donde el electrolito se
encuentra disperso en una matriz polimerica de PVDF. El dispositivo fue representado
con un modelo matematico reducido que incluye las caracteristicas eléctricas y
mecanicas del actuador y el comportamiento del médulo hidraulico. También se modeld
numéricamente la interaccion fluido-estructura y el mecanismo de actuacién modelando
el actuador como un material termoelastico. Con los resultados obtenidos del modelo
numérico del médulo fluidico se adecua el modelo matematico reducido.

El cuarto dispositvo es una valvula con un actuador lineal de Kapton-Au-PPy(DBS) y un
diafragma de PDMS, donde se modela y simula el dispositivo considerando el actuador
como un material termoelastico, los parametros para modelar el actuador se obtuvieron
de datos experiementales de actuadores fabricados en el capitulo 4.
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Al finalizar el capitulo se discuten los resultados obtenidos de cada uno de los
dispositivos propuestos y se presentan recomendaciones a considerar en préximos
redisefios de la microvalvula.

2.1 Introduccion

Para el disefio se utilizan modelos matematicos que permiten predecir el
funcionamiento de los dispositivos cuando se modifican las dimensiones geométricas y
las propiedades de los materiales.

Para la simulacion del funcionamiento de una valvula Neagu (1998) utilizé la ecuacion
de Hagen-Poiseuille que permite determinar el flujo laminar estacionario de un liquido
incompresible y uniformemente viscoso (fluido newtoniano) a través de un tubo
cilindrico de seccién circular constante con flujos unidireccionales. Para el célculo de
resistencias hidraulicas de canales con secciones triangulares, rectangulares vy
cuadradas utilizé6 una féormula generalizada que introduce dos parametros nuevos: el
diametro hidraulico y la constante de forma.

Neagu (1998) en su trabajo analiza tres maneras diferentes de regular el flujo: a)
modificando el area de paso de un tubo de silicona, b) el ancho de un canal y ¢)
modificando la altura de un canal por medio de un diafragma; demostrando que esta
ultima forma es la que permite mayor sensibilidad en el control de la presién. Los
diafragmas pueden tener desplazamientos iniciales o estar corrugados para facilitar los
desplazamientos a menores presiones, la simulacién de la interaccion de la membrana
con el fluido se realiza utilizando el método de elementos finitos para un problema 2D.

Pan et al. (2003) simula la valvula de Ahmed mediante un modelo fluido-estructura
desacoplado. El desplazamiento del mecanismo regulador se obtiene al aplicar una
presion distribuida uniformemente y a partir de los resultados estructurales, se
establecen la geometria y las condiciones de contorno para el analisis de fluidos. Esta
es la forma mas sencilla de considerar ciertos aspectos estructurales en la dinamica de
fluidos de la valvula. En otros trabajos la valvula de Ahmed es modelada usando la
teoria de placas de Von Karman para el mecanismo regulador y un modelo de
lubricacion en 2D para el fluido. (Pan et al. 2003, Stay et al. 2005) En este modelo, la
ecuacion que gobierna se juntan en una forma monolitica y presenta algunas ventajas
con respecto a las simulaciones hechas por Pan et al. (2003), debido a que la
distribucion de la presién viene dada por la dinamica de los fluidos del problema.

Lin and Clevenger (2009) disefian restrictores de fluido para el dispositivo SOLX de la
Figura 1.16 a partir del analisis de distintas geometrias (rectangulares, circulares)
utilizando el método de Elementos Finitos para resolver la interaccion fluido estructura
para geometrias en 3D calculando la resistencia hidraulica del dispositivo para analisis
estacionarios. Kara and Kutlar (2010) proponen un disefio de una valvula para
glaucoma basada en dos resortes en espiral que modifican la posicion de sus extremos
con la presién del humor acuoso, el disefio fue analizado mediante la simulacién del
dispositivo para diferentes velocidades de ingreso utilizando el método de Elementos
Finitos.
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Como antes se menciona una de las caracteristicas principales de las valvulas es la
posibilidad de cambiar su resistencia hidraulica hasta reducir el caudal que por ella
circula para un determinado gradiente de presion.

En este trabajo se proponen valvulas basadas en diafragma, donde el cambio de
resistencia hidraulica se realiza en el canal de paso del fluido por el desplazamiento del
diafragma, la resistencia hidraulica depende de la geometria y las dimensiones del
canal de paso. En las valvulas activas el desplazamiento del diafragma es realizado por
un actuador, en este trabajo los actuadores son polimeros conductivos.

En este capitulo se describen cuatro disefios de dispositivos para el control de la
presion intraocular, en la Tabla 2.1 se presentan a modo introductorio los diferentes
disefios propuestos, los problemas abordados mediante las técnicas de la mecanica
computacional y los modelos que describen el comportamiento del fluido y de los

actuadores.

Tabla 2.1: Disefios propuestos, problemas estudiados y modelos empleados.

Valvula | Disefio Problema Modelado
1 Valvula con actuador Para una estructura en silicio Numeérico:
polimerico PVDF- propuesta se identifican las . .
. . i Ecuaciones de Navier
TrFE. dimensiones de la camara y del
Stokes
actuador para mantener una
diferencia de presion de 6mmHg
entre la entrada y la salida.
2 Valvula con actuador Se miniaturiza el dispositivo, Numeérico:
Au-PPy(DBS) definiendo las dimensiones de los .
. Ecuaciones de Stokes y
canales, camara y actuador. Se .
. e los desplazamientos del
calcula la resistencia hidraulica
, . , i actuador con
pasiva y activa del dispositivo.
tensiones residuales en
la Ecuaciones de Navier
3 Valvula con actuador | Se modela y simula un dispositivo 1. Numérico:
PPy-PVDF-PPy basado en actuadores que no . .
e Ecuaciones de Navier
demandan de electrolito liquido para
. ) Stokes
el funcionamiento. Se compara los
resultados obtenidos con un modelo | Material Termoelastico.
analitico con el numeérico. 2 Analitico:
Modelo matematico del
polimero conductor.
Método variacional: para
determinar la curvatura
del actuador.
4 Valvula con actuador Para una estructura de dimensiones | Numérico:
de Kapton-Au- semejantes a las valvulas . .
. . - Ecuaciones de Navier
PPy(DBS) comerciales, se identifica la altura .
i . Stokes  Material
de la camara y el diafragma para -~
L , . Termoelastico.
minimizar la energia necesaria para
la actuacion del dispositivo.
Se calcula la resistencia hidraulica
del dispositivo.
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En las proximas secciones se presentan las ecuaciones y las hipétesis para su
utilizacion, se explicitan las condiciones de borde que permiten la resolucion de los
problemas en el dominio fluidico y en la estructura. Se presentan las mallas utilizadas
para la discretizacion espacial de los dispositivos, la simulaciéon del funcionamiento de
los dispositivos se obtiene resolviendo las ecuaciones que modelan el comportamiento
del actuador y de la microfluidica mediante el método de elementos finitos.

2.2 Diseno valvula 1: actuador piezoeléctrico polimérico
(PVDF-TrFE).

La primera aproximacion a la microvalvula se realizdé considerando que el dispositivo es
montado sobre un sustrato de silicio de 100 ym de espesor con canales de ingreso y
egreso en forma de toberas, un diafragma de parylene y un actuador piezoeléctrico
basado en un estudio de Gomez et al, (2005). En la Figura 2.1a se presenta un
esquema de la ubicacion del dispositivo en un encapsulado de 3 x 3 mm, reservando un
espacio para la electronica de control, con un tubo de conexién a la camara anterior de
640 um de diametro externo ambos de silicona de grado médico. En la Figura 2.1b, se
presenta un esquema del montaje (actuador, diafragma, placa de silicio y tubos

conexioén).
Actuador +

’ Base walvula

Tubo de entrada

Figura 2.1: Valvula sobre sustrato de Silicio: a) encapsulado, b) componentes de la microvalvula.

En la Figura 2.2 se observa el estructurado de la placa de silicio en el plano 100, por
medio del ataque humedo con KOH, generando aperturas piramidales con caras en
angulos de 55 grados. Como se observa en la vista en perspectiva (Figura 2.2 b) hay un
receso donde se apoya el diafragma y el actuador, quedando un espacio por donde
circula el humor acuoso.

04D
._.LI'I I._
= 0
b L
0.60

Figura 2.2: Sustrato de silicio estructurado con ataques con KOH, cuerpo de la valvula: a) vista
anterior, b) perspectiva c) corte en el espesor.
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En la Tabla 2.2 se presentan las dimensiones del dispositivo identificando los
parametros a definir a partir de la simulaciéon para obtener una caida de presion en el
dispositivo de 7 mmHg.

Tabla 2.2: Dimensiones de la valvula con actuador polimérico PVDF-TrFE.

Parametros [pum]

Largo 1500

Ancho 600

Altura base 100

Altura de la cdmara A definir a partir de la simulacién
Espesor del actuador A definir a partir de la simulacién
Canales de entrada / salida Pirémide truncada de base cuadrada

Canales de entrada/salida

Lado de la base 400
Lado del apex 110
Distancia entre las caras planas 100
Distancia entre canales 330

Para el diafragma se seleccioné un material biocompatible como el parylene, con un
modulo de Young de 3,2 GPa, que presenta una buena adhesion al 6xido de silicio (A-
174 silane), alta hidrofobicidad y es aprobado por FDA para implantes (Chen et al.
2008). Para el actuador se considero la posibilidad de utilizar actuadores polimericos
como el PVDF-TrFE que permite lograr deformaciones del orden de las decenas de
micrémetros (Xia et al. 2006).

El problema que se aborda en el disefo de la valvula consiste en determinar la altura de
la camara, separacién que determina la resistencia hidraulica del dispositivo (Figura
2.3). Se considera que existe una separacion 6ptima que permite reducir el consumo de
energia para modificar el area de paso. Una separacion importante produciria hipotonia
en el ojo y una separacién menor hipertension, existiendo una posicion 6ptima que
permita modificar la altura del canal aumentando o disminuyendo el area de paso del
humor acuoso.

h= altura d= la camara

Canal de zalida Canal de entrada
Presion = 8 mmHg Presion= 15 mmHg

Figura 2.3: Esquema en corte de la valvula. En rojo indicacion de la camara.
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Modelo

El moédulo fluidico de la valvula se modeld utilizando la ecuacion de Navier Stokes
(Ecuacion 2.1) para las tres componentes x, y y z.

du 2.1
pa—nvzu+pu-Vu+Vp=F

Donde u es el campo de velocidades, p es la densidad, n la viscosidad dinamica y p es
la presioén, F las fuerzas de volumen. Para la resolucién del problema se consideraron
las siguientes hipdtesis: a) Fluido incompresible (Ecuacion 2.2); b) Fluido Newtoniano
n = 1e-3 [Pa.s]; ¢) Fluido en estado estacionario.

V-u=20 2.2

. p . u Ly . . s
El primer término P de la ecuacion 2.1 se elimina por considerarse el andlisis en

estado estacionario, al no haber diferencias de altura considerables entre la entrada y la
salida las fuerzas de volumen (F) son despreciables. Para resolver la ecuacion
resultante de las simplificaciones realizadas con las hipotesis antes mencionadas se
utilizé el software comercial Comsol® que permite la resoluciéon de problemas de
multifisica empleando el Método de Elementos Finitos.

Se modelaron cuatro valvulas con diferente altura del canal de paso, se fij6 entre la
entrada y la salida una caida de presién de 6 mmHg. Siendo esta la caida de presion
esperada para la valvula cuando el caudal es de 2,5 pl/min como se presentara en el
Capitulo 3.

El dominio que ocupa el fluido en las valvulas fue discretizado mediante 46428
tetraedros y las funciones de forma fueron de la forma lagrange Q2P1. De la resolucion
de las ecuaciones del modulo microfluidico se obtiene el flujo y el gradiente de presion
sobre el actuador.

El diafragma se modelé como un material elastico lineal e isotropico con un modulo de
Young de 2,3 GPa y un Coeficiente de Poisson de 0,33 (PVDF TrFE, propiedades),
resolviendo la formulacioén debilitada de la ecuacion de equilibrio (Ecuacion 2.3).

—V.-o=F 2.3

Donde F representa las fuerzas de volumen y o es el tensor de tensiones. Sustituyendo
por la relacion tension-deformacion y deformacion-desplazamiento se obtiene la
ecuacion de Navier expresada en desplazamientos.

El diafragma fue discretizado utilizando una malla con 9578 elementos tetraédricos y
funciones de forma cuadratica (Lagrange-Quadratic). En la Figura 2.4 se observan las
dos regiones que componen el diafragma, un rectangulo de 400 x 800 um inscripto en
otro de 600 x 1000 um, el marco perimetral se fija (no hay desplazamientos) simulando
el pegado del diafragma a la base de silicio. Sobre la parte central del diafragma
(rectdngulo de 400 x 800 um) se aplico el gradiente de presion para identificar el
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espesor mas adecuado para limitar el desplazamiento del actuador por efectos de la
presion del humor acuoso.

Figura 2.4: Discretizacion espacial del diafragma de la valvula con actuador polimerico PVDF-
TrFE

A continuacion se presentan los resultados de la simulacion del dispositivo variando la
altura de la camara y el espesor del diafragma utilizando el Método de Elementos
Finitos.

Simulacion

Se simularon 4 geometrias diferentes de la microvalvula, la altura de la cdmara principal
vario entre 4 y 10 um. El objetivo de la simulacién fue identificar un dispositivo en el
que la resistencia hidraulica este en el rango de 2,5 a 3,5 mmHg.min/ul para una caida
de presion de 7 mmHg y un caudal de 2,5 pl/min valores caracteristicos de un ojo
humano saludable.

En la Figura 2.5 se presenta el campo de velocidades en el plano medio del dispositivo,
donde se puede observar que la velocidad maxima es de 0,44 m/s para una diferencia
de presion de 7 mmHg entre la entrada y la salida, cuando la altura de la camara es de
30 um.

Campao de velocidad [m/s) Maxima: 0.444

Minima: O

a) b)

Figura 2.5: a) Campo de velocidad en el corte longitudinal-medial. h=30 um; b) Lineas de flujo en
la geometria de la microvalvula
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En la Tabla 2.3 se presentan los resultados de cuatro simulaciones, los mismos
permiten identificar los valores de altura de la camara, que también permiten reducir el
desplazamiento del diafragma (consumo de energia) para obtener el caudal de humor
acuoso fisiolégico de 2,5 pl/min en estado de equilibrio estacionario, con una caida de
presién de 6 mmHg en la microvalvula.

Tabla 2.3: Dimensiones de la camara principal y resistencia hidraulica.

] Resultados de la simulacion Parametros Calculados
Altura |  Area _ e
Céamara| de Paso | Caudal Ain | Caudal Aout Error Caudal Promedio | Resistencia Hidraulica
(i) (90) (qi-go)/2 [mmhg.min /4]
um] | [pm2] [uL/min] [uLmin] | (qgi-go)/qi *100 [uL/min] R=(Pi-Po)/qi
4 1600 0,58 0,60 - 3% 0,59 10,20
6 2400 1,92 1,96 -2% 1,94 3,09
8 3200 4,41 4,49 -2% 4,45 1,35
10 4000 8,40 8,54 -2% 8,47 0,71

Para la geometria propuesta la altura de la camara deberia estar entre los 6 y 8 um, lo
que permitiria variar el caudal de humor acuoso entre 1,94 y 4,45 pl/min. (Sassetti y
Guarnieri, 2008)

Velocky field [m]s]
Pt
o -~
~

8
o

2

Veloclty field [mjs]

Figura 2.6: a. Perfil parabdlico en la camara de la valvula b. campo de velocidades en la
microvalvula c. gradiente de presion en el dispositivo

Si se considera la velocidad maxima del campo de velocidades de la Figura 2.6a con la
Ecuacion 2.4 se calcula el numero de Reynolds para el problema, considerando 100 ym
como una longitud caracteristica del problema.

p - vel - learacteristico 2.4
n

NgeynoLps =

k m _ 2.5
1000 [m—%]-o,z |5 100e=6[m]

=20
le=3[Pa.s]

Miximo: 2001372
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De la expresién 2.5 se obtiene un numero de Reynolds caracteristico de los fluidos
reptantes, pudiendo resolver problemas de este tipo con la ecuacion de Stokes donde
se desprecian los términos convectivos.

Interaccioén entre el fluido y el diafragma

De los resultados de la simulacion podemos obtener un gradiente de presion en el techo
de la camara, presion que se ejercera sobre el diafragma.

Figura 2.7: Gradiente de presion en la camara de la microvalvula

Se utilizd el gradiente de presion para determinar la deformacion que ocasionaria el
fluido en diafragmas de distintos espesores. El material se consideré como isotropico
E= 2,3 Gpa, Coeficiente de Poisson 0,33, el modelo incorpora no linealidades
geométricas. Para la simulacién se fijo el perimetro y se considerd un gradiente lineal
de presion sobre el diafragma que se presenta en la Ecuacién 2.6, en x=0 la presién es
2000 [Pa] y en x=800um la presion es 1200 [Pa].

P(x) = 2000 — (800 (2 )) 26

800e—-6

Figura 2.8: Medicion de la curvatura del diafragma en y=300um

En la Figura 2.8 se presentan los desplazamientos de los puntos de la linea roja en el
diafragma de la Figura 2.9 cuando el espesor del diafragma es de 4, 6 y 8 ym de
espesor.
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Figura 2.9: Desplazamientos del diafragma por efectos de la presion en funcién del espesor

En la Tabla 2.4 se observa como varia el desplazamiento de la zona central del
diafragma, por efecto de la presion del fluido, en funcién del espesor del mismo.

Tabla 2.4: Desplazamientos maximos del diafragma vs espesor.

Espesor del
2 4 6 8 10 12 14 16
diafragma [um]
Max desplazamiento
110,52 13,89 4,16 1,76 0,91 0,53 0,34 0,23

del diafragma [um]

Para calcular el area de paso sobre la tobera se obtuvieron funciones que describen la
curvatura del diafragma sobre la tobera, en la Figura 2.10 y en la Figura 2.11 los
desplazamientos para cada espesor.

Figura 2.10: Medicién de la curvatura del diafragma en x=600um

En la Tabla 2.5 se presentan las funciones que describen el area de paso del humor
acuoso sobre la tobera de entrada de la microvalvula.




Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 60

100 -
90 = =
80 L] [ ]
70
60
50 = e=2um
40 e=4um
30
20
10 [ ] g -~ [ ]

0 '\,gxxxfxxxxxxxxxxxxfxx”m.

0 200 400 600
Coordenada Y(x=600um) [pm]

- - x e=6um

Desplazamiento del diafragma
[um]

Figura 2.11: Desplazamiento del diafragma en x=600pm

El area de paso del fluido que genera el desplazamiento del diafragma se obtiene
integrando los polinomios de interpolacion en el ancho del canal (400 um), las funciones
que se presentan en la Tabla 2.5, tienen una correlacion de R? = 0,9997 con las
posiciones del diafragma.

Tabla 2.5: Funciones que describen el area de paso sobre la tobera de entrada.

Espesor diafragma [um] | Funciones interpolantes Area paso [pmz]
2 y = 4E-08x* - 3E-05x® + 0.0055x° + 0.3727x — 1.2243 36579,61
4 y = 5E-09x* - 4E-06x° + 0.0007x* + 0.0471x — 0.1555 3279,13
5 y = 3E-09x* - 2E-06x° + 0,0003x* + 0,0243x - 0,0804 1655,84
6 y = 1E-09x* - 1E-06x° + 0.0002x? + 0.0144x — 0.0478 1047,54
8 y = 6E-10x" - 5E-07x + 9E-05x* + 0.0061x — 0.0204 428,64

Discusion de los resultados

De la Tabla 2.5 se puede observar que para el diafragma de 5 um de espesor de PVDF-
TrFE a una diferencia de presion de 6 mmHg genera un desplazamiento en la
membrana generando una area de paso del fluido de 1655 um?.

Es necesario de acuerdo a los valores presentados en la Tabla 2.3 que el area de paso
para obtener un caudal de fluido en el rango fisiolégico debe estar entre los valores de
2400 y 3200 pm?.

Esto implica que la camara debe tener una profundidad de 211 ym lo que permite
obtener un canal de paso con un area de 800+400 um? que deben sumarse al area de
paso por el desplazamiento del diafragma obteniendo un &rea total de 2455+400 um?

Considerando los valores reportados por Xia et al. (2006) para energizar el actuador, el
voltaje necesario para actuar este dispositivo estaria en el orden de los 200 a los 300
Voltios, lo que lo hace una alternativa inviable para un dispositivo implantable.
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2.3 Diseino valvula 2: actuador de polimero conductivo
Au-PPy(DBS) en electrolito humedo

A diferencia de la valvula anterior, se opta por el PDMS (polidimetilsiloxano) para la
construccion de la estructura y el polimero conductor PPy(DBS) (Polipirrol dopado con
Dodecilbencenosulfonato) como material actuador en un electrolito humedo. Los
cambios de los materiales estan vinculados con la necesidad de aumentar la
biocompatibilidad del dispositivo, aumentar el area de paso permitiendo el pasaje de
proteinas de 30um y que las técnicas de produccion de los mismos sean compatibles
con las utilizadas en Foundries de tecnologia MEMS. En el capitulo 5 se describen las
propiedades mas relevantes de los materiales seleccionados y las técnicas de
fabricacion para la construccion del prototipo.

En la Figura 2.12 se presenta un esquema del dispositivo el mismo tiene una dimension
de 400 x 400 x 300 um. El microactuador es un diafragma cuadrado de PPy(DBS)
utilizando el mismo principio de funcionamiento de actuadores en forma de diafragma
descripto por Goettsche et al. (2007) en la seccién 1.3 del capitulo anterior y con
dimensiones semejantes al disefio de la seccion 2.2.

Una valvula activa tiene una resistencia hidraulica cuando la misma no esta actuada
(resistencia hidraulica pasiva) y una resistencia hidraulica activa que puede ser
modificada cuando el actuador es energizado cambiando el area de paso del humor
acuoso por el dispositivo.

400

120 60 120
170 70
400
4 30
diahragm l
r =) [T [T 1w
L chamber
Inlet Onutlet

Figura 2.12: Esquema de la valvula con actuador de Au-PPy(DBS)

En la Tabla 2.6 se presentan las dimensiones del dispositivo, las incognitas a identificar
con calculos matematicos 6 mediante la simulacién del funcionamiento del dispositivo.



Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 62

Tabla 2.6: Dimensiones de la valvula con actuador Au-PPy(DBS)

Parametros Unidades [um]
Largo médulo fluidico 400
Ancho maédulo fluidico 400
Altura médulo fluidico 300
Altura de la cdmara 4
Espesor del actuador 30

Piramide truncada de base

Canales de entrada
rectangular

pase 120 x 40

9 170

Canal de Salida Paralelepipedo de base rectangular
Base 40 x 120

Largo 70

Distancia entre canales 170

Volumen del electrolito Mediante calculos estequiométricos
Resistencia hidraulica pasiva Modelo FEM
Resistencia hidraulica activa Modelo FEM

Espesor méaximo del dispositivo

completo (incluyendo modulo 1500

fluidico actuador y reservorio
para electrolito)

El principio de funcionamiento del actuador de PPy(DBS) se basa en las deformaciones
volumétricas que surgen cuando la matriz polimérica intercambia iones de Na (Sodio)
con el electrolito acuoso de 0,1 Molar de DBSNa, al modificarse la tensiéon eléctrica
aplicada sobre el mismo.

El volumen de electrolito necesario para el funcionamiento del actuador se obtiene con
la ecuacion 2.7, en el Anexo 7.1 se presentan las hipotesis y los pasos realizados en la
obtencion de la ecuacion.

espesor[m]| 2.7

T0-T0 ) +150

0,69¢!8 - ( =3 area [cm?]

Vol_electrolito =
atomos

mol
mol ]

CpBsNa [T] .grado de disociacién . Num Abogadro|;

En la Tabla 2.7 se presentan los resultados obtenidos con la ecuacion 2.7, para un
actuador de 30 um de espesory 16OOum2 de area, una solucién acuosa de 0,1 Molar de
DBSNa (Cpgsna) Y diferentes niveles de disociacion de la molécula DBSNa, con estos
datos se calcula el volumen de electrolito necesario para el funcionamiento del actuador
y la altura del reservorio
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Tabla 2.7: Volumen de electrolito para distintos grados de disociacion del DBSNa

% de moléculas disociadas de Volumen de Volumen de Altura de la camara del
DBSNa en el electrolito electrolito [Litros] electrolito [pms] electrolito [um]
10 1,0432E-06 1,04E+09 6520,24
20 5,2162E-07 5,22E+08 3260,12
40 2,6081E-07 2,61E+08 1630,06
60 1,7387E-07 1,74E+08 1086,71
80 1,304E-07 1,30E+08 815,03
100 1,0432E-07 1,04E+08 652,02

Cuando el soluto esta totalmente disociado la altura de la camara es de 652 um y de
6520 um cuando el soluto esta disociado en un 10% de las moléculas de DBSNa.

Para lograr un dispositivo implantable con las dimensiones propuestas en la Figura 2.12
y en la Tabla 2.6 se requiere que el grado de disociacion de la Tabla 2.7 sea mayor al
60% para que el médulo fluidico mas el diafragma y el reservorio de electrolito no
superen 1500 um.

Modelo

Este disefio fue modelado y simulado utilizando el software comercial Comsol® vy el
software PETSc-FEM (Storti et al.) este ultimo permite la resolucién del problema
utilizando calculo computacional paralelo en un cluster de computadoras reduciendo el
tiempo de calculo.

Para validar la resolucion del problema utilizando el método de elementos finitos se
modelizé y simuldé el comportamiento de la valvula de Ahmed® descrito en los trabajos
de Stay et al. (2005) and Kara and Kutlar (2010).

Modelado en Comsol

A diferencia del primer disefio donde se utilizé la ecuacién de Navier Stokes, el humor
acuoso se describi6 mediante la ecuacion de Stokes para estado estacionario
(Ecuacion 2.8), considerando que se comporta como un fluido laminar, incompresible,
despreciando los efectos de las fuerzas inerciales sobre el fluido y la ecuacién de
conservacion de masa que asume que el fluido es incompresible.

=V [-pl +n(Vu+ (VW)T)]=F 2.8

El diafragma de la microvalvula se describe como un sdlido elastico. El polimero
electroactivo presenta un médulo de Young E=450 MPa y una constante de Poisson de
v=0,33. Un solido deformado se describen completamente en cada punto con la
posicion (u,v,w) y la derivada de las componentes (u,v,w). La relacién tensién—
deformacion para condiciones de linealidad se presenta en la Ecuaciéon 2.9, se
considera que el solido presentara grandes deformaciones.

o = D¢ 2.9
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Donde D es la matriz de elasticidad de 6x6, para materiales isotrépicos queda definida
mediante el médulo de Young y coeficiente de poisson. Al igual que en el primer disefio
el software Comsol resuelve una formulacion débil de las ecuaciones de equilibrio.

La interaccion fluido-estructura se describe en la Ecuacién 2.10 que modeliza la carga
que realiza el fluido sobre la pared del diafragma, donde n es el vector normal de la
pared del diafragma. La carga representa la suma de las fuerzas viscosas y de presion
ejercida por el fluido sobre la pared del diafragma. Como se presenta en la Ecuacion
2.11 las Fuerzas viscosas son perpendiculares a la normal del diafragma, por lo que el
desplazamiento del mismo se debera solamente a los efectos de la presion del humor
acuoso.

Ft = —n.(—pl + n(Vu + (Vu)7)) 2.10
0 =—n.(n(Vu + (V7)) 2.11

Para la resolucion por el método de elementos finitos, se acopla el modelo elastico del
diafragma y el fluido mediante una malla que se ajusta en el espacio para seguir la
superficie de interaccion fluido-estructura (mediante el algoritmo equipotencial de
Winslow).

Para la resolucion del problema se fijaron como condiciones de borde del fluido las
presiones de entrada y salida como se observa en las Ecuaciones 2.12 y 2.13.

p=ni 212
P =Dy 2.13
En el resto de las paredes de la microvalvula la velocidad es nula.
El modelo 3D del dispositivo esta compuesto por cinco subdominios como se observa

en la Figura 2.13, la discretizacién del espacio se realiz6 con elementos tetraédricos y
las funciones de forma cuadraticas.

Solido: Parte del
diafragma sujeta
al cuerpo de la
microvalvula

Solido: Diafragma
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Fluido: Canal o
camara principal

Fluido: Canal de
Ingreso.(por la
base la piramide
truncada de base
rectangular
ingresa el humor
acuoso).

Canal de Egreso

Figura 2.13: Dominios fluidicos y solidos del problema

Para estudiar la convergencia de la malla y del problema se utiliza la Ecuacién 2.14 que
relaciona el caudal de entrada con el de salida cuando se deforma el diafragma con
tensiones residuales en el 1% en las direcciones de X y Y. En la solucion exacta del
problema se da cuando el caudal de entrada es igual al de salida, debido a que debe
conservarse la masay el error es cero.

Caudal;, — Caudalgy,; 2.14

% = 100
error % Caudal_in X

En la Tabla 2.8 se presentan las distintas mallas utilizadas en el testeo de la
convergencia en la discretizacion espacial del dominio.

Si adoptamos como valor mas exacto del caudal (3,16e-11) correspondiente a la
simulacion realizada en la malla de mayor densidad, cuando realizamos el calculo con
una malla de 1714 elementos estariamos cometiendo un error del 11,23%; y cuando lo
realizamos con la malla de 2642 elementos un 5,7% ambas por defecto.
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Tabla 2.8:Convergencia de malla de la valvula con actuador Au-PPy(DBS)
Numero Grados | Tiempo de .
Figura de de calculo C[?Tl:f\jg /Is—]m C?fn‘ia:‘,)'/—;]’“t Error
elementos | Libertad [min]

1714 46158 34,22 2,79E-11 2,81E-11 -0,93%
2642 142472 313,99 3,02E-11 2,99E-11 1,02%
4813 437674 3.723,07 3,15E-11 3,17E-11 -0,45%

Para simular el comportamiento del actuador se introdujeron deformaciones iniciales
entre 0,03 y 4% al actuador en el plano XY, lo que permite determinar como los
cambios en la geometria del actuador cambian el caudal en el dispositivo, a este
cambio en la resistencia hidraulica se lo denominé resistencia hidraulica activa. En la
simulacion también se determind el cambio de la resistencia hidraulica cuando varia la
presion de entrada al dispositivo, a esta resistencia que varia con la presion de entrada

se la denomind como resistencia hidraulica pasiva.

En los préximos parrafos se presenta el modelizado del problema con PETscFEM para
luego pasar a presentar los resultados de la simulacién con ambos software.
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Modelado en PETSc-FEM

Utilizando PETSc-FEM, el problema antes descripto se resuelve utilizando la ecuacion
de Navier-Stokes y el diafragma como un material solido elastico asumiendo grandes
desplazamientos y rotaciones para la estructura. El acoplamiento de las ecuaciones se
realiza mediante un algoritmo particionado que se resuelve de manera iterativa.

Para el acoplamiento entre el fluido y el sélido se utiliza una malla mévil con ALE
(Arbitrary Lagrangian-Eulerian), esto permite definir un sistema de referencia que sigue
el movimiento del borde mientras la estructura es deformada. Se resuelve un sistema
acoplado 3D, el humor acuoso es descripto por la ecuacién de Navier-Stokes para el
estado estacionario. La Ecuacién 2.15 expresa la conservacion de masa para un fluido
incompresible y la Ecuacion 2.16 la conservacion de momento:

V.-v=0 2.15

9]
pa—:+ plv—v,) -Vlv=V-.o 2.16

Donde v es la velocidad del fluido, p la densidad, v,, es la velocidad de la referencia
movil y o es el tensor de tensiones (presion y esfuerzos viscosos). Asumiendo que el
fluido es Newtoniano (Ecuacion 2.17), la ecuacién constitutiva se presenta en Ecuacion
2.18

7= ulVu + (Vv)7] 2.17
oc=1—pl 2.18

Donde u es la viscosidad dinamica y p es la presion del fluido. Las condiciones de
borde impuestas se presentan en las Ecuaciones 2.19 y 2.20.

t en T, 2.19
en TIp 2.20

Donde T, es una condicion de Neumann para prescribir las fuerzas de superficie
(tracciones) y T, es una condicién Dirichlet donde se impone la velocidad.

o-'n

<A

VvV =

Para la estructura se utilizd un modelo lineal elastico asumiendo grandes
desplazamientos y rotaciones (nolinealidad geométrica). La estructura es descripta por

, : ? . ,
el vector desplazamiento u, el campo de velocidad v= 6_1; la densidad del material p; y el

tensor de tensiones Cauchy o, escrito en una descripcion lagrangiana con respecto al
estado incial Q; .

ps':TZ:V-P en (g 2.21
P=]o,FT 2.22
F=I+Vu 2.23

Donde el tensor P es el primer tensor de Piola-Kirchhioff , para una conveniente
especificacion de la ecuacion constitutiva, el segundo tensor de Piola Kirchhoff es
introducido y este se relaciona con el primero por S=F'P
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S=F71p 2.24

Para un material elastico lineal e isotrdpico, la ecuacion constitutiva queda determinada
por

S = A(trE)] + 2uE 2.25

En el cual se relaciona el segundo tensor de Piola Kirchhoff con el tensor de
deformaciones Green lagrange E mediante las constantes de Lamé p y A. El tensor
deformaciéon de Green-Lagrange esta definido por la Ecuacion 2.26

E =%(Vu+VuT + Vu - vul) 2.26
El acoplamiento de las ecuaciones se resuelve mediante un algoritmo particionado, de
manera iterativa. Para el problema del fluido se utilizd6 una formulacion ALE (arbitrary
Lagrangian-Eulerian) es usada para definir un sistema de referencia que puede
moverse con el borde mientras la estructura se deforma. El algoritmo es implementado
utilizando el cédigo para resolucion por elementos finitos PETSc-FEM (Storti et al.) el
cual es un programa para la resolucion de problemas de multifisica utilizando calculo
paralelo basado en MPI (the Message Passing Interface) y en la libreria de PETSc (the
Portable Extensible Toolkit for Scientific Computations), mayores detalles de la
implementacién se pueden consultar en Sassetti et al. (2012).

La caracterizacion de la valvula con actuador Au-PPy(DBS) se realiz6 en dos etapas en
la primera se obtiene la resistencia pasiva de la microvalvula y en la segunda etapa se
analiza la resistencia activa cuando el diafragma es actuado. Se modeliza la actuacion
del diafragma imponiendo desplazamientos en diafragma semejantes a las obtenidas en
COMSOL por efecto de deformaciones residuales en el plano XY entre 0,03 y 4%.
Cuando el diafragma es actuado, la resistencia hidraulica disminuye debido al cambio
de la geometria de la camara. La valvula fue discretizada usando una malla
estructurada con 147920 elementos hexaédricos para el fluido (Figura 2.14) y 137388
elementos hexaédricos para la estructura.

Figura 2.14: Malla estructurada valvula con actuador Au-PPy(DBS)

Para determinar la variaciéon en la resistencia hidraulica pasiva de la microvalvula
debido a la presion del fluido sobre el diafragma, el flujo fue medido para diferentes
caidas de presion sobre la valvula. La salida de la valvula se fij6 en 8 mmHg y la
entrada se vario entre 15 mmHg y 60 mmHg, para cada caso se obtuvo un caudal y el
maximo desplazamiento del diafragma.
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La resistencia hidraulica activa se obtuvo fijando una caida de presion de 7 mmHg en la
microvalvula, variando la posicién del diafragma debido a las deformaciones del
polimero actuador.

El problema numérico fue resuelto en un cluster de 30 procesadores Intel Pentium IV
Prescott 3 GHz con 2 Gb de memoria RAM interconectados con dos switch Gigabit
Ethernet (1 Gbit/s), 3Com Super Stack 3. Los resultados obtenidos con PETscFEM se
comparan con los obtenidos en el software comercial Comsol®.

Simulacion

La resolucion de las ecuaciones descriptas en la seccion 2.4.2 considerando las
condiciones de borde permiten obtener el valor del campo de velocidad y de presion
para cada nodo de la malla del dominio fluido y las posiciones de cada nodo del
diafragma.

Figura 2.15: Lineas de flujo del fluido y desplazamiento del diafragma (der)

En la Figura 2.15 se observan las lineas de corriente por donde circula el fluido a través
de la microvalvula y el desplazamiento en el diafragma que se genera cuando existe
una diferencia de presion entre la entrada y la salida de 22 mmHg (Pin=30 mmHg y
Pout=8mmHg). El desplazamiento maximo en la zona central del diafragma es de 0,153
pm.

Resistencia hidraulica pasiva de la microvalvula.

Para determinar como cambia la resistencia hidraulica de la microvalvula cuando se
aumenta el gradiente de presién entre la entrada y la salida, se efectudé una variacién en
la presion de entrada de la microvalvula entre 15 mmHg y 60 mmHg y la presién de
salida se fij6 en 8 mmHg. Se calcularon los desplazamientos del diafragma en la
coordena X como se puede observar en la Figura 2.16 se presentan los
desplazamientos de los puntos de la linea roja en el diafragma de la Figura 2.17.



Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 70

Figura 2.16: Medicién de desplazamiento del diafragma para distintas presiones.

Se puede observar que la deflexion maxima es alcanzada cuando la presién de entrada
es de 60 mmHg, siendo la flecha maxima es de 0,205 um en la zona central del
diafragma.

2,5E-01 =15 mmHg
,E. 2 OE-01 =30 mmHg
5 / \ 45 mmHg
o
'g 1,5E-01 60 mmHg
E / \
N 1,0E-01
ey
3
a 5,0E-02 -

0,0E+00

Coord enada X

Figura 2.17: Desplazamientos del diafragma por efectos de la presion.

En la Tabla 2.9 se presentan los resultados de los cambios de la resistencia hidraulica
de la microvalvula cuando la presién intraocular pasa de 15 a 60 mmHg en la entrada
utilizando el software comercial Comsol. La resistencia hidraulica presenta cambios,
debido a la interaccién fluido estructura, del orden del 10% cuando la presién intraocular
pasa de 15 mmHg a 60 mmHg.

Tabla 2.9: Resistencia hidraulica pasiva de la microvalvula (COMSOL)

PIO (Presion | desplazamiento | diferencia de Presion resistencia variacion
Caudal e - .
Intraocular) del apex del ] [uL/min] hidraulica resistencia=
[mmHg] diafragma [um] | P=Pio-Pven [mmHg] | ¥ [mmHg/ul/min] | ARh/AP
15 8,90E-02 7,01 0,5 13,96
22,5 1,24E-01 14,51 1,05 13,77 -1%
30 1,59E-01 22,01 1,62 13,59 -3%
37,5 1,93E-01 29,51 2,2 13,42 -4%
45 2,28E-01 37,01 2,8 13,24 -5%
52,5 2,63E-01 44,51 3,41 13,07 -6%
60 2,98E-01 52,01 4,03 12,9 -8%
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En la Figura 2.18 se observa el desplazamiento del diafragma por efecto del campo de
presién y el perfil de velocidades en un corte transversal de la microvalvula a partir de
los resultados obtenidos con el software PETscFEM.

Press (mmHg)

15.0
"14,0
£12,0
10,0
8.00
Vel (m/seg)
055
-0.40
p 0,20
oo i
Pressure Velocity 00

Figura 2.18: Campo de velocidades y presién del humor acuoso en la microvalvula.

Utilizando la Ecuaciéon 2.4 se calcula el numero de Reynolds para el problema,
considerando 200 um como una longitud caracteristica del problema y una velocidad de
0,55 m/s (Figura 2.18).

13 [%] 10,55 2] - 200e6[m] 2.2

=110
le3[Pa.s]

En la expresion 2.27 se obtiene un nimero de Reynodls caracteristico de los fluidos
reptantes.

En la Tabla 2.10 se presentan los calculos de la resistencia hidraulica pasiva realizados
con los resultados obtenidos en la simulacion con PETscFEM, observandose que la
resistencia hidraulica tiene variaciones menores al 5% cuando la presién pasa de 15 a
60 mmHg.

Tabla 2.10: Resistencia hidraulica pasiva de la microvalvula (PETscFEM)

diferencia de
(Plr:,els(,)ic’)n desplazamiento del Presion resistencia variacion
Intraocular) apex del diafragma P=Pio-Pven Caudal hidraulica resistencia=
[mmHg] [um] [mmHg] [uL/min] | [mmHg/pl/min] ARh/AP
15 2,40E-02 7,01 0,54 12,98
22,5 4,90E-02 14,51 1,12 12,96 -0,2%
30 7,40E-02 22,01 1,72 12,80 -1,4%
37,5 1,00E-01 29,51 2,32 12,72 -2,0%
45 1,25E-01 37,01 2,94 12,59 -3,0%
52,5 1,51E-01 44,51 3,56 12,50 -3,7%
60 1,76E-01 52,01 4,2 12,38 -4,6%
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En la Tabla 2.11 se presentan las diferencias porcentuales entre los caudales obtenidos
con el software comercial Comsol® y PETscFEM.

Tabla 2.11: Comparacion resultados obtenidos con Comsol y PETscFEM

Presion Intraocular
de entrada COMSOL PETScFEM Diferencia

[mmHg] Caudal [uL/min]

15,00 0,50 0,545 8,26%
22,50 1,05 1,14 7,89%
30,00 1,62 1,74 6,90%
37,50 2,20 2,35 6,38%
45,00 2,80 2,98 6,04%
52,50 3,41 3,61 5,54%
60,00 4,03 4,26 5,40%

Las diferencias obtenidas pueden deberse al mallado del dispositivo, la resolucién del
problema con el software PETSc-FEM y la posibilidad de resolver el sistema de
ecuaciones en un cluster de computadoras permite mayor grado de refinamiento de
mallas obteniendo resultados mas precisos.

Resistencia hidraulica activa de la microvalvula.

Para obtener la variacién de la resistencia hidraulica activa del dispositivo para distintas
posiciones del diafragma variando las deformaciones residuales en el sdlido. Las
condiciones de borde se fijaron con una caida de presion de 6 mmHg entre la entrada y
la salida, calculandose el caudal de humor acuoso para cada posicion del diafragma.

En la Figura 2.19 se presentan cortes de la geometria resultante por donde circula el
humor acuoso, cuando se aplica un potencial eléctrico al diafragma que induce
deformaciones en el plano XY del 4%.

Campo de velocidad [m/s] Maximo: 0.360

035

r o2

0.05

o}
Minima: O

Figura 2.19: Camara principal de la microvalvula cuando el diafragma tiene una deformacion de
0,04 en el plano del diafragma
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El diafragma cuando es estimulado eléctricamente presenta desplazamientos que
incrementan el area de paso del fluido, como se puede observar en la Figura 2.20
donde se presenta el desplazamiento de la linea media del diafragma en su excursion
maxima.
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Figura 2.20: Desplazamiento del diafragma por deformaciones del polimero

En la Tabla 2.12 se presenta los distintos valores de resistencia hidraulica de la
microvalvula cuando el diafragma es actuado eléctricamente, calculada utilizando las
simulaciones de Comsol.

Tabla 2.12: Resistencia activa de la microvalvula (Comsol)

deformacion en el plano | desplazamiento del apex caudal resistencia hidraulica
del diafragma [%] [um] [ul/min] [mmHg/ul/min]

0 0 0,50 13,97
0,3 2,67 1,40 5,00
0,4 3,57 1,85 3,78
0,5 4,50 2,39 2,93

1 9,32 6,56 1,07

2 18,9 21,77 0,32

3 27,6 42,33 0,17

4 35,0 64,15 0,11
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En la Tabla 2.13 se presentan los valores obtenidos con el software PETscFEM para la
resistencia hidraulica activa de la microvalvula.

Tabla 2.13: Resistencia activa de la microvalvula (PETscFEM)

deformacion en el plano | desplazamiento del apex caudal resistencia hidraulica
del diafragma [%] [um] [UL/min] [mmHg/pL/min]

0 0 0,54 13,08
0,3 2,67 1,34 5,22
0,4 3,57 1,73 4,05
0,5 4,50 2,19 3,20

1 9,32 5,80 1,21

2 18,9 19,44 0,36

Adoptando como los valores obtenidos con PETscFEM como mas precisos el rango de
resistencias hidraulicas de interés esta comprendido entre 13,08 a 1,21 mmHg/ul/min, el
mismo se logra deformando el diafragma entre 0 a 1% en el plano XY, El
desplazamiento maximo del diafragma en la direccion vertical es de 2,67 um a 9,32 um
cuando la deformacién en el plano es de 0,3% vy 1%,

Discusion de los resultados

La microvalvula propuesta permitiria controlar la presion intraocular de pacientes con
glaucoma variando la resistencia hidraulica con pequenas deformaciones del diafragma
de PPy(DBS). En un rango de 0 a 1% de deformaciones en el plano XY del polimero
conductor se controla el caudal en un rango fisiolégico .

Para presiones comprendidas entre los 15 mmHg y 60 mmHg no se observan
desplazamientos significativos del diafragma (menores a 0,3 um), por lo que la
resistencia hidraulica pasiva varia en apréximadamente un 3%.

Esto implica, que en nuevos disefios de diafragmas se podria considerar espesores
menores, aumentando el desplazamiento de los mismos cuando la presion es mayor a
15 mmHg. Esto permitiria reducir la frecuencia del encendido-apagado del dispositivo y
a su vez, un actuador de menores dimensiones requeriria menor energia para su
actuacion.

La reduccion de las dimensiones del actuador traeria una reduccion en las dimensiones
del reservorio del electrolito.
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2.4 Diseino valvula 3: actuador de polimero conductivo
con electrolito en matriz porosa (PPy-PVDF-PPy)

La valvula propuesta en esta seccion se construye superponiendo laminas de PDMS
como material estructural, a diferencia del disefio anterior la microvalvula no requiere de
un reservorio de electrolito para el actuador. El actuador propuesto es PPy-PVDF-PPy
semejante a los utilizados por Kim et al. (2008) y Fang et al. (2010) descriptos en la
secciéon 1.3.

Los iones que producen la deformacion del PPy estan contenidos en la matriz porosa
de PVDF, que ademas tiene funciones de soporte de las capas externas de PPy. En la
Figura 2.21 se presenta un esquema y las dimensiones del actuador propuesto. Cuando
un voltaje es aplicado a través del actuador, genera una doble capa eléctrica entre el
anodo y el catodo, los aniones se desplazan hacia la capa de PPy oxidado
expandiéndolo, mientras que en la capa PPy del catodo el polimero se reduce
contrayéndose, flexionando el actuador (Fang et al, 2008).

/o2 )
I\\___ i / PVDF

PPy

Figura 2.21: Esquema y dimensiones del actuador de PPy-PVDF-PPy

En el disefo, el actuador se incluye en una estructura contenedora de PDMS (Figura
2.22), la misma cuenta con una corona circular de 400 um x 40 um para pegarla a la
lamina de PDMS que contiene la camara principal.

Canal de -
pegado ey o
7N
1L ) :

I\-. Canal de pegado \\ Alojamiento del actuador
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Tubo Silastic

\Orificio de carza del PDMS

Figura 2.22:Contenedor del actuador de PPy-PVDF-PPy

El médulo fluidico de la valvula se construye pegando tres laminas de PDMS, esto se
debe a aspectos vinculados con la tecnologia de fabricacion (Figura 2.23).
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Figura 2.23: Médulo fluidico de la valvula con actuador PPy-PVDF-PPy

En la Figura 2.24 se presenta el ensamblado del dispositivo, el humor acuoso ingresa

por un tubo comercial de Silastic® de 640 um de diametro exterior y 300 um de
diametro interior, el mismo es pegado al médulo fluidico,

Actuador PPy-PVDF-PPy

B
4 - Orificio de fijacion
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P il
[  —

canal de salida |

Figura 2.24: Valvula con actuador PPy-PVDF-PPy

El dispositivo esta inscripto en un cuadrado de 4x4 mm con una altura de 720 um, en la
Tabla 2.14 se detallan el resto de las dimensiones del dispositivo propuesto,
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Tabla 2.14: Dimensiones de la vélvula con actuador PPy-PVDF-PPy

Dimensiones [Um]
Diametro actuador 2000
Diametro de la camara 2000
Altura de la camara 2
Espesor de la [amina de PPy 30
Espesor de la lamina de PVDF 120
Canales de entrada/salida (ancho/largo/alto) 300x300x100
Distancia entre canales 1000

Modelo

Para simular el funcionamiento del dispositivo, se utilizaron dos modelos, un modelo
basado en ecuaciones analiticas que permiten describir distintos comportamientos del
dispositivo (eléctrico, mecanico y fluidico) y un modelo numérico que describe el
acoplamiento entre la microfluidica y el actuador, donde el actuador es modelado como
un material termoelastico.

En los proximos apartados se detalla los aspectos tenidos en cuenta para la
modelizacion mediante los modelos analiticos y numéricos para luego pasar a describir
los resultados de manera conjunta.

a- Modelo analitico

Para el estudio de este disefio se utiliza un modelo difusivo-elastico-metalico que
permite predecir las deformaciones del actuador en base a la energia eléctrica que se
aplica, el mismo fue propuesto por Madden (2000). La relacion entre las deformaciones
y la curvatura del actuador se modela minimizando la energia elastica de las laminas
que componen el actuador. La microfluidica se describe utilizando la ecuaciéon de
Hagen-Poiseuille, considerando que el humor acuoso se comporta como un fluido
reptante en un canal.

Tamaiio de lones Dimensiones Altura de la camara,
dopante (espesor, diametro) volumen.

Energia - h 4 ; ¢ \ 4 .
: 3 Caudal
Alimentacion I- Admitancia 2- Acoplamiento

S »  3-Mecanico —— P 4- Microfluidica —— 4

i > 2y
Eléctrica electromecanico

A deformacion .
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Figura 2.25: Diagrama de bloques de la valvula PPY-PVDF-PPy

En la Figura 2.25 se presenta el diagrama de bloques que permiten describir el
funcionamiento de la valvula. Los médulos que componen el modelo son: 1) admitancia
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eléctrica del polimero actuador, 2) acoplamiento electromecanico, 3) mecanico y 4)
microfluidico.

Modulo admitancia eléctrica

En la Figura 2.26 se presenta de manera esquematica el proceso de Oxido-reduccion
del actuador PPy-PVDF-PPy, cuando se aplica un voltaje se genera una corriente de
aniones moviles que se desplazan de la matriz de PVDF al PPy que se oxida y del PPy
que se reduce a la matriz de PVDF.
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Figura 2.26: Principio de funcionamiento del actuador PPy-PVDF-PPy

Madden (2000) a partir de suponer que el PPy es perfectamente conductor y que los
iones dentro del polimero conductor se desplazan por difusion propone un modelo
difusivo-elastico-metalico. La Ecuacion 2.28 describe el comportamiento del polimero
activo en el espacio transformado de Laplace (Fang et al, 2010) en funcién de los
parametros eléctricos de los materiales.

2.28
5) = 1 5'[%5*3“””\/%*%]
yis) = -
U(S) g_l_R.S%_l_R.\/TE-S-tanh(h'\/g)

O : espesor de la doble capa eléctrica,

D: coeficiente de difusion del ion,

R: resistencia eléctrica de la tricapa

C: capacitancia de la doble capa eléctrica,

La funcién de transferencia que se presenta en la Ecuacién 2.28 puede ser reformulada
utilizando la expansiéon de la funcion tanh en una serie finita, pudiendo descartar los
polos mas alejados del origen, reduciendo el orden de la misma obteniendo una funcién
de transferencia que reproduce las caracteristicas mas relevantes de la ecuacion de
orden infinito (Fang et al,, 2008).
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I(s)  k-s-(s+z) 2.29
U(s) (s +p)(s+p2)

Los parametros z1, p1y p2 de la Ecuacion 2.29 son funciones de parametros fisicos o
medibles. En el Capitulo 4, en la seccion de caracterizacion de actuadores, se
describira la metodologia para la obtencion de los parametros de manera experimental.

Moédulo acoplamiento electromecanico

Los iones desplazados por efecto del campo eléctrico a la matriz del polimero activo,
ocasionan una la expansion volumétrica del material cuando el mismo es oxidado y una
contraccién cuando el mismo es reducido. La deformacion volumétrica del material sera
proporcional a la densidad de cargas ¢ que ingresan o salen y del tamafo de los iones
descripto por el factor « de acoplamiento carga-deformacién, como se observa en la
Ecuacion 2.30.

ES = a- (p 230
En la Tabla 2.15 se presentan valores caracteristicos de dos dopantes para el PPy.

Tabla 2.15: Factor de acoplamiento de iones dopantes del PPy

Factor de acoplamiento carga-

lon dopante del polipirrol deformacion [m3/C]

Triflouromethanesulfonimide 7 x 10-10
Hexafluoro Fosfato 1,2+0,3x10-10

Modulo mecanico

El moédulo mecanico describe los desplazamientos del actuador, considerando las
dimensiones y caracteristicas de las tres capas de polimero que lo componen. La
entrada de este médulo es la deformacién volumétrica ¢ en las laminas del polimero
activo PPy vy la salida del médulo es el valor de curvatura del diafragma-actuador.

Para calcular el valor de la curvatura k resultante se utiliza el método de conservacion
de la energia. Considerando que el actuador es un diafragma circular, se puede
describir la posicién de cualquier punto en el plato utilizando las Ecuaciones 2.31y 2.32,
donde u(r) es el desplazamiento radial y w(r) es el desplazamiento transversal desde el
plano neutro del plato.

u(r)=¢-r 2.31
k.r? 2.32

2

Las deformaciones elasticas para pequefas deformaciones del plato se pueden
expresar en términos del desplazamiento u(r) y w(r) como se observa en las Ecuaciones
2.33y 2.34.

w(r) =

du d /dw 2.33
( >+ss

=4 ar \ar
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u z dw 2.34

Cuando se consideran grandes deformaciones se introduce un término no lineal en la

ecuacion,
du d (dw) 1 (dw)2 2.35
gp=——z-—|—|+5-(—]) +e
m=ar Y ar\ar 2 \dr $
u z dw 2.36
€9 =~ -t E&

La energia elastica de cada capa del actuador se obtiene utilizando la Ecuacién 2.37,
donde E;y v;son el médulo de Young y el coeficiente de Poisson,
E;

— 2 2
Ener = T—U?) (grr t+egg+ 2V &y 899)

237

La energia elastica total se obtiene con la Ecuacion 2.38 y la curvatura del actuador se
calcula minimizando la energia en funcion de la curvatura k.

; b 2.38
T cradio (1 ) ) - Epp
Welas = f f f b p (50 —& —Z- k)de
- Y0
-c

2
1 —vppy

b
(1 + vpyar) * Epvar _

(g0 —z+ k)?dz
1—vEy

c
(1 +vppy) - Eppy
1- UI%Py

(g0 + & —z-k)?dz|-r-dr
b
- dt

Encontramos el valor de la curvatura k del diafragma, minimizando la energia elastica,

AW,jas . 2.39
dk

Modulo de Microfluidica

En el moédulo de microfluidica se obtiene el caudal circulante por la microvalvula a partir
de considerar la curvatura del diafragma, la separacion entre la base de la microvalvula
y el diafragma en estado de reposo y el gradiente de presién al cual esta expuesta la
microvalvula,

La resistencia hidraulica de la microvalvula se modifica cuando el diafragma cambia su
posicion por accion del polimero activo. Considerando que el humor acuoso del ojo se
comporta como un fluido reptante, se calcula la resistencia hidraulica de la microvalvula,
mediante la ecuaciéon de Hagen-Poiseuille (Ecuacion 2.40).
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T - qu . AP 2.40

caudal = 8 11

Donde el radio equivalente R.,, es el radio del cilindro que tiene el mismo volumen que
la region de paso del fluido por el interior de la camara. (Ecuaciones 2.41 y 2.42)

) —k-r?\ k-diam? 2.41
dlaf (T) = 2 + 3 + Ncamara
2.42
fozn for diaf(r) r dr de
Req = l-m

El modelo analitico resultante de acoplar los médulos antes enunciados se presentan
en la Figura 2.27, donde las entradas son la tension de alimentacion del actuador de la
microvalvula y la presion intraocular del paciente. Con la tension se controla la flexion
del diafragma de la microvalvula modificando el area de paso del humor acuoso y por
ello el caudal.

_ Ecuacién Hagen-
AP=P. Venosa — P. Intraocular » Poiseville —» Caudal

Radio equivalente

Propiedades de los

Dopante del PPy materiales. Modulo

Young, Coef Poisson
¢ ‘ Factor de correccién &

2 Calculo de la .
. + 0.1824 a o ET aw,
—p 0 06? S 0.18 $ I—»  Energia Elastica |—p —<% = () [ Calzﬂcrad:;r\glrjamen
s +4.25 +1.52 s-Areah W(deformacion) dK .

Voltaje Corriente Deformacion Curvatura

Dimensiones del Actuador. Diametro y altura de la
Diametro, espesor de PPy y PVDF camara

Figura 2.27: Modelo analitico fluido-electro-mecanico de la valvula PPy-PVDF-PPy

Utilizando el modelo se puede predecir los cambios de caudal de la microvalvula a partir
de modificar el voltaje de actuacién de la misma, considerando como datos la diferencia
de presion entre la camara anterior y la presion venosa epiescleral.

b- Modelo numérico

La segunda opcién elegida para la simulacion de la valvula PPy-PVDF-PPy fue el
modelado numérico del actuador y de la microfluidica para ser implementado en el
software Comsol®. Se modeld el actuador como un material termoelastico acoplado al
campo fluidico a través de una malla movil (Sassetti y Guarnieri, 2010).

Como se menciond anteriormente, el PPy del actuador de la microvalvula cambia su
volumen con el ingreso o el egreso de iones a la matriz del polimero, las deformaciones
volumétricas que produce el ingreso de iones fueron en este caso modeladas como las
deformaciones que produce un campo térmico en un solido, introduciendo una analogia
entre el voltaje y la temperatura.
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Alici et al (2006) utilizd esta analogia para simular una viga de PPy-PVDF-PPy
utilizando el método de elementos finitos en la resolucién de un problema termoelastico.
En la resolucién del problema se adoptaron las siguientes hipotesis:

a) El polimero electroactivo tiene una deformacion volumétrica lineal (¢) en
pequenos voltajes (v);

b) la deformacion del material es isotropica,
E=K-V 2.43

La Ecuacion 2.43 es una relacion lineal entre la deformacion y el voltaje por lo que se
propone como analogia entre el campo eléctrico y el campo térmico, la Ecuacion 2.44
como fuera planteado por Metz et al (2006)

e=a-T 2.44

Las tensiones generadas en el material activo estan relacionadas con el campo térmico
como se observa en la Ecuacion 2.45.

oij = D - (& — 83 (T — Trer)) 2.45

Para obtener el coeficiente de deformacién térmico (a) que permita relacionar la
temperatura con la deformacién y ésta con la curvatura del diafragma, se utilizé un
modelo tedérico para describir la flexion del actuador en funcion de las deformaciones del
actuador utilizando el método variacional (Ecuacién 2.38) reemplazando &, por la
Ecuacién 2.46

e=a-T 2.46

Minimizando la energia elastica en funcion de la curvatura (Ecuacion 2.39) obtenemos
una expresion que nos permite relacionar la curvatura con la temperatura y el
coeficiente de expansion térmico del material Ecuacién 2.47.

85124 - (597 - k3 +2,77% - k) 2.47
a

Temp =

La temperatura en el material esta modelada por la Ecuacién 2.48 y las condiciones de
borde se presentan en las expresiones 2.49 y 2.50 que simulan la diferencia de
potencial aplicada a las caras externas del PPy.

-V-(kVT) =0 2.48
TPPy ext = temp 2.49
Tppy int = —temp 2.50

El moédulo microfluidico del dispositivo fue modelado como un fluido newtoniano,
incomprensible y reptante a través de la ecuacion de Stokes (Ecuacion 2.51)

V- [-pl+n(Vu+ (Vw)")] =0 2.51
Las condiciones de borde para el fluido se presentan en las Ecuaciones 2.52-2.55.
Pin =15 mmHg 2.52
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Pout = 8 mmHg 2.53
En el diafragma u; = velocidad de la pared 2.54
En el resto de las paredes (no slip) u =0 2.55

En la Figura 2.28 se presentan los dominios que componen el modelo numérico de la
valvula, en color celeste el médulo microfluidico (camara y los canales de entrada,
salida), el actuador estd compuesto por dos laminas de PPy (color naranja) y una
lamina de PVDF (color gris)

x fe-3

Figura 2.28: Dominios del modelo numerico de la valvula PPy-PVDF-PPy

En la Figura 2.29 se presenta la malla con la cual se discretiza los diferentes dominios
de la valvula, el mallado se realizé con elementos prismaticos de base triangular.

Figura 2.29: Discretizacion espacial de la valvula PPy-PVDF-PPY

En la Tabla 2.16 se presentan los numeros de elementos por componentes de la
microvalvula y la cantidad de elementos en la coordenada Z.

Tabla 2.16: Numero de elementos en cada su subdominio

Modulo Componente NUm elementos Elementos en la coord, Z
Canal de entrada 30 3
Microfluidico Canal de salida 30 3
Camara principal 1420 5
PPy 852 3
Actuador PVDF 852 3
PPy 852 3
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Las funciones de forma utilizadas fueron cuadraticas, las ecuaciones se resuelven en
tres puntos de cada elemento. En las préximas secciones se presentan los resultados
obtenidos con el modelo analitico propuesto y con el modelo numérico resuelto por el
método de elementos finitos.

Simulacion

Modelo Analitico

Empleando el modelo del material antes descripto se simulé utilizando Simulink de
Matlab® la actuacion del dispositivo (Figura 2.30).

2

[ —] Voltaje i 0.0665<+0 18245 > 1

= 52+4. 25+1.52 S

- — Integrad
Signal Builder Funcion Admitancia MEIE Eactor acoplamiento/
Volumen Actuadaor
L[ LI LI
WVoltaje Corriente Deformacian PPy

Figura 2.30: Modelo que relaciona la deformacién del PPy con el voltaje aplicado

Se estimulo el actuador con un voltaje de 0,4 Voltios por el periodo de 1 segundo como
se observa en la Figura 2.31, obteniendo una corriente maxima de 25 mA con una
forma de onda semejante a los circuitos resistivos-capacitivos (Figura 2.32).

0,5

0.4

Voltaje (V)
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o
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0 O000E>  SHO00NNIONIOGHIONNHMNIINIONOD

2,00 4,00 6,00 8,00 10,00

Tiempo (s)

Figura 2.31: Voltaje de estimulacion del actuador PPy-PVDF-PPY
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Figura 2.32: Corriente resultante en el actuador PPy-PVDF-PPY

En la Figura 2.33 se presenta la deformacién en polimero PPy en el tiempo por el
ingreso de iones a la matriz del polimero, como se observa en la grafica las
deformaciones excursionan entre 0 y 3,8 % cuando el polimero es energizado con una
amplitud de 0,4 voltios y con una duracién de 1 segundo.

0,05
0,045
0,04
0,035 —
0,03
0,025
0,02
0,015
0,01
0,005
,00 2,00 4,00 6,00 8,00 10,00
Tiempo (s)

Deformacioén

Figura 2.33: Deformacion en el polimero PPy vs tiempo

Resolviendo las Ecuaciones 2.38 y 2.39 se obtienen la curvatura del actuador en
funcion de la deformacion, y utilizando las Ecuaciones 2.40 y 2.42 se calcula la
resistencia hidraulica del dispositivo como se observa en la Tabla 2.17.
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Tabla 2.17: Curvatura del actuador y resistencia hidraulica para distintas deformaciones del

actuador

Resistencia

Deformaciones Curvatura Radio Hidraulica
PPy [1/m] Volumen (m3) | equivalente (m) (Pa.s/m3)

0 0 6,283E-12 3,16E-05 5,09E+12

0,01 39,39 3,72E-11 7,70E-05 1,45E+11
0,015 54,82 4,93E-11 8,86E-05 8,26E+10
0,02 67,75 5,95E-11 9,73E-05 5,68E+10
0,025 78,8 6,82E-11 1,04E-04 4,33E+10
0,03 88,45 7,58E-11 1,10E-04 3,50E+10

Las relaciones entre deformaciones-curvatura y curvatura-resistencia hidraulica se
introducen en el modelo implementado en Simulink mediante dos look up table, como
se observa en la Figura 2.34. La primera relaciona las deformaciones con las curvaturas
y la segunda las curvaturas con la inversa de la resistencia hidraulica (conductancia
hidraulica). Los valores intermedios a los valores ingresados el Simulink los resuelve
por interpolacion.

Los caudales drenados durante la actuacion del diafragma, el volumen total drenado se
calculan para una diferencia de presion de 800 pascales (7 mmHg) que seria una
diferencia de presion de equilibrio entre la camara anterior y el sistema venoso
episcleral.

Deformacion

PPy
—>

Deformacion - Curvatura

/ N
Integrador Volumen

Curvatura - Conductancia Diferencia drenado
hidraulica de Presion

(.

Curvatura

Figura 2.34: Modelo que relaciona la deformacion del PPy con el volumen drenado

En la Figura 2.35 se puede observar como varia la curvatura del actuador cuando es
estimulado con un pulso de voltaje de 0,4 voltios de 1 segundo de duracion.
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Figura 2.35: Curvatura del actuador vs tiempo

En la Figura 2.36 se presenta la variacion del caudal en el dispositivo y el volumen
drenado durante el pulso y los 8 segundos posteriores, tiempo en el cual el diafragma
regresa a la posicién inicial (Figura 2.35).
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Figura 2.36: Caudal y volumen drenado vs tiempo

Los resultados obtenidos con el modelo analitico seran discutidos y comparados con los
obtenidos en el modelo numérico en la préxima seccion.

Modelo Numérico

El actuador es modelado como un material termoelastico donde el coeficiente térmico-
elastico se obtiene asumiendo que la curvatura del mismo esta regido por las
ecuaciones no lineales descriptas en el modelo analitico. En la Figura 2.37 se compara
el desplazamiento del diafragma calculado con el médulo mecanico del modelo analitico
para las curvaturas 39,39; 54,82; 67,75; 78,8 y 88,45 (en azul) con el resultado obtenido
con la simulacién para un a=0,094 para las temperaturas 0,33; 0,465; 0,57; 0,67; 0,75

(puntos rojos).
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Figura 2.37: Desplazamientos del diafragma por efectos termicos

En la Figura 2.38 se observa el desplazamiento del diafragma por efectos
termoelasticos para un AT=1,5 °C con un desplazamiento maximo de 32.5 um en la
zona central del actuador.

Max: 3.255-5
x10°

0
Min: 0

Figura 2.38: Desplazamiento del diafragma por efecto térmico (AT=1.5°C)

En la Figura 2.39 se presenta el campo de velocidades del fluido cuando el actuador
esta energizado con un gradiente térmico de AT=1,5 °C, la velocidad maxima es de
0,240 m/s.
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Figura 2.39: Campo de velocidades del fluido en la microvalvula

En la Figura 2.40 se presenta el acoplamiento entre los campos fluidicos, mecanico y

térmico para una microvalvula de 2 mm de diametro y 10um de altura de camara.

TF qot

Max: 0.240 Max: 3.25e-5
x10°%

3

2.5

Min: 6.721e-12  Min: -4.4292-6|

Figura 2.40: Acoplamiento Fluido-Termo-elastico

En la Tabla 2.18 se presentan la variacion del caudal cuando el diafragma de la
microvalvula es actuado térmicamente, para una microvalvula de 2000 ym de diametro

y para distintas alturas de camara.
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Tabla 2.18: Resultados del modelo numérico

Temperatura [°C]
h camara
[um] 0 0,33 0,465 0,57 0,67 0,75
2 9,17E-13 5,65E-10 1,31E-09 2,14E-09 3,24E-09 4,41E-09
4 6,89E-12 7,21E-10 1,57E-09 2,52E-09 3,69E-09 4,81E-09
6 2,61E-11 1,02E-09 2,02E-09 3,08E-09 4,34E-09 5,52E-09
10 1,11E-10 1,57E-09 2,85E-09 4,17E-09 5,70E-09 7,13E-09

En la figura se presenta los resultados de la simulacion para una microvalvula, con

gradiente de presién de 6 mmHg entre la entrada y la salida.
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Figura 2.41: Caudal vs temperatura modelo numérico

Discusion de los resultados

un

El disefio propuesto fue analizado utilizando la técnica de elementos finitos y modelo
analitico. Mediante la técnica de elementos finitos se realizaron los calculos que
permiten obtener la resistencia hidraulica del dispositivo para distintas curvaturas del

actuador.

Se observa Tabla 2.19 que existen diferencias importantes en el modelado de la
resistencia hidraulica del dispositivo utilizando la ecuacién de Hagen-Poiseuille cuando
se comparan a los resultados obtenidos con el modelo numérico.
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Tabla 2.19: Resistencias hidraulicas (Hagen Poiseuille, modelo numérico)

Deformacion Curvatura Hagen-Poiseuille- MEF - Resistencia

PPy (1/m) Resistencia hidraulica Hidraulica (Pa.s/m3) Diferencia
0 0 5,09E+12 8,36E+12 39%

0,01 39,39 1,45E+11 6,74E+11 78%

0,015 54,82 8,26E+10 3,60E+11 77%

0,02 67,75 5,68E+10 2,43E+11 77%

0,025 78,8 4,33E+10 1,77E+11 76%

0,03 88,45 3,50E+10 1,41E+11 75%

En base a las resistencias hidraulicas mencionadas en la Tabla 2.19 se calcula el
caudal que se drenaria por el dispositivo cuando la diferencia de presion es de 7mmHg
(933Pa).En la Tabla 2.20 se presentan los caudales que drenaria el dispositivo para
distintas curvaturas, se observa que los calculos realizados en base a Hagen Poiseuille
sobreestiman los caudales.

Tabla 2.20: Caudales para la presién de equilibrio (Hagen Poiseuille, modelo numérico)

Caudal (ul/min) Hagen- | Caudal (ul/min) Modelo
Curvatura (1/m) Poiseuille Numérico

0,00 11,00 6,70

39,39 386,07 83,06
54,82 677,72 155,50
67,75 985,56 230,37
78,80 1292,84 316,27
88,45 1599,43 397,02

En base a lo observado seria deseable en proximas versiones del modelo analitico
incorporar los valores de la resistencia hidraulica obtenida con el modelo numérico.

La valvula propuesta de 2000 um de diametro con una camara de 2 um actuada por
PPy-PVDF-PPy, permiten controlar el caudal entre 6,70 a 397 pL/min para una
diferencia de presion de 933 Pa modificando el area de paso con deformaciones del
polimero semejantes a las descriptas en la bibliografia (menores al 3%).

Para adecuar el dispositivo a los requerimientos, se deberian reducir la profundidad de
la cdmara y reducir los valores de deformaciones del material (< 1%), ya que
deformaciones de este valor generan una curvatura de 39,39 (1/m) y un caudal 83,06
ML/min.

Con el modelo analitico se simuld el comportamiento del dispositivo en periodos de
tiempo de 10 segundos, lo que permitid incorporar al analisis las propiedades del PPy-
PVDF-PPY como la variacién en el tiempo de la deformacién una vez que es
estimulado.
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La variacion del area de paso del dispositivo cuando es estimulado con pulsos de
tension produce caudales de salida variables en el tiempo. Esto debera ser considerado

en la estrategia de estimulacion del dispositivo.

Empleando el modelo analitico antes desarrollado y con el reemplazo del médulo
curvatura-resistencia hidraulica obtenido por Hagen Poiseuille (Tabla 2.17) en el modelo
por la obtenida con el modelo numérico se presentan los volumenes drenados para

distintas duraciones de pulso (Tabla 2.21).

Tabla 2.21: Volumen drenado, duracion del pulso.

Amplitud (V) Duracién (s) Volumen drenado en 10 seg. (m3) | Volumen drenado (uL)

1 1,88E-08 18,8

0,8 1,53E-08 15,3

0,6 1,08E-08 10,8

0,4 7,29E-09 7,29

04 0,2 3,91E-09 3,91
0,1 2,63E-09 2,63

0,08 2,47E-09 2,47

0,06 2,17E-09 2,17

0,04 1,90E-09 1,90

0,02 1,62E-09 1,62

Para la regulacion de la presion sera necesario conocer como se modifica la presion
intraocular cuando se drena un volumen determinado y en base a ello diseiar la

estrategia de estimulacién del dispositivo (ver Capitulo 3).
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2.5 Diseino valvula 4: actuador de polimero conductivo
Kapton-Au-PPy(DBS) en electrolito humedo

Este disefio de valvula se compone de tres partes moldeadas en PDMS, el médulo
microfluidico compuesto por una base con canales por donde fluye el humor acuoso, un
diafragma que separa el modulo microfluidico del actuador y el reservorio de electrolito
donde se encuentra el actuador de PPy(DBS) y la solucién electrolitica para el actuador.

Figura 2.42: Esquema de la base y el diafragma de PDMS de la valvula.

Como se observa en la Figura 2.42 la base de la valvula tiene ranuras circulares
destinadas a acoplarse con las salientes del diafragma, las piezas se unen colocando
pegamento en el canal de la base e insertando las salientes del diafragma. La
separacion entre el diafragma y la base dependera del proceso de pegado.

El reservorio de electrolito tiene tres orificios en su cara externa como se observa en la
Figura 2.43, dos orificios para el conexionado eléctrico del actuador y del
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contraelectrodo y el tercero de 1mm de diametro para el cargado de electrolito que
luego se tapa con una membrana de PDMS de 80 um.

En las paredes del interior del reservorio hay cuatro ranuras que permiten insertar a
presién del contraelectrodo de Kapton-Au (7,8 x 7,8 mm) necesario para la estimulacion
del dispositivo, el volumen que puede almacenar el reservorio es de aproximadamente
5,50 e-10 m*

El actuador es una viga de Kapton-Au-PPy(DBS) como las descriptas por Maw et al
(2001), la misma se apoya sobre el diafragma de PDMS y es empotrada en sus
extremos en el reservorio de electrolito, en la Figura 2.43 se observa el ensamblado del
dispositivo.

rConexidn eléctrica

/ del contraelectrode
. 7.80

! R
'Conexidn eléctrica

del actuador

Cémara de electrolite

Diafragma j Tubo silastic
|
|
. i
[N |
Canal de salida,
' Actuador Kapton PPy(DBS)

Canal de entrada
Conexion eléctrica confraelectrodo

Conexién eléctrica actuador

Figura 2.43: Esquema del reservorio y el montaje del actuador de Kapton-Au-PPy(DBS) en la
valvula.
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Las dimensiones seleccionadas son semejantes a la valvula de Ahmed descripta en el
Capitulo 5. En la Tabla 2.22 se presentan las dimensiones de los componentes de la
valvula con actuador Kapton-Au-PPy(DBS).

Tabla 2.22: Dimensiones de la valvula con actuador Kapton-Au-PPy(DBS)

Componente Parametro Valor Unidades
Didmetro base 12 mm
Espesor base 830 um
Bas’e dela Numero de canales en la base 3
valvula
Ancho y altura 400 x 400 um
Largo 4,50 ; 3,04 mm
Diametro total 12 mm
Diafragma Diametro entre apoyos 10 mm
Espesor 100 um
Volumen 0,05 ml
Reservorip de Altura 700 um
electrolito -
Area para contraelectrodo 7,8x7,8 mm
Largo actuador 10 mm
Actuador Espesor del film de Kapton 24,5 um
Espesor de PPy(DBS) 10 um

Volumen de electrolito

En la Tabla 2.23 se presentan los resultados obtenidos con las Ecuacion 2.7 para un
actuador de 10000x1000x10 pum?®

Tabla 2.23: Numero de sitios activos del actuador

Variable Magnitud Unidades
Espesor 1,00E-05 M
Densidad Carga 1889,62 mC/Cm?2
Largo 1,00E-02 M
Ancho 1,00E-03 M
Area 1,00E-01 cm?2
Cargas [C] 1,89E-01 Coulomb
Numero de cargas por Coulomb 6,24E+18
Numero de cargas totales 1,18E+18 Electrones
Numero de sitios activos (DBS) 1,31E+17
Numero de atomos de sodio 1,46E+16

En la Tabla 2.24 se presenta la altura minima del reservorio de solucion acuosa de 0,1
Molar de DBSNa, necesaria para garantizar la cantidad de atomos de sodio que
requiere el actuador.
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Tabla 2.24: Volumen de electrolito y altura del reservorio

Variables y constantes Magnitud Unidades
Concentracion de la solucion 1,00E-01 Molar
1 Mol 6,02E+23 Atomos
Grado disociacion 8,00E-01
Numero de atomos de Na por Litro 4,82E+22 Atomos
Volumen electrolito 3,02E-10 m3
Altura optima del reservorio 3,85E-06 m

Modelo

Para simular el funcionamiento del dispositivo, se modelaron de manera independiente
el mdédulo fluidico, el diafragma vy el actuador. El actuador se modela a partir de datos
obtenidos experimentalmente para luego simular el dispositivo completo.

a. Modulo fluidico, diafragma y actuador.

Como primera aproximacion se analizaron el diafragma y la camara de forma aislada. El
modelado de la camara del dispositivo se utilizé un cilindro rigido, de diferentes alturas
(h=3,5,7,10,50 y 100 um). En la Figura 2.44 se observan las presiones en el canal de
ingreso y egreso de la camara, el resto de las superficies tienen como condicion de
borde que la velocidad es nula. Para la discretizacion espacial se mallé la superficie de
la base de la camara con elementos triangulares como se observa en la Figura 2.44
generando 5 capas en el espesor del diafragma y 3 en los canales de ingreso-egreso, la
malla cuenta con 6053 elementos prismaticos de base triangular, (Element volumen
ratio=9.91e-4; Minimum element quality= 0.0181). La resolucién del problema se realizd
utilizando un método directo (PARDISO out of core).

Canal de ingreso . x 183 4 2 0 2 4

Pin= 2000 Pa

Camara

| h= Altura de la
j- Camara

Canales de egreso
Pout= 1200 Pa

Figura 2.44: Modulo fluidico y malla de la superficie de la camara de la valvula.

El diafragma, tapa de la camara, presentara desplazamientos debidos al gradiente de
presion entre la entrada y las salidas. El mismo es modelado como un sdlido lineal e
isotropico con un modulo de Young de 1,65e6 Pa y un coeficiente de Poisson de 0,499
caracteristico de los elastomeros.
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Uno de los objetivos del modelado de diafragmas de distintos espesores es determinar
los valores de tensiones presentes en el diafragma cuando esta sometido a la presion
del humor acuoso, determinar el area de paso entre la base de la camara y el diafragma
en X=2y Y entre -5e-3 y 5e-3 m como se observa en la Figura 2.45 .

Slice: z-coardinate [m] Deformation: Displacement Max: 1,00e-3
x107?

x1e3

x1e3 0.4

Area de paso

Min: -2,45e-19

Figura 2.45:Area de paso del fluido debajo del diafragma

También se modela la superposicion del actuador y el electrolito sobre el diafragma. El
actuador de 10000 x 1000 x 25 uym (E=2,8€9, v=0,34) fue mallado con 5 capas con
elementos prismaticos de base triangular. En la Figura 2.46 se presentan las
caracteristicas de la malla utilizada y las condiciones de contorno del modelo. La
columna de electrolito de aproximadamente 1 mm se modela como una presién
distribuida de 10 Pa sobre la tapa del superficie, el perfil de presion sobre la base del
diafragma se obtiene de la simulacion del dispositivo para la condicion de equilibrio de
800 Pa entre la entrada y la salida.

Tapa v actwador: Presidon de electrolito

Fijo
Dialragma S - Basc: Presion del Moido
Cantidad de clementos: THT2 Actuador
Calidad minima:z 0,1909 Cantidad de clementos: 540
Element volume ratio: 0,0340 Calidad minima:z 0,0139

Element volume ratio: 03958

Figura 2.46: Mallado del diafragma y el actuador

Se identifican las dimensiones de la altura de la camara y el area de paso que permiten
obtener caudales en el rango fisioldgico.



Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 98

b. Actuador de Kapton-Au-PPy

A partir de datos experimentales del comportamiento mecanico de dos actuadores de
Kapton-Au-PPy que se presentan en el Capitulo 4, se obtienen parametros para
modelar el actuador como un material termoelastico e integrarlo a un modelo que
incluye el médulo de fluido estructura.

El actuador de Kapton-Au-PPy se describe utilizando el modelo de Timoshenko para
pares bimetalicos (Christophersen et al, 2006) considerando las capas de Kapton y PPy
por ser las que aportan la mayor rigidez a la viga (En el Anexo 7.2 se compara el
modelado del actuador con dos y tres capas). En la Figura 2.47 (a) se presenta los
componentes del actuador y los parametros que intervienen en el calculo de la
curvatura, donde uno de los materiales presenta cambios de volumen por efectos de la
temperatura, en la Figura 2.47(b) se presenta la flexion cuando las laminas estan
unidas.

4(2) 2

™ Ey(@) hy

a,(2)=0 * r*
@ | 2 Es(2) [~ 3

U
ops
0 sirg
Strajn~ = - -

(b)

Figura 2.47: Parametros del modelo de Thimoshenko y esquema del actuador bicapa

La ecuacién de Timoshenko, relaciona la curvatura (Ecuacion 2.58) con las
deformaciones vy las relaciones de espesor (Ecuacién 2.56) y de mdédulos de Young
(Ecuacion 2.57) de los componentes del actuador

h, 2.56

m=—

h,
E, 2.57

n=—

E;
1_k_01,1_01,2 6m1‘1(1+m) 2.58

R h, 1+4mn+6m2n+4m3n+ m*n2
(1 + 4mn + 6m?n + 4m3n + m*n?)h, 2.59
o, =

R (6 mn(1 + m))

El coeficiente de expansion térmico (Ecuacion 2.59) se calcula utilizando las relaciones
de espesor (m), de médulos de Young (n) y el radio de curvatura del actuador obtenido
de manera experimental. En la Tabla 2.25 se presentan los espesores y los médulos de
elasticidad de los componentes del actuador.
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Tabla 2.25: Dimensiones y propiedades de los materiales del actuador

Material Médulo de Young Espesores de los componentes del
[GPa] actuador [um]
Experiencia 1 Experiencia 2
Kapton 2,8 25,4 25,4
PPy(DBS) 0,4 5,5+0,0 14,67+3,21

De los datos experimentales se obtienen la curvatura del actuador cuando esta
desenergizado y energizado. Se presentan tres métodos para obtener el radio de
curvatura del actuador, el primero utilizado es el que se presenta en la Ecuacion 2.60,
los parametros intervinientes en el calculo se presentan en la Figura 2.48 para una viga
con un extremo fijo y pequefos desplazamientos de la horizontal. (Oring M, 2001)

= 28 2.60

FoommooIoses SUBSTRATE

]
CLAMPED END

v
-

'
/
=)
3
e m e —————

Figura 2.48: Parametros para la medicion de la curvatura en una viga empotrada

La segunda metodologia basada en la descripcion de la posicién del actuador como una
funciéon de la coordenada x como se observa en la Ecuacion 2.61, para obtener la
curvatura del actuador se utilizé la Ecuaciéon 2.62.

y=ax*+bx>+cx?+dx+e 2.61
d?y 2.62
K = dx?

B dy.,.=3
A+ (D)2
Como ultimo metodologia para determinar la curvatura del actuador se recurre al

método grafico, donde se trazan rectas tangentes en tres tramos (inicio, medio, fin) de

la posicion del actuador para luego encontrar la interseccion de las rectas normales a
esas tangentes.

En base a la curvatura calculada con las metodologias antes descriptas, se calcula a,
de la Ecuacion 2.59 para cada estado del actuador y a partir de los valores obtenidos de
a, para el estado energizado (Ecuaciéon 2.63) y desenergizado (Ecuacion 2.64) se
calcula el coeficiente de expansion térmico y la temperatura.

aml =qa- Tl 263
Ay = Q- TZ 2.64
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Para resolver el sistema de ecuaciones 2.63 y 2.64 se propone un valor de temperatura
de manera arbitraria (273,15 K equivalente a cero grado celcius) calculando el
coeficiente de expansion térmica en la ecuacion 2.63. El mismo se sustituye en la
ecuacioén 2.64 obteniendo la temperatura T,.

Los parametros del modelo termoelastico del actuador (a, T1+T y T,1T) obtenidos se
emplean en la incorporacion del actuador al moédulo fluidico antes descripto para
simular el dispositivo completo. Para ajustar los parametros que mejor representan los
actuadores se comparan las posiciones del actuador modelado numéricamente con las
posiciones energizadas y denergizadas de los actuadores experimentales.

Para las experiencias 1 y 2, el actuador se discretiza utilizando una malla estructurada
de 1206 elementos tetraédricos, con cuatro elementos en el espesor, una calidad
minima de malla de 0,0635 y una relacion volumen-elemento de 0,48. En la Figura 2.49
se presenta la malla del actuador.

Figura 2.49: Mallado del actuador Kapton PPy

La temperatura en el material esta modelada por la Ecuaciéon 2.48 y la condiciones de
borde se presenta en las expresién que simulan la diferencia de potencial aplicada a
las caras externas del PPy.

-V - (kVT) =0 2.65
Tppy ext = temp 2.66
Tppy int = temp 2.67

Las tensiones generadas en el material activo estan relacionadas con el campo térmico
como se observa en la 2.68

oij = D - (& — 804§ (T — Trer)) 2.68

Empleando el coeficiente de deformacién térmico (a) obtenido a partir de la resolucion
del sistema de ecuaciones 2.63 y 2.64. Mecanicamente el actuador esta empotrado en
uno de sus extremos.

Empleando el modelo termoelastico antes descripto se simula el comportamiento del
actuador cuando se encuentra pegado al diafragma, se calculan los desplazamientos
del diafragma variando el espesor del mismo para las temperaturas iniciales y finales.
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\

Figura 2.50: Mallado del diafragma y el actuador Kapton-Au-PPy

En la Figura 2.50 se presenta la malla del diafragma-actuador y los dominios en los
cuales se discretizé el espacio. En la Tabla 2.26 se presentan las caracteristicas y los
elementos empleados en un diafragma de 200 um de espesor.

Tabla 2.26: Malla de los dominios del diafragma-actuador

Componente Figura Elementos Cantidad Calidad
Diafragma area fijacion Figura 2.50 b Prismatico 1452 0,12
Diafragma area central Figura 2.50 c Prismatico 1752 0,11

Actuador Figura 2.50 d Prismatico 972 0,0058

En la Figura 2.51 se presenta la fijacion del diafragma a la base (corana circular) y el
actuador esta pegado sobre la corona circular en sus extremos y sobre la parte central.

|

Figura 2.51: Fijaciones del actuador al diafragma y del diafragma a la base

Con este modelo se analiza el desplazamiento del diafragma en funcion del espesor por
efectos del actuador, permite medir los desplazamientos que se logran cuando el
diafragma esta fijado a una estructura.
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Dispositivo completo

El modelo del dispositivo completo se superponen los efectos de la interaccién fluido
estructura con el efecto que ocasiona la actuacion del polimero activo.

Este modelo integra los modelos presentados anteriormente para determinar el
comportamiento del humor acuoso se resolvié la ecuacién de Stoke para un fluido
newtoniano e incomprensible, se utilizé una malla mévil para redefinir el canal de paso
cuando la valvula es actuada termoelasticamente.

Tabla 2.27: Sistema de ecuaciones dispositivo completo

Campo Ecuacion Parametros Vanaples
dependientes
Térmico V- (kVT) =0 K=400, T
Actuador
PPy:
E= 0.4e9 Pa
Actuador
Coef. Poisson = 0.33
u,v,w
Coeficiente expansion
V.-c6=0 térmico= 3.35e-5 (1/K)
Elastico Kapton
Material es modelado como un material E=2.8e9Pa
Isotropico lineal, Grandes Coef. Poisson = 0.38 Elastémero:
deformaciones . i
Diafragma elastomero.
E= 1.64e6 Pa u,v,w, p
Coef. Poisson = 0.499
Formulacion mixta U-P
(material proximo
incomprensible)
—V-[-pl+n(Vu+ (Vu)T)] =F
Fluido n=1e—3Pa.s u2, v2, w2, p2
V-u=0

El acoplamiento entre dominio liquido con el diafragma se realiza utilizando una malla
movil. El desplazamiento del techo de la camara se da por efecto de la presion del
liquido sobre el diafragma (Ecuaciones 2.69) y por efecto del actuador sobre el mismo.

Fx= -T_x_mmglf*dvol_ale/dvol
Fy=-T_y_mmglf*dvol_ale/dvol 2.69
Fz=-T_z_mmglf*dvol_ale/dvol

Y por el desplazamiento que produce la deformacion térmica del actuador. El
desplazamiento de los nodos de la malla en la interfase fluido- diafragma estan dados
por el desplazamiento del diafragma (Ecuacion 2.70)
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dx=u
dy=v 2.70

dz=w

El método de suavizado se realiza aplicando la ecuacién de Laplace, donde las x, y, z
corresponden a las coordenadas deformadas y X,Y,Z a las de referencia (Ecuacién 2.71

).

0%x 0%y 0%z
aXz+ay2+azz =0 2.71

En la Figura 2.52 se presenta el mallado de los distintos componentes de la valvula a)
camara 6x10000 um; b) canales de entrada/salida 400x400x400 um; c) Corona externa
del diafragma diametro externo 14000 um, interno 10000 um; d) parte central del
diafragma didmetro 10000 um y e) actuador 31x1000x12000 um.
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Figura 2.52: Mallado de los componentes de la valvula PMDS-Kapton-Au-PPy(DBS)
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Tabla 2.28: Caracteristicas del mallado del dispositivo

Componente Figura Elementos Cantidad Calidad minima
Camara Figura 2.52 a prismaticos 7380 0,0140
Canales de Figura 2.52 b prismaticos 64 0,7529
entrada/salida
Diafragma Figura 2.52cyd tetraédricos 27594 (central) 0,0057 (central)
8575 (corona) 0,0049(corona)
Kapton-Au-PPy Figura 2.52 e prismaticos 1936 0,0155

Para una valvula con un diafragma de 800 um de espesor el numero de grados de
libertad del problema es de 488108. Con este modelo se simula el comportamiento de
la valvula cuando se energiza el actuador, observando los cambios de caudal.

Método de resolucion

Se resuelve el problema en estado estacionario de forma segregada en el siguiente
orden de manera iterativa:

1. Ecuacién de transferencia de calor por conduccioén con lo cual se obtiene un

gradiente de temperatura en el actuador.

2. Ecuacion del problema elastico, introduciendo deformaciones por efectos del

gradiente de temperatura obtenido en el paso 1.

3. Desplazamiento de la malla mévil (ALE) considerando el desplazamiento del

diafragma.

4. Ecuacién de Stokes para el fluido contemplando la nueva geometria,

A partir de la segunda iteracion cuando se resuelva el problema elastico del actuador-
diafragma se consideraran la presion que ejerce el fluido sobre el diafragma.

El proceso de iteracién en la resolucion del problema acoplado se detiene cuando se
alcanzan los errores que se presentan en la siguiente:

Tabla 2.29: Grupos y variables en el metodo de resolucion segregado

Grupos Variable Tolerancia Solver
1 T
2 u,Vv,w,p 1e-3
Direct (Spooles)
3 X, Y, Z, Im5, Im6, Im7
4 u2, v2, w2, p2




Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 105

Simulacién y calculos

a. Modulo fluidico, diafragma y actuador.

Mediante la técnica de elementos finitos y reproduciendo la metodologia utilizada en el
diseio 1 se analiza el comportamiento del dispositivo analizando de forma
independiente el fluido de la estructura, y como estos parametros afectan a la
resistencia hidraulica del dispositivo.

Se determina como cambia la resistencia hidraulica del dispositivo con los cambios en
la altura de la camara, en la Figura 2.53 se presenta las lineas de flujo y en cortes la
velocidad del fluido para un médulo de 50um de espesor.

Cuando la diferencia de presién es de 800 Pa la velocidad maxima en la camara es de
0,104 m/s, observandose que la velocidad maxima de salida se da en el canal central
con velocidades en el rango de 0,05 a 0,03 m/s.

Slice: Velocity field [mfs] Streamline: Velocity field Max: 0,104

0
Min: O

Figura 2.53: Simulacion del médulo hidraulico para una camara de 50 um de altura.

En la Tabla 2.30 se presentan los resultados de la simulacion, obteniendo los caudales
que circulan por el dispositivo cuando la diferencia de presion es de 800Pa (6mmHg)
entre la entrada y la salida.

Tabla 2.30: Resistencia moédulo hidraulico vs altura de la camara

. Area de paso
A|tUFa[HCr3na]mara m2] R=(Pi-Po)/qi [mmhg/ul/min] | Desvio estandar
m
3 3e-8 3,02E+01 5,10E+00
5 5e-8 8,23E+00 3,01E-01
7 7e-8 2,98E+00 1,34E-01
10 1e-7 1,03E+00 5,25E-02
50 5e-7 8,71E-03 2,39E-04
100 1e-6 1,18E-03 2,07E-05
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Se observa que para camaras circulares de altura constante, para obtener un caudal en
el rango fisiologico de 2 a 5 pl/min la altura de la misma debe estar en el rango de los 7
y 10 ym.

Para conocer los desplazamientos de cada punto del diafragma, se simula el mismo con
una presién uniformemente distribuida de 800 Pa en toda la superficie, en la Figura 2.54
se presenta el desplazamiento del diafragma obteniéndose una funcién polinédmica de
cuarto orden que permite el calculo del area de paso del fluido sobre el canal de
ingreso.

y = 2,406E+05x* + 1,750E+00x3 - 8,691E+00x? - 3,278E-05x +
7,872E-05

.
X

o ©
m m
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-0,005 -0,003 -0,00 0,001 0,003 0,005
Coordenada Y, X=3e-6

Desplazamiento del diafragma z (m)

Figura 2.54: Desplazamiento del diafragma de 800um sobre el canal de ingreso

En la Tabla 2.31, se observa el desplazamiento de diafragmas de distintos espesores y
el area de paso.

Tabla 2.31: Desplazamientos del diafragma vs el espesor

Espesor [um] | Desp. Max (um) | Area de paso (m2)
100 1038 3,65E-06
150 905 3,04E-06
200 815 2,58E-06
400 568 1,36E-06
800 165 3,567E-07
1000 91 2,09E-07
1200 57 1,38E-07
1400 39 1,00E-07
1600 28.5 7,76E-08

Otro de los aspectos importantes es determinar las tensiones internas (Tension de Von
Misses) en el diafragma cuando esta sometida la base a una presion de 6mmHg
(800Pa). El conocer los valores de las tensiones internas permite determinar el/los
puntos de trabajo en la curva de tension-deformacion. En la Tabla 2.32 se presentan las
tensiones de Von Misses minimas y maximas en funcion del espesor del diafragma.
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Tabla 2.32: Tension de Von Misses vs espesores [Pa]

Espesor Tension Von Misses [Pa]

Minima Maxima
100 2346 3,17E5
150 5479 3,07E5
200 5826 2,63E5
400 526 1,74E5
800 92 7,36E4
1000 41 5,18E4
1200 734 3,93E4
1400 1155 3,12E4
1600 1374 2,57E4

Las tensiones obtenidas para todos los diafragmas se encuentran contenidas en la
region donde el material se comporta como un material lineal elastico (<40% de

deformacién) segun los datos experimentales obtenidos por Johnston et al. (2014)

Considerando las areas de paso obtenidas en el estudio de la camara y las areas de
paso que se producen por efecto de la presién sobre el diafragma, se puede observar
en la Figura 2.55 que cuando el diafragma tiene un espesor en el rango de 1400 a
1600 um se obtienen areas de paso que permiten obtener caudales en el rango
fisioldgico cuando la diferencia de presion es de 800 Pa.

2,5E-07

2,0E-07

1,5E-07

1,0E-07

Area de paso(m2)

5,0E-08

0,0E+00

=== Area de paso debajo del
diafragma
|, Area minima (2uL/min)
\ Area maxima (5pl/min)
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Espesor del Diafragma (um)

Figura 2.55: Area de paso del fluido vs espesores de diafragma
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b. Actuador de Kapton-Au-PPy
Para modelar el comportamiento del actuador en elementos finitos (cuando esta
energizado y desenergizado) se calcula el coeficiente de expansion térmico y la
temperatura de inicio y fin. Los pasos para obtener estos parametros son:

1. Obtener el radio de curvatura del actuador para la posicion inicial y final
(Energizado y desenergizado) empleando los tres métodos descriptos en la
subseccion Modelo: b actuador de Kapton-Au-PPy.

Se calculan los valores a1 empleando la ecuacion de Timoshenko.
Con los valores de an para el estado incial y final se obtiene el coeficiente de
expansion térmico y la temperatura final.
Los radios de curvatura de dos actuadores fabricados en la experiencia 1 y 2 (capitulo
4) se presentan en la Tabla 2.33, los calculos realizados se detallan en el ANEXO 7.4.

Tabla 2.33: Radios de curvatura de los actuadores con las tres metodologias utilizadas.

Metodologia 1 Metodologia 2 Metodologia 3
Experiencia Voltaje R [mm] R max R min R1gmm] | R2 mm
[mm] [mm]
oV 17,11 17,4 3,4 18,5 11,8
1
-1,75V 57,03 29,9 21,8 34,1 25,8
) 1V 11,60 5,9 2,1 8,8 7,6
-1,12V 66,17 6,0 0,7 21,5 11,7

En base a los parametros fisicos de los actuadores (espesores de materiales y modulos
de Young), los radios de curvatura obtenidos con el método grafico (metodologia 3 de la
Tabla 2.33), se calculan los coeficientes a.,; de las posiciones iniciales y finales de la
experiencia 1 empleando la ecuacién 2.59 (Ecuacion Timoshenko) en la Tabla 2.34 se
presentan los resultados.

Tabla 2.34: Coeficientes a,,4 inicial y final de la experiencia 1

Estado Radio Curvatura Om1

Valores Medido [mm] calculada

Inicial Min 11,8 0,0112

Max 18,5 0,0071

Promedio 15,1 0,0087

Final Min 25,8 0,0051

Maximo 34,1 0,0039

Promedio 29,9 0,0044

En la experiencia 1 el coeficiente a4 inicial es 9,00+2,07E-3 y a1 final es 4,47+0,60E-3.
En base a los coeficientes obtenidos se calcula el coeficiente de expansion térmico del
actuador utilizando el sistema de ecuaciones (2.63 y 2.64) suponiendo que para la
posicion inicial la temperatura es de 273,15 K (T,).
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En la Tabla 2.35 se presentan las expresiones utilizadas para el calculo del coeficiente
de expansion térmico (a) considerando los coeficientes (a,,:) para sus valores maximo,
minimo y promedio de la posicién inicial, empleando la Ecuacién 2.63.

Tabla 2.35: Coeficiente expansién térmico alfa, experiencia 1

a max= A prom = amin =
Expresion calculo (a) | am(inicial)max /T1 | am1(inicial)prom /T1 | am(inicial)min /T1 | Promedio | Desvio
Coef. Exp. Térmico (a) 4,10E-05 3,19E-05 2,60E-05 3,29E-05 | 7,57E-06

En base a los resultados obtenidos en la Tabla 2.35 y al coeficiente am1(final), se
calcula el rango de temperaturas de la posicion final utilizando la Ecuacion 2.64, en la
Tabla 2.36 se presenta el rango de temperaturas finales.

Tabla 2.36: Temperatura final T,, experiencia 1

T2min = T2prom = T2max =
am(final)min / am(final) prom / | am1(final) max /
Expresion calculo (T2) amax aprom amin Promedio | Desvio
Temperatura Final (T>) 95,11 138,14 196,21 143,16 50,73

Se asume que el coeficiente de expansién es el valor promedio 32,9E-6 y se recalcula
el rango de temperaturas iniciales (273,15 + 86,54 K) y finales (143,16 £ 50,73 K ).

Para el actuador de la experiencia 2, se repite el procedimiento empleado en la
experiencia 1, obteniendo am1(inicial) y am1(final) a partir de las caracteristicas del
actuador (espesores, modulo young de los materiales) y los radios de curvatura

obtenidos con el método grafico.

Tabla 2.37: Coeficientes a4 inicial y final de la experiencia 2

Estado Radio Curvatura Om1
Valores Medido [mm] calculada
Inicial Min 11,7 0,0048
Max 21,5 0,0026
Promedio 16,60 3,70E-3
Final Min 7,6 0,0074
Maximo 8,8 0,0064
Promedio 8,20 6,90E-3

En la experiencia 2 el coeficiente a1 inicial es 3,70+1,56E-3 y a1 final es 6,90+0,70E-3.
En base a los coeficientes obtenidos se calcula el coeficiente de expansién térmico del
actuador utilizando la Ecuacion 2.63 para una temperatura de 273,15 K (T+).

Tabla 2.38: Coeficiente expansion térmico alfa, experiencia 2

Expresion calculo (a) | a max= am(inicial)max /T1 | a min = am1(inicial)min /T1 | Promedio | Desvio

Coef. Exp. Térmico
(a) 1,76E-05 9,52E-06 1,35E-05 | 5,70E-06
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En base a los resultados obtenidos en la Tabla 2.38 y al coeficiente am1(final), se
calcula el rango de temperaturas de la posicion final utilizando la Ecuacién 2.64, en la
Tabla 2.39 se presenta el rango de temperaturas finales.

Tabla 2.39: Temperatura final T,, experiencia 2

T2min = T2max =
am(final)min / am(final) max /
Expresion calculo (Ta) amax amin Promedio | Desvio
Temperatura Final (T2) 364,20 777,43 570,81 292,20

Asumiendo un coeficiente de expansiéon térmico promedio de 1,35E-5 la temperatura
inicial es de 273,15+114,84 K y la final de 570,81+ 292,20 K.

Simulacién del actuador Kapton-PPy, empleando un modelo termoelastico

En Figura 2.56, se presenta el actuador Kapton-PPy de la experiencia 1. El mismo esta
modelizado como un material termoelastico y presenta una fijacién en la cara XZ
(empotrada en un extremo), para una temperatura de 211 K el desplazamiento del
extremo es de 4,19 mm.

temp({3)=211 Subdomain: z-displacement [m] Deformation: Displacement Max: 1.018e-8
] 1l b

- 107
~ 0

Min: -4.19e-3

Figura 2.56: Actuador Kapton-PPy de la experiencia 1,modelizado como un material
termoelasticos

En la Figura 2.57 se comparan las posiciones del actuador de Kapton-PPy de la
posicion inicial de la experiencia 1 con las obtenidas con la simulacién del modelo
termoelastico empleando el coeficiente de expansion térmica 32,9E-6 y las
temperaturas 211, 273, 334 K (273,15 £ 86,54 K).
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Figura 2.57:Posicion inicial actuador Kapton-PPy vs modelo termoelastico, experiencia 1.

Como se observa en la Figura 2.57 los resultados obtenidos con el modelo termolastico
se aproximan mas a la posicién del actuador en el estado inicial de la experiencia 1
cuando la temperatura es T1=211K . En el ANEXO 7.5 se presentan las comparaciones
para la posicion final de la experiencia 1 y las posiciones iniciales y finales de la
experiencia 2. Las mejores aproximaciones del modelo termoelastico con los datos
experimentales se logran empleando los parametros que se presentan en la Tabla 2.40.

Tabla 2.40: Coeficientes de expansion y temperaturas para el modelato termoelastico de los

actuadores.
Experiencia Coeficiente expansion térmica. (1/K) Posicion Temperatura (K)

Inicial 211

1 32,9E-6
Final 145
Inicial 354

2 13,5E-6
Final 90

De acuerdo al disefio de la valvula, el actuador esta fijo en ambos extremos, para
simular el comportamiento del actuador doblemente empotrado se utilizan los
parametros antes mencionados. En la Figura 2.58 se emplean los parametros de la
experiencia 1, con el actuador doblemente empotrado, para una temperatura de 211K
el desplazamiento maximo (aristas del actuador) es de 42,2 um..



Capitulo 2: Disefios, Modelos y Simulacion 112

temp(2)=211 Slice: z-displacement [m] Deformation: Displacement Max; -4.254e-7
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Figura 2.58: Actuador experiencia 1, doblemente empotrado.

Empleando los parametros obtenidos para el actuador de la experiencia 1, los
desplazamientos maximos en la linea media del actuador serian de 14,6 y 32,3 um en el
centro del diafragma, cuando las temperaturas son 145 y 211 K respectivamente como
se observa en la Figura 2.59.
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Figura 2.59: Desplazamiento del actuador doblemente empotrado, experiencia 1 (temp=145,
211K).

En la Figura 2.60, se presenta el actuador de la experiencia 2, cuando la temperatura es
de 90 K, el desplazamiento maximo de los bordes del actuador es de 19,6 um.
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Figura 2.60: Actuador doblemente empotrado, experiencia 2.

Empleando los parametros obtenidos para el actuador de la experiencia 2, los
desplazamientos maximos en la linea media del actuador serian de 15,9 y 62,8 um en el
centro del diafragma, cuando las temperaturas son 145 y 211 K respectivamente como
se observa en la Figura 2.61.
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Figura 2.61: Desplazamiento del actuador doblemente empotrado, experiencia 2
(Temp=90,345K).
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Desplazamientos del diafragma por efecto del actuador

En este apartado se presenta la simulacién del comportamiento del diafragma cuando el
actuador se desplaza. Se simula el desplazamiento del diafragma empleando los
parametros del modelo termoelastico obtenidos en las experiencias 1y 2.

En la Tabla 2.41 se presentan los desplazamientos maximos y minimos en la linea
central z=1E-6, y=6E-3.

Tabla 2.41: Desplazamientos maximos y minimos en la linea central del diafragma

Experiencia 1 Experiencia 2
Temperatura [K] 145 211 90 345
Espesor Desp. Desp. Desp. Desp. Desp. Desp. Desp. Desp.
Diafragma [um] | Min [um] | Max [um] | Min [um] | Max [um] | Min [um] | Max [um] | Min [um] | Max [um]
200 -2,47 6,60 -3,59 9,61 -0,62 1,65 -2,36 6,33
400 -0,39 3,18 -0,57 4,62 -0,10 0,80 -0,37 3,05
600 -0,12 1,69 -0,18 2,45 -0,03 0,42 -0,12 1,61
800 -0,05 1,08 -0,07 1,56 -0,01 0,27 -0,05 1,03

En Figura 2.62 se presenta el desplazamiento del diafragma por efecto del actuador, en
la Figura 2.63 se observa el desplazamiento de diafragma de 10mm de diametro con
una espesor de 200um alcanza desplazamientos debajo del actuador préximos a 10

um.

temp(2)=211 Slice: z-displacement [um] Deformation: Displacement

Max: 10.356

10

L
™

[

Min: -3.434

Figura 2.62: Desplazamiento del diafragma por efectos de actuador

Cuando el espesor del diafragma es de 800um los desplazamientos por efecto del
actuador no superan las 2 um.
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Figura 2.63: Desplazamiento en la linea media del diafragma de 200 pm

Simulacion del dispositivo completo

En la Figura 2.64 se presenta la simulacion del dispositivo para distintos espesores del
diafragma (a) espesor diafragma 200um, b) espesor diafragma 400um, c) espesor
diafragma 600um, d) espesor diafragma 800um) observandose el desplazamiento
maximo por efectos de la presion del humor acuoso cuando la presion de entrada es de
Pin=2000 Pay la de salida de Pout=1200 Pa.
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Figura 2.64: Dispositivo con distintos espesores de diafragma.

En la Figura 2.65 se presenta la variacion del error en la resolucion de las distintas
ecuaciones campo térmico (Group 1), sélido (Group 2), malla mévil (Group 3) y el fluido
(Group 4).
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Figura 2.65: Error vs interaciones en la resolucion del dispopositivo con un diafragma de 200um.
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En la Tabla 2.42 se presenta como varia la resistencia hidraulica del dispositivo cuando
se modifica el espesor del diafragma cuando el actuador estad apagado y la presion de

entrada es de 2000 Pa vy la de salida de 1200 Pa.

Tabla 2.42: Resistencia hidraulica para espesores de diafragma

Espesor Caudal Caudal Caudal Desvio Resistencia Hidraulica
urt | e | i |y | sindaa | (Pamnh
200 2,30E+04 1,78E+04 2,04E+04 3,68E+03 2,95E-04
400 1,91E+04 1,45E+04 1,68E+04 3,26E+03 3,57E-04
600 1,00E+04 9,03E+03 9,52E+03 7,02E+02 6,30E-04
800 4,07E+03 4,02E+03 4,04E+03 3,56E+01 1,48E-03

En la Figura 2.66 se presenta la relacion presion de entrada con el caudal para una
valvula de 800 um de espesor, con el actuador inactivo y la presion de salida es de 9
mmHg (1200 Pa).
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Figura 2.66: Relacién presion caudal para un dispositivo de de 800 um de espesor

Se presenta como varia el caudal cuando el actuador esta desactivo en las siguientes
Tablas, cuando esta en la posicion 1 (Temperatura 145K) y la posicién 2 (Temperatura
211K).

Tabla 2.43: Variacién del caudal por efectos del actuador en un diafragma de 200 um

desactivado actuador Temp 145 Temp 211
Desplazamiento maximo del diafragma 568,77 569,64 569,95
Caudal entrada [uL/min] 2,30E+04 2,31E+04 2,32E+04
Caudal salida [uL/min] 1,78E+04 1,81E+04 1,82E+04
Promedio 2,04E+04 2,06E+04 2,07E+04
Desvio 3,67E+03 3,58E+03 3,53E+03
% variacion del caudal con respecto al actuador
desactivado 0,0% 1,1% 1,5%
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Tabla 2.44: Variacion del caudal por efectos del actuador en un diafragma de 400 um

desactivado actuador | Temp 145 | Temp 211
Desplazamiento maximo del diafragma 382,71 385,26 386,38
Caudal entrada [uL/min] 1,91E+04 1,94E+04 1,95E+04
Caudal salida [UL/min] 1,45E+04 1,48E+04 1,49E+04
Promedio 1,68E+04 1,71E+04 1,72E+04
Desvio 3,26E+03 3,27E+03 3,27E+03
% variacion del caudal con respecto al actuador
desactivado 0,0% 1,8% 2,5%

Tabla 2.45: Variacion del caudal por efectos del actuador en un diafragma de 600 um

desactivado actuador | Temp 145 |Temp 211
Desplazamiento maximo del diafragma 251,43 257,31 259,89
Caudal entrada [uL/min] 1,00E+04 1,06E+04 1,08E+04
Caudal salida [uL/min] 9,04E+03 9,35E+03 9,49E+03
Promedio 9,53E+03 9,96E+03 1,02E+04
Desvio 7,05E+02 8,55E+02 9,35E+02
% variacion del caudal con respecto al actuador
desactivado 0,0% 4,4% 6,5%

Tabla 2.46: Variacion del caudal por efectos del actuador en un diafgrama de 800 um

desactivado actuador Temp 145 Temp 211
Desplazamiento maximo del Diafragma 144 150 152
Caudal entrada [m®/s] 4,07E+03 4,16E+03 4,21E+03
Caudal salida [m%s] 4,02E+03 4,20E+03 4,25E+03
Promedio 4,05E+03 4,18E+03 4,23E+03
Desvio 3,56E+01 2,81E+01 2,83E+01
% variacion del caudal con respecto al actuador
desactivado 0,0% 3,3% 4,4%

Discusion de los resultados

Para las dimensiones del dispositivo propuesto se encuentra que la altura de la camara
debe estar entre 7 y 10 um para obtener un caudal en el rango de interés 2-5 pl/min

cuando la diferencia de presion entre la entrada y la salida es de 800 Pa.

Cuando el espesor del diafragma esta en el rango de 1400-1600 um, por efectos del
gradiente de presién del fluido se obtienen areas de paso del fluido equivalentes a las
que se obtienen con camaras de altura constante de 7-10 um (1,00E-7 a 7,76E-8 m2).

Las tensiones de Von Misses [Pa] son de 3,12E4 y 2,57E4, utilizando los resultados
descriptos por Johnston (2014) las deformaciones en el material no superan el 40% lo
que permite modelizar el elastbmero como un modelo isotrépico lineal.
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Se modelé el comportamiento de actuadores de Kapton-Au-PPy con un modelo
termoelastico equivalente.

A partir de datos experimentales se midieron los radios de curvatura de dos actuadores
para dos posiciones diferentes, utilizando el modelo de Timoshenko se calcularon las
deformaciones para las distintas posiciones. Los coeficientes de expansion térmica se
obtuvieron a partir de resolver un sistema de ecuaciones, los mismos se utilizaron en un
modelo termoelastico del actuador que se resolvié empleando elementos finitos para un
rango de temperaturas. Para comparar los desplazamientos obtenidos con el modelo de
elementos finitos las imagenes de los experimentos se rotaron haciendo coincidir los
ejes coordenados.

Considerando los coeficientes de expansion térmica (a=33,5E-6) y las temperaturas (T=
145y 211) de la experiencia 1 las deformaciones promedios del actuador 0,49 y 0,71%;
para el actuador de la experiencia 2 las deformaciones promedios son de 0,12 a 0,47 %.

En base a los coeficientes de expansion térmica y las temperaturas se simula el
desplazamiento del actuador cuando tiene una doble fijacion y estda pegado al
diafragma. De la experiencia se observa que con el actuador propuesto de 1mm de
ancho se pueden obtener desplazamientos de 9,61 um en diafragmas de 200 um de
espesor y de 1,56 um en diafragmas de 800 um de espesor.

Se modeld el dispositivo completo superponiendo los efectos del fluido sobre el
diafragma y los desplazamientos que introduce el actuador. La actuacion del dispositivo
modifica entre el 4 y el 6% el caudal que circula por el dispositivo cuando el diafragma
es de 800um de espesor.

Las dimensiones del dispositivo como el diametro del diafragma 10mm y un espesor de
800um, el ancho del actuador no permite controlar el caudal de humor acuoso, el caudal
es de aproximadamente 4000 pl/min.

En préximos disefios para reducir el caudal para la presion de equilibrio de 6mmHg (800
Pa) sera necesario reducir el diametro del diafragma, aumentar el ancho del actuador.

2.6 Sintesis del capitulo

El primer disefio se basa en una estructura de silicio donde el dispositivo se monta en
1500 x 600 x 200 um, Mediante la resoluciones de las ecuaciones Navier Stokes para
la geometria de la valvula se encontré que para mantener una diferencia de presién de
6 mmHg (800Pa) entre entrada-salida y un caudal de 2,5 pl/min la altura de la camara
del médulo microfluidico deberia estar entre los 6 y 8 um, lo que permitiria variar el
caudal de humor acuoso entre 1,94 y 4,45 ul/min, Las velocidades maximas en el
dispositivo son de 0,22 m/s cuando la altura de la camara es de 30 um.

El diafragma se simulé considerando las propiedades materiales del PVDF-TrFE,
determinando que el espesor minimo del actuador que permite mantener la diferencia
de presion de 6 mmHg sin superar el caudal de 2,5 pl/min es de 5 um, La energia
necesaria para actuar este dispositivo estaria en el orden de los 200 a los 300 Voltios,
lo que lo hace una alternativa inviable.
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En el segundo disefio se propuso una valvula de Au-PPy(DBS), con un actuador de
PPY de 400x400x30 um con un circuito fluidico con un canal o camara principal de 400
X 4 um con canales de entrada-salida de 4800 um2 que permite controlar la presion del
paciente en un rango fisiolégico para deformaciones del actuador menores al 1%. Los
aumentos en la presion del fluido, como por ejemplo de 60mmHg (8000 Pa) provoca un
desplazamiento de 0,298 um y un caudal de 4 pl/min (caudal que se encuentra en el
rango fisioldgico). Este disefio presenta un aspecto a revisar en futuros disefios, es el
contacto metalico del actuador (que es energizado) con el humor acuoso. El anélisis del
dispositivo fue validado utilizando PetscFem, validado a partir de resolver el modelo
numeérico de la valvula de Ahmed®.

El tercer disefio se basa en utilizar un actuador de tres capas donde la capa del medio
es el polimero PVDF donde se coloca el electrolito y los iones que se intercambian con
el polimero conductivo PPy.

Para el analisis del dispositivo se desarroll6 un modelo analitico y un modelo
numerico.El modelo analitico contempla las propiedades eléctricas del actuador, las
dimensiones de los iones que intercambia el polimero conductivo, las caracteristicas
mecanicas del diafragma y como este afecta la resistencia hidraulica del dispositivo. El
modelo nimerico acopla el actuador (modelado como un material termoelastico) con el
modulo fluidico. En la revision bibliografica no se encontraron experiencias con
diafragmas que relacionen los parametros eléctricos (Voltaje, Corriente) con
desplazamientos.

El modelo analitico fue implementado utilizando simulink® lo que permitié estudiar el
comportamiento transitorio que se genera en el actuador cuando es estimulado,
obteniendo una deformacion que varia en el tiempo, con retardos en volver a la posicion
orginal cuando sesa el estimulo eléctrico, generando flujos de humor acuoso variables
en el tiempo.

Los resultados obtenidos con el modelo numérico para determinar la restistencia
hidraulica del dispositivo se introdujeron en el modelo analitico mediante una LUT (look
up table) optimizando el modelo analitico.

Empleando el modelo analitico para una valvula con diafragma de PPy-PVDF-PPy se
determiné que el volumen de humor acuoso drenado para pulsos de diferente duracion
de voltaje de 0,4 Voltios, va de 1,62 a 18,8 uL en diez segundos. Estos resultados
permiten liberar mayor caudal que el que se produce en el proceso ciliar 2-5 uL/min por
lo que la valvula podria regular la presion en un valor deseado de 15 0 20 mmHg.

En el ultimo disefio se emplea un actuador PPy(DBS) sobre un sustrato de Kapton, se
calcula el volumen necesario de electrolito para el funcionamiento del actuador las
dimensiones de la valvula se asemejan a la valvula de Ahmed®.

El modelo numerico contempla el actuador modelado como un material termoelastico
basado en parametros obtenidos de forma experimental, acoplado a un diafragma de
PDMS que interactua con el moédulo fluidico.

Los resultados obtenidos con esta valvula con un diafragma de PDMS de 800um de
espesor no permiten regular la presion intraocular, debido a que los caudales cuando no
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esta energizada son del orden de los 4000 plL/min. Para espesores mayores del
diafragma se necesitaria incorporar mayor cantidad de actuadores lineales en la celda
electroquimica, considerar mayores espesores del material electroactivo PPy(DBS).

En futuros disefios se podria reducir su diametro logrando un dispositivo mas
biocompatible.

En la Tabla 2.47 se presenta una sintesis de la variacién de la resistencia hidraulica de
los dispositivos disefiados comparados con la resistencia de la valvula de Ahmed®

Tabla 2.47:Comparacién de disefios

Vaélvula de Disefio 1 Disefio 2 Disefio 3 Disefio 4
Ahmed (¥)
Caracteristicas | Valvula pasiva Valvula activa Valvula activa | Valvula activa Valvula activa
Rango de 0,06 (40mmHg) No fue 12,9 (52 No fue 0,01 (11mmHg)
Re;;séﬁlr;ma 60 (14 mmHg) calculada mmHg) calculada 0,001
13,96 (7 30mmH
mmHg) (30mmHg)
Rangode | - No fue 13,97 a 0,11 1y 0,02 1,48E-3 a
Resistencia calculada . mmHg.min/pL 1,42E-3
activa mmHg.min/pL

(*) Ensayo 4 del capitulo 5.

El disefio 2 permitiria variar la resistencia hidraulica del dispositivo adecuandose a los
requerimientos del ojo.

El disefio 3 parte de una resistencia hidraulica baja (1 mmHg.min/uL) que podria
aumentar disminuyendo la separacién del diafragma con la base.

En el disefio 4 los valores obtenidos de la resistencia hidraulica son excesivamente
bajos para cumplir el objetivo, por lo que sera necesario reducir el diametro del
diafragma y aumentar el espesor del mismo. Esta situacién demandara aumentar las
dimensiones del actuador y el espesor del polimero conductivo (PPy(DBS))
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3. Capitulo 3: Modelado y simulacién del
sistema microvalvula-ojo

En este capitulo se modela el sistema acuoso que nutre los tejidos avasculares de la
camara anterior del ojo. Las valvulas para el tratamiento de glaucoma incorporan un
nuevo canal de drenaje a la red por donde circula el humor acuoso.

Para describir el comportamiento de la presién del ojo es necesario modelar y simular la
interaccion del sistema fluidico del ojo con la valvula.

En la seccidon 3.1 de este capitulo se presenta a modo de introduccién una breve
descripcion de la produccion y circulacion del humor acuoso en estado fisiologico.

En la seccién 3.2 se presenta como primer aproximacion un circuito eléctrico analogo
que permite modelar el sistema de produccion y circulacién del humor acuoso en el ojo,
determinando el flujo de humor acuoso en estado estacionario apartir de los valores de
presién en la camara anterior, presion episcleral y la resistencia de las vias de drenaje.

En la seccion 3.3 se describe la construccion de un modelo hidrodinamico considerando
el comportamiento no lineal de la relacion presion-volumen en la camara anterior del
0jo, el modelo es implementado utilizando Simulink de Matlab®. Utilizando el modelo se
simula el comportamiento de la presion intraocular en pacientes con glaucoma (Seccion
3.3.1), paciente con glaucoma y trabeculectomia (Seccion 3.3.2), paciente con
glaucoma y valvula de Ahmed (Seccion 3.3.3) y paciente con glaucoma y microvalvula
(Seccion 3.3.4).

El capitulo finaliza discutiendo la estrategia de control del encendido-apagado de una
microvalvula activa para obtener un flujo de humor acuoso en el rango fisioldgico.
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3.1 Introduccion

La cémea y el cristalino son tejidos avasculares (sin irrigacion de sangre) que
intercambian iones y gases con el humor acuoso. El mismo se produce en el cuerpo
ciliar a una tasa promedio de 2,5 pl/min ingresando a la camara anterior del ojo por la
pupila y saliendo de la misma principalmente por la malla trabecular, canal de Schlemm
hasta alcanzar la red venosa en la esclera del ojo (Figura 3.1).

Cornea

Trabecular
meshwork

Agueous flow
Canal of Schlemm A

-
Iris

D

Ciliary
body

Sclera

Figura 3.1: Circuito del humor acuoso en el ojo humano.

La presion intraocular esta determinada por la cantidad de humor acuoso producido en
el cuerpo ciliar, la resistencia del sistema trabecular, las vias de drenaje y por la presion
venosa epiescleral.

El glaucoma es un grupo de patologias asociadas al dafio progresivo del nervio éptico
que conduce a la ceguera. Una caracteristica frecuente de este grupo de patologias es
el aumento de la presion intraocular debida al aumento de la resistencia hidraulica en
los drenajes del humor acuoso de la camara anterior del ojo a los tejidos periféricos.

En los pacientes con glaucoma el objetivo terapéutico es reducir la presion intraocular,
como primera opcién con farmacos, intervenciones quirlrgicas para aumentar el
drenaje y como ultima opcién implantando valvulas.

Para el modelado de la circulacion del humor acuoso y analizar los efectos
farmacoldgicos en la resistencia hidraulica de ojos con glaucoma Ju et al. (2005)
proponen un modelo basado en ocho parametros (rigidez de la pared del globo ocular,
los valores iniciales de: volumen acuoso, flujo de humor acuoso, flujo de salida
uveoescleral, flujo de salida trabecular, resistencia de salida del canal de schlemm,
resistencia inicial de la red trabecular y presion intraocular), que permiten predecir los
valores de flujo de humor acuoso, volumen de humor acuoso, conductancia de la malla
trabecular y presién intraocular. Este modelo emplea la relacidon entre el volumen de
humor acuoso y la presion intraocular propuesto por Friedenwald en el afio 1934.

Para el analisis estacionario se dispone de modelos circuitales equivalentes, que
permiten calcular el valor de la presién intraocular cuando el flujo de humor acuoso de
entrada es igual al de salida. (Pan et al. 2005, Sassetti et al. 2011)
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3.2 Modelo Eléctrico Circuital

Como primer modelo para el analisis de la interaccidén ojo-valvula se propone un modelo
circuital eléctrico donde se considera que el ojo esta en condicion de equilibrio (presiéon
intraocular constante). En esta condicion no se acumula ni se libera liquido de la
camara anterior del 0jo, todo el humor acuoso que ingresa a la camara anterior es igual
al que egresa.

En la Figura 3.2 se presenta un circuito equivalente. La fuente de corriente representa
la generacion de humor acuoso (en promedio 2,5 ul/min) desde el proceso ciliar a la
camara anterior del ojo, el capacitor representa la capacidad de la camara anterior. El
drenage final del humor acuoso se alcanza en las venas episcleral a una presion entre 8
mmHg y 10 mmHg (Weinreb et al., 2007). Las resistencias del modelo representan la
resistencia hidraulica de la microvalvula (RH) vy la resistencia de las vias naturales del
ojo (ROF).

Voltage

Figura 3.2: Circuito equivalente de la generacion y circulacién de humor acuoso.

En la Tabla 3.1 se describen los parametros usados en el circuito equivalente

Tabla 3.1: Valores fisiologicos de presion, caudal y resistencia hidraulica del ojo.

Parametros bioldgicos Valores esperados
Icb Flujo de Humor Acuoso 2.5 pl/min
lop Presién Intraocular 15 mmHg
Vp Presién Venosa 8 mmHg
Rof Resistencia Paciente con glaucoma 100 mmHg.min/uL
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La resistencia hidraulica equivalente se calcula con la ecuacion 3.1, donde Rh es la
resistencia de la microvalvula obtenida por medio de métodos numéricos como se
observa en el capitulo 2 y Rof esta en el rango de 10 mmHg.min/ul a 100 mmHg.min/ul.
(Freddo y Jhonson, 2008)

(Rh * Rof) 3.1

Req = ———"
¢4 = (Rh + Rof)

Con el valor de la resistencia equivalente la presiéon intraocular puede ser calculada
usando la ecuacion siguiente, donde Vp es la presion venosa y q es el flujo de humor
acuoso.

Iop = Vp + Req % q 3.2

Con el valor de la resistencia equivalente la presion intraocular puede ser calculada
usando la ecuacion siguiente, donde Vp es la presion venosa y q es el flujo de humor
acuoso.

En la Figura 3.3 se presenta la presion intraocular resultante de implantar la valvula con
actuador polimérico PVDF-TrFE descrita en la seccién 2.3 del capitulo 2 en un ojo con
resistencia 100 mmHg.min/pL.
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Figura 3.3: Presion intraocular resultante vs altura de la camara.

3.3 Modelo hidrodinamico del ojo

El modelo dinamico contempla las fluctuaciones de la presion intraocular por el ingreso-
egreso de humor acuoso en la camara anterior del ojo. En la ecuacion 3.3 se presenta
la variacién del volumen en el tiempo, donde el flujo que ingresa es el producido en el
proceso ciliar (Fi,), el flujo de salida tiene dos componentes una por las vias naturales
del 0jo (Fout ojo) Y la otra por la valvula (Fout_vaivuia)-
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3.3
L

dt out_valvula - Foutﬁojo

El flujo de humor acuoso producido en el proceso ciliar (F;») tiene un valor promedio de
2,5 pl/min, presentando fluctuaciones durante el transcurso del dia, por la mafiana el
caudal es de 3 pl/min, por la tarde de 2,4 ul/min y por la noche de 1,8 pl/min (Ethier et
al. 2004).

En el capitulo 2 se describe el procedimiento utilizado en la caracterizacién de valvulas
empleando el método de elementos finitos que permite obtener el valor de F oy vaivua de
la ecuacién 3.3 para distintos gradientes de presiones.

El flujo que sale por las vias naturales del ojo (F.u o) depende de la diferencia de
presién hidrostatica entre la camara anterior (PIO: presion intraocular) y la presion de
salida equivalente a la presion venosa episcleral (PV), como se observa en la ecuacién
3.4 (Lyubimov et al. 2007)

F

out_ojo

=C-(PIO-PV) 3.4

El parametro C es la conductancia de la via, la inversa de la resistencia hidraulica del
conducto de paso. En los pacientes con glaucoma la resistencia hidraulica de las vias
anatémicas se encuentra en el rango de 10-100 mmHg.min/pl (Freddo and Johnson,
2008) equivalente a 0,1-0,01 pl/mmHg.min de conductancia.

La presion venosa episcleral varia entre 8 a 10 mmHg, siendo el Unico factor que
cambia la dinamica del humor acuoso por cambios en la posicion de la persona,
también tiene variaciones debidas a la concentracibn de oxigeno en sangre,
medicamentos, temperatura (Tamm et al. 2007; Mortlmer 1998).

La relacién entre la presion intraocular y el volumen de humor acuoso puede ser
calculada a partir de la ecuacién 3.5 propuesta por Silver y Geyer (2000) basada en el
ajuste estadistico de estudios experimentales en pacientes vivos. En la ecuacién 3.5 se
observa que la funcidon depende de tres coeficientes que varian con el sexo de los
pacientes.

AV =V (C+ Coln PIO + C; PIO) 3.5

En la Tabla 3.2 se presentan los valores promedios de los coeficientes que permiten
ajustar la relaciéon del volumen con la presion intraocular, considerando que el volumen
del ojo femenino es en promedio es de 5900 uL y el masculino de 6500 pL.

Tabla 3.2: Coeficientes relacion presion-volumen de Silver y Geyer (2000)

V C [uL] V Co [UL] V G4 [uL/mmHg]
AV masculino -52,2 31,7 0,254
AV femenino -47 .4 28,7 0,230
AV promedio -49,8 30,2 0,242
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La ecuacion 3.5 impide obtener una formula explicita de la presion intraocular, para ello
se graficaron los valores de la variacion del volumen en funcién de la presién intraocular
utilizando los coeficientes promedios y se la ajusto mediante una funcién logaritmica
(Figura 3.4).

100
¢ AV Promedio
90 — &
0 1 —Logﬂl‘itmif:ﬂ{;j\" V/”’f’
Promedio) /
70
5 o //
= 50
g 10 /
0 / AV=36.384In(P)-62.359
20 ‘/’/ R2=0,9978 —
10
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0 10 20 30 40 50 60 70
Presion ImmHe1

Figura 3.4: Aproximacion logaritmica a la funcion de Silver y Geyer
La ecuacion 3.6 aproxima la relacion entre la variacion del volumen con la presion con
una correlacion de R? = 0,99.

AV =36,38 In PIO - 62,35 3.6

Despejando la presion intraocular se obtiene la ecuacion

3.7 que permite calcular la variacion de la presién intraocular en el tiempo.

1

J Y 1146235
dt
0

36,38

PIO(t) =e

En la Figura 3.5, se presenta un modulo del modelo implementando en Simulink® de
Matlab que relaciona el volumen de la cdmara anterior del ojo con la presidon intraocular
(ecuacion 3.7 se encuentra en el bloque 1). Las condiciones iniciales para el volumen de
la cdmara anterior es de 14,94 pL y 8 mmHg para la presion intraocular.

[ 1 ? ’»— ]
:35

Volumen i
| Presion, Volumen
|

BElogue 1

14.84

Wolumen inicial

Figura 3.5: Médulo en Simulink® que relaciona el volumen con la presion en un ojo.
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En la Figura 3.6 se comparan los valores analiticos de la relacién presion-volumen
calculados utilizando el modelo propuesto Silver y Geyer (2000) con los obtenidos con
el modelo simulink (Figura 3.5).

* Modelo Ojo Simulink = Modelo Ojo (Silver y Geyer, 2000)
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Figura 3.6: Relacion volumen-presion modelo de Silver y Geyer y aproximacion en simulink.

3.3.1 Caso a: paciente con glaucoma

En la Figura 3.7 se presenta el modelo del ojo en Simulink®. La entrada del modelo es
la diferencia de flujos de entrada y de salida de humor acuoso a la camara anterior del
ojo representada por el bloque 1, en el cual se integra en el tiempo la diferencia entre lo
que entra y sale de la camara anterior del ojo. La condicién inicial de la integral es el
volumen que corresponde a una presién de 8 mmHg. En el bloque 2 se relaciona el
volumen de la camara anterior con la presion intraocular (ecuacion 3.7). El flujo de
humor acuoso de salida esta representado en el bloque 3, modelando la ecuacién 3.4.

El modelo de la Figura 3.7 se utiliza para calcular la presion intraocular, variando la
conductancia del paciente (C= 0,25 pl/mmHg.min y C= 0,33 ul/mmHg.min) en valores
correspondientes a ojos sin glaucoma para distintos F;,.= 1,53, 2,26, 2,99 pyl/min y PV=8
y 10 mmHg. También se emplea el modelo para casos patolégicos (C= 0,05
MI/mmHg.min y C=0,09 pl/mmHg.min), comparando la presién intraocular resultante con
los valores descriptos por Langham (2009).
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Figura 3.7: Modelo hidrodinamico del ojo con glaucoma.
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Validacién del modelo con parametros biolégicos

Utilizando los valores fisiolégicos de la hidrodinamica del ojo (flujo, presidén venosa y
conductancia) (Ethier et al. 2004) se calcul6 el valor de la presion intraocular mediante
el modelo de la Figura 3.7. En la Tabla 3.3 se presenta la presion intraocular obtenida
con el modelo variando el flujo de humor acuoso, la presién venosa y la conductancia
de las vias en el rango fisioloégico esperando obtener un rango fisioldgico de la misma.

Tabla 3.3: Presion intraocular obtenida con el modelo

Flujo humor acuoso | Presiéon Venosa Conductancia del Presion intraocular
[pl/min] [mmHg] paciente [uL/(min.mmHg)] modelo [mmHg]
g 0,33 12,63
0,25 14,12
1,53
0,33 14,64
10
0,25 16,12
g 0,33 14,84
0,25 17,04
2,26
0,33 16,85
10
0,25 19,04
g 0,33 17,06
0,25 19,96
2,99
0,33 19,06
10
0,25 21,96

La presion calculada considerando las posibles combinaciones de flujo de humor
acuoso, presion venosa, y conductancia es de 16,94+2,7 mmHg. La presion intraocular
normal es de 15,5+2,6 mmHg (Ethier et. al., 2004). Para pacientes con glaucoma
(Langham et al., 2009) los valores de presién intraocular medida y los valores de
presioén intraocular obtenidos con el modelo, se observa en la Tabla 3.4.

Tabla 3.4;: Comparacién de los valores de presién intraocular medidos y de los obtenidos con el

modelo
Fluio h Presic Conductancia del Presion Presion diferencia
wo humor VreS|on paciente intraocular intraocular o
aﬁ;’OTQ‘O enoHsa [uL/(min.mmHg)] medida modelo o
[ul/min] [mmHg] [mmHg] [mmHg]
1,8 8 0,05 40 44 10 %
1,8 8 0,09 27 28 3.7 %
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3.3.2 Caso b: paciente con glaucoma y trabeculectomia

En la Figura 3.9 se presenta un modelo que permite simular la variacion de la presion
cuando se realiza una intervencién quirdrgica, denominada trabeculectomia, donde se
abre un drenaje alternativo en un ojo con glaucoma. Este modelo es utilizado para
calcular el valor de la presion intraocular en pacientes con distintos grados de glaucoma
y compararlos con los resultados obtenidos por Gardiner et al. (2010). Este investigador
modela la cirugia de trabeculectomia (Figura 3.8) mediante elementos finitos,
estudiando el cambiando las dimensiones y formas del espacio donde se absorbe el
humor acuoso (ampolla) como un medio poroso donde el fluido esta modelado por la ley
de Darcy y la absorcion del humor acuoso en los tejidos por la ley de Starling (relaciona
la diferencia de presion hidrostatica y oncética por efecto de la concentracién de
proteinas).

Sub-conjunctival space
; & Anterior

Ghamber

Conjunctiva

Figura 3.8: Modelo de la intervencion de trabeculectomia (Gardiner et al. 2010)

La conductancia de la nueva via de drenaje de humor acuoso es calculada empleando
la ecuacion de Hagen-Poiseuille (Ecuacion 3.8), donde L es el largo del canal y R el
radio, p viscosidad del agua a 37°C, los parametros utilizados en el trabajo de Gardiner
et al. (2010).La diferencia de presion entre la camara anterior del ojo y la zona de
drenaje es pequefia (Pgrengje), €St0 se modelo mediante un factor de ajuste que permite
obtener la presion de 21 [mmHg] cuando el coeficiente de bloqueo es 0.

1
R L84 3.8

F

out _trabeculoomia

= C'(P]O_Pdrenaje) 3.9
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Figura 3.9: Modelo hidrodinamico del ojo con un drenaje quirdrgico

En la Figura 3.10 se presenta la presion intraocular de pacientes con glaucoma con
distintos valores de bloqueo de las vias naturales de drenaje descripto por un
coeficiente (0O=bloqueo absoluto, 1=abierto), previo a la intervencidon quirdrgica
(Gardiner 2010) y simulados por el modelo de la Figura 8 sin la via alternativa

Pacientes con glaucoma sin intervencion quirtrgica
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Figura 3.10: Presion intraocular de pacientes con distintos niveles de glaucoma (Gardiner 2010)
vs simulados con modelo sin via alternativa (Figura 8)

En la Figura 3.11 se presenta la presion intraocular resultante en distintos pacientes
posterior a una intervencion quirdrgica que introduce una nueva via de drenaje de
C=441 [pl/mmHg.min](Gardiner et al. 2010) y la simulada por el modelo de la Figura 8
con la via alternativa.
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Pacientes con glaucoma con intervencién quirurgica
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Figura 3.11: Valores de presion intraocular posterior a la intervencion quirurgica (Gardiner 2010)
vs simulado por modelo (Figura 8) con via alternativa.

3.3.3 Caso c: paciente con glaucoma y valvula de Ahmed

En esta seccion se modela la interaccion con un ojo con glaucoma con la valvula
Ahmed®.

Para incluir el término Fou vavuia €N la ecuacion 3.3 es necesario conocer la variacion de
la resistencia hidraulica de la valvula a implantar. Las mismas pueden ser calculadas
mediante el método de elementos finitos en la resolucién de las ecuaciones de Navier-
Stokes, obteniendo tablas que relacionan la caida de presién en la valvula en funcion
del flujo que las atraviesa.

La relacion entre el caudal y la presion en la valvula de Ahmed esta dado por la
ecuaciéon 3.10, donde la conductancia depende de la diferencia de presion entre la
presién venosa y la presion intraocular.

F

out_valvula

= C(PIO - PV)-(PIO - PV) 3.10

Los valores de la relacion caudal-presién de la valvula de Ahmed fueron obtenidos del
proceso de caracterizacion del ANEXO 7.2 “Validacién de modelo FEM en la valvula de
Ahmed” (Tabla 3.5).

Tabla 3.5: Valvula de Ahmed relacién entre presion y caudal de salida

Presion [mmHg] Conductancia Hidraulica
(P10-PV) [ul/( mmHg.min)]

0 0 0

Caudal [uL/min]
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52 1,54 0,30
74 2,51 0,34
8,51 4,95 0,58
9,70 9,97 1,03
10,5 19,95 1,90
10,81 24,91 2,30

En la Figura 3.12 se presenta el modelo ojo-valvula de Ahmed, en el cual partiendo del
modelo descripto de la Figura 3.7, se agrega una lookup table, con los valores presion-
caudal obtenidos en la simulacion por elementos finitos (Tabla 3.5). Los valores
intermedios de caudal son interpolados linealmente entre los puntos de la tabla.

| = =
Proceso Ciliat) Fy -
Flujo entrada de Volumen de Presidn Intraocular
ez an
humor acuosa Humor &cuoso 02.35
Flujo salida de
huor acuoso
Conductancia Paciente 5
’j Presidn Venosa
il
el

Walvula de Ahmed
Figura 3.12: Modelo hidrodinamico del ojo con valvula de Ahmed

El modelo permite incorporar las variaciones en la producciéon de humor acuoso que ojo
presenta durante veinticuatro horas, como se observa en la Figura 3.13 de acuerdo a

los valores propuestor por Ethier et al. (2004).

L I
Flujo humor acuoso [ul/min] : : : : :
| I D -

» U USSPy S Uy U U SRR R

Figura 3.13: Variacion en la produccién de humor acuso durante el dia

En la Figura 3.14 se presenta la variacion de la presion intraocular simulada por el
modelo de la Figura 3.12 en un paciente con glaucoma, con una conductancia de 0,09
[pl/(min.mmHg)] con y sin vélvula de Ahmed, cuando el flujo del humor acuoso varia

como se presenta en la Figura 3.13.
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Figura 3.14: Presion intraocular con y sin valvula de Ahmed, en un paciente con glaucoma con
valores de conductancia de 0,09 [ul/mmHg.min] (Langham 2009).

En la Tabla 3.6 se presenta los cambios de la presién intraocular en dos pacientes con
glaucoma cuando se implanta la valvula de Ahmed, para diferentes valores de flujo de
humor acuoso.

Tabla 3.6: Valores simulados de presién intraocular de 2 ojos con glaucoma con y sin valvula de

Ahmed

Paciente Glaucoma (C= 0,05) Paciente Glaucoma (C= 0,09)

Flujo Presion sin Presién con Presion sin Presion con

Humor Valvula de Valvula de Valvula de Valvula de
Acuoso Ahmed Ahmed Ahmed Ahmed
3 67,99 15,45 41,33 15,07
24 56,00 14,42 34,66 13,94
1,5 38,02 12,33 24,67 11,88

3.3.4 Caso d: paciente con glaucoma y microvalvula

La microvalvula descripta en la seccion 2.4 Vdlvula con actuador Au-PPy(DBS)
presenta un flujo con dos componentes (ecuacion 3.11), una debido al desplazamiento
del diafragma por efectos de la presion y el segundo cuando el diafragma se desplaza
por efecto del actuador.

F

out_vdlvula

=F

out_valvula_pasiva

+F 3.11

out_valvula_activa

En la ecuacion 3.12, se observa que al igual que la valvula de Ahmed, que el flujo
pasivo depende de la diferencia de presion, a mayor diferencia mayor conductancia.
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F, =C,,.l(PIO—PV)-(PIO-PV) 3.12

out_valwula_pasivo —

La relacion entre el flujo y la presion de la valvula funcionando de forma pasiva, son
obtenidos utilizando el método de elementos finitos, los mismos se presentan en la
Tabla 3.7.

Tabla 3.7: Relacion presidn-flujo en la microvalvula de forma pasiva.

Presion [mmHg] Caudal [uL/min] Con[c:J Tiﬁﬁﬁgﬁgﬁ;ﬂica
15,00 0,54 0,036
22,50 1,12 0,050
30,00 1,72 0,057
37,50 2,32 0,062
45,00 2,94 0,065
52,50 3,56 0,068
60,00 4,20 0,070

El componente del flujo activo se debe a la energizacion del actuador, la relacién entre
la deformacioén del actuador y la conductancia se presenta en la Tabla 3.8 fue obtenida
utilizando elementos finitos en la seccién 2.4.

Tabla 3.8: Resistencia hidraulica de la microvalvula activa

Deformacion Ch
0, .
actuador [%] Caudal [uL/min] Conductancia Hidraulica
[pl/( mmHg.min)]
0 0,54 0,036
0,30 1,34 0,191
0,40 1,73 0,247
0,50 2,19 0,313
1,00 5,80 0,829
2,00 19,44 2,77

Como primera aproximacién se supone que el tiempo de actuacién es despreciable con
respecto al tiempo en el que esta abierta la valvula y que el modo de control es el mas
basico de todos donde el ajuste a la consigna se obtiene por encendido y apagado del
actuador. Cuando la presion intraocular llega a los 24 mmHg el sistema de control
enciende el circuito de energizacion del actuador produciendo un aumento en la
conductancia hidraulica y por lo tanto aumentando el flujo de salida, el mismo
permanece energizado hasta que la presion llega hasta los 16 mmHg momento en el
cual el actuador se cierra dejando la valvula en una funcién pasiva.

El caudal esta dado por la ecuacién 3.13 cuando la diferencia de presion (PIO-PV) es
mayor o igual a 24 mmHg.
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out_vdlvula_activa

= Ch-(PIO- PV)[E,} 3.13
min

El caudal es nulo cuando esta dado por la ecuacion 3.14 cuando la diferencia de
presion (P1O-PV) es menor o igual a 16 mmHg.

_ O[i'} 314

min

F

out_valvula_activa

En la Figura 3.15 se presenta el modelo de un ojo con glaucoma con una microvalvula.
La microvalvula esta representada por dos bloques: a) el que corresponde a la
conductancia hidraulica pasiva (Tabla 3.7) la cual se describe la relacion flujo-presion
de la ecuacién 3.12 y b) un bloque que modela el energizado del actuador (Ecuaciones
3.13 y 3.14) cuando la presion intraocular esta en el rango de 16 a 24 mmHg.
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Figura 3.15: Modelo hidrodinamico del ojo humano con microvalvula.

En la Figura 3.16 se presentan el flujo pasivo a través de la microvalvula (negro) y el
flujo activo producto del desplazamiento del actuador cuando el polimero activo
presenta una deformacion en el plano X-Y de 0,30 %, la conductancia hidraulica de la
microvalvula es de 0,191 (Tabla 3.8) en un ojo con glaucoma con una conductividad de
0,09 (glaucoma leve) utilizando el modelo de la Figura 3.15.

En la Figura 3.17, se observa que cuando la presion intraocular llega los 24 mmHg se
activa la microvalvula produciendo un aumento del caudal de salida.
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Figura 3.16 : Caudales de salida de la microvalvula, pasivo y activo.
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Figura 3.17: Variacion de la presion intraocular (verde) y variacion del caudal de salida cuando la
valvula es energizada (azul).

Si consideramos un paciente con glaucoma leve (C=0,09), la microvalvula se activa
cuando el caudal producido es de 2,76 pl/min. En la Figura 3.18 se compara los valores
de presion intraocular, considerando la fluctuacion del humor acuoso a lo largo de un
dia (linea azul), en un paciente con glaucoma sin controlar (linea negra), controlado por
la microvalvula activa (linea roja). Si el mecanismo de actuacién dejara de funcionar
activamente la presién intraocular se regularia de forma pasiva por la microvalvula

debido a la interaccion fluido-estructura, como se observa en la grafica (linea de trazo
verde).
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Figura 3.18: Presion intraocular en un paciente con glaucoma (Cp=0,09) regulada por la
microvalvula.

Si consideramos un paciente con glaucoma severo (C=0,03), la microvalvula se activa
cuando el caudal producido es de 1,85 uL/min (Figura 3.19).
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Figura 3.19: Presion intraocular en un paciente con glaucoma (Cp=0,03) regulada por la
microvalvula

En la Figura 3.20, se presenta el modelo de un ojo con glaucoma (Cp=0,03) y la
microvalvula funcionando activamente con una conductancia hidraulica de 0,191
(polimero activo presenta una deformacion en el plano X-Y de 0,30 %), donde se
incluyeron visores para cuantificar los volumenes en el circuito al cabo de 89 min.
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Figura 3.20: Balance del humor acuoso en un periodo de 89 min.

El balance de humor acuoso esta dado por la Ecuaciéon 3.15, en la Tabla 3.9 se
presentan los resultados obtenidos con el modelo de la Figura 3.20, donde la entrada es
un flujo constante de humor acuoso de 3 uL/min durante 89 minutos.

VOlﬁnal = (VOlinicial + VOlingresa - VOlegresa)[IUL] 3.15

Tabla 3.9: Balance de volumenes de humor acuoso en el modelo ojo-microvalvula

Variables an;jipién Entrada | Salidas Coqdicién

inicial final

Presién intraocular [mmHg] 8 23,56

Volumen del Ojo [pL] 77,29 114,9

Volumen de humor acuoso producido por el proceso ciliar 267

Volumen drenado por vias naturales ojo (Cp=0,03) [uL] 29,37
Volumen drenado de forma pasiva en uV [uL] 77,89
Volumen drenado de forma activa en uV [uL] 1221

El volumen inicial (77,29 uL) mas el volumen producido por el proceso ciliar da un total
de 344,29 uL y la salida por las tres vias posibles (29,37 + 77,89 + 122,1 uL) fue de
229,36 uL por lo que el volumen del ojo al cabo de 89 minutos es de 114,9 pL.
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En la Tabla 3.10 se presenta el tiempo que hay que mantener actuada la valvula para
regular la presion intraocular, a mayor deformacion del actuador el tiempo de actuacion
es menor. Para el caso a (deformacién del actuador de 0,4%, la conductacia hidraulica
es de 0,191) la valvula se tiene que actuar cada 606 segundos y mantenerse
energizado el actuador 84 segundos.

Tabla 3.10: Caracteristicas del flujo en la microvalvula en paciente con glaucoma (Cp=0,03)

Casos a b c d
Deformacion en el plano
del actuador (%) 0.4 0.3 0.5 !
Conductancia Hidraulica 0,191 0,247 0,313 0,829
Tiempo de valvula
encendida (s) 84 62 47 16
Periodo (s) 606 584 567 536
Ciclo de trabajo 14% 11% 8% 3%
PIO promedio 19,89 19,89 19,86 19,99

La presién intraocular regulada por la microvalvula es de 19,89 mmHg con un desvio
estandar de 2,32 mmHg, en un paciente con Cp=0.03 la presion sin regular seria de
73,20 mmHg y un desvio de 34,57 mmHg en el mismo periodo de tiempo.

En la Figura 3.21 se presenta la variacién del caudal cuando se abre la microvalvula,
para mayores valores de conductancia hidraulica el tiempo de apertura es menor y los
flujos mayores, en la Tabla 3.11 se presentan los valores maximos y minimos del flujo.
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Figura 3.21: Flujo de humor acuoso en la microvalvula para cuatro posiciones del actuador

Tabla 3.11: Flujo activo en la microvalvula en paciente con glaucoma (Cp=0,03)

Casos a b [ d
flujo maximo activo 17,73 22,93 29,06 76,97
Flujo minimo activo 8,86 11,49 14,65 39,69
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En la Tabla 3.12 se presenta las caracteristicas que deberia cumplir el actuador del
dispositivo para mantener la presion intraocular por debajo de los 24 [mmHg] en 3 tipos
de glaucoma (leve, moderado y alto) empleando una microvalvula con una conductacia
hidrulica de 0,191 en estado activado como la descripta en el caso a.

Tabla 3.12: Frecuencia y tiempos de actuacién de la microvalvula para distintos flujos y

pacientes.
Conductancia Flujo Humor Acuoso [ul/min]
Paciente (Cp) Microvélvula
[pl/ (min.mmHg)] 3 2,5 1,5
Numero de veces que se actua por hora
Paciente C=0,09 [veces/hora] 3,125 No se actua No se actua
(glaucoma leve) Tiempo de apertura en cada ciclo [seg] 78 -- --
Tiempo en el que permanece cerrada en
cada ciclo [seg] 1032 -- --
Numero de veces que se actua por hora
Paciente C=0,05 [veces/hora] 5 3,25 No se actua
(glaucoma Tiempo de apertura en cada ciclo [seg] 82 78 -
moderado) Tiempo en el que permanece cerrada en
cada ciclo [seg] 618 980 --
Numero de veces que se actua por hora
Paciente C=0,01 [veces/hora] 6,5 5 1,25
(glaucoma Tiempo de apertura en cada ciclo [seg] 84 80 74
elevado)

Tiempo en el que permanece cerrada en
cada ciclo [seg] 454 612 2451

3.4 Discusion

El modelo hidrodinamico del ojo desarrollado, relaciona los cambios de presion
intraocular con los cambios del volumen ocular. La relacién presion- volumen del
modelo fue implementado con una aproximacion a la funcién volumen-presion
propuesta por Silver y Geyer (2000) que describe el comportamiento en pacientes vivos.
Con esta relacion se obtiene un rango dinamico de presion intraocular (8-60 [mmHg])
mas amplio que el propuesto por Gardiner et al. (2010) utilizando una aproximacion
lineal entre 10-35 [mmHg] desarrollada por Pallikaris et al. (2005). La diferencia
observada entre la presion intraocular calculada con la ecuacion analitica de Silver y
Geyer (2000) y el modelo implementado en Simulink es menor al 5%.

El modelo permite predecir el comportamiento hidrodinamico del ojo con parametros en
el rango fisioldgico y patolégico. En el caso patolégico se pueden modelar los casos de
glaucoma disminuyendo la conductancia hidraulica de la via de drenaje a través de un
coeficiente de bloqueo implementado en el lazo de drenaje fisiolégico. Se compararon
los resultados obtenidos con el modelo del ojo con estudios experimentales (Either et al.
2004, Langham 2009) obteniendo resultados con diferencias menores al 10%.

Utilizando el modelo, se simularon distintos niveles de glaucoma y los efectos de
aumentar la conductividad del drenaje por medio de una intervencion quirdrgica
(Gardiner et al. 2010), obteniéndose diferencias menores al 4% en el intervalo de
presiones intraoculares de 10 [mmHg] a 20 [mmHg].
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En el modelo ojo-valvula, las valvulas se modelan incorporando bloques con funciones
que relacionan el caudal con la presion. Debido a la complejidad de las geometrias
tridimensionales y a la interaccion entre el fluido y la estructura, las mismas son
obtenidas utilizando la técnica de elementos finitos (Sassetti et al. 2012). En la valvula
de Ahmed se observa que la presion intraocular varia entre 11 y 15 [mmHg] durante el
transcurso del dia y en la microvalvula entre 15 y 25 [mmHg] cuando no es actuada.

Se incluy6 en el modelo un control activo basico encendido-apagado de la microvalvula,
lo que permitid determinar la frecuencia y el ciclo de trabajo que deberia realizar el
actuador para mantener la presion intraocular por debajo de los 24 [mmHg].

La utilizacién de sistemas de control mas avanzados como los PID (proporcional
integrativo y derivativo) permitird reducir la fluctuacién de la presion intraocular
controlada y la posibilidad de obtener flujos pulsatiles con menores caudales lo que
facilitaria la reabsorcion del humor acuoso en los tejidos circundantes a la cornea.

Otro factor a considerar en el futuro es la respuesta dinamica del actuador que influira
en la optimizacion del sistema ojo-sensor-actuador. EI modelo propuesto del sistema
ojo-valvula permite probar distintos dispositivos e intervenciones quirdrgicas para el
tratamiento del glaucoma, siendo una herramienta que permite optimizar el proceso de
disefio de nuevos dispositivos para la regulacion de la presion intraocular.
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4. Capitulo 4:Fabricacion y caracterizacion
del actuador

En el desarrollo de este capitulo se abordan los procesos de fabricacion y de
caracterizacion de actuadores basados en polimeros conductivos.

El actuador en la valvula es el dispositivo encargado de modificar la resistencia
hidraulica, variando la caida de presion en la misma. Para tal fin transforma energia
eléctrica en deformaciones mecanicas modificando el circuito por donde fluye el humor
acuoso.

En la introducién se presentan las propiedades de los polimeros conductivos, haciendo
especial énfasis en las propiedades fisicoquimicas del polipirrol dopado con
docecylbenzensulfonato (DBS) y los parametros que modifican el proceso de sintesis
como la temperatura y el voltaje. Se describen las técnicas electroquimicas para la
caracterizacion de los mismos tales como la cronoamperometria y
ciclovoltamperometria.

En la seccion materiales y métodos, se presentan los procesos de fabricacién, el
equipamiento desarrollado para la obtencién de actuadores y la metodologia e
instrumental utilizado para caracterizarlos eléctricamente y cinematicamente.

Los parametros fisicos y eléctricos obtenidos en el proceso de caracterizacion permiten
retroalimentar el proceso de disefio, fabricacion y la simulacion del dispositivo
empleando herramientas de la mecanica computacional como se observé en el capitulo
2.

Al finalizar el capitulo se discuten las experiencias realizadas identificando los aspectos
mas relevantes de cada una de ellas.
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4.1 Introduccion

4.1.1 Polimeros Conductivos

Los polimeros conductivos por su estructura y enlaces quimicos tienen conductividad
eléctrica, los mas comunes son el poliacetileno, polipirrol, politiofeno y polianilina, que
poseen atomos de carbono en la cadena principal con hibridacién sp?. Esta hibridacion
crea enlaces sigma covalentes entre los carbonos de la cadena principal y los de las
cadenas ramificadas. La hibridacion sp? deja un orbital p no enlazado, estos orbitales se
solapan y forman un enlace pi, con una distribucién de dobles enlaces C=C
alternandose con enlaces carbono-carbono sencillos a lo largo de la cadena.

La razén de que un polimero con esta estructura no conduzca la electricidad siempre,
se debe a que el electrén necesita una gran cantidad de energia para poder ocupar este
tipo de orbital, ya que la separacion energética entre el mismo y los orbitales
electrénicos ocupados es grande. Ahora bien, esta separacion energética se puede
reducir significativamente mediante lo que se conoce como dopaje. (Marquez and
Marquez, 2003)

Este proceso consiste en incorporar a la estructura cierto tipo de atomos, cuya
electronegatividad es marcadamente mayor de la que posee el carbén. Mediante el
proceso de dopaje, la carga agregada (o extraida) al polimero produce un cambio en la
posicion de los enlaces de los atomos, los dobles enlaces pueden ser ionizados
formando estructuras conocidas como solitones, polarones y bipolarones y son
asociados con “defectos” en el orden de los enlaces simples y dobles.

En la Figura 4.1 se presenta la estructura de bandas del material en funcién del grado
de dopado del mismo, en la Figura 4.1.a se observa que el Gap entre la banda de
valencia (VB: Banda de valencia) y de conduccion (CB: Banda de conduccién) en el
PPY sin dopar es de 3.2eV con formacion de polaron y con un moderado nivel de
dopado se observar la formacién de bipolarones (Figura 4.1.b), al aumentar el nivel de
dopado (mayor al 33mol %) se observa la formacién de bandas bipolaron (Figura 4.1.c).
(Bredas and Street, 1985)

JZev

Figura 4.1: Diagrama de bandas mostrando la modificacion de la banda prohibida con el dopaje.
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El polimero dopado o en estado natural puede representarse por:
PT(A)+C* +e” o P°(AC) 4.1

PT(A)+Ct+e” & P°+ A +C* 4.2

Donde P* representa el estado dopado (oxidado) y P° representa el estado natural o
reducido. PT(4™) significa que el anién A~ es incorporado en el polimero como dopante
(Ecuacion 4.1).

En la Ecuacioén 4.1, se presenta el caso del anién inmévil A=, donde el catién C*entra al
film para mantener la neutralidad de cargas cuando el polimero vuelva a su estado
natural o reducido, resultando en una expansion del volumen.

En la Ecuacion 4.2, el anidon es moévil y es expelido en la reduccion y el volumen se
contrae. (Smela 1999) En la Figura 4.2, se presenta el mondmero de Pyrrol (Py) y las
cadenas de Polypyrrol (PPy) sin dopar y con el agregado de un dopante.
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Figura 4.2: Estructura del Py, PPy y PPy(Dopante)

Para modificar las propiedades del PPy se puede utilizar como dopante el
docecylbenzensulfonato (DBS), que se incorpora a la matriz polimérica mediante
procesos electroquimicos en medios acuosos durante el proceso de sintesis.

El PPy(DBS) puede operar en electrolitos acuosos y mediante la aplicacion de voltajes
producirse reacciones de oxido-reduccién que modifican las distintas propiedades del
material: conductividad, intercambio de iones, hidrofobicidad, dimensiones geométricas.
En la Ecuacion 4.3 se presentan los estados posibles del PPy(DBS) cuando se lo
energiza.

PPy*(DBS™)+ e~ + Na*(aq) & PPy°(DBS™Na%) 4.3

La insercion del Na* (cuando el voltaje aplicado reduce el PPy, lado derecho de la
Ecuacién 4.3) y la hidratacién causa un aumento de volumen de la matriz polimérica,
mientras que la expulsion de los iones Na*(cuando el voltaje aplicado oxida el PPy,
lado izquierdo de la ecuacion) resultan en la contraccion del polimero. (Smela, 1999)

La conductividad del PPy(DBS) depende de la temperatura, de los isémeros del
monomero y el dopante, siendo su conductividad siempre mayor a los 10 Q/cm y cuatro
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ordenes de magnitud menor cuando el material esta reducido donde el numero de
cargas moviles es minimo. (West et. al. 2004)

La relacion entre el dopante y el monémero puede ser elevada superando la relacion
del 50% en peso, el grado de dopado en el PPy es elevado comparado con cualquier
semiconductor inorganico, una molécula de DBS cada 4 del mondémero de Pirrol.
(Smela, 1999; Wallace et. al. 2009) Estudios demuestran que el maximo nivel de
dopado ocurre cuando se aplican potenciales cercanos al potencial de oxidacion de
pirrol a 1.4 Voltios. (Prissanaroon et al. 2004)

El PPy(DBS) en soluciones acuosas presenta estabilidad en el largo plazo, opera
tomando del electrolito y expulsando de la matriz polimérica pequefos iones positivos
durante los procesos de reduccion y oxidacion controlados por voltaje. Esta
caracteristica hacen del material PPy(DBS) un material biocompatible, pudiendo actuar
en medios acuosos que contienen pequefios iones positivos como Na, K, Ca. (Shimoda
and Smela, 1998)

4.1.2 Proceso de sintesis del PPy(DBS)

El Pirrol (Py) es polimerizado electroquimicamente mediante la oxidacién del
monomero, la electropolimerizacién es lograda aplicando un voltaje (o corriente) entre
un electrodo de trabajo (WE) y un contraelectrodo (CE). Pudiendo colocarse un tercer
electrodo (referencia) para asegurar una caida de tensién correcta en el electrodo de
trabajo. El voltaje aplicado al electrodo de trabajo debe ser lo suficiente anddico para
oxidar a los monémeros de Py en contacto con el electrodo de trabajo, removiendo los
electrones desde las moléculas de Py (las cuales son dimeros, trimeros, y
eventualmente cadenas polimerizadas) Las cadenas de PPy precipitan sobre la
superficie del electrodo de trabajo, donde predominan los enlaces a-a donde el pirrol
experimenta sustitucion electrofilica predominantemente en la posicion 2da y 5ta
posicion (Figura 4.3). Los enlaces a-B se forman en el crosslinking del polimero, el
grado de ramificacién a temperatura ambiente es del orden del 20% para el PPy(DBS),
la sintesis en bajas temperaturas favorece la formacion de polimeros lineales que son
mas solubles y tienen mayor conductividad. Largos tiempos de polimerizacién conducen
a incorporar mas dopantes, cuando el dopante es el DBS reduce la interaccion entre las
cadenas disminuyendo la conductividad de la mismas. (\Wallace et al, 2009)

Figura 4.3: Estructura del Polimero PPy, tipos de enlaces a- a 'y o-f8
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La presencia del Dodecylbezensulfonato (DBS) en el electrolito de la preparacion del
polimero conductor: a) facilita la oxidacién de los monémeros de pirrol, b) por ser un
surfactante anfilico permite concentraciones elevadas de Py (hidrofobico) en una
solucion acuosa; c) el DBS es una molécula grande con una cadena hidrofobica. Debido
al tamano y a la interaccion hidrofobica-hidrofobica de la cadena, el ion DBS permanece
embebido en la matriz polimérica. (Berdichevsky and Lo, 2008)

En la Figura 4.4, se presenta una celda electroquimica y las variables que afectan la
tasa de reaccion en el electrodo de trabajo (Bard and Faulkner, 2001). El proceso de
polimerizacién del PPy esta influenciado por el material del electrodo, el solvente, el
dopante, el monémero, la temperatura, la presion, el tiempo de reaccion, el potencial, la
corriente que circula por la celda.

External variables

Electrode Temperature (T)
variables = Pressure (P)
Material Time ()
Surface area (4)
Geometry oy i i
Surace condition /f Electrical variables
Potential (E)
Mass transfer Current (i)
variables Quantity of electricity (Q)

Mode (diffusion,

convection, .. .)
Surface concentrations
Adsorption

Solution variables

Bulk concentration of electroactive
species (Cg, Cg)

Concentrations of other species
(electrolyte, pH, .. .)

Solvent

Figura 4.4: Variables que afectan la reaccion en el electrodo.

Electrodo de trabajo: En la etapa inicial del proceso de polimerizacion la superficie del
electrodo tiene un papel critico que va disminuyendo una vez que la reaccion de
polimerizacion es iniciada. El material del electrodo determina cuan facil el mondémero
de Py puede ser oxidado. Esto también determina el grado de absorcion de los
monomeros, oligomeros y finalmente durante la polimerizacion, el que haya o no
deposito depende de la energia de la superficie del electrodo. (\Wallace et al. 2009)

Para el depdsito de PPy se necesitan potenciales anddicos que en los metales
provocan oxidacion (corrosion) en el aluminio y el acero se forman una capa de oxido
aislante que impide la formacion y el depdsito del polimero conductor. Como sustrato en
la electropolimerizacion del PPy se utilizan materiales inertes glassy carbon o metales
nobles como el Oro y el platino. (Tallman et al., 2002)

Electrolito: Si el solvente es nucleofilico o contiene oxigeno disuelto puede que este
reaccione con los estados intermedios de los mondmeros afectando la polimerizacion.
El mondémero de pirrol tiene buena solubilidad en agua (~1M), la polimerizacién del
pirrol en agua evita tener que usar quimicos peligrosos, reduciendo los costos. La
reaccion de polimerizacion se da con bajas corrientes y voltajes a temperatura
ambiente. (Wallace et al. 2009; Pissanaroon et. al, 2004)
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La temperatura influencia el transporte en la celda de mondmeros, oligdmeros vy
polimero, a modo de ejemplo los radicales libres generados por la oxidacién del
monomero pueden reaccionar con el oxigeno disuelto en la celda formando un producto
de menor calidad, a mayores temperaturas las reacciones ocurren de manera mas
rapida. Los polimeros que tienen alta conductividad son producidos por
polimerizaciones a bajas temperaturas. Se puede polimerizar el PPy a -28 °C utilizando
el Propylene Carbonate como solvente. (\Wallace et al., 2009)

Potencial: Si se aplica un potencial muy bajo, la tasa de polimerizacion puede ser tal
que no haya depésitos sobre el electrodo de trabajo. A medida que se va depositando el
PPy la resistencia del electrodo de trabajo se va incrementando cambiando la tasa de
crecimiento del polimero. Para mantener el crecimiento uniforme del polimero se coloca
un electrodo de referencia que no participa de las reacciones electroquimicas que
ocurren en la celda, y que permite controlar efectivamente el potencial aplicado y
maximizar la reproductibilidad del proceso de polimerizacién. (\Wallace et al. 2009)

Ofra alternativa es utilizar una celda con dos electrodos de manera galvanostatica
(corriente constante) asegurando que el polimero crece de manera uniforme, en esta
configuracién se debe cuidar de que el potencial en la celda no produzca el fendmeno
de sobreoxidacion. La sobreoxidacion del PPy surge cuando se aplican tensiones
elevadas con pérdidas de cargas en los atomos de Nitrégeno, formando enlaces C=0,
reduciendo el dopado del material (Prissanaroon et. al. 2004). Para obtener un mejor
control del depésito se debe controlar la densidad de corriente aplicada, los cambios en
el voltaje son menores que los cambios en la corriente cuando se controla el voltaje.
(Maw et al. 2001)

La posicion del electrodo auxiliar (CE) determina la forma del campo eléctrico generado
y esto afecta la calidad y uniformidad del polimero depositado, por otro lado la
superficie del mismo debe ser mucho mayor que la del electrodo de trabajo para no
limitar las reacciones de oxidacion en el electrolito. (Smela 1999)

Densidad de Corriente: La tasa de polimerizacién esta determinada por la densidad de
corriente aplicada. Si la densidad de corriente es muy baja hay oxidacion pero no hay
depdsito, a densidades muy altas el potencial puede estar en la region donde se
produce la sobreoxidacion del polimero.

Lee et al. (2001) describe la polimerizacion de PPy en una celda galvanostatica,
utilizando Oro (Au) como electrodo de trabajo (anodo) y Platino (Pt) como electrodo
auxiliar donde se realiza la reduccion (catodo). La solucién acuosa utilizada estuvo
compuesta por 0.1M de mondmero de pirrol y 0.1M de DS. En la Figura 4.5, se puede
observar que el espesor del film de PPy(DS) es linealmente proporcional al tiempo de
polimerizacién, para una densidad de corriente de 5.4 pA/mm?



Capitulo 4:Fabricacion y caracterizacion del actuador 151

THICKNESS{um)

aa an

POLYMERIZATION TIME(min)

Figura 4.5: Espesor vs tiempo de polimerizacién. (Lee et al, 2001)

Lee et al. (2001) observaron que cuando el tiempo de polimerizacion superaba las
cuatro horas el polimero obtenido era rigido y las deformaciones que se generaban en
el proceso de sintesis eran permanentes, ademas observaron que la resistividad
disminuia cuando se aumentaba la densidad de corriente de la deposicion.

Maw et. al. (2001) demostrd los cambios en las propiedades mecanicas de vigas de
Kapton-Au-PPy(DBS), variando la densidad de corriente en el rango de 0.4 hasta 40
mA/cm? . En la Figura 4.6 se observa los valores promedios del potencial en la celda
electroquimica durante el proceso de electropolimerizacién del PPy(DBS) para las
distintas densidades de corriente.
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Figura 4.6: Densidad de corriente vs potencial promedio.

En la Figura 4.7 se presenta el desplazamiento de la viga durante el proceso de
depdsito, observandose que los mismos son mayores a menor densidad de corriente
aplicada en la sintesis. En las pruebas potenciodinamicas se energiz6 el actuador en el
rango de 0,4 a -1,1 a una tasa de 150 mV/s, se observo que durante la oxidacién del
polimero el desplazamiento y curvatura de la viga es mayor en los casos donde la
densidad de corriente era mas baja.
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Figura 4.7: Maxima extension del extremo de la viga vs densidad de corriente de depdsito.

4.1.3 Técnicas para la caracterizacion eléctrica del PPy(DBS)

Para determinar los voltajes donde ocurre la oxidacién y la reduccién del polimero, se
recurre a la técnica electroquimica denominada ciclovoltamperometria donde el material
es estimulado en una celda electroquimica con una onda triangular de tension. Para
obtener un voltaje controlado y que el mismo no esté afectado por los cambios de la
resistencia eléctrica del polimero conductor se incorpora a la celda electroquimica un
tercer electrodo de referencia (Figura 4.8). El electrodo de referencia no participa de las
reacciones electroquimicas en la celda manteniéndose como una referencia eléctrica
estable en el proceso de medicion. (Bard and Faulkner, 2001)

Potentiostat

WE REF CE
Deposited
polypyrrole

Pyrrole + electrolyte (aq.)
Figura 4.8: Celda electroquimica de tres electrodos.

WE: Electrodo de Trabajo, REF: Referencia, CE: Contraelectrodo

La ciclovoltamperometria del PPy(DBS) se realiza en el rango de tension de 0 a -1 Volt
con respecto al electrodo de Ag/AgCl, Berdichevsky and Lo (2008) reportan que ese
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rango de tensiones corresponde al rango de 0 a -2,5 V entre el electrodo de trabajo y el
contraelectrodo. En el rango de voltaje entre 0 y -1V se asegura la completa oxidacion
del PPy en 0V vs Ag/AgCI y la reduccion a -1V vs Ag/AgClI sin efectos indeseados
(Figura 4.9).

A mayores voltajes se produce la sobreoxidacion del polimero, produciéndose
reacciones irreversibles y a menor voltaje se produce la electrdlisis del solvente que
también dana el polimero.
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Figura 4.9: Ciclovoltamperograma a 50 mV/s de PPy(DBS) en electrolito de NaDBS de 0.1 M.

La aplicacion de voltajes negativos (reduccion) sobre el polimero incorpora electrones a
la cadena principal, para mantener la neutralidad del material los iones Na‘tse
desplazan desde el electrolito hasta la matriz polimérica compensando las cargas de los
iones inmoviles DBS™, el ingreso de los iones genera una presion osmotica que facilita
el ingreso de agua. Cuando se aplica un voltaje de 0V vs Ag/AgCI los electrones son
removidos del PPy y el polimero queda cargado positivamente expulsando los iones
Na™* hacia el electrolito, para preservar la neutralidad de cargas. Para determinar los
tiempos de respuesta del material se utiliza la técnica electroquimica de
cronoamperometria. (Bard and Faulkner, 2001)

En la Figura 4.10 se presenta la curva corriente vs tiempo para un film con un espesor
de 30pm de espesor y un area mayor a 1cm?. En los primeros 60 segundos el polimero
fue estimulado con un escalén de -1V con respecto al electrodo de referencia Ag/AgCl,
los iones de Nat* ingresan al polimero, como se puede observar en la curva la misma
presenta puntos de inflexion.
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Figura 4.10: Cronoamperograma de PPY(DBS) con un area mayor a 1cm2 y 30um de espesor.

Durante la oxidacién y la reduccion del PPy ocurren cambios conformacionales que
introducen retardos en la respuesta en corriente. Cuando el PPy esta oxidado las
cadenas poliméricas se compactan sin iones y sin agua. En la reduccion del PPy, las
cadenas tardan un tiempo en reconfigurar su estado conformacional, esto esta
relacionado con la repulsion electroestatica del dopante DBS dentro de la matriz
polimérica, el material se vuelve menos denso permitiendo la entrada de iones y agua al
polimero. La respuesta corriente-tiempo es la suma de dos procesos: a) los cambios
conformacionales del PPy y b) la difusion de los iones de sodio. (Berdichevsky and Lo,
2008)

Si el film de PPy(DBS) tiene un largo L y un espesor H la expansién del film bajo un
voltaje que permita la reduccién del PPy modificara las dimensiones como se presenta
en las Ecuaciones 4.4 y 4.5.

L 4.4
T ~2a3%
AH 45

El caracter anisotropico del material se debe a la orientacién de las cadenas de
polimero y de los aniones dopantes y de las condiciones de sintesis.
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4.2 Material y métodos

4.2.1 Fabricacion de actuadores

En esta subseccion se describen los procesos de fabricacion de actuadores lineales
(vigas en voladizo) y circulares (diafragmas), desarrollados en el laboratorio de
Biomems de la Facultad de Ingenieria (UNER).

La fabricacion de actuadores se divide en dos etapas, la primera donde se metaliza el
sustrato y la segunda donde se depdésita del PPy(DBS). En las experiencias realizadas
se utilizé como sustrato poliimida de 25,4 um de espesor (Kapton®, Dupont).

Las vigas se obtienen del cortado de laminas de Kapton-Au de 1 x 27 mm con un cutter
en forma manual (Figura 4.11).

b)

Figura 4.11: Etapas del proceso de fabricacion de actuador Kapton-Au-PPy(DBS).

La superficie de Kapton se metalizé mediante un depdsito de oro (Au) por Sputtering
empleando el equipo descripto en el ANEXO 7.6, el proceso se realizé en vacio con una
presién de aire menor a los 1mmTorr (por la accion de la bomba difusora) con aporte de
Argoén hasta alcanzar los 140-150 mmTorr donde se aplicé una tensién de 1500 Voltios
con corrientes de 4-6 mA durante 15 minutos.

Para la conformacion de electrodos circulares en diafragmas se utilizd procesos
fotolitograficos utilizando mascaras, construidas en films de acetato, para delimitar el
area de depdsito como se observa en la Figura 4.12 a, en la Figura 4.12 b se observa el
depdsito de Oro sobre la totalidad de la superficie y en la Figura 4.12 ¢ se observa la
remocion de la fotoresina revelada con acetona obteniendo el electrodo de Kapton-Au.

Figura 4.12: Etapas del proceso de fabricacion del diafragma, deposito de Oro.

Para la preparacion del electrolito donde se deposita el actuador se implementé una
hoja de calculo sistematizando los calculos para distintos volumenes y concentraciones,
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considerando las propiedades fisicas del Py (mondémero) y del DBSNa (dopante).
ANEXO 7.7. La duracion del proceso de electropolimerizacion se calculo utilizando la
Ecuacion 4.6 propuesta por Smela (1999) para una densidad de corriente de
0,1mA/cm?.

Espesor (Amstrong) = —150 + (53 - densidad de carga) 4.6

tiempo(seg) - Corriente(mA) 4.7
Area (cm?)

densidad de carga =

En las Tablas siguientes se presentan las dimensiones de los sustratos, la densidad de
corriente y el tiempo de polimerizacién. En la Tabla 4.1 se calcula el espesor del film y
la corriente necesaria para una determinada superficie, densidad de corriente y tiempo
de polimerizacion.

Tabla 4.1: Espesor del film de PPy(DBS) para una densidad de corriente de 1mA/cm2

Variables Valor Unidades
Densidad de Corriente 1 mA/cm2
Superficie de sustrato

largo 2 cm

Ancho 0,1 cm

Tiempo de polimerizaciéon 30 Min
Resultados

Corriente Aplicada 0,2 mA

cargas transferidas 360 mC

Espesor del Film 9,53E um

En la Tabla 4.2 se obtiene como resultado el valor de corriente y el tiempo de
polimerizacion necesario para obtener un determinado espesor de film de PPy(DBS) y
densidad de corriente.

Tabla 4.2: Tiempo de electropolimerizacion de PPy(DBS)

Variables Valor Unidades
Espesor del Film 25 um
Densidad de Corriente 1 mA/cm?2

Superficie de sustrato

largo 2 cm

Ancho 0,1 cm
Resultados

Corriente Aplicada 0,2 mA

Tiempo de polimerizacion 78,66 Min

cargas transferidas 943,96 mC
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Los depositos de PPy(DBS) se realizan utilizando una celda electroquimica con dos
electrodos, el solvente utilizado fue agua deionizada con bajas concentraciones de
oxigeno en solucion, para obtener el mismo se burbujeo nitrégeno en el solvente (Aprox
10 min).

En la Figura 4.13 se presenta la celda donde circula una corriente constante, los
parametros de corriente y voltaje son medidos por multimetros. Para fijar el valor de la
corriente de deposito calculada se utiliza una resistencia conocida (Ej R=100 Ohm)
seleccionando el valor de la corriente con un multimetro multivueltas. Cuando se
obtiene la corriente deseada se reemplaza la corriente por la celda electroquimica.

Figura 4.13: Celda de depdsito de PPy(DBS)

Con el multimetro digital se puede registrar los cambios de la diferencia de potencial en
la celda por efecto del cambio de resistencia del electrodo de trabajo en la medida que
se deposita PPy(DBS).

En la Figura 4.14 se presenta la metodologia utilizada para determinar las dimensiones
de la viga y el espesor de la misma después del deposito de PPy(DBS). Para
determinar el espesor se utiliza un micrometro digital (+1um), para el ancho y el largo se
utiliza el software Kinovea

L il

Figura 4.14: Dimensiones de la viga de Kapton-Au-PPy(DBS).
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Para implementar los procesos de fabricacion de actuadores se adecuaron vy
desarrollaron equipos y dispositivos para el depésito del metal y el polimero PPy(DBS)
que se describen y detallan en el ANEXO 7.6.

4.2.2 Caracterizacion de actuadores

Para la caracterizacion de los dispositivos se utilizé un generador de sefial GFG-82719A
Instek (function generador) que permite variar la forma de onda de la tension de
estimulacion (senales cuadradas, rampas, sinusoidales) y un osciloscopio GDS-806C
Instek (Digital Storage Oscililloscope).

El conexionado eléctrico de la celda electroquimica con el osciloscopio, el generador de
sefales y la resistencia de medicion (Rm=10Q) se presenta en la Figura 4.15. La
corriente que circula por la celda se calcula a partir de medir la tensién sobre Rm en el
canal 2 del osciloscopio. El valor de Rm << R del electrolito (se estima la resistencia de
la celda entre 100 a 300 Q), el valor de la resistencia de la celda mas los cables se

calcula utilizando la ecuacion 4.10.

Osciloscopio

Celda Electroquimica

Figura 4.15: Conexionado de la celda electroquimica.

V,
AE (Rcel + Rm) 4.8
im
im = Venz 4.9
Rm
Rcel = Vens _ Rm 4.10
im

La caracterizacion de los actuadores (vigas o diafragmas) se realiza en una celda
electrolitica donde el electrolito es agua deionizada con bajo contenido de oxigeno y con
una concentracion de 0,1 Molar de DBS.
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a. Celda electroquimica para caracterizar vigas

En la Figura 4.16a se presenta la celda de caracterizacion de vigas basada en una
capsula de Petri, la viga esta sujeta en forma paralela al contraelectrodo de acero
inoxidable con una separacién de 15 mm de distancia.

=

Figura 4.16: Setup para la caracterizacion de vigas Kapton-Au-PPy(DBS).

En la Figura 4.16 b se observa la ubicacién de la celda en la platina de la lupa binocular,
el generador de sefiales y el osciloscopio.

Para la obtencion de las imagenes se utilizé una camara de video marca Micron de 1,3
Megapixeles con tamafo de pixel 3,6um x 3,6um. En la Figura 4.17 se presenta la
interfase de Kinovea, software libre que permite relevar la posicion, la velocidad y la
aceleracién de marcas en un cuerpo en movimiento. ( )
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Figura 4.17: Interfase software Kinovea.
b. Celda electroquimica para caracterizar diafragma

La celda esta compuesta por tres piezas como se observa en la Figura 4.18, donde las
tapas permiten fijar los electrodos de trabajo y contraelectrodo al reservorio mediante
cuatro tornillos. La celda tiene un reservorio de 14mm de diametro por 20 mm de
profundidad que almacena 4 ml de electrolito.


http://www.kinovea.org/
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Figura 4.18: Mddulo de celda electroquimica.

En la Figura 4.19 se observa el proceso de llenado de la celda con electrolito, el mismo
se realiza con una jeringa de 10 Cm?® y el conexionado eléctrico de la misma, la celda se
conecta de igual forma como se presento en la Figura 4.15.

Figura 4.19: Cargado de electrolito y conexionado de la celda.

En la Tabla 4.3 se presentan los ensayos a realizar en los actuadores fabricados.

Tabla 4.3: Experiencias de caracterizaciéon de actuadores

Experiencia | Dispositivo Ensayo a realizar

1.1 Cronoamperometria

1.2 Medicion de desplazamientos y curvatura
2.1 Cronoamperometria

2.2 Medicion de desplazamientos y curvatura
3.1 Cronoamperometria

i Diafragma Kapton-Au-PPy(DBS) | 3.2 Ciclovoltamperometria

3.3 Impedanciometria

| Viga Kapton-Au-PPy(DBS)

1] Viga Kapton-Au-PPy (DBS)

4.3 Resultados

4.3.1 Fabricacion

En esta subseccién se presentan los resultados obtenidos en la fabricacion de los
actuadores de Kapton-Au-PPy(DBS). En primer lugar se presentan dos experiencias de
fabricacion de actuadores lineales (vigas) y luego se describe la fabricacion de un
diafragma circular donde en el mismo plano se incluye el electrodo de referencia y el
contraelectrodo.
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Viga de Kapton-Au-PPy(DBS)

Experiencia 1

En la Tabla 4.4 se presenta el espesor del depdsito obtenido de PPy(DBS) de la
experiencia 1, el espesor tedrico calculado y los parametros de electrodeposicién de la

celda.
Tabla 4.4: Parametros del proceso de electropolimerizacion y de la viga obtenida.
. L Espesor del depdsito de
Parametros de la electrodeposiciéon
P Largo | Ancho PPy(DBS) [um]

Corriente Duracién Espesor [mm] [mm] . . .
deposito | del depésito | tedrico PPy Proximal | Medial distal
0,15 mA 30 min 5,5um 11,7 1,3 7,3 7.3 7.3

El film de PPy(DBS) depositado difiere en 33% del valor calculado con las ecuaciones

46y4T.
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Figura 4.20: Curvatura de la viga. Izquierda: Deshidratada, Derecha: hidratada

Posterior al proceso de sintesis la viga fue inmersa en agua deionizada y se dejo secar
por doce horas, como se observa en la Figura 4.20 la curvatura de la viga aumenta, al

hidratarse en la solucion de NaDBS disminuye su curvatura.

Experiencia 2

En la Tabla 4.5 se presenta el espesor del depdsito obtenido de PPy(DBS) de la
experiencia 2, el espesor tedrico calculado y los parametros de electrodeposicion de la

celda.

Tabla 4.5: Parametros del proceso de electropolimerizacion y de la viga obtenida, experiencia 2.

. L Espesor del depdsito de
Parametros de la electrodeposicion
P Largo | Ancho PPy(DBS) [um]
Corriente | Duracion del Espesor [mm] o Imml b imal | Medial | Distal
depdsito depdsito tedrico PPy
0,2 mA 40 min 9,4 [um] 15 1 16 11 17
Debido al curvado del film de Kapton-Au-PPy(DBS) durante el proceso de

polimerizacion se observé un depdsito de PPy(DBS) en la parte posterior del film, la que
también explica el espesor aumentado de la viga en el extremo. Este defecto del
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depdsito se logro corregir en los sucesivos depésitos colocando una lamina de Kapton
de 75 uym en la parte posterior de la viga.

Diafragma de Kapton-Au-PPy(DBS)

En el diafragma de Kapton de la Figura 4.21 a se depdsito el actuador de PPy(DBS)
como se observa en la Figura 4.21 b.

) ]

Figura 4.21: Etapas del proceso de fabricacion del diafragma, deposito de PPy(DBS).

En la Tabla 4.6 se presentan los parametros que describen el proceso de
electropolimerizacién y el espesor del actuador obtenido en el diafragma.

Tabla 4.6: Parametros del proceso de electropolimerizacién y dimensiones del diafragma.

Parametros de la electrodeposicion D Espesor del depésito [um]
iam
. - Duracion del Espesor [mm] .
Corriente depésito deposito tedrico PPy min Max
0,775 mA 99 min 30 ym 10 35 38

En la Figura 4.22 se presenta la variacion del voltaje en la celda electroquimica durante
el proceso de electropolimerizacion. El electrolito utilizado fue de 25 ml con una
concentracién de 0,1M de DBS-Na y 0,17ml del monémero Pirrol, la densidad de
corriente empleada fue de 1 mA/cm?.

“oltaje en la celda de polimerizacidn
[v]

o 3 7 10 13 17 20 23 Z7 30 33 I¥ 40 43 47 G0
Tiermpa [min]

Figura 4.22: Variacion del voltaje durante la polimerizacion del PPy(DBS)

En la Tabla 4.7 se detallan los cambios de resistencia de la celda durante el proceso de
polimerizacioén, los cambios se deben al aumento del espesor del film de PPy(DBS).

Tabla 4.7: Variacion de la resistencia eléctrica de la celda durante la electropolimerizacién.



Capitulo 4:Fabricacion y caracterizacion del actuador

163

Tiempomin] | "5 T resistence

0 1803,87

10 2241,29 437,42
20 2274,84 33,55
30 2285,16 10,32
40 2290,32 5,16

50 2298,06 7,74
52 2301,94 3,87

4.3.2 Caracterizacion

Experiencia 1- Ensayo Cronoamperometria

La celda electroquimica presentada en la Figura 4.16 fue estimulada con una sefal
cuadrada de 153 mHz, en la Tabla 4.8 se observan los valores de tension aplicada y el

periodo de la sefial.

Tabla 4.8: Senal de estimulacion de la celda.

Parametros | Descripcion Valor | Unidad
Vpp Voltaje pico a pico 1,76 \
Vmax Voltaje maximo 0 vV
Vmin Voltaje minimo -1,76 \%
T Periodo de la Sefial 6,52 S

En la Tabla 4.9 se presentan el conjunto de parametros seleccionados en la
visualizacién y discretizacion de las sefiales de los canales 1y 2 en el osciloscopio.

Tabla 4.9: Parametros de visualizacion en el osciloscopio.

Paradmetro CH1 CH2 Unidades
Numero de divisiones en Y (Voltaje) 10 10

Voltios por divisiones 0,5 0,05 Voltios
Voltaje maximo 5,00 0,5 Voltios
Factor de escala = (5V/256) 1,96E-02 | 196E-03 |  Vouosiivel de
Numero de divisiones X (Tiempo) 20 20

TIME/DIV 1,00 1,00

Tiempo total en pantalla 20 20 Segundos
Numero de datos por archivo digital 500 500

Periodo de muestreo =(Tiempo/numero de datos) 4 E-02 4 E-02 Segundos

Modo de adquisicion

Peek detect
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En la Figura 4.23 se presenta la sefial de estimulacion descripta en la Tabla 4.8 y la
respuesta de la celda, calculada a partir de medir la diferencia de tension sobre la
resistencia Rm (10 Ohm), en la Figura 4.24.

02
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2 -0,6
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5 -l
> 12
-14
-1,6
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0,00 1,60 320 480 640 800 960 1120 12,80
Tiempo [s]
Figura 4.23: Sefial de estimulacién de la celda.
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Figura 4.24: Senal de respuesta de la celda

A partir de modelar la celda como un circuito RC y analizando seis periodos de la senal

de respuesta se calcularon los parametros caracteristicos.

Tabla 4.10: Parametros RC de la celda.

Cido | max | e | 0.37ima) /C(:RRTT';?' M| i | (0,37 min R
m) Rm)

Unidad mA Ohm Segundo Faradio mA Ohm Segundo Faradio
1 9,80 178,5 0,04 3,38E-04 |-10,59| 165,28 0,04 3,80E-04

2 9,80 178,5 0,04 3,38E-04 |-10,59| 165,28 0,04 3,80E-04

3 9,80 178,5 0,04 3,38E-04 |-10,59| 165,28 0,04 3,80E-04

4 9,80 178,5 0,04 3,38E-04 |-10,59| 165,28 0,04 3,80E-04

5 10,00 175 0,04 3,48E-04 |-10,78| 162,27 0,04 3,91E-04

6 9,80 178,5 0,04 3,38E-04 |-10,59| 165,28 0,04 3,80E-04
Promedio | 9,84 177,92 0,04 3,4E-04 |-10,62| 164,78 0,04 3,8E-04
Desvio 0,08 1,43 0,00 4,2E-06 0,08 1,23 0,00 4,6E-06
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De las graficas se obtuvieron los valores de corrientes maximas, minimas y tiempos
para el cual la corriente decae al 37% de su valor maximo y minimo; lo que permite
obtener los valores de resistencia y de capacidad del actuador, como se observa en la
Tabla 4.10. Para el calculo de la resistencia de la celda se tuvieron en cuenta la
resistencia interna del generador de sefial (Ri=50 Ohm) y la resistencia de medicién
(Rm=10 Ohm).

Para la celda analizada, compuesta por una viga de Kapton-Au-PPy(DBS) con una
superficie de 15,21 mm? y un espesor 7,3 um, obtenido en un proceso de polimerizacion
de 30 minutos con una densidad de corriente de 0,99 mA/cm?. La resistencia eléctrica
de la celda esta en el rango comprendido entre 117,92 y 104,78 Ohm y la capacidad
entre 3,4E-04 y 3,8E-04 Faradios. Considerando que la capacidad del circuito esta
mayoritariamente concentrada en el polimero se calcula la capacidad volumétrica,
obteniendo que la misma esta en el rango de 4,06E+06 y 4,54E+06 F/m* (Tabla 4.11).

Tabla 4.11: Capacidad volumétrica

Hemiciclo (+) Hemiciclo (-) Unidades
Capacidad 3,40E-04 3,80E-04 Faradios
Volumen 8,37E-11 8,37E-11 m*
Capacidad
volumétrica 4,06E+06 4,54E+06 Fim®

Experiencia 1- Medicion de desplazamientos y curvatura

En base a las imagenes registradas del desplazamiento de la viga (Figura 4.25), se
obtuvieron los radios de curvatura de la viga cuando la tensién de alimentacion fue de 0
y de-1,76 V.

0,42 cm

0,40 cm

Figura 4.25: Desplazamientos de la Viga de la horizontal para 0V y -1,76V.

El radio de curvatura de la viga pasa de 17,11 a 57,03 mm cuando la tension pasa de 0
a-1,76 V como se observa en la Tabla 4.12.
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Tabla 4.12: Radio de curvatura de la viga, experiencia 1.

Tensién d8[mm] Long[mm] K [mm'1] R [mm]
oV 4 11,7 0,058 17,11
-1,76 V 1,2 11,7 0,017 57,03

Experiencia 1- funcionamiento del dispositivo fuera de rango

Como se puede observar en la Figura 4.26, cuando la diferencia de potencial es de 2,4
voltios, se comienza a disociar el agua en hidrogeno (en el electrodo de Kapton-PPy) y
en oxigeno (en el contra electrodo de Acero Inox)

mEREe=_
EEZabaw

< J 111l
nZew
—

Figura 4.26: Electrolisis del agua, V=-2,4 Voltios con respecto CE.

Posterior a los ensayos con tensiones que provocan electrolisis del solvente se observo
con la viga deshidratada fendmenos de delaminacion (Figura 4.27).

Figura 4.27: Delaminacion en el actuador Kapton-Au-PPy(DBS)

Experiencia 2- Ensayo Cronoamperometria

Para la caracterizacion de la viga se realizd6 una cronoamperometria y se analizé la
cinematica de la viga durante la actuacion en una celda de 0,1 Molar de NaDBS. En la
Tabla 4.13 se presentan el conjunto de parametros seleccionados en la adquisicion y
visualizacién de las sefiales de los canales 1 y 2 en el osciloscopio.
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Tabla 4.13: Parametros del Osciloscopio.

Parametro CH1 CH2 Unidades

Numero de divisiones en Y (Voltaje) 10 10

Voltios por divisiones 2,00E-02 2 Voltios

Voltaje méximo 2,00E-01 20 Voltios
Voltios/Nivel de

Factor de escala = (20V/256) 7,81E-04 7,81E-02 discretizacion

Numero de divisiones X (Tiempo) 20 20

Time/Div 5 5

Tiempo total en pantalla 100 100 Segundos

Numero de datos por archivo digital 500 500

Periodo de muestreo =(Tiempo/nimero de

datos) 0,2 0,2 Segundos

Modo de adquisiciéon Peek detect

La celda electroquimica fue estimulada con una sefal cuadrada de 59,4 mHz, en la
Tabla 4.14 se observan los valores de tensién aplicada y el periodo de la sefal.

Tabla 4.14: Senal de estimulacién de la celda.

Parametros | Descripcion Valor | Unidad
Vpp Voltaje pico a pico 2 \%
Vmax Voltaje maximo 1 V
Vmin Voltaje minimo -1,12 \%
T Periodo de la Sefial 16,83 S

En la Figura 4.28 se presentan las sefal de estimulacién y en la Figura 4.29 la de
respuesta de la celda electroquimica.

1,5
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,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, Sefial de estimulacién

Voltaje (V)
(=}

3 per. media movil (Sefal de
estimulacion)

-0,5

000 008 016 024 032 040 048
Tiempo (s)

Figura 4.28: Sefial de estimulacion de la celda.
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Figura 4.29: Senal de respuesta de la celda adquirida en modo “Peek Detect”

En la Tabla 4.15 y Tabla 4.16 se presentan los valores de las corrientes maximas vy
minimas medidas en seis ciclos de la sefal de respuesta. A partir de los mismos se
calculan los valores de Resistencia de la celda electroquimica y la capacidad del circuito

RC.
Tabla 4.15: Parametros RC de la celda Hemiciclo (+), experiencia 2.
Ciclo dgilf:’egg]ncci:?al Crlr?giﬁ:]\;e é) 6?“79?“99 T.(i=0,37 Resistencia Resist._ Celda Capgcidad
V) (mA) maxima (mA) imax) (Rt) (Rt-Ri-Rm) | (T(0,37imax)/Rt)
1 22 8,75 3,24 1,2 251,43 191,43 4,77E-03
2 22 8,75 3,24 1,2 250,98 190,98 4,78E-03
3 22 9,22 3,41 1,2 238,22 178,22 5,04E-03
4 22 9,14 3,38 1,2 240,25 180,25 4,99E-03
5 2,2 9,38 3,47 1,2 234,25 174,25 5,12E-03
6 22 9,06 3,35 1,2 242,33 182,33 4,95E-03
Promedio 22 9,05 3,35 1,2 242,91 182,91 4,94E-03
Desvio
Estandar 0 0,25 0,09 0 6,96 6,96 1,41E-04
Tabla 4.16: Parametros RC de la celda Hemiciclo (-), experiencia 2.
Corriente 0,37 de
Diferencia de | maxima Corriente T (i=0,37 | Resistencia | Resist. Celda Capacidad
Ciclo Potencial (V) (mA) maxima (mA) imax) (RY) (Rt-Ri-Rm) (T(0,37imax)/Rt)
1 -2,2 -8,44 3,12 1 260,28 200,28 3,84E-03
2 -2,27 -8,28 3,06 1 274,66 214,66 3,64E-03
3 -2,2 -9,06 3,35 1 242,33 182,33 4,13E-03
4 -2,2 -8,83 3,27 1 248,76 188,76 4,02E-03
5 -2,2 -8,75 3,24 1 250,98 190,98 3,98E-03
6 -2,2 -8,75 3,24 1 251,43 191,43 3,98E-03
Promedio -2,21 -8,68 3,21 1 254,74 194,74 3,93E-03
Desvio
Estandar 0,03 0,28 0,1 0 11,33 11,33 1,69E-04
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En la Tabla 4.17 se calcula la capacidad volumétrica del actuador considerando que la
capacidad esta mayoritariamente concentrada en el actuador y utilizando un valor
promedio entre los diferentes valores de espesor reportados en la Tabla 4.4.

Tabla 4.17: Capacidad volumétrica.

Hemiciclo (+) Hemiciclo (-) | Unidades
Capacidad 4,94E-03 3,93E-03 F
Volumen 1,70E-10 1,70E-10 m®
Capacidad Volumétrica 2,91E+07 2,32E+07 F/m®

Para la celda analizada en la experiencia 2, compuesta por una viga de Kapton-Au-
PPy(DBS) con una superficie de 15 mm? y un espesor promedio de 11,33 pym, obtenido
en un proceso de polimerizacidon de 40 minutos con una densidad de corriente de 1,33
mA/cm?. La resistencia eléctrica de la celda esta en el rango comprendido entre 182,91
y 194,74 Ohm y la capacidad entre 3,93E-03 y 4,94E-03 Faradios. La capacidad
volumétrica del actuador se puede estimar en el rango de 2,32E+07 y 2,91E+07 F/m®.

Experiencia 2- Medicion de desplazamientos y curvatura

Se filmé el movimiento del actuador en la celda a 32 cuadros/seg, utilizando el software
Kinovea se obtuvieron las posiciones del extremo en un periodo de 46,93 segundos. En
la Figura 4.30 se presenta el eje coordenado XY de referencia y los desplazamientos
del extremo de la viga en relacién al eje coordenado.

S

3L

o

Posicionen Xy Y

S N K o
: ; s '
e

000 010 020 030 040 050
Tiempo (s)

Figura 4.30: Movimiento del actuador en la celda de caracterizacion.

Izq: Ejes coordenados. Der: Desplazamientos en el eje Xy Y del extremo de la viga.

En la Tabla 4.18 se presentan las coordenadas de la maxima y minima excursion del
extremo de la viga, extraidas de la Figura 4.30b.

Tabla 4.18: Coordenadas de las posiciones del extremo de la viga

Excursion PosX PosY
Maxima 12,99 9,41
Minima 10,99 1,53

Promedio 12,31 5,45
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Se observa que la velocidad en el desplazamiento es mayor en los primeros segundos
de la salida y del regreso de la viga, el periodo promedio entre la ida y la vuelta de la
viga es de 14,84+0,12 segundos. Se analizé el del primer ciclo de desplazamientos
identificando la curvatura inicial y final de la viga cuando el polimero aumenta sus
dimensiones por el ingreso de Sodio y Agua.

En la Figura 4.31 se presentan tres cuadros del video, con las posiciones iniciales
(t=0s), de maxima excursion de la viga (t=7,78s) y el retorno a la posicion incial
(t=15,25s).

Figura 4.31: Posiciones de la viga, a) t=0 s, b) t=7,78 s, ¢) t=15,25 s.

En base a las imagenes registradas (Figura 4.32) se obtuvieron los parametros para el
calculo de la curvatura.
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Figura 4.32: Pardmetros para el calculo de la curvatura.

El radio de curvatura de la viga pasa de 11,60 a 66,17 mm cuando la tension pasa de 1
a-1,12 'V como se observa en la Tabla 4.19.

Tabla 4.19: Radio de curvatura de la viga, experiencia 1.

Tension o[mm] Long[mm] K [mm'1] R [mm]
-1,12V 1,7 15 0,015 66,17
1V 9,7 15 0,086 11,60

Experiencia 3- Ensayo Cronoamperometria

Para la caracterizacion del actuador se utilizo la celda descripta en la seccion material y
métodos, el electrolito fue 4 ml de DBS-Na a 0.1M y un contraelectrodo de acero
inoxidable con un area de 1,53 cm? (didmetro 14 mm). Se realizd un estudio
cronoamperometricos, la estimulacion de la celda fue realizada con una onda cuadrada
con un ciclo de trabajo del 50% y periodo de 43 segundos, en la Tabla 4.20 se
presentan los valores minimos y maximos de la sefial.

Tabla 4.20: Estudio cronoamperometrico.

Vmin Vmax Frecuencia Periodo

Voltaje de estimulacion -1,72V 0,20V 23,26 mHz | 42,99 seg

En la Figura 4.33 se presenta la superposicion de cinco ciclos de la sefial de respuesta
de la celda electroquimica.
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Figura 4.33: Sefial de respuesta de la celda, corriente eléctrica.

En la Tabla 4.21 se presentan los valores de corriente y constantes de tiempo para
cinco ciclos.

Tabla 4.21: Corrientes y constantes de tiempo de la celda, caso 1.

Tau C= Tau /(RT- RT= Tau C= Tau

Ciclo |Imax| RT= V/imax | (0,37*Imax)|  Ri-Rm) Imin | V/min | (0,37*Imin) | /(RT-Ri-Rm)
1 5,33 360 0,3 1,43E-03 | -6,11 | 313,85 04 2,44E-03
2 5,33 360 0,3 1,43E-03 | -6,11 | 313,85 04 2,44E-03
3 5,33 360 0,3 1,43E-03 | -6,03 | 317,92 04 2,38E-03
4 5,33 360 0,3 1,43E-03 | -6,03 | 317,92 04 2,38E-03
5 5,18 371 0,2 9,05E-04 | -596 | 322,11 0,2 1,16E-03

Promedio | 5,30 | 362,18 0,28 1,3E-03 6,05 | 317,13 0,36 2,2E-03

Desvio | 0,07| 4,88 0,04 2,3E-04 0,07 3,45 0,09 5,6E-04

En base a los valores obtenidos se calculan los valores de resistencia de la celda y la
capacidad volumétrica del actuador (Tabla 4.22).

Tabla 4.22: Parametros RC de la celda

Paradmetro Férmula hemiciclo + hemiciclo - Unidades
Resistencia total (RT) RT=V/i 362,18 317,13 Ohm
Resistencia fuente (Rf) Dato 50 50 Ohm
Resistencia medicion (Rm) Dato 100 100 Ohm
Resistencia Celda (Rc) Rc=RT-Rf-Rm 212,18 167,13 Ohm
Capacidad Tau=RC 1,30E-03 2,20E-03 Faradios
Area base Medido 7,85E-03 7,85E-03 m?
Altura Medido 3,60E-05 3,60E-05 m
Volumen V=Area base x altura 2,83E-07 2,83E-07 m?
Capacidad Volumétrica Cv=C/V 4, 60E+03 7,78E+03 F/im®
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Para la celda con un diafragma de Kapton-Au-PPy(DBS) con una superficie de 78,74
mm? y un espesor promedio de 36 um, obtenido en un proceso de polimerizacién de 99
minutos con una densidad de corriente de 1 mA/cm? La resistencia eléctrica de la celda
estad en el rango comprendido entre 167,13 y 212,18 Ohm y la capacidad entre 1,30E-
03 y 2,20E-03 Faradios. La capacidad volumétrica del actuador se encuentra en el
rango de 4,60E+03 y 7,78E+03 F/m°.

En el estudio cronoamperometrico realizado no se observaron a simple vista
desplazamientos del mismo cuando era estimulado, en la Figura 4.34 se presenta el
montaje del diafragma a la celda de caracterizacion, la fijacion del mismo a la celda se
realizo por pegado.

Figura 4.34: Celda electroquimica con electrodo de trabajo desplazable.

Experiencia 3- Ensayo de Ciclovoltamperometria

Con el objetivo de conocer la interaccién del polimero con el electrolito se realizé un
estudio ciclovoltamperometrico. Este estudio permite encontrar a que valores de tension
se da la oxidacién-reduccion del polimero.

La oxidacion se da cuando se incrementa la corriente por aumento del ingreso de iones
sodio al polimero, cuando la tensién pasa de un valor positivo a uno negativo y el pico
de reduccion donde el potencial pasa del valor negativo al positivo con la salida del
sodio de la matriz polimérica. En la Figura 4.35 se presenta las sefales de tension y
corriente para realizar un estudio ciclo voltamperometrico del actuador del diafragma.
Para el mismo se utilizé como sefial de estimulacion una sefal triangular con los valores
descriptos en la Tabla 4.20.
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Figura 4.35: Senales de estimulacion y respuesta para una ciclovoltamperometria.

Se observan en la parte central de la rampa de accenso y descenso “picos”
relacionados con reacciones de oxidacion-reduccion en el polimero. Al incrementar el
valor absoluto del voltaje de estimulacion se incrementa el valor absoluto de la

corriente, esto seria un indicador de que el circuito RC estaria en paralelo con un
componente resistivo.

En las Figura 4.36, Figura 4.37 y Figura 4.38 se presentan estudios
ciclovoltamperometricos con distintas tensiones de estimulacion.
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Figura 4.36: Sefal de estimulacion Vmin=-1,72, Vmax=0,2, Velocidad= 90mV/s.
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Figura 4.37: Sefial de estimulacion Vmin=-2,1 Vmax=0,6, Velocidad= 122mV/s.
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Figura 4.38: Sefial de estimulacién Vmin=-2,5 Vmax=0,96 Velocidad= 160mV/s.

Como se observa en la Figuras anteriores independientemente de los valores de
estimulacion se pueden observar “picos” de corriente en las proximidades de -0,5 V.

Experiencia 3- Ensayo de Impedanciometria

Con el objetivo de identificar el comportamiento eléctrico del polimero se realizdé un
estudio impedanciometrico, estimulando la celda con sefiales sinusoidales. En la Figura
4.39 se presenta el circuito esquematico utilizado en la medicién y la implementacion
del mismo.

Vi Ceslda Reelda
|
I
Modelo RC de la Celda
0.424/2.97 kHz/0 Deg Rm
100 Ohm

50 Chm

Figura 4.39: Circuito utilizado para el analisis impedanciometrico.

En la Tabla 4.23 se presentan los valores de voltaje de entrada y de salida del circuito,
el calculo de la impedancia y los defasajes en tiempo.

Tabla 4.23: Mediciones de voltajes y tiempos de defasaje.

Vi (V) | Frec (Hz) Vm Vo=Vi-Vm Zcelda=(Vo/ Defasaje (s) | Figura
(Vm/100))

0,34 2970 0,12 0,22 183,33 0 a

0,34 2000 0,12 0,22 183,33 0

0,34 20 0,113 0,227 200,88 1,20E-03 b

0,34 40 0,117 0,223 190,60 3,60E-04

0,348 10 0,11 0,238 216,36 4,20E-03 o

0,388 0,992 0,0592 0,3288 555,41 1,48E-01 d
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En la Figura 4.40 se observan las formas de onda en el osciloscopio cuando se varia la
frecuencia de la sefal de estimulacion. En amarillo el voltaje de estimulacion y en
celeste el voltaje sobre la resistencia de medicion, como puede observarse a medida
que disminuye la frecuencia se observa un mayor defasaje. La corriente esta adelanta
al voltaje, siendo esta una de las caracteristicas de los circuitos RC.

Figura 4.40: Voltaje y corriente en la celda. a) f=2970Hz, b) f=20Hz, c¢) f=10Hz, d) f=0,992.

En la Tabla 4.24 se presentan los valores de atenuacion y defasaje cuando se varia la
frecuencia de la senal de estimulacion de 3300 a 0,101 Hz.

Tabla 4.24: Atenuacion (dB) y defasaje (grados)

Medicion | Frec. (Hz) | Defasaje (s) | ®=Ft*360 (°) | Vi (V) | Vm (V) | G = Vo/Nm | H(f)=20"10g10(G)
1 3300 0 0,00 0,328 | 0,116 0,35 -9,03
2 2600 0 0,00 0,332 | 0,113 0,34 -9,36
3 2000 0 0,00 0,33 | 0,112 0,34 -9,39
4 1600 0 0,00 0,332 | 0,114 0,34 -9,28
5 1000 0 0,00 0,332 | 0,112 0,34 9,44
6 800 0 0,00 0,332 | 0,112 0,34 9,44
7 600 0,000008 1,73 0,332 | 0,112 0,34 9,44
8 396 0,000022 -3,14 0,332 | 0,112 0,34 9,44
9 200 0,000044 -3,17 0,332 | 0,112 0,34 9,44
10 105 0,000052 -1,97 0,332 | 0,112 0,34 9,44
11 80 0,0002 -5,76 0,332 | 0,108 0,33 9,75
12 60 0,0004 -8,64 0,332 | 0,105 0,32 -10,00
13 40 0,0008 -11,52 0,332 | 0,104 0,31 -10,08
14 20 0,0026 -18,72 0,332 | 01 0,30 -10,42
15 10 0,0092 -33,12 0,348 | 0,0896 0,26 11,79
16 5 0,024 -43,20 0,356 | 0,0728 0,20 -13,79
17 1 0,188 -67,68 0,38 | 0,0268 0,07 -23,03
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18 0,803 0,23 -66,49 0,38 | 0,0212 0,06 -25,07
19 0,601 0,32 -69,24 0,384 | 0,0168 0,04 -27,18
20 0,4 0,48 -69,12 0,384 | 0,0116 0,03 -30,40
21 0,201 0,94 -68,02 0,384 | 0,0064 0,02 -35,56
22 0,101 2,2 -79,99 0,38 |0,00408 0,01 -39,38

El circuito analizado se comporta como un filtro pasa altos, que en presencia de un
polimero conductor a elevadas frecuencias no existiria desplazamientos de iones por lo
cual no se observa efectos capacitivos y en las bajas frecuencias dominan el

comportamiento eléctrico los fendmenos capacitivos (Figura 4.41 y Figura 4.42).

En la Tabla 4.25 se presentan la variacion de la impedancia
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Figura 4.41: Diagrama de magnitud.
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Figura 4.42: Diagrama de fase.

componente capacitivo del circuito.

Tabla 4.25: Impedancia de la celda Z(f).

identificando el

Defasaje Zc=(Vo/ Resist Xc Capacitor
NUm. Med. | Frec (Hz) | w (rad/seg) | Vo=Vi-Vm (s) (Vm/100)) | (Ohm) (ohm) (F)
1 3300 20734,49 0,212 0 182,76 182,76 0 0,00

5 1000 6283,18 0,22 0 196,43 71,99 2,21E-06

9 200 1256,64 0,22 0,000044 196,43 71,99 1,11E-05
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13 40 251,33 0,228 0,0008 219,23 121,08 | 3,29E-05
17 1 6,28 0,3532 0,188 1317,91 1305,18 | 1,22E-04
21 0,201 1,26 0,3776 0,94 5900,00 5897,17| 1,34E-04
22 0,101 0,63 0,37592 2,2 9213,73 9211,91| 1,71E-04

Como se puede observar en la Tabla 4.25 el capacitor no es constante, lo que implica
que el modelo RC de la celda no seria un modelo generalizable para estimulos de
distintas frecuencias. Es decir se puede aproximar la celda por un circuito RC, para un
rango estrecho de frecuencia.

Para obtener mas detalles de los parametros de la celda electroquimica se midi6 los
parametros RC utilizando dos electrodos de acero inoxidable semejantes a los
utilizados como contraelectrodos del diafragma, como se observa en la Figura 4.43.

Figura 4.43: Circuito para la medicion RC del electrolito y electrodos de acero inoxidable.

En la Tabla 4.26 se presentan valores de resistencia total y de capacidad para la celda
cuando es estimulado con una sefial de voltaje cuadrada de 644 mV pico a pico y una
frecuencia de 0,52 Hz.

Tabla 4.26: Parametros RC de electrolito y electrodo acero inoxidable

Ciclo max | iTo (0,3;’?ILrjnéx) CzFIi?FL;r/rS? | min | (AT (0,3T7§|l:nin) C_RTiigf:W()RT-

1 184 | 34940 | 0,04 201E-04 | -2,00 |32200] 0.1 5,81E-04

2 176 | 36493 | 0,03 140E-04 | -2,04 |31581| 0,08 4,82E-04

3 176 | 36493 | 0,06 2,79E-04 | -2,06 |31280| 0.1 6,14E-04

4 176 | 364,93 | 0,05 233E-04 | -2,04 |31581| 0,08 4,82E-04

5 184 | 34940 | 0,06 301E-04 | -210 |306,95| 0.1 6,37E-04
Promedio | 1,80 | 35872 | 0,05 231E-04 | -2,05 |31467| 0,09 5,60E-04
Desvio | 0,04 | 851 0,01 6,42E-05 | 0,04 | 546 0,01 7,31E-05
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Se obtiene una resistencia de la celda (con dos electrodos de acero inoxidable) se
encuentra entre 164,67 y 208 Ohm y la capacidad entre 2,31e-4 y 5,60e-4 F.
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Figura 4.44: a) Registros de Corriente y Voltaje, b) Ciclovoltamperometria.

En la Figura 4.44 se presentan los registros de voltaje y corriente para la obtencién de
una ciclo voltamperometria caracteristica de un circuito RC.
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4.4 Discusion

4.4.1 Discusion del proceso de fabricacion

Se implementaron los procesos para la fabricacion de actuadores basados en polimeros
conductivos, se fabricaron actuadores (vigas en voladizo y diafragmas) utilizando
Kapton-Au-PPy(DBS) empleando dispositivos construidos para tal fin. De las tres
experiencias descriptas, se obtuvieron dos vigas de PPy(DBS) funcionales y un
diafragma que no presenté actividad mecanica.

El metalizado del sustrato fue realizado por Sputtering, con niveles iniciales de vacio
que permiten asegurar bajas concentraciones de aire en la camara, aumentando el
camino medio de las particulas de metal en una atmésfera de gas inerte (Argén) lo que
evita la formacion de 6xidos y aumenta el rendimiento de la tasa de depdsito.

Los depésitos de oro sobre Kapton se realizaron hasta lograr superficies reflectivas y
conductoras, no disponiendo de equipamiento para medir el espesor del mismo, las
muestras se caracterizaron utilizando parametros del proceso: tiempo de depésito,
voltaje y presion de vacio de la camara. A futuro se podria incorporar otro indicador de
proceso como el valor de la corriente de depdsito y un indicador de resultado como la
resistencia eléctrica del film utilizando la técnica de cuatro puntas de Van der Pauw,
mejorando la caracterizacion de los electrodos de Kapton-Au.

Para el crecimiento del film de PPy(DBS), se implementé un método galvanostatico de
dos electrodos como el descripto por Maw et al. (2001). La fuente de corriente permitid
fiiar de manera precisa la corriente eléctrica utilizada durante el depdsito, lo que
permitié un crecimiento constante del polimero semejante a las tasas descriptas por
Smela (1999). Los depédsitos de PPy(DBS) fueron caracterizados utilizando los
parametros del proceso de electropolimerizacién: corriente aplicada, densidad de
corriente y tiempo, se obtuvieron los espesores de los depdsitos midiendo con un
micrometro digital. A futuro se deberia incorporar al proceso de electropolimerizacién
del PPy(DBS) la medicion del voltaje, el monitoreo de la variacion de voltaje en la
polimerizacion contribuye a caracterizar el proceso, pudiendo determinar los valores
mas adecuados que eviten la sobreoxidacién del monémero disminuyendo la calidad
del dopado del mismo.

En el capitulo 5 se caracterizan los actuadores presentados en esta seccién obteniendo
caracteristicas funcionales de los mismos.

4.4.2 Discusion del proceso de caracterizacion

Experiencia | y Il con actuadores lineales (Vigas)

Para la caracterizacion de las vigas se utilizd la técnica de cronoamperometria
obteniendo parametros de resistencia y capacidad en las celdas analizadas. Es
importante destacar que la capacidad de la celda se encuentra concentrada en el
polimero conductor dopado y la resistencia eléctrica incluye la resistencia de los
conductores, la resistencia del electrolito y la resistencia del polimero.
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En la Tabla 4.27 se presenta una sintesis de las experiencias | y Il comparado con la
experiencia reportada por Du et. al (2011).

Tabla 4.27: Actuadores PPy(DBS)

Experiencia 1 Experiencia2 | Du et. al (2011) Unidades

Dimensiones

Ancho 1,3 1 1 mm
Largo 11,7 15 20 mm
Espesor PPy(DBS) 5,5 11,33 25 um
Volumen 8,37E-11 1,70E-10 5,00E-10 m®
Electropolimerizacion
Corriente 0,15 0,2 0,2 mA
Densidad de Corriente 0,99 1,33 1 mA/cm?
Tiempo 30 40 30 Min
Estimulacion
Hemiciclo + (oxidado) 0 1 0 \%
Hemiciclo - (reducido) -1,76 -1,12 -0,5
Periodo 6,52 16,83 60 S
Parametros eléctricos
Capacidad (min) 3,40E-04 3,93E-03 2,68E-02 F
Capacidad (max.) 3,80E-04 4,94E-03 F
Cap. Volumétrica (min) 4,06E+06 2,31E+07 5,37E+07 F/m3
Cap. Volumétrica (max.) 4, 54E+06 2,91E+07 F/m3
Radio de Curvatura
Hemiciclo + (oxidado) 17,11 11,6 23 mm
Hemiciclo - (reducido) 57,03 66,17 116 Mm

Los procesos de electropolimerizacion de la experiencia 1 y los realizados Du et. al
(2011) tienen densidades de corrientes iguales (1 mA/cm?) y tiempo de
electropolimerizacion de 30 minutos, con diferencias importantes en el depésitos de
PPy(DBS) (5,5 vs 25 um) que se pueden apreciar en el estudio cronoamperometrico
con una capacidad que tiene dos ordenes de magnitud por debajo (3,40E-04 vs 2,68E-
02 F). El radio de curvatura del actuador es de aproximadamente la mitad de la
reportada por Du et al. (2011).

En la experiencia 2 en el proceso de electropolimerizacion se utilizé una densidad de
corriente mayor (1,33 vs 1 mA/cm?) y mayor tiempo (40 vs 30 min) obteniendo un
espesor promedio de 11,33 um vs 25 um. En esta experiencia se observd que la
capacidad volumétrica y la curvatura de la viga es de aproximadamente la mitad de la
reportada por Du et al. (2011).

Los valores de curvatura en la viga se correlacionan con la capacidad volumétrica, a
mayor capacidad volumétrica mayor capacidad de alojar cargas (Na®) y mayor
deformacion.
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Los valores de capacidad volumetria obtenidos en la experiencia 2 difieren en un orden
de magnitud a los obtenidos por Madden (2000) de 1,30+0,05 10E+08 F/m® donde el
polimero electroactivo se deposita a bajas temperaturas.

En el proceso de caracterizacion de los actuadores lineales seria importante utilizar la
técnica de ciclovoltamperometria que permitiria identificar los valores de tensién a los
cuales ingresa y egresa el cation Na* en el polimero conductor.

Experiencia lll con un actuador circular

El actuador circular fue electropolimerizado durante 99 minutos con una densidad de
corriente de 1 mA/cm? obteniendo 36 pm de espesor promedio. El voltaje de la celda
durante la polimerizacion del PPy(DBS) paso de 1,4 a 1,8 Voltios al final del proceso.

La capacidad volumétrica del actuador se encuentra en el rango de 4,60E+03 y
7,78E+03 F/m?, la misma dista en tres 6rdenes de magnitud de la viga de la experiencia
1 y cuatro 6érdenes de magnitud de la experiencia 2.

La no funcionalidad del actuador puede deberse a la mala calidad del PPy(DBS)
depositado, debido a fendmenos de sobreoxidacion durante el depédsito por
sobretension. Liu et. al. (2006) fijan valores de corriente bajos para que el depdsito se
realice en voltajes proximos a 0,8 Voltios previniendo la sobreoxidacion.

El actuador fue caracterizado por cronoamperometria y ciclovoltamperometria pudiendo
en este Ultimo observar los picos de corriente debidas al flujo de Sodio, siendo una
herramienta importante en la evaluacion de la calidad de PPy(DBS) depositado.

Con el objetivo de conocer los componentes resistivos y capacitivos de la celda
electroquimica se identific6 la capacidad del contraelectrodo con una ciclo
voltamperometria y también se realizé un estudio impedanciometrico que en el futuro
permitiria colaborar en la elaboracion de un modelo de red RC de la celda.
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microvalvula

5. Capitulo 5: Fabricacion y caracterizacion
del médulo hidraulico de la microvalvula

Este capitulo se divide en dos secciones en la primera se aborda la fabricacion del
modulo hidraulico y en la segunda la caracterizaciéon de los mismos utilizando como
referencia la valvula de Ahmed.

En la seccién 5.1 se presenta una revision bibliografica de los procesos de construccion
de prototipos basados en el moldeado de piezas con elastomeros. Se detallan los
materiales comerciales y las distintas técnicas de construccion de moldes (soft
lithografy, impresién 3d, fresado por control numérico) para la obtencién de piezas de
PDMS para dispositivos MEMS. Se describen las metodologias de fabricacion y el
recorrido realizado para dar cumplimiento al objetivo de “fabricar una microvalvula con
tecnologia MEMS”. Las cinco experiencias se presentan respetando la secuencia
cronolégica de realizacion, el lector podra observar que el diseno fue cambiando, en un
proceso iterativo, a partir de los resultados obtenidos en cada instancia.

En la seccién 5.2 se abordan centralmente los ensayos preclinicos de caracterizacion
de presion-caudal in-vitro. Los ensayos se realizan en seis valvulas de silicona,
obtenidas en un molde construido por fresado de control numerico, y una valvula
comercial (Ahmed®, S2).

El funcionamiento adecuado de los dispositivos para el drenaje del humor acuoso en
pacientes con glaucoma, debe ser demostrado como condicién necesaria de su uso y
aprobacién para su comercializacion. Otro de los aspectos a considerar es la seguridad
del dispositivo, es decir que el mismo una vez implantado no ocasionara fallas que
agraven los problemas de salud de los pacientes.

Para la realizacion de los ensayos se consideraron ensayos y metodologias descriptas
en la bibliografia y en las recomendaciones de la FDA (Food and Drug Administration,
organismo del gobierno de Estados Unidos de América para la regulacion de la
tecnologia médica).
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5.1 Fabricacion de prototipos de médulos hidraulicos

5.1.1 Materiales y tecnologias de fabricacion

El material seleccionado para la construccion de prototipos del médulo hidraulico fue la
silicona, este material permite la obtencion de implantes biocompatibles, utilizando
insumos de grado médico y buenas practicas de manufactura. En la actualidad existen
implantes retinales que se construyen empleando silicona como material estructural
(Argus 11, 2013).

Las siliconas son polimeros sintéticos donde la cadena principal del polimero esta
constituida por enlaces de silicio y oxigeno, siendo la unidad de repeticion el grupo
siloxano. Como se observa en la Figura 5.1, cuando el residuo es el grupo metil (CH3)
estamos en presencia de el polydimetilsiloxano. (Colas A & Curtis J, 2004)

R CHs CH3 CH3 CH;3
. . . . ‘
_ S‘1 -0- andif RisCH;, —| Si—0- CH;—si—0—| si—o| - S‘i — CH;,
R CH3
“siloxane” “poIydimethylsiloxan”e" CHs CH, n CH,
(n 20,1,. . )

Figura 5.1: Polidimetilsiloxano (PDMS)

El PDMS (polydimethylsiloxane) es un elastomero de facil manipulacién, quimicamente
inerte, térmicamente estable para un rango de -45 a 200 °C, presenta propiedades
mecanicas isotropicas y permite replicar relieves o depresiones submicronicas de
moldes (Mata et. at, 2005)

La empresa Dow Corning comercializa siliconas para la produccion de dispositivos
médicos para ser implantados en humanos (Dow Corning Selection Guide Healthcare,
2003; Dow Corning Silastic, 2005). Estos materiales son biocompatibles cumpliendo los
requerimientos de la norma ISO 10993 (Citotoxicidad, Mutagenocidad-genotoxicidad,
Hemolisis, Skin sensibilization) para periodos de contacto prolongado (< 30 dias),
estudios de pirogenicidad y test de implantacion de la Farmacopea de los EEUU.

La empresa NuSil Technology ofrece siliconas para implantes de uso permanente, para
la obtencion de piezas por inyeccion en moldes, existiendo una amplia variedad
presentaciones con distintos tiempos de curado. (NuSil, Class VI, 2013; NuSil Fast-Cure
Silicones, 2013)

Para la fabricacion de microdispositivos los elastdmeros mas empleados es la silicona
RTV 615 de la empresa Bayer Silicones y Sylgard 184 de la empresa Dow Corning.

La viscosidad media a 24 grados centigrados es de 4180mPa.s para RTV 615 y
4150mPa.s para Sylgard 184. (Schneider et al., 2009)

El Sylgard 184, se prepara mezclando diez partes en peso del pre-polimero y una del
agente curante (cross-linker), la polimerizacion se puede acelerar cuando se aumenta la
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temperatura, en la Tabla 5.1 se presentan los tiempos y las temperaturas de curado
(Dow Corning 184 Silicone Elastomer, 2010)

Tabla 5.1: Tiempos de polimerizacién de Sylgard 184 para diferentes temperaturas

Tiempo de Curado Temperatura [°C]
48 horas 25
35 min 100
20 min 125
10 min 150

De la misma manera que el Sylgard, el RTV 615 se prepara mezclando en una
proporcion de 10A:1B, la parte B contiene polydimetilsiloxano con grupos vinil méviles y
un catalizador de platino, en la parte B contiene un agente curante que contiene grupos
Si-H, los cuales forman enlaces covalentes con los grupos vinil (RTV 615, GE
Silicones). En la Tabla 5.2 se presenta la velocidad de curado para diferentes
temperaturas.

Tabla 5.2: Tiempos de polimerizacion de RTV 615 para diferentes temperaturas

Tiempo de Curado Temperatura [°C]
6-7 dias 25
4 horas 65
60 min 100
45 min 125
15 min 150

La viscosidad del PDMS a 60°C en el proceso de curado se incrementa drasticamente
llegando a los 50.000 mPa.s, la curva de ascenso de la viscosidad aumenta mas rapido
en Sylgard 184 que en la RTV 615 (Schneider et al., 2009).

Procesos de fabricacion de moldes y piezas

Las piezas de PDMS se obtienen por moldeado, técnica que facilita la produccion en
series a partir del uso de moldes, en la Figura 5.2 se describen las diferentes etapas del
proceso de elaboracion de una pieza a partir del uso de un molde.
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Figura 5.2: Proceso de fabricacion de piezas de PDMS utilizando moldes

Los primeros moldes reutilizables fueron realizados con silicio a partir de ataques
quimicos en patrones con mascaras de cromo. Para la produccion de moldes existen
varias tecnologias: por maquinado laser, micro maquinado por descarga eléctrica,
impresion 3d, a partir de procesos galvanostaticos utilizando la técnica denominada
LIGA, micromaquinado por CNC y Soft Lithografy. (Banks, 2006)

En la actualidad la técnica de Soft lithografy es una de las mas empleadas en la
construccion de moldes para la replicacién de microdispositivos. Para la produccién en
serie los laboratorios especializados en fabricacion de microdispositivos basados en
PDMS (Stanford Microfluidics Foundry, 2015; Caltech’s Foundry, 2015) elaboraron
reglas de disefio que permiten sistematizar el disefio y produccién de dispositivos.

La técnica de Soft lithografy se basa en utilizar la fotoresina SU8 para la construccion
de moldes, esta técnica es relativamente mas econdmica que aquellas que utilizan
como sustrato el silicio o el vidrio. En la Figura 5.3 se presenta el proceso de
construccion de los moldes en SU8, utilizando la técnica de fotolitografia permitiendo
completar el ciclo disefio, fabricacion y testeo de prototipos rapidamente.
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#.— drepper
b.\- Silicon water B 'I‘,' =] — Developer
‘5.:::3_4 solution
. | 5. Mold release layer
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hot plate e
PDMS
2. Exposure . Wwea"’
6. PDMS molding Sricitha
UV exposure & 2:&8 mold
b trougn amse el oo
1 v vy i
E 7. Creation of PDMS
microfluidics Glass
3. Postexposure bake Two step baking bondad i

= = _ process (65 and +.  PDMS
crosslinking
Figura 5.3: Procesos para crear piezas de PDMS usando moldes de SU-8.

Duffy et. al. (1998) obtienen una red de canales microfluidicos en PDMS con anchos
mayores a 20 uym utilizando mascaras disefiadas en programas CAD e impresas en
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transparencias de alta resolucién de 3386 dpi (puntos por pulgada), las mismas se
utilizan para la obtencibn de moldes empleando fotoresina SU8 50 mediante
fotolitografia. En la Figura 5.4 se ilustran las etapas del proceso de fabricacion de
dispositivos utilizando la técnica fotolitografica.

_7’_u 2- hazcara fotolitografica
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Figura 5.4: Proceso de fabricacion de moldes utilizando SU8. [Modificado de Duffy et al, 1998]

Para la construccion de canales tridimensionales Jo et. al. (2000) proponen la
superposicion de delgadas capas de PDMS (< 100um). Las distintas capas de PDMS
con canales y aperturas se moldean en moldes de SU8 independientes utilizando
mascaras fotolitograficas impresas con una resolucion de 5080 puntos por pulgada.

Como se observa en la Figura 5.5, para garantizar los espesores se sujeta el molde y
una tapa en una prensa intercalando una lamina de goma para distribuir la presion
sobre el molde y compensar las irregularidades de la superficie del aluminio. Como tapa
se emplea un film de acetato para eliminar el excedente del molde y garantizar la altura
de la pieza.

Fotoresina SU-8 FDMS

(2) (b}

Film de transparencia e

]

Figura 5.5: Proceso de fabricacion de moldes utilizando SU8. [Modificado de Jo et. al, 2000]

Jo et. al. (2000) observa que lo mas efectivo para el limpiado de las superficies de
PDMS previo al pegado es el plasma de oxigeno, no logrando buenos resultados con
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agua deionizada y alcohol isopropilico. Para la alineacién previa al pegado de dos
piezas de PDMS, el autor utiliza el metanol como interfase, removiendo el mismo por
calentamiento a 85 °C.

Lucas et. al. (2008) propone el proceso de moldeado entre dos moldes transfiriendo
patrones a ambas caras de la lamina de PDMS, logrando superficies coplanares
evitando las superficies coéncavas o convexas que se producen en procesos de
moldeado con un solo molde. En la Figura 5.6 se presenta el dispositivo para moldeo de
piezas en PDMS y el molde en SUS.

La sujecion de los moldes de SUS8 a la estructura de aluminio se realiza mediante bocas
de vacio y la nivelacion a través de tres tornillos micrométricos con una precision de
2um. Para acelerar el curado del PDMS, el dispositivo cuenta con un calefactor
(Thermofoil™, Minco Corporation) que permite elevar la temperatura por encima de los
60°C, curando el PDMS en 1 hora en lugar de 24 horas a temperatura ambiente.

_-_:_“.%_‘-;_.. = ‘

leveliing SCIEWS

Figura 5.6: Dispositivo para la fabricaciéon de piezas de PDMS con dos moldes de SU8. [Fuente
Lucas et. al; 2008]

Impresién 3D

La impresion 3D es un grupo de tecnologias de fabricacion por adicién donde la pieza
es creada mediante la superposicion de capas sucesivas de material, la misma permite
optimizar el uso del material comparada con tecnologias sustractivas como el
maquinado. La ASTM (American Society for Testing and Materials) define “fabricacion
aditiva” como el proceso por el que un modelo que ha sido generado previamente por
ordenador usando un programa 3D CAD, puede ser fabricado directamente sin
necesidad de planificacién depositando material capa a capa, solo donde es requerido.
(ASTM, 2012)

Una de las tecnologias mas difundidas de impresién 3D es el modelado por deposiciéon
fundida conocido como FDM® (Fused Deposition Modeling) marca registrada de la
empresa Stratasys Inc. Esta tecnologia fue desarrollada por Scott Crump y se comenzé
a comercializarse en los afio 1990. (Crump, 1992)

En la Figura 5.7 se presenta un esquema de la impresora 3D para el depdsito de
termoplasticos, cada capa es depositada desplazando la base en el plano XY, pudiendo
aportar material estructural o de soporte, el desplazamiento en el eje Z permite la
superposicion de las capas. El material se deposita en estado semisdlido,
solidificandose antes del depdsito de la proxima capa.
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Figura 5.7: Esquema de impresora 3d.

La principal caracteristica de las piezas fabricadas con esta tecnologia es la
inhomogenidad (Figura 5.8), esta depende de parametros como el ancho del flamento
(road width), la trayectoria y el angulo de la tobera en el plano, la separacion de la
tobera al material (air gap), la temperatura de los calefactores. (Ahn et al., 2002;
Gajdos and Slota, 2013). El ancho minimo de las paredes es de dos veces el ancho del
filamento, la calidad de la superficie depende del espesor de las capas y del angulo del

depdsito (Gajdos et al., 2008).
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Figura 5.8: Caracteristicas de las piezas obtenidas por FDM.

En la Figura 5.9 se observa el proceso de obtencion de piezas de PDMS a partir de la
fabricacion de moldes termoplasticos en una impresora 3d. Los moldes se disefian en
software exportando la geometria de los mismos a la impresora donde se obtiene el

molde.
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Figura 5.9: Proceso de fabricacion de piezas de PDMS con molde termoplastico. [McDonald et
al, 2002]

McDonald et al. (2002) compara la tecnologia de construccion de moldes con
termoplasticos con la técnica de fotolitografia, encontrando las siguientes ventajas:

1. El proceso de fabricacion es simple, no requiere el depédsito de fotoresina por
spining, alineacidon de mascaras y tiempos asociados a la exposicion,
revelado y limpiado en un area limpia.

2. Las impresoras 3d pueden producir estructuras mayores, la técnica maneja
dimensiones que van desde las centenas de micras a centimetros.

3. El método es mas rapido y no trabajo intensivo como la fotolitografia.

4. EIl termoplastico puede ser utilizado como molde (master) o como una
estructura sacrificial.

5. El material no es toxico.
Las desventajas que presenta el método son:
1. Laresolucién es menor a la que se alcanza con fotolitografia.
2. El material es deformable con la temperatura.
3. La superficie es rugosa, por lo que limita en aplicaciones 6pticas.
4. EI método requiere acceso a una impresora 3d.

Micromaquinado, fresado por control numérico

Los moldes fabricados por maquinado con fresadoras de control numérico estan
basados en técnicas de manufactura sustractivas. En el fresado por control numérico, la
herramienta de corte (fresa) remueve material de la superficie en forma de virutas
logrando superficies 3d a partir de combinar el ascenso-descenso de la herramienta y
de los desplazamientos del material en el plano XY. Basicamente hay tres pasos desde
la idea al objeto, el primero es el disefio de la pieza usando software CAD (Computer
Aided Design) los archivos generados contienen informacién acerca de la geometria de
la pieza. El segundo se realiza en un software CAM (Computer Aided Manufacturing)
que genera las trayectorias de corte que la herramienta debera seguir utilizando la
informacion de la geometria de la pieza, las caracteristicas del sustrato y de la



Capitulo 5: Fabricacion y caracterizacién del modulo hidraulico de la 192
microvalvula

herramienta, usualmente en un formato denominado ISO cédigo G. El tercer paso se
realiza en una maquina-herramienta de control numérico CNC (Computerised Numerical
Control) donde se produce la pieza. Existen software CAM como CamWorks® o
SolidCam® que se encuentran integrados a software de disefio 3d como el Solidwork®,
otros como Galaad® que permiten control maquinas CNC y definir la trayectoria de la
herramienta a partir de archivos con las geometrias de la pieza. (www.solidcam.com,
www.camworks.com, www.galaad.net)

Para la fabricaciéon de estructuras micrométricas se utilizan herramientas de pequefios
diametros que generalmente son hechas de Carburo de Tungsteno (WC), las mismas
presentan una relacién de aspecto baja, para compensar la baja rigidez, como se
observa en la Figura 5.10. (Jung et al, 2007).

Figura 5.10: Fresa con diametro de 200 uym, con una profundidad max de 400 ym.

Debido al pequefo diametro de las herramientas las maquinas presentan elevadas
velocidades de rotacion (llegando a 100000 RPM) y resoluciones del orden de 0,1 um.
Para mantener el estado de la herramienta, lograr velocidades de avances apropiadas
obteniendo cortes de precision se debe refrigerar y extraer las virutas de la zona de
trabajo. La rugosidad de las superficies depende de la velocidad de corte de la
herramienta, de la velocidad de avance y de la profundidad de corte. (Jung et al, 2007)

Los materiales que se utilizan como sustrato de los moldes pueden ser polimeros,
materiales no ferrosos (aluminio o bronce) o aceros con durezas de hasta 60 HRC,
pudiendo lograr superficies con rugosidades menores a 0,05 ym y en la pieza una
precision de 1 uym. (Kern Pyramid Nano, 2008). Mecomber et. al. 2005 obtuvieron
moldes en aluminio con tolerancias en el orden de las ¥4 uym a partir de introducir
procedimientos de maquinado en maquinas de CNC convencionales.

Comparado con el proceso fotolitografico, el maquinado por control nimero facilita la
construccion de estructuras con superficies curvas y pendientes en las paredes
(Heckele and Schomburg, 2004) y permite obtener mayores profundidades que
utilizando la fotoresina SUS8.


http://www.camworks.com/
http://www.galaad.net/
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Pegado de superficies de piezas de PDMS y Polyamida

Considerando que los actuadores propuestos utilizan como sustrato el Kapton y el
modulo microfluidico es de PDMS, surge la necesidad de pegar-acoplar superficies de
Kapton-PDMS y PDMS-PDMS. La diferencia entre las propiedades mecanicas vy
térmicas hacen que en la interface se produzcan tensiones que tienden a delaminar la
union entre los mismos. Para evitar la delaminacion es necesario aumentar la adhesion
aumentando la cantidad de enlaces covalentes entre los dos materiales.

En el trabajo experimental de Cai y Neyer (2010) se presenta un promotor de adhesién
superficial para disminuir la hidrofobicidad del PDMS combinado con la modificacion
superficial del Kapton por ataque quimico con una solucion de 1,75 Molar de KMnO,
mas 2 Molar de NaOH a 70°C por una hora.

En la Figura 5.11, se observa el cambio en la rugosidad del Kapton con el tiempo en
contacto con el atacante, el aumento en la rugosidad incrementa los anclajes
mecanicos que permiten al PDMS ingresar en los poros y ondulaciones de la superficie
del Kapton. (Cai and Neyer, 2010)
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Figura 5.11: Efecto del ataque quimico con KMnO4 en la superficie del Kapton. (Cai and Neyer,
2010)

Para el pegado de superficies de PDMS con PDMS, Eddings et. al. (2008) estudiaron
cinco técnicas para el pegado: a) el contacto entre las superficies de las piezas
parcialmente curadas; b) variando la proporcion del agente curante entre las superficies;
c) utilizando el PDMS sin curar como adhesivo; d) plasma de oxigeno y e) descargas
eléctricas, en la Tabla 5.3 se resumen los parametros experimentales y los resultados
obtenidos en el pegado de dos superficies de PDMS.
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Tabla 5.3: Caracteristicas de las técnicas de pegado de PDMS-PDMS

Técni Tiempo y monémero- Otros Tension de
écnica T t t . dat N
emperatura curante Presion atos adhesion [KPa]
PDMS parcialmente
curado 35min, < 60 °C 10:1 Atm 390 a 690
Variando proporcién
curante 15:1 Atm 365a517
PDMS sin Curar 10:1 Atm 545 a 690
. 700
Plasma de Oxigeno 30 seg mTorr 20 Watt 180 a 715
Descarga eléctrica 30 seg 15 KV 227 a 380

La calidad en el pegado del PDMS-PDMS esta determinada por la limpieza de las
superficies, es decir a menor grado de contaminacion mejor adhesién, la proporcion
entre el mondmero y el agente curante en el proceso de polimerizacién-horneado.
(Eddings et. Al., 2008)

Para modificar las propiedades quimicas de la superficie del PDMS por plasma de
oxigeno, es necesario colocar las superficie en una camara de vacio donde se ioniza el
oxigeno reaccionando con la superficie del PDMS adicionando grupos silanol (SiOH).
Este tratamiento hace que la superficie sea mas hidrdfilica, Tan et. al. (2007) reportaron
cambios del angulo de contacto del PDMS con el agua de 112 a 70 grados,
disminuyendo la rugosidad de 2.9 nm a 1.4 nm a posterior del tratamiento con plasma
de oxigeno.

Ofra técnica es la aplicacion sobre la superficie de una descarga eléctrica entre dos
electrodos, la descarga ioniza el aire en la vecindad modificando las propiedades
quimicas de la superficie del PDMS, esta técnica puede realizarse sobre PDMS
totalmente curado y no demanda de vacio. (Eddings et. Al., 2008)

Los cambios en la superficie por oxidacién son transitorios, debido a la migracién de
monomeros de PDMS sin curar desde el bulk (interior de la pieza) hacia la superficie,
por la gran movilidad de los enlaces Si-OH a temperatura ambiente.(Zhou et. al., 2010)
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5.1.2 Metodologia de fabricacion de prototipos

Se realizaron cinco experiencias para la produccién de prototipos donde se
implementaron distintas técnicas de prototipado rapido: Soft lithografy, construccion
artesanal de moldes metalicos, impresion 3d y mecanizado por CNC Mill.

En la primera etapa se eligié la técnica de soft lithografy para construccion de moldes
basado en experiencias realizadas por Ayala y Guarnieri (2007). Para la
implementacién de la técnica se acondiciono un espacio de trabajo (Laboratorio de
Biomems de la Facultad de Ingenieria, UNER), se disefaron y desarrollaron dispositivos
que permitan minimizar la contaminacién con particulas y reducir las vibraciones en los
procesos fotolitograficos. Para mas detalles ANEXO 7.8.

En la segunda etapa y como una primera aproximacién a un dispositivo se recurrié a la
construccion de moldes de manera artesanal utilizando laminas de aluminio de 1y 1,5
mm de espesor, mecanizadas con perforadora de banco. En esta etapa se trabajo en la
integracion de tubos de silastic® comerciales con el cuerpo de la valvula y los canales
internos.

En la tercera etapa, con el objetivo de reducir las dimensiones del dispositivo y de
acercarnos a la tecnologia MEMS se disefiaron moldes en CAD para ser fabricados con
la tecnologia FDM (Moldeo por deposicién de termoplasticos fundidos) con un
proveedor local de piezas 3d (www.acroprototipos.com.ar).

En la cuarta etapa se revisaron los disefios y se construyeron los moldes en impresoras
3d de ultima generacion en EEUU, como gentileza de la empresa www.tecnia.com.ar .
En la Tabla 5.4 se presentan las maquinas empleadas en la construccion de los moldes
y la resolucién de los moldes en el eje Z, es decir el espesor de la capa depositada.

Tabla 5.4: Tecnologia FDM utilizada en la construccién de moldes

Termoplastico Empresa Resolucién Eje Z (um) Maquina
ABS plus www.acroprototipos.com.ar 127 Dimension 3000
Objet VeroBlue www.tecnia.com.ar 28 Objet 24

En la dltima etapa del proceso de construccion de moldes se recurrié a la tecnologia
CNC Mill, con el objetivo de mejorar la precision en la elaboracion de los moldes.

En la proxima subseccién se describen los moldes obtenidos con cada tecnologia y las
piezas en PDMS.
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5.1.3 Trabajo experimental

En esta seccion se describen las cincos experiencias realizadas para la construccion de
moldes y prototipos.

Experiencia 1

Como primera estrategia se optd por la técnica de soft lithografy por ser una de las
técnicas mas estandarizadas en la produccion en serie de dispositivos MEMS.

Diseno

El prototipo de valvula propuesto esta compuesto por tres capas, donde el actuador
estd en la zona central de la bobina de una lamina de Kapton® de 5x5 mm. La
integracion del actuador con la bobina sobre el mismo sustrato de kapton permitiria
optimizar el conexionado y el montaje de los circuitos electronicos de sensado y control.

La bobina es parte del circuito de energizacién del actuador. En la Figura 5.12 se
presenta la lamina de Kapton con el depdsito metalico de la bobina y el area de
depdsito del actuador de PPy(DBS) y los componentes de PDMS de la valvula en el
centro de la Figura, a la derecha se presentan las capas que superpuestas forman la
valvula.

“ : | e ———
Figura 5.12: Microvalvula PDMS por Soft lithography

Implementacién

La base y los microcanales se fabrican utilizando un molde de la Fotoresina SU-8 Serie
2000 de la empresa MicroChem, utilizando fotolitografia aplicando rayos UV de 350 nm
de longitud de onda con una energia de 370-600 mJ/cm2. La fotoresina seleccionada
permite obtener estructuras de 650 um de espesor cuando se utiliza la SU8-2150 y
obtencion de film por Spining a 1000 rpm.

Para la fabricacion de los moldes se recurrié al laboratorio y Sala Limpia para la Micro
Fabricaciéon del Centro Atdmico Constituyentes, donde se conté con el asesoramiento y
ayuda de Alejandro Fasciszewski y Karina Pierpauli. (Figura 5.13)
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Figura 5.13: Banco de trabajo para el depdsito por spining de SU8

Resultados

En el trabajo en el laboratorio no se pudieron obtener los moldes con SU8-2150, esto se
debié a que los insumos con los que se contaba presentaban cambios en las
propiedades fisicas, la fotoresina presentaba una viscosidad aumentada, no pudiendo
completarse el proceso de revelado. A partir de inconvenientes con los insumos
(fotoresina y reveladores) para la realizacion de moldes con la técnica de soft
lithography y los tiempos necesarios para su reposicion se recurrid a explorar otras
técnicas para la elaboracién de moldes.

Experiencia 2

Considerando la imposibilidad de obtener moldes para la obtencién de piezas de PDMS
utilizando procesos fotolitograficos, se recurre a la fabricacion de moldes de forma
artesanal con laminas metalicas utilizando tecnologias mas rudimentarias.

Diseno

Se realiza un disefio simplificado de la valvula, de tres piezas: a) una base con un canal
de entrada y otro de salida, un diafragma de Kapton que solo incluye el actuador y un
reservorio de electrolito para el actuador.

En la Figura 5.14, se presentan los croquis de las piezas, en primer lugar se observa
que el reservorio tiene 0,8 mm de profundidad por 8 mm de diametro donde se aloja el
electolito. El mismo se pegaria sobre la base y el diafragma en una corona circular de
1mm de ancho.

El electrolito se carga a la camara mediante la puncién del techo del reservorio (
espesor = 0,70 mm) con una aguja hipodermica de pequeno diametro, retirando el aire
con otra.

En la parte central de la Figura 5.14, se observa la base de la valvula, donde estan
incluidos los conductos de entrada y salida de 0,64 mm de diametro exterior que se
comunican con canales de entrada-salida de 1,80 mm de diametro en la zona de
contacto con el diafragma.
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Figura 5.14: Esquema de valvula de PDMS-Kapton-Au-PPY(DBS)

En la seccion B-B de la Figura 5.14, se presenta el montaje de la valula normalmente
cerrada, donde el diafragma obstruye la entrada-salida de fluido.

Implementacién

Para la obtencién de las piezas se construyeron dos moldes uno para el circuito fluidico
y el otro para el reservorio, los mismos fueron mecanizados (cortado y perforado) en
placas de aluminio de 2,5 mm para las bases y de 1.5 mm para las tapas.

)
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=
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a - Dimensiones del molde b- Partes del molde: Tapa y base
Figura 5.15: Molde para microfluidica.

En la Figura 5.15a se presenta un esquema del molde y en la Figura 5.15b las partes
que lo componen, en la tapa se observan ranuras donde se colocan los tubos (Silastic
diam ext=640um int=300um), en la base se encuentran los pilares e insertos metalicos
donde se fijan los tubos previo al colado del PDMS.

Para ensamblar la base y la tapa del molde se utilizé un broche metalico Figura 5.16a,
en la Figura 5.16b se observa la fijacion del tubo de Silastic previa a la colada de
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PDMS, con esto se incluye el tubo al dispositivo evitando ensambles posteriores que
demandarian de pegado. El inserto metalico evita el movimiento del tubo durante el
proceso de curado del PDMS y que se introduzca material en el interior del mismo.

- I
r +

LS 3

Figura 5.16: Molde para microfluidica con tubos de silastic®.

Se utilizé silicona Sylgard 184, para la desgasificacién de la mezcla de los mondmeros
con el curante se utilizdé una centrifuga a 2000 rpm por cinco minutos. El elastdmero en
estado viscoso se vertié en los moldes que se presentan en la Figura 5.17.

Figura 5.17: Moldes de microfluidica y reservorio de electrolito.

En la Figura 5.18 se observa el desmoldado de la pieza de PDMS donde estan
integrados los conductos de silastic®. Para comenzar el desmoldado se utiliza un bisturi
haciendo palanca entre las placas de aluminio, luego se tensionan los tubos para
liberarlos de los insertos metalicos.

Figura 5.18: Desmoldado de la base de la valvula.
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Resultados

En la Figura 5.19 se presenta el reservorio de electrolito y sus dimensiones. Se observo
que la calidad de las piezas obtenidas dependian de la temperatura a la cual se
polimerizaba el monémero.

= =% 1B G N SE I8 s
T L 1 X T

1,02 cm -

0,09 cm

Figura 5.19: Reservorio de electrolito de PDMS.

Cuando se eleva la temperatura se reduce el tiempo de curado, aumentando la cantidad
de burbujas gas en el material, la acumulacién de las mismas en las paredes aumenta
la permeabilidad y la posibilidad de perdidas de fluido. Otra causa de aparicién de
burbujas en el material se observé vinculado al tiempo que transcurria entre el
preparado mezcla del mondmero con el agente curante y el vertido del mismo en el
molde, a mayor demora mayor cantidad de burbujas. Se ensamblaron la base, el
diafragma y el reservorio utilizando PDMS sin polimerizar como adhesivo (Figura 5.20).

Figura 5.20: Ensamblado de la base, el diafragma y el reservorio para electrolito.

Se observaron dos tipos de fallas cuando la valvula se coloco en un medio acuoso y se
procedié a inyectar aire por los tubos de Silastic (Figura 5.21). La primera de ellas por
pérdidas entre la base y la lamina de Kapton en sectores muy puntuales por fallas en el
pegado de las piezas, la segunda por fallas constructivas de las piezas de PDMS en
regiones donde habia muchas burbujas, residuales del proceso de curado del PDMS.
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Figura 5.21: Test de hermeticidad de la valvula.

Discusion

Se obtuvieron piezas de PDMS que se ensamblaron con un diafragma apartir de
pegarlos con PDMS, los dispositivos pudieron ser testeados observando perdidas de
fluido en las interfase PDMS-Kapton-PDMS vy en las fallas de las piezas de PDMS.

No se midio la presion con la cual se inyecto el aire, la presion de testeo debe estar en
los rangos de seguridad para el dispositivo que se prueba si la presién intraocular
maxima puede alcanzar picos de 90mmHg, la presién de testeo podria ser entre cinco y
diez veces ese valor.

Las dimensiones de las piezas, sobretodo en el espesor no eran las mas adecuadas
para el dispositivo que se busca. La construccion artesanal de moldes metalicos permite
construir rapidamente moldes para piezas muy simples con superficies planas.

Experiencia 3

En base a las caracteristicas morfolégicas de las piezas de PDMS obtenidas con los
moldes metalicos, se redisefio la valvula reduciendo el espesor, aumentando las
superficies de contacto para mejorar el pegado y mejorar el ensamblado de la base con
el reservorio.

Diseno

En el redisefio de la valvula de la experiencia 2 se introdujeron las siguientes
modificaciones:

a) en la lamina de kapton donde se encuentra el actuador y el contraelectrodo se
incluyé un area para los contactos eléctricos, con el objetivo de evitar flexiones que
altere el conexionado

b) se introdujeron bajos y sobre relieves complementarios en las caras de la
base y del reservorio para aumentar la zona de contacto.
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c) bordes que confinan el diafragma a la zona central de la base. En la Figura
5.22 se presentan tres vistas con las dimensiones de la base de la valvula.

SECCION A-A
ESCALA 5: 1

Superficie de contacto —

con reservorio L Superficie
de contacte
con raservorio

17.90

Superficie da
contacto

con diafrazma

1 Tubo de Silastic

a- Vista superior b- Vista seccidn A-A d- Vista en perspectiva

Figura 5.22: Base de valvula, experiencia 3.

SECCION A-A

Crificios de conexion
eléctrica

Superficie de contacto
con la base

Superficie de pagado
del diafrzzma

@850

alactrolito

Omificic de carga
del electrolita

Reservorio
de slectrolito

HL0.50

a- Vista anterior b- Vista seccion A-A c- Vista en perspectiva

Figura 5.23: Reservorio de electrolito de valvula, experiencia 3.

En la Figura 5.23 se presenta el disefio del reservorio con una apertura circular en la
zona central de 2 mm de diametro, el objetivo del mismo es utilizarlo como orificio de
carga del electrolito, el cierre se realizaria con una membrana de PDMS de menor
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espesor que permita deformarse cuando hay desplazamientos en el diafragma Kapton-
Au-PPy(DBS)

0,70

0,50

Electrode de
Referencia

Contraslsctrado

i Kapton
Flegado

a - Vista anterior a - Vista lateral derecha

Figura 5.24: Diafragma con conectores de valvula, experiencia 3.

En el diafragma se encuentran ubicados el actuador, el electrodo de referencia y el de
contrareferencia de la celda electroquimica (Figura 5.24), el mismo sera fijado a la
corona circular que se encuentra en la pieza de la Figura 5.23.

En el montaje de la base con el reservorio del electrolito (Figura 5.25), el diafragma y
los contactos eléctricos quedan en dos planos diferentes con el objetivo de minimizar
las pérdidas de humor acuoso en la camara principal.

A —= SECCION A-A

17,90

————1——Reservorio de
electrolito

a- Vista superior b- Vista seccion A-A

Figura 5.25: Montaje de valvula, experiencia 3.
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A partir de las partes de la valvula presentadas en las Figura 5.22 y Figura 5.23 se
disefiaron los moldes que se presentan en la Figura 5.26.

a) Molde de la base de la vilvula b) Molde del reservorio de electrolito

Figura 5.26: Disefios 3d de los moldes, experiencia 3

Como se observa en la Figura 5.26a los tubos de silastic estan en el molde para que
una vertido el PDMS queden integrados al cuerpo de la valvula.

Implementacién

En la Figura 5.27 se observa una fotografia de cada uno de los moldes construidos en
Acrilonitrilo-Butadieno-Estireno, (ABS) utilizando una maquina Dimension 3000, con una
precision de 254 um en el eje Zy de 1 mm en el plano XY.

Figura 5.27: Moldes en ABS, experiencia 3.

A partir de imagenes obtenidas con una lupa binocular se observa que los moldes
presentan paredes verticales bien definidas, sin embargo las superficies en el plano XY
presentan irregularidades periédicas relacionadas con el proceso de fabricacion, en la
Figura 5.28a se observa un orificio de forma triangular (a=0,52; b=0,36 y c=0,48mm).

a
[Length: 0.52 mm|

" j"
\\‘iw““ v
- ‘%.‘t;\li .

a) b)

Figura 5.28: Irregularidades en la superficie de los moldes.
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A partir de dos fotografias de los moldes, como la que se observa en la Figura 5.29 se
obtuvieron por comparacién con una referencia las dimensiones de cada molde y se los
comparo con el disefio en CAD (Figura 5.30).

Diamd3 |
Length: 11.21 mm pth: 3.

Figura 5.29: Dimensiones de los moldes obtenidos.

6,40
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Figura 5.30: Dimensiones de los moldes disefiados.

En la Tabla 5.5 se presentan seis mediciones de cada dimension del molde (valores
promedios y desvio estandar), los mismos se compararon con las dimensiones
acotadas en el plano (Figura 5.30) utilizado en la fabricacion obteniéndose la diferencia
entre los mismos.

Tabla 5.5: Comparacién dimensiones medidas en el molde vs el disefo

Parametro 1 - il\=/I:d|C|oir:s s 6 Promedio S?;r?c\j,;cr) d Dir;lc:rr\]sc:én Error
ai1 581 | 599 | 595 | 6,33 | 6,33 | 593 6,06 0,22 6,4 -5,36%
ai2 495 | 474 | 507 | 513 | 509 | 513 5,02 0,15 5 0,37%
ai3 2,87 3 3,04 | 3,28 | 349 | 2,92 3,10 0,24 4 -22,50%

diami1 828 | 791 | 823 | 865 | 8,61 | 8,37 8,34 0,27 8,5 -1,86%
diami2 8,68 | 9,11 | 898 | 9,06 | 9,24 | 9,11 9,03 0,19 9,6 -5,94%
diami3 | 10,79 | 10,68 | 10,94 | 11,21 | 11,14 | 10,98 | 10,96 0,20 11 -0,39%
diami4 | 11,84 | 11,91 | 11,97 | 1217 | 1224 | 117 11,97 0,20 12,4 -3,45%

Se obtuvieron diferencias importantes entre las piezas de ABS obtenidas en la
impresion 3d y el disefio CAD en algunas dimensiones, como se observa en la Tabla
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5.5. También se observo durante el proceso de desmoldado que en los canales mas
profundos (2mm) quedaba PDMS adherido al molde (Figura 5.31).

Figura 5.31: Moldes con restos de PDMS

Resultados

En la Figura 5.32 se presentan las piezas de la base, el reservorio y el ensamblado de
las mismas.

B : XL it

Figura 5.32: Base con conductos de entrada-salida, reservorio de electrolito y ensamblado

Discusion

Los prototipos ensamblados con esta técnica no fueron funcionales porque las piezas
obtenidas no eran completas.

El proceso de FDM con una resolucion de 127 um en el eje Z presenta un RoadWidh de
254 um, obteniendo una superficie en el plano XY con ondulaciones. La impresion 3d
tuvo errores del orden de 20% en algunas dimensiones que que impidieron el
ensamblado de la microvalvula.

La maquina utilizada (Dimension 3000) no permitio la obtension de piezas de ABS plus
con las tolerancias necesarias para obtener un ensamble de dos piezas de PDMS, que
se adecuen a la microvalvula disefiada.
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Experiencia 4

Construccion de moldes por impresion 3d utilizando la maquina Objet 24, simplificando
las caracteristicas morfolégicas de las piezas de la experiencia 3.

Diseno

Se redisefiaron las piezas con el objetivo de simplificar las geometrias, disminuir el
numero de desniveles, reducir la relacion de aspecto entre la altura y el ancho de las
espigas para evitar fallas en el desmoldado. Se realizaron las siguientes modificaciones:

a. El diafragma es fijado a la pieza de PDMS en una corona circular de 28 mm?y el
conector en una superficie 18,9 mm? como se observa en la Figura 5.33, quedando un
espacio donde el kapton podria estar curvado para disminuir la tension al diafragma
cuando este es actuado.

) 2-
Superficie de contacto con Lo Hscala:2il

diafragma = 28.27 mm?

Superficie de /
contacto PDMS-PDMS |
60,30 mun2

Superficie de contacto con
diafragma = 28.27 mm?2

Omnificio de carga /
de electrolito

Figura 5.33: Reservorio de electrolito valvula experiencia 4.

b. El diafragma esta pegado al reservorio de electrolito (Figura 5.34) y apoyado sobre la
base donde estan los canales de entrada y salida.

_»Area contraglectrodo 29.66 mm?
~~Area de deposito del
" actuador 5 mm?

— e b

Diafragma Kapton
pegado al PDMS

!

Area electrodo de referencia
2 mm?

___—Kapton plegado
no adhenido

__——ZKapton pegado al
PDMS

Figura 5.34: Montaje del diafragma al reservorio de electrolito, valvula experiencia 4.

c. La union de la base (Figura 5.36) con el reservorio de electrolito, se realiza en un
canal externo en la base que la tapa cierra parcialmente, dejando un volumen para la
colocacién del PDMS no curado como adhesivo entre las dos piezas (Figura 5.36).
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Figura 5.35: Base de vélvula experiencia 4.

Canal de Pegado con

Actuador PDMS

PPy(DBS) Volumen de
pegado con PDMS
___—Contacto electricos
Volumen de
pegado con PDMS
a- Vista superior b- Vista en corte seccion k-k

Figura 5.36: Montaje de la base con el diafragma y el reservorio de electrolito, experiencia 4.

d. Se introducen salientes para la fijacion del dispositivo al globo ocular. Las posiciones
y las dimensiones de las mismas estan sujetas a las experiencias de implantacion
quirurgica del dispositivo.

En base a los disefos presentados en las Figura 5.33 y Figura 5.35 se disefiaron los
moldes para obtener las piezas en PDMS, en la Figura 5.37 se presenta el molde para
la obtencion del reservorio de electrolito.

Figura 5.37: Molde para construir el reservorio de electrolito, experiencia 4.
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En la parte inferior del negativo de la pieza (como se observa en la Figura 5.37) se dejo
un receso, que en el proceso de moldeado sera una lengieta de PDMS, sera una
apendice para facilitar el desmoldado sin danar la pieza.

Cada molde esta constituido por una placa con bajo relieves en diferentes planos y la
tapa del molde donde se ubican los orificios de entrada de PDMS vy salida de aire. El
molde se ensambla utilizando cuatro tornillos con tuercas, el PDMS ingresaria al molde
inyectado con una jeringa (Figura 5.38).

Figura 5.38: Ensamblado del molde e inyectado de PDMS, experiencia 4.

La base del molde tiene dos insertos metalicos (en forma de “L”) y una ranura donde se
coloca el tubo de Silastic® de entrada y de salida, como se observa en la Figura
5.39.En la tapa del molde se cuenta con tres bocas de vacio o de salida de aire y una
entrada de PDMS.

Figura 5.39: Molde para construir la base de la valvula experiencia 4.

En la Figura 5.40, se presenta la disposicion del molde de la base cuando se inyecta el
PDMS, el proceso de inyeccion se realiza a baja velocidad observando que no queden
burbujas de aire en la pieza. Cuando de observan burbujas de aire, las mismas son
desplazadas hacia las bocas de salida de aire inyectando mas material o cambiando la
boca de inyeccion de PDMS.
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Inyeccidon de PDMS
Pieza: Parte B-Base

Fleza: Parte A-Base

Boca de vacionl

Figura 5.40:Ensamblado del molde e inyectado de PDMS, experiencia 4.

Implementacion

Una vez finalizado el proceso de llenado del molde con PDMS, el mismo es colocado en
una estufa a 60 grados centigrados para acelerar el curado del elastémero. En la Figura
5.41 se observa una foto del proceso de desmoldado, traccionando la pieza desde su
parte inferior para liberarla del molde.

Figura 5.41: Desmoldado del reservorio de electrolito, experiencia 4..

Resultado

En la Figura 5.42 se observa el montaje de la base de valvula con el diafragma de
Kapton con el actuador de PPy(DBS).

Figura 5.42: Montaje del diafragma y actuador sobre la base, experiencia 4.

En la Figura 543 se presenta un ojo vacuno donde se implantd la valvula. Esta
experiencia se realizé con el objetivo de conocer la técnica quirurgica de implantacion,
identificar el sector de anclaje del dispositivo a la esclera y los puntos de drenaje de
humor acuoso.
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Figura 5.43: Implante de la valvula, en un ojo vacuno.
Discusién

El disefio facilito el desmoldado, la rugosidad de la superficie fue menor a la obtenida en
la experiencia anterior, se obtuvieron piezas que permitieron el ensamblado de la
valvula. El redisefio asumio dimensiones conservadoras haciendo un dispositivo no
apropiado para los fines previstos.

Experiencia 5

A partir de las pruebas de implantacion en un ojo vacuno de la experiencia 4, se diseno
una nueva valvula donde se introdujeron modificaciones en los canales de salida con el
objetivo de distribuir espacialmente el humor acuoso en la capsula donde se aloja la
valvula. También se observd la necesidad de reducir a dos puntos de sujecion a la
esclera.

Diseno

El disefio de esta experiencia esta constituido por tres piezas de PDMS: base
microfluidica, diafragma y reservorio para el electrolito como se observa en la Figura
5.44. Las dimensiones de la misma se presentan en el Capitulo 2, en la seccién 2.6,
donde el actuador (viga de Kapton-PPy(DBS)) se apoya en el eje transversal al tubo de
entrada y el contraelectrodo de Kapton-Au se encaja en los cuadrantes de la pared
interna del reservorio de electrolito .

Figura 5.44: Componentes de la valvula experiencia 5.

En base a las piezas presentadas en la Figura 5.44 se disefiaron los moldes en CAD
que se presentan en la Figura 5.45.
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Figura 5.45: Moldes disefiados para la inyeccion de PDMS

Implementaciéon

Los moldes en acrilico se mecanizaron utilizando una fresa de control nimerico (Figura
5.46) en la Unidad Técnica Microtecnologias y Microsistemas del Centro de Electronica
e Informatica del Instituto Nacional de Tecnologia Industrial (INTI), con la colaboracion
del Bioing. Alvaro Conde, Mariano Roberti y la Dra Liliana Fraigi.

Figura 5.46: Fresa CNC.

En el proceso de mecanizado se utilizaron fresas de 200 y 400 um de diametro, las
mismas fueron refrigeradas por agua, en la Figura 5.47a se observa el area de trabajo
de la fresa y en la Figura 5.47b se observa el camino que hace la herramienta para el
tallado del acrilico. El ajuste de puesta a cero en el eje Z se realizé en forma manual, es
decir se aproxima la herramienta a la superficie del acrilico y cuando se observa la
impronta que deja el contacto se lo fija como cero en el eje z y pasa a ser la referencia.
Cabe destacar que este proceso se realiza cada vez que se tiene que cambiar la
herramienta.
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Figura 5.47: Fresa CNC. a) Area de trabajo; b) Monitor camino de la herramienta
Resultados
En la Figura 5.48 se presentan los moldes, construidos en acrilico y mecanizado por

CNC Mill, para la construccién de la base microfluidica, el diafragma y el reservorio de
electrolito.

Figura 5.48: Moldes de PMMA

En la Figura 5.49 se presentan los moldes en cajas de Petri para evitar la transferencia
del calor por los tornillos de sujeccion. Tambien se observa el inyectado del PDMS en
los moldes y la estufa donde se acelera el proceso de polimerizacion.

Figura 5.49: Llenado de moldes y calefaccionado

Para obtener las piezas (Figura 5.50) se retiran los tornillos de fijacion del molde y se
cortan los apéndices utilizados en el retirado del molde.
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Figura 5.50: Primeras piezas obtenidas de la valvula experiencia 5
Discusion
Se ensamblaron las piezas obteniendo valvulas funcionales, con dimensiones
semejantes a la de la valvula de Ahmed®. En la proxima seccién se presentan las

caracteristicas hidrodinamicas por efecto de la presién hidraulica de la valvula
fabricada.

5.1.4 Resultados

Se disefiaron y fabricaron prototipos de médulos hidraulicos de valvulas considerando
diferentes actuadores de PPy(DBS) en la Tabla 5.6: Resultados del proceso de
fabricacionTabla 5.6 se resumen las principales caracteristicas de los mismos.

Tabla 5.6: Resultados del proceso de fabricacién

. Actuador .
L Proceso construccion . . Prototipo
Experiencia de Moldes Diafragma deposntac!o Contraelectrodo functional
sobre el:
. . En el mismo plano
Soft lithography Kapton Diafragma que el actuador No
. . En el mismo plano .
Il Mecanizado Kapton Diafragma que el actuador Si
I FDM Dimension 3000 | Kapton Diafragma | E &l mismo plano No
que el actuador
W FDM Objet Kapton Diafragma | E" © mismo plano Si
que el actuador
viga de Kapton
\Y Micromecanizado PDMS apoyada sobre | Paralelo al actuador Si
el diafragma
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5.1.5 Discusion

En la experiencia Il se realizaron moldes con chapas de aluminio presentando
limitaciones en las geometrias logrables, sin embargo se hubiese podido lograr mejores
terminaciones puliendo las mismas. Las piezas obtenidas en esta experiencia permitié
identificar problemas en el pegado de la partes de PDMS y Kapton. El setup propuesto
para analizar las pérdidas no se midi6 la presion en la inyeccion del aire que generaba
las perdidas. Los prototipos logrados con esta técnica hubiesen podido ser utilizados
para determinar la superficie de contacto minima entre las partes, considerando las
presiones de trabajo. Es decir si la presion intraocular esperada es de 20 mmHg, en
pacientes con hipertension ocular se registraron picos de 70-80 mmHg, la presién de
prueba podria estar entre 150 a 200 mmhg. Es decir una pregunta pendiente seria
¢cual es la minima superficie de contacto entre PDMS-Kapton, PDMS-PDMS que nos
permite evitar pérdidas en la valvula por despegado?

En el disefio del médulo hidraulico de la experiencia lll, habria que determinar el area
de pegado del diafragma con el reservorio de electrolito para resistir las presiones del
humor aucoso y también el espesor de la pared del soporte ya que este determina el
desplazamiento del diafragma. Es necesario encontrar un rango de espesores de los
apoyos que reduzcan la energia necesaria en la deformacion del diafragma y aseguren
una adhesién correcta entre el diafragma de Kapton y el soporte de PDMS. Queda por
determinar cuales son las dimensiones éptimas utilizando MEF.

En la experiencia IV, en el proceso de produccion de prototipos se tuvieron soluciones
de compromiso entre las dimensiones de los dispositivos y la busqueda de
funcionalidad de los mismos. El objetivo de la tecnologia MEMS es la miniaturizacion de
los dispositivos, esto demanda de infraestructura y equipamiento complementario que
permita producir y manipular las piezas.

El prototipado rapido por FDM permitié el desarrollo de moldes para la construccion de
piezas en PDMS con una resolucion de 28 um en el eje Z. A partir de los resultados
obtenidos con la técnica de prototipado rapido se construyeron moldes utilizando una
fresa CNC obteniendo moldes de PMMA para el moldeado del mdédulo hidraulico de la
valvula.
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5.2 Caracterizacién de valvulas para glaucoma vy
prototipos

5.2.1 Introduccion

La valvula para glaucoma por ser un dispositivo de uso médico debe garantizar
aspectos vinculados con seguridad y eficacia, para este fin en el afno 1998, la FDA
(Food and Drug Administration) de EEUU publica una guia con los ensayos
recomendados. En la guia se describen las diferentes metodologias para los ensayos
preclinicos, clinicos, de verificacibn de los procesos de esterilizacion y las
recomendaciones para el empaquetado y el rotulado. En la Tabla 5.7 se presentan los
ensayos preclinicos para valvulas pasivas, los mismos permiten evaluar aspectos

estructurales y funcionales de los dispositivos ensayados.

Tabla 5.7: Ensayos preclinicos

Ensayos preclinicos

Descripcion

Ensayo

Estabilidad fisica

Las dimensiones y las propiedades funcionales
deben permanecer estables dentro de las
tolerancias después del ensayo.

Inmersién en agua destilada a
3712 °C durante 14 dias.

Caracteristicas de
Presién—Caudal

La resistencia hidraulica del dispositivo a
presiones y caudales en rangos fisiologicos,
deben ser substancialmente equivalentes a los
dispositivos ya aprobados.

Descripcion de material vy
métodos en el anexo A de la
guia.

Integridad
estructural

Las uniones de cualquiera de las partes que
componen el dispositivo deben poder soportar
fuerzas de 0,5 Newton sin romperse y sin
perdidas en las uniones.

Biocompatibilidad

Los dispositivos deben demostrar que son
bioldgicamente seguros. Test in vivo e in vitro del
material cuantificando y evaluando la toxicidad.

Implantacion intramuscular
Implantacion ocular en animales
(6 animales, 6 meses)

Test de citotoxicidad,
intracutaneo, mutagenicidad.

Testeos quimicos

Las siliconas no deben presentar elementos
volatiles ( con peso molecular menor que 1000)

Utilizando el método
gravimétrico la reduccion en
peso no debe ser mayor que
1.0%

Testeo de
envejecimiento
acuosos

Se evallan los cambios en el peso molecular y
los mondmeros libres del material, identificando y
cuantificando la degradacion por el
envejecimiento en un medio acuoso.

ANSI Z80.7-1994

El dispositivo debe ser estable
durante todo el test dentro de
las tolerancias para un periodo
equivalente a un afo.

Dimensional y
calidad de
superficies

Para una observacion con magnificacion de 6x la
superficie debe estar libre de orificios, grietas y
rajaduras. Los bordes deben ser suaves y libres
de rebabas.

Las dimensiones del dispositivo deben estar
dentro del + 5% de los valores nominales, para
los tubos la tolerancia es de + 15%.

Inspecciéon con lupa, mediciéon
de longitudes.
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Uno de los aspectos mas importante en los ensayos del prototipo es determinar su
funcionalidad en el rango fisiolégico, para ello se estudia la relacion entre la presion y el
caudal de fluido.

El ensayo de presion-caudal permite evaluar la eficacia del dispositivo para controlar la
presién intraocular. Un dispositivo que drena un caudal de humor acuoso mayor que el
que produce el ojo, tendera a reducir el volumen de humor acuoso acumulado en la
camara anterior del ojo y como consecuencia de esto se reducira la presién intraocular.
Uno de los aspectos criticos a considerar es la reduccion excesiva de la presién (< 5
mmHg) poniendo en riesgo de dafio el epitelio de la cérnea, érgano de vital importancia
para la vision. Cuando el caudal drenado es inferior al producido tendremos
hipertension (> 20 mmHg).

Relacién presiéon-caudal

Prata et al. (1994) realizé ensayos in-vitro comparando distintas valvulas para
glaucoma, para la valvula de Ahmed obtuvo que la presion de apertura era de 9,2 + 34
mmHg y la de cierre de 7,2 + 0,6 mmHg. También observé que los valores de presiéon
intraocular resultantes luego del implante in-vivo eran mayores a los registrados in-vitro,
atribuyendo esta diferencia a la interaccion de los tejidos donde se implanta con la
valvula. En la Figura 5.51 se presentan los datos de presién-caudal relevados para la
valvula de glaucoma de Ahmed in-vitro.

- Pressure (mm Hg)

Flow (ud/min)

Figura 5.51: Relacion presién-caudal en la valvula de Ahmed. Prata et al. (1994)

Porter et al. (1997) propuso dos métodos para obtener la relacién entre la presion vy el
caudal, uno denominado “gravity-driven flow test” donde el fluido es impulsado por
efectos de la fuerza de gravedad, variando el flujo y la presién en cada momento del
ensayo y otro basado en el uso de una bomba inyectora a jeringa donde el caudal se
mantiene constante durante el tiempo de duracion del ensayo. En la Figura 5.52a se
presenta el esquema del circuito hidraulico a flujo constante y en la Figura 5.52b el
circuito “gravity test’.

Los autores sugieren que el método de gravity test permite obtener en menor tiempo
valores de resistencia y presion de cierre de valvulas, siendo un método adecuado para
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implementar en lineas de produccion de dispositivos y el método que utiliza una
inyeccion de flujo constante demanda de mayor cantidad de tiempo y permite obtener
informacion adicional del dispositivo, pudiendo ser util para la validacién del disefio del
dispositivo.

Soporte Soporte
Columna
manométrica Culu.mn’a .
Inyector a Jeringa - manomeétrica
Soporte
|
Soporte
| -
.- g | i
! [‘ Valvula para glaucoma
/' inmersa en liguido

Transductor de

Valvula para glaucoma presién
Transductor de inmersa en liguido

presién

a) Flujo Constante b) Gravity Test

Figura 5.52: Circuitos hidraulicos para el ensayo de valvulas para glaucoma

Francis et.al (1998) realiza un estudio experimental de diferentes valvulas utilizando una
bomba infusora como fuente propulsora del fluido semejante a la propuesta por Porter
et al. (1997) en la Figura 5.52a, la valvula se encuentra sumergida a una presiéon de
6mmHg en una columna de liquido. Para determinar los cambios de la resistencia
hidraulica de las valvulas se realizan ensayos con diferentes caudales, en la Figura 5.53
se presentan los valores de presion en la valvula de Ahmed cuando el caudal es de 2, 5
y 10 pl/min y en la Figura 5.54 cuando los caudales son de 25 y 50 pl/min.

16 AHMED r 16

14 M4

12 12

10 Pressure fresssssssesansass 10 E
o : .

6 6 &

4 4

Flow :
2 ------------------ 2
0 r—r—r—r—1— -0
0 20 40 60 80 100
Minules

Figura 5.53:Valvula de Ahmed, ensayo a flujo constante de 2, 5y 10 yl/min
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En la Figura 5.53 se observa que a medida que aumenta el caudal la presién aumenta,
en la Figura 5.54 se observa que el valor de la presion se mantiene cercano a 15 mmHg
cuando el flujo pasa de 10 a 25 y de 25 a 50 mmHg.

50 - AHMED groseevreesevess _ 50
i .

40 : - 40
e Flow i ot
E - :---...--‘-.--'--. L 3
E 20- E L 20 %

§ _____________J--—_._/'__ I e

T} R —— + Pressure L 10

0 | B M e ma pa e ma s e m B
0 2 4 6 B8 10 12 14 16 18 20 22
Minutes

Figura 5.54: Valvula de Ahmed, ensayo a caudal constante de 10, 25 y 50 ul/min

En la Tabla 5.8 se presentan los valores de resistencia hidraulica calculada como el
cociente entre la presion obtenida y el caudal circulante.

Tabla 5.8: Resistencia hidraulica Ensayos preclinicos

Caudal Resistencia (mmHg/ul/min)
(Wl/min) Control Ahmed
2 0,18 2,86
S 0,24 0,59
10 0,21 0,30
25 0,22 0,13
50 0,24 0,05

Francis et. al (1998) utiliza la bomba infusora para reproducir los ensayos de Pratia et
al. (1994) aplicando a la valvula una rampa creciente de caudal de 5 pl/min, en la Figura
5.55 se presenta el circuito hidraulico utilizado para realizar el ensayo.
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Figura 5.55:Circuito hidraulico para el ensayo de valvulas propuesto por Francis et. al (1998)

En la Figura 5.56 se observa la presion de apertura de la valvula cuando ha transcurrido
aproximadamente dos minutos del inicio del ensayo, al comienzo se observa el valor de
la presion de base (6 mmHg) aumentando hasta alcanzar el valor de apertura de la
valvula préximo a 16 mmHg y manteniéndose en valores aproximados durante el

transcurso del ensayo.

AHMED
100 -+ 100
r"
Flow .+
80+ e - 80
4"
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201 4 20
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. ‘.‘ Pressure -
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4] 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20

Minutes
Figura 5.56: Valvula de Ahmed, ensayo rampa 5 pl/min

Utilizando el circuito hidraulico de la Figura 5.57, Eisenberg et. al. (1999) proponen un
método para caracterizar los dispositivos basados en uno utilizado en implantes

neurolégicos.

Manometer

Computer

Glaucoma

( /\_ Implant
| Device

Figura 5.57: Circuito hidraulico para el ensayo de valvulas propuesto por Eisenberg et. al. (1999)

Pump
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El método propuesto por Eisenberg et. al. (1999) consiste en inyectar caudales de 5
pI/miny 2,5 pl/min, antes de ensayar las valvulas, se ensaya el circuito con la canula de
conexion cerrada y con la canula de conexién abierta (Figura 5.58).

a5 : AHMED
High Flow

Closed Control

Pump oft

Open Control
o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Minutes

50 "2.5 ul/min o Closed Control

Pump off

o Open Control
01 2 3 4 66 reg e 10
* Equivalont flow mte in clesed system MiNUtES

Figura 5.58: Valvula de Ahmed, ensayo Eisenberg et. al. (1999)

Cuando el circuito esta cerrado se observa el aumento de la presién a medida que pasa
el tiempo hasta llegar a un limite maximo de 30 o0 20 mmHg donde se apaga la bomba
infusora. Cuando el circuito esta abierto se observa que la presibn no aumenta

manteniéndose proxima a cero, esto permite demostrar que el conexionado no agrega
resistencia a la valvula ensayada.

Se registra la presion en el circuito cuando la bomba estd encendida y apagada,
permitiendo registrar las presiones de apertura y de cierre del dispositivo (Figura 5.59).

1a Ahmed - Extended Run

|
—1T—T—1—=High:Flow
¥ - *5 ul/min

B Pump Off P T Li*" ST
| |

0 27°4 5. & 0 12 A4 1618 9
* Equivalent flow rate Minutes

Figura 5.59: Vélvula de Ahmed, ensayo Eisenberg et. al. (1999)

En la Tabla 5.9 se presentan las caracteristicas encontradas por Eisenberg et. al.
(1999), observando como varia la resistencia hidraulica y la presion de apertura en la
valvula de Ahmed cuando el caudal es de 2,5y 5 yl/min.
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Tabla 5.9: Presion de apertura y conductividad hidraulica, valvula de Ahmed

Caudal Presién de Apertura Conductividad

[pl/min] [mmHg] [pl/min.mmHg]
2,5 13,6 (12,7 a 14,8) 1,21 (0,85 a 1,05)
5 14,2 (13 a 16) 1,87 (1,64 a 2,16)

Jones et al. (2013) proponen el uso del gravity test para evaluar el funcionamiento de la
valvula de Ahmed FP7 en el quiréfano antes de su implantacion. El objetivo del ensayo
es reducir la posibilidad de hipotonia o hipertonia, el criterio es rechazar los dispositivos
que a 10 cm (7 mmHg) de columna de liquido contindan drenando la solucién salina o
cuando a 17 cm de columna de agua (12 mmHg) no drenan. En un estudio realizado en
24 valvulas encontraron que cuatro (17%) no cumplian con los requisitos antes
enunciados. Los autores mencionan que las causas de falla pueden deberse a
variaciones en el proceso de fabricacidbn o debidas a un manejo inadecuado del
purgado inicial (priming) donde se inyecta un 1 ml de solucién salina con una jeringa.

En un estudio realizado por Moss y Trope (2008) con seis valvulas FP7 utilizando
gravity test encontraron que la presién de cierre estaba en un rango de 1,4 a 13,5
mmHg, con una media de 7,1 £ 5,0 mmHg, como se observa en la Tabla 5.10.

Tabla 5.10: Presion de apertura valvula de Ahmed FP7

Valvula Presion a 90 min
(media £ SD) mmHg

1 1,4+0,3

2 11,2+3,5

3 356+27

4 13,5+6,6

5 3,2+0,5

6 9,6+3,5
Media 7,150

5.2.2 Metodologia

Se realizaron estudios de caracterizacion funcional de los dispositivos in-vitro, en la
primera etapa se estudio la valvula de Ahmed para luego estudiar el comportamiento de
la valvula obtenida en la experiencia cinco del capitulo 4, (valvula “e€5”).

Se utiliz6 el método de Gravity Flow Test descripto por Porter et al. (1997) y adoptado
por FDA (1998) como parte de los ensayos recomendados para los fabricantes de
valvulas para glaucoma.

Durante el ensayo se mide la variacién en el tiempo de la altura de liquido de la
columna manométrica. El caudal que atraviesa el dispositivo, puede ser calculado
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aplicando el principio de conservacion de la masa, y es igual al cambio de volumen en
el tiempo en la columna de area A (Ecuacion 5.7)

dh 5.1

Q(t) = A a

La resistencia hidraulica se calcula utilizando la Ecuacién 5.2

R P 5.2
Q

La resistencia hidraulica esta compuesta por la suma de las resistencias de los
componentes del circuito, como se observa en la Ecuacion 5.3 .

R = Rcolumna + Rconductos + Rv 5.3

Para medir la la resistencia hidraulica de la columna manomeétrica utilizando el software
Kinovea como se observa en la Figura 5.60). Se midi6 el tiempo de escurrimiento cada
0,5 ml desde Oml a 5 ml, los datos relevados se presentan en el Anexo 7.10.
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Figura 5.60: Variacion de altura en la columna manométrica durante el ensayo.

En la Tabla 5.11 se presentan las caracteristicas de las columnas manomeétricas y las
resistencia de la columna mas la canula en un rango de presion de 42 a 14 [mmHg].

Tabla 5.11: Caracteristicas de las columnas manomeétricas

Columna Volumen Area Altura Diam Resolucion | Resist. Hidraulica
) 2
Manomeétrica [ml] [mm’] [mm] [mm] [mm] [mmHg.min/ml]
C1 25 65,79 380 9,15 1,52 0,55-0,38
C2 5 29,41 170 6,11 3,4 0,30-0,20




Capitulo 5: Fabricacion y caracterizacion del modulo hidraulico de la 224
microvalvula

Experiencia 1: Ensayo valvula de Ahmed®

Para el estudio con la valvula de Ahmed se utiliz6 el modelo S2 (Figura 5.61), la misma
se prepard siguiendo las instrucciones del fabricante, haciendo circular una solucién
salina con una jeringa de 1 [ml] con el objetivo de retirar el aire del interior del conducto
y de las membranas.

'r

38
Figura 5.61: Valvula de Ahmed S2 '

En la Figura 5.62 se presenta un esquema del circuito hidraulico utilizado en el ensayo,
se observa el reservorio en el cual se encuentra alojada la valvula donde la presién de
salida es mantiene en 6 [mmHg] (8 [cm] de H,0), la conexion entre el tubo de 4 [mm] de
diametro y el tubo de la valvula (DE=0.64 [mm], DI=0.30 [mm]) se realiza en un bloque
de acrilico asegurando que la totalidad de la solucion circula por la valvula.

Columna
manomeétrica

Tubo de Salida
J] Pout= 6mmHg

Reservorio

J
Figura 5.62: Circuito hidraulico para el ensayo de la valvula

Se realizaron 5 ensayos variando la presion inicial, en la Tabla 5.12 se describen los
parametros del ensayo.

Tabla 5.12: Ensayos realizados con la valvula de Ahmed S2

Ensayo Presion Inicial Tiempo dg Columlng Templeratura
[mmHg] ensayo [min] | Manométrica [°C]
1 33,24 210 C1 26
2 20,22 130 c2 20
3 44 .85 167 C1 s/d
4 39,96 942 C1 s/d
5 26,25 215 Cc2 26
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Experiencia 2: Valvula “e5”

Se caracterizaron seis valvulas, como se observa en la Figura 5.63, las mismas fueron
pegadas a un tubo de mayor didmetro para no adicionar una resistencia en el
conexionado de las mismas a la columna manométrica. Se utilizé en la caracterizacion
de las mismas las columnas manometrias mencionadas en la Tabla 5.11.

Figura 5.63: valvulas e5.

5.2.3 Resultados

Experiencia 1: Valvula de Ahmed

Se observé en ensayos preliminares (Figura 5.64), que la presencia de burbujas en los
conductos afectaban el drenaje de la solucion variando la resistencia hidraulica del

dispositivo, para evitar esos cambios indeseados se retiraron los gases del agua por
ebullicion (Figura 5.65)
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Figura 5.64: Ensayos no repetibles con la valvula de Ahmed S2.
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Figura 5.65: Ensayos repetibles con la valvula de Ahmed S2

En la Tabla 5.13 se presenta la variacion del volumen y la presién en la columna
manomeétrica durante un ensayo de gravity test de dos horas.

Tabla 5.13: Registro de la variacion de presion y volumen en gravity test

Caudal
Volumen en Volumen Presion promedio

Minutos la columna drenado Altura [cm] | [mmHg] [ml/min]
0,00 25,00 0 61 44,85 0,00
1,00 24,30 0,7 59,93 44,07 0,70
2,00 23,55 1,45 58,79 43,23 0,75
4,00 22,15 2,85 56,66 41,67 0,70
5,00 21,50 3,5 55,68 40,94 0,65
10,00 18,65 6,35 51,34 37,76 0,57
20,00 14,30 10,7 44,73 32,89 0,44
30,00 11,22 13,78 40,05 29,45 0,31
40,00 9,00 16 36,68 26,97 0,22
50,00 7,50 17,5 34,4 25,29 0,15
60,00 5,90 19,1 31,96 23,51 0,16
70,00 4,85 20,15 30,37 22,33 0,11
80,00 4,00 21 29,08 21,38 0,09
90,00 3,30 21,7 28,01 20,60 0,070
100,00 2,66 22,34 27,04 19,88 0,064
110,00 2,15 22,85 26,26 19,31 0,051
120,00 1,70 23,3 25,58 18,81 0,045

En la Figura 5.66, se observa la variacion de la diferencia de presion en la valvula de
Ahmed por efecto del escurrimiento de la solucion en un ensayo de gravity test. La
diferencia de presion en la que se encuentran todos los ensayos al cabo de 16515 [min]
esta en el rango de 17.05 £ 0.87 [mmHg] vy el caudal en el rango de 2015 [uL/min].
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Figura 5.66: Presion diferencial en la valvula de Ahmed

En la Tabla 5.14 se comparan valores de presion y caudal de los ensayos realizados
con la columna manometria C1, para distintos puntos del ensayo.

Tabla 5.14: Parametros de presién (P) y caudal (C)

Presion Inicial Tiempo de ensayo [min]
Ensayo [mmHg] 165 + 5 [min] 210 £ 5 [min] 940 * 5 [min]
1 33,24 P = 16,05 [mmHg] | P = 14,68 [nmHg]
’ C = 15 [ul/min] C =10 [uL/min]
P =17,41 [mmHg]
3 44,85 C = 25 [ul/min]
4 39,96 P=17,68 [nmHg] | P= 16,90 [nmHg] | P = 14,42 [nmHg]
’ C= 20 [uL/min] C= 10 [uL/min] C = 6 [uL/min]

En la Tabla 5.15 se comparan valores de presion y caudal de los ensayos realizados
con la columna manometria C2, para distintos puntos del ensayo.

Tabla 5.15: Parametros de presion (P) y caudal (C)

Presion Tiempo de ensayo [min]
Inicial Temperatura
Ensayo ° ; ; ;
[mmHg] [°C] 6010 [min] 12010 [min] 215 [min]
P=16,72
2 20,22 20 P'C1=7f[2 Er/nmr?rlalg] [mmHg]
W C=2 [uL/min]
P=17,99 P= 16,24
’ ’ P= 14,99 [mmH
5 26,25 26 [mmHg] [mmHg] s [uE /min]g]
C= 21 [uL/min] C= 9 [uL/min]

En la Figura 5.67, se presenta la relacion presion-caudal utilizando los datos obtenidos
en el Ensayo 4, como se observa el caudal disminuye por debajo de los 10 [uL/min]
cuando la presion diferencial es proxima a 15 [mmHg].



Capitulo 5: Fabricacion y caracterizacién del modulo hidraulico de la

microvalvula

228

40

35

30

25
L

20 ?
15

10

Presion [mmHg]

5

0
0,00

0,20

0,40

Caudal [ml/min]

0,60

0,80

Figura 5.67: Relacion presion caudal valvula de Ahmed S2

Experiencia 2: Valvula “e5”

Se caracterizaron seis valvulas “e5” con estudios de Presion-Caudal. En la primera
experiencia con la valvula nimero 1 y como parte de un estudio exploratorio se
comenzo con presiones en la columna manométrica de 45 mmHg, para luego pasar a
experiencias con presiones iniciales cercanas a los 17 mmHg.

En la Tabla 5.16 se resumen los estudios realizados, mencionando la columna
manomeétrica utilizada y la duracion del ensayo.

Tabla 5.16: Ensayos realizados

Valvla | Experiencia | 20 R | e | ensayomng | o
1 C1 45,23 19,28
2 C1 40,92 25,50
1 3 c2 16,92 35,07 Flgue
4 c2 16,92 34,25
5 c2 16,69 23,25
, 1 c2 16,38 72,00 Figura
2 c2 16,38 65,00 5.69
X 1 c2 16,69 32,67 Figura
2 c2 16,69 32,00 5.70
. 1 c2 16,92 52,00 Figura
2 c2 16,92 53,17 5.71
; 1 c2 16,92 12,23 Figura
2 c2 16,92 13,63 5.72
3 1 c2 16,92 59,00 Figura
2 c2 16,92 69,33 5.73
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En la Figura 5.68, se presentan cinco experiencias distintos ensayos observa la
variacion de la diferencia de presion en la valvula “e5”, por efecto del escurrimiento de
la solucion en la valvula en un ensayo de gravity test.

[,
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= 2NN WW
o o1 O
[
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* Experiencia 1
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Experiencia 3
5 e fey . .
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R N
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Figura 5.68: Variacion de altura en la columna manométrica durante el ensayo, valvula 1 “e5”.

En la Figura 5.69 hasta la Figura 5.73 se presenta la variacion de presién medida en las

cinco valvulas restantes del ensayo, en cada una de ellas se realizaron dos
experiencias.

By * Experiencia 1
o P

s Experiencia 2

Tiempo [min]

Figura 5.69: Variacion de altura en la columna manométrica durante el ensayo, valvula 2 “e5”.
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Figura 5.70: Variacién de altura en la columna manométrica durante el ensayo, valvula 3 “e5”.
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Figura 5.71: Variacién de altura en la columna manométrica durante el ensayo, valvula 4 “e5”.
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Figura 5.72: Variacién de altura en la columna manomeétrica durante el ensayo, valvula 5 “e5”.
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Figura 5.73: Variacion de altura en la columna manométrica durante el ensayo, valvula 6 “e5”.

En la Tabla 5.17 se presenta una sintesis de las variables medidas y calculadas para
cada una de las seis valvulas. Se puede observar que a partir de la experiencia nimero
3 de la valvula 1, la variacién entre la presion inicial y final esta en el rango de 12 a 13
mmHg para todas las valvulas.

Tabla 5.17: Presion y caudal de las experiencias valvula “e5”.

Presion | Presion | Diferencia | Caudal | Caudal

Valvula | Experiencia Inicial Final de Presion Inicial Final
[mmHg] | [mmHg] [mmHg] [ml/min] | [ml/min]

1 45,23 16 29,23 2,07 0,698

2 40,92 11,69 29,23 1,88 0,414

3 16,92 3,85 13,07 0,58 0,027

4 16,92 3,85 13,07 0,61 0,024

1 5 16,69 4,66 12,03 0,68 0,044
1 16,38 3,31 13,07 0,59 0,011

2 2 16,38 3,57 12,81 0,61 0,012
1 16,69 3,62 13,07 0,60 0,029

3 2 16,69 3,62 13,07 0,63 0,033
1 16,92 3,85 13,07 0,53 0,019

4 2 16,92 3,85 13,07 0,55 0,018
1 16,92 3,85 13,07 1,03 0,128

5 2 16,92 3,85 13,07 1,00 0,103
1 16,92 3,85 13,07 0,25 0,016

6 2 16,92 3,85 13,07 0,19 0,021

En la Figura 5.74 se presentan los valores de resistencia hidraulica promedio para cada
experiencia, en la misma podemos observar que las valvulas 1, 2, 3 y 4 presentan
valores de resistencia hidraulica promedio en el rango de 2,23E-2 * 0,19E-2
mmHg.min/ul, la valvula 5 con una resistencia hidraulica de 1,45+0,01 E-2 mmHg.min/ul
y para finalizar la valvula 6 con una resistencia de 6,78+1,55 E-2 mmHg.min/pl.
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Figura 5.74: Resistencia hidraulica promedio de cada valvula
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Figura 5.75: Resistencia hidraulica vs presion

En la valvula 2 la resistencia hidraulica es de 2,56E-2 mmHg.min/ul cuando la presion
es de 15,08 mmHg y de 2,98E-1 mmHg.min/ul cuando la presion es de 3,31 mmHg. En
la valvula 5 y 6 no se observan cambios importantes de la resistencia cuando la presion
cambia; para la valvula 5 la resistencia es de 1,51E-2 mmHg.min/ul para una presién
15,62 mmHg y de 3,01 E-2 mmHg.min/ul para una presiéon de 3,85 mmHg (Figura 5.75).

En la Figura 5.76, se presenta la relacion presion-caudal de las valvulas 1, 2, 3y 4.
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Figura 5.76: Relacién presién vs caudal

5.2.4 Discusion

La implemetacion del “gravity test” permiti6 determinar el comportamiento presion-
caudal de la valvula de Ahmed, se observo que es necesario desgazificar el agua de la
columna manomeétrica para que la formacién de burbujas no afecte el valor de la
resistencia hidraulica medida.

En los ensayos realizados se obtuvo que la valvula de Ahmed en la proximidad de los
15 mmHg el caudal estuvo por debajo de los 10 uL/min, las columnas manométricas
utilizadas dificultaron la medicién de pequefos caudales debido a que la minima unidad
de medicién era de 100 pL.

En la Tabla 5.18 se comparan los resultados de la experiencia con la valvula de Ahmed
con los obtenidos por Francis et.al (1998), se observa que la resistencia hidraulica de la
valvula de Ahmed ensayada es mayor que la descripta en la bibliografia.

Tabla 5.18: Comparacion resultados experimentales con los obtenidos por Francis et al.(1998)

Resistencia (mmHg/ul/min)

Caudal
(ul/min) Ahmed Francis Experiencia con
et.al (1998), valvula de Ahmed
2 2,86
3 5
5 0,59
9 1,77
10 0,30
20 0,85
25 0,13
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Las valvulas “e5” presentaron variacion de la resistencia hidraulica con la presion 4 de 6
valvulas presentaron resistencias hidraulicas de 2,23+0,19E-2 mmHg.min/ul. La
resistencia hidraulica de las valvulas “e5” es de 8,12+2,97 mmHg.min/ul cuando la
diferencia de presion es de 6,17+0,41 mmHg (Aprox 800 Pa).

Los valores obtenidos estan dos ordenes de magnitud por debajo de los de la valvula de
Ahmed, para aumentar la resistencia se debera aumentar el espesor del diafragma o
disminuir el diametro del mismo.

5.3 Comparacién con el modelo numérico
5.3.1 Valvula de Ahmed

En la Figura 5.77 se comparan los valores obtenidos en la experiencia de gravity test
con una valvula de Ahmed S2 (Figura 5.67) y los resultados obtenidos utilizando el
método de elementos finitos (ANEXO 7.2). La diferencia por debajo de caudales de
humor acuoso de 10 puL/min esta entre 8-10 mmHg y por encima de caudales de 20
uL/min se reduce a 6mmHg.

25
20
T 15 e
E = Modelo Experimental
= 10
he] Modelo Numerico
8 5 (PETSc-FEM)
o
0 : : -
0 10 20 30

Caudal [pl/min]

Figura 5.77: Comparacion de resultados obtenidos con experimental vs Numérico

Para el modelado numérico de la valvula de Ahmed S2 se utilizaron las dimesiones y
propiedades del material de la membrana reportados por Stay et. al (2005). En la se
compara las dimensiones del modelo con las mediciones de la valvula de Ahmed
ensayada (ANEXO 7.11).

Tabla 5.19: Dimensiones del modelo y de la vélvula ensayada.

Datos modelo numérico basado Dispositivo Ensayado con gravity test
en trabajo de Stay et al (2005) (ANEXO X)
Ancho canal de 1,64 mm 2 mm
salida
Ancho base canal 2,11 mm 2,4 mm
Espesor membrana 125 um 125 pm
Tensiones de la No se incluyen Se observan estructuras en la tapa de la
membrana membrana que la tensarian cuando se
ensamblan.
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La diferencia entre la relacion presion-caudal de la valvula con el modelo numérico se
debe a que en el modelo no se introdujeron la tensién de la membrana. La tension de la
membrana rigidiza la valvula, necesitando mayor presion de entrada para obtener el
mismo caudal.

5.3.2 Valvula “e5”

En la Figura 5.78 se comparan los resultados obtenidos experimentalmente con el
numérico. Se observa que la rigidez de las valvulas ensayadas experimentalmente es
mayor a las de los distintos modelos numéricos con espesores de 200, 600 y 800 pum.

18
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a 2 ;
I
[ ---a--- Exp.-Vélvula 3
g 10
S 8 ~--x--- Exp.-Valvula 4
‘©»
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4
Num.- Esp.diafrag=800 pm
2
0 ——o—— Num.- Esp.diafrag=600 pm
1 10 100 1000 10000 100000

Num.- Esp.diafrag=200 pym
Caudal [pL/min]

Figura 5.78: Comparacion de resultados del modelo numérico vs experimental

La diferencia entre las curvas obtenidas pueden deberse: a) al espacio entre el
diafragma y la base es menor a 6um en la valvula fabricada; b) que haya contacto del
diafragma con la base en algunas areas del diafragma; c) el médulo de Young utilizado
en el modelo numérico es menor al que tiene el material con el cual se fabrico la
valvula.

18
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Figura 5.79: Comparacion modelos numéricos con distintos modulos de Young vs experimental
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Como se observa en la Figura 5.79 el modelo que utiliza un médulo de Young de
1,64E8 Pa se aproxima a los resultados experimentales, cabe mencionar que el
elastomero utilizado en el médulo de Young reportado en la bibliografia es de 1,64E6
Pa.
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6. Capitulo 6: Conclusiones

En este capitulo se cotejan los resultados alcanzados con los objetivos propuestos al
inicio del proyecto. El objetivo general de esta tesis es “Desarrollar un prototipo de
microvalvula (moédulo hidraulico y actuador) para el tratamiento de pacientes con
glaucoma, utilizando herramientas computacionales para la simulacion y caracterizacion
de la misma.”

6.1 Resultados alcanzados para cada objetivo especifico
propuesto

Objetivo 1: Modelar la valvula y el material actuador (polimeros conductivo) mediante el
meétodo de elementos finitos.

Se modelaron cuatro valvulas de las cuales tres incluyen actuador de polimero
conductivo.

En el primer disefio se utilizé el método de elementos finitos para resolver la ecuacion
de Stokes para distintas alturas del canal de paso de una valvula. Los resultados
obtenidos permitieron identificar el rango de valores de la altura de la camara que
reducen el desplazamiento del diafragma (consumo de energia) para obtener el caudal
de humor acuoso fisioldgico de 2.5 ul/min en estado de equilibrio estacionario, con una
caida de presion de 6 mmHg en la microvalvula.

En el segundo modelo se introdujeron las deformaciones del polimero conductivo
reportadas en la literatura, como deformaciones residuales en el actuador, con la nueva
configuracién geométrica del area de paso se calculd el valor de la resistencia hidraulica
para distintos valores de deformaciones.

El tercer modelo de una valvula, con un actuador circular de polimero conductivo, fue
modelado como un material termoelastico; se dedujo una relacién no lineal entre la
temperatura y la deformacion del material que permite establecer la analogia Voltaje-
Temperatura. Y se modelo la interaccion fluido-estructura-actuador acoplando el canal
por donde circula el humor acuoso con el diafragma con mallas moviles.

El cuarto modelo introduce parametros provenientes de experiencias para el modelado
del actuador lineal (viga) de polimero conductivo, resolviendo la interaccion fluido
estructura de la valvula.
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Objetivo 2: Optimizar el disefio de una microvalvula actuada por un diafragma de
polimeros activos.

En el segundo disefio se optimiz6 el disefio de la valvula a partir de dimensionar el
actuador de la misma a partir de analizar la interaccion fluido estructura. La estructura
se modelé como un sdlido elastico lineal utilizando un modelo que contempla grandes
deformaciones, el fluido fue modelado como un fluido de Stoke y el acoplamiento entre
ambos campos se utilizo una malla deformable (ALE). La valvula propuesta se puede
construir con polimeros biocompatibles como el PDMS utilizando técnicas
fotolitograficas, el actuador fue disefiado para ser fabricado por electrodeposicion de
PPy sobre un film de Oro de 100 A.

Objetivo 3: Fabricar la microvalvula con tecnologia MEMS.

Se fabricaron prototipos del médulo hidraulico de vavulas empleando silicona en moldes
construidos con distintas tecnologias y se fabricaron actuadores lineales basados en
polimeros conductivos. No se fabricaron actuadores circulares con polimeros
conductivos dopados de calidad, el diafragma que se fabricé fue de mala calidad (los
parametros de capacidad volumetria estan muy por debajo de los valores esperados.
No se ensamblaron los componentes.

Objetivo 4:Validar el funcionamiento de la microvalvula in-vitro y los modelos
desarrollados con MEF.

Se implementé el ensayo “gravity test” recomendado en la bibliografia para la
caracterizacion in-vitro de la relacion presion-caudal de los modulos hidraulicos
fabricados. Se compararon los resultados experimentales con los resultados obtenidos
mediante el método de elementos finitos.
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6.2 Originalidad de esta tesis

A partir de un novedoso disefio de microvalvula para el glaucoma se desarrolla un
modelo FEM fluido-estructura 3D, no propuesto para otro tipo de valvulas pasivas ni
activas. Este modelo se implementa en PETSC-FEM para mejorar la perfomance y
reducir los tiempos de célculo. Se calcula la resistencia hidraulica del modelo FEM y se
incorporan en un macromodelo del sistema hidraulico del ojo. Se desarrolla un
macromodelo del polimero conductivo del actuador basado en el trabajo de Fang (2010)
con modificaciones para esta microvalvula.

Se modela y simula la valvula acoplando los campos térmicos, mecanicos y fluidicos,
considerando la interaccion entre el actuador-diafragma y el fluido-diafragma.

Se propone un modelo para estudiar el comportamiento de la valvula en el ojo, que
permite predecir el valor de la presion intraocular a lo largo del dia cuando cambia el
caudal de humor acuoso. El modelo implementado en simulink® incorpora la resistencia
hidraulica del dispositivo en una Look up Table, la relacién entre la presion y el caudal
se obtiene para los distintos dispositivos empleando el método de elementos finitos.

6.3 Trabajos futuros

Optimizar la técnica de electrodeposicion de polimeros conductivos en los actuadores
Kapton-PPy(DBS) que permita mejorar la calidad de los mismos (depdsitos uniformes,
valores de capacitancia volumétrica mas proximos a los valores reportados en la
bibliografia.

A partir del comportamiento de los mismos obtener parametros que permitan mejorar la
aproximacién del modelo termoelastico en el modelado del actuador en elementos
finitos.

En modelo del sistema ojo-valvula incluir el comportamiento del polimero conductivo
introduciendo la variacion de la deformacion en el tiempo de encendido y apagado.

En sistema ojo-valvula incluir un componente que modele el comportamiento del tejido
donde se reabsorbe el humor acuoso, en la capsula donde se situa el dispositivo.

En los procesos de fabricacién empleando técnicas sustractivas como el fresado CNC o
aditivas como FDM para la construccion de moldes de dispositivos de menores
dimensiones que las realizadas.

6.4 Trabajos publicados
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Sassetti, F., Guarnieri, F. A., Garelli, L., & Storti, M. A. (2012). Characterisation and
simulation of an active microvalve for glaucoma. Computer methods in biomechanics
and biomedical engineering, 15(12), 1273-1280.
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7. Anexos

7.1 Calculo de volumen de electrolito

Para disefiar el reservorio hay que determinar cual es el volumen de electrolito
necesario para el actuador. Para ello es necesario cuantificar los “sitios activos” del
polimero de moléculas de DBS y en base a ello calcular el volumen que asegure una
cantidad igual o mayor de atomos de Sodio (Na) libres en el electrolito.

En el proceso de electropolimerizaciéon, como se observara en el Capitulo 4, por cada
monomero de Pirrol se consumen 2,25 electrones y que cada cuatro moléculas de Pirrol
se incorpora una molécula de DBS. (Smela, 1999 y Gaihre, 2011).

La cantidad de cargas suministradas durante la electropolimerizacién del actuador se
puede calcular utilizando la Ecuacion 7.1 integrando la corriente aplicada en el tiempo
que duro el proceso del depdsito o bien se puede utilizar la Ecuacion 7.2 propuesta por
Smela (1999) para calcular el espesor en funcién de la densidad de carga.

T
q=fidt 71
0

7.2

mC
Espesor [m] = (—150 + 53 - densidad de carga| m] )-10710

Donde 150mC son las cargas de la doble capa y otras corrientes consumidas antes de
comenzar la polimerizacion, para estimaciones rapidas se considera que para obtener

un espesor de 1 um se requieren aproximadamente 200 [%].De la Ecuacion 7.2,

reemplazando la densidad de cargas por el cociente entre las cargas aplicadas y el area
del actuador se obtiene la Ecuacion 7.3, que permite determinar el nimero de cargas
totales empleadas en polimerizar el actuador de PPy(DBS).

<espesor[m]
10—10
53

) + 150 7.3
- area [cm?]

q[ mC] =

El nimero de mondmeros de Pirrol (Npy) en el actuador esta dado por la Ecuacion 7.4,
considerando que por cada Coulomb hay 6,24E+18 cargas elementales.

q - 6.24e'8 7.4

Ney =535

Si por cada cuatro monémeros de Py hay una molécula de dopante de DBS tenemos
que la cantidad de moléculas de dopante en la matriz del polimero va estar dada por la
Ecuacion 7.5
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Npy 7.5
Npps = —
DBS 4

El volumen de electrolito debe contener un nimero de atomos libres de sodio (Na*)
igual al numero Npgs que pueden ingresar a la matriz polimérica produciendo la
deformacion maxima del material. El volumen de electrolito dependera de la
concentracion y el grado de disociacion del soluto DBSNa, se conoce que en electrolitos
ionicos a bajas concentraciones el nivel de disociacion es elevado. La cantidad de
atomos de sodio por litro de electrolito esta dado por la Ecuacién 7.6

Natomos Na por Litro = CpBsNa [mTOI] - Grado disociacion - NumAbogadro [at:::lo S] 7.6
El volumen de electrolito se obtiene utilizando la Ecuaciéon 7.7
Nppgs 7.7

Volejectrolito = N
atomos Na por litro

En la Tabla 7.1 se presentan los resultados obtenidos con las ecuaciones antes
mencionadas para un actuador de 400x400x30 pm?®

Tabla 7.1: Composicién del actuador de PPy(DBS)

Variable Valor Unidades

Densidad de cargas necesarias para obtener un film de 5663,21 mC/Cm?
30 um de espesor

Cantidad de Cargas para depositar un film de 30 pm en 9,061 mC

un area de 400 uym x 400 pm

Cantidad de electrones 5,65415E+16 Electrones
Numero de moléculas de Pirrol 2,51295E+16 Moléculas
Numero de sitios activos de DBS en el actuador 6,28238E+15 Moléculas
Numero de atomos de Na necesarios para interactuar | 6,28238E+15 Atomos

con el DBS
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7.2 Validacion de modelo FEM en una valvula de Ahmed

Para validar la metodologia de resolucidon de los problemas usando la técnica de los
elementos finitos se resolvié un problema descripto por Stay et al. (2005) and Kara and
Kutlar (2010) para la valvula de Ahmed utilizando PETSc-FEM.

Debido a la simetria de la valvula de a valvula de Ahmed se simulé la mitad, reduciendo
la dimension del problema, la valvula se discretizé con una malla estructurada de
37500 hexahedros para el fluido y 15000 hexahedros para la estructura. Se resolvio el
problema para distintas caidas de presidon en la valvula para caracterizarla en una
grafica presidon-caudal. En la Figura 7.1 se presenta la malla estructurada utilizada en la
resolucion del problema de interaccion fluido-estructura de la valvula de Ahmed (Figura

1.2).

Figura 7.1: Malla deformada del mecanismo regulador de la valvula comercial Ahmed.

En la Figura 7.2 se comparan los resultados obtenidos utilizando PETSc-FEM con el
modelo numérico antes descripto con los valores reportados por Stay et al. (2005) y
Kara and Kutlar (2010) para la valvula de Ahmed.

Tabla 7.2: Resistencia hidraulica de la valvula de Ahmed

Experimental Stay et al. Kara and Kutlar PETSc-FEM
Presion Caudal Presion Caudal Presion Caudal Presion Caudal
(mmHg) (l/min) (MmHY) | miny | ™™ iy | ™MD iming

5,2 1,54 5,80 1,55 5,37 1,6 5,80 1,90

5,4 2,51 6,52 2,51 7,74 2,5 7,01 3,81

8,51 4,95 7,71 4,96 8,51 5 8,00 5,87

9,70 9,97 9,21 9,98 9,25 10 9,00 8,71
10,50 19,95 11,02 19,96 11,29 20 11,00 17,80
10,81 24,91 11,64 24,98 11,82 25 11,50 20,00

En la Figura 7.2 se observa el comportamiento no lineal de la valvula de Ahmed al
aumentar la presion por encima de los 8 mmHg el caudal es superior a los 4 pL/min.
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Pressure Drop [mmHg)

L
——

2 4 6 8 10 1z 14 16 1a 20 22

Flow Rate [ulfmin]

Ref, Stay et al
Expefimental
Petsc-FEM

24 26 28 30

Figura 7.2: Comparacion entre los resultados experimentales y los obtenidos por simulacion

La modelizacién y simulacion de la valvula de Ahmed comparada con estudios
experimentales permite validar la metodologia aplicada en el estudio del funcionamiento
de la microvalvula actuada por PPY(DBS).
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7.3 Modelos de vigas bi-tri capas comparados

El sustrato es Kapton® con un coeficiente de poisson de 0,34 y un mddulo de Young 2,8
GPa, la lamina intermedia es Oro con un modulo de Young de 83 GPa y el Polipirrol con
un modulo de Young de 400MPa. Para el modelo bi-capa se utilizé la formula propuesta
por thimoshenko empleada por Marc Christophersen® y para el modelo de tres capas
se utilizo el modelo tri-capa propuesto por Shapiro*.

En la Tabla se comparan los resultados obtenidos con modelos de viga laminadas para
una deformacion del actuador promedio de 3%, en el primer modelo el calculo del radio
de curvatura y la deflexién de la viga se consideran la de tres capas incluyendo la capa
de Oro de 0,1um, en el segundo modelo se contepla dos capas (sustrato de Kapton y
polimero actuador) despreciando la capa de Oro.

Modelo Trilayer Modelo Bi-layer
Diferencia
. . = (def trilayer -def
Kapton Espesor Deflexion Deflexion il £ tril
(um) PPY (um) | Radio Curvatura Viga de Radio de Viga de bilayer) /def trilayer
Promedio 20mm de Curvatura 20mm de
largo (mm) largo (mm)
1 0,01452 13,7751 0,0148 13,5135 1,899%
2 0,00719 0,0073
25.4
3 0,00477 0,0048
4 0,00357 0,0036
1 0,05903 3,3879 0,0597 3,348 1,178%
0.8 2 0,02933 6,82005 0,0297 6,7435 1,122%
' 3 0,01944 10,2877 0,0197 10,177 1,076%
4 0,01451 13,7821 0,0147 13,6417 1,019%

Se observa que la diferencia de utilizar el modelo de tres capas vs el modelo de dos
capas cambia los resultados en un 2%, por lo cual el uso del modelo de dos capas
permite tener una buena aproximacién del comportamiento del actuador.

7.4 Metodologia para la determinacién del radio de curvatura

A partir de los registros del desplazamiento del extremo distal de los actuadores con
respecto a la coordenada X y empleando la Ecuacién 2.60 se obtiene la curvatura y el
radio de curvatura para distintos voltajes de alimentacion. En la Tabla 7.3 se presentan
las imagenes del actuador, el trazo de color azul grafica la trayectoria del extremo distal
permitiendo medir el desplazamiento & del extremo.

2 http://www2.dupont.com/Kapton/en_US/assets/downloads/pdf/VN_datasheet.pdf

3 Christophersen, M., Shapiro, B., & Smela, E. (2006). Characterization and modeling of PPy
bilayer microactuators: Part 1. Curvature. Sensors and Actuators B: Chemical, 115(2), 596-609.

* Shapiro, B., & Smela, E. (2007). Bending actuators with maximum curvature and force and zero
interfacial stress. Journal of intelligent material systems and structures, 18(2), 181-186.


http://www2.dupont.com/Kapton/en_US/assets/downloads/pdf/VN_datasheet.pdf
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Tabla 7.3: Mediciones de radio de curvatura de los actuadores, método 1

Ex Desplazamientos del extremo libre de la viga Long. | Voltaje o K R
- cuando es energizada [mm] V] Mm] | [mm™] [mm]
0 4 0,058 17,11
0,12 cm
1 11.7
0,40 cm
-1,76 1,2 0,017 57,03
1V 1,7 0,086 11,60
2 . 0,97 cm 15
-1,12V 9,7 0,015 66,17
0,17 cm

Para la aplicacion de la segunda metodologia de analisis propuesta se emplea un
polinomio cubicos para interpolar la posicion y(x) de cada punto del actuador. En la
Figura 7.3 se presenta el mapeo de puntos del actuador al comienzo de un ciclo de
alimentacion, se utiliza como referencia un fondo de papel milimetrado.

-0,01} cm

{-0, 07} cm
-0,14;
{-0,63;-0,10} c Loss

{-0,23;-0,01} cm

{-0,74;-0,14} cm

{-0,84;-0,20} cm

Figura 7.3: Posicion inicial del actuador de la experiencia 1
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Las posiciones del actuador que se presentan en la Figura 7.4 pertenecen a cuatro
ciclos de actuacion, se utilizan polinomios cubicos para interpolar las posiciones
correspondientesa O Vy -1,75 V.

Coordenada X (cm) o
I : ™ i > = ]
2 i 038 - 04 .02

04— E
L
0O-A >-
Posicién (V=-1,75) = 0,0102x3 - 0,1629x2- 0,1236x - 0,0002 ; g
R?*=0,9918 s
Posicion (V=0) = 0,0777x* - 0,2834x2 - 0,0628x - 0,0076 T E
R?=0,9991 ) 3

*Viga=0 Voltios '

* Viga=-1,75 Voltios »

RN
*

Figura 7.4: Posiciones del actuador al incio y fin del ciclo de actuacién de la experiencia 1.

En la Tabla 7.4, se presentan las funciones obtenidas empleando la Ecuacion 2.62 a los
polinomios obtenidos en la.Figura 7.4.

Tabla 7.4: Funcién curvatura, valores maximos y minimos de la experiencia 1.

Radio min Radio

Voltaje [V] Curvatura (mm) Max(mm)

. (0,0612.x — 0,3258)
175 = 3 29,9 21,8
(1+ (0,0306.x% — 0,3258.x — 0,1236)2) 2

. (0,4662.x — 0,5668)
O = 3 17,4 3,4
(14 (0,2331.x*> — 0,5668.x — 0,0628)%) 2

En la Figura 7.5 se presenta el mapeo de puntos del actuador al comienzo de un ciclo
de alimentacién de la experiencia 2.

| {0,78;0,43} cm
{0,84;0,42} cm
| {0,59:0,41} cm
" {0,95;0,40% cm I
{0,02;0,02} cm
{0,25;0,24} cm

{1,19;0,28} cm

Figura 7.5: Posicion incial del actuador de la experiencia 2.
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En la Figura 7.6 se presentan los polinomios utilizados en aproximar las posiciones del

actuador en el cuadro 1 (1 Volt) y en el cuadro 249 (-1,12 Volt).

Coordenada x [cm]

0’9 //rr"
— 0,8 /
2 0,7
20,6 =0, -0, L 0,0255
S R2=0.9994 X Cuadro 1
s 0,5
S04 / * Cuadro 249
-§ 0.3 /.//;(/ \\
0,2

0.1 M: -0,0489x3 - 0,6868x%+ 1,1213x - (i0024

’0 e R2=10,9982
0 0,5 1 1,5

Polinémica (Cuadro 1)

Polinémica (Cuadro 249)

Figura 7.6: Posiciones extremas del actuador cuando es energizado.

En la Tabla 7.5, se presentan las funciones obtenidas empleando la Ecuacion 2.62 a los

polinomios obtenidos en la Figura 7.6.

Tabla 7.5: Curvaturas del actuador, valores maximos y minimos de la experiencia 2

Radio Radio
Voltaje [V] Curvatura
Min (mm) Max (mm)
(—0,2934.x — 1,3736)
1 k= 3 16 44,6
(1+ (—0,1467.x%> — 1,3736.x — 1,1213)2) 2
(0,0564.x — 1,6984)
-1,12 k= 16,7 147

3
(1+ (0,0282.x% — 1,6984.x + 1,8028)%)" 2

Empleando el método grafico se obtienen tres radios de curvatura para cada una de las
posiciones del actuador analizado, en la Figura 7.7 se presenta las posiciones de la
experiencia 1, como se observa en las graficas las mismas fueron impresas a escala
8,75, por lo cual los radios de curvatura medidos deben dividirse por este factor.
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Viga=0 Voltios

12 1 g8 A =" a4 I |
|

Positién (V=-1,75) = 0,0102¢" - 0,16p9%" - 0,1236x - 0,002 |
| R*=0,9918 |
o
| 12 08 d 4 2
Posicién (V=0) 3 0,077 - 0,238 - 0,0628K 10,0076 |
# 20551 il

<6

1 ‘ Viga = -1,75 Voltios ‘

96— |

0.8

a) Posicion del actuador cuando el voltaje es 0 b) Posicion del actuador cuando el voltaje
Voltio es -1,75 Voltio

Figura 7.7: Radios de curvatura del actuador de la experiencia 1

En la Figura 7.8 se presentan los graficos del actuador de la experiencia 2, los mismos
se realizaron escalando 8,9 veces las imagenes del actuador. Para el calculo del radio
de curvatura el valor medido en el grafico es dividido por el factor de escala.

a) Posicion del actuador cuando el voltaje es 1 b) Posicion del actuador cuando el voltaje es
Voltio -1,12 Voltio

Figura 7.8: Radios de curvatura del actuador de la experiencia 2
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En la Tabla 7.6 se presentan los radios de curvatura obtenidos con el método grafico,
se calcula el radio promedio y el desvio estandar.

Tabla 7.6: Radios de curvatura de las experiencias 1y 2 obtenidos por el método grafico.

Experiencia 1 Experiencia 2
Voltaje -1.75V oV -1.12v 1V
Radio 1 (mm) 34,1 18,5 11,7 7,6
Radio 2 (mm) 25,8 11,8 21,5 8,8
Radio promedio (mm) 29,9 15,1 16,6 8,2
Desvio 4,1 34 4,9 0,6
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7.5 Actuador termoelastico: modelo numerico vs experiencias

Para aproximar la posicién final del actuador con el modelo termoelastico es necesario
rotar la posicidén del actuador 9,46 grados para lograr que el actuador en la proximidad
de la fijacion se sea tangente a la coordenada X utilizando el sistema de ecuaciones
7.8.

X _ [cose —sin e] x 8

vy sine cose 1Y

En la Figura 7.9, se presenta la rotacion de la posicion del actuador antes de rotar la
posicion se grafica con marcadores rojos y después de rotarlo 9,46 grados la posicién
del actuador se grafica con marcadores azules. Se observa que el modelo termoelastico
se aproxima a la posicion experimental cuando la temperatura es de 145 K (puntos
triangulares de color verde).

Coordenada X (cm)

: —
-1,2 -1 -0,8 06 , x 304k _sre""02
x * -r'x’—*
x = ,,0"'?
x—= =2 0;1
% K
N X 7 x
x - X =
» e
* == X no o
”,'V X U, L ;
”/‘ x : g
.
o ©
x 03 5
x e
x 8
x x  Mod. Termoelast. (T 95K) oar] ©

Mod. Termoelast. (T 145K)
*  Mod. Termoelast. (T 196K)
--=---Pos Final (-1,75V) rotada 9,46 grados
—=— Pos. Final (-1,75 Volt) Experimental

[
>

Figura 7.9:Posicion final actuador Kapton-PPy vs Modelo termoelastico, experiencia 1

En la Experiencia 2, para obtener la posicién del actuador tangente a la coordenada X,
préxima al origen se rota la posicion inicial 47,48 grados y la posicion final 57,17 grados.
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------ *---- Posicion Inicial

Posicién Inicial (rotado

) 47,48 grados)

15 - Posicién Final

= Posicion Final (rotada

57,17 grados)
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g 08 el
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Figura 7.10: Rotaciones de la posiciones iniciales y finales del actuador de la experiencia 2.

En las Figura 7.11 y Figura 7.12 se presentan las posiciones iniciales y finales del
actuador y los resultados del modelo termoelastico. La posicion inicial se puede
aproximar utilizando el modelo termoelastico con una temperatura de 354K y la posicién

final con una temperatura 90K.
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X T273K
x T354 K
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Figura 7.11: Posicion Inicial del actuador vs modelo termoelastico (Temp: 273, 354 y 570K)
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Coordenada Y (cm)

Coordenada X (cm)

A  TO0K

- T130K

e T160K

—&— Posicion Final (rotada
57,17 grados)

Figura 7.12: Posicion final del actuador y modelo termoelastico (Temperatura: 90, 130 y 160K).

En la experiencia 2, las diferencias que se presentan en la aproximacion de los datos
experimentales con el modelo termoelastico pueden deberse a las diferencias en el

espesor de PPy a lo largo del actuador.
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7.6 Equipos para la fabricacion de actuadores

En este anexo se presentan las caracteristicas principales de los equipos desarrollados
para implementar los procesos de fabricacién de los actuadores antes descriptos.

a. Sputtering: A partir de un equipo portétil de sputtering con sistema de vacio basado
en una bomba mecanica (Figura 7.13) construido por Peresini and Petroli (2001) se

disefid un equipo con bomba difusora a partir de materiales comerciales.

Figura 7.13: Equipo de sputtering portatil.

En el diagrama de la Figura 7.14 se describen los componentes del sistema de
sputtering desarrollado. Para el desarrollo del mismo se conté con el asesoramiento del
Dr. Roberto Arce del Laboratorio de Fisica de Semiconductores (INTEC-UNL-
CONICET) y de referencias técnicas de otros desarrolladores.
(www.cientificosaficionados.com/tbo/sputering/sputering.htm)

Vacuometro Valvula de veniso Referencias:
Acople Metalico

D Acople en Bronce con un terminal ISO-KF NW 40 y otro con bulones

D Acople en Bronce con un terminal ISO-KF NW 40 y otro con bulones

Camara de Sputtering
Conexion a tubo de gas Argén

A ISO-KF Half Nipple with external tapering- Flange Size 1SO-KF 16

i : <I> Conexitn de vacio (bomba dosivac) a la camara de sputtering

GD!TEXiDH 1 Caonexion 1: Niple ISO-KF 16 con entrada de Vacio Camara de Sputtering

digmetro

Vélvula Mariposa
110VEMD40
ISO-KF NW 40

Conexion 2: Niple 1ISO-KF 18 con entrada de bamba difusora

. Conexion 3: Niple ISO-KF 16 con bomba de vacio dosivac
Bomba Difusora
110 Volt 170Watt
Acople vacuometro con camara de sputtering
Llave de tres vias
140VKDO16
Flange Size 16 KF

Conexian 2
Manguera didmetrc
interno %

Trampa
de
Aceite

Bomba de Vacio
Dosivac 15 mmTor

|
| : |Vsnt\|aclbnsxlsma

Figura 7.14: Diagrama esquematico del equipo de sputtering
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Para el montaje de los distintos componentes del sistema se disefio una estructura
metalica de soporte, contemplando la posibilidad de incorporar una trampa de nitrégeno
liquido en el futuro. La estructura de soporte se construy6 con perfiles “L” en el taller de
la Facultad de Ingenieria de la Universidad Nacional de Entre Rios (UNER).

La conexién entre la bomba difusora-llave mariposa y llave mariposa- camara de
sputtering se resolvié a partir del diseiid de acoples metélicos (aluminio 6061) para la
adaptacion de los distintos diametros, los mismos fueron torneados por Ansaldi Guido
et. al.

Para las uniones entre piezas metalicas se utilizaron O-rings de buna® y sistemas de
sujecion Quick Flange. En la Figura 7.15 se presentan algunos hitos en la secuencia del
desarrollo del equipo de sputtering, desde el disefio hasta la puesta en funcionamiento.

Figura 7.15: Equipo de Sputtering ensamblado

Los componentes principales del equipo y sus caracteristicas principales, se presentan
enla Tabla7.7.

Tabla 7.7: Componentes del equipo de Sputtering desarrollado

Componentes Caracteristica
Bomba de vacio Dosivac DVR 140 — 2 Etapas — 0,015 mmHg
Bomba difusora Veeco Diffusion Pump 170 watt
Trampa de Aceite Molecular Sieve (Zeolita)
Tubo de Argon 1m?
Llave mariposa 110VSM040 — ISO-KF NW 40
Llave tres vias 140VKDO016 - Flange Size 16 KF
Fuente de tension Fluke 412B High Voltage Power Supply
Vacudmetro Pirani Digivac — Rango 1e-3 a 10 mBar

b- Fuente de Corriente: Para realizar el proceso de polimerizacion se disefio y construy6
una fuente de corriente ajustable de bajo costo. La misma permite fijar de forma precisa
la corriente en el rango comprendido entre 8 pA a 8 mA. El circuito electronico se baso



Anexos 258

en la utilizacién de una fuente de corriente LM134 el disefio y construccién del circuito
estuvo a cargo de la Bioingeniera Cecilia Perez.

Figura 7.16: Fuente de corriente ajustable para electropolimerizacion

Para ajustar el valor de corriente a suministrar a la celda de electropolimerizacién, se
utiliza como carga una resistencia de valor conocido, ajustando el valor de corriente
suministrado con un potenciémetro multivueltas a partir de observar los valores de
tension y corriente en multimetros.

c- Destilador: Para la obtencion de polimeros altamente dopados es necesario disponer
de monodmeros de Pirrol, cuando es almacenado a temperatura ambiente con el
transcurso del tiempo se va polimerizando (cambia su coloracién de transparente a
ambar) por lo que es necesario el destilado de la mezcla de Polipirrol-Pirrol.

Para la fabricacion de actuadores en celdas electroquimicas se demanda de pequenos
volimenes de monémeros (menor a 0,20 ml) por lo que la destilaciéon se realiza en
rotoevaporadores y el método utilizado es el descripto por Graeve y Wahl (1964).

Se implemento el destilador utilizando materiales de bajo costo como se observa en la
Figura 4.26, el material de vidrio fue fabricado en el Taller de Vidrio de la FIQ-UNL a
cargo de José San Pietro.

Figura 7.17: Destilador ensamblado con balones

d- Camara de gas inerte: Para mantener la calidad del monémero y disminuir la
interaccion con el oxigeno se construyd una camara de trasvasado, la misma dispone
de una boca de vacio y de una entrada de nitrégeno. El acceso de los frascos se realiza
por uno de los guantes de manipulacion como se observa en la Figura 7.18.
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Figura 7.18: Camara anaerobica para la manipulaciéon del monémero

e- Celda electroquimica: Se implemento utilizando una cubeta tincion Hellendahl
utilizando las ranuras como soporte del contraelectrodo de acero inoxidable y el
portaelectrodo de trabajo. En la Figura 7.19 se presenta la celda y la disposicion de los
electrodos en la misma.

Figura 7.19: Celda de electropolimerizacion

Referencias:

Graeve R y Wahl GH;(1964) Kugelrohr distillation apparatus. Journal of Chemical
Education, vol. 41, no 5, p. 279.

Sputtering, descripcion para la operacion del equipo.
www.cientificosaficionados.com/tbo/difusion/bomba%20de %20vacio%20difusora.htm
(Consultado 28 de Enero de 2014)

Peresini M. A. y Petroli M. D. Dispositivo de recubrimiento de muestras para
microscopia electronica de barrido. Tesina de grado. Universidad Nacional de Entre
Rios. Facultad de Ingenieria. Diciembre 2001
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7.7 Calculos de electrolito

En las Tablas 7.8 y 7.9 se presentan datos extraidos de las hojas técnicas de los
proveedores, como por ejemplo la férmula quimica, el niumero de producto, el peso
molecular. Tambien se presentan las formulas utilizadas en los calculos de masa de

DBS y de volumen de Py para un volumen de 0,0175 litros de electrolito.

Tabla 7.8: Célculo de volumen de mondmero para un volumen de electrolito con una

concentracion de 0.1M

Pirrol Unidades
CAS Number: 109-97-7
Hoja de Férmula quimica: C4H5N
datos
Masa molecular del soluto (MW) 67,09 g/mol
Concentracion deseada (C) 0,1 Molar (mol /L)
Consigna
Volumen de la disolucién a preparar 0,0175 L
Masa para una concentracion de 0,1 M en un litro 6,709 g/L
Calculos y Masa de soluto para el volumen de disolucion 0,1174075 G
resultados Densidad del monémero 0,967 g/mL
Volumen de monémero 0,114 ml

Tabla 7.9: Calculo de surfactante para un volumen de electrolito con una concentracién de 0.1M

DBS SODIO Unidades
Product Name Sodium dodecylbenzenesulfonate
Product Number 289957
Hoja de datos CAS Number 25155-30-0
Masa Molecular (MW) 348,48 g /mol
Concentracion deseada (C) 0,1 MO'?[)(mOI
Consigna ] ~
Volumen de la disolucion a 0,0175 L
preparar (V)
Calculos y Masa por Litro (M) = MW * C 34,848 g/L
resultados Masa =M (g/L) * V (L) 0,60984 g
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7.8 Equipos para procesos fotolitograficos

En la Figura 7.20 se presenta el banco de flujo laminar vertical, con el que se obtiene un
area de trabajo clase 100 y la direccién del flujo minimiza la contaminacion de la
muestra cuando es manipulada por el operador. El mismo se construyé utilizando filtros
HEPA (Micropleat de 23 3/8x47 3/8" x 3 1/16"), prefiltro de la empresa Microfilter SA
(16x20x2”) y una turbina D425 (caudal maximo 2560 m3/h; con una potencia 650 watt).

Figura 7.20: Banco de flujo laminar vertical.

En la Figura 7.21 se presentan los soportes y la mesa de trabajo con amortiguacion
neumatica, para el diseno de la misma se conté con sugerencias de los Prof. Jose
Risso y Alberto Cardona del CIMEC. Para la construccion de las patas se emplearon
canos con costura de 2 mm de pared con diametro exterior de 380 mm y neumaticos de
4x8” como vinculo entre las patas y la base de la mesa (loza de aproximadamente 120
Kg), sobre la loza para garantizar las condiciones de limpieza se realizé una cobertura
en chapa negra (espesor 4mm, peso 48 kg) pintada con pintura epoxi para facilitar su
limpieza.

22/07/2009

Figura 7.21: Mesa de trabajo con amortiguamiento neumatico.

La construccion del banco de flujo laminar y de la mesa se realizé en el taller de la
Facultad de Ingenieria, la misma estuvo a cargo de Martin Zalazar y Fernando Sassetti
bajo la supervisiéon de Dr. Fabio A Guarnieri. Para la caracterizacion de la mesa de
trabajo se utilizé un medidor de vibraciones marca DSP Logger MX 300 de la empresa
www.semapi.com, facilitado por José Risso y Alberto Cardona.



http://www.semapi.com/
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Equipo MESA HZ 0 ESPDL 09/12/2009

09/12/2009] ..

e

Figura 7.22: Setup para la medicién de vibraciones en la mesa de trabajo.

En la Figura 7.22 se presenta la ubicacion del sensor para la medicion de
desplazamientos en la superficie de la mesa. Se utilizé un motor trifasico de un 1 Cv
como fuente de vibraciones para evaluar el nivel de atenuacion de la mesa, en la Tabla
7.10 se presentan las mediciones de los desplazamientos con el motor apagado y el
motor encendido, en la mesa y en el piso, cuando los neumaticos tienen una presion de
18 Ib/cm2

Tabla 7.10: Mesa con amortiguamiento neumatico

Desplazamiento RMS (um) | Atenuacion
Motor Sobre la mesa En el piso %
Apagado 1,06 1,75 39,43
Encendido 1,24 1,8 31,11

La técnica de soft lithography demanda de equipos alineadores de mascara que
permitan ubicar de manera precisa el patrén transferido de la mascara a la fotoresina. El
proceso de construccion del molde puede necesitar de mas de una exposiciones para el
activado de la fotoresina con la fuente de radiacion ultravioleta.

Con el objetivo de asegurar la alineacion entre distintas mascaras en el proceso de
revelado se disefié y construyé un mini alineador basado en micrometros digitales y
fuentes de UV comerciales (Figura 7.23). El dispositivo cuenta con soportes para
montar un microscopio con conexion a computadora con un aumento de 200 x (bluesky)
y una fuente de luz ultravioleta de 200 watt de potencia y carros desplazados
micrométricamente sobre guias metalicas cromadas en los ejes X,Y y Z.

El mecanizado de las piezas en Aluminio 6061 y el montaje del dispositivo se realizé en
los talleres de INTEC-Conicet, el proceso estuvo a cargo del Jefe de taller Sr. Guido
Ansaldi y su equipo.
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Figura 7.23: Mini alineador de mascaras

7.9 Celda para caracterizacion de diafragmas y actuadores
circulares

La misma estd compuesta por varios componentes que permiten realizar la
caracterizacion eléctrica de un diafragma Kapton-Au-PPy(DBS) y la medicién de la
resistencia mecanica. Los mismos fueron disenados en Acrilico y mecanizadas en el
taller del INTEC-Conicet (Saavedra Ramén y equipo).

Figura 7.24: Médulos para la caracterizacion mecanica y eléctrica del diafragma.

Agregar los otros modulos

a) Modulo de medicién de la resistencia hidraulica

La valvula tendra una resistencia que depende del material, de la geometria y de las
fijaciones del diafragma al cuerpo de la valvula.
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Figura 7.25: Mddulo y columna manométrica.

El médulo permite medir los cambios de resistencia con distintos disefios y en las
distintas etapas del proceso de fabricacién, determinando cuanta resistencia agrega el
metalizado, el polimero activo. El modulo permite utilizar membranas de distintos
espesores y tambien se puede cambiar los puntos de fijacidn cambiando la dimension

de los O-Rings (Figura 7.26).

Figura 7.26: Fijacion del diaffagma mediante un O-Ring.
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7.10 Resistencia hidraulica columna manomeétrica

Para obtener el valor de Resistencia del dispositivo es necesario medir la resistencia
hidraulica de la columna y de la canula previo al ensayo con la valvula. En la Tabla 7.11
y Tabla 7.12 se presentan los calculos de la resistencia hidraulica de las columnas
manomeétricas empleadas en la medicién de la resistencia de los dispositivos.

Tabla 7.11: Resistencia hidraulica de la columna manométrica C1

Tiempo | Volumen [ml] | Presién [cm h20] | Presién [mmHg] | Caudal [ml/min] | Resist. Hidr. [mmHg.min/ml]
0,00 0,50 20,76 42,09
0,37 1,00 21,52 41,53 76,61 0,54
0,78 1,50 22,28 40,97 75,98 0,54
1,15 2,00 23,04 40,41 75,41 0,54
1,52 2,50 23,80 39,85 74,84 0,53
1,93 3,00 24,56 39,29 74,21 0,53
2,75 4,00 26,08 38,18 72,95 0,52
3,56 5,00 27,60 37,06 71,71 0,52
4,41 6,00 29,12 35,94 70,40 0,51
5,26 7,00 30,64 34,82 69,10 0,50
6,08 8,00 32,16 33,71 67,84 0,50
6,96 9,00 33,68 32,59 66,49 0,49
7,95 10,00 35,20 31,47 64,97 0,48
8,80 11,00 36,72 30,35 63,66 0,48
9,79 12,00 38,24 29,24 62,14 0,47
10,74 13,00 39,76 28,12 60,68 0,46
11,72 14,00 41,28 27,00 59,18 0,46
12,74 15,00 42,80 25,88 57,61 0,45
13,76 16,00 44,32 24,76 56,04 0,44
14,82 17,00 45,84 23,65 54,41 0,43
15,94 18,00 47,36 22,53 52,69 0,43
17,10 19,00 48,88 21,41 50,91 0,42
18,29 20,00 50,40 20,29 49,08 0,41
19,51 21,00 51,92 19,18 47,21 0,41
20,84 22,00 53,44 18,06 45,17 0,40
22,16 23,00 54,96 16,94 43,14 0,39
23,59 24,00 56,48 15,82 40,94 0,39
25,15 25,00 58,00 14,71 38,55 0,38
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Tabla 7.12: Resistencia hidraulica de la columna manométrica C2

Volumen Resistencia
drenado Tiempo | Caudal Presion Hidraulica
ml Seg ml/min | Cm H20 | mmHg [mmHg. min/ml]
0 0 24 18,46
0,5 0,54 55,56 22,3 17,15 0,31
1 1,08 55,56 20,6 15,85 0,29
1,5 1,63 54,55 18,9 14,54 0,27
2 2,24 49,18 17,2 13,23 0,27
2,5 2,88 46,88 15,5 11,92 0,25
3 3,6 41,67 13,8 10,62 0,25
3,5 4,35 40,00 12,1 9,31 0,23
4 5,23 34,09 10,4 8,00 0,23
4,5 6,28 28,57 8,7 6,69 0,23
5 7,54 23,81 7 5,38 0,23




Anexos 267

7.11 Dimensiones valvula de Ahmed S2 empleada en el ensayo
gravity test

En la Figura 7.27 se observa la fijacion de la membrana a la base de la valvula y a la
derecha la tapa que fija la membrana a la base. En ambas piezas se observa un receso
trapezoidal que permite que las membranas se desplacen en el eje z por efectos de la
presion.

Figura 7.27:Valvula Ahmed S2 - Membrana montada en la base

Se observa que la cavidad donde las membranas pueden desplazarse en el eje z,
tienen las siguientes dimensiones: a) Lado entrada fluido= 2,4 mm; b) Lado salida del
fluido= 2 mm; c) Altura del trapecio= 3,7 mm.

En la Figura 7.28 se observa algunas dimensiones de la membrana. La distancia entre
los orificios en el lado mayor no cambia cuando el mismo es aplanado con un porta
objeto de vidrio.
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Figura 7.28: Valvula de Ahmed - Membrana

El espesor de las dos membranas en la proximidad del lado mayor es de 125 pm
(Figura 7.29).
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Figura 7.29: Vélvula de Ahmed - Medicion del espesor de la membrana

En la Figura 7.30 se presentan las areas de contacto de la membrana con las espigas
de la tapa de fijacion de la membrana a la base de la valvula de Ahmed.

Las dimensiones aproximadas de las espigas que tensionan las membranas son: a)
largo de 3,6 mm; b) ancho entre 300 y 400 um; c) altura de 400 a 500 um.

0,04 cm
0,056 cm
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Figura 7.30: Valvula de Ahmed - Areas de contacto entre la membrana y la tapa



