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COMBINACION DE BIOPELICULA BACTERIANA Y CRISTAL LIQUIDO
PARA LA PREPARACION DE UN DISPOSITIVO ELECTROOPTICO

La presente invencidn se refiere a un material que comprende al menos una
biopelicula bacteriana y una sustancia electro-6ptica, su procedimiento de
obtencidn y su uso para la fabricacion de dispositivos electro-opticos.

ESTADO DE LA TECNICA ANTERIOR

Para la fabricacion de dispositivos electro-opticos basados en cristal liquido
disperso en matrices sélidas porosas, el cristal liquido (CL) o sustancia electro-
Optica se encapsula en una matriz polimérica o vitrea. Estas matrices
encapsulantes deben cumplir con los siguientes requisitos para poder ser
utilizadas como medio de confinamiento del CL en un dispositivo de
transmisidn variable de luz: por una parte debe tener una macroporosidad, con
poros de tamano del orden de micrometros para poder adoptar una disposicion
y volumen especifico en términos de tamafio y forma de los microdominios de
CL que condicionara su orientacion y sus propiedades épticas. Por otra parte la
matriz debe tener un indice de refraccion igual o similar al del CL, cuando esta
orientado por el campo eléctrico, para permitir la obtencién de un material
transparente. El CL es una sustancia que presenta un orden molecular quasi-
cristalino en el estado liquido de la materia, estas extraordinarias
caracteristicas confieren a los materiales especiales propiedades opticas,
eléctricas y reoldgicas que son explotadas en muchos dispositivos, como
pantallas y ventanas oOpticas (J.W. Doane, Liq. Cryst. 33 (2006) 1313), vidrios
GDLC:

(D. Levy, C.J. Serna and J.M. Otdén, Mater. Letters, 10(9,10), 1991: 470-476);
(J.M. Otén, A. Serrano, C.J. Serna and D. Levy, Liquid Crystals, 10(5), 1991:
733-739); (M. Zayat y D. Levy, Chemistry of Materials (2003) 15(11}, 2122-
2128); (M. Zayat y D. Levy, Journal of Materials Chemistry (2005) 15(35-36),
3769-3775).
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Por otro lado es sabido que las biopeliculas son matrices de depodsitos
microbianos formados por sustancias poliméricas extracelulares (SPE) que se
adhieren tanto a superficies biolégicas como no bioldgicas. El enfoque mas
tradicional en la investigacidon con las biopeliculas se dirige a evitar su
formacion, ya que frecuentemente recubren a los microorganismos patdégenos
e impiden su destruccién (Anderson et Al. Curr. Top. Microbiol. Immunol.(2008)

322, 85-105), y a prevenir la suciedad (incrustaciones de depdsitos) en los
sistemas industriales y marinos. Otros temas de investigacion estan orientados
a aplicaciones medioambientales (bioremediacion), biocatalisis, (Rosche et Al.
Trends in Biotechnology, 2009, 27 (11), pp. 636-643) y hace muy poco, las

superficies de las biopeliculas han comenzado a ser utilizadas en "materiales”,
como plantillas para la produccion de materiales micro y nano-estructurados
{(Wang et Al Adv,_Mafer. 2009, 21, 2815-2818). &n {a solichud de palente n?®
9101325, v en la patente £ES 2006/00674.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencidn proporciona un material que comprende al menos una
biopelicula bacteriana y una sustancia electro-6ptica (CL), el procedimiento de
dicho material y su uso para la fabricacion de dispositivos electro-6pticos.

La obtencién de un material electro-optico fabricado mediante la combinacién
de una sustancia electro-6ptica, como el cristal liquido y una matriz de
biopelicula cultivada biotecnologicamente en el que la estructura de las
biopeliculas establece la disposicidn tridimensional necesaria para obtener la
actividad electro-éptica. El cristal liquido se introduce en la estructura
macroporosa de la biopelicula crecida en sustratos de vidrio transparente
conductor. Este material compuesto, descrito en la presente invencion, se
utilizé6 para la fabricacion de un dispositivo con transmitancia conmutable

eléctricamente.
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El principio de funcionamiento en estos materiales compuestos se relaciona
con la orientacién del material electro-6ptico encapsulado en la macroporosidad
de la matriz o biopelicula, o que permite la conmutacion eléctrica de su
opacidad. Cuando no se aplica ningun campo eléctrico, el material electro-
optico muestra una orientacion aleatoria de los microdominios (las zonas
microscopicas donde las moléculas de CL muestran un patron orientacional
comun), ya que los microdominios muestran diferentes indices de refraccion
{debido a la birrefringencia del CL). Esta diversidad de indices de refraccidn,
distintos al de la matriz producen la dispersion de la luz (estado opaco).
Cuando un campo eléctrico es aplicado a traves del material compuesto, todos
fos microdominios de CL se re-orientan en la direccion del campo eléctrico. En
esta situacion, el indice de refraccion que presenta el CL en la direccidén del
campo eléctrico es el mismo para todos los microdominios e igual o similar al

de la matriz, obteniéndose un estado transparente.

Un primer aspecto de la presente invencion se refiere a un material que
comprende al menos una biopelicula bacteriana y una sustancia electro-éptica.
Por “sustancia electro-0Optica” en la presente invencidn se entiende por aguella
sustancia que posee la capacidad de variar sus propiedades épticas mediante

fa aplicacion de un campo eléctrico.

En una realizacion preferida la sustancia electro-Optica se selecciona de entre
una sustancia electrocrémica, particulas en suspension (SPD) o un cristal
liquido (CL). Siendo en una realizacion mas preferida la sustancia electro-
Optica cristal liquido.

Por “cristal liquido (CL)” en la presente invencidn se entiende aquella sustancia
que se encuentra en un estado de agregacion de la materia caracterizado por

poseer propiedades tanto de un liquido como de un soélido.
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Se entiende por “particulas en suspension (SPD)” en la presente invencién,
aquellas que varian su indice de refraccién al aplicar corriente eléctrica, ya que

se ordenan dichas particulas aumentando la tansmitancia.

Por “sustancia electrocromica” se entiende en la presente invencion aquellas

sustancias que cambian de color al aplicarles una corriente eléctrica.

En una realizacidon ain mas preferida la composicion del cristal liquido
seleccionada de entre: 4-n-pentil-4'-ciano-bifenilo (5CB), 4-n-heptil-4'-ciano-
bifenilo (7CB), 4-n-octil-4’-ciano-bifenilo (8CB) y mezclas nematicas, siendo
estas mezclas nematicas seleccionadas de entre E7 o ZLI-1840 de Merck o

ferroeléctricas como la SCE13 de Merck y otras mezclas comerciales.

Por “mezcla nematica” se entiende en la presente invencién por aquella fase de
cristal liquido que posee la capacidad de ordenarse posicionalmente sus

moléculas al aplicarse un campo externo.

Preferiblemente la biopelicula bacteriana comprende un soporte de 6éxido
conductor transparente (OCT) y una capa de matriz bacteriana. Mas
preferiblemente el 6xido conductor transparente se selecciona de entre 6xido
de indio y estafio (ITO), éxido de indio y cinc (IZO), éxido de flior o estafio
(FTO), siendo aun mas preferiblemente ITO, cualquiera de estos depositados

sobre un vidrio o polimero transparente, el cual le sirve de soporte.

Por otra parte la capa de matriz bacteriana se selecciona preferiblemente de
entre las producidas por Pseudomona putida, Escherichia coli, Pseudomona
aeruginosa, Pseudomona fluorescens y Bacillus sublilis, y siendo mas
preferiblemente la Pseudomona putida.

La biopelicula bacteriana tiene mas preferiblemente un espesor de entre 0,5 y
50 yum.
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Las biopeliculas producidas por el P. putida mit-2 cumplen los requisitos de
macroporosidad (poros del orden de micrdmetros) y un indice de refraccion
similar o igual al del cristal liquido, cuando esta orientado por el campo
electrico. Otras bacterias como E. coli y P. aeruginosa también tienen la
capacidad para formar biopeliculas que cumplen todos los requisitos. La
robustez ambiental, la inocuidad y la versatilidad metabdlica de P. putida hacen
de este organismo la mejor opcion para aplicaciones biotecnoldgicas e

industriales.

En los ejemplos descritos en la presente invencion, se ha utilizado la glicerina
(medio minimo M9 + glicerol 0,2%) como fuente de carbono para el crecimiento
y mantenimiento de las bacterias, sin embargo pueden utilizarse otros como,
medio minimo M9 + fructosa 0,2%, medio minimo M9 + glucosa 0,2%, medio

minimo M9 + citrato 0,2%.

Mas preferiblemente la fuente de C para el cultivo de las bacterias es la
glicerina, ya que es un subproducto comun de las industrias de aceite vegetal
{biodiesel, jabones), representando por tanto una oportunidad para un reciclado
de este material de desecho industrial de cara a aumentar la sostenibilidad

medioambiental.

En una realizacidn preferida los vidrios conductores recubiertos con las
biopeliculas se encuentran unidos por la cara en la que se encuentra la
biopelicula bacteriana formando un sandwich en el cual esté incorporado el CL.
Este cristal liquido, o cualquier otra sustancia electro-6ptica queda confinada

dentro de la estructura micrométrica de la matriz bacteriana.

Un segundo aspecto de la presente invencion se refiere a un procedimiento de
obtencion del material segun se ha descrito anteriormente, que comprende la
adicién de una sustancia electro-Optica en la biopelicula bacteriana, donde el
métedo de adicién se selecciona de entre capilaridad, espray, inmersion,
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centrifugacion o impregnacion; siendo preferiblemente el método de adicion por
capilaridad.

Preferiblemente ademas se realiza un tratamiento térmico a temperaturas entre
50 y 120°C, este tratamiento térmico se realiza méas preferiblemente en una
atmosfera de un gas que se selecciona entre aire, nitrégeno, argdn helio o

cualquiera de sus combinaciones.

La biopelicula bacteriana empleada para la fabricacidn del dispositivo electro-
optico descrito en la presente invencion, se obtiene preferiblemente por
inmersidn del vidrio recubierto con el 6xido conductor transparente en un medio
de cultivo bacteriano. Posteriormente la biopelicula bacteriana formada se fija
preferiblemente mediante lavado con un agente entrecruzante que se
selecciona de la lista que comprende: AlCl;, Ai(NOs);, CaCl,, Ca{NQOs), y FeCls,
siendo mas preferiblemente dicho agente entrecruzante el AlCl;.

Una vez fijada la pelicula bacteriana sobre el Oxido semiconductor transparente
en una realizacion preferida se seca a temperaturas entre 80 y 150°C durante
5 a 30 min.

La presente invencion describe un material electro-éptico cuyo objetivo es la
fabricacidén de un dispositivo electro-éptico conjugando las propiedades de las
biopeliculas y las de los cristales liquidos, por lo que en la presente invencion
se obtiene preferiblemente un dispositivo de cristal liquido disperso en peliculas
bacterianas (BF-DLC de “Bacterial Flim Dispersed Liquid Cristal”).

En un tercer aspecto, la presente invencion se refiere al uso del material segun
se ha descrito anteriormente, para la fabricacidbn de un dispositivo electro-

optico.

Preferiblemente el dispositivo electro-dptico es un objeto de transparencia
controlable por campo eléctrico. Estos dispositivos electro opticos pueden ser
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ventanas de transparencia controlable, pantalla o panel de separacion interior
en edificios, un conmutador 6ptico, un dispositivo de proteccion o regulacidén de

luminosidad solar y/o artificial.

A lo largo de la descripcidn y las reivindicaciones la palabra "comprende” y sus
variantes no pretenden excluir otras caracteristicas técnicas, aditivos,
componentes 0 pasos. Para los expertos en la materia, otros objetos, ventajas
y caracteristicas de la invencidén se desprenderan en parte de la descripcidén y
en parte de la practica de la invencion. Los siguientes ejemplos y dibujos se
proporcionan a modo de ilustracion, y no se pretende que sean limitativos de la

presente invencion.

DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1. Muestra las imagenes de FE-SEM de una biopelicula bacteriana
producida por P. putida mt-2. a) vista superior, b) corte transversal, c)
ampliacién de una seccidon del corte transversal, mostrando la porosidad
macroscépica y las orientaciones al azar de los microdominios de LC, d) Los
microdominios de LC se reorientan en la direccion del campo eléctrico aplicado
(E).

Figura 2. Muestra el esquema para la fabricacién de la biopelicula y del
dispositivo electro-éptico biopelicula-LC (BF-DLC).

Figure 3. Muestra el funcionamiento del dispositivo electro-éptico biopelicula-
LC. Las fotografias muestran los estados OFF y ON del dispositivo.

EJEMPLOS

A continuacién se ilustrara la invencién mediante unos ensayos realizados por
los inventores, que pone de manifiesto la especificidad y efectividad del
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material con propiedades electro-Opticas descritos en la presente invencion, su
procedimiento de obtencidn y sus usos como dispositivos electro-opticos.

El material extracelular formado por las bacterias que se utiliza para unir las
células en las biopeliculas, esta compuesto principalmente por polisacaridos,
con un indice de refraccién de aproximadamente 1,54. La morfologia de la
biopelicula incluye los huecos internos y canales que permiten el flujo de
nutrientes, enzimas, metabolitos, productos de desecho y otros solutos, a
través del sistema, proporcionando una estructura macroporosa a las
biopeliculas, como muestra la figura 1. La singularidad del dispositivo, descrito
de la presente invencién, se encuentra en el uso de la biotecnologia para
producir una matriz con la macroporosidad necesaria y un indice de refraccion
que se corresponde muy de cerca el indice de refraccion ordinario (nqq) del CL
nematico utilizado (5CB), con un nyg de 1.53-1.54 (a A = 589 nm) en todo el
rango de temperaturas del cristal liquido.

El procedimiento seguido para la fabricacion del material electro-6ptico de
biopelicula-CL esta representado en la figura 2. Las biopeliculas han sido
crecidas en la supetficie conductora de vidrios recubiertos con ITO (6xido de
indio y estafio). Se encontré que el tratamiento previo de estas superficies
conductoras con KOH vy el crecimiento de una capa muy delgada del éxido de
titanio (TiO,). son muy eficaces para mejorar la adherencia y la homogeneidad
de las biopeliculas. Las biopeliculas crecen en el medio de cultivo bacteriano
durante 5-7 dias y luego se fija mediante el lavado con una solucion acuosa de
AlCl; que entrecruza la matriz. Los dispositivos fueron construidos haciendo un
sandwich entre dos biopeliculas, que se apretan fuertemente. De este modo, se
obtiene una matriz microporosa de aproximadamente 1,0 a 1,5 um de espesor
entre los vidrios conductores. El CL fue incorporado en la matriz de la
biopelicula mediante llenado capilar, seguido de un tratamiento térmico con aire
caliente para asegurar el humedecimiento completo de la matriz de la
biopelicula con las moléculas de CL.
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El funcionamiento de los dispositivos construidos fue probado mediante la
aplicacion de tensiones alternas (frecuencia = 10* Hz) a los vidrios conductores
{(para generar un campo electrico), la operacion del dispositivo se muestra en la
figura 3. Como puede verse en la fotografia, cuando no se aplica voltaje se
obtiene un estado opaco debido a la dispersion de la luz, mediante la aplicacion
del campo eléctrico se logra una transparencia virtualmente completa. Antes de
aplicar el campo eléctrico los dispositivos muestran un estado opaco (4-7% de
transmisién). Un estado muy transparente (70-80% de transmisién) se puede
lograr con bajos voltajes efectivos (<10 V). Los tiempos de conmutacion,
(respuesta, ton) y (relajacion, torr), son del orden de 0,1-3 ms para tony 10-30
ms para forr, en todo el rango de voltajes aplicados.

El dispositivo biopelicula-LC de la presente invencion, muestra unas
caracteristicas de funcionamiento muy buenas: alto contraste y una buena
estabilidad.

Métodos

Sustratos. Se han utilizado vidrios recubiertos con 6éxido de indio y estano
(ITO) como sustratos, cepas, medios de crecimiento, condiciones de
crecimiento vy la formacién de biopeliculas. Para la formacidén de biopeliculas,
las células fueron cultivadas a 30 °C en cajas de estériles de 12 x 10 x 3 cm
con 35 ml de medio mineral sintetico M9 (Miller, 1972) con 0.2% de glicerol
como fuente de carbono. Los vidrios fueron introducidos en el medio de cultivo
en horizontal, con la superficie conductora hacia arriba. El medio de cultivo fue
inoculado a una densidad éptica de 0,1 y el crecimiento de las células se midid
a 600 nm (OD 600). Para su uso posterior en el dispositivo optico, las
biopeliculas crecidas durante 6 dias se lavaron con AICl; 0,1 M y se secaron a
100 °C durante 15 minutos. La formacion de biopeliculas fue cuantificada
usando el metodo de cristal violeta.
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Montaje de dispositivos. Dos vidrios cubiertos con biopeliculas se unieron y
pegaron formando un sandwich con las caras de biopeliculas hacia adentro. Ei
CL se introdujo en el sdndwich de la matriz de la biopelicula mediante llenado
capilar, a continuacién, se aplicé un tratamiento térmico con aire caliente a
50°C durante 20 minutos para asegurar la impregnacion completa de la matriz

de biopelicula con el CL.

Las pruebas de funcionamiento. La transmitancia del dispositivo se ha
estudiado mediante la medicién de la intensidad del haz de un laser de He-Ne A
= 638,8 nm, 5 mW) antes y después de pasar por el dispositivo con un
fotodetector conectado a un osciloscopio. Los campos eléctricos se generaron
mediante la aplicacién de tensiones AC (f=10* Hz) al dispositivo, las tensiones
eficaces (rms) se midieron con el osciloscopio. La respuesta y los tiempos de
relajacion se midieron mediante el analisis de las sefiales en el osciloscopio.
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REIVINDICACIONES

1. Material que comprende al menos una biopelicula bacteriana vy una

sustancia electro-optica.

2. Material segun la reivindicacién 1, donde la sustancia electro-Gptica es

cristal liquido.

3. Material segin cualquiera de las reivindicaciones 1 a 2, donde la
composicion del cristal liquido se selecciona entre: 4-n-pentil-4’-ciano-
bifenilo, 4-n-heptil-4’-ciano-bifenilo, 4-n-octil-4’-ciano-bifenilo y mezclas

nematicas.

4, Material segun la reivindicacion 3, donde el cristal liquido es 4-n-pentil-4'-

ciano-bifenilo.

5. Material segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, donde la biopelicula
bacteriana estd depositada sobre un soporte de Oxido conductor

transparente.

6. Material segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, donde el 6xido
conductor transparente se selecciona de entre ITO, IZOy FTO.

7. Material segin la reivindicacion 6, donde el conductor transparente es ITO.

8. Material segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, donde la capa de
biopelicula bacteriana se selecciona de la lista que comprende:
Pseudomona putida, Escherichia coli, Pseudomona aeruginosa,

Pseudomona fluorescens y Bacillus subtilis

9. Material segun la reivindicacion 8, donde la bacteria es Pseudomona putida.
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10. Material segun cualquiera de las reivindicaciones 5 a 9, donde el espesor de

la biopelicula es de entre 0.5 a 50 ym.

11. Material segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, que comprende
dos biopeliculas bacterianas, donde dichas peliculas se encuentran unidas

por la biopelicula bacteriana y dicha biopelicula comprende cristal liquido.

12.Procedimiento de obtencidén del material segin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 11, que comprende la adicion de sustancia electro-
Optica a biopelicula bacteriana, donde el método de adiccion se selecciona

de entre capilaridad, espray, inmersion, centrifugacion o impregnacion.

13. Procedimiento segun reivindicacion 12 donde el método de adicidn de la

sustancia electro6ptica es capilaridad.

14. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 12 6 13, donde
ademas se realiza un tratamiento térmico a temperaturas entre 50 y 120°C.

15. Procedimiento segun la reivindicacion 14, donde el tratamiento térmico se
realiza con un gas que se selecciona entre aire, nitrégeno, argén, helio o

cualquiera de sus combinaciones.

16. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 12 a 15, donde la
biopelicula bacteriana se obtiene por inmersion del Oxido conductor

transparente en un medio de cultivo bacteriano.

17. Procedimiento segun la reivindicacion 16, donde la biopelicula bacteriana
formada se fija mediante lavado con un agente entrecruzante que se
selecciona de la lista que comprende: AICls, AI(NO3)s, CaCly, Ca(NOs), y
FGC|3.
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18. Procedimiento segun la reivindicacion 17, donde el agente entrecruzante es
AICls.

19. Procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 16 a 18, donde la
biopelicula bacteriana se seca a temperaturas entre 80 y 150°C durante 5 a
30 min.

20.Uso del material segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, para la
fabricacion de dispositivos electro-dptico.

21.Uso segun la reivindicacion 20, donde el dispositivo electro-6ptico es una
objeto de transparencia controlable.
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