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Resumen

En este proyecto investigativo se desarrollaron hidrogeles con biomateriales y biocompatibles
destinados a favorecer la regeneracion celular. Un hidrogel con base de alginato (ALG), calcio (Ca),
tanino (TA) y 6xido de grafeno reducido (rGO) con variaciones en sus concentraciones, fueron
elaborados y analizados usando un potenciostato mediante una celda de trabajo de tres electrodos.
Para evaluar su conductividad electroquimica mediante dos técnicas: voltametria ciclica (CV) y
espectroscopia de impedancia (EIS).

Primero, se llevd a cabo una revision bibliografica para entender las técnicas utilizadas y el
comportamiento de los materiales. Posteriormente, se prepararon muestras de hidrogel y se realizaron
pruebas electroquimicas (EIS y CV) con el potenciostato para ajustar los parametros necesarios. Con
base en estas pruebas, se definid una metodologia que incluyd la elaboracion del hidrogel y la
preparacion de la solucion de KI-H>SO4, con el propdsito de conocer el comportamiento
electroquimico, la capacidad de almacenamiento de carga y la impedancia de las muestras sumergidas
en la celda de trabajo. Se realizaron entre 5y 8 ciclos de voltamperometria ciclica y luego de 2 a 3

ciclos de pruebas de EIS.

Los datos obtenidos de ambas técnicas se analizaron para.evaluar la conductividad electroquimica de
los hidrogeles en funcién de las variaciones en.las concentraciones de los componentes. Durante el
estudio, se observo que las concentraciones de'fGO tenian un impacto significativo en la respuesta

electroquimica de los hidrogeles.

Los resultados indicaron que la muestra que contenia un 9% de rGO y 4.8% de TA present6 la mejor
combinacion en términos de baja resistencias. Especificamente, se obtuvieron valores de resistencias
deR1:31,62[Q], R2: 26,19[Q] y R4: 27,12[Q]. Sin embargo, en cuanto a la capacitancia, esta muestra
presentd valores mas altos, con C3: 6,13 x10°[F] y C3: 2,92x107°[F]. Estos resultados sugieren que
esta formulacion no solo es eficiente en la conduccion de corriente, sino que también proporciona una
alta capacidad de almacenamiento de carga. Ademas, se destacé como la mas estable y precisa para

aplicaciones electroguimicas.



Abstract

The objective of this research project was to develop hydrogels comprising biocompatible and
bioactive materials to facilitate cellular regeneration. An alginate (ALG) hydrogel base was prepared
with varying concentrations of calcium (Ca), tannin (TA), and reduced graphene oxide (rGO). The
hydrogel was analyzed using a potentiostat with a three-electrode working cell. To assess their
electrochemical conductivity through two techniques: cyclic voltammetry (CV) and electrochemical

impedance spectroscopy (EIS).

Firstly, a review of the literature was conducted to gain an understanding of the techniques employed
and the behavior of the materials. Subsequently, hydrogel samples were prepared, and electrochemical
tests (EIS and CV) were conducted with the potentiostat to adjust the necessary parameters. Based on
the tests, a methodology was devised, comprising the fabrication of the hydrogel and the preparation
of the KI-H2S04 solution. This methodology was designed to ascertain the electrochemical behavior,
the capacity for charge storage and the impedance of the samples immersed in the working cell.
Between five and eight cycles of cyclic valtammetry were conducted, followed by two to three cycles
of EIS testing.

The data obtained from both techniques were,analyzed to'evaluate the electrochemical conductivity
of the hydrogels in response to variations in‘cempenent'concentrations. The study revealed that rGO

concentrations had a significant impact on the electrochemical response of the hydrogels.

The results indicated that the sample containing 9% rGO and 4.8% TA exhibited the optimal
combination in terms of low resistance. Specifically, the resistance values obtained for R1, R2, and
R4 were 31.62 Q, 26.19 Q, and 27.12 Q, respectively. However, with regard to capacitance, this
sample exhibited higher values, specifically C3: 6.13 x10-6[F] and C3: 2.92x10-5[F]. These results
suggest that this formulation is not only efficient in the conducting current but also provides a high
charge storage capacity. Additionally, it was highlighted as the most stable and precise for

electrochemical applications.
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Capitulo 1. Introduccién

1.1. Introduccion General

En la actualidad, los avances en tecnologia y su relacion con la medicina han permitido innovar en
tratamientos, terapias y cuidados de la salud. Esta memoria de titulo se centra especificamente en un
método para el cuidado de la piel de los pacientes con problemas en su cicatrizacion, como los
pacientes diabéticos, con el fin de promover una cicatrizacién rapida y segura.

La piel es uno de los 6rganos principales del cuerpo humano y desempefia diversas funciones, como
la percepcion de estimulos cutaneos y la proteccion de los 6rganos internos del mismo. [1]

Todos los seres vivos poseen naturalmente campos eléctricos enddgenos, los cuales se generan
internamente mediante procesos bioquimicos y bioeléctricos dentro de sus organismos. Estos campos
son el resultado de la actividad eléctrica intrinseca de las células y tejidos del organismo. El proceso
de curacion de una herida corresponde a un campo eléctrico enddgeno, ya que la piel pasa por 4 fases:
coagulacion, inflamacion, proliferacion y maduracién, como se observa en la figura 1. En la Gltima
fase es donde se generan campos eléctricos que orientan y aceleran la regeneracion celular. Esta fase
tiene un periodo de 1 a 2 afios, pero si después de 3 meses no se produce una mejora en la cicatrizacion,

significa que el tejido puede tener alguna falla en las fases anteriores. [2]

_ Fibroblastos Epidermis recién
Fibroblastos proliferando recicatrizada
Macrofagos
Costra Grasa Dermis recién
Subcutanea recicatrizada

¥

Coégulo

\

Fldfen
T .
Vasos sanguineos

Coagulacion Inflamacién Proliferacion Maduracién

Figura 1 -Fases de cicatrizacion de la piel

Fase 1 coagulacion, fase 2 inflamacién, fase 3 proliferacion y fase 4 maduracion (de izquierda a derecha) [3]

Una de las innovaciones que aun se esta investigando son los apésitos avanzados, especialmente para
este proyecto, implica el uso de apdsitos basados en un hidrogel. Estos geles poliméricos hidrofilicos
forman una red tridimensional. Debido a su alta capacidad de absorcion de agua y su similitud con el
microambiente celular, son Utiles para aplicaciones biomédicas debido a sus propiedades bioldgicas

[4]. El alginato (ALG) se ha convertido en un biomaterial ampliamente utilizado en el cuidado de la



piel, especialmente en el tratamiento de heridas, gracias a los beneficios que ofrece, entre la propiedad
antiinflamatoria, que ayuda en la fase dos de cicatrizacion, ademas es regulador del nivel pH en la piel
, entre otros cosas.

Para la investigacion y analisis de estos apositos, es fundamental llevar a cabo ciertas pruebas
mecénicas y/o electroquimicas para entender su comportamiento. Por esta razon, se implementaron
las técnicas de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) y voltametria ciclica (CV)
mediante una celda de trabajo de 3 electrodos.

La voltametria ciclica (CV) es una técnica electroquimica versatil que proporciona informacion
cualitativa sobre los procesos de transferencia de electrones, el comportamiento reversible o
irreversible de la reaccidn, entre otros aspectos [5]. En cuanto a la espectroscopia de impedancia (EIS),
es una técnica que implica la aplicacion de una perturbacion senoidal de potencial eléctrico de
frecuencia variable al material estudiado y el registro de la respuesta en corriente dentro de una celda
electroquimica [6].

Cabe destacar que parte de este trabajo es una contribucion a la investigacion del Fondecyt (Fondo
Nacional de desarrollo cientifico y tecnologico) N° 1210770 Proyecto de investigacion que consiste
en el desarrollo de hidrogeles biocompatibles para favorecer la regeneracion celular. Por lo tanto, es
importante el desarrollo de terapias avanzadas para el cuidado de la piel, con el objetivo de mejorar
la calidad de vida de los pacientes y promover una cicatrizacion eficiente y segura.

1.2.  Objetivos

1.21  Objetivo General

Investigar el comportamiento electroquimico de hidrogeles de alginato conductivos con

distintas concentraciones de rGO mediante técnicas de EISy CV

1.2.2  Objetivos Especificos

e Analizar el comportamiento electroquimico de las muestras mediante la técnica EIS.

e Analizar el comportamiento electroquimico de las muestras mediante la técnica CV.

e Comparar los métodos de adquisicion de datos para identificar posibles correlaciones.

e Desarrollar un protocolo detallado para la (EIS) y (CV), y asi proporcionar una breve

interpretacion de los resultados obtenidos.



1.3.  Alcances y Limitaciones

i.  Alcances:
a. Analisis de las muestras de hidrogel realizadas en el laboratorio de biomateriales.
b. Evaluacion del comportamiento electroquimico mediante técnicas como EISy CV.
c. Propuesta de aplicacion de las muestras como apositos de heridas basada en los
resultados.
d. Desarrollo de un protocolo para la realizacion de pruebas con las muestras.
ii. Limitaciones encontradas durante el proceso de desarrollo e investigacion:
a. Disponibilidad limitada del equipo (potenciostato).
b. Restricciones de horario y acceso al laboratorio.
c. Tiempo requerido para la elaboracion de cada muestra. (1 semana en total para
elaboracion del hidrogel)

d. Tiempo requerido para analisis de cada muestra (20 min por ciclo)

1.4.  Metodologia

Para este proyecto de tesis, se llevd a cabo inicialmente una revision bibliogréfica sobre los
biomateriales ALG/TA/CaCQO3, éxido de grafeno reducido y las técnicas necesarias, EIS y CV, para
su caracterizacion.

Es importante destacar que este proyecto cuenta con financiamiento nacional, bajo el N° 1210770,
dado su caracter de investigacion centrada en el desarrollo de hidrogeles biocompatibles destinados a
promover la regeneracion celular.

Por lo tanto, el objetivo principal de este trabajo es estudiar y desarrollar un apésito de hidrogel en el
Laboratorio de Biomateriales, con el prop6sito de contribuir al avance en la ciencia y la tecnologia
biomédica. Se emplearan técnicas como EIS y la CV para analizar sus propiedades electroquimicas
utilizando el metodo de celda de trabajo de 3 electrodos. Se compararon los datos obtenidos y se

establecera un protocolo para la medicion y adquisicion de datos.



Figura 2 - Método de analisis de las muestras de hidrogel
La imagen corresponde una celda de trabajo con 3 electrodos bajo una solucion de yoduro de potasio realizado
en el laboratorio [7]

En la figura 2 se muestra la celda electroquimica de tres electrodos sumergida en una solucioén de
yoduro de potasio (KI) antes de la ejecucién de las técnicas de caracterizacion electroquimicas. La
configuracién de tres electrodos incluye el electrodo de trabajo, el electrodo de referencia y el
contraelectrodo, cada uno desempefiando un papel crucial en la obtencién de datos precisos y
reproducibles. Esta disposicion es fundamental para estudiar las propiedades electroquimicas de los

materiales y evaluar su comportamiento bajo diferentes condiciones experimentales.

1.5. Temario
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(i)  Capitulo 2: Biomateriales e Hidrogeles
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(iv)  Capitulo 4: Trabajo previo
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(vi)  Capitulo 6: Pruebas y resultados

(vii)  Capitulo 7: Referencias

(viii) Capitulo 8: Anexos - Protocolos



Capitulo 2. Biomateriales e Hidrogeles

2.1. Introduccion

A continuacion, se presenta un analisis bibliografico sobre los biomateriales, centrandose
especificamente en los hidrogeles y su aplicacion en el ambito médico debido a sus propiedades
bioldgicas. Este estudio destaca los materiales utilizados para la fabricacion de los hidrogeles objeto
de anélisis, como el alginato (ALG), tanino (TA) y CaCOs, ademés de la inclusion del Oxido de

grafeno reducido (rGO) como material conductor.

2.2. Biomateriales

Los biomateriales son sustancias disefiadas para interactuar con sistemas bioldgicos con propdésitos
médicos o terapéuticos, ya sea como implantes temporales o permanentes en el cuerpo con el fin de
promover la regeneracion tisular [4].

Para clasificar un material como biomaterial, deben cumplirse dos criterios fundamentales el primero
es la biocompatibilidad, que puede definirse como la capacidad de un biomaterial o sistema para
realizar su funcién terapéutica sin provocar ningun efecto local o sistémico indeseable en el receptor
0 beneficiario. Y el segundo corresponde a la capacidad funcional de dicho material.

En el caso especifico del hidrogel desarrollado, la capacidad funcional implica que este material debe
ser capaz de mantener su integridad estructural, absorber fluidos, entre otras cosas, ademas de
proporcionar un entorno favorable para la regeneracion tisular. Por lo tanto, la seleccion de los
materiales adecuados para la formulacion del hidrogel debe tener en cuenta tanto la biocompatibilidad

como la capacidad funcional para garantizar su eficacia y seguridad en aplicaciones biomédicas.

2.3. Hidrogeles

Los hidrogeles son biomateriales, geles poliméricos hidrofilicos formados por una red 3D, que debido
a su elevada capacidad de absorcion de agua y la gran similitud con el microambiente celular, puede
ser elaborados utilizando una variedad de materiales, tanto naturales como sintéticos [8]. Estos
materiales estan demostrando ser altamente beneficiosos en el d&mbito biomédico debido a sus
propiedades biologicas. Desde una perspectiva fisica, una de las caracteristicas mas significativas de
los hidrogeles es su capacidad de hinchamiento, que indica su capacidad de absorcion y regula
numerosas propiedades mecanicas superficiales [9], incluyendo el contenido de agua, la rigidez, la

porosidad, las propiedades viscoelasticas y la biocompatibilidad para diversas aplicaciones [10].



Estas son algunas de las caracteristicas que se analizan desde un enfoque mecénico. Debido a su
facilidad de procesamiento y capacidad para incluir una amplia gama de agentes bioactivos, los
hidrogeles se perfilan como apdsitos ideales para heridas. Ademas de promover la cicatrizacion,
cuando un hidrogel esta sometido a una carga, los enlaces en este material se denominan reversibles
o dinamicos. Estos enlaces reversibles son esenciales para que un hidrogel se recupere después de
sufrir dafios o el desarrollo de una grieta [11]. Por lo tanto, los hidrogeles también pueden respaldar y
maximizar el potencial terapéutico de la piel o las células madre, y pueden acelerar la angiogénesis y
la re-epitelizacion, asi como favorecer la produccién de una matriz extracelular [12].

En el caso especifico del hidrogel desarrollado para este proyecto, los materiales seleccionados para
su formulacion son el alginato (ALG), el tanino (TA) y el calcio (CaCOs3). Estos materiales han sido
elegidos cuidadosamente por sus propiedades biocompatibles y su capacidad para formar geles

estables en condiciones fisioldgicas.

2.4. Alginato - ALG

El alginato (ALG) es un polimero biocompatible, soluble en agua y renovable, habitualmente de
origen vegetal extraido de algas pardas formado por un copolimero de unidades de &cido B-D-
manuroénico (M) enlazadas con unidades de acido a-L-gulurénico (G) o producido mediante cultivo

microbiano. En la figura 3 se observan las estructuras de las unidades My G.
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Figura 3 - Estructuras organicas de M y G de alginato de sodio (ALG) [13]
Para modificar la estructura del gel de alginato, se podria contemplar la adicion de glicerol. Este

compuesto proporciona flexibilidad a las moléculas de alginato, favoreciendo la formacion de
interacciones fisicas [14] o borax como agente de reticulacién covalente, lo cual permitiria mejorar
algunas propiedades del material como la maleabilidad. Para este estudio se utilizé bérax como agente

de reticulacion.



Este biomaterial ha demostrado un gran potencial en la creacién de materiales biomédicos y clinicos
en terapias avanzadas como la ingenieria tisular, biologia celular, la liberacion de farmacos y la
generacion de sustancias farmacéuticas debido a su eficiente actividad biologica y su gran capacidad
fisicoquimica con un alto grado de control. Con el tiempo, se ha representado como el primer material

de impresion valido y seguro desde el punto de vista clinico [15].

2.5.  Oxido de grafeno reducido — rGO

El grafeno es una red de panal que consiste en un ldmina bidimensional compuesta por &tomos de
carbono. Esta estructura electronica conduce varias caracteristicas unicas, como la alta conductividad
y la resistividad térmica a altas temperaturas [16], puede ser producido a bajo costo debido a que
proviene de la reduccién de los derivados del grafito como el 6xido de grafeno (GO) [17]. Como se
observa en la figura 4 es un proceso de oxidacion, exfoliacién y reduccién. En la seccion de anexo

esta explicado todo el proceso de sintesis de este material.
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Figura 4 - Proceso de elaboracion de grafito de rGO [18]

Este reactivo puede ser facilmente reducido por agentes quimicos, lo que resulta en la formacion de
oxido de grafeno reducido — rGO, conocido por su alta solubilidad en agua [19]. Cuando Oxido o su
reduccidn se incorpora en hidrogeles, surgen interacciones electroestaticas que desempefian un papel
crucial en la formacion de enlaces idnicos reversibles, lo que estabiliza las estructuras [20] y tienen
un impacto directo en la configuracion de los hidrogeles. Ademas, este material encuentra aplicaciones

en varios campos industriales incluyendo la medicina y biosensores, entre otros.



26. Tanino-TA

Los taninos son sustancias quimicas organicas presentes en hojas, frutos inmaduros y corteza de
arboles [21]. Sus propiedades antioxidantes encuentran aplicaciones en medicina y alimentacion.
Estudios recientes han destacado la actividad antioxidante de los taninos y sus efectos antibacterianos,
siendo compuestos polifendlicos naturales [22] , ya que es importante mantener los niveles bajos de
las especies reactivas de oxigeno o ROS por los beneficiosos para proteger el tejido contra infecciones
y estimular la cicatrizacion efectiva de heridas mediante la produccion de sefializacion de células

sobrevivientes.

2.7. Carbonato de Calcio — CaCOs

El carbonato de calcio es un compuesto quimico con la formula CaCOs. Es una de las sustancias méas
comunes en la tierra y se encuentra en diversas formas, desde la piedra caliza hasta el marmol y las
conchas de organismos marinos [23]. La incorporacion de este ingrediente el hidrogel se debe a la
compatibilidad de este material con el alginato. El alginato, un polisacarido derivado de algas marinas,
tiene la capacidad de formar geles en presencia de iones de calcio [24]. Cuando se mezcla con una
solucion que contiene carbonato de calcio, los iones de calcio reaccionan con el alginato, formando
enlaces idnicos y creando una matriz de gel tridimensional. Esta matriz de gel es estable y util en
aplicaciones como la encapsulacion de farmacos, la fabricacion de apositos para heridas y la impresion
3D de tejidos, entre otras cosas [25].

Los hidrogeles de alginatos de calcio, al absorber grandes cantidades de exudado producido por las
bacterias en las heridas, proporcionan un ambiente éptimo que favorece la cicatrizacion [26] y la re-
epitelizacién [27]. Ademas, estas propiedades beneficiosas hacen que los hidrogeles de alginato de

calcio sean una opcién prometedora en el tratamiento de heridas y en la ingenieria de tejidos.

2.8.  Discusion

El estudio propuesto se centra en la investigacion de biomateriales, especificamente en los hidrogeles
y su aplicacion en el ambito médico debido a sus propiedades bioldgicas. Se resalta la importancia de
los materiales utilizados en la fabricacién de los hidrogeles, como el alginato (ALG), tanino (TA),
Carbonato de calcio (CaCOs3) y 6xido de grafeno reducido (rGO), seleccionados minuciosamente por
sus propiedades biocompatibles y funcionales.

Los hidrogeles, polimeros hidrofilicos, se destacan por su capacidad de absorcién de agua y su

similitud con el microambiente celular, lo que permite su elaboracidn con una variedad de materiales.



Estos materiales estdn demostrando ser altamente beneficiosos en el ambito biomedico debido a sus
propiedades bioldgicas, incluyendo su capacidad de hinchamiento, que regula diversas propiedades
mecanicas superficiales. Ademas, promueven procesos como la cicatrizacion, la re-epitelizacion y la
produccidn de una matriz extracelular, lo que los convierte en una opcion prometedora en la ingenieria
de tejidos y el tratamiento de heridas.

La seleccion cuidadosa de los componentes de los hidrogeles se basa en su biocompatibilidad y
capacidad para formar estructuras estables y funcionales en condiciones fisioldgicas. Estos
componentes no solo facilitan la cicatrizacion y la re-epitelizacion de heridas, sino que también
ofrecen potencial en areas como la encapsulacion de farmacos, la fabricacion de apoésitos y la
impresion 3D de tejidos.

Los estudios realizados respaldan la idea de que los hidrogeles son una opcion viable y efectiva en el
ambito biomédico, lo que indica un futuro prometedor para su crecimiento y uso en la practica clinica
y la investigacion médica. Es crucial continuar investigando y desarrollando en este campo para
descubrir nuevas capacidades y aplicaciones de los hidrogeles que puedan beneficiar la salud y el

bienestar de las personas.

Capitulo 3. Caracterizacion Electroguimica

3.1. Introduccion

La electroquimica aborda las reacciones quimicas que generan electricidad y también las que las
requieran. Ademas, estudia los cambios vinculados al flujo de corriente eléctrica a través de la materia.
Estas reacciones implican la transferencia de electrones, por lo que se denominan reacciones de oxido
reduccion o redox [28].

La caracterizacion electroquimica es un conjunto de técnicas y métodos utilizados para estudiar y
analizar el comportamiento de sistemas electroquimicos, como celdas electroquimicas, materiales
conductores, entre otros. Estas técnicas se basan en la medicion de las respuestas eléctricas y quimicas
de estos sistemas cuando se someten a diferentes condiciones, como cambios en el potencial o la
corriente eléctrica.

Para el estudio de este proyecto se utilizaron dos métodos diferentes de analisis. En este capitulo se
profundizar en los métodos especificos que se emplearon para esta investigacion a través de la

descripcion detallada de estos métodos y técnicas.



3.2.  Equipamiento

3.2.1 Potenciostato

Un potenciostato es un instrumento electroquimico que controla la diferencia de potencial entre el
electrodo trabajo (WE) y electrodo referencia (RE) mientras que mide el flujo de corriente entre el
electrodo de trabajo (WE) y contraelectrodo CE. Ademas, este instrumento mantiene el potencial
constante por lo cual permite un control y una mayor precision en la reaccion electroguimica.

Para este estudio, se trabajo con un potenciostato de la marca Gamry, modelo Interface 1010E, como

se observa en la figura 5.

Figura 5 - Imagen referencial de potenciostato modelo Interface 1010E [29]

3.22 Celda electroquimica o de trabajo y sus componentes

El método de la celda de trabajo requiere el uso de tres electrodos, como se muestra en la figura 6,
que es una imagen de referencia. En este estudio, se utilizé un electrodo de referencia (RE) de
Ag/AgCl, seleccionado especificamente por su compatibilidad con la solucién alcalina empleada. El
contraelectrodo (CE) consiste en una barra de grafito, mientras que el electrodo de trabajo (WE) es de

carbono vitreo (GC).

Potenciostato
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Electrodo Electrodo
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Figura 6 - Imagen referencial de una celda de trabajo con 3 electrodos

La imagen corresponde una celda de trabajo con 3 electrodos, uno de referencia (RE), de trabajo (WE) y el
contraelectrodo (CE) [30]



En el electrodo de trabajo o WE es en donde se producen los cambios electroquimicos. La corriente
circula entre el contraelectrodo y electrodo de trabajo a través de una solucion electrolitica, que debe
presentar muy baja resistencia, es decir, ser altamente conductora.

Por lo general el CE o contraelectrodo es un material inerte, en este caso se utilizé una barra de grafito
para evitar cualquier tipo de polarizacion o cualquier reaccion de este material ante la respuesta del
electrodo WE. Finalmente, el electrodo de referencia o RE es quien controla la potencia del WE; este
electrodo estd conectado en un circuito de alta impedancia, por lo que la circulacion de corriente a

través del RE es minima.

3.3.  Voltamperometria

La voltamperometria es una técnica electroanalitica que se utiliza para estudiar la corriente eléctrica
generada por una reaccion electroquimica en funcion del potencial aplicado. En esta técnica, se aplica
un potencial variable entre dos electrodos (el electrodo de trabajo y el electrodo de referencia) y se
mide la corriente que fluye entre ellos. Esto permite obtener informacion sobre la cinética y
termodindmica de la reaccion electroquimica, asi como sobre la cantidad y la naturaleza de las
especies quimicas presentes en la solucion. La voltamperometria es usada tanto en la quimica
inorganica como en la bioquimica para el analisis de los procesos redox en distintos medios o en los
procesos de transferencias de electrones entre electrodos [31].

Tanto la amperometria como la voltametria ciclica se utilizan para detectar ciertos tipos de particulas
en una solucion. Sin embargo, la voltametria mejora la selectividad en comparacion con la
amperometria en situaciones donde se trabajan con potenciales muy bajos. Mientras que la
amperometria proporciona mediciones constantes, la voltametria requiere un ciclo de tiempo para

completar una medida.

3.3.1 Voltametria ciclica - CV

La voltametria ciclica es una técnica analitica con una sensibilidad, selectividad, precision y exactitud
excepcionales. Este método ha facilitado el andlisis y la investigacion de las reacciones de
transferencia de electrones, y su eficacia se ve potenciada mediante el uso de una celda electroquimica
de tres electrodos [32].

Esta celda electroquimica con tres electrodos mide la corriente que circula a travées del electrodo de

trabajo cuando se le aplica un potencial con una forma triangular, como se ilustra en la figura 7 adjunta.



Este método analiza la respuesta del compuesto ante potenciales que van desde valores bajos hasta
valores altos de forma periddica.

Vpmax

Vstep

Vpmin

Figura 7- Imagen referencial de una grafica voltametria ciclica [33]

Esta técnica consiste en aplicar una rampa de potencial al electrodo de trabajo hasta un valor pico
maximo, para después invertir la direccion del barrido, regresando al valor inicial. Los parametros que
describen el barrido caracteristico de esta técnica son: potencial inicial (Vi), potencial final (\Vf), valor
pico maximo (Vpmax), valor pico minimo (Vmin) y paso de potencial (Vstep).

Los valores de corriente registrados por el potenciostato se emplean para construir el
voltamperograma ciclico, representandolos en funcién del potencial aplicado, como se indica en la
figura 8. Esto facilita la identificacién de los procesos de oxidacion y reduccién de compuestos
qguimicos dentro del rango de potenciales del barrido aplicado. Los intervalos de potencial se eligen
considerando los valores en los que ocurren los procesos de oxidacion o reduccion controlados por

difusion de uno o varios analitos [33].
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Figura 8 - Imagen de voltamperograma ciclico

La grafica muestra las caracteristicas de un voltamperograma ciclico [33]



donde:
- Ecp= potencial de pico catédico
- Eap= potencial de pico andédico
- Icp= intensidad de corriente de pico catédico
- Iap= intensidad de corriente de pico anddico
Uno de los parametros importantes obtenidos de esta representacion es la reversibilidad de la reaccion,
para eso se miden los valores de Icp e lap del voltagrama o voltamperograma y si estos son iguales
significa que corresponde a una reaccion reversible [34].

Principalmente, esta técnica se emplea para diagndsticos y para investigar procesos
electroquimicos en condiciones especificas. Es una herramienta ampliamente utilizada en reacciones

redox para analizar los mecanismos y velocidades de los procesos de oxidacion y reduccion.

3.4. Espectroscopia de impedancia electroquimica — EIS

La espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) es uno de los métodos electroquimicos mas
relevantes debido a su alta sensibilidad [35]. Esta técnica se emplea para medir la respuesta de un
sistema cuando se le somete a una perturbacion en estado estacionario, mediante la aplicacion de una
pequefia tension o corriente al electrodo [36].

Existen dos categorias de EIS la faradaica y la no faradaica. La primera se manifiesta cuando
ocurren reacciones redox, generando una impedancia que refleja las propiedades electroquimicas
asociadas. Por otro lado, la EIS no faradaica implica una impedancia basada en corriente continua
(CC), donde las caracteristicas eléctricas se originan mediante la capacitancia de doble capa eléctrica,
sin la participacion directa de reacciones redox. La transferencia de electrones a través de las
superficies de los electrodos se expresa como la corriente de Faradaica, que se aprovecha para el
analisis cuantitativo [37].

Una celda electroquimica puede ser considerada como un circuito equivalente de resistencias y
capacitores por lo que circula la misma corriente con la misma amplitud y angulo de fase que en la

celda bajo una excitacion dada.

A. Celda Randles

Los datos obtenidos se representan en un diagrama de Nyquist y/o Bode con el propdsito de ajustar la

informacién experimental mediante un circuito equivalente. En primer lugar, el modelo mas



recomendado es el de la celda de Randles, consiste en una resistencia en serie con un paralelo de

resistencia mas un capacitor, como se observa en la figura 9 a continuacion:
v(t)

i(t)
Figura 9 - Imagen referencial de un circuito equivalente Randles [37]

Donde:
Rs es la resistencia 6hmica no compensada del medio entre el RE y el WE.

Rp es la resistencia de transferencia de carga (impedancia general va en paralelo a la Cd).

Cd es la capacitancia de doble capa de la interfaz.

B. Diagrama Nyquist y/o Bode
El grafico de Nyquist como se menciond anteriormente es una representacion visual de los datos
obtenidos de la celda Randles para analizar la variacion de impedancia, para esto se puede visualizar

de dos formas: un grafico de Bode y el grafico de Nyquist. En la figura 10 se presenta una imagen con

gréficos representativos de ambos diagramas.
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Figura 10 - Iméagenes representativas de grafica de Nyquist (izquierda) y gréafica de Bode (derecha) [38]

En la grafica de Nyquist se representa la impedancia compleja Z en el eje real, que representa la parte

resistiva de la impedancia (denominada Im (|Z])), y el eje imaginario, que representa la parte capacitiva



de la impedancia (denominada Re(Z)). Generalmente, esta grafica consiste en un semicirculo en la
region de frecuencias mas altas y una linea recta en la region de frecuencias méas bajas. EI didmetro
del semicirculo indica la resistencia de transferencia de carga en la interfaz electrodo-electrolito (Rp),
mientras que su posicion en el eje real proporciona informacién sobre la resistencia del electrolito y
la capacitancia de la doble capa eléctrica (Cd). En la figura 10 la representacion grafica de la izquierda
corresponde a una gréafica de Nyquist, donde la curva es un semicirculo, por lo tanto, la mayoria de
los datos se encuentran en frecuencias altas.

En cambio, la grafica de Bode es una representacion visual utilizada en andlisis de sistemas y control
de procesos para visualizar la respuesta de un sistema a diferentes frecuencias. Consiste en dos
gréaficas, una de amplitud y otra de fase en funcién de la frecuencia, en la figura 10 la representacion
gréfica de la derecha corresponde a una grafica de amplitud en funcion de la frecuencia.

Para el analisis de datos de este proyecto, la técnica EIS se realizara con base en el analisis de la

gréafica de Nyquist.

3.5. Discusion

La electroquimica, como disciplina cientifica, ofrece un extenso campo de estudio que abarca desde
la comprension de las reacciones quimicas que generan electricidad hasta el analisis detallado de los
sistemas electroquimicos en diferentes condiciones. En este estudio, se exploraron diversas técnicas
electroquimicas para caracterizar muestras de hidrogel, centrandose en la voltametria ciclica y la

espectroscopia de impedancia electroquimica.

Se decidid utilizar el dispositivo potenciostato, ya que permite controlar y medir el potencial aplicado
a los electrodos en una celda electroquimica, facilitando la realizacién de experimentos bajo
condiciones especificas. La celda electroquimica es fundamental en este estudio, ya que es un
dispositivo que convierte la energia quimica en energia eléctrica, brindando un medio para investigar

una amplia gama de reacciones redox.

Dentro de las técnicas de caracterizacion electroguimica, la voltametria ciclica destaca por su
capacidad para explorar la cinética y termodinamica de las reacciones electroquimicas, mientras que
la Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS) proporciona una vision detallada de la
impedancia de un sistema en funcion de la frecuencia de la sefial aplicada, revelando informacion

valiosa sobre los procesos de transferencia de carga y difusion.



Capitulo 4. Trabajo Previo

4.1. Introduccion

En el proximo capitulo, se examino la investigacion llevada a cabo por David Rojas [39], un ingeniero
biomédico, quien, junto con el equipo del laboratorio de biomateriales, realizd un anélisis de
hidrogeles utilizando las técnicas de caracterizacion electroquimica descritas en el capitulo anterior.
Se proporciond una breve explicacion y analisis de los resultados, asi como del comportamiento de

los materiales utilizados en los métodos aplicados.

4.2.  Caracterizacion electroquimica de hidrogeles para uso como aposito en el
tratamiento de heridas.

En la memoria de titulo elaborada por David Rojas [39], se llevd a cabo la caracterizacion
electroquimica de hidrogeles utilizando tres materiales distintos (alginato, colageno y nano celulosa)
con variaciones en las concentraciones de rGO empleando las mismas técnicas mencionadas en el
capitulo anterior, pero para la caracterizacion de su trabajo €l utiliz6 una solucion de KCI con una
concentracion de 0.1M, mientras que el par redox seleccionado es una mezcla de ferrocianuro de

potasio trihidratado (KsFe(CN)s * 3H20) y Kz Fe(CN)s con una concentracion equimolar de 5M.

Para este proyecto se utilizaran los hidrogeles de alginato en 9 concentraciones:

1. ALG Control (ALG)

2. ALG con 5% de rGO (ALG/rGO-5%)

ALG con 10% de rGO (ALG/rGO-10%).

ALG con 4,5% de TA (ALG/TA-4,5%)

ALG con 9% de TA (ALG/TA-9%)

ALG con 5% de rGO y 4,5% de TA (ALG/rGO-5%/TA-4,5%)
ALG con 5% de rGO y 9% de TA (ALG/rGO-5%/TA-9%)

ALG con 10% de rGO y 4,5% de TA (ALG/rGO-10%/TA-4,5%)
ALG con 10% de rGO y 9% de TA (ALG/rGO-10%/TA-9%)

© oSN ko

La metodologia aplicada por David se dividio en dos series. La primera serie de pruebas consistio en
una serie consecutiva de cuatro ciclos de CV, mientras que la segunda serie consistio en una prueba
de EIS seguido de tres ciclos de CV. Aproximadamente, cada prueba estuvo bajo un analisis durante

15 minutos.



A continuacion, se presentan las tablas 1 y 2 que muestran los resultados obtenidos mediante (CV) de
los hidrogeles de ALG con rGO y rGO/TA. En dichas tablas se incluyen los valores de los pardmetros
estudios: Iap (corriente de peak anddico), Icp (corriente de peak catddico) y AE (diferencia de

potencial). Ademas, en las figuras 11y 12 representan los ciclos CV de las muestras respectivamente.

Tabla 1 - Parametros obtenidos de CV hidrogeles de ALG/rGO con 15 minutos de condicionamiento

Material Iap (uA) Icp (nA) AE (mV)
ALG 27.73 +1.88 -37.5+£1.07 236.1+11.31
ALG/rGO 5% 63.94+ 6.85 -68.51 £ 6.05 131.1 +13.13
ALG/rGO 10% 74.71+1.84 -83.51 +1.53 1705+ 9.51

Resultados promedio presentados junto a su desviacion estandar
lap: corriente de peak anddico — Icp: corriente de peak catodico — AE: diferencia de potencial entre peaks

Tabla 2 - Pardmetros obtenidos de CV hidrogeles de ALG/rGO/TA con 15 minutos de condicionamiento

Material Iap (pA) Icp (pA) AE (mV)
ALG/rGO 5% -TA - 4.5% 29.63 + 9.81 -40.81 + 6.71 451.7 £17.26
ALG/rGO 5% -TA - 9% 29.97 + 8.83 -35.49 +5.37 430.8 + 66.11
ALG/rGO 10% -TA -4.5% 63.39 + 3.00 -67.78 +3.35 162.0 + 11.33
ALG/rGO 10% -TA -9% 17.55 + 14.9 -24.39 +7.79 560.1 + 111.9

Resultados promedio presentados junto a su desviacion estandar
lap: corriente de peak anddico — Icp: corriente de peak catodico — AE: diferencia de potencial entre peak

Los resultados de CV expuestos en la Tabla 1 reflejan la relacion entre ALG y rGO, siendo el rGO en
solitario quien entrega niveles de corriente mayores ya que a mayor porcentaje de concentracion de
rGO se tienen corrientes mayores, como se observa en la figura 11.

Por otro lado, en la Tabla 2 se presenta la relacién entre ALG/TA y rGO donde el material tanino-TA
no demuestra ser favorable, porque al incorporar una mayor concentracion de TA a la relacion que
previamente habia sido con los mejor resultados (ALG/rGO 10%) esta provoca una disminucion en
los parametros de corriente de oxidacion (lap) y corriente de reduccion (lcp) y ademas presenta una
diferencia de potencial mayor de todos los casos, es decir que tiene una velocidad de transferencia de
electrones menor, que se observa en la figura 12, donde la curva de color rosa claro corresponde a la

anteriormente descrito.



Cyclic Voltammetry: Ferrocyanide/Ferricyanide 5mM in KCI 0.1M
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-500,0 mV 0,000 V 500,0 mV 1,000 V
Vf (V vs. Ref.)
Figura 11 - CV hidrogeles de ALG con rGO. Material sumergido por 15 minutos [39]
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Figura 12 - CV de hidrogeles de ALG con rGO/TA. Material sumergido por 15 min. [39]

A continuacién, se presentan las tablas 3 y 4 muestran los resultados obtenidos mediante EIS de los
hidrogeles de ALG con rGO-5% con adicion de TA 'y ALG/rGO-10% con adicion de TA.

En dichas tablas se incluyen los valores de los parametros: KKT (Kramer kronig), Ru (resistencia
solucion), Rp (resistencia de polarizacion) y Gof Coef (Goodness of FIT).

Ademas, en las figuras 13 y 14 representan las curvas de EIS de las muestras respectivamente.



Tabla 3 - Parametros obtenidos de EIS hidrogeles de ALG/rGO 5% con 15 minutos de condicionamiento

Material KKT Ru (Q) Rp () Gof Coef
ALG 6.26 x 107 113.23+1.10 2041 £ 402.5 2.38 x 10*
ALG/rGO 5% 8.47 x 10°® 111.3+2.87 445.4 + 206.5 4.51 x 10"
ALG/rGO 5% -TA - 4.5% 2.31x10° 102.0 £ 4.42 3661 + 1223 1.28x10%
ALG/rGO 5% -TA - 9% 6.47 x 10°® 100.5 + 8.46 3771 + 861 5.05x 103

Resultados promedio presentados junto a su desviacién estandar
KKT: Kramer kronig — Ru: resistencia solucién — Rp: resistencia de polarizacion — Gof Coef: Goodness of FIT

Tabla 4 - Parametros obtenidos de EIS hidrogeles de ALG/rGO 10% con 15 minutos de condicionamiento

Material KKT Ru (Q) Rp (Q) Gof Coef
ALG/RGO 10% 1.66 x 10°° 87.60 £ 0.14 603.8+ 75.21 4.66 x 10
ALG/rGO 10% -TA -4.5% 1.19x 106 93.39 £ 3.30 1016 + 82.5 1.33x10°
ALG/rGO 10% -TA -9% 2.90 x 10°® 106.1 £ 0.86 4426 + 1786 2.61x10°%

Resultados promedio presentados junto a su desviacion estandar
KKT: Kramer kronig — Ru: resistencia solucion — Rp: resistencia de polarizacion — Gof Coef: Goodness of FIT

Los datos presentados en la tabla 3 ilustran la manera en que cambia la relacion entre ALG/rGO y la
inclusion de TA. Se evidencia que, al incrementar el porcentaje de TA, también aumenta el tamafio
del semicirculo, lo que sugiere una mayor resistencia a la transferencia de cargas. Esto concuerda con
lo observado en la voltametria ciclica anterior, como se detalla en la figura 12.

Por otro lado, en la figura 14, el material ALG/rGO-10%/TA-4.5% se desvia de la tendencia observada
en los materiales con un 5% de rGO. Es relevante destacar que, aunque la KKT ofrece una mayor
estabilidad en la obtencion de los datos, con un orden de magnitud de 10, el circuito equivalente
seleccionado no modela de manera Optima el comportamiento de estos materiales, como se refleja en
un coeficiente Gof con una magnitud significativamente alta, de 10 (ver tabla 4) siendo este el
indicador que nos refleje fielmente la estructura del electrodo ante el agregado de TA al hidrogel.

A pesar de lo anterior, se observa que los materiales que solo contienen rGO poseen una Rp menor,

lo cual es bueno, ya que se busca minimizar esta resistencia para obtener mediciones mas precisas.



Nyquist Plot - EIS Ferro/Ferricyanide 5mM in KCI 0.1M
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Figura 13 — EIS de hidrogeles de ALG con rGO 5% con adicién de TA [39]
Nyquist Plot - EIS Ferro/Ferricyanide 5mM in KCI 0.1M
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Figura 14— EIS de hidrogeles de ALG con rGO 10% con adicion de TA [39]

La figura 15 muestra un grafico de barras que representa los valores de AEp (distancia entre lap e Icp),

de los materiales analizados GC , ALG y ALG/TA con variaciones en sus concentraciones.

Se observa que al aumentar la concentracion porcentual de TA, el valor del potencial incrementa,
siendo la muestra ALG/RGO 5% tiene el menor valor de potencial , en cambio ALG/TA 9% y
ALG/RGO 10%/TA 9% presentan los valores mas altos.
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Figura 15 Valores de AE en pruebas de CV realizadas en hidrogeles de ALG [39]

4.3. Discusion

En el estudio investigativo realizado por David Rojas, se explord la caracterizacion electroquimica de

hidrogeles de alginato con rGO y TA para su uso como apositos en el tratamiento de heridas.

La caracterizacion electroquimica reveld que el rendimiento del hidrogel mejoré con el aumento de la
concentracion de rGO, mostrando mayores corrientes de pico anddico (lap) y catddico (lcp), como se
observa en la Tabla 1 y Figura 11. Sin embargo, la incorporacion de TA no demostro6 ser favorable,
ya que aumento la resistencia a la transferencia de electrones, lo que se traduce en una mayor

diferencia de potencial (AE) y menores peak de corrientes, como se ilustra en la Tabla 2 y Figura 12.

Ademas, los resultados de EIS mostraron que la inclusién de TA en los hidrogeles de ALG/rGO
incrementa los valores en la resistencia (Rp), sugiriendo una mayor transferencia de carga. Esto se
justifica con los resultados obtenidos por CV, donde se observé una menor distancia entre los peak de

las curvas al aumentar la concentracion de TA (ver figura 12).

En conclusion, los hidrogeles de alginato con rGO sin la adicion de TA mostraron un mejor
desempefio electroquimico, destacandose como candidatos prometedores para el desarrollo de

apositos para heridas debido a su menor resistencia y mayor capacidad de transferencia de carga.



Capitulo 5. Metodologia Experimental

5.1. Introduccion

En el presente capitulo se detallaran los procedimientos y métodos utilizados en el estudio,
centrandose en la descripcion del equipo y materiales empleados, asi como en el proceso de
preparacion del hidrogel. Se brindara una guia detallada sobre la seleccion y uso de los materiales
ALG/rGO/CaCos/TA, abordando aspectos especificos de su preparacion y manejo. Ademas, se
proporcionaran instrucciones paso a paso para la preparacion del equipo necesario, incluyendo la
solucion de trabajo, el electrodo y el potenciostato. Por ultimo, se describe el proceso de preparacion
y evaluacién de las muestras, con el fin de garantizar la precision y reproducibilidad de los resultados
obtenidos.

5.2. Equipoy materiales de trabajo

Para llevar a cabo las técnicas descritas en el capitulo 3, se utilizo:
e Un potenciostato de la marca Gamry modelo Interface 1010E
e Una celda de trabajo que consta de (ver figura 16):
o Un electrodo de referencia de Ag/AgCI.
o Un contraelectrodo en forma de barra de grafito.

o Un electrodo de trabajo de GC.

Figura 16 Equipo y materiales de trabajo
La imagen de la izquierda corresponde a un electrodo de referencia de Ag/AgCI, la imagen central un electrodo
de trabajo de GC y la imagen de la derecha una barra de grafito (contraelectrodo) [29]

Los materiales para la creacion del hidrogel son aquellos descritos en el capitulo 2. Estos fueron
manipulados siguiendo una pauta de elaboracion que especifica las concentraciones en porcentaje y
miligramos de los componentes. Es importante sefialar que, durante el proceso de produccion, las

Unicas concentraciones gue presentan variaciones son las del éxido de grafeno reducido (rGO) y el



tanino (TA). Para simplificar el analisis, se optd por mantener constante la cantidad de los demas

materiales en cada muestra

5.3.  Preparacion de Hidrogel

Se desarrollo un procedimiento detallado para la fabricacion del hidrogel de alginato (ALG), que
incluye instrucciones paso a paso y medidas correspondientes para su preparacion. Se emplearon los

materiales mencionados previamente en diferentes concentraciones.

53.1 Guia de materiales ALG/rGO/TA

En este protocolo, se describen paso a paso las instrucciones escritas por Gabriela Ortega para la
preparacion del hidrogel, desde la mezcla de los componentes hasta el secado final. Importante hay
que destacar que caso paso presenta las unidades exactas de cada material y las condiciones de
procesamiento necesarias para obtener los mismos resultados al momento de reproducir dicho
hidrogel y asi garantizar la obtencion del material y su alta calidad con propiedades dptimas para su
aplicacion en diversas areas de investigacion. A continuacion, se describen los pasos a seguir y la
figura 17 corresponde al proceso de elaboracion del hidrogel y en la figura 18 estan las cantidades
porcentuales y microgramo (mg) de los materiales, ademas en la figura 19 se observan los restos de
las 9 muestras realizadas:

1) Agregar 42 ml de agua MilliQ a un vaso de precipitado de 100 ml.

2) Agregar 4 ml de glicerina en agitacion.

3) Agregar 37 mg de CaCO3 junto con el TA (proporciones variables segin el material)

en agitacion.

4) Agregar rGO en agitacion (proporciones variables segun el material)

5) Sonicar con hielo durante 1 hora y media.

6) Agregar 1g de ALG y mantener en agitacion durante 24 horas.

7) Pasadas las 24 horas, agregar 6 ml de borax 4%.

8) Sonicar durante 20 minutos para eliminar burbujas de aire.

9) Depositar el hidrogel en una placa Petri y secar en horno a 45°C por 48 horas. Ir cambiando

la silica cada 24 horas.



Figura 17 Proceso de Preparacion muestra
(A) concentracion de material rGO en placa Petri, (B) mezcla de CaCO3 y rGO en agitador, (C) vaso precipitado
de 100ml con mezcla antes de iniciar el paso de agitacion 24hrs

0%TA 4.8%TA 9%TA

Masa Masa Masa

rco 0 mg rco 0 mg rGO 0 mg
TA 0 mg TA 52,28571429 mg TA 102,5604 mg

rGO 52,28571 mg | |rGO 55,0619469 mg| |[rGO 57,74478 mg
TA 0 mg| |TA 55,0619469 mg| |TA 108,2715 mg

rGO 102,5604 mg | |rGO 108,2714617 mg| |rGO 113,8171 mg
TA 0 mg| |TA 57,74477958 mg| |TA 113,8171 mg

Figura 18 Tabla de proporciones con concentraciones de rGO/TA para preparacion de muestra de hidrogel de
alginato
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Figura 19 Preparacion muestras de hidrogel ALG
Placas Petri con muestras restantes que no fueron colocadas en el horno a 45°C durante 48 horas.



5.4. Preparacion de equipo

5.4.1 Preparacion de solucion de trabajo

Para este estudio, se opto por seleccionar un electrolito diferente al utilizado por David Rojas, ya que
se descubrio que el electrolito previamente empleado alteraba el rendimiento del material tanino (TA).
Por lo tanto, se decidio sustituirlo y realizar un estudio bibliogréfico previo. Una de las investigaciones
revisadas, desarrollada por [40] Ishita Ishita, Priyanka Sahoo, Pradeep Kumar Sow, Richa Singhal,
“Unlocking the potential of KI as redox additive in supercapacitor through synergistic enhancement
with H2SO4 as a co-electrolyte”, se observd la reversibilidad y el comportamiento de almacenamiento
de carga de los grupos activos unidos al material del electrodo.

Se ha demostrado que la adicidn de yoduro de potasio (KI) como aditivo redox a un electrolito acuoso
(EE) también afecta el rendimiento de las células de supercondensadores. Los electrolitos desempefian
un papel crucial en la capacidad de producir una carga alta y en su capacidad para penetrar en los
poros del electrodo, lo que aumenta la capacitancia especifica [41] y mejora significativamente la
capacidad de almacenamiento de carga en un supercondensador o condensador electroquimico se
considera un dispositivo de almacenamiento de energia prometedor debido a sus propiedades
excepcionales, como capacidad de carga y descarga rapida, alta densidad de potencia, ciclo de vida
prolongado, respeto al medio ambiente y seguridad [42] , es decir son dispositivos de almacenamiento
de energia que respaldan la eficiencia energética.

Los electrolitos acuosos (EE) actian como coelectrolitos en los sistemas KI-EE, y pueden inhibir o
promover las reacciones redox, asi como influir en la cinética y conductividad de la solucion [40].
Se ha investigado que el acido sulfarico (H2SO4) como electrolito (EE) demuestra tener propiedades
gue aumentan la capacitancia en un supercondensador.

Se elabor6 un protocolo que detalla el procedimiento para la preparaciéon de una solucién de yoduro
de potasio (KI) al 1M, equivalente a 16.768g de KI, y una solucion de acido sulfarico (H2SOa) al 1
M, equivalente a 5.611 ml de H.SO4. Es importante seguir cuidadosamente cada paso del protocolo y
tomar las precauciones necesarias al manipular reactivos quimicos, especialmente el acido sulfurico,

gue es altamente corrosivo, revisar en seccion anexo 8.3.



5.4.2

Preparacion de electrodo

Para aplicar este material al electrodo de trabajo, se emplea cominmente un proceso conocido como

recubrimiento por inmersion o dip coating [43]. Este método es ampliamente utilizado para depositar

capas delgadas, ya sean monocapas 0 multicapas. El proceso consta de cuatro etapas principales:

preparacion de la solucion, sumersion del objeto a recubrir, retirada del objeto de la solucién y secado

[44].

1.

Preparacién de la Solucion: Se prepara una solucion liquida que contiene el material de

recubrimiento deseado, detalle de la preparacion de la solucion en seccidn anexo.

Sumersion del Objeto: El electrodo GC que se va a recubrir se sumerge completamente en la

solucion o muestra. Es importante que la inmersion sea uniforme y controlada para lograr un
recubrimiento homogéneo, para esto se recomienda que la solucién se mantenga en agitacion
durante esta etapa.

Retirada del objeto: Después de la inmersion, el electrodo se retira lentamente del liquido. A

medida que se eleva, el exceso de liquido gotea y se escurre, dejando una capa uniforme en la
superficie del objeto.

Secado: El electrodo recubierto se introduce en un horno a 45°C -50°C durante 30 minutos
para que la capa de recubrimiento se endurezca y adhiera correctamente a la superficie y
facilitar la formacion del hidrogel, la figura 20 se observa cdmo debe quedar la muestra en el

electrodo.

Figura 20 Celda de trabajo con electrodo WE con muestra de andlisis sumergido en solucion de KI-H2SO04
Imagen de la izquierda se observa electrodo preparado bajo dip coating para analisis, imagen de la derecha se

observa el resto de la muestra sumergido en la solucion.



5.4.3 Preparacion de potenciostato

Para analizar las muestras de hidrogel de alginato, se llevaran a cabo en una celda de trabajo conectada
a un potenciostato Gamry Interface 1010E. Sin embargo, antes de realizar dicho analisis, es crucial

calibrar el equipo. En la seccion de anexo 8.4 se explica detalladamente el proceso de calibracion.

5.4.4  Evaluacion de hidrogeles

Una vez calibrado el equipo, el electrodo de referencia GC con la muestra y la solucion de KI-H2SO4
preparada, se completa la celda de trabajo, es decir se llena con la solucion el vaso de la celda con
aproximadamente 30 o 40 ml (medir) de solucion y se introducen los electrodos hasta el limite que
estén sumergidos. Luego se conectan los cables que le corresponde a cada electrodo:

e RE (Ag/AgCl): cable blanco

e WE (Carbono vitreo): cable verde y cable azul

e CE (Grafito): cable rojo y cable naranjo

En la figura 21 se observa la celda después de finalizar una serie de pruebas de CV.

Figura 21 - Celda de trabajo de tres electrodos sumergido en solucién de KI1-H2SO04



5.5. Discusion

En este capitulo se detalla sobre el equipo, materiales y procedimientos utilizados en el estudio. Se
detallan los instrumentos empleados, como el potenciostato Gamry Interface 1010E, y los
componentes de la celda de trabajo, como el electrodo de referencia de Ag/AgCl, el contraelectrodo
de grafito y el electrodo de trabajo de GC. Ademas, se describe el proceso de preparacién del hidrogel
de alginato, incluyendo las instrucciones paso a paso Yy las concentraciones de los materiales
utilizados. Se discute la importancia de la eleccion del electrolito en el estudio y se proporciona un
protocolo detallado para la preparacion de la solucién de yoduro de potasio (K1) y &cido sulfirico
(H2S04), que fue una de las grandes diferencias respecto a la investigacion previa que se realizé en el
capitulo anterior. Al realizar este cambio de solucién se debieron hacer una serie de pruebas extras
previas al analisis con las muestras para tener una calibracion del equipo bajo esta nueva solucion con
el electrolito escogido, puesto que se debid estudiar los nuevos parametros bajo los cuales se van a
trabajar. Por lo tanto, se realizd un estudio mas profundo del electrolito y se comportamiento, como
referencia nos basamos en un estudio que libera el potencial del KI como aditivo redox en
supercondensadores mediante una mejora sinérgica con H.SO4 como coelectrolito [40].

También se explica el proceso de recubrimiento por inmersion utilizado para aplicar el hidrogel al
electrodo de trabajo, asi como la preparacion y evaluacion de muestras en la celda de trabajo conectada

al potenciostato.



Capitulo 6. Pruebas y resultados

6.1. Introduccion

Para explorar y entender las propiedades de los hidrogeles analizados, se emplearon una serie de
técnicas electroquimicas. Estas técnicas son fundamentales para caracterizar los materiales y evaluar
su potencial en aplicaciones especificas. Inicialmente, se utilizo la voltametria ciclica en una solucién
de K1 —H2S04 como primer paso en el proceso de caracterizacion. Esta técnica permitio observar las
reacciones redox y la capacidad de almacenamiento de carga de los hidrogeles. Ademas, se aplico la
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) para obtener una vision mas completa de las
propiedades de las muestras.

La combinacion de estas técnicas permite eficiencia y estabilidad en las mediciones electroquimicas

de los hidrogeles.

6.1.1 Primeras pruebas y analisis

La fase inicial de esta investigacion comprendid la realizacion de las primeras pruebas de anélisis. La
primera de estas pruebas se llevo a cabo utilizando una solucion de 1M de yoduro de potasio - KI.
Para ello, se siguié un protocolo meticuloso para preparar una solucién de 100 ml con dicha
concentracion, que esta en la seccion anexo 8.3.
El andlisis inicial fue una serie de pruebas que incluyeron dos ciclos de circuito abierto (OC), dos
ciclos de voltametria ciclica (CV) y un ciclo de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS)
Para establecer valores de referencia, se decidié lo siguiente:

e OC: 500 [s]

e CV:05[V]

e EIS:0[V]
La primera prueba se realizo utilizando una celda de trabajo con una solucién de KI de 1M sin muestra.
Luego se repitio el proceso, pero en este caso la solucién de KI de 1M méas una muestra de hidrogel
de ALG al 9% de rGO y 4.5% TA.
En la figura 22 se muestra la representacion grafica de la técnica de EIS en pruebas con y sin ALG en
solucion Kl puro. En esta figura, la curva de color azul corresponde al analisis realizado con muestra,

mientras que la curva de color rojo representa el analisis sin muestra.
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Curva de color azul corresponde al analisis solucién con muestra, mientras que la curva de color rojo representa
el analisis de solucion sin muestra
Es importante recordar lo discutido en capitulos anteriores sobre la técnica de EIS. Esta técnica se
compone de dos gréficas principales: la de Bode y la de Nyquist. En la gréfica de Bode, se presentan
dos sub gréficas, una que muestra la amplitud y otra que muestra la fase en funcion de la frecuencia.
En esta representacion, la curva con puntos triangulares refleja la relacion entre la fase y la frecuencia,

mientras que la curva con puntos circulares representa la relacion entre la amplitud y la frecuencia.

Los diagramas de Bode representan Z y el angulo de fase trazados contra la frecuencia (Hz) en una
escala logaritmica. Se dice que el angulo de fase para un capacitor puro, F es -90°, mientras que para
una resistencia es cero [46]. Se observa que para el caso de la curva de bode para la muestra de ALG
al 9% de rGO y 4.5% TA, esta tiene un desfase de -64.93°, que es superior a un desfase de -71.51°,
que corresponde a la curva sin muestra. En términos electroquimicos, un menor desfase sugiere que
el hidrogel introduce menos impedancia capacitiva en el sistema, lo cual puede estar relacionado con
una mayor conductividad idnica del hidrogel comparada con el medio sin hidrogel. Pero como se
menciono anteriormente para el analisis de esta técnica, nos basaremos en los resultados de la grafica
de Nyquist. Para esta prueba, los resultados se observan en la figura 23 donde, nuevamente, la curva
de color azul corresponde al andlisis sin muestra, en cambio, la curva de color rojo al analisis con

muestra de alginato. Para comprender el diagrama de Nyquist previamente debemos entender:



- Componentes resistivos y reactivos: la parte real representa la parte resistiva de la impedancia,
mientras que la parte imaginaria representa la parte reactiva.

Por ejemplo, si tomamos un punto de la curva (4 KQ, 6 KQ), 4 KQ representa la parte resistiva de la
impedancia, mientras que la parte imaginaria 6 KQ representa la parte reactiva. Ademas, al ser ambos
valores positivos, esta parte de la curva seria inductiva si es positiva, y en el caso de ser negativa, seria
capacitiva.

- Localizacion en el plano complejo: continuando con el ejemplo anterior, el punto (x =4 KQ,

y = 6 KQ) puede estar dentro o fuera del circulo unitario, lo que indica si la impedancia es
predominantemente inductiva o capacitiva. Si esta dentro del circulo unitario, la parte reactiva es
inductiva (negativa); si esta fuera, es capacitiva (positiva).

Segun un analisis realizado al texto "Impedance Spectroscopy Theory Experiment and Applications
Wiley” al trazar la parte imaginaria (Z") contra la parte real (Z') en el plano complejo, si el punto
resultante esta dentro del circulo unitario, esto se debe a que los valores de Z" son negativos, lo cual
es caracteristico de la impedancia de un componente capacitivo. Por otro lado, si los valores de Z"

fueran positivos, indicarian un comportamiento inductivo [46].
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Figura 23 Grafica de Nyquist, técnica de EIS en pruebas con y sin ALG en solucién Kl puro [45]
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Figura 24 Grafica CV en pruebas con y sin ALG en solucién Kl puro [45]

La figura 24 muestra la curva de voltametria ciclica obtenida del analisis en celda de trabajo de la
solucién de Kl puro a una concentracion de 1M, representada por los colores rojo y azul. Por otro
lado, la curva de color rosado y verde representan de la curva del electrodo bajo la muestra de
ALG/rGO/TA.

Como se observa en ambas curvas, los valores de corriente comienzan a ascender aproximadamente
desde los 0.4V. A diferencia de la solucion de KI puro, en el anélisis de KI mas muestra de alginato
(curva rosada), no alcanza el potencial maximo (peak anddico), en lugar de descender para luego
generar una linea base de reduccién, sélo retrocede, cerrando asi el ciclo generado. Por otro lado, la
curva generada solo por el KI puro (curva roja), al llegar al peak anddico, desciende, pero tampoco
genera la curva esperada que se tiene como referencia (ver figura 25), es por esto por lo que se decide
tener que evaluar la solucién y realizar una nueva concentracion de electrolito para las siguientes
pruebas, ya que al igual que la prueba con muestra de hidrogel, esta solucién tampoco logré completar

el ciclo. Ademas, se decidio evaluar los parametros al cual se realizo el anélisis.
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Figura 25 Grafica referenciales de CV en solucién Kl puro [40]

6.2.  Solucion de KI — H2SOq

Durante el analisis previo de la solucién de yoduro de potasio puro (KI) al 1M, como se observa en la
figura 24, se not6 que su comportamiento no coincidia con lo esperado segun la referencia
bibliogréafica (ver la figura 25). Por esta razon, se decidio afiadir una concentracién de 1M de acido
sulfurico a la solucion de KI, dado que esto mejora significativamente su capacidad de
almacenamiento de carga [42]. Se ha detallado un protocolo exhaustivo para la preparacion de esta

solucion en la seccion de anexos (véase el anexo 8.4).
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Figura 26 - Grafica CV de solucion de Kl - H2SO4[45]

La CURVE 1 de la figura 26 corresponde al resultado de la prueba de CV de la solucién de yoduro de
potasio (KI) con la adicion de &cido sulfdrico (H2SO4), ambas a una concentracion de 1M. Para
obtener esta gréfica, se tom6 como referencia la figura 25, y a diferencia de las graficas anteriores,
esta imagen es la que se asemeja mas a la referencia. Los resultados mostraron una corriente catddica
normalizada (Norm Ic) de -0,7295 A/(V/s) y una corriente anddica normalizada (Norm la) de 0,1706
A/(VIs). El potencial catddico (Vfc) fue de -0,9843 V mientras que el potencial anddico (Vfa) alcanzo
0,9779 V, resultando en una diferencia de potencial (AE) de 1,9622 V. Se puede observar en la figura
26 que la curva de CURVE 2 no se parece en absoluto a lo esperado. Sin embargo, esto se debe a los
parametros establecidos durante el escaneo de la grafica. La obtencion de la grafica en la imagen 26
confirma la calibracion tanto de la solucion como del equipo, lo que permite realizar el analisis de la

muestra utilizando la nueva solucién.



6.2.1 Pruebas CV y analisis de muestras

A diferencia de las primeras pruebas que se sometieron al inicio para el anlisis de las muestras de
hidrogel se establecieron nuevos parametros y se elimind la prueba inicial de OC.
Para el analisis del ciclo CV se establecieron los siguientes parametros:

o Initial E = 0 [V] vs Erer

e Scan Limit1 =-0.9 [V] vs Erer

e Scan Limit 2 =1.9 [V] vs Eres

e Final E =0[V] vs Eres
Con Scan Rate (barridos) entre 20 [mV/s] y 50 [mV/s] y solo realizando un 1 ciclo, dando un
periodo de toma de cada prueba de mas o0 menos 1 a 2 minutos por ciclo. Ademas, para facilitar el

andlisis y pruebas se enumeraron las muestras en base a su composicién (véase en tabla 5)

Tabla 5 Composicién de las muestras de hidrogel ALG con variaciones de rGOy TA

Material hidrogel ALG Muestra
0% rGO-0% TA 1
0% rGO —4,8% TA
0% rGO - 9% TA
4,8% rGO - 0% TA
4,8% rGO —4,8% TA
4,8%rGO - 9% TA
9% rGO-0% TA
9% rGO —4,8% TA
9% rGO - 9% TA

OO (N W|N

Tabla 6 Valores normalizados obtenidos de CV muestras hidrogeles ALG con solucion de KI-H,SO.

Muestra Norm Ic Norm la Vfc Vfa AE
[A/(VIS)] [A/(VIS)] [V vs Ref] [V vs Ref]
1 —0.0008034 0,1054 -0,202 0,6021 0,8041
2 -0.0006178 0,1774 -0,3521 0,498 0,8501
3 -0,01327 0,1896 -0,9743 0,542 1,5162
4 -0,21660 0,0668 -0,538 0,624 1,162
5 -0.03015 0,1263 -0,336 1,512 1,848
6 -0,04698 0,1269 -0,4241 1,344 1,7681
7 -0.04152 0,0988 -0,5241 1,504 2,0281
8 -0,07561 0,1348 -0,08012 0,682 0,76212
9 -0,05161 0,1593 -0,6102 1,760 2,3702

Norm Ic: corriente catddica normalizada — Norm la: corriente anddica normalizada — Vfc: potencial catédico
Vfa: potencial anddico — AE: diferencia de potenciales.
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Figura 27 Gréfica Normalizada de CV solucion KI-H2SO4vs CV de muestras 5, 7 'y 9 [45]

En la figura 27 se observan varios ciclos de voltametria ciclica (CV) realizados para diferentes
muestras. El eje x representa el potencial (V vs Ref), y el eje y representa la corriente (Im, A). Cada

curva esté representada por los siguientes colores:
e Curva color rojo: solucion KI-H2SO4
e Curva color azul: muestra 5 (4,8% rGO — 4,8% TA)
e Curva color verde: muestra 7 (9% rGO — 0% TA)
e Curva color rosado: muestra 9 (9% rGO — 9% TA)

La curva con mayor amplitud o peak anddico corresponde a la curva de la solucion (curva color rojo),

lo que indica que el sistema tiene una alta conductividad y capacidad de transferencia de carga.

En base a una investigacion de las propiedades electroquimicas del electrolito, se demostrd que el
aumento de la conductividad y capacidad de transferencia de carga de la solucion H2SO4 se debia a la
adicion de Kl, demostrando una mayor capacidad de velocidad [47], asi mismo presentd una menor
resistencia de transferencia de carga y mayor conductividad, todo debido a la contribucion de las

reacciones redox del KI. Sin embargo, al incorporar las muestras a la solucion, los peak anddicos se



redujeron. Esto podria deberse a una resistencia interna. Continuando con la idea del articulo anterior
describe cdmo la introduccion de materiales en el electrolito puede cambiar la dindmica de la
transferencia de carga, para el caso de su investigacion en el caso de KI-H.SO4+-PVA, la adicion de K
no solo proporciona un camino para las reacciones redox, sino que también aumenta la concentracion
de iones del electrolito, mejorando la conductividad [47] . Pero, para nuestro caso la incorporacion de
otros materiales, como el rGO y TA, podria introducir resistencia interna adicional que afecta la
transferencia de carga. Debemos recordar también que la investigacion de David Rojas que sefiala que
al incorporar TA no demostrd ser favorable, ya que aumento la resistencia a la transferencia de

electrones [39].

Ademas, como se observa en la tabla 6 y en la figura 27, la curva rosada, que corresponde a la muestra
con mayor concentracion de rGO y TA, es la mas pequefia. Por lo tanto, se podria deducir que uno de
los materiales, en este caso el rGO, concluye su reduccién cuando interactta con la solucion Kl-
H2SOa.

La solucion de KI-H2SO;4 facilita las reacciones redox en sistemas electroquimicos proporcionando
precision en las mediciones electroquimicas. Segun un estudio se midio el rendimiento electroquimico
del rGO, se analiz6 el comportamiento de este material después de agregar diferentes hidratos de
hidrazina, un agente reductor fuerte, y se utiliza en la reduccion de Oxidos metalicos en la
investigacion de supercapacitores. Y se observo que a medida que la cantidad de hidrato de hidrazina
aumentaba, este dafid levemente la estructura del grafeno, y la capacitancia especifica del grafeno
después de la reduccion disminuy6 levemente [48].



6.22 Pruebas EIS y analisis de muestras

Se plantearon las pruebas tanto de voltametria ciclica (CV) como de espectroscopia de impedancia
(EIS) con modificaciones en los parametros de medicion. Ademas, se decidié realizar la prueba de

circuito abierto (OC) previo a la toma de datos de EIS.
Para el andlisis del ciclo EIS se establecieron los siguientes parametros:

. Initial Freq = 100k [Hz]

. Final Freq =1 [HZz]

. AC Current =0,0001 [A rms]

Después de una serie de pruebas, se determiné que la frecuencia inicial de 100 kHz, es adecuada para
observar los efectos de la resistencia que puede generar la solucion con electrolito. Por otro lado, la
corriente debe ser un valor relativamente baja para obtener mayor sensibilidad y precision en los
resultados. Ademas, anteriormente se habia decidi¢ utilizar un circuito equivalente tipo Randles, como
se observa en la fig. 28, para el andlisis de los datos. Sin embargo, opt6 por modificarlo. En la fig. 29
se tiene la representacion del nuevo modelo de circuito, debido a que las graficas de Nyquist

presentaron diferencias, las cuales seran comentadas en la seccion de discusion.

cdl

| |

Rs | |

Rct ZW B

— —W—

Figura 28 Representacion de circuito Randles [49]
Rs: resistencia no polarizada, Rct: resistencia polarizada, Cdl: capacitor, Zw: constante de Warburg
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Figura 29 Modelo de circuito modificado [45]
Donde R1, R2 y R4 son resistencias, C3 y C5 son capacitores y W6 es la constante de Warburg
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*Hidrogel: Capa porosa externa.
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Figura 30 Modelo equivalente respecto al sistema electroquimico

En la figura 30 anterior el circuito equivalente se puede modelar respecto al sistema electroquimico

entre capas para una mejor interpretacion.

La primera capa corresponde a la de la solucion o electrolito, que en el circuito equivalente se
representa con la R1. La segunda capa es la capa porosa externa, que es la interfaz entre el hidrogel y
el sistema. Aqui, el hidrogel actia como una capa que modifica la difusion. En el circuito equivalente,
esta capa se representa con la resistencia R2 y capacitor C3. Finalmente, tenemos la capa porosa
interna, que corresponde al electrodo en el sistema, donde ocurren las reacciones electroquimicas
principales. La representacion equivalente de la Gltima seccién incluye la resistencia R4, el capacitor
C5y el elemento de Warburg W6



Tabla 7 Valores obtenidos de EIS muestras hidrogeles ALG con solucién de KI-H2S504

M RI1[Q] R2[Q] R4[Q] C3[F] C5[F] W6 [S*s7]
1 20,79 30,70 22,82 23,82 3x10° 6,710x10° 53,90 x10°3
2 1,671x10°3 119,1 12,68 3,884x 10°6 97,82x10° 28,03 x10°3
3 14,14 109,2 32,61 11,52x10 5,629x10° 20,25 X107
4 33,51 90,10 1115 6,770x10° 56,82x10°6 7,607x10°6
5 4218 624,1 6,202 x10° 9,721x10° 9,602x10° 724,7x10°
6 2771 72,97 226,9 5,496x10°6 7,753x10°6 9,720x10°3
7 445,7 2,264x10° 96,99 3,565x10° 4,876x10° 46,54x10°3
8 31,62 26,19 27,12 6,129x10° 2,92 x 105 0,07234

9 354,0 19,14x10° 4,757x10° 90,73 5,299x10°6 0,05183

R1-R2-R4: resistencias — C3 y C5: capacitor —W86: Elemento de Warburg

La tabla 7 corresponde a los valores de las resistencias, capacitores y el elemento de Warburg
correspondiente a las pruebas de las muestras analizadas.

Para determinar cudl de las muestras tiene los mejores valores combinados de resistencias y
capacitores, evaluaremos tanto las resistencias (R1, R2, R4) como los capacitores (C3, C5) y el
elemento de Warburg (W6)

La muestra 2 (0% rGO — 4,8% TA) tiene los valores mas bajos de R1 y R4, aunque su valor en R2
que es relativamente alto, en cambio la muestra 8 (9% rGO — 4,8% TA) tiene el valor méas bajo en R2.
Se puede observar, en resumen, que las primeras muestras, las que no tienen ningln porcentaje de
rGO, son las que tienen menores resistencias. Esto se debe a la presencia del tanino como material

oxidante y la ausencia del rGO como material reductor.

Para el caso de los valores de capacitores, la muestra 7 (9% rGO — 0% TA) tiene el valor mas alto de
C3y lamuestra9 (9% rGO — 9% TA) tiene el mayor valor en C3y C5.

Ocurre lo contrario respecto a las muestras anteriores, las muestras con mayor concentracion de rGO
tienen los capacitores mas altos, siendo un caso particular la muestra 9, que tiene la cifra mayor para
el C3, pero intermedio para el C5. Se podria deducir que esto se debe a la presencia del 9% de

concentracion de TA en la muestra.



Para el caso del elemento de Warburg (W6) la muestra 4 es la que nos indica un valor mas bajo, es

decir proporciona una menor impedancia difusional.

Entonces para determinar la combinacion ideal entre (resistencia, capacitor y elemento de Warburg)

la muestra 8 (9% rGO — 4,8% TA) es la que tiene mejores cifras.
1. Tiene un valor razonablemente bajo de R1 (31.62 Q) y el valor mas bajo de R2 (26.19 Q).
2. Tiene valores de capacitancia relativamente altos con C3 (6.129 x 10° F) y C5 (29.2 x 10° F).
3. Tiene un valor de W6 de 0.07234 S*s'2, que es intermedio.

Tabla 8 Goodness of FIT y KKT de muestras hidrogeles ALG con solucion de KI-H2SO4

MUESTRA Gof KKT
0% rGO — 0% TA 6,657x10° 1936 x 10°
0% rGO — 4.8% TA 8,436x10° 69,59 x 10°
0% rGO — 9% TA 12,51 103 437,7x10°
4.8% 1GO — 0% TA 3,173x10° 51,20 x 10°
4.8% rGO — 4.8% TA 4,413x103 1,562x102
4,8% rGO — 9% TA 231,7x10° 2,413x10°
9% rGO — 0% TA 3,402x10"* 1,836x10°5
9% rGO — 4,8% TA 0,156x10 1,348x10°
9% rGO — 9% TA 3,341x10* 1,926x10°

Gof: Goodness of Fit, KKT: Kramer Kronig

La tabla 7 corresponde a los valores de Gof o valores de bondad del ajuste, corresponde a la medida
que permite interpretar si los datos experimentales se ajustan al modelo tedrico propuesto. Para ello
una de las formas que se tiene para evaluar estos resultados es por medio del chi- cuadrado reducido.

Entonces para que el modelo indique un buen ajuste debe tener un valor cercano al 1.

Respecto a lo indicado anteriormente el mejor valor de Gof de todas las muestras analizadas
corresponde a la muestra 8 con un valor de 0,156x10*, por lo tanto, se puede indicar que el ajuste del

modelo es preciso, el modelo equivalente es de confianza y validez del analisis de impedancia.

Por otro lado, tenemos la transformacion de Kramer kronig o KKT que es una herramienta matematica

que permite la validez de los datos de impedancia. En la seccion anexo seccion 8.6 se explicara con



mayor detalle el anélisis de validacidn que sugieren un sistema estable, causal y lineal y que el ajuste

del modelo del circuito equivalente es el adecuado.

En la figura 30 anterior el circuito equivalente se puede modelar respecto al sistema electroquimico

entre capas para una mejor interpretacion.

La primera capa corresponde a la de la solucion o electrolito, que en el circuito equivalente se
representa con la R1. La segunda capa es la capa porosa externa, que es la interfaz entre el hidrogel y
el sistema. Aqui, el hidrogel actia como una capa que modifica la difusion. En el circuito equivalente,
esta capa se representa con la resistencia R2 y capacitor C3. Finalmente, tenemos la capa porosa
interna, que corresponde al electrodo en el sistema, donde ocurren las reacciones electroquimicas
principales. La representacion equivalente de la Gltima seccion incluye la resistencia R4, el capacitor
C5y el elemento de Warburg W6.

A continuacion, en la figura 31 se observan las curvas de Nyquist de las muestras 1, 2y 3, y en la
figura 33 se muestra la grafica de Nyquist de la muestra 1 vs la muestra 9. Ademas, la figura 32 refleja
las gréficas CV de las mismas muestras anteriores a modo de comparacion e interpretacion del proceso
redox que ocurre en el sistema. Para interpretar una grafica de Nyquist primero debemos tener en

cuenta los ejes del gréafico:

e Eje X (Z real, ohm): Representa la parte real de la impedancia, que esta asociada con la

resistencia del sistema.

e EjeY (-Z imag, ohm): Representa la parte imaginaria de la impedancia, que esté asociada con
los elementos capacitivos del sistema
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Figura 31 Grafica Nyquist de muestras 1,2y 3
Se puede observar en la figura 31 la grafica de Nyquist de las primeras muestras analizadas:

Muestra Composicién Color gréfico
Muestra 1 0% rGO — 0% TA Curva roja
Muestra 2 0% rGO - 4,8% TA Curva verde
Muestra 3 0% rGO -9% TA Curva azul

La muestra 3 es la que tiene mayor impedancia, ya que indica una mayor resistencia de transferencia
de carga y menor conductividad (correspondiente al semicirculo mayor), caso contrario con la muestra
1 que tiene menor impedancia y conductividad (correspondiente al semicirculo menor) de la figura
34.

Por lo tanto, los resultados sugieren que el sistema representado por la curva roja tiene la mejor
conductividad electroquimica, mientras que el sistema representado por la curva azul tiene la peor

conductividad. La curva verde representa un sistema con caracteristicas intermedias.



Muestra Composicién Color gréfico

Muestra 1 0% rGO - 0% TA Curva verde
Muestra 2 0% rGO —4,8% TA Curva rosada
Muestra 3 0% rGO -9% TA Curva azul

Debemos recordar que las caracteristicas de estas gréaficas, los peak anddicos son los que ocurren en
la parte positiva del eje potencial, es el indicador del proceso oxidativo. En cambio, los peak catodicos

son los que ocurren en la parte negativa del eje potencial, y nos indican el proceso de reduccion.

Entonces respecto a la breve explicacidn anterior la muestra 2 es la que presenta mayor peak anodico,
por lo tanto, puede indicar dos cosas: una mayor cantidad del material electroactivo y/o una mayor

eficiencia en el proceso redox.

Al comparar las 3 curvas de las muestras 1, 2 y 3 se puede observar que los peak entre ellos son
similares y lo que indica la consistencia del proceso redox. Aungue las curvas muestran peak
definidos, la falta de simetria y separacion de estos nos indica una reaccion no reversible. Segun Bard
y Faulkner, un sistema completamente reversible, los peak de oxidacion y reduccion deberian ser
completamente simétricos y estar ubicados en el mismo potencial, una leve separacion entre ellos
[50]. Esto puede deberse a muchos factores externos, entre ellos la cinética de la reaccion o la
presencia de reacciones secundarias. Una lenta cinética en la transferencia de electrones puede limitar
la reversibilidad de la reaccion, y ademas la presencia de reacciones secundarias puede afectar la curva
ciclica [50] . Estas razones podrian también explicar por qué la gréafica de Nyquist de la figura 36 para
la muestra 9 esté significativamente alejada respecto a la curva de la muestra 1, indicando diferencias

en la impedancia electroquimica y los procesos involucrados.



Cyclic Voltammetry
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En la figura 33 se muestra la gréafica de Nyquist de la muestra 1 vs la muestra 9

Muestra Composicion Color grafico
Muestra 1 0% rGO - 0% TA Curva roja
Muestra 9 9% rGO — 9% TA Curva azul

Como se explicd anteriormente esta figura tiene dos ejes, uno real (eje X) e imaginario (eje Y). Se ve
claramente una diferencia en la forma de los semicirculos entre ambas curvas, para el caso de la curva
azul, el semicirculo es mucho méas grande, indicando una alta resistencia, ademas este se extiende
aproximadamente desde los 300 Q hasta 500 Q. En cambio, la curva roja tiene un semicirculo menor,

indicando una menor resistencia y extension en el eje X, el cual sugiere una mayor conductividad.

Por lo tanto, a modo de interpretaciéon la curva azul, que corresponde a la muestra con mayor
concentracion de los materiales (TA 'y rGO) tiene una mayor impedancia, lo cual nos indica una mayor
resistencia, por lo tanto, es menor conductiva. Pero la curva roja, que corresponde a la muestra con

menor concentracion de materiales tiene una menor resistencia y es mas conductiva.

Entonces a modo de interpretacion de resultados donde las Gltimas figuras y las tablas de valores, las
muestras que tiene una reversibilidad limitada, ya que todas las muestras tienen una diferencia de
potencial superior, entre los peak anodicos y catddicos. Electroguimicamente la mayoria de las
muestras tienen una corriente superior en los peak anddicos, sugiriendo una tendencia hacia el proceso

de oxidacion.

Si buscamos la muestra mas estable y precisa dado ambas técnicas realizadas, esta corresponde la
muestra 8 que tiene un 4.8% de TA y 9% de rGO, parece ser dptima para mejorar las propiedades
electroquimicas del hidrogel. El tanino actia como un agente estabilizador y antioxidante, mientras

que el 6xido de grafeno reducido proporciona conductividad y capacidad de almacenamiento de carga.



6.3. Discusion

En este capitulo se presentan y analizan los resultados obtenidos de una serie de pruebas
electroquimicas realizadas en hidrogeles. Estas pruebas se realizaron utilizando técnicas como la
voltamperometria ciclica (CV) y la espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) con el objetivo
de caracterizar las propiedades electroquimicas de los hidrogeles y evaluar su potencial en
aplicaciones especificas.

Las pruebas preliminares se realizaron utilizando una solucion de yoduro de potasio (KI) 1M
combinada con &cido sulfarico (H2SO4) 1M. Las pruebas incluyeron ciclos de circuito abierto (OC),
ciclos de voltametria ciclica (CV) y ciclos de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS).

En base a una investigacion de las propiedades electroquimicas del electrolito, se demostro que el
aumento de la conductividad y capacidad de transferencia de carga de la solucion H2SO4 se debia a la
adicion de KI. Sin embargo, los resultados mostraron diferencias significativas entre las soluciones
que contienen hidrogeles en comparacion con la solucién sin muestras, por ejemplo, al incorporar las
muestras a la solucion, los peak anddicos se redujeron. Esto pudo deberse a muchos factores externos,

entre ellos la cinética de la reaccion o la presencia de reacciones secundarias.

Las pruebas realizadas permitieron identificar diferencias significativas en las propiedades
electroquimicas de los hidrogeles analizados. A través de estas pruebas se comprobd que las muestras
con mayor concentracion de los materiales (TA 'y rGO) tiene una mayor impedancia, lo cual nos indica

una mayor resistencia, por lo tanto, es menor conductiva.

Como fue el caso de la muestra 8, hidrogel con un 4.8% de TA y un 9% de rGO, se destacé como la
muestra mas estable y precisa en términos de rendimiento electroquimico, presentando un balance
favorable entre resistencia, capacitancia y reversibilidad. Estos resultados proporcionan una base

solida para futuras investigaciones y aplicaciones de hidrogeles en sistemas electroquimicos.



Capitulo 7. Glosario

ALG Alginato

CaCOs Carbonato de calcio

CcVv Voltametria ciclica

EE Electrolito acuoso

EIS Espectroscopia de impedancia
GC Carbono vitreo

GO Oxido de grafeno

Gof Coeficiente de ajuste del Goodness of Fit
H2S04 Acido sulfrico

lap Corriente antdica

Icp Corriente catodica

Kl Yoduro de potasio

KKT Kramer Kronig

M Molalidad

MiliQ Agua purificada (Tipo II)

rGO Reduccidn de éxido de grafeno
Rp Resistencia de polarizacion

Ru Resistencia de la solucion

TA Tanino

\% Volts

AE Diferencia de potencial
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Anexo. Protocolos

A continuacion, se presentan los protocolos de algunos materiales utilizados durante este proyecto.

8.1.

Protocolo sintesis de 6xido de grafeno

Sintesis de 6xido de grafeno por método de Hummer Modificado

Materiales y equipos

Acido sulfurico, 97-99% H2S04

Acido fosforico, 85% H3PO4

Grafito

Permanganato de potasio

Perdxido de hidrégeno, H202 50% 60 vol.
Agua Milli Q

Etanol

Preparacion

Sintesis

Sobre una placa calefactora se coloca un vaso precipitado de 500ml con agitador magnético.
A este se le adicionaron 30 ml de H3POs y 270 ml de HoSOa. Esta mezcla tiene un aumento de
temperatura alrededor de los 40°C.

La mezcla de &cidos concentrados se deja en agitacion hasta que la temperatura baje de 25°C
a27°C

Agregar 2.25¢g de grafito lentamente hasta la disolucion completa.

Posterior a eso adiciona lentamente 13.5g de KMnOa.

Una vez que la solucion esta homogénea se aplica en un rango de temperatura 40-45°C por
2hrs. (Se recomienda cubrir la placa Petri)

Una vez transcurrido el tiempo se deja enfriar hasta la temperatura mas baja posible, en un
bafio de agua hielo.

Para detener la oxidacion se debe afiadir peréxido de hidrégeno 60 vol. (Este se afiade gota a
gota hasta completar un total de 55 ml. El indicador de que la oxidacion se ha detenido por
completo es el cambio de color de negro a verde oscuro. El volumen total afiadido no puede
superar los 60 ml)

Centrifugado y lavado

Una vez que la solucién se encuentra a temperatura ambiente y ya no presenta espuma, se
vierte en los vasos de 220ml de la centrifuga de manera tal que esté balanceado el volumen.
Centrifugar a 5000 rpm por 20 min, temperatura 15°C.

El sobrenadante de la centrifugacion corresponde a los excedentes de é&cido, verter
cuidadosamente al contenedor de desechos corrosivos acidos.

Al precipitado se le adiciona HCI 10% V/V el que corresponde al primer lavado, para que esto
sea eficiente se debe agitar con una bagueta de vidrio el precipitado, buscando re suspender
este en el solvente. Centrifugar nuevamente.



- Si el sobrenadante de esta centrifugacion presenta tonalidad violeta repetir el lavado de HCI
10% v/v, en caso contrario continuar con los lavados correspondientes.

- Desechar el sobrenadante en desechos corrosivos 4cidos.

- El segundo lavado corresponde a agua milli Q, re suspender el precipitado de manera que
todo quede en contacto con agua. Centrifugar nuevamente.

- Serepite la cantidad de lavados que sean necesarias.

- Luego se cambia el rotor de 5000rpm a 11000 rpm.

- Centrifugar la solucién a 9000 rpm por 20 min a 15°C, repetir 3 veces,

- Analizar si es necesario seguir lavando, tomando 5 ml de sobrenadante y probar mediante
AgNO3 la ausencia de cloruros. (precipitado blanco indica la presencia de estos por lo que es
necesario seguir lavando)

- Con la ausencia de cloruros, se procede al siguiente lavado, que corresponde al de etanol.

- Retirar, homogeneizar y centrifugar a 9000 rpm 20 min a 15°C. Desechar sobrenadante en
envase de residuos organicos inflamables.

- Lavar con agua milli Q, suspender, homogeneizar y centrifugar. Repetir hasta que no existan
restos de etanol. (minimo 3 veces)

Dialisis

- Una vez finalizados los lavados, el 6xido de grafeno se deposita en bolsas de dialisis (12
KDA), previamente hidratadas con agua milli Q.

- Dejar en diélisis por 3 dias en un vaso precipitado 5L cambiando el agua milli Q cada 24 hrs.

- Las soluciones ya dializadas se traspasan a los vasos del equipo Labconco Liofilizador.

- Depositar los frascos sellados, en el bafio criogénico (-40°C) y dejar congelar por al menos
2hrs.

- Liofilizar por 3 dias.

- Retirar y pesar usando mascarilla y luego guardar.

8.2.  Protocolo sintesis de reduccién oxido de grafeno

Sintesis de reduccion oxido de grafeno
Materiales

Medir 400 ml de agua (H20) y agregar 0.48 de TRIS.

Introducir dos gotas de &cido clorhidrico (HCI) para reducir el pH a 9.

Incorporar la dopamina y verificar que el pH alcance 8.5.

Agregar 6xido de grafeno y agitar enérgicamente para lograr una homogeneidad media.
Someter la mezcla a sonicacion durante 30 minutos para mejorar la homogeneidad.
Calentar la mezcla durante 24 horas.

Filtrar la solucion resultante.

Realizar un lavado cuidadoso del filtrado.

Someter la solucion a un proceso de dialisis durante 3 dias.



8.3.

Protocolo sintesis de soluciéon Kl

Objetivo: Preparar una mezcla de solucion con una concentracion de 1M de yoduro de potasio (KI)
en 100 ml de solvente.

Materiales:

Reactivo KI (yoduro de potasio)
Balanza analitica

Vaso precipitado de 100 ml
Agua destilada

Procedimiento:

Utilizando una balanza analitica, pese la cantidad requerida de Kl segln las especificaciones
del experimento.

Para preparar una solucion de 1M en 100 ml de solvente, calcule la masa necesaria de KI
utilizando su peso molecular. Dado que el peso molecular del Kl es de 166.01 g/mol, se deben
pesar 16.7687 g de Kl en un vaso precipitado de 100 ml.

Coloque el vaso precipitado en la balanza analitica y afiada cuidadosamente la cantidad medida
de KI.

Agregue agua destilada al vaso precipitado hasta alcanzar un volumen total de 100 ml.

Agite suavemente la mezcla con una varilla de vidrio hasta que el KI esté completamente
disuelto y la solucion esté homogénea.

Verificar visualmente que la solucion esté homogeénea, sin presencia de particulas solidas.

Almacenamiento:

Etiquetar adecuadamente el vaso precipitado con la identificacion de la solucién

Almacenar la solucién en condiciones adecuadas segun las instrucciones del reactivo utilizado.
Se cubre completamente la solucion de yoduro de potasio con papel aluminio para evitar que
este cambio de color, ya que es fotosensible y con la exposicion al aire, se vuelve amarillo
debido a la liberacion de yodo [51].

Precauciones:
Utilice equipo de proteccidn personal durante la manipulacién de productos quimicos.
Manipule los reactivos en un area bien ventilada para evitar la inhalacion de vapores o aerosoles.



8.4.

Protocolo sintesis de solucion KI — H2SO4

Sintesis Mezcla de Solucién KI — H2SOa4

Objetivo: Preparar una mezcla de solucién con una concentracién de 1M de yoduro de potasio (KI)
y 1M de H2SO4 en 100 ml de solvente.

Materiales:

Balanza analitica

Vaso precipitado de 100 ml
Matraz aforado de 100 ml
Pipeta volumétrica de 5 ml
Pipeta volumétrica de 1 ml
Varilla de agitacion
Guantes de seguridad
Gafas de proteccion

Reactivos:

Yoduro de potasio (KI)
Acido sulfarico concentrado (H2SO4)
Agua destilada

Procedimiento:

Utilizando una balanza analitica, pese la cantidad requerida de KI segun las especificaciones
del experimento.

Para preparar una solucién de 1M en 100 ml de solvente, calcule la masa necesaria de KI
utilizando su peso molecular.

Dado que el peso molecular del Kl es de 166.01 g/mol, se deben pesar 16.768g de Kl en un
vaso precipitado de 100 ml.

Agregar 30 ml de agua destilada al vaso precipitado que contiene el K1y agitar suavemente
para disolver completamente el sélido.

En otro vaso precipitado de 100 ml, medir con precision 5.611 ml de &cido sulfurico
concentrado (H2S04) [52] utilizando la pipeta volumétrica de 5 ml y otra de 1 ml.

Con extrema precaucion y utilizando los equipos de proteccién adecuados (guantes y gafas),
agregar lentamente el &cido sulfarico al vaso precipitado que contiene el Kl disuelto. Agitar
suavemente para mezclar los reactivos.

Luego, transferir la solucion resultante al matraz aforado de 100 ml.

Llenar el matraz aforado con agua destilada hasta la marca de aforo de 100 ml. Asegurarse de
que la solucion esté completamente mezclada agitando suavemente el matraz.

Verificar visualmente que el menisco de la solucién esté alineado con la marca de aforo.

Una vez preparada la solucion, etiquetar el matraz aforado adecuadamente con la
concentracion y envolver el matraz con papel aluminio para proteger de la luz directa la
solucion.

Almacenamiento

Se cubre completamente la solucion de yoduro de potasio con papel aluminio para evitar que
este cambio de color, ya que es fotosensible y con la exposicion al aire, se vuelve amarillo
debido a la liberacion de yodo [51].



Precauciones
- Utilice equipo de proteccidn personal durante la manipulacion del reactivo, es decir delantal y
guantes.
- Manipule los reactivos en un area bien ventilada para evitar la inhalacion de vapores o
aerosoles.

8.5.  Protocolo de calibracion potenciostato Gamry Interface 1010E

1. Se debe conectar el terminal de tierra del chasis, indicado con una flecha roja en la parte posterior
del potenciostato en la figura 34 , a una conexion a tierra confiable y conocida.

Figura 34 Chassis Ground del potenciostato Gamry [29]

2. Luego se conectan los cables por color a placa de calibracion de 2kQ como se observa en la figura

35.

2kQ

Calibration Cell
Assembly P/N 961-00002
Can replace UDC4

Figura 35 Imagen referencial de placa de calibracion [29]

3. Se coloca la celda ficticia dentro de la caja de proteccién para calibracién, se cierra 'y se conecta
el cable de tierra flotante negro del cable de la celda al poste de conexién a tierra del blindaje,

como se observa en la figura 36.
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Figura 36 Imagen referencial de caja de proteccion con placa de calibracion [29]
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4. Una vez finalizada las conexiones se abre el software Gamry Framework, se selecciona

Experimento > Utilidades> Calibrar instrumento, en la figura 37 se observa paso a paso cOmo



abrir el software y realizar la calibracion del equipo. Finalmente se selecciona el modelo del
potenciostato a trabajar, y luego se selecciona el botdn de opcion para el tipo de calibracion y se
hace clic en el boton aceptar.
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Figura 37 Pasos para proceso de calibracién con software Gamry Framework [45]

8.6. Validacioén de valores KKT

KKT
193,6 x 10°® 0, 0001936

69,59 x 10°® 0.00006959

437,7x10° 0.0004377
51,20 x 10°® 0.0000512

1,562x10°® 0.0015620

2,413x10° 0.00002413
1,836x10° 0.00001836
1,348x108 0.00001348

0.00001926

1,926x10°




Para evaluar si los valores son vélidos, primero debemos asegurar el error relativo de los datos

experimentales. Para esta evaluacion, se debe comparar cada valor con un umbral del 5% (0.05).

Primero transformamos los valores anteriores de notacion cientifica a valores decimales. Luego, se

comparan los valores convertidos si son inferiores al umbral del 5%.

A modo de conclusion todos los valores son mucho mas inferiores que el umbral del 5% por lo que
estos sugieren que los datos experimentales son consistentes con un sistema causal, estable y lineal y

que el ajuste del modelo de circuito equivalente es adecuado.



8.7. Valores obtenidos de técnica EIS

Tabla 9 Valores obtenidos de EIS muestras hidrogeles ALG con solucion de KI-H2SO4 con sus errores
respectivos

R1[Q] R2[Q] R4[Q] C3[F] C5[F] W6 [S*s77]
1 20,79 30,70 22,82 23,82 3x10° 6,710x10° 53,90 x10°3
+177,3x10°3 +2,715 +2,746 +4,.355x10° | +330,7x10° +3,710x10°
2 1,671x10°3 119,1 12,68 3,384x 10° 97,82x10° 28,03 x10°3
+ 874,2x10° + 867,6x10°3 +811,1x10° +4556x10° | +13,86x10° +1,714x10°3
3 14,14 109,2 32,61 11,52x10° 5,629x10° 20,25 x107
+126,0x10° + 2,449 +2,372 +636,3x10° | +171,4x107 +1,206x10°
4 33,51 90,10 111,5 6,770x10° 56,82x10° 7,607x10°
+247,3x10° +2,838 +3,099 +136,6 x 109 | +4,037 x10° + 269,7x10°
5 4218 624,1 6,202 x10° 9,721x10° 9,602x10° 724,7x10°
+2,530 + 54,94 +90,88 +399,1x10° | +293,5x107 + 667,4x10°
6 2771 72,97 226,9 5,496x10° 7,753x10° 9,720x10°
+1,999 + 27,50 +26,19 +850,3x10° | +1,847x10° +2,814x10°
7 4457 2,264x10° 96,99 3,565x10° 4,876x10° 46,54x107
+ 3,066 + 6001018 + 5,004 + 185,3x10° + 629,3x10° + 38,54x10°
8 31,62 26,19 27,12 6,129x10° 2,92 x 10 0,07234
+0,2608 +3,174 +3,128 +3,22x107 +7,023x107 +7,052x10°
9 354,0 19,14x103 4,757x10° 90,73 5,299x10 0,05183
+2,433 +63,04x101 +271,3x10° + 4,064 +5,88x107 +0,392x10°3

R1-R2-R4: resistencias — C3 y C5: capacitor —W6: Elemento de Warburg

Los valores que se encuentran después del signo (z) corresponde al margen de error que tiene cada
parametro.

8.8. Desblogueo del potencial del KI como aditivo redox en

supercondensadores mediante la mejora sinérgica con H>SOs como

coelectrolito.

En este trabajo investigativo desarrollado por Ishita y Priyanka Sahoo [40] , se observé que la
incorporacion de reacciones faradicas rapidas y reversibles a través de grupos redox activos unidos al
material del electrodo puede conducir a una mayor capacidad de almacenamiento de carga. Para
demostrar esta interaccion, primero escogieron los materiales, que fueron tres electrolitos de uso
comun H2S04 (&cido), Na2SO4 (neutro) y KOH (bésico), ademas de KI (yoduro de potasio). Luego
realizaron mediciones electroquimicas bajo una celda de tres electrodos: un disco de GC como
electrodo de trabajo (WE), cables de platino como electrodo auxiliar (CE) y pseudoelectrodos de
referencia (RE). La respuesta electroquimica en la celda de tres electrodos se evaluo utilizando
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) y voltamperometria ciclica (CV). (Para el

desarrollo de esta investigacion se utilizaron las mismas técnicas de medicién)



Los resultados mostraron que la utilizacion méxima del potencial del KI mejora el almacenamiento
de carga se logra con EE acido (H2SOs4) lo que de otro modo no se logra con los EE basicos (KOH) o

neutros (NazSQa).

8.9. Valores obtenidos de técnica CV

Tabla 10 Valores obtenidos de CV solucion de KI-H2S04

Muestra Norm lc Norm la \%(d Vfa AE
[A/(V/s)] [A/(V/s)] [V vs Ref] [V vs Ref]
Solucion
KI - H,SO4 -0,7295 0,1706 -0,9843 0,9779 1,9622

Norm Ic: Corriente catdédica normalizada — Norm la: Corriente anddica normalizada — Vfc: Potencial catédico
Vfa: potencial anddico — AE: diferencia de potencial
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En este proyecto investigativo se desarrollaron hidrogeles con biomateriales y biocompatibles destinados a
favorecer la regeneracion celular. Un hidrogel con base de alginato (ALG), calcio (Ca), tanino (TA) y éxido
de grafeno reducido (rGO) con variaciones en sus concentraciones, fueron elaborados y analizados usando
un potenciostato mediante una celda de trabajo de tres electrodos. Para evaluar su conductividad
electroquimica

mediante dos técnicas: voltametria ciclica (CV) y espectroscopia de impedancia (EIS).

Primero, se llevd a cabo una revisién bibliografica para entender las técnicas utilizadas y el comportamiento
de los materiales. Posteriormente, se prepararon muestras de hidrogel y se realizaron pruebas electroquimicas
(EISy CV) con el potenciostato para ajustar los parametros necesarios. Con base en estas pruebas, se definid
una metodologia que incluy6 la elaboracion del hidrogel y la preparacion de la solucion de KI-H2S04, con
el propdsito de conocer el comportamiento electroquimico, la capacidad de almacenamiento de carga y la
impedancia de las muestras sumergidas en la celda de trabajo. Se realizaron entre 5 y 8 ciclos de
voltamperometria ciclica y luego de 2 a 3 ciclos de pruebas de EIS.

Los datos obtenidos de ambas técnicas se analizaron para evaluar la conductividad electroquimica de los
hidrogeles en funcion de las variaciones en las concentraciones de los componentes. Durante el estudio, se
observo que las concentraciones de rGO tenian un impacto significativo en la respuesta electroquimica de
los hidrogeles.

Los resultados indicaron que la muestra que contenia un 9% de rGO y 4.8% de TA presento la mejor
combinacion en términos de baja resistencia. Especificamente, se obtuvieron valores de resistencias de R1:
31,62[€Q1], R2: 26,19[Q] y R4: 27,12[Q]. Sin embargo, en cuanto a la capacitancia, esta muestra presentod
valores més altos, con C3: 6,13 x10-6[F] y C3: 2,92x10-5[F]. Estos resultados sugieren que esta formulacion
no solo es eficiente en la conduccion de corriente, sino que también proporciona una alta capacidad de
almacenamiento de carga. Ademas, se destacd como la mas estable y precisa para aplicaciones
electroquimicas.




