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El objetivo principal de este proyecto consiste en la optimi-
zacién de los pardmetros de sintesis y la caracterizacion, elec-
troquimica y superficial, de materiales Sonogel-Carbono
(SNGC) basados en polimeros conductores (CPs), con idea
de utilizar dichos materiales para la construccién de dispo-
sitivos sensores electroquimicos que puedan ser empleados
en electroandlisis.

Hasta ahora, los sensores modificados con polimeros con-
ductores, eran sensores sobre los que se depositaba, bien de
forma electroquimica, o bien de forma quimica, una fina
pelicula sobre la superficie. Aunque estos procedimientos
estdn bien estudiados y son bastante reproducibles, el pro-
blema que se plantea es la necesidad de, una vez que el dis-
positivo era usado y se produce la degradacién de la pelicula
depositada, retirar la capa de polimero y volver a depositar
una nueva. En el caso de los materiales desarrollados con la
ayuda de este proyecto, el polimero se encuentra formando
parte de la estructura del sensor, con lo que no es necesario
este paso de retirada y nueva deposicidn, sino que basta con
un pulido mecdnico suave de la superficie de los electrodos
para obtener un nuevo sensor con las mismas caracteristicas
y con buena reproducibilidad.

Los materiales iniciales SNGC con base de CPs se obtienen
en este caso, principalmente, gracias a un nuevo procedi—
miento de fabricacién, basado en el empleo de ultrasonidos
de alta energfa (la patente ha sido solicitada recientemente
por el grupo de investigacién FQM-249 de la Junta de An-
dalucfa). La particularidad que presentan estos nuevos ma-
teriales es que el proceso de sintesis permite obtener, en una
Unica y corta etapa, materiales Sonogel con CPs como base

estructural de los mismos, ademds de aumentar considera-
blemente la conductividad del nuevo material con respecto
al material base SNGC (de 46% a 91%). Mds adn, la ficil
renovacion mecdnica y/o electroquimica de la superficie de
los dispositivos sensores electroquimicos fabricados con es-
tos materiales permiten considerar a este tipo de electrodos
como un candidato muy serio para sustituir a los electrodos
basados en peliculas de CPs, que se emplean actualmente en
electroandlisis para la determinacién de analitos de interés
bioldgico, agroalimentario y/o medioambiental.

Se han obtenido ya materiales basados en poli(3,4-ctilen-
dioxitiofeno) (PEDOT) y, actualmente, se trabaja en la ob-
tencién de otros dos nuevos materiales a base de polianilina
(PANI) y politiofeno (PT). Este proyecto busca, en primer
lugar, la optimizacién de los pardmetros de sintesis de los
materiales, los cuales pueden ser: concentracién de silano
(metiltrimetoxisilano — MTMOS), concentracién de cata-
lizador 4cido (disolucién de HCI), concentracién del CP,
concentracién de otras especies necesarias para la obtencién
del CP (dopante, oxidante, etc.), tiempo de insonacidn,
energfa suministrada por la sonda de ultrasonidos, y canti-
dad de fuente de carbono adicionada al material, entre otras
posibles variables. La idea principal es que el material final
posea las mejores prestaciones, desde el punto de vista de la
obtencién de dispositivos sensores electroquimicos, para ser
utilizado como material de electrodo: buena consistencia
mecdnica, conductividad, renovabilidad, etc. De este modo,
se pretende que, cuando se utilicen en determinaciones de
analitos de interés, los pardmetros analiticos de calidad: li-
mites de deteccidn y cuantificacién, intervalo de respuesta

Figura 1. Micrografias SEM para un electrodo sin usar (derecha) y un electrodo usado (izquier-

da). El material presenta las condiciones optimas previamente determinadas.
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“la consecucion del objetivo proporcionard un conocimiento util
sobre las propiedades electroquimicas y electrocataliticas de los
nuevos materiales de deteccion y sobre su rendimiento analitico.”

lineal, sensibilidad, selectividad y repetibilidad, entre otros,
sean los mejores posibles.

Para la caracterizacién de los materiales compuestos y de
los dispositivos sensores obtenidos se emplearon diferentes
técnicas. Para la caracterizacién electroquimica se utilizaron:
voltamperometria ciclica (CV), voltamperometria diferen-
cial de impulsos (DPV) y espectroscopia de impedancia elec-
troquimica (EIS). En cuanto a la caracterizacién estructural
de los materiales, principalmente de tipo composicional y
superficial, se utilizaron técnicas microscépicas: microsco-
pia electrénica de barrido (SEM), microscopia de fuerza até-
mica (AFM), y diversas técnicas espectroscépicas: Raman,

EDS, FTIR, etc.

Finalmente, para evaluar los nuevos sensores electroquimi-
cos en términos de los pardmetros analiticos de calidad ante-
riormente mencionados, se empled un analito modelo, 4cido
ascérbico o dopamina.

Es de destacar, ademds, que estos objetivos abordan cuestio-
nes clave en las dreas de materiales compuestos y sensores, y
su consecucién proporcionard un conocimiento util sobre
las propiedades electroquimicas y electrocataliticas de los
nuevos materiales de deteccidn y sobre su rendimiento ana-
litico.

Actualmente, hemos enviado para su publicacién un articu-
lo cientifico a la revista Sensors & Actuators B: Chemical,
donde se describe la sintesis del material desarrollado con el
PEDOT vy su caracterizacién electroquimica y estructural,
asi como la determinacién de 4cido ascérbico en una mues-
tra real (preparado farmacéutico comercial), y esperamos
que en un periodo mds o menos breve, tengamos la respuesta
acerca de su viabilidad para publicacién o no.

En cuanto a la patente de invencidén a la que ha dado lugar
el material y el proceso seguido en este proyecto, ya ha sido
publicada la solicitud de patente (ne solicitud 201601037),
se va a dar respuesta en breve al informe sobre el estado de la
técnica recibido, que resulta bastante prometedor y favora-
ble, y se va a solicitar el trdmite con examen previo (tltimo
paso para la concesién de la solicitud, si lo supera).

En cuanto a las colaboraciones desarrolladas en el grupo de
investigacién durante la ejecucién del proyecto, éstas han
sido muy provechosas, puesto que nos han permitido de-
sarrollar ideas paralelas al proyecto y han dado lugar a dos
publicaciones y al envio de otra mds. Concretamente, la co-

laboracién con los miembros del grupo de Rumania (Prof.
S. Lupu), ha dado lugar al desarrollo, en paralelo de un nue-
vo procedimiento de deposicién de peliculas de PEDOT
sobre la superficie de electrodos Sonogel-Carbono, basado
en métodos de electrodeposicién. Esto ha dado lugar a una
publicacién conjunta en la revista Sensors & Actuators B:
Chemical (2018), y al envio de un capitulo de libro relacio-
nado con biosensores electroquimicos de la editorial Elsevier
(propuesto para su publicacién y ahora en manos del Editor
Jefe de la revista, con una primera valoracién muy positiva)
y, actualmente, se estd preparando una nueva publicacién
con la misma temdtica para enviar a una revista de alto im-
pacto (Food Control).

Con respecto a la colaboracién con el Grupo de Marruecos
(Prof. A. Amine), nuestro grupo estd colaborando para el
empleo de otro tipo de polimeros (polimeros impresos mo-
lecularmente), cuyo proceso de sintesis, similar al de los ma-
teriales descritos en este proyecto, se pretende publicar en
breve en una revista de gran impacto.

Con el grupo de investigacidn italiano (Prof. R. Seeber)
también se ha publicado recientemente un articulo en la
revista Talanta acerca del empleo de sensores basados en
Sonogel-Carbono, modificados con PEDOT, en una nariz
electrénica y se estd preparando otro articulo que esperamos
se envie antes de final de aflo. Actualmente, tenemos a un
doctorando, que ha llevado a cabo gran parte del trabajo
experimental del proyecto, desarrollando una estancia con
este grupo italiano. Estd probando y desarrollando nuevas
metodologfas analiticas para la determinacién de analitos
de interés farmacéutico y alimentario, haciendo uso de los
sensores Sonogel-Carbono PEDOT desarrollados aqui en la
UCA. Los resultados que estd obteniendo son prometedores
y dardn lugar a, al menos, una comunicacién en un congreso
internacional que se desarrollard en los préximos meses en la
ciudad de Bolonia (Italia), aunque también se prevé la publi-
cacion de algtin articulo cientifico al respecto.

En los dltimos meses hemos recibido a tres alumnos italia-
nos, que trabajan con el grupo del Prof. Seeber, y que han
estado trabajando tanto en el uso de estos sensores electro-
quimicos como en el disefio de procesos de optimizacién de
nuevos sensores modificados con otros polimeros conducto-
res de interés (PANI - polianilina). Se prevé la recepcién de
nuevos estudiantes en los préximos meses.
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