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Resumen

Proponer nuevas técnicas de diagnostico, para aplicarse en personas, implica el compro-
miso de seguir protocolos de intervencién autorizados y vigilados por comités de bioética
y contar con el apoyo de equipos de especialistas médicos colaborando con especialistas en
el area de estudio. Cuando la técnica propuesta, en etapas iniciales, no requiere necesaria-
mente de la intervencién en personas, se opta por usar animales o sistemas que modelen
el 6rgano o sistema del cuerpo que se desea estudiar. Una vez que se valida su pertinencia
y se conocen sus riesgos y efectos secundarios; y se tiene un protocolo bien estructurado,
entonces es posible su validacion en personas. Con el presente estudio se buscé entender la
fisiologia de la pelicula lagrimal del ojo humano, simulando y modelando su funcionalidad
bajo condiciones normales y buscando entender como diagnosticar la condiciéon de ojo seco
bajo la modificacion de la estructura de la capa de lipidos. Para ello se disend, implementé
y armoé un arreglo experimental, que consta de un sistema embebido para el control de
temperatura de una base disenada especialmente para colocar muestras de tensoactivos,
que se eligieron con base en las propiedades de la capa de lipidos de la pelicula lagrimal.
Las muestras de tensoactivos fueron preparadas bajo diferentes concentraciones y se estu-
di6 la dinamica de evaporacion por medio de la adquisicion de secuencias de iméagenes de
infrarrojo, para la medicién de propiedades energéticas de soluciones acuosas de dodecil
sulfato de sodio (SDS) en bulto y como peliculas delgadas, pudiendo extraer relaciones
entre la concentracion de la solucién estudiada y la energia emitida por esta. Con ello se
entendié como la emision de energia es afectada por el grosor, distribucién y acumulacién
por zona de los lipidos (tensoactivos), esto permite que en un futuro cercano se pueda

validar la técnica de analisis por termografia en personas.

Palabras clave: Termografia infrarroja, tensoactivos, dodecil sulfato de sodio, evapora-

cion, emisividad
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Abstract

Proposing new diagnostic techniques for use in humans, requires the commitment to
follow approved intervention protocols supervised by bioethics committees, as well as co-
llaboration between medical specialists and domain experts. When a technique in its early
stages does not require direct intervention in humans, animal or representative systems
models are typically employed to approximate the organ or physiological system of in-
terest. Once viability is established, and risks and side effects are understood within a
well-structured protocol, validation in humans becomes possible.

This study aims to understand the physiology of the human tear film by simulating
and modeling its functionality under normal conditions and pursuing diagnostic strategies
for dry eye disease through controlled modifications of the lipid layer structure. To this
end, we designed and built an experimental setup comprising an embedded system for
temperature control of a custom base that holds surfactant samples selected to mimic
the lipid layer properties of the tear film. Surfactant samples were prepared at different
concentrations, and evaporation dynamics were investigated via infrared image sequences.
This enabled the measurement of energetic properties of aqueous sodium dodecyl sulfate
(SDS) solutions both in bulk and as thin films, allowing us to extract relationships between
solution concentration and emitted energy. Our results lead us to a better understanding of
the thickness, distribution, and lipids (tensoactives) accumulation influence on the energy
emission. These findings support the potential of thermographic analysis as a noninvasive
diagnostic tool and establish a precedent for near-term validation of the technique in hu-

man subjects.

Keywords: Infrared thermography, surfactants, sodium dodecyl sulfate, evaporation, emis-

sty

VII



Capitulo 1
Introduccién

El analisis, simulaciéon y modelado previos al estudio y monitoreo de fenémenos fisicos
son fundamentales para garantizar que las pruebas realizadas permitan una correcta me-
dicion, controlabilidad y observabilidad, asegurando que la estabilidad del fenémeno no
comprometa la integridad de todo el sistema analizado.

En el caso de aplicaciones biomédicas existe especial interés en que las pruebas de
diagnéstico sean eficientes, econémicas, rapidas, indoloras y sobre todo no invasivas. Sin
embargo, al trabajar en personas el problema de hacer las pruebas in-vitro vuelve muy
complicado validar nuevas técnicas de diagnostico y tratamiento, ya que ademéas de cumplir
con los criterios de ética aplicables, como la Declaracion de Helsinki, se debe evitar lastimar
innecesariamente a los participantes, cuidar los posibles efectos secundarios, y en general
estar rodeado de personal médico certificado y con experiencia en el area de estudio.

Por lo anterior, comenzar la validaciéon de una nueva técnica de diagnostico, debe invo-
lucrar primero entender la dinamica, anatomia y fisiologia de los aparatos y sistemas del
cuerpo humano, proponer modelos matematicos y arreglos que simulen el funcionamiento
lo mas cercano posible al real, de modo que se puedan reproducir las condiciones de falla
(o enfermedad). Esto puede involucrar desde el uso de animales, hasta como en el caso
de este trabajo, el uso de sistemas electronicos embebidos que simulen el comportamiento
de un érgano en condiciones normales como en condiciones de enfermedad; todo esto con
el objetivo principal de demostrar que la técnica funciona y que puede ser probada en
personas sin causar dafio y justificando su efectividad.

El uso de Técnicas no Destructivas (NDT) y no invasivas (NIT) resultan particularmente
atractivas. Algunos ejemplos de estas técnicas son: pruebas ultrasonicas, emisién actstica,
pruebas de particulas magnéticas, prueba de corrientes Eddy, radiografia industrial, shea-

rografia, interferencia de luz, proyecciones holograficas, tomografias de coherencia éptica,
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entre muchas otras [1,2]. Sin embargo, dentro de las NDT y NIT, una que es especialmente
atractiva es la termografia infrarroja.

La termografia infrarroja (IRT, Infrared Thermography) es una técnica ampliamen-
te utilizada en diversos campos, incluyendo la industria, la ciencia y la medicina, entre
otros [1-7]. En aplicaciones biomédicas, la variacién en la emision de energia y los cambios
de temperatura por fenémenos biolégicos y manifestaciones clinicas resultan especialmente
interesantes de analizar con termografia infrarroja. La radiacién térmica emitida por los
organos del cuerpo se puede caracterizar y estudiar con las imagenes adquiridas por ca-
maras de infrarrojo sensibles en el rango medio, y asi descubrir informaciéon imperceptible
a simple vista, por ejemplo, padecimientos internos como lesiones, fracturas, inflamacién
o artritis, entre otros [8-12]. La IRT por ejemplo, permite localizar padecimientos sin la
necesidad de hacer una auscultacion interna de los pacientes.

Dentro de los sistemas que conforman el cuerpo humano, el sistema ocular es uno de los
mas complejos de diagnosticar y tratar. El ojo es el segundo 6rgano més complejo después
del cerebro, y su fisiologia ain no es entendida completamente, por lo que estudiar la
dindmica y el funcionamiento de sus partes contribuye al avance del conocimiento.

La pelicula lagrimal esta compuesta de 3 capas sobre un sustrato, llamado epitelio de
la cérnea, éste tiene la cualidad de ser hidrofilico, y estd cubierto por una capa mucosa
(conocida como capa de mucinas), después se encuentra la capa acuosa y por ultimo la
capa delgada de lipidos que se extienden sobre la superficie de la fase acuosa; esta iltima
capa lipidica es la que inicialmente captéd la atencion de de este estudio, debido a que
forma parte de la interfaz de la pelicula lagrimal con el aire, siendo desde nuestro punto
de vista la mas critica, ya que su alteracion conduce a una mala vision.

La composicion exacta de la capa lipidica sigue en estudio hasta el dia de hoy [13,14];
sin embargo, es ampliamente aceptado que su composicién incluye una capa de lipidos
polares que interactiian con la fase acuosa y una capa de lipidos no polares expuestos en
la interfaz con el aire.

El objetivo de este trabajo fue utilizar la técnica de IRT en el estudio de modelos
experimentales semejantes a la pelicula lagrimal, para entender como funciona y cémo se
afecta su fisiologia bajo diferentes condiciones de temperatura, composicion y grosor. En
particular se estudi6 el proceso de evaporacion de las capa acuosa y de lipidos, ya que el
mal funcionamiento de éstas se relaciona directamente con la aparicién de enfermedades
como 0jo seco, muy comun entre la poblaciéon y poco diagnosticada, debido en parte al uso
de técnicas invasivas y dolorosas como la tira de Schirmer; en periodos prolongados de ojo

seco, la capa de lipidos se deforma y engruesa de una manera poco uniforme, afectando



la calidad de la visién o incluso la calidad de las imagenes de fondo de ojo que se puedan
obtener de la persona.

El uso de termografia ayuda a evaluar la tasa de evaporacion al estar directamente
relacionada con la tasa de enfriamiento de la superficie del ojo. Cuando se parpadea, la
lagrima fluye por los ductos excretores de la glandula lagrimal (situados en la cara interna
del parpado superior) hacia la superficie ocular regenerando la capa acuosa de la pelicula
lagrimal. Este mecanismo ademas de regenerar la capa acuosa, redistribuye la capa de
lipidos limpiando la superficie del ojo y calentandola (el parpado si tiene vasos sanguineos,
la cérnea no), este calentamiento y posterior proceso de enfriamiento es posible de analizar
por medio de imégenes térmicas, con la manifestaciéon de regiones de diferente tonalidad
o nivel de gris, lo cual se atribuye a cambios térmicos en la superficie ocular.

Para entender el proceso de caracterizacion de la pelicula lagrimal es conveniente enten-
der su estructura. La pelicula lagrimal tiene una composicién de 3 capas sobre un sustrato,
llamado epitelio de la cornea, con la cualidad de ser hidrofilico, y esta cubierto por una
capa mucosa (conocida como capa de mucinas), después se encuentra la capa acuosa y por
ultimo la capa delgada de lipidos que se extienden sobre la superficie de la fase acuosa.
Esta tltima capa lipidica es la que capta la atencién de nuestro estudio, debido a que
forma parte de la interfaz de la pelicula ocular con el aire, siendo desde nuestro punto de
vista la mas critica, ya que su alteraciéon conduce a una mala vision.

La composicion exacta de la capa lipidica sigue en estudio hasta el dia de hoy [13,14],
sin embargo, es ampliamente aceptado que su composicion incluye una capa de lipidos
polares que interactian con la fase acuosa y una capa de lipidos no polares expuestos en la
interfaz con el aire. Dentro de estos lipidos polares, ha sido aceptado que los componentes
principales de la subcapa lipidica polar estan formados por fosfolipidos, y se asume que
estos son los que proporcionan la estabilidad a la interfaz agua-aire y, por lo tanto, a la
pelicula ocular.

Sin embargo, el estudio de in-situ de la capa lipidica representa un reto dificil de su-
perar con las técnicas actuales de estudio, por lo cual, nuestro estudio propone el uso
de sustancias con moléculas polares, pues son las que tienen la capacidad de interactuar
con la fase acuosa. Estas sustancias, conocidas como tensoactivos, poseen una estructura

molecular formada por dos regiones: una hidrofilica y otra hidrofébica.



1.1. Justificacion

Los padecimientos del ojo derivados de la alteracion funcional de la pelicula lagrimal
son muy comunes y poco diagnosticados de manera correcta. Factores como, el alto costo
de materiales y consulta médica, al requerir personal altamente capacitado, provocan que
muchas personas padezcan de trastornos comunes de la vision como ojo seco y no se traten
adecuadamente. Adicionalmente, la mayoria de las técnicas disponibles son invasivas y
dolorosas; es aqui donde se propone el inicio de una investigacién que aproveche las ventajas
de la termografia para diagnosticar alteraciones en la funcionalidad de la pelicula lagrimal,
concretamente en las capas acuosa y de lipidos.

La termografia se ha venido usando considerablemente para el estudio de la dindmica
de evaporacion de la capa acuosa al estar directamente relacionada con el enfriamiento de
la superficie ocular, facilmente observable con termografia. Sin embargo, de la literatura
revisada hasta la redaccién de este trabajo no encontramos investigaciones sobre el estudio
de la capa de lipidos con termografia. Bajo la experiencia de nuestro grupo de trabajo,
se considera que la dinamica de dispersion de los lipidos después del parpadeo se puede
caracterizar con analisis termografico.

Se sabe que después del parpadeo los lipidos se redistribuyen, acomodan y reemplazan,
por lo que, si la capa es de grosor normal, el proceso dura pocos milisegundos. Si ya se tiene
una alteracion, esto puede llevar incluso hasta 3 segundos. La manera en que la emisividad,
y emisién de energia cambian en este tiempo es la clave para conocer la integridad de la
capa de lipidos. Es por esto que se propone el uso de modelos basados en tensoactivos con
propiedades polares para entender la interacciéon de estos con la capa acuosa.

Los tensoactivos tienen la propiedad de formar estructuras de auto-ensamblado, como
por ejemplo las micelas, que son estructuras en las cuales la parte hidrofébica de la molécula
se “esconde” dentro del arreglo exponiendo las partes hidrofilicas al medio acuoso.

La formacién de micelas se da bajo ciertas condiciones, entre ellas, la concentracion de
tensoactivo en la solucién y la temperatura. Cuando la concentracién es adecuada para
el ensamble de estas estructuras, se le llama concentracién micelar critica (CMC) y a la
temperatura se le llama temperatura micelar critica (TMC). Para concentraciones iguales
o mayores que la CMC se sabe que las moléculas de tensoactivo saturaran la interfaz de
la solucion.

La propuesta de estudiar el fenémeno de evaporacién de la pelicula ocular, es a través
de emular las condiciones a las cuales se presenta la evaporacion. Para esto se empled una

solucién acuosa de tesoactivo dodecil sulfato de sodio (SDS) y se analizé su proceso de



evaporacion. Este tensoactivo fue seleccionado, ya que tiene una concentracién micelar
critica (CMC) cerca de los 35°C, que es la temperatura promedio de la superficie del ojo.

Si bien, se esperaria que los lipidos no polares también contribuyan a la radiacién
efectiva de la pelicula lagrimal, se ha optado por comenzar estudiando un sistema con un
solo tipo de molécula, dejando para un trabajo futuro el estudio de la interacciéon entre
diferentes tipos de lipidos.

Esta investigacion contribuye significativamente al avance cientifico en el area de la bio-
fisica ocular y las técnicas de analisis térmico no invasivo. El desarrollo de nuevas metodo-
logias de analisis basadas en termografia infrarroja representa una innovacién importante
que puede transformar la comprensién de los procesos térmicos en sistemas bioldgicos
complejos.

La relevancia cientifica de este trabajo radica en la validacién del uso de la termografia
infrarroja como una técnica precisa y no invasiva para el estudio de cambios de fase en
sistemas que simulan la pelicula lagrimal. Esta aproximacion metodolégica puede estable-
cer las bases para futuras investigaciones en el campo de la oftalmologia, proporcionando
herramientas analiticas més precisas y menos invasivas.

El desarrollo de técnicas de analisis térmico para peliculas delgadas de tensoactivos
tiene implicaciones que trascienden el campo oftalmolégico, contribuyendo al conocimiento
fundamental sobre el comportamiento térmico de sistemas coloidales y la deteccién de
transiciones de fase mediante métodos épticos. Esta investigacion puede sentar precedentes
metodologicos para el analisis de otros sistemas biologicos complejos donde los métodos

invasivos limitan la comprension de los fendémenos naturales.

1.2. Hipétesis y preguntas de investigacion

1.2.1. Hipoétesis principal

Usando termografia infrarroja es posible caracterizar los cambios en la emisién de ener-
gia de peliculas delgadas de soluciones acuosas de dodecilsulfato de sodio (SDS), causados
por variaciones en la concentracién de tensoactivos y los procesos de formacion micelar
asociados, que simulan la dindmica de acomodo y dispersion de la capa de lipidos polares

de la pelicula lagrimal.



1.2.2. Hipétesis secundarias

m Los cambios en la concentracién micelar critica (CMC) del SDS se reflejan en varia-

ciones detectables de la emisividad térmica de la pelicula.

m La emisividad de la pelicula de SDS presenta una dependencia mensurable con el

grosor de la pelicula y la concentracion del tensoactivo.

m Los procesos de reorganizaciéon molecular durante la formacion de micelas generan

cambios térmicos detectables mediante termografia infrarroja.

1.2.3. Preguntas de investigaciéon

1. ;Como afecta la concentracion de SDS a la energia térmica emitida por la pelicula?

2. (Es posible determinar la concentracion micelar critica utilizando tinicamente ana-

lisis termogréfico infrarrojo?
3. i Qué relacion existe entre el grosor de la pelicula de SDS y su emisividad térmica?
4. ;Como influye el control preciso de temperatura en la estabilidad y reproducibilidad
de las mediciones termograficas?
5. {Qué modelos tedricos describen mejor la relacion entre emisividad y concentracion

de tensoactivos en peliculas delgadas?

1.3. Objetivos

1.3.1. Objetivo general

Caracterizar las propiedades térmicas de peliculas delgadas de soluciones acuosas de
dodecilsulfato de sodio (SDS) como sistema modelo de la pelicula lagrimal, mediante
termografia infrarroja,validando esta metodologia no invasiva en el estudio de cambios de

fase y procesos micelares en sistemas biolégicos complejos.

1.3.2. Objetivos especificos

1. Determinar la concentracién micelar critica (TMC) del SDS utilizando termografia
infrarroja como técnica de andlisis principal.

2. Desarrollar un arreglo experimental especializado para el andlisis termografico de
peliculas delgadas de soluciones acuosas de SDS, optimizando las condiciones de

medicion.



3. Implementar un sistema de control de temperatura preciso que asegure la estabilidad
térmica de las soluciones acuosas de SDS durante las mediciones experimentales.

4. Modelar la relacién entre la emisividad de la pelicula y su grosor, basandose en
modelos tedricos existentes y validandolos experimentalmente.

5. Establecer correlaciones cuantitativas entre la concentracion de SDS, los cambios
de fase micelares y las variaciones en la emision térmica detectada por termografia

infrarroja.



Capitulo 2

Marco teoérico

2.1. Termografia infrarroja: fundamentos fisicos

2.1.1. Contexto histoérico

Se podria asumir que la termografia infrarroja comenzo a inicios de los anos 1800, con el
descubrimiento de una radiacién invisible al ojo humano en un experimento realizado por el
fisico inglés William Herschel, posteriormente, a esta luz no visible se le nombré infrarroja.
Anos después (1884), gracias a los trabajos experimentales de Joseph Stefan y el andlisis
tedrico de Ludwig Boltzmann, se desarrollé la conocida ley de Stefan-Boltzmann (2.1.1),
la cual nos indica que la energia emitida por un cuerpo es proporcional a su temperatura

elevada a la cuarta potencia [15,16], esto es:

E = co AT, (2.1.1)

donde A es el area efectiva de radiacion, o es la constante de Stefan y ¢ es la emisividad
del objeto, un parametro con valor entre 0 y 1, siendo € = 1 la emisividad de un cuerpo
negro.

Un Cuerpo negro es un objeto tedrico, postulado por primera vez por Kirchhoff en 1860
[17] y estudiado a fondo por Max Planck con su teoria de emisién de cuerpo negro [18], que
se caracteriza por el comportamiento que este adopta cuando la radiacion electromagnética
incide sobre él. Cuando la radiacién incide sobre el Cuerpo negro, este absorbe toda la
radiacion, sin importar la polarizacion, direcciéon de incidencia o longitud de onda, sin
llegar a reflejar ni transmitir energia [19]. Esta caracteristica fundamental establece que

un Cuerpo negro perfecto también debe emitir radiacién de manera éptima para mantener



el equilibrio térmico.

A pesar de que el Cuerpo negro no existe en la realidad, muchos materiales se aproximan
a este comportamiento en ciertos rangos espectrales [20,21]. Las cavidades con pequenas
aberturas, conocidas como “cavidades de Cuerpo negro”, proporcionan excelentes aproxi-
maciones experimentales.

Por otro lado, gracias a las ecuaciones que llevan su nombre, James Clerk Maxwell
predijo la existencia de ondas electromagnéticas de distintas longitudes de onda, pero
todas viajando a la misma velocidad ¢, cosa que fue corroborada por German Heinrich
Rudolf Hertz. Asi, comenzo6 la bisqueda de las leyes que describen el comportamiento
de la radiacién infrarroja. Una de las primeras aproximaciones formuladas fue la ley de
Rayleigh-Jeans, ecuacién (2.1.2), la cual trata de expresar la irradiancia del cuerpo negro en
funcién de su temperatura y frecuencia v, siendo kg la constante de Boltzmann(1.380 649 x

10723 JK 1) [22,23]:
SmvkgT
A

I, T) = (2.1.2)

Si bien esta ley describe adecuadamente el comportamiento del cuerpo negro para
longitudes de onda, “largas”, falla para longitudes de onda asociadas con mayores energias
(consecuencia conocida como la catastrofe ultravioleta) [24]. La correccién de esta ley llegd
en 1900 gracias a la derivacién de Max Planck, quien postulé que el comportamiento de la
luz no se limitaba al comportamiento clasico, sino que el comportamiento de la radiacion
electromagnética era de naturaleza cuantica, lo cual plasmoé en la ley que lleva su nombre:

8rhy? 1
= (2.1.3)

I(v,T) =

la cual describe de forma adecuada la irradiancia del cuerpo negro para una temperatura
dada [25]. Esta ecuacién es resultado de considerar que la energia de las ondas radiadas
estd cuantizada como hv, donde h es la constante de Plank y v la frecuencia de la onda
radiada. Al derivar esta ley respecto a la longitud de onda A\ = v~! y buscando su valor
maximo, se obtiene la ley de desplazamiento de Wien (ecuacién (2.1.4)), la cual nos da una
relacién inversamente proporcional entre la temperatura de un cuerpo negro y su maxima

longitud de onda:

b
)\max = T 214
; (2.4

donde b es la constante de desplazamiento de Wien (2.8978 x 107* K m). Esta ley nos
indica que para fenémenos alrededor de la temperatura ambiente (~ 300K) los objetos

tienen su méaxima radiacion en una longitud de onda cercana a 1 pum, la cual se encuentra
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Figura 2.1: Curvas de intensidad espectral a diferentes temperaturas (Ley de Planck)
(2.1.3), junto con la curva de la ley de desplazamiento de Wien (2.1.4)(linea azul). [26]

en la banda del infrarrojo, ver Figura 2.1. Por lo cual, el uso de dispositivos capaces
de captar imagenes en estas longitudes de onda, invisibles al ojo humano, junto con un
posterior andlisis, es atractivo para comprender la radiaciéon de los cuerpos debido a los
cambios de temperatura externos y cémo esta radiacién puede verse influenciada por las

caracteristicas de los diferentes materiales.

2.1.2. Funcionamiento de la caAmara de termografia infrarroja

Para comprender el funcionamiento de la termografia infrarroja, es necesario saber,
como concepto fundamental, que la radiacién infrarroja (IR) forma parte del espectro
electromagnético situandose entre la luz visible y las microondas. Abarca longitudes de
onda aproximadamente desde 0.75 hasta 1000 micrometros (um). Este espectro se subdi-
vide comtinmente en tres regiones principales segtn la longitud de onda: infrarrojo cercano
(NIR), de 0.75 a 1.4 um; infrarrojo medio (MIR), de 1.4 a 15 um; e infrarrojo lejano (FIR),
que se extiende desde 15 hasta alrededor de 1000 pm.

Cada una de estas regiones esta asociada con diferentes interacciones fisicas y aplicacio-
nes. Por ejemplo, el NIR se utiliza frecuentemente en imagenologia biomédica y comuni-
caciones por fibra 6ptica, el MIR es fundamental en espectroscopia molecular debido a las
transiciones vibracionales de las moléculas y para termografia de objetos a temperatura
cercana al ambiente, y el FIR se emplea cominmente astrofisica, ya que corresponde a la

radiacion térmica emitida por objetos a temperaturas bajas o muy lejanos.
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Desde el punto de vista industrial, el espectro infrarrojo se clasifica cominmente en tres
bandas principales segtin la longitud de onda: infrarrojo de onda corta (SWIR), infrarrojo
de onda media (MWIR) e infrarrojo de onda larga (LWIR). El SWIR abarca longitudes
de onda aproximadamente entre 0.75 y 1.4 micrémetros (pm), y se utiliza en aplicaciones
como la inspeccion Optica, la vision nocturna y el analisis de contenido de humedad. El
MWIR cubre el rango de 1.4 a 3 pm, o en algunos contextos extendido hasta 5 pm, siendo
especialmente 1til en espectroscopia molecular, defensa y termografia de alta precision.
Por su parte, el LWIR se extiende entre 8 y 15 um (frecuentemente citado como 8-14 pm),
y se emplea ampliamente en termografia pasiva, monitoreo ambiental e imagen térmica en
condiciones de bajo contraste. Adicionalmente, algunos esquemas incluyen una categoria
denominada infrarrojo de onda muy larga (VLWIR), que comprende longitudes de onda
superiores a los 15 pm, utilizada principalmente en investigacién cientifica y aplicacio-
nes astronémicas. Esta clasificacion esta estrechamente relacionada con las denominadas
'ventanas atmosféricas’, que determinan qué rangos del infrarrojo pueden atravesar la at-
mosfera terrestre sin ser absorbidos, lo cual es clave para muchas aplicaciones tecnologicas
y de deteccién remota.

La radiacién infrarroja esta estrechamente relacionada con la temperatura, lo que puede
comprenderse a través de la ley de Stefan-Boltzmann y la ley de desplazamiento de Wien.
La primera nos da la relaciéon entre la temperatura T, de un cuerpo y la energia de la
radiacion electromagnética que éste irradia. La segunda ecuaciéon nos indica la relacién
que tiene la temperatura del cuerpo con la longitud de onda de la radiaciéon de méaxima
intensidad emitida.

Una camara de termografia infrarroja funciona esencialmente como cualquier otra ca-
mara que capture imagenes a través de la deteccién de luz, con la diferencia de que la
camara de termografia infrarroja cuenta con un detector infrarrojo, componente principal
de la cdmara [27-29]. Las cdmaras de termografia infrarroja necesitan de pantallas para
la visualizacion de la escena formada en el detector; dependiendo de la aplicacién, estas
pantallas pueden estar integradas en el cuerpo de la misma cdmara, o requerir una interfaz
externa que comtinmente aprovecha el monitor de una computadora [30], como usualmente
lo requieren las cdmaras de grado cientifico.

Los detectores, dependiendo de su funcionamiento, se clasifican como fotonicos o tér-
micos (refrigerados o no refrigerados) (Figura 2.2), de estos, los mas comunes son los
detectores térmicos no refrigerados basados en microbolémetros. Estas caAmaras suelen te-
ner un sistema optico formado por un sistema de lentes intercambiables, con el propdsito

de que la radiacion incida de forma adecuada sobre el detector.
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Detectores piroeléctricos

Térmicos Microcantilevers
Detectores Microbolémetros
Fotonicos Termopilas

Figura 2.2: Clasificacién de detectores de radiaciéon infrarroja.

La energia que el detector recibe para formar la escena, depende mayoritariamente de la
temperatura y la emisividad asociada al objeto bajo estudio, ver Ec.(2.1.1), y la convierte
en una sefial eléctrica; que se transforma en un mapa de energias del objeto.

Los microbolémetros constan de un arreglo de sensores tipo bolémetro, cada uno de
estos elementos contiene una capa de material con capacidad de absorcion de radiacion
infrarroja (metal o semiconductor) los cuales, al exponerse a la radiacién térmica, cambian
su valor de resistencia eléctrica dependiendo de la cantidad de energia térmica absorbida.
Este cambio de resistencia es convertido a voltaje por medio de un circuito integrado “read-
out” (ROIC por sus siglas en inglés) [31,32] y este a su vez en una senal digital [33-35].
Un diagrama del funcionamiento del microbolémetro se aprecia en la Figura 2.3.

Los instrumentos de mediciéon infrarroja son usualmente clasificados como radiémetros
de espectro completo, aunque estos detecten solo una fraccién de la region infrarroja, en
particular, los detectores de onda media (MWIR) y los de onda larga (LWIR), basan su
funcionamiento en la ley de Stefan-Boltzmann (ecuacién 2.1.1). Comparando la medicién
con los valores de emisién de cuerpo negro de Planck (ecuaciéon 2.1.3), se puede extraer
informacion del cuerpo medido, por lo que entender el papel que juega la emisividad en la
medicién es imperativo para realizar un correcto analisis de la senal obtenida representada
por la imagen.

La emisividad es la propiedad de la materia de emitir radiaciéon térmica; mateméatica-
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Flujo IR

Absorbente IR
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Cambio de resistencia

Y

ROIC ——> Senal

Figura 2.3: Diagrama esquematico del funcionamiento del microbolémetro.

mente se expresa como la razon de la radiacion total emitida por la superficie de un cuerpo

a una temperatura T, entre la radiacion total emitida por la superficie de un cuerpo negro

a la misma temperatura [36], como se expresa en la ecuacién (2.1.5), donde E(T) es la

energia asociada al cuerpo bajo estudio a una temperatura 7'y Epp hace referencia a la
energia emitida por un cuerpo negro a la misma temperatura 1" del objeto bajo estudio.

E(T)

e(T) = m. (2.1.5)

En mediciones experimentales, la radiacion que detecta la camara no solo depende de

la energia del objeto estudiado, sino que incluye la suma de las energias de la atmosfera,

de cuerpos cercanos al cuerpo estudiado, y el ruido de fondo del propio sistema éptico y

del detector de la caAmara. Un diagrama de esta interaccion puede verse en la Figura 2.4.
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Figura 2.4: Diagrama esquematico de la energia detectada por la camara IR, donde la
energia depende de la muestra (rayo naranja), la atmoésfera (rayo azul punteado) y la
proveniente del entorno (rayo rojo punteado).

Asi, la energia medida por la camara IR puede expresarse como se ve en la ecuacion
(2.1.6), donde las constantes A, B y C estan relacionadas con las caracteristicas de la
superficie de la muestra, la energia reflejada y la atmdsfera entre la muestra y la caAmara
(30].

Epetectada = A Emuestra + B Ereficjada + C Eatmosfera- (2.1.6)

2.1.3. Fendémenos de evaporacion y transferencia de calor

La evaporaciéon es un proceso termodindmico en el cual las moléculas de un liquido
con suficiente energia cinética escapan del bulto hacia la fase gaseosa, dando lugar a una
pérdida de masa y una disminucién de temperatura en la superficie. Este fenémeno implica
el cambio de fase de una sustancia de liquido a vapor. Este proceso requiere energia en
forma de calor latente de vaporizacion, utilizada para romper los enlaces intermoleculares
propiciando el desprendimiento de las moléculas en la interfaz. Como consecuencia directa
de la absorcién de calor latente de vaporizacién, se produce una transferencia de calor,
principalmente por conduccion, desde las capas internas del sustrato hacia la superficie,
compensando la energia perdida durante la evaporacién en un intento de mantener el

equilibrio térmico [37-39].
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Durante la evaporacion, esta energia es extraida del entorno inmediato a la superficie
del objeto bajo estudio, lo que provoca una disminuciéon de la temperatura local. Este
enfriamiento superficial puede ser detectado mediante termografia infrarroja, permitiendo
visualizar y cuantificar las variaciones térmicas en tiempo real; ademas de estudiar la
dindmica térmica asociada a la evaporacion, evaluando indirectamente la tasa de pérdida
de masa. Esta herramienta junto con protocolos estandarizados puede llegar a ser muy
util en aplicaciones como la fisiologia, la dermatologia y la caracterizacién de peliculas
delgadas, ya que permite relacionar zonas de mayor tasa de evaporacion con regiones de
mayor enfriamiento, estableciendo un vinculo directo entre el comportamiento térmico y

los flujos mésicos que se producen en la interfaz liquido-aire [40].

2.2. Tensoactivos y dinamica interfacial

Los surfactantes o tensoactivos son, esencialmente, compuestos quimicos anfifilicos, for-
mados de una parte hidrofébica o también llamada apolar y otra parte hidrofilica, también
llamada polar; esta dltima es capaz de formar enlaces con las moléculas de agua. Un dia-
grama de esta estructura se puede apreciar en la Figura 2.5. Asi, para soluciones acuosas,
la estructura anfifilica permite una orientaciéon preferente de las moléculas de tensoactivo
en la interfase agua-aire, donde se colocan con la cabeza polar hacia el agua y la cola
hidrofébica hacia el aire, lo cual modifica las propiedades superficiales del sistema [41].

Dependiendo de la naturaleza de la parte hidrofilica, los surfactantes pueden ser clasi-

ficados como: anidnicos, catiénicos, no-iénicos y zwitterionicos. [42-48].

<— (Cabeza Hidrofilica

* Cola hidrofébica

Figura 2.5: Diagrama esquematico del monémero de un tensoactivo.

La naturaleza anfifilica de los tensoactivos permite la organizacién preferente de las
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moléculas de surfactantes en la superficie acuosa. Esto produce la disminucién de la tensién
superficial debido a la interferencia de las moléculas de surfactante en la red de enlaces de
hidrégeno entre las moléculas de agua en la interfaz, disminuyendo las fuerzas cohesivas

responsables de la tension superficial [49-52], como se muestra en la figura 2.6.

(a) (b)

Aire Aire

Fuerza Fuerza Fuerza

cohgsiva cohgsiva cohgsiva Fuerza Fuerza Fuerza Fuerza
| reducida | reducida | reducida | reducida |

1 1 1 1 1 1
o) ) ) ) o) ) . ) ) ) ) ) )
Adicién de
(@) o (@) (@) (@) (@) surfactante (@) o (@) (@) (@) (@)
(&} (9 (@) (@) (@} (9 > (@) (9 (@) (@) (@} (9
(@) (9 (@) (@) (@) @ (@) (9] (@) (@} (@) (¢
Agua Agua
o— Surfactante
- - — - Enlaces de hidrégeno Enlaces debilitados

Figura 2.6: Diagrama de reduccion de la tension superficial por efecto de adiciéon de sur-
factantes.(a) Moléculas de agua interaccionando entre ellas, donde la linea punteada roja
indica las fuerzas de cohesion entre ellas. (b) Adicién de moléculas de surfactante, donde
la cabeza polar interrumpe la red de enlaces de hidrogeno en la interfaz agua-aire, dismi-
nuyendo las fuerzas cohesivas responsables de la tensién superficial.

Asi, la disminucion de la tension superficial con la adicion de surfactantes a la soluciéon
acuosa ocurre en varias etapas, bien descritas en la literatura [52-56]: inicialmente, en
soluciones con bajas concentraciones de tensoactivo, la tension superficial cae rapidamente
al incrementarse la concentracién, debido a la absorcién creciente de moléculas surfactantes
en la interfaz agua-aire; después, cerca de la concentracion micelar critica (CMC), la
superficie queda saturada y el descenso se estabiliza, esto debido al exceso de surfactante
que comienza a formar estructuras supramoleculares (micelas) en la fase acuosa (bulto),
sin afectar mas la tension superficial. La estructura de la micela es esquematizada en
la Figura 2.9. Una grafica del comportamiento de la tensién superficial respecto a la
concentracion puede observarse en la Figura 2.7, asi como un diagrama de la interaccion

de los tensoactivos con el agua puede apreciarse en la Figura. 2.8.
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Tensién superficial (o)

Concentracién (C)

Figura 2.7: Representacion esquematica del cambio tipico de la tension superficial o con-
forme incrementa la concentracién C' de surfactante en una solucién acuosa. La region (I)
la tension superficial decae conforme la concentracién aumenta. En la region (II), una vez
que se llega a la CMC la tension superficial permanece constante.

(a) (b) (c)

Aire Aire Aire
-— — = o A~ — o o
. &,
¢ 7 . A ]
Agua Agua Agua
C <CMC C ~ CMC C >CMC
Pocos mondmeros Interfase saturada Formacion de micelas

CMC = Concentracién Micelar Critica

Figura 2.8: Evolucién de la concentracion de surfactante: desde monémeros dispersos hasta
la formacion de micelas por encima de la CMC.
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Micela

Cabeza polar

Agua

Figura 2.9: Representacién esquematica de una micela formada por surfactantes en solu-
cién acuosa.

2.3. Emisividad de pelicula dependiente de su espesor

La radiacion térmica es un proceso que depende principalmente de las caracteristicas
superficiales del objeto, su estructura topografica, color (superficies con colores oscuros,
en general, presentan mayores emisividades que las de colores claros, aunque el color no
tiene influencia directa en el rango LWIR). La emisividad también depende del material
del objeto y su temperatura; ademas de los ya mencionados, la emisividad es influenciada
por factores externos, como capas delgadas de polvo, 6xido, agua o cualquier material que
modifique las caracteristicas superficiales del objeto.

La medicién de la emisividad tiene una dependencia en la direccién y angulo de medi-
cién (en superficies no Lambertianas) junto con la transparencia del cuerpo medido. Asi,
para peliculas delgadas, la emisividad varia con procesos que modifican la transparencia
del cuerpo, por ejemplo, ganancia de masa (crecimiento de peliculas) o pérdida de masa
(evaporacion).

La energia emitida puede incluir emisiéon del propio cuerpo, re-emision debido a la
absorcion previa desde otro objeto, transmisién cuando permite que la radiacién pase a
través de él y reflexiéon de la radiacion que proviene de objetos que rodean al cuerpo
bajo estudio. No obstante, solo una pequena parte del volumen debajo de la superficie
contribuye significativamente al espectro emitido; esta porcion de volumen es definido
como espesor critico (t).

El espesor critico es un criterio de discriminaciéon para el comportamiento de la emi-
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sividad de una pelicula. Cuando el espesor de la pelicula es mayor o igual que el espesor
critico, la emisividad de esta es comparable a la del cuerpo en bulto o lo suficientemente
grueso para evitar transmision; por otro lado, cuando el espesor de la pelicula es menor
que el espesor critico, la emisividad medida no obedece el comportamiento clasico de la
teoria de radiacion de cuerpo negro.

Para describir el comportamiento de la emisividad en estos casos, se han usado dos
métodos, llamados método indirecto y método directo [21,57-61]. El método indirecto
hace uso de la primera ley de la termodinamica y asume que la ley de radiacion térmica
de Kirchhoff se cumple para cada diferencial de volumen que conforma la pelicula, lo
cual solo es valido en condiciones de equilibrio térmico. Asumiendo que la muestra es
iluminada por una fuente externa a ella, se llega a la conclusién de que la emisividad (¢)
es matematicamente igual a la absortividad («) y tiene una expresién que depende de la
reflectividad (p) y transmitividad (7) de la pelicula (¢(T") = «(T) = 1—p(T)—7(T)) [21,62].

Por otro lado, el método directo propuesto por McMahon [61] divide la totalidad del
volumen de la pelicula en elementos radiantes que interactian entre si para cada uno
contribuir a la energia emitida fuera de la pelicula. Para realizar el anélisis del aporte de
estos elementos radiantes, se realizé una adaptacién de la explicacion de [63], considerando
un elemento de volumen, inmerso en un medio (m;), como una fuente de radiaciéon térmica
a una temperatura 7. Para esta porcion de volumen (dV) la radiacién es emitida en
todas direcciones en el semi hemisferio orientado hacia el punto de observacion. O puede
decir simplemente: en el emisferio formado alrededor del volumen dV. Si se considera una
radiacion normal, sea dS un elemento de superficie a una distancia r de dV. De esta forma,
sobre dS incide una onda emitida desde dV, como se observa en la Figura 2.10.

Si consideramos la onda emitida con un angulo perpendicular a la superficie § = 0,
entonces el campo eléctrico F(y) de la onda propagada en direccién 7 se escribe como
en la ecuacion (2.3.1), con [; la intensidad de la onda emitida por dV y 7, el indice
de refracciéon complejo del medio. Dado esto, la energia W;(h) emitida por el medio en
direccién de 7 es proporcional a la ecuacion (2.3.2). La superficie recibe la misma energia
desde la direccién 7 que de la direcciéon —7, por lo que la superficie se comporta como la
fuente de un Cuerpo Negro, (BB). Por tanto, se tiene que W; = Wpp.

21y

E(y) = Lie™'e ™ (2.3.1)

Y
N 471']@

0 0 gk,
Wih) = [ B@)Pdy= [ 12e75 dy (23.2)

—00
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Figura 2.10: Superficie dS en el medio (m;). Cada uno de los lados de la superficie dS recibe
la misma radiacién de dos diferenciales de volumen inmersos en el medio (m;). Esquema

adaptado de [63].

En el caso de encontrar un cambio de medio, donde una superficie dS se encuentra en
la interfase entre un medio m,; y un medio m; y ésta recibe una onda emitida desde un
dV inmerso en el medio m; y transmite una onda hacia el medio m;, la descripciéon de la
energia emitida por esta superficie dS, cambia tal como sucede con la refraccién de la luz
debido al cambio del indice de refraccién. Si se emite una onda con energia Wgp desde
dV, ésta se ve descompuesta en una onda reflejada (E") dentro del medio m; y una onda
transmitida (E*) al medio m;. Debido al cambio de indice de refraccién en la interfaz
m;/my, el coeficiente de transmision de esta onda puede ser descrito a su vez, en términos
de los indices de refraccion, gracias a las ecuaciones de Fresnel [64], cuya simplificacién
(para @ = 0) se puede apreciar en las ecuaciones (2.3.3) y (2.3.4). Un diagrama de este

proceso se puede apreciar en la figura 2.11.
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Figura 2.11: Superficie dS en la interfase entre el medio (m;) y medio (m;), donde E°,E" E*
corresponden a las ondas generadas, reflejadas y transmitidas, respectivamente. Los indices
i,j indican la pertenencia al medio m; o m; y ||, L a la componente paralelo o perpendicular
de la onda generada en dV. Esquema adaptado de [63].

Asi, para calcular la energia emitida hacia el medio m;, se utiliza la expresiéon de la
ecuacién (2.3.5), donde E! = t;/;E;, por lo que a partir de las ecuaciones (2.3.5), (2.3.2) y

(2.1.5), se calcula la emisividad ¢;/; [63]:

win) = [ |E! Qd—/\]?t»-Q 2.3.5

= [ 1B dy = T (235)
ﬁj 2 477,1

e L2 = 2.3.

€i/j §R<ﬁz>| Z/]| (nz+nj)2+(kz+k])2 ( 36)

Para el caso en que la pelicula tenga un espesor menor a t.., su emisividad puede ser
asociada a la emisividad de cada diferencial de volumen (dV) que conforma el cuerpo
completo de la pelicula, donde dV actia como un radiador Planckiano bajo las mismas
condiciones de temperatura [65].

La energia total emitida es calculada al integrar la contribucion de cada elemento a lo
largo y ancho de la pelicula. Sin embargo, en esta primera propuesta, no se toma en cuenta
la posible interferencia que se da entre la energia emitida cuando el grosor de la pelicula
sea equiparable a la longitud de onda emitida. Esta problematica ha sido abordada por

Pigeat et al. [63] modificando el modelo propuesto por McMahon, al aplicar un método
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de divisiéon de amplitud para considerar la interferencia generada por la luz emitida por

los elementos radiantes.

Método directo: Modificacion de Pigeat

Para tomar en cuenta la contribucion del substrato, Pigeat hace una modificacién del
modelo de McMahon, donde propone que la emisividad de la pelicula es resultado de la
suma de las contribuciones de la emisividad del sustrato donde se deposita la pelicula y la
emisividad propia del material de la pelicula. Cada una de estas, a su vez, depende de la
superposicion de miltiples reflexiones internas y transmisién de ondas electromagnéticas
generadas por la pelicula. Las componentes de estas ondas tienen amplitudes y fases que
son resultantes de las interacciones dadas al pasar por las interfases que conforman la peli-
cula. El proceso se ilustra en las Figuras 2.12 y 2.13, donde se muestra como la emisividad
de un elemento de volumen del substrato y de la pelicula, es transmitida y absorbida por
los diversos medios. Asi, Pigeat propone que la emisividad (de un sistema de tres medios,

sustrato, pelicula y ambiente) adquiere la siguiente forma [63]:

1y \ 47k 1y \ 4mks
h) = Re|— | —5 W- h)+ Re | — | —5 W h 2.3.7
e(h) e (@) Y: 21/(3)(h) + Re <ﬁ3) N\ 3/@2)/1(h), ( )

donde el primer sumando de la ecuacién (2.3.7), corresponde a la emisividad de la pelicula
(ep(h)) v la segunda parte a la del sustrato (eg(h)). En estas expresiones, j=1,2,3, hace
referencia al medio: ambiente, pelicula y sustrato respectivamente, y 11; es el indice de
refraccién complejo en el j-ésimo medio, definido como 71; = n; —ik;, con k; el coeficiente
de extincion, que cuantifica la atenuacion de la onda debido a la absorcién del medio
durante la propagacion.

De manera analoga, los coeficientes I; son la intensidad de la onda emitida por el
elemento de volumen dV en la pelicula (j=2) o sustrato (j=3) y A es la longitud de onda
de la radiacion. La notacion j/i es usada para expresar el efecto cambio en una propiedad
debido al paso de la onda por la interfaz entre los medios j e i. Las expresiones W; ;i (h) son
proporcionales a la energia emitida asociada al campo eléctrico, cuya expresion se describe
en las ecuaciones (2.3.8) y (2.3.9) para la energia del sustrato y la pelicula respectivamente
63], donde |E,|* = E,E;.

0
W21 (h) = /_OO!Ez(t, y, h)[* dy. (2.3.8)
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h
Waiye(h) = | |E3(t,y, h) + E2(t,y, h)* dy. 2.3.9

La ecuacién (2.3.10) describe el campo emitido por un diferencial de volumen en el

sustrato |66/, un diagrama de este proceso puede ser apreciado en la Figura 2.12.

. RPN 2l +m i 2l s
Es(t,y, h) = {Ise™" o) ity ne” "X HD (reyareys)e ™ @0 2.3.10
=0
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Figura 2.12: Diagrama de la radiaciéon emitida por una porcién del volumen del sustrato
3) hacia la pelicula (2) y el medio (1). Esquema adaptado de [63].

Para la pelicula, los campos a considerar son los expresados en las ecuaciones (2.3.11
y (2.3.12

. N 27 +oo i 27 o
E21 t, Yy, h) = {]2ezwtt(2)/lefm2(hfy)7}{Z 7’(2)/17”(2)/3 Je in2h 2‘7} 2.3.11
7=0

3 N 27 +OO N 27 o
E22 t, Y, h) = {[Qewtt@)/lr(z)/seilnz(hiy)T}{Z T(2)/17(2)/3 Je iz 2]} 2.3.12
j=0
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La Figura 2.13 ilustra la interacciéon del campo con la pelicula.

y
(1) V/ N
/ sl
(2) f
d 12
Yy Y Y 2557 e VY ” -
Y Y Y Y Y Y Yy Y 200007 ' 7
557 A YY 55555 255 257 255 A
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Figura 2.13: Diagrama de la radiacién emitida por una porciéon del volumen de la pelicula
(2) hacia el medio (1) y las reflexiones internas.

Dado que la integral sobre y que aparece en las ecuaciones (2.3.8) y (2.3.9) solo operan
sobre el paréntesis que multiplica a la sumatoria, tanto en la ecuacién (2.3.10), la ecuacién
(2.3.11) y para la ecuacién (2.3.12), al operar, la emisividad del sustrato y de la pelicula se

ven simplificadas como se muestran en las ecuaciones (2.3.13) y (2.3.14), respectivamente.

2
ﬁ 52w Too L 2m e o
es(h) =R 771 ltortzal® | e 232> " (rig) 119y 3) e 3 220 (2.3.13)
3 j=0
o 9 _92mpp = § —iZThy25h :
ep(h) = R| = ||t (1 +725)[" | (1 -3 >_(reynreys)e ™ (2.3.14)
2 j=0

Estas ecuaciones al tomar los limites cuando h — 0 y h — oo coincide con los valores

encontrados con el método indirecto:

}1112%55 =& (2.3.15)
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lim eg =0 (2.3.16)

h—o0

}lllir(l) ep =10 (2.3.17)
hlgg} Ep =€y (2.3.18)
Con los valores de ¢, = €31 = (n3+m)§23(k3+k1)2 y Ef = €91 = (n2+m)§i2(k2+k1)2’ siendo

estas, aproximaciones de McMahon para sistemas duales. Un ejemplo del comportamiento

de la emisividad bajo el modelo de Pigeat puede apreciarse en la Figura 2.14.

Figura 2.14: Reproduccion del resultado de Pigeat [63], donde la emisividad del sustrato
disminuye asintoticamente a cero y la emisividad de la pelicula aumenta asintéticamente
a la emisividad del bulto cuando h — oo.
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Capitulo 3
Metodologia experimental

En este capitulo se presentan los arreglos experimentales implementados para estudiar
el comportamiento térmico del proceso de evaporacién de una pelicula de ~ 200pum y
la identificacion de la transicion de fase en funcién de la temperatura a concentracién

constante mediante termografia infrarroja.

3.1. Arreglo de termografia infrarroja

3.1.1. Configuracién general

El montaje experimental se organiza fisicamente en cuatro zonas (Figura 3.1), sepa-
radas para minimizar acoplamientos térmicos indeseados. En la Tabla 3.1 se enlistan las

caracteristicas de los elementos del arreglo.

m Zona A: Camara infrarroja Xenics Gobi+ 640 con lente de 18 mm de distancia
focal y anillo compensador, montada a una distancia de 13 cm y alineada con 6 ~ (0°
respecto al plano de la muestra.

m Zona B: Placa caliente, porta-muestras (formado por vidrio tratado + cinta de fibra
de vidrio de 200 pm de espesor con perforaciones de 7mm de didmetro) y prisma de
piedra volcanica usada como referencia tipo cuerpo negro para compensar la deriva
térmica de la cdmara de infrarrojo utilizada (bloque gris en la zona B de la Figura
3.1).

m Zona C: Electrénica del control térmico (mdédulo Peltier, dos termistores NTC de
100 K2, circuito PID y bucle de fluido de intercambio térmico).
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m Zona D: Pre-calentador de la solucion para evitar choques térmicos al transferir la

muestra.

Tabla 3.1: Componentes principales del arreglo termografico implementado.

Médulo Modelo/ Funcién Parametros clave
Especificacion
Camara IR Xenics Gobi+ 640  Deteccion  8-14 pm,

NETD < 50 mK
Control de temperatura Arduino Mega 2560 Control PID, Temperatura
de la muestra
Pre-calentador Arduino Mega 2560 Control PID, Temperatura

Figura 3.1: Diagrama esquematico de la configuracion del banco termografico con las
cuatro zonas principales etiquetadas como (A), (B), (C), (D).

Los experimentos se realizaron en una habitacién cerrada, cuya temperatura y humedad
se controlaron a lo largo del estudio. Adicionalmente, el arreglo experimental se colocd
dentro de un contenedor para evitar reflexiones de senales térmicas no relacionadas con

el experimento. Las posibles corrientes de aire por conveccion natural o forzada dentro de
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este contenedor se consideraron despreciables.

3.1.2. Especificaciones técnicas y calibracion

A continuacién, se describen los detalles técnicos, limitaciones y calibraciones del equipo
usado. Empleando la nomenclatura antes mencionada (denotada por zonas), en la Tabla
3.2 se enlistan y describen los componentes segiin su zona.

Se verifico que el control de temperatura fuera adecuado para cada medicién, el cual

fue disenado e implementado logrando una precisién de +0.01°C

3.1.3. Preparacion de sustrato y proceso de depésito de muestra

El sustrato sobre el cual seran depositadas las muestras, consistié de un portaobjetos

de vidrio que fue tratado hidrofilicamente de acuerdo con los siguientes dos pasos:

m Paso 1: Tratamiento con solucién pirana

e Se prepar6 60 mL de solucién pirana de acuerdo a la Ref. [67] y en la cual se

sumergi6 el sustrato (portaobjetos) durante 15 minutos.

e Se enjuago el sustrato en dos vasos de precipitado con agua desionizada (DI),
pasando 5 minutos en el primer frasco, 5 minutos en el segundo y nuevamente

5 minutos en el primer vaso. Por 1ltimo se secé con aire comprimido.
m Paso 2: Tratamiento con 3-Mercaptopropyl)trimethoxysilane

e Se prepard una solucién 4 mm de 3-Mercaptopropyl)trimethoxysilane en 40 mL

de alcohol isopropilico grado reactivo.

e Se sumergio el sustrato en la solucién durante 60 minutos.

El procedimiento descrito arriba crea una superficie hidrofilica como puede ser obser-
vado por el menisco formado al depositar una gota de agua sobre un sustrato tratado (ver
Figura 3.2).

Figura 3.2: Angulo de contacto de ~ 18° formado por 1mL de agua sobre el sustrato
tratado.
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Tabla 3.2: Componentes del sistema experimental con sus especificaciones y rangos de

trabajo.

Zona Componente

Especificaciones

Rangos

A - Xenics Gobi+ 640 - microbolémetro (a-Si) - Banda espectral 8-14
- # pixeles 640 x 480 - 16 bits de resoluciéon
- pixel pitch 17 micro - Calibracion de fabri-
- NETD 55 mK a 30°C con len- ca
te de F/1
- Operabilidad de pixeles >
99 %
- Lente Xenics - 25 mm - Plano focal de
CN 4101-01 -F1 10-14 cm
B - Porta muestras - Superficie hidrofilica (dngulo - Volumen por sitio
de contacto ~18°) ~T pl
- 6 sitios de deposicion de
muestras
- Capa hidrofébica delimitado-
ra de muestra
- Placa calien- - Peltier TEC 12715 - Variaciones de tem-
te/control tempe- - Termistor NTC 100k peratura + 0.01°C
ratura - Control PID ajuste Lambda - Resolucion de 24
bits
C - Arduino MEGA - ATmega2560 - 8 bits de resolucién
2650 - 54 (de los cuales 14 proveen escritura PWM
salida PWM) pines digitales
de entrada/salida - Corriente nominal
43A (20A recomenda-
- Driver BTS - Voltaje de alimentacién da)
7960 (potencia): 5.5V-27V DC - Canales con corrien-
te constantes en rango
- ADS 1220 - Medicion diferencial de 50 - 1500 mA
D - Baifio térmico - Peltier TEC 12715 - Variaciones de tem-

- Termistor NTC 100k
- Control PID ajuste Lambda

peratura + 0.01
- Resoluciéon de 24 bits
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Una vez terminado el tratamiento del portaobjetos de vidrio, una cinta de fibra de
vidrio con recubrimiento de PTFE con 200 pm de espesor [68] es usada para delimitar seis
cavidades circulares de 7mm de didmetro. La realizacién de 6 perforaciones en la cinta
fue para evaluar la repetibilidad en el experimento. Las perforaciones de la cinta actian
como contenedores que permiten fijar el espesor de la pelicula, como se muestra esquema-
ticamente en la Figura 3.3a, mientras que en la Figura 3.3b se aprecia una fotografia de

su implementacién experimental.

(a) (b)

Figura 3.3: (a) Diagrama esquemético del portaobjetos con la configuracién de cavidades
construidas en la cinta PTFE. (b) Fotografia del portamuestras montado en el arreglo
experimental.

Para el proceso del depésito de la muestra liquida, se hizo uso de la capacidad hidrofé-

bica del PTFE y del tratamiento hidrofilico del sustrato, siguiendo los pasos descritos en
la Tabla 3.3.
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Tabla 3.3: Procedimiento para la preparacion del sustrato: pasos, descripcion y guia visual.

Paso Descripcién

Guia grafica

I s Con una micropipeta se toma
500 pL de la solucién.

m Se deposita la muestra sobre el

sustrato procurando cubrir los

seis sitios, como se muestra en el

diagrama de la Figura 3.4.

II m Retirar cuidadosamente el exceso
de liquido con una micropipeta.
(Figura 3.5).

11 m Retirar el excedente con micropi-
peta de 10puL hasta eliminar el

menisco. (Figura 3.6).

Muestra
<

Teflon{

Sustrato

Figura 3.4: Diagrama esquematico del
deposito de la muestra sobre el sustra-
to. Vista lateral.

Muestra
<

Teflér{

Sustrato

Figura 3.5: Diagrama del resultado del
primer retiro del exceso de muestra.

Muestra
<

Teflon{

Sustrato

Figura 3.6: Diagrama del resultado del
segundo retiro de muestra, donde se ob-
tiene una superficie "plana'del liquido.

3.2. Preparacion de soluciones de tensoactivo

Las muestras fueron seleccionadas para estudiar soluciones de dodecil sulfato soédico

(SDS) en agua desionizada (DI), estas muestras se clasificaron en dos tipos dependiendo

de si su medicién seria temperatura constante o no, las muestras que se analizaron a

temperatura constante variaron su concentracion tomando valores en regiones inferiores y

superiores a la concentracion micelar critica (CMC) de 8.6 mM a 35°C [69]. Los valores de

las concentraciones usadas se muestran en la Tabla 3.4.

El SDS (Sigma-Aldrich, L3771) se disolvi6 en agua DI bajo agitacién magnética a
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100 rpm durante 5 minutos a 25°C; se verific6 la transparencia y ausencia de espuma

visible.

Tabla 3.4: Concentraciones de SDS en agua.

Temperatura Nombre Concentracion (mM)

Constante C1 0
C2 2.311
C3 4.161
C4 6.068
C5 8.033
C6 10.056

Variable Cr 7.8

3.3. Adquisicion y tratamiento de imagenes

3.3.1. Procedimiento de adquisicién

El protocolo seguido para realizar la adquisicion de las secuencias de imégenes en cada

corrida del experimento fue la siguiente:
1. Encendido de PC y camara.

2. Apertura del software Xeneth 2.8 y seleccién de la camara Gobi+ 640, como se

muestra en la Figura 3.7.

Se eligen los valores de Offset y Ganancia en modo manual.

Seleccion de parametros de frecuencia de captura, Figura 3.8.

Calentamiento de la placa a 35°C (tiempo aproximado de estabilizacién de 20 min).
Colocacién del porta-muestras y depdsito de la pelicula.

Verificacion del control térmico a 35°C.

Ubicacion de la camara a 13 c¢m, con el eje 6ptico normal a la superficie.

L X N o e W

Inicio de la captura de la secuencias de imagenes por 20 minutos, capturando un
cuadro o imagen cada 500 ms. La captura de la imagen se sincroniz6 con la lectura

de los termistores.

El software Xeneth 2.8 adquiere imdgenes en escala de grises con 16 bits de resolucion.
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Connection Setup m] X

Xenics Xeneth 2.8.0

moscon  Connection Setup

Enumerate devices Enumeration settings Application settings

* [D0003375] Gobi-640 Gigk

“ [00000000] Virtual camera

B Auto-scan on load >

Device information Framegrabber Force IP

Name: Gobi-640 GigE
Transport: GigEVision
Product id: FO27

Serial: 3375

Location: 169.254.170.97
State: Available

Calibration data: (none)

»

Start capturing on connect. Connect

Help

Figura 3.7: Interface para la selecciéon de la camara Gobi + 640.

r

Sequence recorder options X
Filename
Wait 0 Seconds ~ before starting.
Limit capture to 20 Minutes v
Skip 500 Milliseconds ~ then
capture 1 Frames ~

Start Cancel

|-

Figura 3.8: Parametros para ajustar la adquisicién de la secuencia de imégenes.

3.3.2. Procesamiento de datos y criterios de analisis

En la Figura 3.9 se presenta una caricatura que representa una imagen visible de la
muestra y una imagen termografica de la misma, donde debido al equilibrio térmico entre

el sustrato y la muestra, las imagenes adquiridas necesitan un pre-procesamiento para
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compensar su bajo contraste. Este pre-procesamiento se hizo siguiendo el flujo de trabajo

descrito de la siguiente manera:

Figura 3.9: Diagrama esquematico del resultado de la captura de imagenes del software
Xeneth 2.8. (a) Vista superior del plano de captura en el visible, (b) Vista superior del
plano de la energia térmica adquirida por la cdmara Gobi + 640.

1. Médulo 0 — Linea temporal
A partir de los metadatos de la imagen capturada, se extrae el tiempo de captura
(timestamp). Los valores se almacenan en un archivo llamado 0_time.csv. Se aplica
un criterio de estabilidad lineal a los datos para corroborar que la adquisicion sea

adecuada y estable, como se muestra en la Figura 3.10.

>
>

rden de captura rden de captura

(a) (b)

Figura 3.10: Diagrama de estabilidad temporal. Se compara el orden de escritura de las
imdgenes de 16 bits encontrada desde sus metadatos asociados al tiempo. (a) Comporta-
miento adecuado de adquisicién, (b) comportamiento de adquisicién descartado.

Linea temporal de adquisicién
Linea temporal de adquisicion
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2. Médulo 1 — Identificacién de RI (Regiones de Interés)
Se duplica la primera imagen de cada corrida y se aplica un algoritmo de realce de
contornos (filtrado Sobel [70]) para encontrar los lugares de muestreo. Con las aristas
obtenidas se detecta el borde circular de la periferia de la muestra. De esta periferia

se calcula el centro de la muestra y las coordenadas de las Regiones de Interés (RI)
de area fija. (Ver figura 3.11)

Figura 3.11: Diagrama de funcionamiento de la deteccion de las RI por medio de algoritmo
de deteccién de bordes. (a) Imagen original a escala de grises de 16 bits, (b) copia de la
imagen a la cual se le aplico el algoritmo de realce de contornos.

3. Médulo 2 — Cuantificacion de energia
Con las coordenadas de las RI se calcula la energia promedio en estas regiones (Fi-
gura 3.12); se corrige la deriva térmica y se normaliza dividiendo entre la energia
promedio de referencia. Los resultados de todas las imagenes se guardan en un ar-

chivo CSV asociado a la energia de cada RI.

117 1120 | 112 | 119 | 113 | 116
110 | 120 | 119 | 112 | 120 | 115
113|114 | 117 | 118 | 113 | 114

118 120 | 114 | 112 | 114 | 112
E/ 119 | 117 | 116 | 111 | 118 | 116
114 | 112 | 114 | 117 | 111 | 111

115.2

Figura 3.12: Diagrama esquematico de eleccién del Kernel dentro de la RI, donde se toman
los valores asociados a la energia medida.
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4. Médulo 3 — Analisis de senal
Se genera un nuevo conjunto de datos de “energia normalizada vs. tiempo” y se

aplica un algoritmo de media mévil , tomando un conjunto de tamano uniforme de
70 elementos [71].
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Capitulo 4
Resultados y discusion

Este capitulo presenta los resultados obtenidos durante la investigacién. Aunque se
decidié no incluir detalles especificos sobre la instrumentacion electronica, el diseno de
los arreglos Opticos utilizados y los algoritmos de procesamiento y analisis de imagen
desarrollados, es importante mencionar que se requirié de bastante trabajo técnico en el
laboratorio para conseguir los resultados aqui presentados.

Una parte fundamental y crucial del trabajo técnico para conseguir una estabilidad
térmica de las muestras, fue el disefio y construccion un sistema de control de temperatura
basado en un controlador PID. Este sistema requirié el calculo especifico de los coeficientes
P, Iy D, lo que permitié obtener control y estabilidad térmica en el rango de 10 a 40 °C
con una precision de 0.01 °C.

El desarrollo de este sistema involucrd el diseno e implementacién de bases adecua-
das para garantizar la correcta transmision de calor entre la placa de calentamiento y la
muestra, ademas del uso de una interfaz previamente elaborada para el control preciso de
temperatura del sistema.

Para la adquisicion de las imagenes se construyé un arreglo 6ptico especializado que
permite montar la caAmara de infrarrojo de manera 6ptima, evitando reflexiones del entorno
y garantizando un enfoque adecuado.

El desarrollo de los contenedores para las muestras liquidas requirié la evaluacion de
varias alternativas técnicas que incluyeron impresiones en 3D, maquinado con teflon uti-
lizando torno y CNC, y finalmente el uso de cinta de teflén. Después de probar estas
alternativas, se determiné que el uso de cinta de teflon, presentado anteriormente, resulto
ser la opcion mas adecuada para los requerimientos del sistema.

Por consiguiente, en este capitulo se presenta tinicamente la validacién de la técnica

desarrollada, el analisis cualitativo de los resultados y la validacion del modelo propuesto.
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4.1. Determinacion de la TMC

Para validar que la técnica de termografia infrarroja tiene la capacidad de percibir
cambios de fase, se realizé un experimento utilizando una solucién acuosa de SDS al
7.8 mM; la cual tiene su temperatura micelar critica (TMC) a 25°C [69].

El experimento consistio en analizar una muestra de 1 mL de volumen de la solucion de
SDS, considerando este volumen como semi-infinito para efectos de pérdida de masa por
evaporacion. Para llevar a cabo este experimento, se utilizo un arreglo experimental como
el descrito en la seccién 3.1, modificando el porta-muestra. Este porta-muestras se disend
para poder contener la muestra de 1mL. En la Figura 4.2 se puede apreciar un dibujo
en CAD del porta-muestras y el arreglo termogréafico utilizado para medir la muestra.
Se analiz6 la emisividad de la muestra en un rango de temperaturas de 19 °C a 29 °C,
abarcando la TMC reportada.

Para cada medicion empleando la camara térmica, se registré la temperatura de la
muestra durante el tiempo de adquisicion de las imagenes para corroborar la estabilidad
térmica de la misma. Los valores promedios de este registro junto con su variaciéon, se
pueden apreciar en la tabla 4.1. Los resultados del control de temperatura se pueden
apreciar en la Figura 4.1. El valor del SetPoint se muestra con linea punteada y con circulos
el proceso de estabilizacion de la temperatura empleando un control PID. Dado que las
variaciones alrededor del SetPoint son del orden de centésimas de °C, se consideraron

despreciables en el proceso de analisis de los datos.

Tabla 4.1: Temperaturas medias de muestreo para muestra de soluciéon acuosa de SDS al
7.8 mM.

Temperatura de Temperatura Error

Setpoint promedio

19.0 19.00 0.003
21.0 21.00 0.007
23.0 23.00 0.001
24.0 24.00 0.002
25.0 25.01 0.015
26.0 26.00 0.025
28.0 28.00 0.019
29.0 29.02 0.016
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Figura 4.1: Comportamiento térmico de la muestra de SDS a 7.8 mM para las temperaturas
de control 19°C, 20°C, 21°C, 23°C, 24°C, 25°C, 26°C y 29°C.
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Figura 4.2: (A) Esquema de porta-muestra de 1mL diseiado para el experimento. (B)
Arreglo experimental con porta-muestras de 1 mL de volumen que contiene la solucién
acuosa de SDS al 7.8 mm

En la Figura 4.3 se presentan los resultados del experimento para la emisividad relativa
en funcién de la temperatura para la solucién de SDS a 7.8 mM.

Como se observa en la Figura 4.3, la emisividad relativa de la muestra cambia respecto a
la temperatura siguiendo un comportamiento que hemos modelado con la ecuacion (4.1.1),
que corresponde a la ecuacién sigmoidal de Boltzmann, donde los valores de €,,n V €maz
son los valores de equilibrio de la emisividad normalizadas con respecto a la emisividad
del cuerpo de referencia (e¢) antes y después de la transicién, respectivamente; el valor
de Ty corresponde al punto de inflexion y k es el coeficiente que describe el cambio de

emisividad (pendiente) durante la transicién.

€(T) — (Smaa: - 5mm)
%6, l+exp(k(Ty —T))

Ajustando este modelo a los datos experimentales encontramos un valor de &,,;, = 0.53

para el valor minimo de emisividad, €,,,, = 1.56 para el valor maximo, £ = 1.8 para
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Figura 4.3: Emisividad en funcién de la temperatura para solucién acuosa de SDS a 7.8 mM.

el cambio de emisividad y Ty = 25.4 °C para el punto de inflexion, lo cual se acerca de
manera adecuada a la TMC reportada. Aunque no habia sido observado anteriormente el
cambio de la emisividad térmica de surfactantes en solucién, este tipo de comportamiento
ya ha sido observado con anterioridad en diferentes variables, tales como el volumen,
radio hidrodinamico de agregados y coloracién, durante el cambio de fase en diferentes
materiales [72,73]. Los resultados demuestran que la técnica propuesta es capaz de detectar
el cambio de fase asociado con la formacion de micelas en la soluciéon de SDS, validando asi

su aplicabilidad para el estudio de cambios de emisividad en soluciones de tensoactivos.

4.2. Proceso de evaporaciéon de una pelicula de solu-
ciéon de SDS

Los resultados de la seccion 4.1, constituyen una pauta para continuar con la validacion
de la segunda etapa de investigacion de este trabajo, que consiste en los experimentos
para medir la emisién de energia térmica de las muestras soluciones de SDS en el rango
de concentraciones de 0 mM a 10 mM durante su proceso de evaporaciéon a temperatura

constante. Al igual que el experimento anterior, este se realizd controlando la temperatura

41



a 35 °C durante las mediciones. Un ejemplo del comportamiento tipico del control puede
ser apreciado en la Figura 4.4.

En la Figura 4.5, se puede apreciar la aplicacién del protocolo de deposicion de muestra
descrito en la Tabla 3.3 de la seccién 3.2. Una vez realizado el depdsito de la solucién
en el porta-muestra de una manera satisfactoria, se prosiguié a la captura temporal de
las imagenes térmicas durante el proceso de evaporacién. Un ejemplo de una captura
tipica a un tiempo t, se puede apreciar en la Figura 4.6. En la misma figura, se hace una
comparacion de la imagen original y la imagen a la cual se le ha dado un tratamiento de
filtrado para la localizacién de los sitios de muestreo como se aprecia en la Figura 4.7a,
una vez identificados los sitios, se prosiguié a asignar las RI, cuya identificacion visual se

puede apreciar como rectangulos en la Figura 4.7b.

Figura 4.4: Estabilidad de la temperatura de la muestra durante una medicién tipica.

Figura 4.5: Iméagenes de aplicacion de la muestra sobre el sustrato tratado. A\ B y C
representan los pasos seguidos segiin el protocolo 3.3

Un ejemplo de un resultado tipico del proceso de evaporacion de agua DI para diferentes
regiones de intéres (RI), puede ser apreciado en la Figura 4.8. Como se puede observar, el
comportamiento de la energia térmica de la muestra tiene una fuerte variacion oscilatoria

en el intervalo de tiempo de O ms a aproximadamente 0.4 x 10° ms, mientras que después
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(a) (b)

Figura 4.6: Comparativa de las imagenes antes y después de la aplicacién del realce de
contornos. a) Imagen original en escala de grises de una captura tipica. b) Imagen resultado
después de aplicar algoritmo de resalte de contornos.

(a) (b)

Figura 4.7: Comparacién ilustrativa de la localizacién de los sitios de muestreo (a) y las
RI analizadas (b).

de los 0.6 x 10°ms su valor de energia es casi constante. Estd regiéon se asocié con la
evaporacion completa de la muestra.

De los datos desplegados en la Figura 4.8, es dificil establecer un tiempo tipico de eva-
poracion de la muestra, por lo que se optd por aplicar dos criterios de deteccién de tiempo
de evaporacién. El primero de los criterios fue la identificacién visual tras la aplicacion del
algoritmo de extraccion de movimiento Posy [74], el cual fue aplicado al video formado
por las imagenes tomadas por la camara IR. Este algoritmo consiste en la inversiéon, super-
posicién y desfase temporal de los frames que componen el video, mediante la aplicacién

del operador lineal de mezcla:
r(z) = (1 —a)so(z) + asi(z) (4.2.1)

donde 7(z) es el nuevo valor de pixel después de la aplicacién de la transformacion; so(x) y
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Figura 4.8: Ejemplo de la emisiéon de una muestra de 0 mM normalizado al cuerpo de
referencia registrada en diferentes RI (C1-C6)

s1(x) son los valores del pixel original de la primera y segunda imagenes respectivamente;
x = (i,7) son las coordenadas del pixel a tratar. Asi al variar el valor de « entre 0y
1, se realiza una disolucién y cruce temporal entre dos imagenes [75]. Un ejemplo de la
aplicacion de este algoritmo se muestra en la figura 4.9, donde es posible apreciar el frame
y tiempo de captura de la imagen.

El segundo criterio de deteccion, fue la aplicacién de un algoritmo de célculo de mediana
movil (mencionado en la seccién 3.3) y posteriormente el calculo varianza mévil a estos
datos, lo cual consiste en aplicar a una ventana finita y pequena (con respecto al total de
datos) el calculo estadistico mencionado, esto para encontrar el tiempo donde el valor de
la variacién llega a un minimo (umbral), este valor umbral fue asignado al valor promedio
de los maximos de varianza en los ultimos 60 segundos de medicién, una vez hecho esto, se
asigno el valor de tiempo buscado, al primero de 20 valores consecutivos que cumplan que
sean menores o iguales a este valor umbral. El resultado de esta aplicacién y su comparacion
con los datos medidos se pueden observar en las figuras 4.10-4.14, correspondientes a las

diferentes concentraciones estudiadas.
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Figura 4.9: Frames extraidos del video tratado con el algoritmo Posy. (a) captura antes
del secado. (b) captura durante el secado. (c) captura después del secado.
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Figura 4.10: Variacion de la emisividad relativa de la muestra de soluciéon de SDS al 0 mMm
en el tiempo

Figura 4.11: Variacién de la emisividad relativa de la muestra de solucién de SDS al 2 mm
en el tiempo
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Figura 4.12: Variacién de la emisividad relativa de la muestra de solucién de SDS al 4 mMm
en el tiempo

Figura 4.13: Variacion de la emisividad relativa de la muestra de soluciéon de SDS al 6 mm
en el tiempo
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Figura 4.14: Variacion de la emisividad relativa de la muestra de soluciéon de SDS al 8 mm
en el tiempo

Figura 4.15: Variacion de la emisividad relativa de la muestra de soluciéon de SDS al 10 mm
en el tiempo

Los tiempos de evaporacion calculados segtin los criterios antes mencionados pueden
observarse en la figura 4.16.

Habiendo extraido los valores temporales tipicos de evaporacion, se prosiguié a evaluar el
modelo de cambio de emisividad propuesto en la Seccién 2.3 para los valores de emisividad

de la concentracién de 0 mM. Para esto se propuso un decaimiento lineal en el tiempo para
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Figura 4.16: Comparacién entre los valores temporales obtenidos por el método Posy y el
método de Varianza

los valores de espesor de la pelicula. Se utiliz6 la longitud de onda A\ = 9.4, que corresponde
al valor arrojado por la Ecuacién 2.1.4 para el valor de temperatura promedio de 35 °C a
la que se realizé el experimento (Figura 4.4). Se utilizaron los valores de los coeficientes
complejos de refraccion nl = 1.00026, k1 = 0.0, n2 = 1.2470, k2 = 0.0433, n3 = 2.4645 y
k3 = 1.9149, reportados para el borosilicato, agua y aire [76-80].

Los resultados del comportamiento del modelo para la emisividad del sustrato, la pe-
licula de solucién acuosa de SDS a 0 mM y la emisividad total del sistema de tres medios
se pueden apreciar en la Figura 4.17, donde podemos observar que el comportamiento de
la emisividad total del sistema (linea azul) inicia en valores de emisividad constantes dife-
rentes de cero, para posteriormente oscilar mientras el valor del tiempo t aumenta hasta
el valor de t = t., donde t. representa el tiempo medio de evaporaciéon para la muestra.
Posteriormente vuelve a tomar valores constantes para valores de ¢ > t..

Junto con la emisividad total del sistema, podemos observar que el comportamiento
de la emisividad del sustrato y de la pelicula siguen comportamientos esperados para el
fenémeno de evaporacién, donde el aporte de la emisividad de la pelicula (linea verde)
domina para valores de ¢t ~ 0 y decae con oscilaciones conforme ¢t — ¢. donde toma el
valor de 0, por otro lado, el comportamiento del aporte de la emisividad del sustrato (linea
naranja) es nulo para valores de t &~ 0 e incrementa con oscilaciones conforme ¢ — t. donde
toma un valor constante (bulto) cuando ¢ = ¢..

Posteriormente se compard el comportamiento del resultado de este modelo con los
valores experimentales mostrados en la Figura 4.10, esta comparacion puede apreciarse en

la Figura 4.18. El mismo ejercicio se repitié para el resto de las concentraciones, cuyas
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Figura 4.17: Respuesta del modelo de Piaget [63] de la emisividad de la muestra de SDS a
0 mM. La linea solida azul representa la emisividad total del sistema. La linea s6lida naranja
representa la emisividad del sustrato. La linea sélida verde representa la emisividad de la
pelicula. La linea roja punteada indica el tiempo medio de evaporacion de la muestra.

comparaciones pueden verse de la Figura 4.18 a la Figura 4.23.

De los resultados obtenidos, se pudo estimar los valores de emisividad del bulto, tanto
de las soluciones acuosas de SDS, como del sustrato una vez evaporada la muestra y los
resultados arrojados por el modelo de Piaget discutido en la seccion 2.3. El comportamiento
de estas emisividades puede apreciarse en la Figura 4.24, donde es posible observar que la
emisividad va disminuyendo conforme aumenta la concentracién de surfactante, mostrando
asi que el arreglo experimental desarrollado es capaz de detectar estos pequenos cambios
de concentracion. También es importante observar que el modelo que mejor ajusta con
los datos experimentales, es el que toma en cuenta el substrato, lo que demuestra que la
difusividad de las muestras estudiadas se describe mejor al considerarla como una pelicula

delgada.
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Figura 4.18: Comparacién de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la soluciéon acuosa de SDS a 0 mM

Figura 4.19: Comparacion de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la solucion acuosa de SDS a 2mMm
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Figura 4.20: Comparacién de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la soluciéon acuosa de SDS a 4 mM

Figura 4.21: Comparacion de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la solucion acuosa de SDS a 6 mMm
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Figura 4.22: Comparacién de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la soluciéon acuosa de SDS a 8 mM

Figura 4.23: Comparacion de los resultados del modelo de Piaget y los datos experimentales
para la soluciéon acuosa de SDS a 10 mMm
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Figura 4.24: Cambio de la emisividad en bulto para las muestras antes de la evaporacién
y para los sustratos después de la evaporacién haciendo la comparacion con los valores
generados por el modelo.
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Capitulo 5
Conclusiones

Este trabajo representé un gran aprendizaje técnico. Instrumentar un control de tem-
peratura que cumpliera con la precision de regulacion similar a la que se tiene en el ojo
humano y que pudiera funcionar por largos periodos fue un reto que abarcé varias sema-
nas de trabajo. Al final se logré6 implementar no solo el sistema de control, sino también
una interfaz hombre-maquina que permite definir la temperatura a la cual se desea que
el control opere. Este sistema de control es lo suficientemente robusto para compensar
cambios de 0.01 °C, variaciones tan minimas como las observadas en el cambio de fase de
los tensoactivos utilizados.

El desarrollo de los portamuestras adecuados para las soluciones utilizadas requirié un
proceso iterativo de miiltiples etapas. Inicialmente se exploraron disenos e impresiones en
3D que no lograron cumplir con las especificaciones de altura y uniformidad requeridas.
Posteriormente se probaron soluciones de mecanizado con aluminio y teflon en barra uti-
lizando un torno manual, pero tampoco se logré la precision necesaria. Finalmente, se
encontr6 la solucion optima al utilizar cinta de teflon de 200 pm de espesor y realizar
orificios de didmetro controlado mediante sacabocados comerciales.

Paralelo al desarrollo del control de temperatura y la fabricacién de los portamuestras,
se trabajo en el disefio de un arreglo éptico adecuado para la adquisicién de secuencias de
imégenes infrarrojas. Este trabajo incluyé la implementacion de un soporte especializado
para la camara y la seleccion de un objeto de referencia con tamano y caracteristicas térmi-
cas apropiadas para compensar la deriva térmica de la cAmara. Esta compensaciéon resultéd
fundamental debido a que la adquisicion de imagenes requiere de varios minutos, periodo
durante el cual el sistema de compensaciéon interno de la cAmara se activa repetidamente.

Una vez obtenidas las primeras imagenes, se desarrollaron algoritmos especificos para su

procesamiento. Estos algoritmos fueron disefiados para eliminar inicialmente el efecto de la
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deriva térmica y posteriormente realizar una normalizacion de energias. Esta normalizacion
permite comparar los cambios en la emisién de energia entre muestras con diferentes
concentraciones conforme la capa disminuye gradualmente en espesor.

De esta manera se logro establecer que la termografia infrarroja es una técnica aplicable
al estudio de soluciones acuosas con elementos similares a los lipidos presentes en la pelicula
lagrimal. Estos elementos permiten modificar las propiedades superficiales de las muestras
de tal forma que, aunque la temperatura permanezca constante (como ocurre en el ojo
humano), la energia emitida varia debido a cambios en la emisividad de la muestra por el
adelgazamiento progresivo de la capa a lo largo del tiempo.

También se logr6 estimar la TMC de una solucién acuosa de SDS a 7.8 mM implemen-
tando un arreglo experimental con la posibilidad no solo de medir muestras que deno-
minamos en bulto o con espesores que practicamente impiden la transmisién de energia
desde el sustrato donde se coloca la muestra, sino también muestras con espesores h ~ 0.
En este estudio se ha logrado observar y cuantificar el cambio de fase, y la variacién de
energia debido al cambio de emisividad de las muestras que simulan los lipidos en la peli-
cula lagrimal, y aunque atin no se puede estimar con precision la dindmica de la capa de
lipidos en el ojo humano, se deja para un trabajo a corto plazo el lograr un mejor modelo
para ello.

Ademas, se logré estimar la temperatura micelar critica (TMC) de una solucién acuosa
de SDS a 7.8 mM mediante la implementacion de un arreglo experimental versatil. Este
sistema permite medir no solo muestras en bulto, sino también muestras con espesores de
unos cuantos micrometros de espesor.

En este estudio se logré observar y cuantificar tanto el cambio de fase como la variacion
de energia debida al cambio de emisividad en muestras que simulan los lipidos presentes en
la pelicula lagrimal. Aunque aiin no es posible estimar con precision la dinamica completa
de la capa lipidica en el ojo humano, se plantea como objetivo a mediano plazo el desarrollo

de un modelo mas preciso para este proposito.
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