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Resumen: Los dispositivos electronicos basados en silicio han sido la solucién ideal para el
desarrollo de circuitos y sensores electrénicos. Sin embargo, estos materiales son rigidos y
fragiles, lo que ha impulsado el desarrollo de nuevos materiales con propiedades ductiles y
conductoras. Este trabajo aborda la sintesis de hidrogeles con propiedades conductoras
i6nicas como una propuesta de materiales conductivos para el drea de la electrénica flexible.
Los hidrogeles se obtuvieron a base de alcohol polivinilico (PVA) entrecruzados con
tetraborato de sodio (Borax) mediante la técnica de casting. Se evaluaron seis
formulaciones con distintas proporciones de PVA (0.6 y 1.4 g) y Borax (0.2, 0.6 y 1 g). Los
hidrogeles se sumergieron en soluciones electroliticas de cloruro de sodio (NaCl) y cloruro
de calcio (CaClz) para inducir la conductividad i6énica. La caracterizacion de los hidrogeles
PVA-Bérax se realiz6 con pruebas de hinchamiento, espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR) y microscopia de barrido electronico (SEM), lo que permitié
una mejor comprension de los mecanismos de absorciéon que mejoran su capacidad para
retener liquido. Finalmente, se evalu6 la conductividad iénica de los hidrogeles utilizando
la espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), otorgando datos experimentales que
fueron explicados utilizando el modelo llamado Randles, mostrando un desempefio
prometedor en la conductividad iénica detectada en los hidrogeles.

Palabras clave: hidrogeles conductivos, PVA-Bdrax, conductividad idnica, electrénica flexible,
espectroscopia de impedancia.

1. Introduccion

La electrénica basada en silicio ha sido la solucién ad hoc para el desarrollo de
dispositivos electronicos, sensores y circuitos. Sin embargo, el silicio como otros
materiales semiconductores inorganicos presentan limitaciones para ciertas
aplicaciones como las altas temperaturas de fabricacion, rigidez mecanica, fragilidad
y baja sensibilidad [1]. Estas caracteristicas han impulsado el desarrollo de nuevos
materiales con propiedades ductiles y conductivas. En las ultimas décadas, se han
desarrollado hidrogeles conductivos que constituyen una opciéon prometedora en la
electronica flexible. Estos nuevos materiales son blandos y flexibles, con
propiedades comparables a las de los tejidos biologicos, adecuados para
aplicaciones biomédicas [2,3].
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Los hidrogeles son geles poliméricos hidrofilicos formados por una red
tridimensional que tiene la capacidad de absorber agua sin disolverse [4]. Los
hidrogeles han estado presentes desde los inicios de la vida en la Tierra. Las
biopeliculas bacterianas y las estructuras vegetales tienen la capacidad de absorber
agua, por lo que presentan hinchamiento. Esto les proporciona un mecanismo de
supervivencia que permite la dosificacién controlada del agua en periodos de
sequia. Este comportamiento ha motivado el desarrollo de materiales sintéticos con
propiedades similares.

De 2013 a 2024, el namero total de publicaciones sobre hidrogeles y electrénica
flexible ha tenido un crecimiento exponencial como se muestra en, Figura 1. En una
década, el niimero de trabajos relacionados con el disefio y las aplicaciones de los
hidrogeles en distintos campos del conocimiento se ha cuadriplicado. Este
crecimiento refleja el interés internacional en estos materiales, que presentan
propiedades atractivas para el disefio de sensores [6-9].
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Figura 1. Nimero total de publicaciones en los udltimos 10 afios. Segin Web of Science, consulta
realizada el 17 de diciembre de 2024. Imagen original [9].

Los hidrogeles conductores se pueden clasificar segiin su mecanismo de
conducciéon: id6nicos o electrénicos [10]. La conduccién electrénica se logra
tipicamente mediante la incorporacién de nanomateriales, como nanotubos de
carbono en lared tridimensional del hidrogel, o mediante la formacion de hidrogeles
directamente a partir de polimeros conductores [11]. Por su parte, la conduccién
ionica se obtiene generalmente por medio de soluciones electroliticas, las cuales son
absorbidas por el material o mediante la adicién de iones metalicos [12].

Se han publicado diversos estudios que recopilan los avances en el campo de la
electronica flexible basada en hidrogeles. Entre ellos destaca el trabajo de Zhang et
al., quien analiza las propiedades y aplicaciones de los hidrogeles conductivos y
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proponen una clasificacion segun la estructura del polimero: hidrogeles de red tinica
y de red dual [13].

Hu et al. muestran una revisidon exhaustiva de las aplicaciones mas recientes de
dispositivos electronicos flexibles basados en hidrogeles, asi como de las relaciones
entre las propiedades del hidrogel y el desempefio de los dispositivos. Sin embargo,
el uso de estos materiales sigue limitado por restricciones en sus propiedades
mecanicas, su biocompatibilidad y su baja conductividad relativa [14].

En el trabajo de Peng et al.,, se resalta la viabilidad de desarrollar hidrogeles
mediante la incorporacion de componentes conductores de electrones, como
nanoparticulas metalicas y polimeros conductores. No obstante, las técnicas de
sintesis empleadas y los costos de produccién asociados suelen ser complejos y
elevados. Asimismo, los autores subrayan que los hidrogeles con conductividad
idnica presentan un menor costo de fabricacién [12].

En un trabajo reciente, el grupo de Imani et al. investig6 diversos métodos
convencionales para la fabricacién de hidrogeles conductores. Llegaron a la
conclusiéon de que los principales desafios en estos materiales residen en el
desarrollo de un hidrogel conductivo de red tnica con propiedades combinadas
como biocompatibilidad, alta resistencia mecdanica, resistencia antimicrobiana,
sensibilidad y alta conductividad [15].

En la literatura se describen diversas técnicas de sintesis para elaborar
hidrogeles con matriz polimérica, donde se emplean principalmente soluciones
idnicas para inducir la conductividad. En el trabajo de X. Di et al., se propone un
hidrogel elaborado con alcohol polivinilico (PVA) mediante la técnica de
congelamiento, el cual logra una alta conductividad (7.14 S/m) tanto a temperatura
ambiente como a temperaturas por debajo de 0 °C [16]. Sin embargo, este método
requiere el uso de un ultracongelador, lo que incrementa el costo energético.

En el trabajo de Y. Zhou et al, se emplea PVA como matriz y se agrega
hidroxipropilcelulosa (HPC) -- fibras de biopolimero-- para posteriormente
sumergir los hidrogeles en una solucion salina e inducir la conductividad [17]. Esta
propuesta requiere trabajo previo en la seleccidon y preparacidn de la fibra, lo que
incrementa el nimero de pasos en el proceso de obtencién del hidrogel.

En otro articulo, C. Wang et al, resaltan que la elaboracion de hidrogeles PVA-
Bérax ha demostrado una mayor capacidad de absorcién debido al
entrecruzamiento quimico [18]. Sin embargo, no sumergen los hidrogeles en
soluciones electroliticas y solo analizan su absorcion utilizando agua.

A pesar de los avances logrados en esta area de estudio, los cuales se han centrado
en analizar la sensibilidad [19], la flexibilidad [16], l1a capacidad de hinchamiento
[20], u otras propiedades mecanicas o quimicas [21], aiun existe un campo de
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desarrollo actual orientado a mejorar la elaboracion de hidrogeles con
conductividad i6nica y a estudiar las variables que inducen el aumento de este tipo
de conductividad. Por lo tanto, el desarrollo de nuevos hidrogeles mediante la
combinacién de polimeros naturales y sintéticos, asi como la implementacion de
nuevas técnicas de sintesis, puede potenciar sus propiedades y mejorar su
desempefio.

En este trabajo, se desarrollaron hidrogeles empleando PVA y Bérax mediante la
técnica de casting. Para ello, se realizd un experimento con seis formulaciones,
utilizando PVA (0.6, 1.4 g) combinadas con Bérax (0.2 g 0.6 g 1.0 g). La
conductividad iénica fue inducida mediante la inmersion de electrélitos de cloruro
de sodio (NaCl) y cloruro de calcio (CaCl2). Este trabajo propone un método practico
para la sintesis de hidrogeles con PVA y Bérax. La caracterizacion de los hidrogeles
se realizé mediante pruebas de hinchamiento, espectroscopia de infrarrojo por
transformada de Fourier (FTIR), microscopia electréonica de barrido y
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS).

El resto de este articulo estd organizado de la siguiente manera: en la Seccién 2,
se describe la metodologia para la creaciéon de un hidrogel mediante la técnica de
casting y entrecruzamiento quimico. En la seccién 3, se describe la formulacién
abstracta de las ecuaciones de impedancia para caracterizar la conductividad iénica.
Posteriormente, en la Seccion 4, se muestran los resultados principales del estudio.
Finalmente, en la Seccion 5, se exponen las principales conclusiones.

2. Metodologia

En esta seccion se describe el procedimiento para preparar hidrogeles de PVA-
Bérax con conductividad iénica inducida mediante soluciones electroliticas. El
proposito es ofrecer al lector una explicacién mas clara y accesible del proceso de
sintesis y caracterizacion de estos hidrogeles conductores.

2.1 Disefno experimental

Para llevar a cabo la sintesis de los hidrogeles se utiliz6 alcohol polivinilico (PVA)
y tetraborato de sodio (Borax) empleando la técnica de casting [20]. Las soluciones
ionicas se prepararon con cloruro de calcio (CaCl2, 95% de pureza) y con cloruro de
sodio (NaCl, 96% de pureza).

En la Figura 2, se visualiza el disefio experimental para la determinacion de la
mejor formulacion del hidrogel, siendo los parametros de estudio la capacidad de
hinchamiento y su conductividad idnica.

La matriz del hidrogel esta conformada por PVA, el cual es un polimero que
contiene una gran cantidad de grupos hidroxilo, por lo que es soluble en agua. El
acido borico es el entrecruzante al reaccionar con el PVA para formar los enlaces de
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éster borico [18], siendo uno de los objetivos el dotar de propiedades mecanicas
funcionales a la composicion éptima.

Agua destilada
6 } 1 6 } 1
Borax 059 059

Figura 2. Disefio experimental para la formulacién de hidrogeles PVA-Bérax.

El disefio experimental propuesto considera dos diferentes cantidades para PVA y
tres para el Borax, otorgando un total de seis combinaciones, de las cuales solo se
reporta la combinacién que obtuvo los mejores resultados durante las pruebas de
caracterizacion.

2.2 Preparacion de los hidrogeles

Los componentes principales de cada formulacién se pesaron utilizando una
balanza analitica de alta precision marca Sartorius, modelo ENTRIS 224I-1S
siguiendo el disefio experimental presentado en la Figura 2. Posteriormente, se
diluy6 el PVA en un matraz de 200 ml utilizando una placa magnética configurada a
90°Cy a 150 rpm para mantener una temperatura y una agitacion constante durante
40 minutos. En un proceso paralelo se procedié a diluir el Bérax a 80°C y 150 rpm
para después incorporarlo al PVA ya diluido. Posteriormente, se vertié la mezcla de
PVA con Bérax en una caja de Petri para enfriarlo a una temperatura de 4 °C durante
12 horas. En la Figura 3 se presentan los pasos simplificados para preparar los
hidrogeles.

3

“ g SN _ BaaS »
Pesar los PVAa90°Cyen Diluir el Bérax Dejar enfriar en un
materiales agitacion a 150 rpm para incorporarlo recipiente de Petri

Figura 3. Proceso simplificado para la preparacién de los hidrogeles PVA-Bérax.

Una vez que el hidrogel ya se encuentra conformado, se procede a secarlo en un
horno a temperatura de 80°C durante 24 horas. El hidrogel al secarse recibe el
nombre de xerogel y es este xerogel el que se sumerge en una solucién iénica para

www.cienciaplicada.mx 24



obtener el hidrogel conductivo. Las soluciones i6nicas que se utilizaron fueron
cloruro de sodio (NaCl) y cloruro de calcio (CaClz).

2.3 Hinchamiento

Gibas y Janik [8] informaron que el hinchamiento de los hidrogeles es un proceso
complejo que consta de varios pasos. En el primer paso, los grupos hidrofilos polares
de la matriz del hidrogel se hidratan con agua formando la liga de agua primaria. En
el segundo paso, el agua también interactda con los grupos hidréfobos expuestos y
aparecen en forma de agua ligada secundaria. Tanto el agua ligada primaria y la
secundaria forman el agua ligada total. En el tercer paso, la fuerza osmética
impulsora de la red hacia la dilucién infinita se ve resistida por el entrecruzamiento
fisico o quimico, por lo que se absorbe agua adicional. La cantidad de agua absorbida
por un hidrogel depende de la temperatura y de la interaccion especifica entre las
moléculas de agua y las cadenas del polimero, lo que puede explicarse mediante la
teoria de Flory-Huggins [9].

La parte solida del hidrogel es una red de cadenas poliméricas reticuladas, una
red tridimensional generalmente denominada malla. La malla retiene el fluido e
imparte una fuerza elastica que puede completarse mediante la expansion y
contraccion del hidrogel y, por lo tanto, es responsable de su solidez. La fase i6nica
de los hidrogeles suele consistir en grupos ionizables unidos a las cadenas
poliméricas y una serie de iones moviles, debido a la presencia del disolvente
electrolitico que rodea al hidrogel.

Se estudiaron las propiedades de hinchamiento de los hidrogeles midiendo su
cambio de peso durante la absorcién de agua a través de una técnica gravimétrica
utilizando la siguiente ecuacion de saturacidn [20].

w—-Ww
— % % 100% (1)

Wy

%H =

donde w representa el peso del hidrogel en cada medicion y w, el peso del hidrogel
al iniciar la prueba de hinchamiento. Los hidrogeles fueron sumergidos en agua
destilada a temperatura ambiente (25 °C). Para determinar los cambios de peso del
hidrogel en diferentes intervalos de tiempo, se procedié a pesar cada minuto
durante los primeros 20 minutos y, después el intervalo se amplié a 5 minutos hasta
alcanzar una hora. En cada mediciéon, se elimind el exceso de humedad en la
superficie con papel filtro antes del pesaje.

2.4 FTIR

La espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) es una técnica
utilizada cominmente para estudiar y verificar la incorporacién de monémeros a la
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estructura de hidrogeles, la misma permite observar la presencia de los grupos
funcionales caracteristicos de cada mondémero [22].

Las muestras de hidrogel fueron secadas para generar el xerogel durante 24
horas en un horno a 60 °C para remover la humedad de su interior. Posteriormente
se procedi6é a moler el xerogel con un molino de aspas durante 5 minutos. Los
espectros del polvo de xerogel se registraron utilizando un espectrémetro Jasco
FT/IR-4X, con un rango de 4000 a 500 cm-1.

2.5 SEM

La microscopia de barrido electrénico (SEM) es una técnica de obtencion de
imagenes utilizada en investigacion de materiales debido a su alta resolucién y
capacidades de analizar caracteristicas morfologicas, estructurales y quimicas de las
muestras bajo estudio [23].

Las muestras se colocaron bajo vacio, depositando una cantidad adecuada de
xerogel sobre un adhesivo utilizando pinzas. Las micrografias se adquirieron con un
microscopio JEOL JCM-6000 PLUS para caracterizar la microestructura de los
hidrogeles.

2.6 EIS

La espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) ofrece datos cinéticos y
mecanisticos de diversos sistemas electroquimicos. Se utiliza ampliamente en
estudios de corrosidn, ciencia de semiconductores, tecnologias de conversion y
almacenamiento de energia, diagnosticos no invasivos, biodeteccion, entre otros.

La EIS se basa en la perturbacion de un sistema electroquimico en equilibrio o en
estado estacionario, mediante la aplicacién de una sefial sinusoidal (tensién o
corriente alterna) en un amplio rango de frecuencias y el monitoreo de la respuesta
sinusoidal (corriente o tension, respectivamente) del sistema ante la perturbacién
aplicada. Considerando que el sistema electroquimico en estudio es un sistema
lineal e invariante en el tiempo (la sefial de salida esta relacionada linealmente con
la sefal de entrada y el comportamiento no cambia con el tiempo), la EIS es una
técnica de “funcién de transferencia” que modela la sefial de salida (corriente alterna
o voltaje alterno) a la sefial de entrada (voltaje alterno o corriente alterna) en un
amplio rango de frecuencias [24].

La importancia de la EIS sobre otras técnicas electroquimicas radica en su
capacidad de discriminar y, por tanto, proporcionar una gran cantidad de
informacién sobre diversos procesos eléctricos, electroquimicos y fisicos que tienen
lugar en un sistema electroquimico real.

Las mediciones EIS en un sistema electroquimico se pueden simular en un
circuito eléctrico equivalente, que consta de componentes pasivos comunes (como
resistencias, capacitores e inductores) y otros elementos mdas complejos
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(denominados elementos distribuidos), conectados entre si de diferentes formas. En
otras palabras, cada uno de los procesos analizados puede considerarse analogo a
un circuito eléctrico equivalente, caracterizado por una constante de tiempo
diferente. Para ello, la mayoria de los analizadores electroquimicos incorporan un
software adecuado que permite simular los datos de impedancia en un circuito
modelo. Un requisito previo para la simulacién de los datos EIS en un circuito
eléctrico equivalente es que se haya evaluado la validez de los datos obtenidos. Lo
anterior se puede hacer ejecutando la prueba Kramers-Kroning, que esta disponible
en la mayoria del software que viene con los analizadores electroquimicos.
Considerando que no existe un modelo de circuito Unico para un espectro de
impedancia dado y la calidad del modelado aumenta con el nimero de componentes
incluidos en el circuito, es importante que cada componente esté correlacionado con
un proceso individual mediante légica cientifica.

Al trabajar en el dominio de la frecuencia, en un amplio rango de frecuencias, la
EIS simplifica un sistema electroquimico complejo deconvolucionandolo en
procesos individuales con diferentes constantes de tiempo, que luego pueden
analizarse de manera mas precisa. Los procesos lentos pueden analizarse en
frecuencias bajas, mientras que los procesos rapidos pueden analizarse en
frecuencias altas.

En la practica, el rango de frecuencia esta determinado por las limitaciones
asociadas con la instrumentacion disponible, el cableado del sistema electroquimico
con el instrumento de medicion y la estabilidad del propio sistema electroquimico a
lo largo del tiempo.

La medicion de la impedancia de los hidrogeles PVA-Bérax con solucion idnica
utilizando la EIS se realiz6 con el potenciostato GAMRY 1010E con la configuracién
de tres electrodos que se observa en la Figura 4.

i POTENCIOSTATO
CE RE WE

CE : CONTRAELECTRODO

RE : ELECTRODO DE REFERENCIA

WE : ELECTRODO DE TRABAIO

Muestra Hidrogel
1cm de area
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Figura 4. Conexiones de la celda electroquimica al potenciostato. Imagen original [25].

El electrodo de referencia (RE) y el contraelectrodo (CE) fueron electrodos de
acero y la muestra de un centimetro cuadrado de area del hidrogel PVA-Borax fue
utilizado como electrodo de trabajo (WE) colocado en un material de acero donde el
area de exposicion fue de 1 cm X 1 cm . Los tres electrodos se distribuyeron de
forma equidistante dentro de la celda electroquimica. Las soluciones idnicas
utilizadas fueron NaCl y CaCl2, pero para la medicién de control se utilizé agua
destilada. El rango de frecuencia considerado fue de 100 mHz a 1 MHz con 10 puntos
por década.

3. Modelo matematico

La caracterizacién de los datos de impedancia son el punto de partida para
modelar su dinamica. Para ello, se utiliza un modelo matematico que permita
explicar el comportamiento observado durante la prueba EIS del hidrogel PVA-
Bérax con conductividad i6nica inducida.

Empleando la caracterizacién en frecuencia, se encontré que el circuito de
Randles modela la impedancia electroquimica de una interfase y se ajusta a muchos
sistemas electroquimicos. Utilizando la técnica EIS, se busca determinar los
pardmetros del modelo matematico del circuito Randles de la Figura 5.

Figura 5. Circuito Randles. Imagen original [24].

El circuito Randles tiene tres elementos, una resistencia en serie Ru con la
combinacién en paralelo de un capacitor Cy una resistencia Rp. En electroquimica,
cada uno de los componentes representa una seccidn del fenémeno electroquimico,
como se describe a continuacion:

e R,: resistencia de solucion entre los electrodos de trabajo y de referencia.

* R: resistencia de polarizacion o una resistencia de transferencia de carga en la
interfase electrodo-solucion.

e C: capacitancia de doble capa en la interfase (modelo ideal o constante de fase).

La ecuacién de impedancia del circuito de la Figura 5, queda expresada como:
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donde R, corresponde a la resistencia en serie, Rpes la resistencia en paralelo con el
capacitor C el cual varia su valor respecto a la frecuencia porque w = 2muf.

El circuito Randles es un modelo fundamental y el punto de partida para modelar
sistemas mas complejos de reacciones electroquimicas. Se utiliza en la técnica EIS
para interpretar espectros de impedancia [24].

4. Resultados Experimentales

En esta seccién se presentan los resultados obtenidos para cada una de las
caracterizaciones realizadas a los hidrogeles PVA-Bérax.

4.1 Hinchamiento

La Figura 6 muestra la grafica obtenida durante la prueba de hinchamiento al
hidrogel con la formulaciéon (PVA 0.6g, Borax 1.4g). En el eje de las abscisas se
encuentra el tiempo que registra de 0 a 35 minutos y en el eje de las ordenadas se
encuentra el porcentaje obtenido del hidrogel siguiendo el proceso descrito en la
seccion 2.3 y mediante la ecuacién (1). En la grafica se observa un incremento
pronunciado del porcentaje de hinchamiento en los primeros 10 minutos, indicando
que existe una rapida absorcién de liquidos. Después de los 10 minutos se detecta
que el proceso de hinchamiento continua, pero empieza a desacelerarse. A partir de
los 20 minutos se alcanza una meseta, lo que indica que alcanzé la saturacién del
hidrogel, es decir, a su limite de capacidad de hinchamiento.

20

Hinchamiento (%)
A [ B o o1} = o]
[=] [=] [=] (=} o o o
T T T

-
o
T

[=]

. . . . .
5 10 15 20 25 30 35
Tiempo (min)

Figura 6. Grafica de hinchamiento del hidrogel con formulacién 0.6 g PVAy 1 g Bérax.

El sistema alcanza el maximo porcentaje de hinchamiento en 20 minutos, y no
mejora significativamente después de eso, principalmente porque el hidrogel
comienza a desmoronarse en el liquido.

www.cienciaplicada.mx 29



Revista Ciencia Aplicada

Conocimiento Multidisciplinario ISSN: 3122-3664

4.2 Caracterizacion FTIR

La Figura 7, permite visualizar los espectros FTIR de los materiales PVA y Borax
en su estado inicial, en conjunto con el espectro FTIR del xerogel PVA-Borax.
Ademas, en la misma Figura 7, se incluye una tabla con los rangos de los nimeros de
onda detectados en los picos de los tres espectros FTIR. Los espectros se obtuvieron
siguiendo el proceso de la seccién 2.4 que se encuentra en este escrito. En el espectro
del PVA se detecta la banda del grupo O-H (alcohol) entre la longitud tipica de 3000-
3600y los grupos metileno C-H al detectar el pico 2909 cm-1. Estas sefiales son
consistentes con la estructura del PVA, un polimero lineal con grupos hidroxilo
disponibles para interacciéon quimica. En el espectro del Bérax se detectan los picos
1339 cm y 999 cm-], los cuales se asocian al estiramiento del enlace B-O y B-0-B,
respectivamente, confirmando la presencia de unidades estructurales de borato.

N° de onda
(cm?)

O-H, alcohol

3000 — 2840 C-H, alcano
1720—-1706 [e=l0]
2

|PVA

| xerogel

Transmitancia (%)

1660 — 1650 Enlace éster
bérico

1461 — 1417 CH
C

1300 -900 -0

T T T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de Onda (cm'1)

Figura 7. Comparacion de los espectros FTIR del PVA, Bérax y el xerogel (derecha). Tabla de los
rangos de nimero de onda obtenidos en los espectros FTIR analizados.

El xerogel muestra bandas que provienen tanto del PVA como del Boérax,
confirmando la interacciéon de ambos compuestos. El desplazamiento del pico O-H
de 3283 cm! (PVA) a 3340 cm! (xerogel) sugiere la formacion de nuevos enlaces
quimicos, tipicamente debidos a la reticulaciéon con el Bérax. El pico en 992 cm-1
aparece tanto en el espectro del Borax como en el del xerogel, lo que indica la
preservacion de la estructura del boro en la red final.

4.3 Micrografia obtenida por SEM

El hidrogel sintetizado tiene una estructura porosa en su concepcidn. Esto se
puede apreciar por la presencia de orificios (poros) que se asemejan a la superficie
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de una esponja comercial. En la Figura 8, se muestra la morfologia del xerogel con
una micrografia con 400 aumentos. Lo anterior permite confirmar la red
tridimensional caracteristica de los hidrogeles, garantizando su propiedad de
hinchamiento.

Sin embargo, es posible observar que al momento de secar el hidrogel para
obtener el xerogel, los poros del hidrogel colapsan y solo es posible observar poros
del tamafio de micrémetros.

High-vac. SED“BC-std. 10 kV

Figura 8. Micrografia del xerogel, aumento 400x.

Otra alternativa para mejorar las micrografias es realizar el proceso de
liofilizacion a los hidrogeles PVA-Bé6rax con el fin de observar los poros sin colapsar.
Sin embargo, la Figura 8 permite dar un indicio de la porosidad del material, que es
lo importante de resaltar en esta caracterizacion.

4.4 Diagramas de Bode

En las Figuras 9 y 10 se presentan los diagramas de Bode obtenidos mediante la
técnica EIS, descrita en la seccion 2.6. Para su obtencion se utilizaron las soluciones
ionicas con NaCl y el CaClz, respectivamente.

En ambos diagramas de Bode, en el eje horizontal se representa la frecuencia
expresada en escala logaritmica (Hz), en un rango de 10-1 Hz hasta 105 Hz. En el eje
vertical se muestra el mddulo de la impedancia |Z|, también en escala logaritmica,
que abarca desde 100 a 104 Q. La curva representada por los puntos azules
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corresponden a los datos experimentales de impedancia. El ajuste teérico, basado
en el modelo matematico Randles, se despliega con una linea continua de color rojo.

En la Figura 9 se puede apreciar que a frecuencias bajas (< 1 Hz), el médulo de
la impedancia es alto (10* Q), indicando que domina la resistencia de transferencia
de carga y el comportamiento capacitivo. A medida que la frecuencia aumenta, la
impedancia disminuye de forma continua y en el rango de 1 Hz a 103 Hz, se observa
una transicidon tipica del cambio de dominancia entre elementos resistivos y
capacitivos del sistema. A frecuencias altas (> 10* Hz), la impedancia tiende a
estabilizarse alrededor de 10° Q, lo que representa la resistencia del electrolito (R,,).

1045
* Datos observados
Ajuste circuito Randles

103 b ~

log|Z| (ohm)

100 1 0 1 2 3 4 5
10° 10 10 10 10 10 10
Frecuencia (Hz)

Figura 9. Diagrama de Bode de Impedancia Electroquimica utilizando la solucién Nacl.

El diagrama muestra un buen ajuste del modelo de Randles a los datos de
impedancia obtenidos al sumergir el hidrogel PVA-Bo6rax en solucién de NaCl. Sin
embargo, el pequefo desajuste en la zona media puede indicar la necesidad de
modelos mas complejos, dependiendo de la precision deseada.

En la Figura 10, se observa que a baja frecuencia (izquierda del diagrama de
Bode) la impedancia es alta (> 103Q), y lo anterior, sugiere un dominio capacitivo,
donde la resistencia de polarizacion o transferencia de carga y la capacitancia tienen
un efecto significativo. En la frecuencia media (10 - 1000 Hz) se observa una caida
rapida en |Z|, lo que indica una transicién de comportamiento capacitivo a resistivo.
La impedancia a alta frecuencia (> 10*Hz) se estabiliza en torno a 10 €, lo que
sugiere que la contribucion resistiva esta bien definida.

Se puede concluir que el sistema electroquimico de CaClz muestra un
comportamiento tipico de un electrodo con transferencia de cara controlada, siendo
el modelo de Randles adecuado para describir el sistema, aunque reconociendo que
a bajas frecuencias puede faltar un componente de difusiéon. El buen ajuste a
frecuencias altas sugiere una conductividad i6nica adecuada de la solucién de CaCl.
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Figura 10. Diagrama de Bode de Impedancia Electroquimica utilizando la solucién CaCl..

Cabe mencionar que el ajuste de los datos al modelo Randles se realizé mediante
el software nativo del potenciostato. Actualmente, se trabaja en el desarrollo de una
herramienta de software de cédigo libre que permitira realizar el ajuste numérico
de los datos sensados empleando distintos esquemas de aproximacién numeérica.

4.5 Simulacion Numérica

En la Tabla 1 se muestran los valores de los componentes del circuito Randles,
Figura 5, obtenidos mediante la prueba EIS a los hidrogeles PVA-Bérax.

Tabla 1. Resultados obtenidos de los componentes del circuito de Randles mediante el
ajuste no lineal del modelo matematico.

Componentes Rp Ry Cf
Unidades Ohm Q Ohm Q Faradios F
CaCl, 8.523 x 103 | 3.101 115.2 x 107°
NaCl 13.85x 103 | 2.682 88.29 x 107°

Al sumergir los hidrogeles en las dos diferentes soluciones idnicas, se detectaron
valores menores de resistencia a la conductividad iénica usando el CaClz. Sin
embargo, sera necesario realizar otras mediciones con diferentes configuraciones
de electrodos para corroborar esta medicion.

4.6 Pruebas mecanicas
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El hidrogel PVA-Boérax esta basado en enlaces fisicos reversibles, principalmente
puentes de hidrogeno y enlaces entre grupos hidroxilo del PVA y los iones borato.
Estos enlaces son relativamente débiles comparados con enlaces covalentes, lo que
otorga al hidrogel propiedades viscoelasticas, pero también una baja resistencia
mecanica. Ademas, al hincharse el hidrogel, su contenido de agua lo hace blando y
facilmente deformable, dificultando la aplicacion de cargas mayores a 5 MPa.

Cabe sefialar que el presente trabajo se centra en la caracterizacion de hidrogeles
obtenidos de forma experimental mediante la técnica de casting. Durante la
manipulacién, las muestras exhibieron una alta fragilidad estructural y falta de
cohesion mecanica, lo que impidi6é su correcta sujeciéon y posterior estiramiento.
Esto imposibilito el estudio de las propiedades mecanicas del hidrogel PVA-Bérax
conforme a la Norma ASTM-D882-00.

5. Conclusiones

En este trabajo se aborda la sintesis de hidrogeles a base de alcohol polivinilico
(PVA) entrecruzado con tetraborato de sodio (Bérax) mediante la técnica de casting.
Se evaluaron seis formulaciones con distintas proporciones de PVA (0.6 y 1.4 g) y
Bérax (0.2, 0.6 y 1 g). Los hidrogeles se sumergieron en soluciones electroliticas de
NaCl y CaCl,, para inducir la conductividad iénica. Los hidrogeles sumergidos en
CaCl, presentaron una menor resistencia iénica en comparacion con los tratados
con NaCl, lo que indica una mayor conductividad en presencia de Ca®*. Se observé
un hinchamiento maximo del 84 % en los hidrogeles de PVA-Bo6rax preparados con
0.6 gde PVAy 1 g de Bérax, indicando una adecuada absorcion de liquido por la red
polimérica. El ajuste no lineal del modelo Randles permitié determinar el estado
estacionario, el cual es modelado mediante la resistencia R, la cual describe la

polarizacion entre el electrodo y la solucion.

Como trabajo futuro, se contempla la determinacién de nuevas formulaciones de
PVA-B6rax para mejorar las propiedades mecanicas y de absorcion de los
hidrogeles. Asimismo, se propone la incorporaciéon de doble reticulacion con el fin
de prolongar la cohesién mecanica del hidrogel.
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