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Electrohilado: Micro y Nanofibras de Polimeros Biodegradables

El Electrospinning o Electrohilado es una técnica que utiliza fuerza eléctrica para
producir a partir de soluciones de polimeros, fibras de didmetros que varian desde unos
pocos nandmetros hasta algunas micras, motivo por el cual esta técnica puede ser referida
como una técnica de micro/nano-conformado de los polimeros. Estas matrices confieren al
producto conformado en fibras una alta relacion masa-superficie. Ademas, la técnica tiene
un procedimiento relativamente simple y su costo no es elevado. 2 Actualmente, las
aplicaciones de esta técnica son diversas desde el sector industrial textil hasta el biomédico

(Fig. 1).29
. Filtros:
* Filtracion de liquidos
\ / * Filtracion de gases

Figura 1. Diversas aplicaciones de las fibras producidas por la técnica de
electrospinning.
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1. Principios de la técnica

El primer fendmeno de interaccion de liquidos con campos eléctricos y magnéticos
fue descrito por Guillermo Gilberto (1628). Después de mediados de 1900, Geoffrey Ingram
Taylor introdujo la primera discusion tedrica sobre la interaccion de una gota de fluido con
el campo eléctrico. No fue hasta principios de los afios 90, cuando se empez6 a hablar acerca
del término spinning electroestatico, introducido por Reneker, y desde esa fecha el nimero
de publicaciones y estudios relacionados con esta técnica ha aumentando progresivamente.
El nombre actual para describir esta técnica es electrospinning y fue conocido alrededor de
1994. Sin embargo, la patente del electrospinning fue registrada en 1934 por Formhals, y la
describié como un dispositivo experimental para la produccion de filamentos de polimero
empleando un campo electrostatico.!

La técnica de electrospinning consiste en aplicar un campo electrostatico elevado
entre dos polos, conformados por una aguja de un sistema de inyeccién y una placa metélica
o colector (el cual esta a potencial 0) donde se depositan las fibras formando un tejido o
matriz porosa (llamada electrospun o mat). 24261 |_a Figura 2 muestra un esquema tipico
de un equipo de electroespinning. En la parte superior suele disponerse una aguja (spinneret)
que recibe y da salida a la disolucion del polimero que esta contenido en una jeringa. El
control del flujo constante de la disolucion del polimero se realiza mediante una bomba de
infusion o perfusion. EI campo eléctrico es generado por una fuente de alto voltaje y se aplica
entre la aguja y el colector (estatico o rotatorio). Por el efecto de la polarizacion y la carga
originadas por el campo eléctrico, la solucidn es atraida en forma de chorro (jet) hacia la
superficie colectora. La intensidad del campo eléctrico dependera de la distancia aguja-
colector y del tamafio de la placa colectora. El recorrido del jet desde la aguja a la placa
colectora permite la evaporacion del solvente. Las disoluciones de los polimeros suele
realizarse con solventes puros o mezclas, y teniendo como condicion de eleccion su elevada
volatilidad, la solucién puede contener como componentes minoritarios ciertas sales para
modificar las cargas de la disolucion, o en el caso de mezclas de disolventes, componentes
minoritarios miscibles que pueden modificar la solubilidad y viscosidad de la disolucidn del
polimero.

En el flujo electro-hidrodindmico del jet (Fig. 3), las cargas son inducidas en el fluido
a través de la distancia de separacion de los electrodos (punta de la aguja y colector
metalico), rompiéndose la tension superficial de la gota de la disolucion del polimero (en la
punta de la aguja) a través del campo eléctrico y descomponiéndose en una fuerza tangencial
(t) y una normal (n), formando el denominado Cono de Taylor.3578l
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Figura 2. Esquema de un sistema de electrospinning.

Dicho de otra forma, la gota liquida se mantiene sujeta al extremo de la aguja por su
tension superficial hasta que la repulsion mutua entre las cargas del mismo signo, que se
originan en la superficie de la gota, es suficientemente elevada para contrarrestar la fuerza
de contraccién anteriormente indicada. La superficie de la gota sufre progresivamente el
efecto de esta fuerza resultante y empieza a alargarse y a formar un cono inverso, el Cono
de Taylor. El proceso de elongacién llega a un limite en el que la concentracion de la
carga eléctrica sobrepasa en gran medida a la tension superficial y da lugar, en la punta
del cono, a un haz que recorre diferentes trayectorias inestables, observandose un
alargamiento, una reduccion del diametro y una evaporacion del disolvente, origindndose
asi una fibra sélida (Fig.3). En la operacion se mantiene una corriente continua con alto
voltaje con una intensidad muy reducida, del orden de microamperios.38l

En este método no siempre es posible obtener micro/nanofibras ya que, en ocasiones,
segun la disoluciéon por la naturaleza del disolvente 'y concentracion del polimero, o método
operacional del equipo de electrospinning, se obtienen micro/nanogotas, y este proceso es
Ilamado electrospraying.
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Figura 3. Foto estereogréfica del Cono de Taylor.

2. Parametros del Proceso de Electrospinning

El control de la técnica del electrospinning es aparentemente sencillo, pero el
proceso se complica al existir varios pardametros que influyen simultdneamente sobre las
propiedades de las fibras que se obtienen. Estos parametros se pueden clasificar en tres
grupos.[®104

1) Propiedades de la disolucién: Tipo de polimero, peso molecular, estructura del
polimero (lineal, ramificado, etc.), concentracion, viscosidad, conductividad y
densidad de carga en la superficie, tension superficial y constante dieléctrica del
solvente.

2) Variables del equipo: Velocidad de flujo, potencial eléctrico, distancia entre la punta
de la aguja y el colector, geometria y tipo de colector.

3) Parametros ambientales: Humedad, temperatura de la disolucion y velocidad del aire
en la camara de electrospinning.

En la Tabla 1 se muestra la influencia de algunos de estos parametros en las
caracteristicas de las fibras preparadas. No obstante, hay que tener en cuenta que la
interrelacion de unos con otros complica el proceso y que siempre es necesaria la realizacion
de maltiples ensayos experimentales que conduzcan a encontrar las condiciones adecuadas
(“Optimas™) para obtener electrofibras. 4 Para ello, se realiza un seguimiento
microscopico de las fibras producidas y se tienen en cuenta aspecto relacionados a la
morfologia de las mismas, 21 como: a) distribucion homogénea del diametro de las fibras
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(microfibras, nanofibras); b) Ausencia de defectos en las fibras (e.g., presencia de gotas o
bead); y ¢) Mantener la porosidad del “mat” durante la acumulacion de las fibras (Fig. 4).

(a)
PLA/PEG (90:10 PLA/PEG (90:10 PLA/PEG (90:10 W/W)\
w/w) 15 kV ; 5 mL/h w/w) 25 kV ; 5 mL/h 18 kV ; 4,5 mL/h

_JPLA 10% Cond.ini (b)

Frequency (%)

Diameter (um)

Figure 4.Control de la optimizacion de las fibras producidas por electrospinning. a)
Imagenes obtenidas por microscopia dptica, se muestra gotas, fibras con bead y fibras
homogéneas obtenidas durante un proceso de optimizacion del electrospinning de una

disolucion de polimero. b) Imagen de microscopia electronica de barrido (SEM) y gréfico
de distribucion de diametros de microfibras optimizadas.
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Tabla 1.- Efectos sobre la morfologia de la fibras causados por los distintos parametros

de electrospinning.

Parametro de

Efectos sobre la morfologia de las fibras

proceso
Estos dos pardmetros son directamente proporcionales.
Existe un minimo de concentracion para cada disolucion. A partir de este
valor se obtendrén fibras sin aglomerados y a medida que se aumenta la
Viscosidad/ cocnentracion de las fibras, aumentaran de didmetro. De la misma forma

Concentracion

existird un maximo de concentracion.

Con bajas viscosidades se obtienen fibras discontinuas y con altas
viscosidades se dificulta la movilidad de la disolucion en el equipo. Por lo
tanto se requiere una viscosidad Optima para cada proceso de
electrospinning.

Conductividad/
Densidad de
cargaen la
superficie

Un aumento de la conductividad ayuda a obtener fibras uniformes y sin
defectos.
En general, altas conductividades implican diametros de fibra pequefios.

Tensioén
superficial

Generalmente, al disminuir esta propiedad se reduce la presencia de
agregados. Si es elevada, crea inestabilidad en la generacion del haz y se
producen gotas.

Peso molecular

El incremento del peso molecular disminuye el nimero de gotas y
aglomeraciones. Se suelen electrohilar polimeros de alto peso molecular
por esta razon.

Momento
dipolar/
Constante
dieléctrica

La experiencia dice que si la constante dieléctrica del solvente es alta,
mejores resultados se obtienen con la técnica de electrospinning.

Velocidad de
flujo

Cuando las fibras son de diametros pequefios, la velocidad de flujo ha de
ser también pequefia.

A elevado flujo, al solvente no le da tiempo a evaporarse.

Normalmente se opera con flujos entre 0,5y 10 mL/h.

Potencial
eléctrico

A medida que el campo eléctrico es mas intenso se obtienen generalmente
fibras de menor tamafio.

Se requiere de una diferencia de potencial entre 0 a +50 kV para
electrohilar.

Distancia aguja-
colector

Se requiere una minima distancia para que se formen fibras.

A distancias muy cortas o demasiado largas se producen aglomeraciones y
gotas.

La distancia esta comprendida entre 5y 30 cm.

Tipo colector

Si es movil, el resultado de las fibras dependera también de la velocidad
de giro de éste.

Parametros
ambientales

El aumento de temperatura causa una disminucién en la viscosidad de la
disolucion, resultando fibras de didmetro mas pequefio.

La reaccion temprana de las soluciones y retraso de la evaporacion de los
solventes puede producir goteo y aglomeraciones en las fibras. Un
porcentaje 6ptimo de humedad relativa estaria entre el 10 y el 40%.
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3. Sesion Experimental

Objetivo

El estudiante realizara el proceso de electrospinning o electrohilado con la finalidad de:
a) Evidenciar el efecto de la concentracion de polimero en la morfologia de la fibra.
b) Observar el efecto del voltaje como parametro operacional durante el

electrohilado de una disolucion de polimero.

Métodologia

1) Cargar una jeringa de 5 cc con una disolucion de &cido polilactico (PLA) al 10 %, y
otra con la disolucion al 5%-p/v. Las disoluciones seran preparadas el dia anterior a
la realizacion de la practica. Paraello 1 g y 0.5 g de PLA seran disueltos en 10 mL
de la mezcla de disolventes (cloroformo:acetona, 2v:1lv), para obtener y una
disolucion PLA al 10% vy otra al 5%-p/v.

2) Ambas disoluciones seran electrohiladas por separado a las siguientes condiciones:
a) Ladisolucion de PLA al 10%-p/v sera electrohilada a 15 kV, con una aguja 18G,

a flujo de 10 mL/h, y distancia aguja-colector de 12 cm.
b) Ladisolucion de PLA al 5%-p/v seré electrohilada a 20 kV, con una aguja 18G, a
flujo de 5 mL/h, y distancia aguja-colector de 12 cm.

3) Unade las disoluciones de PLA, seréa electrohilada a diferentes voltajes (10, 15, 20,
25 y 30 kV), y se mantienen constantes los otros parametros operacionales como
distancia aguja-colector, y flujo.

4) Las muestras del material electrohilado seran recogidas sobre cubreobjetos, los cuales
seran colocados sobre una lamina portaobjetos y seran observados en un microscopio

optico.

Resultados y Observaciones

1) La formacién de microfibras y nanofibras se produce con la disolucion de mayor y
menor concentracion, respectivamente.

2) Observar el efecto de bajos y altos voltajes en la formacion de las fibras. Se producen

defectos en las fibras como gotas, agujas, bead, fracturas, etc.
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