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Resumen

Los avances en la medicina moderna han revolucionado el tratamiento, diagnéstico
y gestion de distintas enfermedades, mejorando la calidad de vida de las personas.
Estas enfermedades, en muchos casos, pueden ser monitoreadas mediante electro-
dos, que funcionan como interfaz entre el tejido biolégico y el circuito electronico de
medicién o estimulacion. Estos dispositivos permiten monitorear desde enfermedades
cardiovasculares, donde se mide la actividad eléctrica del corazén, hasta lesiones mus-
culares, donde juegan un papel fundamental en la recuperacion. Actualmente, se han
utilizado electrodos de grafeno inducidos por laser (LIG) por su simplicidad y bajo
costo, sin embargo, es un material poco flexible, el cual limita sus aplicaciones en
dispositivos que requieren adaptarse a los movimientos del cuerpo humano.

Este proyecto tenia como objetivo desarrollar electrodos flexibles a base de grafeno
inducido por laser (LIG) por medio de transferencia en seco a polimeros biocompati-
bles elasticos. En este caso se utilizo polidimetilsiloxano (PDMS), que es un material
flexible y biocompatible que brindara mayor comodidad al paciente y mejor adap-
tacion a la movilidad del cuerpo. Los electrodos fueron diseniados en Inventor y se
fabricaron sobre sustratos de poliimida con una cortadora laser. Ademas, se caracteri-
zaron electroquimicamente mediante técnicas como voltametria ciclica e impedancia
electroquimica para evaluar sus propiedades antes y después de la transferencia. Asi-
mismo, se realizaron mediciones de biopotenciales como electrocardiogramas (ECG)
y electromiogramas (EMG) para evaluar su funcionamiento. Se obtuvieron electrodos
flexibles capaces de medir senales eléctricas del cuerpo humano.

VIII



Abstract

Advances in modern medicine have revolutionized the treatment, diagnosis, and
management of various diseases, improving people’s quality of life. In many cases,
these diseases can be monitored using electrodes, which act as an interface between
biological tissue and the electronic measurement or stimulation circuit. These devi-
ces allow monitoring of everything from cardiovascular diseases, where the electrical
activity of the heart is measured, to muscle injuries, where they play a fundamental
role in recovery. Currently, laser-induced graphene (LIG) electrodes have been used
because of their simplicity and low cost. However, this material is not very flexible,
which limits its applications in devices that need to adapt to the movements of the
human body.

The aim of this project was to develop flexible electrodes based on laser-induced
graphene (LIG) using dry transfer to elastic biocompatible polymers. In this case,
polydimethylsiloxane (PDMS) was used, which is a flexible and biocompatible mate-
rial that will provide greater comfort to the patient and better adaptation to body
mobility. The electrodes were designed in Inventor and manufactured on polyimide
substrates using a laser cutter. In addition, they were characterized electrochemi-
cally using techniques such as cyclic voltammetry and electrochemical impedance to
evaluate their properties before and after transfer. Biopotential measurements such
as electrocardiograms (ECG) and electromyograms (EMG) were also performed to
evaluate their performance. Flexible electrodes capable of measuring electrical signals
from the human body were obtained.
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CAPITULO 1

Introduccién

La medicina moderna a través de los avances tecnolégicos ha permitido prolongar
la esperanza de vida, ayudando en el diagnostico, tratamiento y gestion de diferentes
enfermedades. Los electrodos son la interfaz entre el tejido biolégico y el circuito
electronico de medicién o estimulacion. Actualmente, se han utilizado los electrodos
de grafeno inducido por laser (LIG) como un reemplazo prometedor a los electrodos
tradicionales (e.g., Ag/AgCl). Sin embargo, su principal limitante son los materiales
rigidos, los cuales no se adaptan facilmente a los movimientos del cuerpo humano.
Por esto, el implementar un material flexible y estirable podria reducir artefactos y
mejorar la precision de las senales obtenidas.

Este proyecto se baso en el desarrollo de electrodos LIG flexibles y estirables. Se
disenaron tres electrodos de diferentes didmetros utilizando Kapton y una cortado-
ra laser. Posteriormente, se evaluaron sus propiedades electroquimicas (voltametria
ciclica e impedancia electroquimica) con la placa EmStat pico de PalmSense. La trans-
ferencia de grafeno a PDMS sylgard 184 se realiz6 utilizando una placa de seis pocillos
y un curado a 65°C durante una hora. Los resultados demostraron una transferencia
exitosa del grafeno y se evalué la reproducibilidad tanto de los electrodos LIG como
los flexibles, mostrando su capacidad para detectar senales fisiologicas. Esto se com-
prob6 mediante mediciones de biopotenciales, incluyendo electromiograma (EMG) y
electrocardiograma (ECG).

En los capitulos 2 y 3 se presentan los antecedentes mas significativos relacionados
con la fabricacion de electrodos de grafeno inducidos por laser (LIG) y las transferen-
cias documentadas a materiales flexibles. Asimismo, se presenta la motivacion de este
trabajo y el anéalisis del uso de electrodos a nivel mundial. El capitulo 4 esta dedicado
al objetivo general y objetivos especificos, seguido del alcance del proyecto y sus li-
mitaciones (capitulo 5). En el capitulo 6 se presenta la teoria que sustenta el enfoque
del proyecto y en el capitulo 7 se describen los procedimientos seguidos en detalle que
condujeron a los resultados presentados en el capitulo 8. Posteriormente, en el capitu-



lo 9 se interpreta la informacién obtenida. Por tltimo, en el capitulo 10, se encuentran
las principales conclusiones el proyecto y en el capitulo 11 las recomendaciones para
trabajos futuros.



CAPITULO 2

Antecedentes

Los electrodos de grafeno inducidos por laser (LIG), han surgido como un mate-
rial versatil para el desarrollo de electrodos de alto rendimiento por su simplicidad
y accesibilidad.[1] Se han utilizado en campos como la electréonica y biomédica por
sus propiedades tnicas como alta conductividad, estabilidad quimica, alta resistencia
mecanica y un area superficial especifica alta |2]. Asimismo, el LIG ha encontrado usos
como sensor de amoxicilina[3], sensor de glucosa [4], sensor de gas [5| y almacenamien-
to de energia [2|. Sin embargo, es un material poco flexible, no puede ser producido
a gran escala y al ser fabricados sobre poliimida (PI) hay falta de transparencia en
todas las longitudes de onda. [1], [6].

Para la fabricacion del LIG se utiliza un substrato inicial de poliimida (PI), co-
nocido comercialmente como Kapton. Luego, se utiliza un léaser de Co2 o laser UV
para romper los enlaces débiles en los que esta involucrado el atomo de carbono [1].
El laser de Co2 ha mostrado una superficie con caracterizaciéon con poros de tamaio
micrométrico y una estructura de lamina con menos poros. Asimismo, presenté menos
capas de grafeno y una disminucion de dtomos de nitrogeno [7]. Por otro lado, el laser
UV ha mostrado poros de tamano micrométrico y nanométrico y un incremento de
atomos de nitrogeno. Esto depende mayormente de los parametros colocados. Por lo
tanto, el uso del laser Co2 es la mejor opcion para este tipo de procesos [8].

Debido a las limitantes del LIG se ha buscado transferir a otros materiales para ob-
tener propiedades como flexibilidad, biocompatibilidad y estabilidad eléctrica. Se han
utilizado métodos de transferencia en seco como el despegado que no utiliza solventes
o etapas humedas, asi como métodos de recubrimiento por centrifugaciéon/inmersion
de la capa de polimero y disolucion que utilizan solventes [9]. Para escoger el método
de transferencia adecuado se debe considerar la presion, temperatura y tiempo. Asi-
mismo, si se utiliza quimico o solvente, es importante controlar la cantidad utilizada.
El método de transferencia en seco es mas viable y accesible por su bajo impacto en
la modificacion de sus propiedades [1].



El polidimetilsiloxano (PDMS) es un polimero orgénico conocido por su flexibili-
dad versatilidad, estabilidad mecénica, aislamiento eléctrico y biocompatibilidad. Se
ha utilizado para encapsular componentes electronicos por su capacidad de aislamien-
to térmico y eléctrico. También, se ha utilizado en apdsitos y vendajes, micro véalvulas,
sistemas Opticos e implantes [10]. Proporciona beneficios como transparencia optica
hasta 220 nm, quimica superficial ajustable y baja permeabilidad al agua, pero alta
permeabilidad a los gases [11]. Ha demostrado estabilidad a largo plazo bajo ciclos
repetidos de estiramiento sin afectar su conductividad [8|. Sin embargo, tiene una su-
perficie hidrofébica, limitando sus aplicaciones en soluciones compuestas de muestras
biologicas [10].

El Polimetilmetacrilato (PMMA) es uno de los biomateriales hidrofébicos biocom-
patibles mas utilizados en el area de salud. En la oftalmologia, se utiliza para los lentes
de contacto en la ortopedia, para cemento 6seo; en la odontologia, para la resina de
base de dentaduras postizas [12[; y en radiologia, para la fabricaciéon de perlas de po-
limero destinadas a aplicaciones en procedimientos de embolizacion. Ha demostrado
tener una buena resistencia al impacto, buenas propiedades de moldeabilidad [1] y
excelente estabilidad dimensional por sus cadenas poliméricas rigidas. Es un material
que se puede adquirir en forma de losas, lo que lo hace mas accesible.



CAPITULO 3

Justificacién

La medicina moderna a través de los avances tecnolégicos ha cambiado el sistema
de salud, permitiendo prolongar la esperanza de vida. Estos avances han ayudado no
solo en el tratamiento de distintas enfermedades, sino también en el diagnostico y
gestion, mejorando la calidad de vida de los pacientes [13]. Actualmente, la medicina
bioelectrénica ha ganado mayor relevancia, utilizando electricidad para influir en los
sistemas de comunicacion eléctrica del cuerpo con el fin de tratar diversas enfermeda-
des [14]. Las aplicaciones mas conocidas de la bioelectricidad incluyen los marcapasos
cardiacos, los sistemas de diagnostico de electrocardiogramas y la estimulacion eléc-
trica muscular. Una pieza fundamental para permitir la interacciéon bioeléctrica con
el cuerpo son los electrodos.

Los electrodos son la interfaz entre el tejido bioldgico y el circuito electronico
de medicion o estimulacion. Su funcién fundamental es facilitar la transformacion
de movimiento de carga eléctrica entre electrones (en la electronica) y los iones (en
el cuerpo). Los materiales mas utilizados para su fabricacion son el oro, cloruro de
plata, acero y aleaciones como plata con cloruro de plata y platino con iridio [15].
Estos materiales son tipicamente costosos y dificiles de fabricar, por lo que se han
buscado alternativas de bajo costo. Aqui surgen los electrodos no metalicos como los
de grafeno inducido por laser (LIG), que son més accesibles. Estos ofrecen propiedades
tinicas como excelente conductividad eléctrica, estabilidad quimica, alta resistencia
mecanica y area superficial especifica alta [16]. Sin embargo, es un material poco
flexible, limitando sus aplicaciones en dispositivos portatiles, que requieren adaptarse
a los movimientos del cuerpo humano [17].

Segun la Organizacion Mundial de la Salud, las enfermedades cardiovasculares
son la causa principal de defuncién en todo el mundo. Se estima que 17.9 millones de
personas mueren a causa de estas enfermedades cada ano, representando un 32 % de
las muertes a escala mundial [18]. En Guatemala, la enfermedad isquémica del corazon
caus6 39.8 muertes por cada 100,000 personas. Por esto, es importante el monitoreo



constante de actividad cardiaca, que permite detectar y prevenir enfermedades como
la hipertension arterial e insuficiencia cardiaca.

Actualmente, las herramientas mas utilizadas son los electrocardiogramas (ECG)
y el monitor Holter. Ambas utilizan electrodos para registrar la actividad eléctrica
del corazon por medio de una prueba rapida o de tiempo prolongado. A pesar de
ser las mas utilizadas, presentan limitantes como el ruido en las senales, conocidos
como artefactos, que distorsionan las senales obtenidas. Asimismo, muchos de estos
resultan ser bastante incomodos, especialmente los de uso prolongado.

La principal causa de estas limitantes son los materiales rigidos que se utilizan en
los electrodos tradicionales, los cuales no se adaptan facilmente a los movimientos del
cuerpo humano. Por esto, el implementar un material més flexible y estirable podria
reducir los artefactos por movimiento, permitiendo detectar cambios sutiles, como
pequenas contracciones musculares, y mejorar la precision del monitoreo continuo

I19].

Anteriormente, se han desarrollado proyectos para realizar la transferencia de los
electrodos LIG a otros sustratos. Se han utilizado materiales como el polidimetil-
siloxano (PDMS), Estireno-Etileno-Butileno-Estireno (SEBS) y polimetilmetacrilato
(PMMA) por su flexibilidad. Asimismo, se han utilizado métodos de transferencia
tanto en seco, que no utilizan quimicos o solventes, como métodos de recubrimiento
que si los utilizan (Figura.l) [9]. Este proyecto busca mejorar estrategias, evaluando
la transferencia de LIG a PDMS, por medio de métodos de transferencia en seco
para obtener electrodos flexibles y poder abrir las puertas de la investigacion biomé-
dica en Guatemala. Ademaés, desarrollar electrodos més accesibles para ayudar en el
tratamiento de diversas enfermedades.

Figura 1. Método de fabricacion de electrodos

i ' PMMA

7 X3

N

PDMS

Nota. Creado con Canva.



CAPITULO 4

Objetivos

4.1. Objetivo general

Desarrollar electrodos flexibles a base de grafeno inducido por laser (LIG) por
medio de transferencia en seco a polimeros biocompatibles elasticos

4.2. Objetivos especificos

= Desarrollar y evaluar procesos de transferencia de LIG fabricado sobre poliimida
a materiales flexibles a base de silicona y metacrilato.

= Realizar pruebas de conductividad, voltametria ciclica, impedancia electroqui-
mica, traccion y flexion para evaluar las propiedades eléctricas y mecénicas de
los electrodos antes y después de la transferencia.

= Evaluar la capacidad de los electrodos rigidos y flexibles en la medicion de
biopotenciales por medio de pruebas de EMG y ECG



CAPITULO b

Alcance

El presente trabajo se centra en el desarrollo de electrodos de grafeno inducidos
por laser (LIG) flexibles y estirables utilizando una silicona (PDMS). El alcance del
estudio se limita a la fabricacién de los electrodos LIG, evaluaciones de transferen-
cia al silicon, técnicas de caracterizacion y verificacion de funcionamiento mediante
mediciones de biopotenciales.

Primero, se realizo la fabricaciéon de los electrodos LIG en tres diametros diferen-
tes, por medio de una cortadora laser. Posteriormente, se caracterizaron mediante
pruebas electroquimicas como la voltametria ciclica y la Espectroscopia de impedan-
cia electroquimica. No se incluyen las pruebas o analisis de las propiedades mecanicas
de los electrodos fabricados tanto de LIG como flexibles debido al tiempo y recursos
disponibles.

Asimismo, se realizaron pruebas de transferencia a materiales flexibles, especifica-
mente al silicon PDMS; no se contempla la transferencia a otros materiales. Para ello,
se evaluo la transferencia de los tipos de silicon SYLCAP 284-s y SYLGARD 184 a
diferentes temperaturas (ambiente, 65°C y 80°C). La transferenciase llevé a cabo con
el electrodo LIG diametro 5 mm. No se contempla la transferencia a los electrodos
didmetro 10 mm y 2mm por limitaciones de tiempo.

Por ltimo, se verifico el funcionamiento de los electrodos LIG (didmetros 10 mm
y 5 mm) y electrodos flexibles (5 mm) mediante mediciones de biopotenciales de elec-
tromiograma y electrocardiograma. El analisis se limit6 a mediciones de amplitudes
en cinco contracciones musculares para el EMG y a la amplitud pico a pico de las
sefiales de ECG. Se realiz6 una comparacion entre electrodos comerciales Ag/AgCl
con LIG y posteriormente LIG con los electrodos flexibles.



CAPITULO O

Marco tedrico

6.1. Electrodos

6.1.1. Interfaz electrodo-electrolito

Para registrar las mediciones obtenidas del cuerpo, es necesario contar con un
elemento que permita la comunicaciéon entre el cuerpo y el equipo de medicién, co-
nocido como electrodo. Estos se dividen en dos componentes principales: el electrodo
y el electrolito. El area donde la superficie del electrodo entra en contacto con el
electrolito se conoce como la interfaz electrodo-electrolito. En esta interfaz ocurre la
conversion de energia quimica en energia eléctrica y viceversa. [20].

La corriente generada por el cuerpo fluye a través de la interfaz electrodo-electrolito,
lo que permite registrar la medicion. El electrodo es generalmente de metal, donde
la corriente es transportada por electrones. Por otro lado, en el electrolito y en la
piel, la corriente es transportada por iones. En el electrodo, los electrones se mueven
en direcciéon opuesta a la corriente, mientras que, en el electrolito, los cationes (+)
se mueven en la misma direccion que la corriente y los aniones (-) se desplazan en
direccién opuesta a la corriente (Figura.2) [21].



Figura 2. Cargas en la interfaz electrodo-electrolito [22]
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Todos los electrodos tienen un potencial de semicelda, que es una diferencia de
potencial determinada por la naturaleza del metal involucrado. Este se mide con
referencia al potencial de semicelda del Electrodo de Hidrogeno Estandar (EHE), el
cual se considera de 0 mV [20].También se le conoce como potencial en equilibro,
porque la corriente que fluye en una direccion es igual y cancela la corriente que fluye
en la direccion opuesta. Cuando el metal entra en contacto con la solucion, al inicio,
la reaccion predomina a la derecha o a la izquierda, dependiendo de la concentracién
de cationes en solucion y las condiciones de equilibrio del metal involucrado [21].

Por esto, segtin su potencial de semicelda los electrodos se pueden clasificar en:
polarizables y no polarizables. En un electrodo perfectamente polarizable la corriente
aplicada no pasa por la interfaz electrodo-electrolito, comportandose como un ca-
pacitor. En un electrodo no polarizable la corriente pasa libremente a través de la
interfaz electrodo-electrolito, sin requerir energia para realizar la transicion. Por esto,
no existen sobrepotenciales. Sin embargo, ninguno de estos dos tipos de electrodos
puede fabricarse de manera perfecta, aunque algunos materiales pueden acercarse a
estas caracteristicas [22].

6.1.2. Modos de transferencia de carga: capacitivo y faradaico (reversible
e irreversible)

El modo de transferencia de carga puede ser por medio de un proceso capacitivo,
también conocido como no faradaico o por medio de un proceso faradaico, el cual
puede ser reversible o irreversible. Estos procesos ocurren en un electrodo de trabajo.
Los procesos faradaicos generan corrientes a través de reacciones oxidacion-reduccion
(redox) en la superficie del electrodo de trabajo, mientras que el proceso no faradaico
se conoce como un mecanismo sin transferencia de carga en el electrodo. En el proceso
no faradaico, las cargas i6nicas permanecen en la superficie del electrodo, provocando
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la carga y descarga de la capacitancia de doble capa [23].

Para que se lleve a cabo un proceso faradaico, se necesita una reacciéon oxidacion-
reduccion, donde el reactivo provenga del exterior del electrodo y el producto de la
reaccion salga nuevamente del electrodo. En este proceso, las particulas cargadas, que
pueden ser iones o electrones, se transfieren entre una fase bulk conductora (metélica)
hacia el electrolito, o viceversa. Estas particulas se transfieren a través del electrodo,
saliendo de una fase bulk y regresan a esta misma fase bulk o a otra diferente. Las
fases bulk son las fases externas del electrodo y el electrodo acttia como la interfase
entre las fases bulk, donde al menos una de ellas conduce carga electrénica y al menos
otra permite el transporte de iones. La carga nunca es almacenada progresivamente
en el electrodo [24].

Estos procesos faradaicos pueden ser reversible e irreversibles. Ambos se basan
tanto en el control cinético como el control por transporte de masa. En un proceso
faradaico el control cinético es donde la velocidad de reacciéon depende de la rapidez
en que ocurre la transferencia de electrones en la interfase electrodo-electrolito, de-
terminada por el potencial del electrodo. Aqui, la reacciéon se lleva a cabo cerca del
potencial de equilibrio. Por otro lado, el control por transporte de masa se refiere al
potencial del electrodo alejado del equilibrio. La velocidad de esta reaccién depende
de la rapidez con la que el reactivo llega a la superficie del electrodo [25].

Cuando la cinética de transferencia de electrones es rapida en comparacion con el
transporte de masa, es un proceso faradaico reversible. Esto permite almacenamiento
de carga cerca de la superficie del electrodo y al revertir la direccién de la corriente,
parte del producto que se forma puede regresar a su forma inicial. Por otro lado,
cuando la cinética de transferencia de electrones es lenta, se necesitan grandes des-
viaciones del potencial respecto al equilibrio para que fluyan corrientes significativas
[25]. Los productos de la reaccion no se encuentran cerca de la superficie, por lo que,
no permite almacenamiento de carga.

Por otro lado, en un proceso no faradaico o capacitivo, cuando fluye la corriente,
se almacena progresivamente la carga. Los iones que ingresan al electrodo y no pue-
den salir. Esto sucede por tres razones principales: no hay reaccion en el electrodo, la
reaccion involucra atomos que forman parte de la estructura del electrodo o cuando
el reactivo es oxidado/reducido en el electrodo. Asimismo, si inicamente se redistri-
buye la carga capacitiva, la interfaz electrodo-electrolito puede ser modelado como
un capacitor de doble capa. [24].

Cuando se aplica un cambio de voltaje en un electrodo, se genera un movimien-
to de electrones que provoca un flujo de iones en el electrolito, resultando en una
corriente. Si los electrones permanecen dentro del metal del electrodo, el sistema se
comporta como un capacitor, que se carga y descarga a través de una capacitancia de
doble capa. En cambio, si el electrodo tiene suficiente energia para crear una reaccion
electroquimica, se genera un flujo de corriente asociado a una resistencia de carga.
Por otro lado, el electrolito se interpreta como una resistencia de acceso en el sistema.
Por esto, un electrodo se puede modelar como un circuito de un capacitor en paralelo
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con una resistencia, en serie con la resistencia del electrolito.(Figura.3).

Figura 3. Circuito equivalente para electrodo en contacto con un electrolito. Ehc es el potencial
de media celda, Rd y Cd representan la impedancia debida a la interacciéon
electrodo—electrolito y Rs modela la resistencia del electrolito [26]
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6.1.3. Materiales para electrodos y sus propiedades

En la fabricacion de electrodos se utilizan tanto materiales metalicos, como no
metalicos. Entre los materiales metalicos, el méas utilizado es el oro, cobre y platino.
Por otro lado, entre los materiales no metélicos se utiliza el grafito y polimeros con-
ductores como el Poly(3,4-ethylenedioxythiophene): polystyrene sulfonate (PEDOT).
También, se pueden llegar a utilizar aleaciones de los diferentes metales como la pla-
ta/cloruro de plata (Ag/AgCl). Asimismo, para reducir impedancias estos materiales
cuando se encuentran en contacto con la piel se pueden combinar con geles conduc-
tores.

El oro es un material muy utilizado para la fabricacion de electrodos por su alta
conductividad y buena compatibilidad. Asimismo, es utilizado especificamente para
mediciones de senales bioldgicas de frecuencias bajas, porque son capaces de ampli-
ficarlas [27].Esto incluye mediciones precisas, que se necesitan en pruebas como, un
electroencefalograma (EEG), que mide la actividad del cerebro o un electrocardiogra-
ma (ECG), que mide la actividad del corazéon. También, tiene una alta resistencia a
la oxidacién, lo cual lo hace un material confiable y estable. A pesar de ello, tiene un
precio mas elevado, que limita su uso.

Los electrodos de Ag/AgCl son los méas utilizados y favoritos para aplicaciones
biomédicas. Generalmente, se trata de una placa de plata recubierta de una capa
de cloruro de plata e inmersa en una solucién acuosa de cloruro de sodio o cloruro
de potasio. Estos electrodos presentan caracteristicas similares a la de un electrodo
perfectamente no polarizable por tener un valor de semicelda bajo. Esto permite que
sean el “gold standard” para realizar los electrocardiogramas (ECG). Son econémicos,
faciles de fabricar y muy estables. Otra de sus principales ventajas es que generan un
nivel bajo de ruido durante el registro de senales biologicas y buena conductividad
eléctrica [28].
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Los materiales no metélicos que se utilizan son el grafito y polimeros conductores
como el Poly(3,4-ethylenedioxythiophene): polystyrene sulfonate (PEDOT: PSS). El
grafito es un alétropo del carbén y una sustancia compuesta de carbono puro. Este se
utiliza por su biocompatibilidad, flexibilidad, rendimiento a gran escala y estabilidad
tanto quimica como térmica [29]. Asimismo, existen materiales como el PEDOT: PSS
que presenta alta conductividad, biocompatibilidad y flexibilidad mecanica [30].

6.2. Meétodos electroquimicos

6.2.1. Voltametria ciclica

La voltametria ciclica es un método electroquimico muy utilizado para evaluar
procesos de reduccion y oxidacion de diferentes especies moleculares [31]. Su uso se
ha extendido a diferentes campos como la electroquimica, bioquimica e investigacion
de materiales. Por medio de esta prueba se puede estudiar el rendimiento de los elec-
trodos y determinar la transferencia de electrones durante los procesos de oxidacion
o reduccion [32]. Para llevar a cabo esta técnica se necesita una celda de trabajo,
electrodos, solucion electrolitica y un potenciostato.

La celda de trabajo es el recipiente donde se lleva a cabo el experimento (Figu-
ra.4). Tiene 3 orificios donde se colocan los electrodos y el electrolito. El electrodo de
trabajo (WE) es donde se dan las reacciones de interés. Estas pueden ser de diversos
materiales, pero da lugar a diferentes respuestas electroquimicas [31]. El electrodo de
referencia (RE) generalmente es de Ag/AgCl para tener un potencial conocido. Por
esto, se utiliza como referencia para medir el potencial de otros electrodos dentro de la
celda. El contraelectrodo (CE) puede ser de platino, acero inoxidable u otro material
inerte [32|. Cuando se aplica un potencial al electrodo de trabajo que permite ya sea
la reducciéon u oxidacion del analito, fluye corriente y el CE se encarga de completar
el circuito [31].
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Figura 4. Celda de trabajo electroquimica

potenciostato

Nota. Creado con Biorender.

Las terminales de los tres electrodos se conectan a un potenciostato, que es el
encargado de llevar a cabo la técnica de voltametria ciclica. Este genera un potencial
en forma de rampa que controla el electrodo de trabajo. Luego, mide la corrientes
resultantes y se obtiene un grafico conocido como voltamograma [33]. La primera
curva muestra una onda catodica, donde crece hasta llegar a un punto maximo. Luego,
la corriente disminuye porque disminuye la especie electroactiva cerca del electrodo
y al invertir el barrido, el potencial se hace menos negativo, por lo que, la especie
reducida anteriormente comienza a oxidarse y genera un pico anodico (Figura. 5A)[32].

Figura 5. Representacion de las mediciones de CV (A) y EIS (B), con sus formas de onda y
respuestas tipicas en diagramas de Bode y Nyquist [34]
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6.2.2. Espectroscopia de Impedancia Electroquimica

La espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) es una técnica ampliamente
utilizada en el campo de la electroquimica y es considerada ideal para investigadores
que buscan caracterizar mecanismos de reacciéon. Es una técnica compleja, ya que logra
obtener informaciéon sobre diversos procesos eléctricos, electroquimicos y fisicos en un
sistema electroquimico. Este modela la senal de salida que puede ser una corriente
o voltaje alterno, respecto a la senal de entrada, igualmente en voltaje o corriente
alterna en un amplio rango de frecuencias [35].

Para realizar los experimentos se pueden utilizar dos, tres o cuatro electrodos. La
mas utilizada es la de tres electrodos que incluye un electrodo de trabajo (WE), un
electrodo de referencia (RE) y un contraelectrodo (CE). Dependiendo del potencial
entre el RE y el WE, pueden llevarse a cabo las reacciones de oxidacién o reducciéon
en el WE. De lo contrario, en la celda de dos electrodos, la corriente se mide en el
WE y otro electrodo que combina las funciones del RE y el CE. Por tltimo, la celda
con cuatro electrodos se utiliza en sistemas liquido-liquido, donde existen dos pares
de electrodos tanto de CE como RE, conectados las fases acuosas y organicas de la
celda [36].

La representacion de la EIS puede ser por medio de los diagramas Nyquist o
diagramas de Bode (Figura. 5B). El diagrama de Nyquist se divide en una parte
real y una parte imaginaria. El componente imaginario de impedancia se representa
contra el componente real de impedancia de cada frecuencia de excitacion [36]. En
el eje x las impedancias generadas a frecuencias bajas se observan del lado derecho
de la grafica y las impedancias generadas a frecuencias altas se encuentran del lado
izquierdo. Asimismo, la impedancia se puede representar como un vector de longitud
[37].

Por otro lado, el diagrama de Bode muestra la magnitud de la impedancia y el
angulo de fase contra la frecuencia en escala logaritmica. Se utiliza para encontrar
la capacitancia de los sistemas electroquimicos [37]. Asimismo, es ideal para utilizar
cuando el espectro incluye valores dispersos. También, se utiliza para calcular la capa-
citancia de doble capa y permite que se pueda estudiar la respuesta de transferencia
de carga de los electrodos.

6.3. Grafeno

El grafeno es un material bidimensional formado por una tinica capa de atomos de
carbono. Esta densamente empaquetado en una red cristalina de panal, con atomos
de carbono en hibridacion sp? [38]. Cada atomo de carbono en el grafeno forma tres
enlaces covalentes, relacionados con diferentes d&tomos de carbono vecinos. Esto le
proporciona una estructura estable y segura. (Figura 6)
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Figura 6. Estructura del grafeno [39]

Gracias a esta estructura, el grafeno se ha utilizado mas actualmente por sus
propiedades tnicas. Las areas como electronica, aeroespacial, automovilistica y bio-
tecnologia las han implementado por su alta conductividad, resistencia mecanica,
flexibilidad y biocompatibilidad [38]. También, es conocido por tener excelentes ca-
racteristicas 6pticas, térmicas y mecanicas. Ademés, el tener un area superficial y
estabilidad tanto eléctrica como quimica permite la fabricacién de sensores electro-
quimicos y electrodos para la medicion de biopotenciales [39].

Cuadro 1. Métodos de sintesis de grafeno [40]

Método Tipo Ejemplo
Exfoliacion mecanica | Top down Cinta adhesiva y puntas de AFM
Exfoliacion quimica | Top Down
Sintesis quimico Top Down | Sonicacién y 6xido de grafeno reducido
Pirolisis Bottom up
Crecimiento epitaxial | Bottom up
CVD Bottom up Térmico y plasma

La exfoliaciéon mecanica es un método para la produccion de grafeno con la ayuda
de una cinta adhesiva para separar las capas de grafeno. Es tutil para estudiar las
propiedades del grafeno, pero es impreciso y lento [21]. La exfoliacién quimica per-
mite obtener el grafeno a partir del grafito. Utiliza distintas formas de grafito como
electrodos en un electrolito, aplicando corriente eléctrica para provocar su expansion
y exfoliacion [40].

La pirolisis utiliza la descomposicion térmica de materiales organicos a base de
carbono para formar capas delgadas de grafeno. Es un excelente método para la
produccién continua de peliculas de grafeno, aunque, no se puede utilizar en la sintesis
de grafeno a gran escala. Por otro lado, la deposicion quimica de vapor (CVD) es un
método que utiliza una combinaciéon de molécula de gas y un sustrato dentro de una
camara de reaccion. Los gases con carbono entran a la cdmara y al entrar en contacto
con el sustrato a una alta temperatura, se descompone quimicamente y forma una
capa delgada de grafeno (Cuadro 1) [40].
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6.3.1. Laser y la interaccién con el material

Un laser es un haz de luz altamente concentrado mediante un proceso de amplifi-
cacion Optica. La energia de entrada adopta cominmente la forma 6ptica o eléctrica.
En el bombeo 6ptico la fuente de energia puede ser una lampara u otro laser. En cam-
bio, en el bombeo eléctrico puede ser por medio de corriente continua, una descarga
eléctrica o una descarga de radiofrecuencia [41].

Los laseres se dividen en tres tipos de laser: onda contintia, pulsado y ultrarrapido.
El laser de onda continua es un haz de luz sin interrupciones con una potencia de salida
muy estable. Un laser pulsado emite un haz de luz en rafagas o pulsos cortos. Este logra
almacenar y liberar energia rdpidamente, alcanzando megavatios de potencia pico.
Por dltimo, el laser ultrarrapido son mayormente utilizados en el ambito industrial
cumpliendo con altas tasas de repeticion y potencia [41].

Actualmente, se utilizan los laseres en distintos materiales para modificar sus
propiedades. Esto permite controlar con precision el area donde se desea colocar la
radiacion laser, al igual que, la cantidad y la velocidad de energia depositada. Por
esto, se pueden llevar a cabo procesos como el calentamiento, fusion y ablacion [42].

El calentamiento puede alterar tanto sus propiedades fisicas como quimicas, sin
modificar su forma. La fusién busca mejorar la resistencia a la corrosion y a la erosion,
formando una estructura dura y homogénea sin alterar su composicién quimica. Por
ultimo, la ablacion elimina el material de la superficie, el cual se realiza generalmente
mediante vaporizacion [42], el cual permite modificar la superficie para mejorar sus
propiedades.

6.3.2. Grafeno inducido por laser (LIG)

El grafeno inducido por laser (LIG) es una forma tridimensional de grafeno, se
puede producir a partir de laminas de poliimida (PI) y un laser de CO, (Figura 7).
La formacion de grafeno depende de las caracteristicas del laser y de los materiales
base que contiene carbono. Asimismo, depende de factores como la duracion del pulso
y la longitud de onda, siempre que se encuentren dentro de los pardmetros adecuados
[43].
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Figura 7. Obtencion de LIG con laser de CO3 en PI

Nota. Creado con Biorender.

El LIG presenta excelentes propiedades como alta porosidad, alta estabilidad tér-
mica y buena conductividad eléctrica, lo que lo hace un material preferible para
muchas aplicaciones. También, tiene una buena flexibilidad mecanica y una gran
superficie especifica (Figura 8)[43|. Esto permite la fabricacion de dispositivos elec-
tronicos de alto rendimiento. La fabricacion con léser lo hace rapido, sencillo y de
bajo costo [44].

Algunas de sus aplicaciones son biosensores, sensores fisicos, sensores quimicos y
baterias. Gracias a su gran area de superficial, alta densidad de electrones y transpa-
rencia Optica es un excelente material para la fabricacion de biosensores. Asimismo,
es apto para sensores fisicos y quimicos por su estabilidad a largo plazo, buena sen-
sibilidad y flexibilidad. Por ultimo, el LIG es ideal para la fabricaciéon de baterias
gracias a su resistencia a la corrosion y su excelente conductividad eléctrica [43].
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Figura 8. Grafeno inducido por laser (LIG) en lamina de poliimida (PI) [44]

6.4. PDMS

Los polisiloxanos son polimeros inorganicos, compuestos por una estructura princi-
pal (Si-O) (Figura. 9). A estos polimero se les conoce como “silicona”. Existen distintos
tipos de polisiloxanos, dependiendo de los grupos sustituyentes unidos al &tomo de
silicio. Poseen varias propiedades como estabilidad térmica, dieléctrica y de corte,
alta compresibilidad, baja tension superficial y baja toxicidad, lo que lo hace ideal
para aplicaciones industriales y biomédicas. Algunas de estas son elastémeros, recu-
brimientos y sensores [45].

El més utilizado es el polidimetilsiloxano (PDMS), gracias a sus propiedades tni-
cas. Es un material con elasticidad variable, quimicamente inerte, estable térmica
y Opticamente transparente. Asimismo, puede sufrir grandes deformaciones antes de
romperse, lo que lo hace ideal para imitar vasos sanguineos u otros tejidos biolégicos.
También, tiene una alta biocompatibilidad, por lo que se utiliza como recubrimien-
to en implantes para una buena osteointegracion. La flexibilidad y alta resistencia a
la biodegradacion son factores que lo hacen un excelente material para dispositivos
implantables [10].
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Figura 9. Estructura lineal del PDMS [46]
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Otra aplicacion para el PDMS es utilizarlo como capa dieléctrica por su flexibili-
dad, biocompatibilidad y propiedades mecanicas. También, puede ser utilizado como
un electrodo, gracias a su biocompatibilidad y buena adhesién a la piel. Asimismo,
han demostrado buena estabilidad a largo plazo y una fuerte lectura de las senales
del cuerpo. Esto ideal para sensores y dispositivos portatiles [47].
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CAPITULO [

Metodologia

7.1. Electrodos LIG

Los electrodos de grafeno inducidos por léaser (LIG) se fabrican a partir de un
polimero (poliimida) y un laser de CO,, generando una estructura de grafeno tridi-
mensional porosa. Esto otorga propiedades como una alta area superficial y una alta
conductividad eléctrica, lo que los hace ideales para su aplicacion en sensores y la
medicion de biopotenciales. Los electrodos LIG son una buena alternativa gracias a
su facilidad de fabricacion y bajo costo.

7.1.1. Diseno de electrodos LIG

El diseno de los electrodos LIG se realizo utilizando el software Autodesk Inventor
Professional 2026 (Autodesk Inc., SF, USA). Se hicieron 3 electrodos con un éarea
activa de 10 mm, 5 mm y 2 mm. Todos tienen un rectangulo de 1 mm x 10 mm, que
es el camino conductor del electrodo y un conector, que es un cuadrado de 3 mm x
3 mm (Figura.18). Este diseno se importa a Inkscape donde se colorean las areas que
serén rasterizadas en negro y las que seran cortadas en rojo.
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Figura 10. Disenos de electrodos en Inventor (izquierda) y preparacion en Inkscape con colores
para rasterizado y corte (derecha)
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7.1.2. Fabricacion de electrodos LIG

Para iniciar su fabricacion, se utiliza una hoja de Kapton®) de dimensiones A4
de 75 ym de grosor (DuPont, DE, USA) que se coloca sobre un pedazo de acrilico.
Se utiliz6 una cortadora laser VLS 2.30DT (Universal Laser Systems, USA) para
realizar el corte y rasterizado de los electrodos. Los parametros utilizados fueron 17 %
de potencia y 7.5 % de velocidad para rasterizar (negro) y 100 % de potencia y 75 %
de velocidad para cortar (rojo).

7.2. Caracterizacion de electrodos

Para realizar las mediciones, tanto de voltametria ciclica (VC) como de espectros-
copia de impedancia (EIS) se utilizaron dos sistemas de medicion: la placa AD5941
(EVAL-AD5941, Analog Devices Inc., MA, USA) y la placa EmStat pico (PalmSens
BV, Paises Bajos). Primero, se utilizo un kit que incluye la placa EVAL-ADICUP3029
con microcontrolador Arm®) Cortex-M3, la placa hija EVAL-AD5941 y cables mi-
cro USB a pinzas tipo cocodrilo, donde el software utilizado fue SensorPal (Analog
Devices Inc., MA, USA). El sofware utilizado con la placa EmStat pico es PSTrace
5.8 (PalmSens BV, Paises Bajos).

El montaje experimental es igual para ambas pruebas. Los electrodos de traba-
jo son los electrodos LIG, el contraelectrodo es el tornillo de acero inoxidable y el
electrodo de referencia es un electrodo Ag/AgCl (Ke Yi Scientific Instruments Co.,
Ltd., Beijing, China). Se utiliz6 PBS 10mM (MilliporeSigma/Calbiochem, MA, USA)
diluido 1:10 para obtener PBS 1x y se colocdé 15mL en un beaker con los dos elec-
trodos y el tornillo sumergidos en la solucién. Es importante que los dos electrodos
y el tornillo estén suspendidos y ninguno haga contacto entre si o con el beaker. La
conexion de la placa AD5941 (Figura. 11A) es distinta a la conexion con la placa
EmStat pico (Figura. 11B).
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Figura 11. (A) Conexién de electrodos a placa AD5941 (B) Conexion de electrodos a placa
EmStat pico y montaje experimental para pruebas CV y EIS

Placa EWiL-A05%41

Placa EmiStat pico

7.2.1. Voltametria Ciclica (VC)

Para la prueba de voltametria ciclica, utilizando el software de SensorPal se utili-
zaron los pardmetros presentados en el Cuadro 2. Al trabajar con distintos didmetros,
los rangos de corriente varian segin el didmetro evaluado (Cuadro 3). Se utilizaron
tres electrodos de diametro 10 mm, tres electrodos de didmetro 5 mm y tres elec-
trodos de didmetro 2 mm. Se realizaron tres pruebas con cada electrodo, teniendo
27 pruebas en total. Este procedimiento se repitié con la placa EmStat Pico para
verificar la reproducibilidad de las mediciones utilizando la configuracion del Cuadro
4, tomando como referencia una grafica ideal (Figura 12).
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Figura 12. Curva de voltametria ciclica (CV) ideal, entre —0.6 V y 0.9 V. Parametros tomados de

disertacion de José Leal, 2023
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Cuadro 2. Configuracién de parametros para prueba de VC en placa AD5941

Parametro Valor
Potencial inicial -600 mV
Potencial final 900 mV
Potencial de paso 10 mV
Velocidad de barrido 100 mV/s
Ciclos 1
Resistencia de calibracion 10,000 Q
Resistencia de carga (RLoad) 100 Q
Ganancia GNPGA_1

Cuadro 3. Rango de corriente segiin didmetro de electrodo

Diametro del electrodo (mm) Rango de corriente
(uA)

10 £ 500

5 + 200

2 + 1125
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Cuadro 4. Configuracion de pardmetros para prueba de VC en placa EmStat pico

Parametro Valor
Tiempo de equilibracién 4s
Potencial final oV
Primer vértice de potencial -0.6 V
Segundo vértice de potencial 09V
Incremento de potencial 001V
Ciclos 5

Medir respecto al potencial de circuito 1
abierto (OCP)

Potencial inicial respecto al OCP 1

7.2.2. Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS)

Para las mediciones de espectroscopia de impedancia electroquimica, igualmente
se utiliz6 tanto la placa AD5941, como la placa de EmStat pico. En el software de
SensorPal de la placa AD5941 se utiliza la configuracion que se muestra en el Cuadro
5. Por otro lado, en el software de PS Trace de la placa EmStat pico se utilizo la
configuracion que se muestra en el Cuadro 6. Se toma como referencia la grafica ideal
de espectroscopia de impedancia (EIS) (Figura. 13).

Figura 13. Curvas de espectroscopia de impedancia (EIS) ideal. Compuesta por grafica de
impedancia, fase y Nyquist
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Nota. Creado con Canva.
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Cuadro 5. Configuracion de parametros para prueba EIS en placa AD5941

Parametro Valor
Puntos 100
Frecuencia inicial 200 Hz
Frecuencia final 100,000 Hz
Amplitud 600 mV
Polarizacion DC 1,200 mV
Escala Logaritmica 1

Modo de potencia bajo
Frecuencia de muestreo 10sps
RTIA interno 20052
Resistencia de calibracion 10,000 Q
Nivel de filtro 1.1
Ventana Hanning 1

DFT 16,384
Ganancia PGA GNGPA,
Contraelectrodo CEO0
Electrodo sensor SEOLOAD

Cuadro 6. Configuracién de parametros para prueba EIS en placa EmStat pico

Parametro Valor

Tiempo de equilibracion 4s

Tiempo de barrido Predeterminado
Voltaje de componente continua (DC) 0.0V

Amplitud de la senial alterna (AC) 0.01V

Tipo de frecuencia Barrido
Nuamero de frecuencias 36

Frecuencia méaxima 100,000 Hz
Frecuencia minima 0.1 Hz

Medir respecto al potencial de circuito
(OCP)
Voltaje DC con respecto al OCP

si

si

7.3.

Medicién biopotenciales

Para evaluar senales fisiologicas obtenidas con diferentes tipos de electrodos, se
realizaron mediciones de electrocardiografia (ECG) y electromiografia (EMG) utili-
zando un sistema Biopac Student Lab (Biopac Systems Inc., CA, USA). Se colocaron
en paralelo electrodos desechables de Ag/AgCl (3M Health Care, MN, USA) y los
electrodos LIG fabricados inicialmente, utilizando tnicamente los electrodos de la Fi-
gura 1A, didmetro 10 mm. (Figural4 ). Posteriormente, al realizar la transferencia del
LIG a PDMS, donde se colocaron en paralelo los electrodos fabricados inicialmente
(diametro 5 mm) de LIG y los electrodos flexibles fabricados con PDMS. Para la
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conexion tanto de los electrodos LIG como los de PDMS (flexibles) al sistema Biopac

se utilizaron lagartos planos con cables macho — macho y conectores banano macho
(Figural4A).

Figura 14. (A) Conexioén de electrodos LIG y PDMS al sistema Biopac.(B) Colocacién de
electrodos para medicion de EMG. (C) Colocacion de electrodos para mediciéon de
ECG

7.3.1. Medicion de electromiograma (EMG)

Para realizar las mediciones de EMG se utilizo6 un preset de Biopac para elec-
tromiograma, 5 — 250 Hz w/ notch. Este se coloco en el canal 1 para los electrodos
Ag/AgCl y para el canal 2 con los electrodos LIG. Asimismo, se coloco la frecuencia
de muestreo en 2 kHz. El electrodo negativo va en la parte superior del ante brazo
(blanco), el electrodo positivo va en la parte media del antebrazo, del lado radial
(rojo) y el electrodo de tierra va mas cercano al lado cubital de la mufieca (negro)
(Figura 14B). Se realizaron las mediciones durante la contraccién del miusculo flexor
del antebrazo al cerrar el puno con fuerza. Se llevaron a cabo cinco contracciones mus-
culares de aproximadamente dos segundos de duracion cada una, con intervalos de
descanso de alrededor de cuatro segundos entre cada contracciéon. Las senales fueron
procesadas con MATLAB R2023b (MathWorks, MA, USA). Se espera obtener una
senal ideal de contraccion muscular (Figura 15).
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Figura 15. Medicion EMG de musculos flexores de la muneca. Senales de relajacion y contraccion
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7.3.2. Mediciéon de electrocardiograma (ECG)

Para realizar las mediciones de ECG se utilizo un preset de Biopac para electrocar-
diograma (5 — 35 Hz) con una frecuencia de muestreo de 2k Hz. El electrodo negativo
se coloca en la muneca derecha (blanco), el positivo en el tobillo izquierdo (rojo) y el
electrodo de tierra en el tobillo derecho (negro) (Figura 14C). Se tomaron las medi-
ciones permaneciendo sentado y relajado durante un minuto. El registro de la senal
se realizo hasta obtener una forma caracteristica del ECG ( Figura 16). Las senales
fueron procesadas con MATLAB R2023b. Posteriormente, se realizo la medicion entre
los electrodos LIG fabricados (didmetro 5 mm) y los electrodos transferidos a PDMS
(flexibles). En el canal 1 se colocaron los electrodos fabricados de LIG y en el canal
2 los electrodos flexibles fabricados con PDMS. La frecuencia de muestreo utilizada
fue de 2 kHz. La colocacion de los electrodos siguié el mismo esquema (Figura 14C).
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Figura 16. Patron basico de medicion ECG [49]
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7.4. Transferencia de LIG a silicon

Para obtener los electrodos flexibles a base de LIG, se realiza un proceso de trans-
ferencia a polidimetilsiloxano (PDMS). La transferencia se hace por medio de un
método de transferencia en seco, que consiste en colocar una capa de PDMS sobre el
electrodo de LIG, curarla en horno a temperatura controlada y posteriormente reali-
zar un despegado mecénico (peel-off) para que el LIG quede adherido a la superficie
del PDMS. El uso de un molde permite estandarizar el proceso, asegurando que el
grosor de los electrodos sea igual.

7.4.1. Diseno de molde para silicon

El disefio del molde se realizé utilizando el software Autodesk Inventor Professional
2026 (Autodesk Inc., SF, USA). Las dimensiones de la base son de 50 mm x 40 mm
y un alto de 10 mm. Asimismo, tiene 4 agujeros en las esquinas para colocar la tapa
del molde. Estos agujeros tienen un didmetro de 3 mm y una profundidad de 3 mm.
El espacio donde va el silicon tiene dimensiones de 40 mm x 30 mm y un alto de 2
mm. Por otro lado, la tapa del molde es de 50 mm x 40 mm y un alto de 3 mm. Los
pines son de didmetro 2.75 mm y un alto de 3 mm. (Figura 17).
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Figura 17. Disefio de molde con dimensiones [49]

7.4.2. Impresion 3D del molde

El molde fue impreso en 3D (Impresora 3D Ultimaker 3, Ultimaker, Utrecht, Paises
Bajos), utilizando acido polilactico (PLA ) (Filamento PLA, eSUN, Shenzhen, China).
Para esto, se utilizaron los pardmetros que se muestran en el Cuadro 7.

Cuadro 7. Configuracion de parametros para prueba EIS en placa AD5941

Parametro Valor

Altura de capa 0.15 mm
Densidad de relleno 20%

Patron de relleno Giroide

Grosor de pared 0.8 mm y 1.0 mm

7.4.3. Diseno de electrodo de transferencia

El diseno de los electrodos LIG de prueba de transferencia se realizo utilizando el
software Autodesk Inventor Professional 2026. Se hizo un electrodo de 40 mm x 30
mm. Cada uno con cinco caminos conductores de 36 mm x 3 mm, entre cada camino
se dejo un espacio de 2.5 mm (Figura 18).
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Figura 18. Diseno de electrodo LIG para evaluar transferencia
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7.4.4. Preparacion de PDMS

Para fabricar los electrodos se utilizo el kit de silicon SYLCAP 284-S (SYLCAP™
284-S, MICROLUBROL LLC, NJ, USA). La base A se mezcl6 con un agente de
curado en proporcion 10:1. Se mezclé para cada electrodo 2mL de la base A con
200pL. de agente de curado B. Posteriormente, se fabricaron los electrodos flexibles
utilizando un kit de elastomero de silicon (SYLGARD™ 184, Dow Corning, USA). El
prepolimero de PDMS y el agente de curado se mezclaron en una proporcion de 10:1.
Para cada electrodo se utilizo6 2 mL de prepolimero PDMS y 200 pl. de agente de
curado.

7.4.5. Evaluaciéon de transferencia

Para evaluar la transferencia del LIG al silicon, se utilizaron tres métodos. En
el primer método, se coloco el electrodo de transferencia (Figura 18) en el fondo
del molde y se verti6é la mezcla para curar directamente sobre la superficie del LIG
(Figura 19A). En el segundo método, se vertio la mezcla de silicon dentro del molde
y se coloco el electrodo de transferencia sobre la mezcla (Figura 19B). Por tltimo, el
tercer método consistié en colocar el silicon en el molde y transferir el LIG posterior
al curado del silicon (Figura 19C).
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Figura 19. Prueba de métodos de transferencia. (A) PDMS sobre LIG, (B) LIG sobre PDMS, (C)
transferencia posterior a curado

7.4.6. Proceso de transferencia en seco

Para el proceso de transferencia final se utiliz6 una placa de cultivo de 6 poci-
llos (Costar 3516, Corning Incorporated, Kennebunk, USA). Se coloco el electrodo
de didmetro 5 mm en el pocillo y se vertioé la mezcla de silicon. Se dejoé una hora a
temperatura ambiente para prevenir la aparicion de burbujas en la mezcla y poste-
riormente, se coloco dentro del horno UVP Multidizer Oven (Analytik Jena US LLC,
USA) a 65°C por una hora. Una vez curado, la pelicula PI se despego cuidadosamente,
dejando como resultado los compuestos LIG/PDMS (Figura 20).

Figura 20. Proceso de transferencia de LIG a PDMS
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CAPITULO 8

Resultados

8.1. Fabricacién de electrodos de grafeno inducidos por laser

Se obtuvo electrodos de grafeno inducidos por laser por medio del uso de una cor-
tadora laser. Se fabricaron tres tamanos diferentes y de cada tamano se realizaron tres
copias (Figura 21A). Esto para evaluar la reproducibilidad de la fabricacion con el
laser. Ademas, se fabricaron electrodos de grafeno con cinco canales conductivos para
evaluar la transferencia de grafeno a PDMS. Se pudo observar que se form6 una capa
porosa de grafeno sobre el kapton sin mostrar desprendimientos, tanto para los elec-
trodos de menor tamafo, como los electrodos disenados para evaluar la transferencia
(Figura 21b). Todos los electrodos mostraron ser reproducibles.

Figura 21. Fabricacion de electrodos de grafeno inducido por laser. (A) Electrodos de diferentes
tamarfios. (B) electrodos de transferencia




8.2. Caracterizacion electroquimica de los electrodos induci-
dos por laser

8.2.1. Voltametria ciclica

Las pruebas de voltametria ciclica (VC) en la placa AD5941 se realizaron para
evaluar su reproducibilidad. Para los electrodos de 10 mm de didmetro, los picos
anodicos presentaron una media de 573.79+£98.31 pA y los picos catdédicos una media
de —574.87 £+ 332.18 puA. Para los electrodos de 5 mm, los picos anédicos mostraron
una media de 284.27+40.28 A y los picos catodicos —421.57+£85.432 pA. Por ltimo,
para los electrodos de 2 mm, la media de los picos anddicos fue 132.65 4+ 35.62 puA y
la de los picos catddicos —210.39 + 16.937 pA.

Figura 22. Curvas de voltametria ciclica (VC) de los electrodos de didmetros (A) 10 mm, (B) 5
mm, (C) 2 mm en solucion PBS con placa AD5941
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Durante las mediciones de voltametria ciclica con la placa EmStat Pico se observo
reproducibilidad entre los tres electrodos de cada geometria. En los electrodos de
10 mm, los picos anodicos tuvieron una media de 759.076 £+ 27.6 pA (Figura 23A),
mientras que los picos catédicos mostraron —579.690 & 21.5 pA. En los electrodos de
5 mm, los picos anddicos promediaron 424.12 + 89.08 pA y los catoédicos —345.16 +
84.19 pA (Figura 23B). Por ultimo, en los electrodos de 2 mm, los picos anodicos
fueron 95.13+35.44 pA y los catodicos —88.39+16.93 pA (Figura 23C). Se evidenci6

una relacion entre el area del electrodo y la corriente: la corriente aumenta con el
area.
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Figura 23. Curvas de voltametria ciclica (VC) de los electrodos de diametros (A) 10 mm, (B) 5
mm, (C) 2 mm en solucién PBS con placa EmStat pico
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Posterior a la transferencia de LIG a PDMS, se realiz6 la prueba de VC a tres
electrodos flexibles de 5 mm de diametro. Para los picos anddicos se obtuvo una media

de 0.42 4+ 0.38 pA, y para los picos catodicos una media de —4.10 +5.06 pA (Figura
24).

Figura 24. Curvas de voltametria ciclica (VC) de los electrodos flexibles de didmetros 5 mm en
solucion PBS con placa EmStat pico
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Para una comparaciéon mas adecuada, se grafico en la misma figura la respuesta
de un electrodo LIG de 5 mm y la de un electrodo flexible (Figura 25). Dado que
las magnitudes de corriente difieren notablemente entre las dos, dentro del rango de
escala definido por el LIG la medicion registrada del electrodo flexible queda cercana
a cero y no se aprecia su forma caracteristica. El electrodo LIG tiene una amplitud
pico a pico de 769.12€2 y los electrodos flexibles obtuvieron 4.52 ).
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Figura 25. Curvas de voltametria ciclica (VC) de los electrodos LIG vs electrodos flexibles de
diametros 5 mm en solucion PBS con placa EmStat pico
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8.2.2. Espectroscopia de Impedancia Electroquimica (EIS)

Para la medicion de impedancia con la placa EVAL-AD5941 se obtuvo a frecuen-
cias bajas (100 Hz) para los electrodos diametro 10 mm una impedancia de 4252,
los de 5 mm una impedancia de 319 Q) y los electrodos de 2 mm de 497 €2. Las se-
nales a frecuencias altas (100 kHz) tienen una impedancia de 422 Q, 272 Q y 432 Q,
respectivamente.

Para la fase, con una frecuencia de 100 Hz el electrodo didmetro 10 mm empieza
en —22.59°, 5 mm en —41.44° y 2mm en —33.23°. Las senales se estabilizan en —0.23°,
-0.24° y —0.30°, respectivamente (Figura 26).
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Figura 26. Mediciéon EIS de electrodo de 10 mm, 5 mm y 2 mm. Se muestra un grafico de
Impedancia vs Frecuencia y de Fase vs Frecuencia con placa AD5941
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Para la medicion de impedancia en la placa Emstat pico, se puede observar que, en
el extremo de bajas frecuencias, la impedancia fue mayor para todos los electrodos: 10
mm es de 5515.72 2, 5 mm es de 1265.15 Q y 2 mm es de 590.09 €). Luego, evaluando
a una frecuencia media (1 kHz) el electrodo de diametro 10 mm tiene una impedancia
de 475 €, el de bmm de 353 2 y el de 2 mm de 311 2. Por iltimo, en el extremo de
altas frecuencias los electrodos de 10 mm se estabilizan en 449.13 €2, el de 5 mm en
339 Q y el de 2 mm en 301 €2. Todos los electrodos se comportan como un paso alto
ya que, a frecuencias mayores, la impedancia es menor.

En el grafico de fase se puede observar que los electrodos de didmetro 10 mm a
frecuencias bajas empieza en —37.53° y se estabiliza en —2.72°. El electrodo diametro
5 empieza en —H6.2° y se estabiliza en —3.10 el de didmetro 2 mm empieza en —60.5° y
se estabiliza en —2.65°. A bajas frecuencias la impedancia capacitiva es muy alta, por
lo que, solo se observa el componente resistivo. Cuando aumenta la frecuencia la fase
de todos los electrodos tiende a 0°, el capacitor se vuelve un “corto”; y lo que queda
se observa es la parte resistiva (Figura 27).
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Figura 27. Medicién EIS de electrodo de 10 mm, 5 mm y 2 mm. Se muestra un grafico de
Impedancia vs Frecuencia, uno de Fase vs Frecuencia y un diagrama de Nyquist con
placa EmStat pico
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Para la prueba de EIS en los electrodos flexibles, a bajas frecuencias, la impedancia
fue mayor en todos los casos: el electrodo 1 alcanzé 2.51 x 10° €, el electrodo 2
3.06 x 10° Q y el electrodo 3 3.93 x 10° Q. A una frecuencia intermedia (1 kHz) se
observo para el electrodo 1 2.34 x 10° €, para el electrodo 2 5.72 x 10°  y para el
electrodo 3 7.99 x 10* Q. Por ultimo, a altas frecuencias el electrodo 1 se estabiliza
en 1.77 x 10° Q, el electrodo 2 en 3248.3 Q y el electrodo 3 en 2627.8 €. Los tres se
comportan como filtro paso alto, aunque el electrodo 1 se estabiliza a una frecuencia
mayor.

En el grafico de Fase, el electrodo uno empieza en —76.2°, el segundo empieza en
—-83.09°, v el tercero en —70.9°. Llegan a —20.82°, -7.78° y —4.21, respectivamente. A
bajas frecuencias la impedancia capacitiva es muy alta, por lo que, solo se observa el
componente resistivo. Cuando aumenta la frecuencia la fase de todos los electrodos
tiende a 0°, el capacitor se vuelve un “corto”, y lo que queda se observa es la parte
resistiva. Sin embrago estas vuelven a bajar mostrando una parte capacitiva (Figura
28).

En el grafico de Nyquist se ven que los electrodos 1 y 3 tienen una curva inclinada
mas a 45°, que la del electrodo 2. Asimismo, el electrodo 2 al tener una mayor parte
imaginaria tiene una respuesta més capacitiva.
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Figura 28. Medicién EIS de electrodos flexibles de 5 mm. Se muestra un grafico de Impedancia vs
Frecuencia, uno de Fase vs Frecuencia y un diagrama de Nyquist con placa EmStat
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Para realizar un anélisis comparable, se graficé un electrodo LIG y un electrodo
flexible de 5 mm. El electrodo flexible muestra una mayor impedancia, sin embargo,
no se pueden visualizar dentro del mismo rango de escala definido.A una frecuencia
de 1 kHz, la impedancia del LIG es 353.19€2 y en el electrodo flexible hay un cambio

drastico a 208 kQ (Figura 29)

Figura 29. Medicion EIS de electrodos LIG y flexibles de 5 mm. Se muestra un gréfico de
Impedancia vs Frecuencia, uno de Fase vs Frecuencia y un diagrama de Nyquist con

placa EmStat pico
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8.3. Medicién de biopotenciales

8.3.1. Electrodos comerciales Ag/AgCl y electrodos LIG

Para las mediciones de electromiograma (EMG) se registraron cinco contracciones
musculares. Las mediciones sin gel conductor para los electrodos LIG muestran una
menor amplitud de voltaje con un promedio pico a pico de 0.44 mV, en comparaciéon
con las senales registradas con los electrodos comerciales que tiene un promedio de
1.125 mV (Figura 30). La sefial de los electrodos LIG no esté siendo tan amplificada,
pero detecta las contracciones realizadas, por lo que, muestra funcionalidad sin tener
gel conductor.

Figura 30. Medicion EMG sin gel conductor. Comparacién entre electrodos comerciales de
Ag/AgCl y electrodos LIG de 10 mm con cinco contracciones musculares
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Con ayuda del gel la senal del electrodo LIG se vuelve més comparable a la de
los electrodos comerciales. Los electrodos comerciales tienen una amplitud promedio
pico a pico de 0.986 mV, mientras que los electrodos LIG tiene un promedio pico a
pico de 1.205 mV (Figura 31). El promedio es mayor en los electrodos LIG porque hay
mas presencia de ruido, pero aument6 la amplitud del voltaje.
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Figura 31. Medicion EMG con gel conductor. Comparacion entre electrodos comerciales de
Ag/AgCly electrodos LIG de 10 mm con cinco contracciones musculares
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Para las mediciones de electrocardiograma (ECG) se registro la senial durante un
minuto. Al hacer la medicion sin gel conductor, se observo que la amplitud de la
senal de los electrodos LIG (gris) es mucho menor con un promedio de 0.052 mV en
comparacion a los electrodos comerciales Ag/AgCl (azul) con un promedio de 1.357
mV (Figura. 32). La sefial de los electrodos LIG no pudo amplificar la senial, pero
registroé correctamente el ritmo cardiaco, registrando las ondas PQRST.

Figura 32. Medicion ECG sin gel conductor. Comparacion entre electrodos comerciales de
Ag/AgCl y electrodos LIG de 10 mm con duracién de un minuto
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Para realizar una mediciéon justa y comparable entre los electrodos comerciales
Ag/AgCl y los electrodos LIG, se aniadié gel conductor. La senal registrada con los
electrodos LIG muestra un aumento en la amplitud con un promedio de 1.367 mV y
los electrodos comerciales mantuvieron una amplitud de 1.327 mV. La grafica obteni-
da con los electrodos LIG es casi idéntica a la obtenida con los electrodos comerciales
(Figura 33), demostrando que los electrodos son funcionales bajo las mismas condi-
ciones.
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Figura 33. Medicion ECG con gel conductor. Comparacion entre electrodos comerciales de
Ag/AgCly electrodos LIG de 10 mm con duracién de un minuto
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8.3.2. Electrodos LIG y electrodos flexibles

Los electrodos LIG sin gel conductor muestran una amplitud promedio pico a pico
de 0.074 mV, mientras que los electrodos flexibles mostraron un promedio pico a pico
de 0.335 mV (Figura 34). Estos valores son bastante reducidos, indicando que, en
seco, ambos electrodos tienen una dificultad para amplificar la senal. Sin embargo, se
pueden identificar las 5 contracciones realizadas.

Figura 34. Medicion EMG sin gel conductor. Comparacion entre electrodos LIG de 5 mm y
electrodos flexibles con cinco contracciones musculares
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Con gel conductor, las senales de ambos electrodos mejoraron de forma notable.
El electrodo LIG mostré6 un promedio de amplitud pico a pico de 0.732 mV y los

electrodos flexibles amplificaron méas la sefial con un promedio pico a pico de 1.152
mV (Figura 35).
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Figura 35. Medicion EMG con gel conductor. Comparacién entre electrodos LIG de 5 mm y
electrodos flexibles con cinco contracciones musculares
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En las mediciones de electrocardiograma (ECG) sin gel conductor, los electro-
dos LIG de 5mm alcanzaron un promedio pico a pico de 0.05 mV, mientras que los
electrodos flexibles alcanzaron 0.009 mV. Bajo estas condiciones, no se registraron
adecuadamente las ondas PQRST (Figura 36).

Figura 36. Medicion ECG sin gel conductor. Comparacion entre electrodos LIG y electrodos
flexibles de 5 mm con duracién de un minuto
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Para las mediciones de ECG con gel conductor, los electrodos LIG alcanzaron un
promedio de amplitud pico a pico de 1.307 mV y los electrodos flexibles alcanzaron
1.295 mV (Figura 36). Bajo estas condiciones, se registro correctamente el ritmo
cardiaco, mostrando las ondas PQRST (Figura 37).
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Figura 37. Mediciéon ECG con gel conductor. Comparaciéon entre electrodos LIG y electrodos
flexibles de 5 mm con duracién de un minuto
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8.4. Fabricacion de electrodos flexibles

Se evaluaron tres condiciones de curado para la fabricacion de electrodos flexibles
con moldes PLA. El primero fue a temperatura ambiente, a 65°C y 80°C. Se observo
formacion de burbujas durante el curado, lo que impidi6 la transferencia completa
del patron LIG (Figura 38B). A temperatura ambiente la presencia de burbujas fue
menor, pero no se obtuvo transferencia del LIG (Figura 38C). A temperaturas més

altas hubo transferencia parcial del LIG, pero atun hay presencia de burbujas (Figura
38A).

Figura 38. (A) Transferencia con molde PLA a 80°C (B) Transferencia con molde PLA a 65°C.
(C) Transferencia con placa de 6 pocillos a temperatura ambiente

Posteriormente, la transferencia que se realizé en los pocillos mostré una dismi-
nuciéon notable de burbujas respecto a los moldes. Bajo curado en horno a 65 °C se
obtuvo transferencia completa en tres electrodos de 5 mm de didmetro (Figura 39).
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Figura 39. Transferencia de electrodos LIG a PDMS (electrodos flexibles)

Para una mejor visualizacion, se utilizé un microscopio, donde se examiné la su-
perficie de los electrodos LIG sobre Kapton y tras su transferencia a PDMS (Figura.
40A-B). En ambas muestras se observo el patron estriado caracteristico del grafeno
inducido por laser. En las muestras transferidas a PDMS se identificaron areas con
transferencia incompleta y microburbujas en la periferia del electrodo flexible.

Figura 40. (A) Grafeno en LIG. (B) Grafeno en PDMS
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capiTuLo 9

Discusién

Este trabajo de graduaciéon buscaba desarrollar electrodos de grafeno inducidos
por laser (LIG) flexibles y estirables. La transferencia en seco se llevo a cabo satis-
factoriamente. La fabricacion de los electrodos mostré ser reproducible, durante las
pruebas de voltametria ciclica y las de espectroscopia de impedancia electroquimi-
ca, al igual que los electrodos flexibles fabricados con PDMS. Ambos mostraron ser
capaces de medir biopotenciales.

La fabricacion de electrodos de grafeno inducidos por laser (LIG) mediante laser
y hojas Kapton mostré buena reproducibilidad, fabricando electrodos de diferentes
tamanos con una capa de grafeno estable capaz de conducir. Al fabricar los electrodos
para evaluar la transferencia de grafeno, es necesario reducir el uso del laser por
tiempo prolongado. Las pausas entre cada canal conductor permitieron la reduccion
de deformacion del material. Esto a su vez, promueve capas de grafeno mas estables
para que el laser no disminuya su potencia.

Los electrodos LIG utilizando la placa EVAL-AD5941 mostraron picos catddicos
con mayor sensibilidad a corriente vs potencial, mientras que los picos anddicos fueron
menos marcados. La placa AD5941 mostro6 senales inestables y un ruido mas notorio
durante las mediciones, lo que sugiere limitaciones en la instrumentaciéon. Por otro
lado, con la placa EmStat pico se obtuvieron lecturas estables con picos catddicos
y anodicos mas caracteristicos de la superficie porosa del LIG [32]. Estas diferencias
se deben principalmente a que la placa EVAL-AD5941 es un circuito integrado que
puede construir un potenciostato que requiere ser calibrado por el usuario, mientras
que la placa EmStat pico es un moédulo potenciostato calibrado de fabrica, lo que lo
hace mas estable para las mediciones [50].

La corriente aument6 con el area activa de los electrodos. Si existe mayor area,
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hay una mayor superficie para la transferencia de carga. Por esto, los electrodos de
diametro 10 mm presentaron variaciones mucho méas bajas (3.6 %), mientras que los
electrodos de didmetros bmm y 2 mm mostraron rangos de variacion entre (16 %-
35%). Todos consistentes con la porosidad y grietas del LIG. Los electrodos flexibles
conservan la forma voltamétrica caracteristica del LIG, pero conducen corrientes mu-
cho menores a los electrodos LIG. Por esto, al hacer la comparaciéon en la misma
grafica, la senal del electrodo flexible parece no medir corriente. Las desviaciones es-
tandar se encuentran todas en el rango bajo, pero existe una variacion entre 90 % y
123% [31].

Las mediciones de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) en la placa
EVAL-AD5941 son tnicamente de la impedancia total de los electrodos y su fase. La
senal presenta mucha sensibilidad generando ruido en las graficas, lo que dificulta el
analisis adecuado de los electrodos. Por otro lado, la placa EmStat pico proporcio-
na datos suficientes para interpretar mejor los resultados obtenidos. Los electrodos
mostraron comportamiento de paso alto, con impedancias mayores a bajas frecuen-
cias y estabilizacion a frecuencias altas, mostrando predominancia capacitiva inicial
y reduccion de impedancia con la frecuencia. Esto se puede observar en electrodos
polarizables|28].

Asimismo, a bajas frecuencias la impedancia capacitiva es muy alta, por lo que,
solo se observa el componente resistivo. Cuando aumenta la frecuencia la fase de
todos los electrodos tiende a 0°, el capacitor se vuelve un “corto”, y lo que se observa
es la parte resistiva. El diagrama de Nyquist con pendientes cerca del 45° se puede
interpretar como una predominancia de impedancia de Warburg asociada a difusion
ionica. Sin embargo, los electrodos flexibles presentaron impedancias méas elevadas
a bajas frecuencias comparados con electrodos LIG que se puede explicar por una
menor densidad de interaccion electrodo-electrolito[51].

La medicion de biopotenciales sin gel conductor con los electrodos comerciales
de Ag/AgCl no es directamente comparable con los electrodos LIG, porque los elec-
trodos comerciales incorporan una almohadilla de gel conductor. Sin embargo, bajo
estas condiciones los electrodos LIG mostraron una alta impedancia de contacto. Es-
to se pudo observar también con los electrodos flexibles, aunque se distinguen las
contracciones de EMG, no se observa el patron bésico de ECG. Al aplicar gel con-
ductor mejord significativamente la amplitud y la calidad de las senales tanto para
las mediciones de EMG como las de ECG para los electrodos LIG y los electrodos
flexibles.

Para la fabricacion de electrodos flexibles se utilizo el silicon SYLCAP 284-S y
silicon SYLGARD 184. El silicon 284-S es un elastémero curado estandar y es com-
parable al silicon SYLGARD 184, que es el méas utilizado en las aplicaciones con
PDMS. Ambos materiales presentaron burbujas de aire durante el proceso. El SYL-
CAP 284-S logré una mejor adherencia del grafeno a temperaturas méas altas (80°C),
aunque la transferencia no fue completa. Posteriormente, se determiné que la trans-
ferencia de grafeno al silicon SYLGARD 184 es efectiva a una temperatura de 65°C
por una hora luego de dejarlo una hora a temperatura ambiente para evitar la for-
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macion de burbujas. SYLCAP 284-S esta diseniado para ser quimicamente similar
al SYLGARD 184, sin embargo, puede presentar cambios sutiles en sus propiedades
mecénicas o de curado.SYLGARD 184 ha sido més estudiado, por lo que, se utilizo
como material de referencia para la fabricacion de los electrodos flexibles.

Se observaron transferencias incompletas, dejando partes sin grafeno. Para la me-
dicion de conductividad, los canales conductivos presentaron muchas grietas, por lo
que no se logré medir conductividad en los electrodos flexibles. Asimismo, para los
electrodos flexibles de diametro 5 mm, hubo una transferencia incompleta. Sin embar-
go, el grafeno que no se logré transferir en su totalidad se encontraba en la periferia,
lo cual no afecta significativamente la conductividad total del electrodo.

Ademés, se determiné que los moldes fabricados en PLA sufren pequenas deforma-
ciones al entrar a temperaturas cercanas a 65°C.La temperatura de transicion vitrea
del PLA es de alrededor de 60 °C, lo que significa que comienza a ablandarse a partir
de esta temperatura [52]. Esta deformacion puede facilitar el ingreso de aire entre
las capas de PLA fabricadas durante la impresién 3D, dando lugar a las burbujas de
aire en el silicon. Por esto, se realiz6 el cambio a una placa de 6 pocillos, donde se
demostré una disminucién significativa de burbujas de aire.
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capituLo 10

Conclusiones

Inicialmente, se habia pensado la transferencia a dos materiales flexibles: silicona
y metacrilato. El metacrilato no fue utilizado durante el proyecto para profundizar
en la optimizacion y caracterizacion del proceso en un solo tipo de sustrato flexible
por su complejidad y el factor tiempo. Por esto, se enfocé tinicamente en la transfe-
rencia a silicona (PDMS) donde se evalu6 la transferencia colocando el LIG, sobre el
PDMS, el LIG debajo del PDMS y la transferencia posterior al curado y a tres tem-
peraturas diferentes (Ambiente, 65°C y 80°C). Asimismo, se realiz6 la caracterizacion
electroquimica y se evaluo el desempeno a través de la medicion de biopotenciales. Se
logré transferir el grafeno al PDMS colocando el LIG debajo del PDMS y aplicando
el curado a 65°C durante una hora. Sin embargo, atin hubo partes del grafeno que
no se transfirieron en su totalidad. En base a esto, se concluye que la transferencia
es factible bajo estas condiciones. Sin embargo, se requiere mas investigacion sobre
los grosores de PDMS para optimizar la transferencia y mejorar la integracion del
grafeno en el electrodo flexible.

Se realizaron pruebas de voltametria ciclica, espectroscopia de impedancia electro-
quimica y conductividad. Se observé una relacion entre el area activa y la corriente en
voltametria ciclica y los electrodos se caracterizaron como polarizables con impedancia
de Warburg indicando difusion iénica, por medio de la técnica EIS. La conductividad
fue afectada por grietas en el grafeno después de la transferencia. Las pruebas meca-
nicas de traccion y flexiéon no se hicieron por limitaciones de tiempo y falta del diseno
de probetas adecuadas. Se concluye que la caracterizacion electroquimica es viable,
pero es necesario optimizar la transferencia y tomar en cuenta el diseno adecuado de
probetas para evaluar las propiedades mecénicas.

Luego de su caracterizacion electroquimica, se evalué su funcionamiento realizando
mediciones de biopotenciales. Se llevo a cabo un electromiograma (EMG) con cinco
contracciones musculares y un electrocardiograma (ECG) que midi6 la sefial durante
un minuto. Se obtuvo una comparacion entre electrodos LIG y electrodos flexibles
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con y sin gel conductor, donde se determiné que los electrodos con gel conductor
mostraron senales de mejor calidad y fueron amplificadas correctamente. Se puede
concluir que tanto los electrodos LIG como los electrodos flexibles son capaces de
medir biopotenciales adecuadamente.
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capiTuLo 11

Recomendaciones

Para futuros trabajos en la implementacion de pruebas electroquimicas como vol-
tametria ciclica y espectroscopia de impedancia electroquimica se recomienda trabajar
con la placa EmStat pico, porque proporciona més datos para el analisis de graficos
con senales mas estables y claras. Asimismo, su facilidad de integracion con distintos
sensores puede brindar una mejor caracterizacion, que contribuyen a una mejor repro-
ducibilidad de los resultados, tanto para los electrodos LIG como para los electrodos
flexibles.

Se recomienda modificar el diseno de los moldes para la fabricacion de los elec-
trodos flexibles. Es favorable considerar materiales como la resina, para recubrir el
interior del molde donde se vierte el silicon o fabricar completamente el molde con este
material. Esto ayudaria a evitar deformaciones del molde y la apariciéon de burbujas
de aire en el silicon.

El grosor del PDMS es un factor determinante en la flexibilidad y resistencia de los
electrodos. Para optimizar el funcionamiento de los electrodos fabricados con PDMS
Sylgard 184, se recomienda implementar técnicas como spin coating en la transferen-
cia de los electrodos, para tener un control mas preciso del grosor del silicon. Esto
verificarlo mediante pruebas correspondientes a la caracterizacion de los electrodos.
También, se puede contemplar la comparacion entre diferentes tamanos de area activa
(10 mm y 2 mm).

Se recomienda evaluar la transferencia a otros materiales como el metacrilato y
comparar el rendimiento con los electrodos fabricados con PDMS. Esto permitira de-
terminar si existe una mejor conduccién eléctrica y como el material flexible influye en
el desempeno de los electrodos. Igualmente, es importante realizar la caracterizacion
y verificacion del funcionamiento mediante mediciones de biopotenciales para evaluar
efectividad de los distintos materiales.
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