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Resumen

En este trabajo de investigacion planteamos el diseno, la fabricacién y la caracterizacion
integral de electrodos ecoldgicos destinados a supercapacitores de doble capa eléctrica
(EDLC), con el propésito fundamental de mitigar la dependencia de polimeros sintéticos
derivados del petréleo y disminuir de forma activa la acumulacién de residuos electronicos.
Para cumplir con este objetivo, nuestro equipo desarrolld y evalué de manera sistematica
doce formulaciones experimentales (M1 a M12), ajustando de forma controlada los tipos y
proporciones de aglutinantes como el fluoruro de polivinilideno (PVDF), la carboximetil-
celulosa (CMC) y el almidén soluble comercial, ademas de incorporar aditivos conductores
como grafito y grafeno combinados con carbon activado YEC-8B. Durante el proceso de
preparaciéon de las suspensiones o lechadas, la ausencia inicial de un sonicador de sonda
en el laboratorio se solventé eficazmente extendiendo los tiempos de agitacién mecanica y
magnética, logrando asi una dispersion coloidal homogénea. La deposicion de las peliculas
activas sobre los colectores de aluminio se estandarizé mediante un sistema automatizado
de cuchilla dosificadora (Doctor Blade) adaptado al cabezal de una méaquina CNC, oper-
ada mediante un macro personalizado en el firmware Klipper. Esto nos permiti6 garantizar
un espesor promedio sumamente reproducible de 0.2867 mm (286.67 um) y una calidad
de adherencia calificada como muy buena en las formulaciones optimizadas. La posterior
caracterizacion morfologica y composicional mediante SEM y EDX confirmé una elevada
retenciéon de carbono activo (= 80-85%) y una distribucién uniforme de la CMC sin ob-
struccion de los poros activos. Asimismo, los ensayos de resistencia superficial en seco y
de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) en celdas encapsuladas tipo coin-
cell CR2032 revelaron que la variante optimizada M10 (formulada con CMC y almidén
soluble) alcanzé una estabilidad 6hmica sobresaliente con un promedio de 307.4 Q y un
coeficiente de variacién reducido al 21.7%, superando drésticamente la alta dispersién
de los aglutinantes de biomasa cruda. De igual forma, la incorporacién de grafito lami-
nar en la formulacién M11 redujo la resistencia serie equivalente y mantuvo la magnitud
de la impedancia por debajo de 11 2, validando la alta eficiencia de la red de perco-
lacién tridimensional. En conjunto, nuestros resultados demuestran la viabilidad técnica,
mecanica y electroquimica de sustituir los aglutinantes fluorados tradicionales por matri-
ces biopoliméricas verdes, ofreciendo un desempeno sumamente competitivo para sistemas
de almacenamiento de energia sostenibles y de bajo impacto ambiental.

Palabras clave: Supercapacitores biodegradables, carbon activado, carboximetilcelulosa,
almidén soluble, espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), micrografia SEM.



Abstract

In this research work, we propose the design, fabrication, and comprehensive characteri-
zation of eco-friendly electrodes intended for electrical double-layer capacitors (EDLCs),
with the fundamental purpose of mitigating dependence on petroleum-derived synthetic
polymers and actively reducing the accumulation of electronic waste. To achieve this
objective, our team developed and systematically evaluated twelve experimental formula-
tions (M1 to M12), controlling the types and proportions of binders such as polyvinylidene
fluoride (PVDF), carboxymethyl cellulose (CMC), and commercial soluble starch, along-
side the incorporation of conductive additives such as graphite and graphene combined
with YEC-8B activated carbon. During the preparation of the slurries, the initial absence
of a probe sonicators in the laboratory was effectively compensated by extending mechan-
ical and magnetic agitation times, achieving a homogeneous colloidal dispersion. The
deposition of active films onto aluminum current collectors was standardized using an au-
tomated doctor blade system adapted to the head of a CNC machine, operated through a
custom macro in the Klipper firmware. This allowed us to guarantee a highly reproducible
average thickness of 0.2867 mm (286.67 pm) and an adhesion quality rated as very good
in the optimized formulations. Subsequent morphological and compositional characteriza-
tion via SEM and EDX confirmed high active carbon retention (~ 80-85%) and a uniform
distribution of CMC without clogging the active pores. Furthermore, dry surface resistiv-
ity tests and electrochemical impedance spectroscopy (EIS) measurements in encapsulated
CR2032 coin-cell configurations revealed that the optimized variant M10 (formulated with
CMC and soluble starch) achieved outstanding ohmic stability with an average of 307.4 Q
and a reduced variation coefficient of 21.7%, drastically outperforming the high dispersion
of raw biomass binders. Similarly, the incorporation of lamellar graphite in formulation
M11 reduced the equivalent series resistance and maintained the impedance magnitude
below 11 €, validating the high efficiency of the three-dimensional percolation network.
Overall, our results demonstrate the technical, mechanical, and electrochemical feasibility
of substituting traditional fluorinated binders with green biopolymeric matrices, offering a
highly competitive performance for sustainable, low environmental impact energy storage
systems.

Keywords: Biodegradable supercapacitors, activated carbon, carboxymethyl cellulose,
soluble starch, electrochemical impedance spectroscopy (EIS), SEM micrograph.
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Nomenclatura y Abreviaturas

A continuacién, se presentan las abreviaturas y nomenclaturas utilizadas en este trabajo:

Table 1: Nomenclatura y abreviaturas utilizadas en el presente trabajo.

Simbolo / Sigla Significado / Descripcién

SIS YIS

b3 ==

Area superficial efectiva del electrodo (m?)
Capacitancia del supercapacitor o en funcién de la frecuencia (F)
Capacitancia especifica (F/g)

Distancia efectiva de separacién de carga (m)
Energia almacenada (J)

Densidad de energfa especifica (Wh/kg)
Frecuencia de la senal alterna (Hz)

Corriente de carga/descarga (A)

Masa del electrodo activo (kg o g)

Tiempo de descarga (s)

Voltaje aplicado (V)

Rango de voltaje durante descarga (V)
Magnitud de la impedancia compleja (€2)
Parte imaginaria de la impedancia compleja (£2)
Permitividad del vacio (8.85 x 107'2 F/m)
Permitividad relativa del electrolito

Carbén activado (Activated Carbon)
Carboximetilcelulosa sédica
Voltamperometria ciclica

Condensador de doble capa eléctrica
Espectroscopia de impedancia electroquimica
Carga-descarga galvanica

Alcohol isopropilico

N-metil-2-pirrolidona

Fluoruro de polivinilideno

Carbon activado de alta pureza (Kuraray Co.)

12



1 Introduccion

En la actualidad, la creciente demanda energética global y la necesidad de reducir el
impacto ambiental asociado al uso de combustibles fosiles han impulsado el desarrollo de
tecnologias de almacenamiento de energia mas eficientes, sostenibles y respetuosas con
el medio ambiente. Los supercapacitores, también conocidos como ultracapacitores, se
han consolidado como una de las soluciones mas prometedoras en este campo debido a
sus ventajas frente a las baterias tradicionales, ofrecen una alta densidad de potencia
(hasta 10 kW /kg), tiempos de carga-descarga rapidos (milisegundos a segundos) y una
larga vida util, alcanzando més de un millén de ciclos. A diferencia de las baterias,
que almacenan energia a través de reacciones quimicas reversibles, los supercapacitores
funcionan principalmente mediante mecanismos fisicos, como la formaciéon de la doble
capa eléctrica (EDLC), y procesos pseudocapacitivos relacionados con reacciones de éxido-
reduccion en la superficie de los electrodos [2) 3.

Sin embargo, un obstaculo critico en la tecnologia actual radica en la dependencia de ma-
teriales no renovables y contaminantes tanto para los electrodos como para los colectores
de corriente. Aunque los carbones activados, grafenos y 6xidos metalicos tradicionales
cumplen bien su funcién, su produccion industrial exige procesos complejos, un consumo
energético elevado y una considerable generacién de desechos. A este problema se le une
la crisis global por el manejo de residuos electronicos, impulsada porque la mayoria de los
componentes de estos dispositivos carecen de biodegradabilidad o de un proceso sencillo
de reciclaje [2].

Frente a esta problematica, el diseno de supercapacitores biodegradables surge como una
alternativa innovadora y sostenible. La incorporacién de materiales de origen natural,
como almidon, celulosa, lignina, semillas de datil o residuos agricolas, como precursores
de carbones activados, permite obtener electrodos con alta drea superficial y buenas
propiedades eléctricas [0, [6]. Por ejemplo, estudios recientes han demostrado que car-
bones activados obtenidos mediante procesos de activacion fisica (como la exposicién a
CO4 o vapor) pueden alcanzar capacitancias especificas superiores a 300 F /g, mientras que
el uso de estructuras de grafeno derivadas de biomasa ha permitido mejorar la flexibilidad
y la estabilidad mecanica de los dispositivos [0, 2].

Este proyecto tiene como objetivo el diseno y andlisis de electrodos biodegradables para
supercapacitores, explorando materiales derivados de biomasa y técnicas de activacion
fisica que permitan reducir la huella ambiental del dispositivo sin comprometer su de-
sempeno. Para ello, se consideraran aspectos como la estructura porosa de los materiales,
su capacidad de conduccién eléctrica, su compatibilidad con electrolitos tipo gel y su
comportamiento electroquimico en pruebas como la espectroscopia de impedancia elec-
troquimica (EIS) [3].

El presente trabajo se fundamenta en investigaciones recientes como las de Ahmad et al.
[5], quienes utilizaron semillas de datil para obtener carbones activados de alta porosidad;
Wang et al. [6], quienes diseniaron grafeno tridimensional derivado de almidén mediante
un proceso simple y escalable, y Aldama Amado [7], quien desarrollé técnicas de electrode-
posicion de 6xidos metalicos sobre sustratos de carbono para mejorar la capacitancia de
los electrodos.
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1.1 Justificacion

El creciente consumo energético global, junto con la necesidad urgente de reducir la huella
ambiental de los dispositivos electronicos, ha impulsado el desarrollo de tecnologias de al-
macenamiento de energia mas sostenibles. Dentro de este contexto, los supercapacitores
se han consolidado como una alternativa estratégica frente a las baterias convencionales,
debido a su alta densidad de potencia (>10 kW /kg) y su vida 1til superior al millén de
ciclos [2]. A pesar de estas ventajas, enfrentamos una limitacién estructural importante,
la manufactura de los electrodos sigue dependiendo en exceso de materiales no biodegrad-
ables, tales como metales pesados o polimeros derivados del petréleo, lo que entra en
contradiccion directa con los objetivos ecoldgicos de estos sistemas.

Este inconveniente cobra especial fuerza en el contexto ecuatoriano. Segun registros
del Ministerio del Ambiente, Agua y Transicién Ecoldgica [14], el pais produce anual-
mente mas de 13000 toneladas de desechos tecnoldgicos, de las cuales se recicla menos
del 4%. Frente a esta realidad, el disenio de electrodos biodegradables representa una
respuesta necesaria, tanto para reducir el impacto ambiental como para promover el
aprovechamiento de residuos agroindustriales subutilizados.

La importancia de abordar esta necesidad se justifica desde varias perspectivas. En primer
lugar, investigaciones recientes han demostrado la viabilidad de utilizar materiales bio-
derivados, como carbones activados a partir de biomasa, los cuales pueden alcanzar ca-
pacitancias especificas superiores a 130 F/g [5] y superficies especificas mayores a 1500
m? /g mediante arquitecturas tridimensionales de grafeno bio-orientado [6]. En segundo
lugar, la modificacién superficial con aglutinantes de base celulésica ha permitido man-
tener la integridad mecénica sin comprometer la biodegradabilidad [7], consolidando asf
un camino técnico viable hacia dispositivos més ecoldgicos.

El proyecto propuesto pretende cerrar tres brechas tecnolégicas: la falta de protocolos
estandarizados para integrar materiales biodegradables en supercapacitores funcionales
[], la escasa investigacién sobre materias primas locales con potencial electroquimico,
cuyo excedente productivo en la provincia de Santa Elena supera las 4200 toneladas
anuales [T3], y la necesidad de aplicar metodologias avanzadas de caracterizacién, como la
espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), adaptadas a materiales bio-orientados

[3].
Esperamos que este proyecto aporte soluciones tangibles a través de tres ejes principales:

e Técnica: formulacién de electrodos que alcanzan densidades de energia superi-
ores a 15 Wh/kg —superando el umbral base para entornos rurales indicado por
[2]—, combinando aditivos celulésicos y fluoropoliméricos que optimizan tanto la
dispersién como la adherencia del material activo.

e Ambiental: uso de carboximetilcelulosa sddica (CMC) en un medio acuoso, evi-
tando el empleo masivo de disolventes organicos agresivos durante buena parte del
proceso y disminuyendo de forma directa la huella ecolégica de la manufactura.

e Econémica: establecimiento de parametros para una produccién escalable, con
costos hasta un 30% inferiores respecto a tecnologias actuales, gracias al uso de
materias primas accesibles y sustratos de aluminio comercial.

Finalmente, este proyecto se alinea con varias prioridades estratégicas nacionales, como la
transicién hacia una economia verde, la promocién del valor agregado en sectores agricolas
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y el fortalecimiento de la soberania energética. Del mismo modo, esta propuesta se conecta
de manera directa con las metas globales de los Objetivos de Desarrollo Sostenible (ODS),
apuntando al ODS 7, centrado en energia asequible y limpia; al ODS 9, enfocado en inno-
vacion e infraestructura industrial, y al ODS 12, sobre produccion y consumo responsables,
consolidando una alternativa tecnolégica con raices locales y proyecciéon internacional.

1.2 Panorama actual

El almacenamiento avanzado de energia ha crecido a un ritmo acelerado en los ultimos
anos, impulsado fuertemente por la urgencia de combatir el cambio climatico, optimizar
la eficiencia energética y dejar atras los combustibles fésiles [2]. En este contexto, los
supercapacitores han emergido como una solucién tecnoldogica prometedora, destacando
por su alta densidad de potencia, rdpidos tiempos de carga y descarga, y larga vida ttil
[2]. No obstante, su adopcién a gran escala enfrenta limitaciones criticas relacionadas
con la sostenibilidad de los materiales utilizados, particularmente en la fabricacién de
electrodos y colectores de corriente [4].

Actualmente, la mayoria de los supercapacitores comerciales emplean carbones activados
convencionales, electrolitos liquidos y colectores metdlicos como aluminio o niquel. A
pesar de su buen rendimiento, dichos materiales arrastran inconvenientes econémicos y
ecologicos considerables, destacando la acumulacién de basura tecnologica no biodegrad-
able y los elevados costos de reciclaje [2]. Todo esto ha motivado la biisqueda de opciones
apoyadas en fuentes renovables y métodos sostenibles [2].

Dentro de la investigacién cientifica, diversos trabajos recientes confirman las ventajas de
aprovechar la biomasa como materia prima para construir electrodos eficientes [2]. Por
ejemplo, diversos estudios han obtenido carbones activados altamente porosos a partir de
semillas de datil utilizando activacion fisica con CO,, alcanzando capacitancias superiores
a 130 F/g [5]. Paralelamente, se han diseniado redes tridimensionales de grafeno basadas
en almidon, logrando densidades energéticas competitivas con una estabilidad mecanica
notable [6].

Para comprobar la efectividad de estos avances, el respaldo de una caracterizacién elec-
troquimica profunda resulta indispensable [2]. En diversos estudios se destaca el uso de
técnicas como la voltametria ciclica, la EIS y la carga-descarga galvanostatica para eval-
uar parametros criticos como la capacitancia especifica, la resistencia interna y el ciclo
de vida [§]. Asimismo, se ha demostrado que recubrir electrodos de carbono con 6xidos
metalicos (MnO,, CoO) puede aumentar la capacitancia a méas de 200 F/g, aunque este
enfoque enfrenta desafios de escalabilidad [7].

Asimismo, empresas lideres impulsan el desarrollo comercial de tecnologias sostenibles:

e Skeleton Technologies (Estonia/Alemania) comercializa supercapacitores basa-
dos en Curved Graphene, los cuales aumentan la densidad energética en un 72 %
y reducen la resistencia interna, lo que los hace especialmente ttiles en centros de
datos [2].

e Nawa Technologies (Francia) fabrica electrodos basados en nanotubos de carbono
alineados verticalmente (VACNT), logrando multiplicar hasta por 5 la potencia y
aplicando métodos escalables de tipo roll-to-roll [4).
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e Greenfluidics (México) una empresa emergente de la regién latinoamericana, in-
vestiga nanocompuestos bioactivos orientados a electrodos ecoldgicos, a pesar de
que todavia no alcanza una biodegradabilidad total en sus prototipos.

Todo este movimiento tecnoldgico refleja un giro evidente hacia supercapacitores dotados
de mayor seguridad, flexibilidad y respeto ambiental, los cuales encuentran cabida en la
electronica portatil, los sensores ecoldgicos y las redes de energia renovable.

Por su parte, la importancia de nuestro trabajo se fundamenta en que el cambio hacia
tecnologias limpias constituye una prioridad estratégica a escala internacional. En este
sentido, el desarrollo de supercapacitores sostenibles contribuye a:

e Optimizar el rendimiento y la eficiencia de las infraestructuras de almacenamiento
eléctrico.

e Disminuir la produccion de desechos electrénicos dificiles de reciclar e impulsar
dindmicas de economia circular.

e Reducir la dependencia de materias primas criticas y no renovables.

Dichas metas guardan concordancia directa con la agenda de los Objetivos de Desar-
rollo Sostenible (ODS), apuntando de manera primordial al ODS 7 (Energia asequible y
no contaminante), al ODS 9 (Industria, innovacién e infraestructura) y al ODS 12 (Pro-
duccién y consumo responsables). Ademas, en el contexto nacional ecuatoriano, el estudio
responde a politicas de transicién energética y aprovechamiento de biomasa local, fomen-
tando la investigacién en materiales bio-orientados, el desarrollo de procesos sostenibles
y la viabilidad industrial.

1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo general

Desarrollar electrodos biodegradables mediante la sintesis de biopolimeros, formulacion
de pastas activas con control automéatico por CNC y caracterizacién electroquimica por
EIS y CV, con el fin de configurar un dispositivo de almacenamiento energético ecolégico
y competitivo frente a las soluciones comerciales para supercapacitores.

1.3.2 Objetivos especificos

e Investigar materiales biodegradables con propiedades adecuadas para funcionar como
electrodos en supercapacitores, priorizando aquellos derivados de residuos organicos
como semillas, cascaras o fibras vegetales.

e Caracterizar las propiedades estructurales y electroquimicas de los materiales obtenidos,
mediante andlisis de SEM, EDX e EIS, para que se comprenda su comportamiento
y potencial de aplicacion como electrodos.

e Disenar una estructura de electrodo biodegradable optimizada, mediante la inte-
gracién de materiales porosos, colectores de corriente compatibles y electrolitos
solidos tipo gel, para que se logre un sistema funcional, flexible y seguro para apli-
caciones en supercapacitores.
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e Comparar los resultados obtenidos con estudios previos y estandares del sector,
mediante andlisis de datos experimentales, para que se determine la relevancia,
ventajas y limitaciones de la propuesta tecnolégica desarrollada.

1.4 Fundamentos tedricos

Los supercapacitores, también conocidos como condensadores electroquimicos, son dis-
positivos disenados para almacenar energia eléctrica mediante mecanismos distintos a los
de las baterias convencionales. En lugar de basarse en reacciones quimicas en volumen, los
supercapacitores operan mediante la acumulacion superficial de carga, lo que les permite
entregar y absorber energia de forma mucho mas rapida y eficiente [2, [].

El principio de operacién se fundamenta primordialmente en dos fenémenos: la capaci-
tancia de doble capa eléctrica (EDLC) y la pseudocapacitancia. En los dispositivos de
tipo EDLC, la energia queda retenida mediante la formacién de una doble capa eléctrica
en la interfaz electrodo-electrolito. Este efecto surge cuando los iones del electrolito se
ordenan sobre la superficie conductora sin que exista una transferencia electrénica directa
(proceso no farddico), lo que permite una elevada estabilidad ciclica y una larga vida 1til
al evitar reacciones quimicas que degraden el material [2].

Por otro lado, en los supercapacitores de tipo pseudocapacitivo, el almacenamiento in-
volucra reacciones electroquimicas superficiales reversibles (farddicas). Estas implican la
transferencia de electrones entre el electrodo y los iones del electrolito, lo que confiere una
mayor densidad de energia. No obstante, este mecanismo puede comprometer la dura-
bilidad del dispositivo a largo plazo debido a los cambios estructurales que ocurren en el
material activo con el ciclado [7].

Asimismo, existen los supercapacitores hibridos, los cuales combinan ambos mecanismos:
un electrodo opera mediante EDLC y el contraelectrodo mediante pseudocapacitancia.
Esta configuracion permite alcanzar una mayor densidad de energia sin sacrificar la alta
velocidad de carga y descarga caracteristica de los sistemas EDLC [4].

En todos los casos, el disefio basico del dispositivo incluye dos electrodos (dnodo y catodo),
un electrolito que permite el flujo idnico y un separador que evita el cortocircuito directo
entre los electrodos mientras permite el paso de iones. La seleccion adecuada de materiales
tanto para el electrodo como para el colector de corriente tiene un impacto directo en la
eficiencia, la estabilidad térmica y la vida ttil del dispositivo.

Los electrodos son el componente clave de un supercapacitor, ya que determinan su ca-
pacidad de almacenamiento de energia, eficiencia y estabilidad ciclica. Estan compuestos
por materiales conductores con alta drea superficial, disenados para maximizar la for-
macién de la doble capa eléctrica (EDLC) o facilitar reacciones pseudocapacitivas. En el
presente trabajo, los electrodos se fabricaron integrando carbon activado de alta pureza
(YEC-8B) con aglutinantes de base fluoropolimérica (PVDF-HFP) y celuldsica (CMC),
sobre sustratos de aluminio que actidan como colectores de corriente. Los principales
elementos estructurales que conforman un electrodo tipico se detallan en la tabla

Diversos estudios han demostrado la viabilidad de obtener carbones activados a partir de
residuos agricolas, como semillas de datil, mediante procesos de activacion fisica con COs,
logrando capacitancias de hasta 138 F/g [5]. Asimismo, se ha reportado el desarrollo de
grafeno a partir de almidén, alcanzando dreas superficiales superiores a 1500 m?/g y una
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notable flexibilidad [6], mientras que otros trabajos han explorado la electrodeposicién de
dxidos metalicos (MnOy, CoO) sobre matrices de carbon para potenciar la pseudocapac-
itancia, aunque con limitaciones de sostenibilidad [7].

Table 2: Componentes cominmente utilizados para fabricar electrodos de supercapaci-
tores.

Componente del Electrodo Funcién Principal Ejemplos utilizados

Material activo Almacena la carga (EDLC / pseudocapacitancia) Carbén activado, Grafeno, CNT, MnO,, Polianilina (PANI)
Aglutinante (Binder) Proporciona cohesién e integridad mecéanica PVDF-HFP, CMC, PTFE, PVA, PEDOT:PSS

Solvente Forma la suspensiéon homogénea (lechada) Etanol (CoH;0H), agua destilada (H,O), NMP

Colector de corriente Conduce electrones hacia el circuito externo Lamina de aluminio (Al), niquel, acero inoxidable

1.4.1 Materiales biodegradables: alternativa sostenible para electrodos

El uso de materiales biodegradables como base para electrodos representa una estrategia
innovadora para reducir el impacto ambiental de los dispositivos electronicos. La biomasa
(almidon, celulosa, lignina) es abundante, renovable y puede ser transformada mediante
activacion fisica o térmica en carbones porosos con propiedades adecuadas para el alma-
cenamiento de carga [5, ). En la presente investigacion, la carboximetilcelulosa sddica
(CMC), un biopolimero derivado de la celulosa, se emplea como aglutinante soluble en
agua, aprovechando su origen renovable y su excelente dispersabilidad para minimizar el
uso de solventes orgédnicos.

Una sintesis de los materiales utilizados, sus métodos de activacion y las propiedades
alcanzadas se presenta en la tabla

Table 3: Materiales activos y aglutinantes empleados en electrodos para supercapacitores.

Material Método de activacién / preparaciéon Propiedades destacadas

Carbén activado YEC-8B Activacién fisica industrial Area superficial ~ 1700 m? /g, alta capacitancia
Carbén activado de semillas de datil  Activacién con COq Capacitancia 138 F/g, estructura microporosa
Grafeno 3D derivado de almidén Horno a 90 °C, carbonizacién Area superficial 1519 m?/g, flexibilidad mecanica
Electrodos con aglutinante CMC Dispersién en agua destilada Mejora de uniformidad, base celulésica biodegradable

La biodegradabilidad de estos materiales ha sido evaluada bajo diversas condiciones. En
particular, se ha reportado una degradacién superior al 80% en 90 dias bajo condi-
ciones estandar para materiales basados en almidén [7]. Asimismo, estudios recientes
han mostrado que los biocarbonos derivados de celulosa pueden descomponerse completa-
mente en ambientes aerdbicos, lo que confirma su potencial para aplicaciones sostenibles

[6].
El almacenamiento de energia en supercapacitores con electrodos biodegradables ocurre
principalmente mediante:

e Formacidn de la doble capa eléctrica (EDLC): Acumulacién de iones en la in-
terfaz electrodo-electrolito, tipica de carbones porosos y grafeno derivado de biomasa
[2,6]. En el presente proyecto, el almacenamiento se fundamenta principalmente en
este mecanismo electrostatico, empleando PVDF-HFP y CMC como aglutinantes
para mantener la integridad mecanica del electrodo sin recurrir a 6xidos metalicos
adicionales, favoreciendo asi la sostenibilidad del sistema.
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e Pseudocapacitancia: Reacciones redox superficiales y reversibles en materiales
que combinan carbono activo con aditivos funcionales u 6xidos metélicos, las cuales
incrementan la densidad energética a expensas de una mayor complejidad en la
biodegradacién y reciclaje de los dispositivos [7, §].

1.4.2 Evaluacion de electrodos biodegradables

La evaluacion del desempeno electroquimico de los electrodos biodegradables se realiza
mediante una combinacién de técnicas que permiten caracterizar su capacidad de alma-
cenamiento, eficiencia energética, estabilidad ciclica y comportamiento frente a distintas
frecuencias. Estas pruebas son fundamentales para validar la viabilidad del material de-
sarrollado en condiciones operativas reales.

e Voltamperometria ciclica (CV): Consiste en aplicar un barrido de voltaje en
un rango definido y registrar la corriente resultante. Permite evaluar la reversibil-
idad de las reacciones redox, la presencia de procesos pseudocapacitivos y estimar
la capacitancia especifica a través del area bajo la curva. Se realizan barridos a
diferentes velocidades (5, 10, 50, 100 mV/s) para estudiar la respuesta del sistema
en funcién del tiempo de carga [§].

e Carga-descarga galvanica (GCD): Esta técnica consiste en aplicar una corriente
constante y registrar la caida de voltaje en funcién del tiempo. Permite calcular la
capacitancia especifica (Cy), la densidad de energia (£), la eficiencia coulémbica (n)
y la resistencia interna equivalente (Rgsr). Se considera una de las pruebas mas
representativas del comportamiento real del dispositivo [9].

e Espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS): Mediante la aplicacién
de una senal alterna de pequena amplitud sobre un rango de frecuencias (tipicamente
desde mHz hasta MHz), esta técnica permite desacoplar los distintos fenémenos
resistivos y capacitivos del dispositivo. Facilita la determinacién de la resistencia
serie (Ryg), la resistencia de transferencia de carga (R), los procesos de difusion
i6nica en la estructura porosa (impedancia de Warburg) y la constante de tiempo
asociada a la respuesta del sistema [2].

En estudios previos, los materiales derivados de biomasa han mostrado capacitancias
especificas que oscilan entre 100 y 300 F /g, dependiendo de factores como el drea superfi-
cial, el tamano de poro, la conductividad del material y el método de activacién empleado
[5]. Estos valores sirven como referencia para comparar el desempeno de los electrodos
propuestos en el presente proyecto.

1.4.3 Fundamentos de la espectroscopia de impedancia electroquimica

La espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) es una técnica de caracterizacién
ampliamente empleada en el estudio de sistemas electroquimicos complejos, especialmente
en dispositivos de almacenamiento de energia como los supercapacitores. Su utilidad
reside en la capacidad de desacoplar y analizar distintos procesos internos del sistema,
desde la transferencia de carga en el electrodo hasta la difusion de iones en la matriz
porosa, evaluando su respuesta frente a una excitacién alterna en un amplio rango de
frecuencias [3].

El principio de la EIS consiste en aplicar una senal sinusoidal de pequena amplitud (ya
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sea de corriente o de potencial) a un sistema electroquimico en estado de equilibrio o
cuasiestacionario. Posteriormente, se mide la respuesta sinusoidal resultante (potencial
o corriente, respectivamente) y se analiza la relacién entre ambas. Este andlisis permite
calcular la impedancia compleja del sistema en funcién de la frecuencia. A través de esta
informacion, es posible descomponer la respuesta global en contribuciones individuales
asociadas a distintos fenémenos fisico-quimicos, cada uno con su propia constante de
tiempo caracteristica [3].

Uno de los aspectos maés relevantes de esta técnica es su representacion mediante cir-
cuitos eléctricos equivalentes. Dichos modelos, compuestos por resistencias, capacitores,
inductores y elementos distribuidos como los denominados elementos de fase constante
(CPE), permiten interpretar de forma cuantitativa los procesos que ocurren dentro del
dispositivo. Por ejemplo, una resistencia representa la oposicién éhmica del electrolito,
mientras que un capacitor modela la formacion de la doble capa eléctrica en la interfaz
electrodo-electrolito. La figura [l) muestra varios ejemplos de estos circuitos comtinmente
utilizados en el analisis de supercapacitores [3].
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Figure 1: Modelos de circuitos equivalentes tipicos usados para representar sistemas elec-
troquimicos. Imagen adaptada de Lazanas y Prodromidis [3].

En supercapacitores, la EIS permite identificar pardmetros clave como la resistencia in-
terna del dispositivo, la capacitancia a distintas frecuencias y la eficiencia en el transporte
de carga. Estos parametros son fundamentales para evaluar el desempeno del electrodo
en términos de almacenamiento, estabilidad y velocidad de respuesta. Ademas, la EIS es
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sensible a la morfologia superficial del electrodo, por lo que resulta ttil para comparar
diferentes tratamientos o composiciones de materiales activos [10].

Un aspecto clave que distingue a la EIS frente a otras técnicas electroquimicas es su
resolucion temporal. La técnica es capaz de discriminar procesos que ocurren en escalas
de tiempo notablemente dispares (desde microsegundos hasta varios minutos), abarcando
desde reacciones rapidas de transferencia electronica hasta fenémenos de difusion lenta.
Esta versatilidad convierte a la EIS en una herramienta integral para caracterizar no
solo los materiales del electrodo, sino también el sistema completo de almacenamiento
energético [3].

El analisis de los datos de EIS suele representarse mediante diagramas de Nyquist o de
Bode. La morfologia y evolucién de estas curvas revelan detalles cuantitativos sobre
la resistencia serie, la transferencia de carga, la presencia de fenémenos difusivos y la
existencia de reacciones superficiales. Para este proyecto, estos elementos son esenciales
para validar la eficiencia de los electrodos desarrollados y correlacionar su comportamiento
con la estructura y composicién de los materiales utilizados. La figura [2 muestra ejemplos
tipicos de curvas de Nyquist utilizadas para analizar estos fenémenos [10].
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Figure 2: Ejemplo de curvas de Nyquist utilizadas en el andlisis de impedancia elec-
troquimica. Imagen adaptada de Lazanas y Prodromidis [3].
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1.4.4 Capacitancia de un EDLC

El almacenamiento de carga en supercapacitores de doble capa eléctrica (EDLC) puede
modelarse bajo la aproximaciéon de un capacitor plano. Este modelo considera que los
iones del electrolito se acumulan en la superficie del electrodo, formando una doble capa
que almacena energia electrostatica sin transferencia electrénica (procesos no faradaicos).
La capacitancia resultante se calcula mediante la ecuacién (|1)):

ere0A
= 1
C 7 (1)

Table 4: Pardmetros de la ecuacion .

Simbolo Descripcion

C Capacitancia (F)

Er Permitividad relativa del electrolito

€0 Permitividad del vacio (8.854 x 10712 F/m)
A Area superficial efectiva del electrodo (m?2)

d Distancia efectiva de separacién de carga (m)

Por otro lado, a partir de los datos de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS),
la capacitancia compleja o efectiva en funcién de la frecuencia se determina mediante la

ecuacion ([2)):

g

" eflzp 2

c(f)
1.4.5 Energia almacenada en un supercapacitor
La energia acumulada () en un supercapacitor se relaciona con su capacitancia y con el

voltaje de operacién aplicado mediante la ecuacién (3)):

1
E = 5(JW (3)

Table 5: Variables de la ecuacién .

Simbolo Descripcion

E Energia almacenada (J)
C Capacitancia del supercapacitor (F)
V Voltaje o potencial aplicado (V)

1.4.6 Densidad de energia

La densidad de energia especifica (E), parametro clave para comparar el desempeno entre
dispositivos, se determina mediante la ecuacién :
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2
ES:EIEC’V
m 2 m

(4)

donde m representa la masa del material activo en los electrodos. Si bien el calculo
analitico directo arroja valores en J/g (o J/kg), cominmente se expresa en Wh/kg (di-
vidiendo entre 3.6) para facilitar una comparaciéon directa con tecnologias de baterias
convencionales.

Table 6: Componentes de la ecuacién .

Simbolo Descripcién

Densidad de energia especifica (Wh/kg)
Capacitancia del dispositivo (F)
Voltaje de operacién (V)

Masa total del material activo (kg)

IS <ol

1.4.7 Capacitancia especifica
En pruebas experimentales de carga-descarga galvanostética (GCD), la capacitancia es-

pecifica (Cy) se determina a partir del perfil de descarga mediante la ecuacién :

I At
S mAV (5)

Table 7: Variables de la ecuaciéon .

Simbolo Descripcion

Cs Capacitancia especifica gravimétrica (F/g)
I Corriente aplicada durante la carga/descarga (A)
At Tiempo de descarga (s)
m Masa total del material activo (g)
AV Ventana de potencial de descarga (V)

1.4.8 Normativas y sostenibilidad en el diseno de electrodos

El desarrollo de electrodos biodegradables para supercapacitores exige no solo optimizar
su rendimiento electroquimico, sino también alinearse con estandares internacionales que
aseguren sostenibilidad, seguridad operativa y bajo impacto ecoldgico. Por ello, la se-
leccién de materiales y procesos se fundamenté en las siguientes normativas:

e ISO 14001 (Sistemas de gestién ambiental): orienta la minimizacién y el
control de residuos en procesos de sintesis y manufactura. Bajo este principio
de produccién limpia, se sustituyé el disolvente organico téxico NMP (N-metil-
2-pirrolidona) por un sistema hidroalcohélico basado en etanol y agua destilada.

e ASTM D6400 (Estandar para plasticos biodegradables y compostables):
establece los criterios técnicos para determinar la compostabilidad de polimeros.
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Este estandar respalda la eleccién de la carboximetilcelulosa (CMC) como agluti-
nante, ya que al ser un polimero de origen celulésico asegura una degradacion natural
en medios aerdbicos sin generar subproductos perjudiciales.

e IEC 62368-1 (Seguridad en equipos electrénicos y tecnologias de la in-
formacidén): regula los criterios de seguridad eléctrica, térmica y mecénica para
dispositivos y prototipos electrénicos. Su aplicacion resulta clave durante las eta-
pas de ensamblaje, encapsulado y ensayo de los electrodos en celdas de prueba tipo
botén (coin cell).

e ISO 14855 (Determinacién de la biodegradabilidad aerdbica final): es-
tablece la metodologia estandarizada para evaluar la velocidad de descomposicién y
la evolucién de CO, de materiales poliméricos en condiciones controladas. La ma-
triz de carboximetilcelulosa (CMC) se ajusta a estos pardmetros de degradabilidad
debido a su estructura y origen organico.

e Normativa nacional (Acuerdo Ministerial MAATE 098, 2022): regula la
gestion ambiental y el control de sustancias quimicas y residuos peligrosos en el
sector eléctrico y electronico en el Ecuador. El presente trabajo cumple con esta
disposicién mediante la eliminacién de solventes téxicos convencionales (como la
NMP) y el empleo de solventes inocuos (agua destilada y etanol), complementados
con un aglutinante biodegradable en la preparacién de la suspension (slurry).

1.5 Marco contextual

La acumulacién masiva de desechos tecnolégicos representa en la actualidad un reto ambi-
ental de proporciones globales [3]. Informes del Global E-waste Monitor [11] indican que
la generaciéon mundial alcanz6 la cifra de 53.6 millones de toneladas de basura electroénica,
habiéndose reciclado de forma correcta apenas un 17.4 % de la misma. Gran parte de di-
chos desperdicios proviene de equipos que integran metales pesados, polimeros sintéticos
y componentes de alta complejidad de procesamiento. Por su parte, los supercapacitores
comerciales —a pesar de sus elevadas densidades de potencia y prolongada vida ttil—
continiian dependiendo de insumos no biodegradables, tales como colectores de aluminio,
carbén activado de origen f6sil y soluciones electroliticas téxicas que incrementan su huella
ecologica.

A nivel global, diversas investigaciones han buscado soluciones sostenibles a partir de
precursores biomasicos. Investigadores como Ahmad y colaboradores desarrollaron car-
bones activados a partir de residuos de semillas de datil, logrando capacitancias de hasta
138 F/g mediante activacién fisica con COy sin agentes quimicos téxicos [5]. Asimismo,
estudios liderados por Wang obtuvieron grafeno 3D a partir de almidén de maiz, alcan-
zando 1519 m?/g de 4rea superficial y densidades de energfa de 19.8 Wh/kg [6]. Por otro
lado, trabajos previos utilizaron la electrodeposicién de 6xidos metélicos sobre sustratos
carbonosos, elevando la pseudocapacitancia en dispositivos de prueba [7].

En la provincia de Santa Elena, se cuenta con una oferta agricola representativa de yuca,
de la cual se generan aproximadamente 4 200 toneladas anuales de cascara, constituyendo
un residuo con alto potencial como precursor de carbén activado [I3]. Segin datos insti-
tucionales del INIAP, la variedad local de yuca posee un contenido de amilosa idéneo para
fabricar aglutinantes naturales y geles conductores [I]. A pesar de esta disponibilidad, ac-
tualmente no existen protocolos ni normativas en el Ecuador para su aprovechamiento en
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tecnologias electroquimicas avanzadas, lo cual limita su aplicacion industrial y académica
1.

Por otra parte, registros oficiales y sondeos locales senalan que el 82 % de los talleres de
electronica en la provincia de Santa Elena opera sin protocolos formales para gestionar
o recolectar sus residuos [I4) [15]. De manera simultanea, los analisis del Banco Central
del Ecuador indican que la importacién de materiales tecnoldgicos especializados para
almacenamiento de energia incremento significativamente sus costos desde 2020, limitando
la produccién y el desarrollo local de estos dispositivos.

En este contexto, la presente investigacion integré un cambio estratégico en la seleccion
de los biopolimeros aglutinantes. Durante las fases exploratorias iniciales (muestras M1
a M8), se evaluaron las propiedades del almidén obtenido de cultivos locales de yuca en
Santa Elena, aprovechando la materia prima de la zona. No obstante, con el fin de evitar
las fluctuaciones composicionales caracteristicas de los almidones sin refinar y garantizar
la estabilidad y reproducibilidad electroquimica en las celdas definitivas, se optd por
emplear un almidén soluble comercial de grado analitico a base de papa para las muestras
optimizadas (muestras M9 a M12), logrando consolidar suspensiones (slurries) con alta
homogeneidad y estabilidad coloidal.

2 Métodos y diseno experimental

2.1 Meétodos

La metodologia implementada en este estudio sigue un enfoque experimental y cuantita-
tivo de caracter aplicado, orientado al diseno, la fabricacién y la evaluacion funcional de
electrodos biodegradables integrados en supercapacitores.

2.1.1 Metodologia exploratoria

Esta etapa tuvo como propoésito identificar combinaciones viables de materiales y proced-
imientos para la fabricacion de electrodos biodegradables aplicables en supercapacitores.
Esta fase inicial se centrd en evaluar de forma preliminar las caracteristicas fundamentales
de los componentes, abarcando la espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), la
respuesta en voltametria ciclica (CV), los niveles de porosidad, la conductividad eléctrica
y el comportamiento de biodegradabilidad [3].

Dentro de la ruta experimental desarrollada, se establecieron varias fases clave: la formu-
lacién y depdsito de los electrodos empleando aglutinantes biodegradables (CMC) y de
referencia sintética (PVDF-HFP), la preparacion del electrolito en gel, el ensamblaje de

las celdas de prueba tipo botén (coin cell) y la caracterizaciéon electroquimica mediante
EISy CV [3].

Las principales lineas de experimentacion exploratoria comprendieron:

e Emplear PVDF-HFP como agente aglutinante sintético en electrodos con carbén
activado YEC-8B, utilizando etanol como disolvente [3].

e Aplicar carboximetilcelulosa (CMC) como aglutinante biodegradable en electrodos
de carbon activado YEC-8B, empleando agua destilada como medio disolvente [3].
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Evaluar el ensamblaje de los electrodos desarrollados junto con el electrolito en gel
en celdas de prueba tipo botén (coin cell) [3].

Comparar el desempeno fisico y electroquimico entre las diferentes formulaciones
y configuraciones de electrodos mediante EIS, CV, porosidad, conductividad y

biodegradabilidad [3].

Disenar y fabricar encapsulados mediante impresién 3D para el montaje y caracter-
izacion del prototipo.

2.1.2 Investigacién experimental

Esta fase constituyo el eje central de la metodologia, centrada en la sintesis, diseno y
validacion de electrodos biodegradables a partir de carbén activado YEC-8B con agluti-
nantes de base fluoropolimérica y celuldsica. Se controlaron variables clave para evaluar
su efecto sobre el desempeno del dispositivo, tales como:

Tipo y concentracién del aglutinante: PVDF-HFP (disuelto en etanol) o CMC
(disuelto en agua destilada).

La proporcion de aglutinante en relacion con el carbon activado YEC-8B al momento
de preparar la lechada [3].

La clase de disolvente y la técnica de mezcla empleada (etanol para el PVDF-HFP
y agua destilada para la CMC) [3].

Los tiempos y la temperatura aplicados al secar los electrodos recubiertos sobre las
laminas de aluminio [3].

El control del peso final en cada disco de electrodo fabricado (cortados con un
didmetro de 12 mm) [3].

El procedimiento de ensamblaje al integrar el electrodo junto al separador dentro
de las celdas tipo coin cell [3].

La medicion y analisis del comportamiento electroquimico mediante voltamper-
ometria ciclica (CV) y espectroscopia de impedancia (EIS) [3].

Fabricacién del encapsulado de la celda mediante impresion 3D.

2.1.3 Diseno e implementacién de pruebas electroquimicas

Las pruebas de caracterizacion se realizaron en el Laboratorio de Electrénica de la Fac-
ultad de Sistemas y Telecomunicacionesde, Se emplearon los siguientes equipos e instru-
mentos:

Instrumentacién: medidor LCR BK Precision 894, cables tipo kelvin clip y adap-
tador PCB para coin cells CR2032. El LCR BK Precision 894 realiza barridos de
impedancia de baja a alta frecuencia (20 Hz — 500 kHz) sin necesidad de poten-
ciostato externo.

Técnicas aplicadas: nos enfocamos en la espectroscopia de impedancia elec-
troquimica (EIS) y la voltamperometria ciclica (CV).
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e Montaje fisico: los electrodos ya terminados se integraron dentro de celdas tipo
coin cell CR2032, vinculandolas a los equipos de prueba por medio de una placa
PCB adaptada que disenamos para asegurar un contacto firme.

e Condiciones para EIS: configuramos un barrido de frecuencias abarcando desde
los 20 Hz hasta los 500 kHz, aplicando una senal de voltaje alterna con una amplitud

de 100-500 mV.

e Condiciones para CV: establecimos un intervalo de voltaje que fue de —0.2 V
hasta 0.8 V, evaluando diversas velocidades de barrido fijadas en 5, 10, 50 y 100 mV /s.

e Medicién de resistencia inicial: multimetro digital en modo 2, entre extremos
del electrodo seco; 3 repeticiones con promedio.

2.2 Desarrollo experimental

El desarrollo experimental se lleva a cabo en el Laboratorio de Electronica de la Facultad
de Sistemas y Telecomunicaciones, constituyendo una fase clave del proyecto para la
implementacién del disefio previamente planteado. En esta etapa se integran, configuran y
operan los componentes fisicos necesarios para la fabricacion, caracterizacion y validacion
de electrodos biodegradables orientados a supercapacitores de estado sélido.

2.2.1 Componentes fisicos

A continuacion se detallan los materiales y equipos empleados en el proceso experimental.
Las caracteristicas especificas de los materiales se resumen en la tabla [ mientras que los
equipos de laboratorio se presentan en la tabla [I1]

2.2.2 Diseno de la planta

El concepto de planta experimental no alude a una gran instalaciéon industrial, sino al
conjunto organizado de equipos, insumos y procedimientos empleados en el laboratorio
para la fabricacion y caracterizacion de los electrodos.

El sistema operativo se compone principalmente de los siguientes elementos:

e Estufa de laboratorio Memmert (modelo AC 3Z): Destinada al secado y
al tratamiento térmico previo de las piezas. Proporciona un control exacto de la
temperatura (alcanzando los 65°C de operacién), acompanada de un panel digital
para regular el tiempo, luces LED indicadoras y una puerta de acero inoxidable
anticorrosiva.

e Plato calentador CAT H3: De origen aleman y con una potencia de hasta
600 W, se utiliza para conservar la temperatura estable en las soluciones mientras
se preparan tanto las suspensiones (slurries) como el electrolito en gel.

e Mortero de laboratorio: Herramienta empleada durante la fase de trituracion,
incorporacién progresiva y mezcla manual intensiva de los polvos activos, el carbén
YEC-8B, la CMC y el almidén soluble. Este sistema mecdnico rudimentario pero
eficaz permite asegurar la integracién intima de los componentes previo al proceso
de extendido con la rasqueta (doctor blade).
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e Impresora 3D: Empleada para producir los contenedores y encapsulados de los
prototipos de supercapacitores, logrando geometrias personalizadas y totalmente
repetibles para el montaje adecuado de las celdas de prueba tipo botén (coin cell).

2.2.3 Instrumentos de medicién y caracterizacion

Table 8: Parametros y técnicas empleadas para la caracterizaciéon de los electrodos con el
medidor LCR BK Precision 894.

Aspecto Descripcion

Técnicas Espectroscopia de impedancia EIS, SEM-EDX.

Conectores Cable de prueba kelvin clip y diferentes conectores para
cada técnica especifica.

Conexionado El electrodo ensamblado en coin cell se conecta a los
instrumentos a través de una placa PCB adaptadora.

Parametrizacién EIS Barrido de frecuencia de 30 Hz a 300 kHz; voltaje de

excitacion de 100 mV a 500 mV.

Parametrizacién SEM-EDX Dependera de los técnicos externos encargados de
manejar los respectivos instrumentos (Servicios de la
compania Nanoinstrumentos, Quito, Ecuador).

2.2.4 Preparacion del electrolito polimérico en gel

Para el ensamblaje de las celdas de prueba tipo botén (coin cell), se sintetizé un electrolito
en gel biodegradable de base acuosa. La formulacién consistié en disolver 0.6 g de almidén
soluble como matriz polimérica y 0.6 g de sulfato de sodio (NapySO,) como sal electrolitica
en un volumen de 10 mL de agua destilada. A partir de las masas atomicas estandar de sus
componentes (S: 32.06 g/mol, Na: 22.99 g/mol, O: 16.00 g/mol), se determiné una masa
molar del NaySO, de 142.04 g/mol, lo que equivale a 0.00422 mol de soluto y establece
una concentracién molar efectiva de 0.42 mol/L en la solucién gelatinosa, garantizando la
movilidad iénica adecuada para el almacenamiento de carga no faradaica.

2.3 Diseno estructural

Un esquema basico de supercapacitor de tipo sandwich muestra dos electrodos enfrenta-
dos, separados por una delgada capa de material aislante o separador. En el contexto
de este proyecto, dicho componente estda impregnado con el electrolito en gel, mientras
que los electrodos emplean carbon activado YEC-8B como material activo y laminas de
aluminio como colectores de corriente. Ambos electrodos estan conectados a terminales
metalicos, lo que facilita la conexion del dispositivo a un sistema de medicién externo,
como se ilustra en la figura

Los supercapacitores ensamblados no se pueden conectar directamente a los instrumentos
de medicién electroquimica que utilizan cables con conectores tipo pinza Kelvin (kelvin
clip), como los de la figura [d

Para solventar esta limitacion, el diseno consiste en fabricar una placa de circuito impreso
(PCB) adaptadora donde se aloja la celda tipo botén (coin cell) modelo CR2032, permi-
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tiendo realizar la interfaz de conexién eléctrica entre el supercapacitor ensamblado y los
conectores kelvin clip, tal como se muestra en la figura

(a) Electrode Material (b)
‘—> Separator

) “)

(] )

Figure 3: Supercapacitor tipo sdndwich: esquema de ensamblaje con dos electrodos,
separador y colector de corriente de aluminio.

En la figura [3] se presenta una estructura tipica de supercapacitor en configuracion tipo
sandwich, donde se distinguen dos electrodos colocados cara a cara y divididos por una
capa delgada de material separador. Para el presente proyecto, dicho separador corre-
sponde al electrolito en gel sintetizado, al tiempo que los electrodos incorporan carbon
activado YEC-8B como elemento activo y laminas de aluminio que cumplen la funcion de
colectores de corriente. Ambos electrodos estan conectados a terminales metélicos, lo que
facilita la conexién del dispositivo a un sistema de medicion externo.

Los supercapacitores ensamblados no se pueden conectar directamente a los instrumentos
de medicién electroquimica que utilizan cables con conectores tipo pinza Kelvin (kelvin
clip), como los de la figura [dl

Figure 4: Conectores kelvin clip utilizados para la medicion electroquimica.

Este diseno consiste en desarrollar una placa de circuito impreso (PCB) adaptadora des-
tinada a alojar la celda tipo botén (coin cell) modelo CR2032, facilitando la interfaz de
conexion eléctrica entre el supercapacitor ensamblado y los conectores tipo pinza Kelvin
(kelvin clip), tal como se ilustra en la figura

29



Figure 5: Adaptador para celda tipo botén (coin cell) CR2032 destinado a la conexién
eléctrica con los instrumentos de medicion.

3 Desarrollo experimental

La fase de desarrollo experimental constituyé el niicleo operativo del proyecto, permitiendo
llevar a la préactica el diseno conceptual planteado previamente. Durante esta etapa se
unificaron, configuraron y pusieron en operacion los distintos componentes fisicos indis-
pensables para fabricar, caracterizar y validar los electrodos biodegradables orientados a
supercapacitores de estado sélido.

Todas las actividades experimentales se llevaron a cabo en un espacio de laboratorio pro-
visto de condiciones reguladas de temperatura (manteniéndose en un rango de 23 a 28°C),
ventilacion adecuada y normas de seguridad estrictas, lo cual garantizo la repetibilidad
y la fiabilidad de los datos obtenidos. Cada etapa se documenta minuciosamente para
asegurar la trazabilidad del proceso.

3.1 Componentes fisicos

A continuacion se detallan los materiales y equipos empleados en el proceso experimental.
Las caracteristicas especificas de los materiales se resumen en la tabla[J] mientras que los
equipos de laboratorio se presentan en la tabla [I1]
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Table 9: Resumen de materiales e insumos activos.

Tipo

Material

Especificaciones técnicas

Material activo

Aglutinante (Binder 1)

Aglutinante (Binder 2)

Carbén activado (YEC-8B)

PVDF-HFP

CMC

Nombre técnico:  Activated Carbon
YEC-8B

Area superficial: ~ 1700 m?/g
Tamaifio de particula: 6-9 pm
Apariencia: polvo negro

Funcién: almacenamiento de carga
(EDLC)

Nombre técnico:  Poli(fluoruro de
vinilideno-co-hexafluoropropileno)
Pureza > 99%

Punto de fusion: 160-180 °C

Solvente: etanol (CoH;OH)
Apariencia: polvo blanco

Funcién: adhesion mecénica y estabili-
dad

Nombre técnico: Carboximetilcelulosa
sodica

Origen: derivado de celulosa (renov-
able)

Solvente: agua destilada (Hz0)

pH en solucién: 6.5-8.5

Apariencia: polvo blanco granular
Funcién: distribucién uniforme (binder
hidrofilico)
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Table 10: Resumen de solventes, colectores de corriente y encapsulado.

Tipo

Material

Especificaciones técnicas

Solvente 1

Solvente 2

Sustrato

Encapsulado

Encapsulado 2

Etanol

Agua destilada

Lamina de aluminio

Prototipo impreso en 3D

Celda tipo botén CR2032

Formula quimica: CoH5;0OH
Pureza: > 96%
Punto de ebullicién: 78.4°C

Funcién: disolver el PVDF-HFP y for-
mar la suspension

Foérmula quimica: HyO

e Conductividad: <5 uS/cm

Funcién: disolver la CMC y formar el
gel de suspensién

e Material: aluminio (Al)
e Espesor: 15-25 pum (ldmina comercial)

Funcién: conduccién eléctrica hacia el
circuito externo

e Material de impresiéon: PLA / ABS
e Funcion: contener y proteger la celda

tipo botén (coin cell) ensamblada
Método: modelado por deposicién fun-
dida (FDM)

Disenio: personalizado para celda tipo
botén (coin cell) CR2032

e Material: acero inoxidable 316L
e Componentes internos: muelle ondu-

lado (15.4 mm x 1.0 mm)

Funcién:  encapsulado metalico de
cierre hermético para pruebas elec-
troquimicas
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Table 11: Equipos e instrumentos de laboratorio utilizados en la fabricacién y caracteri-
zacion.

Equipo / Instrumento Descripcién técnica Funcién

Estufa Memmert AC 3Z Control manual de temperatura hasta 65°C, acero Secado de electrodos (60-80°C, 2-4 h)

Base calefactora 600 W, 115 V AC; control de temperatura Disolucién de aglutinantes en la suspension
Agitador magnético Velocidad variable; compatible con base calefactora Agitacion de la suspensién durante 40-60 min
Balanza analitica Precisién de +0.0001 g Pesaje exacto de carbén activado y aglutinante
Medidor LCR BK Precision 894 Frecuencia: 20 Hz — 500 kHz; res. 0.01 m© Medicién de impedancia electroquimica (EIS)
Multimetro digital Modo €2 (ohmimetro); resolucién 0.1 £ Medicién de resistencia del electrodo seco
Impresora 3D (FDM) Resolucion de capa: 0.1-0.3 mm; filamento PLA/ABS Fabricacién de encapsulados del prototipo
Rasqueta dosificadora (doctor blade) Apertura ajustable en mils Depésito uniforme sobre lamina de aluminio
Punzén metélico (12 mm) Acero, didmetro 12 mm Extraccion de discos circulares de electrodo
Cables kelvin clip 4 terminales; compatible con LCR BK 894 Conexién eléctrica entre celda e instrumento

3.2 Fabricacion del electrodo

El proceso de fabricacién del electrodo se realizé mediante una metodologia controlada en
etapas secuenciales, prescindiendo de sonicador y compensando su ausencia con tiempos
de agitacién extendidos, un recubrimiento automatizado por control numérico y una etapa
de compactacién mecanica. La secuencia experimental completa es la siguiente:

Etapa 1 — Preparacién del aglutinante (binder): Se evaluaron diferentes formula-
ciones segun el tipo de aglutinante utilizado. Metodolégicamente, el proyecto se dividié en
dos fases en cuanto a los biopolimeros: para las primeras pruebas exploratorias (muestras
M1 hasta M8) se empled almidén de yuca de origen local posteriormente, para estandarizar
y perfeccionar la red de percolacién en las formulaciones avanzadas y optimizadas (desde
la muestra M9 hasta la M12), se utilizé un almidén soluble comercial de grado analitico a
base de papa (marca TM MEDIA, CAS 9005-84-9) [2]. Los casos evaluados comprenden:

e Caso A — PVDF-HFP (formulacién fluoropolimérica): Colocar el PVDF-
HFP en un vaso de precipitados, anadir alcohol etilico o isopropilico (= 10 mL) y
agitar magnéticamente durante 20—30 minutos para disolver el polimero.

e Caso B — CMC (formulacién celulésica): Anadir la CMC en agua destilada
lentamente en pequenas porciones para evitar la formaciéon de grumos, y agitar
magnéticamente durante 30—40 minutos hasta obtener un gel homogéneo.

e Caso C - PVDF-HFP + CMC (formulacién mixta): Disolver por separado
el PVDF-HFP en alcohol y la CMC en agua destilada. Mezclar ambas soluciones
en un solo vaso de precipitados y agitar durante 30 minutos adicionales.

e Caso D — CMC + Grafito (con almidén soluble): Para las muestras M9 a
M11, se disolvio el almidén soluble de papa junto con la CMC en agua destilada
a temperatura controlada, incorporando el grafito y el carbén activado mediante
agitacion prolongada para asegurar la uniformidad de la suspension.
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Etapa 2 — Incorporacién del carbdon activado: Pesar el carbén activado YEC-
8B con la balanza analitica segtin la proporcién definida, anadirlo de forma gradual so-
bre la solucién del aglutinante en porciones pequenas y mezclar continuamente durante
10 minutos para asegurar su correcta dispersion.

Figure 6: Incorporacién y mezcla del carbén activado en el aglutinante (binder).

Etapa 3 — Ajuste de viscosidad: Antes de proceder al recubrimiento, se verifica
visualmente la consistencia de la suspension: si es correcta (pasta uniforme) se avanza
a la siguiente fase, si presenta un exceso de espesor, se anaden gradualmente pequenos
volimenes de agua destilada mediante un goteo controlado en el mortero.

Figure 7: Ajuste de viscosidad de la pasta de carbon activado en el mortero de laboratorio.

Etapa 4 — Recubrimiento automatizado del electrodo (Doctor Blade por CNC):
Para un control més estandarizado del espesor de las peliculas activas sobre los colectores
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de aluminio y mitigar el error humano, se implementé un sistema automatizado adap-
tando una herramienta rasqueta dosificadora (doctor blade) al cabezal de una méquina
CNC de precisién.

Figure 8: Diseno esquematico y dimensiones geométricas de la rasqueta dosificadora uti-
lizada en el sistema Doctor Blade.

Etapa 5 — Aplicaciéon del recubrimiento: El diseno de la rasqueta dosificadora
(ﬁgura cuenta con un perfil optimizado que permite regular con exactitud la altura de
paso. La ldmina de aluminio comercial se fijo sobre la mesa de trabajo mediante soportes
laterales para evitar ondulaciones superficiales. Posteriormente, se deposito la suspension
en un extremo del sustrato.

Figure 9: Colocacién de la lamina de aluminio sobre la maquina CNC y disposicién de la
suspensién para el extendido.

Etapa 6 — Uso del firmware Klipper: Después de depositar la suspensién en un
extremo del sustrato, se ejecuté el macro personalizado DR_BLADE bajo el firmware Klipper
de control de la maquina CNC para lograr un barrido mas preciso.

35



H Law

& onsmow
© Standby <> Macros
>. coNSOLE ,‘ >. coNSoLE
BAIARZ | CENTROATRAS | DRBLADE  DRBLADEZ

B cooemss B cooeruss

ESQUNAFIN  ESQUINAINI  IRALCENTRO MO

0 cooevewsm 30 ccovevewsR
Ws v M5 SETPAUSEATLAVER +
9 wsroRe =% Toolhead D wsToRY SETPAUSE NEXT LAYER v
Q e @ Posticn: asote Q wachne
Wl Machine
100

1500

M4 Miscellaneous

Spindle

Figure 10: Interfaz del firmware Klipper para el control automatizado del sistema Dr.
Blade.

Etapa 7 — Extension de la pelicula a 1 mm: Como se ilustra en la figura el
cabezal realiz6 un barrido lineal sobre el eje Y a una velocidad constante de 600 mm /min,
manteniendo la apertura de la rasqueta ajustada a 1 mm. Este avance mecanico uniforme
obligd al fluido a distribuirse homogéneamente, generando un recubrimiento plano, con-
tinuo y libre de las variaciones de presion tipicas del arrastre manual.

Figure 11: Ejecucién del barrido automatizado sobre la lamina de aluminio mediante la
rasqueta dosificadora en la maquina CNC.

Etapa 8 — Reposo y estabilizacion a temperatura ambiente: Inmediatamente
después de finalizar el barrido automatizado con la rasqueta dosificadora en la maquina
CNC, las laminas recubiertas se dispusieron sobre una superficie plana horizontal para
someterlas a una fase de reposo de 24 horas a temperatura ambiente.
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Figure 12: Laminas de aluminio recubiertas con las diferentes formulaciones durante la
fase de reposo y estabilizacién a temperatura ambiente.

4 Resultados de la caracterizacion integral de los elec-
trodos fabricados

Esta seccién presenta los resultados obtenidos durante el proceso de fabricacion y carac-
terizacién de los electrodos para supercapacitores biodegradables. Se llevaron a cabo doce
muestras experimentales en las que se variaron sistematicamente los tipos y proporciones
de aglutinante, solvente y material activo, con el objetivo de identificar la formulacion
de mayor adherencia, uniformidad y conductividad eléctrica. Todas las muestras estu-
vieron compuestas por carbén activado (AC, por sus siglas en inglés) debido a que es el
elemento que proporciona la microporosidad que da lugar a la doble capa eléctrica de un
supercapacitor. El diseno y procesamiento global de estas pruebas experimentales se ha
consolidado en la matriz unificada presentada en la tabla
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Table 12: Matriz de diseno experimental y parametros de procesamiento de las 12 mues-
tras.

Muestra Carbén activado (g) PVDF (g) CMC (g) Grafito / Otros Solvente principal Formulacién

M1 0.20 0.01 0.00 Alcohol al 99 % (10 mL) AC + PVDF puro

M2 0.20 0.06 0.04 Alcohol al 99 % (10 mL) AC + PVDF + CMC

M3 0.20 0.00 0.14 Alcohol al 99 % (10 mL) AC + PVDF + CMC

M4 0.60 0.00 0.14 — Alcohol al 99 % (10 mL) AC + CMC

M5 0.90 0.09 0.09 — Etanol (11 mL) 4+ Agua DI (11 mL)  AC 4 PVDF + CMC (Dos solventes)
M6 0.90 0.00 0.09 Almidén (0.09 g) / Grafito (0.09 g) Agua DI (20 mL) AC + Almidén + CMC + Grafito
M7 0.90 0.00 0.09 PVA (5 mL) Agua DI (5 mL) + PVA (5 mL) AC+PVA + CMC

M8 0.90 0.09 0.09 Alcohol al 99 % (15 mL) AC +PVDF + CMC

M9 0.90 0.09 0.09 Grafito (0.09 g) Etanol (17.5 mL) 4+ Agua DI (17.5 mL) AC + PVDF + CMC + Grafito
M10 0.90 0.00 0.09 Almidén (0.09 g) Agua DI (9 mL) AC 4 CMC + Almidén

M11 0.85 0.00 0.14 Grafito (0.09 g)* Agua DI (9 mL) AC + CMC + Almidén + Grafito
M1i2 0.90 0.00 0.09 Grafeno (0.09 g) Agua DI (9 mL) AC + CMC + Almidén + Grafeno

4.1 Caracterizacion de resistencia eléctrica y uniformidad de las
formulaciones

Las mediciones se realizaron con un multimetro digital en modo 2 sobre muestras rectan-
gulares del recubrimiento seco y compactado, tomando las puntas en los extremos opuestos
del electrodo para evaluar la repetibilidad estadistica (n = 5 repeticiones por lote).

e Muestra 1 — Formulacién AC 4+ PVDF puro (linea base): Se registré una re-
sistencia media de 1.264 k() acompanada de una desviacion estandar de +0.463 kS2.
Este comportamiento refleja una dispersion moderada-alta, lo que comprueba que el
recubrimiento exhibe areas con densidad irregular a causa de la baja concentracién
de aglutinante empleado (5% de PVDF-HFP).

e Muestra 2 — Formulacién AC + PVDF + CMC (mixta de baja carga):
Se observa un avance notable frente a la muestra inicial; la resistencia promedio
desciende hasta 0.842 kS, lo cual evidencia que la incorporacion de CMC favorecié
la obtencion de una capa mucho mas uniforme y reproducible.

e Muestra 3 — Formulacién AC + CMC pura (linea base acuosa): Se nota que
este lote concentra la mayor dispersién de toda la serie experimental. Se atribuye
este fenémeno a la solubilidad restringida de la CMC al interactuar con alcohol
puro, lo que propicié la formacion de grumos o aglomeraciones aisladas.

e Muestra 4 — AC + CMC pura con alta carga de carbon activado: Al trip-
licar el carbon activado se reduce la resistencia éhmica general a 0.920 k€2, validando
la proporcién de carbono como parametro critico.

e Muestra 5 — AC + PVDF 4+ CMC con alta carga (dos solventes): Al-
canza la menor resistencia promedio entre las formulaciones sin grafito (0.508 kS2),
maximizando la eficiencia de interconexion fisica.

e Muestra 6 — AC + Almidén de yuca + CMC + Grafito (formulacién
biodegradable): Los valores cayeron a la escala de ohmios puros (102.4 2). El
grafito actiia como puente eléctrico compensando la baja conductividad nativa.

e Muestra 7 — AC + PVA + CMC (formulacién acuosa alternativa): Regis-
tra una resistencia elevada (1.614 k), sugiriendo limitaciones por bloqueo de poros
activos al usar PVA.

e Muestra 8 - PVDF + CMC (alta carga, solvente tnico en alcohol): Arrojé
un promedio de 18.11 €2 con alta asimetria inicial, requiriendo validacién en lotes
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piloto adicionales.

Muestra 9 — Formulacién AC + PVDF + CMC + Grafito (formulacién
con mejora de conductividad): Presenta una de las menores dispersiones de
toda la serie, con un promedio de 0.540 kS).

Muestra 10 — Formulacién M10 Bio-orientada (AC + Almidén + CMC):
Esta variante sobresalié por su notable estabilidad en la resistencia 6hmica superfi-
cial bajo condiciones secas, arrojando un valor medio de 307.4 €).

Muestra 11 — Formulacién M11 Red Conductora Mejorada (AC + Almidén
+ CMC + Grafito): Al elevar la cantidad del aglutinante celuldsico (llevando la
CMC a 0.14 g), se observa que la resistencia promedio subié a 810.4 €2, lo cual com-
prueba que un exceso de CMC termina comportandose como una barrera polimérica.

Muestra 12 — Formulacion AC 4+ CMC + Almidén + Grafeno: Se registra
una resistencia promedio de 549.02 €2, evidenciando que anadir grafeno optimiza
positivamente la red de percolacion eléctrica en comparacién con los sistemas de

CMC pura.

Table 13: Resumen comparativo de resistencia eléctrica de las doce formulaciones de
electrodos ordenadas por muestra.

Muestras Formulacion n Promedio Desv. est. Unidad
M1 AC + PVDF puro 5 1.264 +0.463 kQ
M2 AC + PVDF + CMC 5 0.842 +0.160 kQ
M3 AC + CMC pura 5 2.104 +2.213 kQ
M4 AC + CMC + Carbén Activado 5 0.920 +0.342 kQ
M5 AC + PVDF + CMC 5 0.508 +0.127 kQ
M6 AC + Almidén + CMC + Grafito 5 102.4 +60.0 Q
M7 AC + PVA + CMC 5 1.614 +0.712 kQ
M8 AC + PVDF + CMC 5 18.11 +30.8 Q
M9 AC + PVDF + CMC + Grafito 5 0.540 +0.078 kQ
M10 AC + CMC + Almidén 5 307.4 +66.7 Q
M11 AC + CMC + Almidén + Grafito 5 810.4 +180.7 Q
M12 AC + CMC + Almidén + Grafeno 5 549.02 +215.4 Q

Table 14: Clasificacién de sostenibilidad y evaluacion cualitativa de la adherencia al
colector de corriente.

ID Muestra Formulacién (Aglutinante principal) Clasificacién de Biodegradabilidad Calidad de Adherencia al Aluminio

M1
M2
M3
M4
M5
M6
M7
M8
M9
M10
M11
Mi12

AC + PVDF puro No biodegradable Buena
AC + PVDF + CMC Parcialmente biodegradable Buena
AC + CMC pura Biodegradable Regular
AC + CMC Biodegradable Regular
AC + PVDF + CMC Parcialmente biodegradable Buena
AC + Almidén + CMC + Grafito Biodegradable Buena
AC + PVA + CMC Parcialmente biodegradable Regular
AC + PVDF + CMC Parcialmente biodegradable Buena
AC + PVDF + CMC + Grafito Parcialmente biodegradable Muy buena
AC + Almidén + CMC Biodegradable Muy buena
AC + Almidén + CMC + Grafito Biodegradable Muy buena
AC + Almidén + CMC + Grafeno Biodegradable Muy buena
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4.2 Caracterizaciéon morfolégica y elemental mediante SEM /EDX

Con la finalidad de evaluar la homogeneidad estructural, la distribuciéon de fases y la
composicion elemental de las peliculas activas sobre los colectores, se remitieron muestras
seleccionadas a un laboratorio externo para un analisis de microscopia electronica de
barrido (SEM) y espectroscopia de energia dispersiva de rayos X (EDX) [22]. El anélisis
morfoldgico se realizé utilizando un voltaje de aceleracién de 15 kV bajo detectores de
electrones secundarios y retrodispersados en un rango de aumento de 500x a 6000x [22].

Las micrografias permitieron inspeccionar el nivel de dispersion del carbén activado YEC-
8B dentro de la matriz de los diferentes aglutinantes evaluados (PVDF, CMC y almidén
soluble). Asimismo, se verificé la ausencia de aglomeraciones macroscépicas perjudiciales
que pudieran bloquear los poros activos del material electroactivo.

Para este estudio, se procesaron las muestras bajo la siguiente nomenclatura analitica:

e Muestra M10 / M10 sin Alu: Corresponde al lote experimental de la muestra 10,
compuesto por una formulacién optimizada de carbén activado YEC-8B (0.90 g),
almidén soluble (0.09 g), aglutinante biodegradable CMC (0.09 g) y agua destilada
(9 mL) como solvente principal, depositado mediante la técnica automatizada en
la CNC [20]. La muestra “sin Alu” representa el andlisis elemental directo del
cuerpo del electrodo desprendido, evitando la senal de fondo del sustrato metalico
de aluminio [22].

e Muestra M11 / M11 sin Alu: Corresponde al lote experimental de la mues-
tra 11, formulado con carbén activado YEC-8B (0.85 g), almidén soluble (0.09 g),
aglutinante CMC (0.14 g), grafito (0.09 g) como aditivo conductor y agua destilada
(9 mL) [2I]. De forma homéloga, la variante “sin Alu” aisla la senal elemental pura
del electrodo activo [22].

4.2.1 Espesor del electrodo

Adicionalmente a las observaciones microscopicas, se realizé una estimacién experimental
del espesor macroscopico superponiendo 6 capas del material de electrodo y midiendo
el conjunto con un calibrador digital vernier. A partir de la lectura total obtenida de
1.72 mm, se calculé el espesor promedio por capa mediante la relacion:

1.72
Espesor promedio = % ~ 0.2867 mm (286.67 um)

Este valor guarda concordancia operativa con la apertura de la rasqueta dosificadora y
la posterior compactacién mecanica, asegurando una capa homogénea para el ensamblaje
en las celdas de prueba.

4.2.2 Morfologia superficial por SEM

Las micrografias electronicas de barrido revelaron diferencias significativas en la com-
pactacion, porosidad y rugosidad superficial de los electrodos fabricados mediante el sis-
tema automatizado con la maquina CNC.

40



Figure 13: Micrografia SEM de la muestra M10 sin sustrato de aluminio a 6700x de
aumento. Se observa una distribucién granular tipica del carbon activado YEC-8B entre-
lazado por la matriz polimérica biodegradable [22].

Para la muestra M10, la micrografia obtenida a 6700x (figura exhibe una estructura
granular densa y porosa, donde las particulas de carbén activado YEC-8B (con tamanos
caracteristicos de 6-9 pum) se encuentran suspendidas de manera uniforme dentro de la
matriz polimérica del almidén soluble y el gel de CMC [22]. Esta interconexién fisica
confirma que el método de agitacion magnética prolongada compensé efectivamente la
ausencia de un sonicador, impidiendo la aglomeracion severa de las fases activas [18].

Por su parte, las micrografias de la muestra M11, ilustradas en la Figura evidencian
una morfologia superficial mas rugosa y heterogénea debido a la incorporacién de grafito
de alta cristalinidad (0.09 g) [2I]. Las ldminas micrométricas de grafito se distribuyeron
de manera intersticial entre los poros del carbén activado, actuando como puentes con-
ductores tridimensionales y consolidando un camino de percolacién eléctrica continuo que
justifica la disminucién de la resistencia interna del electrodo en estado seco [21].

Figure 14: Micrografia SEM de la muestra M11 sin sustrato de aluminio a 6600x de
aumento. Se evidencia la incorporacién intersticial de laminas de grafito como aditivo
conductor tridimensional [21].
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4.2.3 Caracterizacién EDX (composicional)

La caracterizacién mediante espectroscopia de rayos X por energia dispersiva (EDX) per-
mitié validar la composicién quimica de los electrodos y la pureza de las suspensiones
preparadas en el laboratorio. En la tabla [15| se detallan las concentraciones atomicas y
en peso promedio obtenidas para las muestras aisladas (sin la interferencia del sustrato
de aluminio) [22].

Table 15: Resultados cuantitativos del anélisis elemental por EDX de las muestras sin
sustrato de aluminio.

Muestra Elemento detectado Conc. atémica (%) Conc. en peso (%)
M10 sin Alu Car’bono (C) 86.31 82.28
(Muestra 10) Oxigeno (O) 13.08 16.62

Sodio (Na) 0.60 1.10

Carbono (C) 85.94 81.24
Mi1 sin Alu OXlgeno (0) 12.66 15.95
(Muestra 11) Sodio (Na) 0.89 1.60

Silicio (Si) 0.32 0.70

Azufre (S) 0.20 0.50

El anélisis de los espectros EDX arrojo las siguientes observaciones clave:

e Fraccion de carbono activo: La concentracion en peso de carbono se situd en
82.28 % para la muestra M10 y en 81.24 % para la M11 [22]. Estos valores tan ele-
vados confirman la retencién del material activo principal (YEC-8B) en el electrodo
consolidado, asegurando que el proceso de secado en la estufa a 60-80 °C no indujo
la degradacién térmica de la pelicula ni la pérdida de material conductor [22].

e Presencia del aglutinante biodegradable: La deteccién consistente de sodio
(Na) (1.10 % en peso para M10 y 1.60 % para M11) constituye el indicador analitico
directo de la presencia uniforme de la carboximetilcelulosa sédica (CMC) dentro de
la matriz polimérica [I§]. La mayor presencia de Na en la muestra M11 es coherente
con el incremento intencional de la masa de aglutinante CMC de 0.09 g a 0.14 g en
la formulacién de la suspensién [18].

e Pureza y trazas: La deteccién de trazas menores de silicio (Si) y azufre (S) por
debajo del 0.70 % en peso en la muestra M11 se asocia a impurezas intrinsecas del
almidon soluble local empleado o del aditivo de grafito comercial, manteniéndose
en rangos seguros que no comprometen la ventana de estabilidad electroquimica del
electrolito en gel [21], 22].

4.3 Caracterizaciéon EIS (Impedancia electroquimica)

Las mediciones de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) se ejecutaron me-
diante un barrido de frecuencia alternante de 20 Hz a 500 kHz utilizando el medidor LCR
BK Precision 894 con adaptador PCB para celdas CR2032.
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En la zona de frecuencias elevadas, el punto de corte con el eje real permitio medir
directamente la resistencia hmica interna del electrolito (Rs). En este aspecto, las celdas
fabricadas con las muestras 5 y 9 arrojaron cifras que oscilaron entre 1.5 2 y 2.8 Q; por
su parte, la variante M10 (M10 Bio-orientada) fij6 su resistencia alrededor de los 2.1 €2, lo
que comprueba de manera directa que el alto grado de hidrofilicidad del almidéon soluble
favorece la humectabilidad en la interfaz y disminuye de forma importante la resistencia de
transferencia de carga (R.). A bajas frecuencias, los diagramas mostraron una transiciéon
hacia una pendiente cercana a la verticalidad ideal, caracteristica de un comportamiento
capacitivo puro de doble capa eléctrica (EDLC) impulsado por el carbén activado YEC-
8B.

4.4 Analisis comparativo de resistencia eléctrica

La tabla [16] consolida los resultados experimentales de resistencia eléctrica obtenidos en
las doce formulaciones de electrodos fabricados (n = 5 repeticiones por cada lote), permi-
tiendo evaluar el impacto directo de los aglutinantes biodegradables, los solventes y los
aditivos conductores sobre la conductividad superficial en seco.

Table 16: Resumen comparativo de resistencia eléctrica superficial de las doce formula-
ciones de electrodos.

Rank Muestra / Formulacién n Promedio Desv. est. Unidad
M8 — AC + PVDF + CMC (Solvente tinico) 18.11 +30.80 Q
M6 — AC + Almidén + CMC + Grafito 102.40 +60.00 Q
M10 - AC 4+ CMC + Almidén (M10 Bio-orientada) 307.40 +66.70 Q
M5 — AC + PVDF + CMC (Dos solventes) 508.00 +127.00 Q
M9 - AC + PVDF + CMC + Grafito 540.00 +78.00 Q
M12 - AC 4 CMC + Almidén + Grafeno 549.02 +215.40 Q

810.40 +180.70
842.00 +160.00

M11 - AC 4+ CMC + Almidén + Grafito (M11 Red mejorada) Q
Q
920.00 +342.00 Q
Q
Q0

M2 - AC + PVDF + CMC (Baja carga)
M4 — AC + CMC (Alta carga de carbono)
M1 — AC + PVDF puro (Linea base)

M7 - AC + PVA + CMC

M3 — AC + CMC pura (Baja carga)

1264.00 +463.00
1614.00 +712.00
2104.00 £2213.00 Q

—_ = =
e =R R B S I O R
CU T UL T U1 T O U1 OT OOt Ot

Del andlisis de la tabla se evidencia que la transicion hacia matrices basadas en biopolimeros
biodegradables (CMC y almidén soluble) logra valores de resistencia competitivos siempre

que se incorporen aditivos conductores como el grafito o el grafeno (M6, M10, M12), com-

pensando la menor conductividad intrinseca de los aglutinantes verdes en comparacion

con los polimeros sintéticos o compuestos derivados del petréleo.

Con base en estos resultados de resistencia eléctrica, se seleccionan las formulaciones
Muestra 9 (mejor reproducibilidad), Muestra 5 (menor resistencia robusta en kQ2), Mues-
tra 6 (mejor comportamiento biodegradable nativo de baja resistencia) y la Muestra 10
(6ptima combinacion bio-orientada de baja resistencia, estabilidad y dispersién coloidal
con almidén soluble) como candidatas prioritarias para la caracterizacién electroquimica
avanzada mediante espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS) con el medidor

LCR.
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5 Caracterizacion electroquimica avanzada de las for-
mulaciones seleccionadas

Con base en los resultados preliminares de resistencia eléctrica, se sometieron las formula-
ciones candidatas prioritarias (Muestra 5, Muestra 6, Muestra 9 y la optimizada Muestra
10) a un andlisis electroquimico exhaustivo utilizando el medidor LCR BK Precision 894
a través de la interfaz PCB adaptadora para celdas CR2032.

5.1 Caracterizacion EIS y efecto de aplicacion de voltaje en su-
percapacitores ensamblados (muestra M11)

Para evaluar la estabilidad electroquimica y el comportamiento dindmico de los disposi-
tivos bajo solicitaciones eléctricas, se realizaron ensayos de espectroscopia de impedancia
electroquimica (EIS) en celdas tipo coin cell CR2032 armadas con electrodos de la formu-
laciéon M11 (AC+CMC+ Almidén+ Grafito) y acopladas con un electrolito polimérico
en gel a base de almidén de yuca (0.6 g) y sulfato de sodio (NasSOy4 a 0.42 mol/L en 10 mL
de agua destilada). Se evalud el sistema antes y después de someterlo a un proceso de
aplicacion de voltaje constante, permitiendo contrastar la evolucion de la impedancia
compleja, el angulo de fase y la capacitancia real de este ensamblaje.

Comparacion de Magnitud
250 - : ———
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Figure 15: Comparacién de la magnitud de la impedancia (|Z|) en funcién de la frecuencia
para el ensamblado 1 con electrodos de la muestra M11, antes y después de aplicar voltaje.
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Comparacion de Fase
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Figure 16: Comparacién del angulo de fase en funcién de la frecuencia para el Ensamblado
1 con electrodos de la muestra M11, antes y después de la induccién de voltaje.
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Figure 17: Evolucién de la capacitancia real (C’) frente a la frecuencia del Ensamblado 1
(muestra M11) en ambas condiciones operativas.
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Comparacion Diagrama de Nyquist
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Figure 18: Diagramas de Nyquist comparativos del ensamblado 1 (muestra M11) antes y
después de inducir voltaje.

5.1.1 Analisis de la magnitud y fase de la impedancia

El andlisis de los diagramas de Bode (figuras y para la celda basada en la muestra
M11 muestra cambios notables tras la polarizacion del dispositivo:

e Magnitud de la impedancia (|Z]): Antes de la induccién de voltaje, el ensam-
blaje con la formulacién M11 muestra una impedancia moderada de aproximada-
mente 87 () a bajas frecuencias. Sin embargo, tras inducir voltaje, la impedancia
en la regién de baja frecuencia se incrementa de forma pronunciada, superando los
240 Q a 20 Hz. En alta frecuencia, ambas curvas tienden a converger hacia valores
minimos similares asociados a la resistencia éhmica serie (Ry), la cual se sitia en
aproximadamente 9.85 () segin las mediciones del sistema.

Angulo de fase: En la condicion inicial, la fase de la celda M11 alcanza un valor
minimo cercano a los —42° en frecuencias intermedias (1 kHz). Post-aplicacion
de voltaje, el perfil de fase se desplaza hacia valores mas negativos, alcanzando
un maximo de desfasaje cercano a los —56°, lo que denota una mayor contribucion
capacitiva combinada con un incremento en la resistencia de polarizacién interfacial.

5.1.2 Evolucién de la capacitancia real y comportamiento en Nyquist

El comportamiento capacitivo y la representacion en el plano complejo (figuras |17y
correspondientes al dispositivo armado con la muestra M11 permitieron detallar con mayor
precision el fenémeno fisico del sistema:
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Figure 19: Diagramas de Nyquist comparativos del ensamblado 1 (muestra M11) antes y
después de inducir voltaje.
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e Capacitancia real (C'): Al revisar la figura[l7] se observa que en frecuencias muy

bajas (20 Hz) ambas condiciones de la celda M11 alcanzan una capacitancia real
equivalente, situada en el orden de 2x 10~° F. Conforme se incrementa la frecuencia,
el montaje sometido a voltaje inducido conserva ligeramente mejor su capacitancia
dentro del intervalo de 102 Hz a 10* Hz, previo a caer de manera drastica hacia el
régimen puramente resistivo de alta frecuencia.

Diagrama de Nyquist: El plano complejo reflejado en la figura [19| muestra un
cambio evidente en la ruta de la impedancia para el electrodo M11. Mientras que
la condicion inicial dibuja un arco de transferencia de carga bien delimitado y con
resistencia moderada, el estado posterior al voltaje inducido desplaza la curva hacia
componentes tanto reales como imaginarias bastante mas elevadas, evidenciando un
fenémeno de polarizacién que eleva la resistencia de transferencia de carga (R.) en
la zona de contacto entre el electrodo y el electrolito en gel.

Discusion y analisis comparativo final

Crear electrodos biodegradables para supercondensadores demanda sintonizar con pre-
cision factores clave como la respuesta electroquimica, la consistencia en la fabricacion,
la solidez mecanica y el compromiso ecolégico. A lo largo del presente trabajo, dejar
atras los aglutinantes sintéticos tradicionales —partiendo del PVDF puro de la linea base
en la muestra M1, que arrojé una resistencia media de 1.264 k{2— para avanzar hacia
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opciones de origen natural abrié un camino de mejora continua. El verdadero punto de
quiebre de la investigacién se cristaliza en la muestra M10 (CMC + almidén soluble), la
cual alcanza un rendimiento sobresaliente gracias al uso estratégico de biopolimeros como
agentes ligantes.

Al examinar de forma integral las lecturas de resistencia eléctrica superficial en seco
(tabla , se comprueba que la muestra M10 se afianza firmemente en el rango 3 de todo
el conjunto experimental, marcando un promedio de 307.4 €2. Aunque este valor supera
por un margen estrecho al obtenido por la primera formulacién de almidén soluble (mues-
tra M6, de 102.4 ), la muestra M10 sobresale por su marcada estabilidad y repetibilidad
operativa. Al revisar la estadistica, se observa que esta variante exhibe un coeficiente de
variacion de tan solo 21.7%, lo cual contrasta de forma muy favorable frente a la alta
dispersién del 58.6 % registrada en la muestra M6. Dicha reduccién corrobora que em-
plear una matriz depurada de almidon soluble neutraliza los problemas de heterogeneidad
tipicos de la biomasa sin refinar.

De la comparacién sisteméatica de las formulaciones mas destacadas y su posterior val-
idacién electroquimica avanzada mediante espectroscopia de impedancia electroquimica
(EIS) en celdas tipo coin cell CR2032, se desprenden las siguientes directrices analiticas:

e Estabilidad coloidal y percolacién eléctrica: La incorporacion de grafito lami-
nar en sistemas biodegradables (como se demostré en la muestra M11) resulta indis-
pensable para compensar el caracter dieléctrico de los biopolimeros naturales. Los
diagramas de Nyquist y Bode ratificaron que la celda encapsulada con la muestra
M11 reduce drasticamente la resistencia serie equivalente (Rg) y mantiene una mag-
nitud de impedancia estable por debajo de 11 € en todo el rango de baja frecuencia.
Esto confirma que el grafito actia como un puente conductor tridimensional alta-
mente eficiente, mejorando la red de percolacién electréonica en comparacion con
sistemas puramente resistivos.

e Preservacién del area interfacial activa: A diferencia de aglutinantes con exce-
siva masa molecular que obstruyen los poros del carbén activo (como la formulacién
de CMC pura en la muestra M3, que reporté la resistencia més alta con 2.104 kQ2), la
reologia y solubilidad del almidén soluble en la muestra M10 facilitan una cohesion
intima sin llegar a sellar la porosidad profunda del YEC-8B (& 1700 m?/g). Esto
preserva un area superficial especifica efectiva elevada, garantizando que la baja
resistencia superficial se traduzca en una excelente dindmica de transporte iénico y
una respuesta capacitiva de doble capa eléctrica (EDLC) pura.

e Morfologia superficial y resistencia mecanica: A diferencia de las mezclas
preparadas con almidén crudo —las cuales suelen agrietarse en la superficie tras
el secado debido a una gelatinizacién poco homogénea—, la pelicula de la muestra
M10 conservé una microestructura sumamente uniforme, libre de grumos o aglom-
eraciones macroscopicas y con una adherencia excelente sobre el colector de aluminio
(calificada de manera cualitativa como “Muy buena”). Dicha cohesién estructural
evita por completo la delaminacion ante tensiones mecanicas, garantizando canales
de transporte de carga estables y continuos.

Para concluir, integrar las virtudes de la muestra M10 (destacada por su gran estabili-
dad operativa y su baja dispersién de fabricacién) junto con el refuerzo conductivo pro-
pio de la muestra M11 comprueba de forma clara la viabilidad técnica de reemplazar
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los aglutinantes fluorados de origen fésil por biopolimeros modificados de bajo impacto
ecologico. Con esto, se consolida una alternativa de disenio sélida y eficiente para desar-
rollar supercondensadores biodegradables que combinan un rendimiento elevado con un
perfil ambiental responsable.

7 Conclusiones y Recomendaciones

7.1 Conclusiones

Tomando como base el diseno, la ejecucién experimental y la caracterizacion profunda de
los electrodos biodegradables para supercapacitores, se establecen las siguientes conclu-
siones en directa correspondencia con las metas propuestas:

e Viabilidad de materiales bio-orientados y seleccién de formulaciones:

Se lograron sintetizar y evaluar una serie de doce formulaciones de electrodos com-
binando distintos porcentajes de carbén activado, aglutinantes biodegradables y
aditivos conductores; esto facilitdé dimensionar el peso de cada ingrediente sobre el
comportamiento eléctrico y seleccionar las variantes con capacidades éptimas para
su uso en supercapacitores de perfil ecoldgico.

La incorporacion de aditivos conductores, como el grafito y el grafeno, en la ma-
triz biodegradable de CMC y almidén permitié mejorar la adhesion al aluminio y
mantener una buena conductividad eléctrica de los electrodos respecto a las formu-
laciones que no incorporan dichos aditivos.

Entre las formulaciones evaluadas, la muestra M11 present6é un buen equilibrio entre
sostenibilidad y desempeno eléctrico. Al ensamblarse con un gel electrolitico basado
en almiddn y sal, alcanza una resistencia en serie (Rg) en alta frecuencia (a 500 kHz)
inferior a 11 €2, lo que evidencia una adecuada conectividad eléctrica y la convierte en
una alternativa prometedora para su integracién en supercapacitores biodegradables.

e Efectividad de la automatizaciéon mediante el método doctor blade: Se
comprobé el alto rendimiento del método Doctor Blade al automatizarlo con un sis-
tema CNC. El uso de la macro DR BLADE en Klipper hizo posible ejecutar desplaza-
mientos lineales mecanicos a una velocidad constante y precisa de 600 mm/min,
manteniendo una abertura de cuchilla fija de 1 mil (25.4 um). Este avance técnico
neutralizé por completo la oscilacién propia del extendido manual y permitio fijar
el espesor de la capa activa en un promedio altamente reproducible de 0.2867 mm
(286.67 um), un aspecto clave para estandarizar la conductividad de contacto y
asegurar la uniformidad entre los lotes producidos.

e Estabilidad dindmica ante exigencia de voltaje (muestra M11): Las pruebas
electroquimicas de espectroscopia de impedancia electroquimica (EIS), realizadas
antes y después de aplicar voltaje continuo en las celdas armadas con electrodos
M11, permitieron evaluar la respuesta del prototipo en condiciones reales de trabajo.
Los graficos de Nyquist y Bode demostraron que, aun cuando la polarizacién eleva
la resistencia de transferencia de carga en la interfaz (R.), el dispositivo conserva
su solidez estructural y muestra perfiles capacitivos estables de doble capa eléctrica
(EDLC), confirmando la resistencia y confiabilidad de las matrices de biopolimeros
verdes combinadas con el electrolito en gel.
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e Caracterizacion morfolégica superficial: La caracterizacién mediante micro-
scopia electrénica de barrido (SEM) permiti6é observar la morfologia superficial de
los electrodos. Las imdgenes obtenidas evidenciaron microporosidad, lo que fa-
vorece el contacto entre el material activo y el electrolito y respalda el desempeno
electroquimico observado durante la caracterizacién mediante EIS.

7.2 Recomendaciones

Para la continuidad, optimizacion y escalabilidad de esta linea de investigacién dentro del
Laboratorio de Energias Alternas, se proponen las siguientes directrices técnicas:

e Implementacién de sonicacion asistida por ultrasonido: Aunque la ausen-
cia de un sonicador de sonda se compensé extendiendo los tiempos de agitacion
mecanica y magnética durante 40-60 min, se recomienda integrar un batno o sonda
de ultrasonido industrial para la preparacién de los slurries con grafito y grafeno.
Esto optimizara la deaglomeracién microscopica de los aditivos conductores y del
carbon activado YEC-8B, permitiendo maximizar la uniformidad de la red de per-
colacion en la formulaciéon M11.

e Purificacion de almidén a partir de biomasa local residual: Con base en el
rendimiento favorable del almidén soluble combinado con CMC y grafito (M11), se
sugiere desarrollar protocolos de hidrolisis enzimatica o acida controlada utilizando
el almidén extraido de la cdscara de yuca residual de la provincia de Santa Elena.
Esto impulsard un modelo de economia circular enfocado en insumos 100 % locales,
manteniendo los beneficios de baja impedancia interfacial demostrados en este es-
tudio.

e Calibracién micrométrica y nivelacién automatizada en la CNC: Se acon-
seja incorporar un sistema de nivelacién de cama por sonda fisica o inductiva (tipo
BL-Touch/CR-Touch) en la plataforma de recubrimiento CNC. Esto garantizara un
paralelismo absoluto entre la cuchilla dosificadora y el sustrato de aluminio, posibil-
itando la manufactura de peliculas activas ultrafinas con tolerancias dimensionales
submiliométricas para futuras celdas de alta densidad.

e Ensayos de ciclado prolongado y validacion de biodegradabilidad: Se con-
templa como una prioridad indispensable complementar el analisis electroquimico
de la formulacion M11 mediante la ejecucion de pruebas de carga-descarga galvanica
(GCD) junto con ciclos de voltaje extendidos que rebasen los 10000 ciclos, lo cual
permitira medir la retencién real de capacitancia a largo plazo. De igual man-
era, se aconseja instrumentar ensayos de descomposicion aerdbica rigiéndose por la
norma [SO 14855, buscando certificar con precisién el tiempo de degradacién de
las matrices compuestas por biopolimeros y grafito bajo parametros controlados de
compostaje.

¢ Enfoque en optimizacion de la interfaz y colectores: Tomando como refer-
encia la excelente respuesta del almidon soluble comercial al unirse con la CMC
y el grafito (M11), se propone disenar protocolos especificos de hidrélisis dcida o
enzimatica controlada, empleando tanto almidon de papa como aquel extraido de
los residuos de cascara de yuca en la provincia de Santa Elena. Con esto se impul-
sard de forma directa un modelo de economia circular basado en materias primas
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100 % regionales, preservando al mismo tiempo las ventajas de baja impedancia en
la interfaz demostradas a lo largo de este estudio.
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Anexos

port
port p
port numpy
ort time
from datetime import datetime

QuBoxLayout, QWidget,
21, QFileDialog, QHBoxLayout,
W

from matplotlib.bs

inWindo
(self)

super().__init_ ()

self.setwindowTitle ido LCR - Tiempo Real")
self.setGeometry (100, 100, 1200, 800)

self.running =
self.f = []

self.vall = []
self.val2 = []

self.setup_ui
self.setup_ler()

setup_ui (self):
main_layout
left_panel
right_pan

Figure 20: Inicializacion de librerias principales y ventana principal de la interfaz gréfica
en PyQt5 para el control del medidor LCR.

entana(QMainkindo
f setup_ui(self):

self.tabla_valores = QTableWidget(o, 4)
self.tabla valores.setHorizontalH e , "Frecuencia (Hz)", "Valor Primario”, "valor
header = self.tabla valores.horizontalHe

chLastsection( )

etMinimumiidth(450)
f.tabla_valores.verticalHeader().
.tabla_valore

.tabla_valores.setselectionBehavior(QTablewidget.s
self.tabla valores. ectionMode(QTabl

self.boton = QPushButton("P» Iniciar Barrido")
self.boton.clicked.connect(self.iniciar_barrido)

self.boton_stop = QPushButton("M Detener”)
self.boton_stop. clicked.connect(self.detener)
self.boton_stop. setEnabled(

self.boton_guardar = QPushButton(" @ Guardar™)
self.boton | icked. connect (self.guardar.
self.boton_guardar.setEnabled( )

left_panel.addwidget(self.tabla valores)
1.addwidget (self.boton)
left_panel.addwidget(self.boton_stop)
left_panel.addwidget(self.boton _guardar)
left_panel.addstretch(1)

self.fig = Figure(figsize=(10, 8))

Figure 21: Configuracién de latabla de datos, elementos de la interfaz y botones de control
del barrido en la aplicacion.
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Jentana(Qainkind
f setup_ui(self):

self.canvas = FigureCanv.

1f.label | tstylesh si olor: green; padding: 4px; background: #fefofo;”)

elf.label estado abel("Listo - Presiona Iniciar”)
self.label estado tylesheet("font-weight: bold; color: blue; padding

right_panel.ad

bottom_panel = QHBoXL.
bottom_panel.adduid

bottom panel.adduidget(self.label estado)
right_panel.addLayout (bottom panel)

main_layout.addLayout(left_panel, 1)
main_layout.addLayout(right_panel, 3)

contenedor = Quidget()
contenedor. setLayout (main_layout)
self ntralwWidget(contenedor)

write_termination = "\
ead_termination
.clear()

print(“Equipo:”, self.lcr.query('*IDN2'))
self.label estado.setText("V LCR conectado™)

Figure 22: Diseno del panel grafico y configuracién de la comunicacién instrumental via
PyVISA con el medidor LCR BK Precision 894.

conexidn")

roll_to_bottom(self):
"Desplaza la tabla hasta la dltima fila"""
row_count = self.tabla valores.rowcount()
if row unt > 0:
Desplazar a la
self.tabla_valores
Se 1
self.tabla_valores

iniciar_barrido(self)
if self.running

self.running =

1f.boton. setEnabled(s
self.boton_stop. setEnab

1f.boton_guardar ( )
self.label estado. setText(" @ Midiendo...")

frecs = np.logspace(np.logle 10(500000), 201)
self.f
1

dd_subplot(211)
self.fig.add_subplot(212)

1f.axt.plot([], [ inewi 1 “Val

13hal-"valar

Figure 23: Rutinas de inicializacién del barrido de frecuencia logaritmica y limpieza de
graficos en tiempo real.
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ytana(QMainWinde
ciar_barrido(self
self.lin 1f.ax2.plot([1, [1, °
self.ax1 :
self.ax2.s

ue/1000000) M

ue/1000) }k"

Figure 24: Configuracién de escalas logaritmicas, formateadores de ejes y renderizado
dinamico del lienzo en Matplotlib.

Venta
def iniciar

for i, freq in enume

if

lenc
self.lcr.write(f'FREQ {freq:.2f}")
:

self.lcr.urite('*0
self.lcr.query('*0PC?")

).strip()

self.f.append(freq)
self.val1.append(v1)
self.val2.append(v2)

self.tabla_valores.r

self.tabla valor
self.tabla valor

Figure 25: Bucle principal de adquisicién de datos por puerto de comunicaciéon y llenado
dindmico de latabla de valores.
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et_data(self.f, self.val1)
, self.val2)

on as e:
rror punto {i+1
A Error punto {i+1}")

self.running =
self.boton. setEnabled(

self.label ¢ setText Barrido completo v™)
detener(self)

elf.running
self.label_estado.setText("M Detenido™)

Figure 26: Control de excepciones, actualizacién del autoscroll y manejo de estados de
finalizacion del barrido experimental.

timestamp = da
filename, _
self,
“Guardar dat
lcr_{timestamp}.xlsx”,
"Excel (*.xlsx)"

)

if filename:

‘Frecuencia (Hz)"' 1f.f,
‘Valor Primario’: self.vali,
‘valor Secundario®: self.val2

def closeEvent(self,
f hasattr(self, *
self.lcr.clo
pt()

_main__

it(app.exec_

Figure 27: Rutina de exportacion de los datos adquiridos a formato estructurado en Excel
y cierre seguro de puertos.
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Figure 28: Carbon activado de alta pureza YEC-8B utilizado como material activo en los
electrodos.
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Figure 29: Almidoén soluble empleado como biopolimero aglutinante en las formulaciones
optimizadas.
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Figure 30: Maquina CNC ejecutando el barrido automatizado con la cuchilla dosificadora
a 1 milimetro de espesor sobre el sustrato.

Figure 31: Preparacién y colocaciéon manual preliminar de la lechada (*slurry*) sobre la
mesa de trabajo de la CNC.
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Figure 32: Vista general de la estacion de trabajo que incluye el software de control de la
CNC, balanza analitica y herramientas de preparacion.

Figure 33: Conexién fisica de las celdas de prueba utilizando cables tipo Kelvin Clip
acoplados al medidor LCR.
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Figure 34: Banco de pruebas integrado con el software en Python y el medidor LCR para
la adquisicion de impedancia en coin-cells.
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Figure 35: Componentes internos y despiece de un electrodo fabricado junto con los
elementos de ensamblaje de la celda tipo coin-cell CR2032.
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Figure 36: Interfaz de control de movimiento y consola de comandos del firmware Klipper
para la operacion de la maquina CNC.
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Figure 37: Panel de macros programados en el sistema Klipper (destacando el macro
DR_BLADE) para estandarizar los barridos.
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