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Los materiales moleculares han sido desarrollados recientemente debido a sus propiedaibes ehractesticas, las cuales confieren un
comportamiento de conductores, semiconductores y superconductores. El presente trabajo se refiere a lnplepasederiales molecu-
lares por dos has de electrdatesis: la electrocristalizamh en celdas convencionales y la eledintesis en el radulo electrogimico del
microscopio de fuerza @mica (MFA), estelltimo se propone como uné&todo alternativo en donde es posible observar y monitorear la
sintesis del material conforme se va llevando a cabo y que, por otro lado, presenta grandes ventajas reflejadas en los estudiodae volta
ciclica, el tiempo de electragtesis y la preparagn de las pétulas del material molecular para su posterior caractetimacievaluadn

de propiedades &ttricas. Se sintetizaron por las ddasynuevos materiales a partir de la ftalocianina de plomo (ll) y el compuesto 1,8-
dihidroxiantraquinona. La caracterizanide los materiales se lle\a cabo porécnicas de alisis como espectrosciaplR, UV-Vis, MEB

y EDS. Finalmente, se evdlua conductividad éctrica de los materiales, encdmdose quéstos se ubican dentro de la catégate
materiales moleculares semiconductores

Descriptores: Materiales moleculares; pellas delgadas; electiogesis; microscopio de fuerzadatica.

Recently, molecular materials have been developed because of their electrical properties which give conductor, semiconductor, or s
conductor behavior. This study is focused on the Molecular Materials preparation by means of two different electrosynthesis techniq
electrocrystallization in conventional cells, and electrosynthesis in the electrochemical module of an Atomic Force Microscope (AFM). T
latter represents an alternative method in which is possible to monitor and observe the new material as it is synthesized. Moreover, this se
method presents huge advantages concerning cyclic voltammetry studies, time of electrosynthesis and preparation of the Molecular |
rial films for their later characterization and electrical properties evaluation. From Lead (Il) phthalocyanine and 1,8 dihidroxianthraquing
compounds, new materials were synthesized by both methods. The characterization of the materials was accomplished using several ar
technigues such as IR, UV-Vis, SEM and EDS Spectroscopy. Finally, electrical conductivity was evaluated, suggesting that the materials
be classified asemiconductor molecular materials

Keywords: Molecular materials; thin films; electrosynthesis; atomic force microscope.

PACS: 31.70.Ks; 81.15.-z; 82.45.Aa

1. Introduccion describd a la sal de transferencia de carga tetratiofuvaleno-
tetracianor-quinodimetano (TTF-TCNQ) como el primer

En los pasados 25ias ha habido una considerable cantidagMet@l or@nico verdadero, ya que su conductividad se apro-

de esfuerzos dedicados a encontrar nuevos materiales pafg'@ & la del cobre elltemperaturall ambiente. En primera ins-
la electbnica u optoelectmica; al inicio de estos estudios, @Ncia se perisque el estado de alta conductividad eraase

slo se explob el campo de los materiales in@rgcos, mien- de un efecto de superconductividad en el compuesto [3]; sin

tras que los derivados dagicos, metal-orgnicos y organo- €MPargo, lo que se encoatiue una anisotrdp en el mate-
metlicos fueron casi ignorados. Sin embargo, las potencialii@): Gué permie que su conductividad &trica fuera dife-
dades de estagtimos progresivamente se volvieron eviden- '€Nt€ @ lo largo de las diversas direcciones erktls. Esta
tes, cuando en 1972, Wold [1] repbrgue la sal, cloruro de anisotropa es el resultado de la existencia de una difecci
tetratiofuvaleno (TTF), era un conductor a temperaturas rels 10 1argo de la cual la conductividad es tan alta que llega

tivamente bajas de entre 50 yQ Por otro lado, Cowan [2] a aproximarse a la de los metales, mientras que en la direc-
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cion perpendicular a ella, la conductividad puede disminuitamino n@s eficiente en la generacide MMs, dondé&stos
hasta por un factor de $0Este feldmeno es originado por pueden ser monitoreados durante iesis y posteriormen-
la estructura de los actualmente conocidos materiales molée caracterizados como jpallas delgadas, sin necesidad de
culares (MMs), que se forman por una gran cantidad de caina etapa intermedia de prepatacde peiculas, tal y como
denas largas, paralelas y apilamientos moleculares por dondeurre actualmente con el uso de las celdas de eléttess

se lleva a cabo el mayor nivel de conduxtiAparentemente, convencionales.

los MMs deben su conductividad a la extensa deslocabmaci

de electrones dependiente de la extemsiel traslape orbital .

entre las unidades moleculares que los integran, a la plana- D€sarrollo experimental

ridad de los mismos, a la polarizaai electbnica y a las vi-

braciones intra e intermoleculares, principalmente [3]. En | D) (CooH:-NLPb) v 1 8-dihidroxi ) o
actualidad se ha generado un creciente @g@or materiales ) ( 32T716TN87 ) y L,o-dini roxiantraquinona (Hs0,)
de Aldrich y sin purificadin previa a su empleo. La elec-

de este tipo, debido a que exhiben propiedadestritas di- ntesis tradicional de los MM e b d
versas, tales como aislantes, semiconductores, conductoreérgsn esis tradicional de fos MNS Se T@a cano en celdas
electrocristalizadn de vidrio con electrodos de platino

superconductores [3] y pueden adenser utilizados en dio- d

dos, transistores, celdas solares e interruptores @eoos, y fuentes de corriente a voltaje constate. intesis de los
entre otras cosas [4] materiales en el Gdulo de electrocristaliza@n del micros-

La tecnica utilizada cofmmente en la prepardri de copio de fuerza émica (MFA-EC) se realiz en una celda

MMs es la electrocristalizagn, que consiste en la formaai de fluidos espemal (ca. p0) para MFA, utilizando un elec-
; . o . P trodo de grafito altamente orientado (HOPG) como electro-
del ion radical por oxidadin o reducdn electrogimicay la

T . .. do de trabajo, alambre de platino como contraelectrodo y un
cristalizacon simulinea de la sal derivada con el corfirai

) L . electrodo de plata como pseudo-referencia. Los experimentos
inorganico del electrolito de soporte. Durante el presente es:

tudio se plantea sintetizar MMs por doss: la electrasite- de MFA-ECin situ se hicieron en un NanoScope llla (Digi-

. . . . , tal Instruments), acoplado a un microscopio esteguso
sis en celdas de electiogesis convencionales y unétodo . X ) P . cop .
. . . ; Zeiss StemiSV11. Los espectros vibracionales se obtuvieron
alternativo de electrastesis que se lleva a cabo en ddulo

electrogimico de un microscopio de fuerzaatica (MFA). en un espectrofometro IR Perkin Elmer modelo 282-B, em-

. . : leando pastillas de KBr. Adicionalmente se reale carac-

Comparado con otro tipo de microscopios, el MFA presenta_~.~ . : L
) . . o . terizacbn de los materiales obtenidos por microdeoglec-
varias ventajas que le permiten ser utilizado como candidatg,

para la electrdstesis de MMs; si se compara con el micros- glc;:rtllt?nidc% %aer%(:\?ri(dl\gEL?i;f\gsgti)iri(ozlazo riggljer:omslié?zg(s)s;
copio de barrido por efectaumel (MTB), el MFA tiene la . 98, M i
: . 440, con un sistema acoplado de micragsis (EDS), utili-
ventaja de poder analizar muestras de MMs tanto conducto- . . .
- . zando un voltaje de 20 KV y una distancia focal de 25 mm
ras como no conductoras, lo cual le da gran versatilidad. Si se
. . , : para todas las muestras.
compara con un microscopio elgmtico de barrido, el MFA L Idas de electiogesis de MM leadas (Fig. 1
presenta la ventaja de proporcionar un buen contraste topo- & as ce ast €e ecdr esis de " 'S ?m,plga as (6(59' )
grafico con mediciones directas de altura y coagmenes de esan compuestas por dos compartimientos: y cabdi-

las caractésticas de la superficie de igual o mayor resdunci co, separados entré [sor una placa porosa. La:% celdas em-
lateral plean dos electrodos de platino que se des@apeomo

S . . anodo y étodo, conectados a una fuente de corriente. Con
Los MMs sintetizados por las dosas mencionadas an-

. . o el paso de corriente a traés de los electrodos se produce una
teriormente se prepararon a partir de la ftalocianina de plomg

(PbFt) y 1,8-dihidroxiantraquinona. La estructurasresta- ;iaecig?adegzédrg:ggifﬁgtgzge Laesstggcgesﬁtsggaszrlaeg;m_
ble de las ftalocianinas nfdicas (MFts) es la plana con una P 9 q P

L o . do arbdico.
simetia molecular G;,; sin embargo, la ftalocianina de plo-

mo (PbFt) tiene una estructura “volante” no plana con sime- Para la electrdatesis del material molecular se introdu-
tria C,, a causa del tanf del ion plomo. El uso de la PbFt jo una disoluddn 1x 10~3M de 1,8-dihidroxiantraquinona en
v nme .

, e
en este estudio se debe, adande por la alta estabilidad etanol absoluto y $10~“M de PbFt, en los compartimientos

guimica y €rmica que presenta, a su facilidad de crear en-
sambles con las métulas entrelazadas en su periferia cuan-
do el liganter es oxidado [5], tales como las sales parcial- "
mente oxidadas de M(Ft)X, (M =4H Ni, Cu, etc) X = |, @
(BF4)0.33, (SbFs)0.5, que son conocidas como conductoras Rty
metlicas unidimensionales [6]. En este trabajo se plantea lag ectrodo de Platine
posibilidad de generar por electrotesis MMs que presen-

ten propiedades @ttricas cuando se encuentren formando
peliculas delgadas, debido a que dicha coradi@s indispen-
sable para estudios exitosos de procesos de transferencia de
carga en el material [7,8]. El uso del MFA se plantea como urFicura 1. Celda de electrdstesis.

0s compuestos de partida fueron: ftalocianina de plomo

Electrodo de Platino

|
Compartimento TT ]Z{-E\ T Compartimento
. | __

Anddico Ny - Catédico

Placa Porosa
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Electrodo  Electrodo un sistemaptico acoplado a un mecanismo elécico que,
Pt Au finalmente, es el que genera la inforn@actopogéfica de la
| | muestra. Por otro lado, el uso del MFA eniatssis de MMs,
Flectrolito | | permite realizar el estudio de los procesos elecfimqos de
oxido-reducadn que se llevan a cabo gracias al acoplamiento
de una celda de fluidos y un@dulo electrogimico (poten-
Rondana ciostato/galvanostato) al sistema. Con esto se puede estudiat
de Teflon la modificacén electrogimica de los MMs conforme se van
sintetizando y depositando en el electrodo de trabajo (grafito)
en tiempo real.
La solucbn electroitica para esta celda fue prepara-
FIGURA 2. Celda de electrdatesis del MFA. da a partir de 0.108 g de PbFt con 0.036 g de 1,8-
dihidroxiantraquinona en 15 ml de etanol absoluto. Estas can-
anbdico y cabdico, respectivamente. Se apliuna corrien- tidades corresponden a las mismas concentraciones que las
te ebctrica de 0.94A a 25°C para asegurar que el proceso empleadas por el &odo convencional, paraigsoder ha-
fuera lo nas lento posible, con lo que se favoréagror una  cer un estudio comparativo real entre ambasicas. Una
parte la coexistencia de n@émlulas neutras y metulas car- vez colocada la solugn en el soporte del HOPG (Fig. 2),
gadas durante todo el proceso de cristalizagi por otra, el  se proced a colocar la celda electroinica sobreeste para
crecimiento lento del cristal. Despsl de que el material es encerrar el electrolito y ponerlo en contacto con el electrodo
depositado en €lnodo, se prepararon pmilas delgadas con de referencia y contraelectrodo. Para realizar la voltdenetr
los MMs obtenidos empleando un sustrato de vidrio Corningiclica se emplé el mbdulo de electrogmica en su modo
7059, un evaporador con bomba de difusiuna fuente de potenciostato. Los intervalos de voltaje para la voltaraetr
poder de 0 a 100 Ay un aparato de lectura Pirani Penny. Lagiclica entre el HOPG y el electrodo de Pt se seleccionaron
medidas de IR para las jjelilas delgadas se obtuvieron con de tal manera que fueran menores a los potenciales de barre-
un espectrofdmetro de transformada de Fourier (FT-IR), ra para cada una de las mezclas. La velocidad de barrido de
Nicolet 5-MX. Las medidas de transmitancia UV-Vis fueron potencial fue de 45mV/seg en todos los casos.
hechas con un espectradotetro Shimadzu 260 de doble haz.  Se evald en las pétulas delgadas obtenidas por los
Cabe hacer notar que la cantidad de material obtenido en dbs mecanismos la vari@i de la corriente éktrica co-
electrodo aadico es rinima, por lo que es necesario repetir mo funcibn del voltaje a temperatura constante de5%n
las electrocristalizaciones hasta obtener la cantidad de mati&s pelculas obtenidas a partir de los materiales sintetiza-
rial suficiente para la posterior evapokatiy preparadin de  dos en las celdas de electitesis convencionales, se eva-
las pelculas delgadas. lud adenas la variaddn de la corriente éttrica con la tem-

El método propuesto por los autores consiste en acondpPeratura. Se empbeuna fuente de voltaje Keithley 230 y un
cionar el nddulo electrogimico del MFA, como una celdade Picoampeimetro Keithley 485, acoplados a un sistema de ad-
electrosntesis compuesta por un substrato de grafito fiirol quisicion de datos y una computadora PC. Empleando los da-
co altamente orientado (HOPG) con carastézas conducto-  t0S anteriores, se deterndite resistencia, adems de la con-
ras y abmicamente plano, lo que permite observar cambiogluctividad eéctrica que presentan estos materiales.
en la superficie del mismo. El grafito se monta sobre un dis-
co metlico mediante pegamentos conductores que asegura)  Resultados y discugin
la conductividad entre ambos. Al centro del grafito se colo-
ca una rondana de téfi que tenda la solucdn electroitica  Inicialmente se realiz un estudio del comportamien-
constituida por las especies donante y aceptora (Fig. 2). Esta redox tanto de la PbFt como del compuesto 1,8-
celda electroqgumica, a diferencia de las celdas electfiogu ~ dihidroxiantraquinona por separado, con tal de saber & ser
cas convencionales, consta de tres electrodos: el electrodo desible la formadn de los correspondientes iones radicales
referencia y el contraelectrodo, que consisten de alambrem el $lido molecular derivado de ambas especies. La infor-
delgados, y el electrodo de trabajo, en donde se realiza aelacbn mas inmediata se obtuvo mediante voltanzediclica
depbsito del material formado representado por una superfigver Fig. 3), a partir de la cual se conocieron los potenciales
cie plana de mayoarea que los otros dos. El MFA trabaja a los que se forman los iones radicales, es decir, a partir de
barriendo una punta de alta resofutisobre cierta superfi- la voltametra dclica fue posible conocer si la electroafinidad
cie, -que en el presente estudio se refiere al material que sea suficientemente alta en los aceptores y la éaekyioni-
formain situ- lo que permite observar el crecimiento del ma-zacbn suficientemente baja en los dadores para que pudie-
terial conforme se deposita en la superficie del substrato. Leen originar &cilmente los iones radicales y, por otra parte,
punta consiste de una pimide que es puesta al final de un si éstos una vez generados, fuesen suficientemente estable:
fleje de unos cientos de micras. Como la punta sigue de cergara cristalizar. El potencial de redugeiobtenido para el
el contorno de la superficie bajo ella, esto produce que el fleeompuesto 1,8-dihidroxiantraquinona es.E= —0.95Vy
je se desie y la magnitud de la desvidri sea detectada por el potencial de oxidadn para la PbFt presenta un valor de

[ >

A

HOPG
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trosintesis de MMs implica inicialmente un estudio redox que

en el MFA puede realizarse simaifteo a la formadin del

material, mientras que por elétdo convencional implica

- dos pasos aislados: el estudio redox y posteriormente la elec-

trodntesis.

. La electrofntesis en celdas convencionales sedlaca-

bo repetidas veces modificando los diferente&matros de

operacbn como son: temperatura de trabajo, concerdiraci

i de reactivos, corriente @itrica asignada y solvente utiliza-

do, hasta encontrar las variables experimentales exactas para

la electrocristaliza¢in. Cabe hacer notar que el tiempo pa-

ra llevar a cabo una electfiosesis puede variar de una se-

; mana hasta casi dos meses, contrariamente a la preparaci

; de MMs en el MFA que requiere tiempos de alrededor de 3
. horas en promedio. La Fig. 4 muestra una imagen de MFA

—20 18 tridimensional del material molecular formado con los com-

< ot N o ) puestos de partida, donde se observa ebsiép del material

' . como pelcula. Las caractésticas de morfoloig superficial

de la peicula formada cambian conforme aumentan los ci-

clos de barrido hasta obtener unaipela relativamente uni-

) / , o forme con una rugosidad media de 3.0 nm. Para lograr esta

Z0 36 24 12 O[V]l'z 24 36748 uniformidad se realizaron 20 ciclos de barrido de potencial
en el MFA. Ad entonces, por este&todo es posible moni-

FIGURA 3. \Voltametiias Gclicas para (a)1,8-dihidroxiantraquinona torear la formadn del material conforme se va llevando a

y (b) PbFt. cabo. Otro aspecto favorable en el uso de MFA radica en que

el material que se obtiene por estétodo, es directamente en

forma de pédkulain-situdurante el proceso de electiatgsis

del material, lo cual representa una gran ventaja en estudios

sobre MMs que se consideran un campo nuevo de la ciencia

e ingeniera de los materiales.

En el caso de la electripgesis de MMs en celdas con-
vencionales de electrocristalizani el material se obtiene en
forma de polvo y no de pidula como en el caso de MFA.
Para posteriores mediciones de propiedadastrtas es ne-
cesario preparar una pelila delgada por el &todo de eva-

FIGURA 4. Imagen MFA15 x 15 um (a) O ciclos (HOPG)(b) 20 poracbn al vaéo. La finglidad de !a espectro;dapR enla
ciclos de peicula delgada del material molecular formado a partir Pelicula delgada obtenida por elétodo anterior fue deter-
de PbPc y 1,8-dihidroxiantraquinona. minar la presencia de los grupos funcionales y enlaces m

importantes y representativos de los diferentes compuestos

E,.=—1.8 V. De acuerdo con G. Saito y J. Ferra- sintetizados, y dspoder determinar si durante la evapora-
ris [9], los compuestos que presentan grandes probabilid&ion termica utilizada para la preparéni de la pékula se
des de formar MMs, son aqguellos formados por los comilevaron a cabo cambios fguicos significativos en este ma-
puestos dadores y aceptores en los que se cumple gterial. Debido a la estabilidaétmica presente en la PbFt, se
-0.02V< AE; g0z <0.34 V. EIAE, .4 para los compues- esperdia que no ocurriesen cambios o reaccionesnggas
tos de partida es de 0.85 V, lo que de acuerdo con Saito y durante este proceso. En la Tabla | se muestran las bandas
Ferraris [9], sda indicio de la baja probabilidad dengesis  caracteisticas para el compuesto en polvo yipela delga-
de MMs; sin embargo, aunque la regla anterior es una buerga. Las sBales en el material, cuando se encuentra en for-
aproximaocbn en la fntesis de MMs con propiedadegelri-  ma de pdktula, muestran ligeros cambios en su localiaagi
cas, se establdzpara materiales atogos al TTF-TCNQ[9], debido a que en las pellas delgadas depositadas por cual-
lo que no necesariamente se aplica a los MMs del presentpiier método, se generan esfuerzos internos que afectan los
estudio, que se encuentran constituidos a partir de PbFty 1ghgulos y la eneiig de enlace intramolecular; sin embargo,
dihidroxiantraquinona. A pesar de lo anterior, se pragedi el material no sufid alteracbn alguna durante su evapor@ti
sintetizar estos compuestos para verificar si esta regla se cumpreparadn de peicula.
plia para materiales con diferentes estructurasimas. Una vez que cada material molecular fue sintetizado y

En este punto se observa la primera ventaja de la utilizapreparado como pielula delgada, se anatipor EDS encon-
cion del mbdulo de electrdstesis del MFA, ya que la elec- trandose la composizn gqumica cualitativa correspondien-

> 10
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TABLA |. Bandas caractisticas de IR (cm*) para el material mo-
lecular obtenido en celdas de electrissis, tanto en polvo como
en pelcula delgada.

Compuesto v (C-H) v (C-C) v (C=N)
(cm™) (cm™h) (cm™h)
Polvo 1625 1508 1114 FIGURA 6. Morfologia del material sintetizado en (a) celda elec-
trogumica y (b) modulo de electrdstesis del MFA, obtenida me-
Peicula delgada 1625 1505 1113 diante el Microscopio Eleabnico de Barrido a 8500x.
80 T T T T T T T T T T T T T
60 |-
S
S 40F
L
£
(2]
s
= 20 |
0 . s [l = 1 ‘ 1 s | " | L
20 300 400 500 600 700 800 900 1000
o S Wavelength (nm)
FIGURA 5. Analisis EDS para el material sintetizado en (a) celda
electrogimica y (b) mbdulo de electrdstesis del MFA. FIGURA 7. Espectroscdp UV-vis para la pétula de MM.

te. En la Fig. 5 se muestran respectivamente los resultados La PbFt al igual que el resto de las MFts, presenta dos
del aralisis para los MMs sintetizados en la celda conventipicas bandas de absdrni denominadas: la banda Q en la
cional y en el nddulo de electrdstesis del MFA. En ambos region visible del espectro y la banda B o Soret en ladegi
casos se tiene la presencia de elementos referentes tantowdeleta o ultravioleta [10]. Los espectros UV-vis para el ma-
la especie inorgnica, como es el plomo de la ftalocianina, terial sintetizado en celdas convencionales se representan er
como de la especie dagica, como es el égeno de la 1,8- la Fig. 7, en donde se observan bandas en las regiones en-
dihidroxiantraquinona, lo que es indicativo de la rean@n-  tre 450-650 y 300-400 nm correspondientes a las bandas Q
tre las dos especies iguicas. y Soret respectivamente, atribuidas a las transicianesr*

La Fig. 6 muestra microfotogri@s obtenidas por MEB en el macrociclo de la ftalocianina. Elaximo pico de ab-
del material sintetizado tanto en las celdas de elddi@sis  sorcbn en la banda Q, es asignado a la dediejana de la
como en el MFA. En ellas, se observa que ambagplels longitud de onda por la coordindei del 1,8 dihidroxiantra-
estn constituidas por una morfol@gheterognea. La ima- quinona aldén meélico de la ftalocianina, lo que da origen a
gen de MFA, tomada desps de 50 ciclos de barrido de po- la formacbn del material. Debido a que el ligante bidentado
tencial, muestra zonas con apariencia menos cristalinasy m puede incrementar la distancia interfacial entre los macroci-
homogenea con respecto a laimagen de laquah de la celda  clos, el traslape orbitat — 7 directo no ocurre y la banda Q
de electromtesis convencional. Esto se puede deber a la disse mantiene. La presencia de la banda de alisoptiede ser
posicibn, arreglo y geomeitr de los electrodos de esta celda.interpretada como un traslape de los orbitalestra\es del
A partir de los estudios de EDS y MEB se presentan desligante.
ventajas al utilizar el dulo electrogimico del MFA para Se evald a 25C, tanto la corriente éttrica transporta-
la preparadin de nuevos MMs, ya que por las caraisiitas  da, como la resistencia y la conductividaéatica de cada
de la peicula depositada sobre el sustrato de HOPG, no ematerial. Los resultados se presentan en la tabla 2 donde se
posible realizar un dlisis cuantitativo que permita la carac- observa que la pelula delgada del material sintetizado en el
terizacbn exacta de la pilula. La presencia del carbono del MFA es quien mayor conductividad presenta, posiblemente
sustrato y su gran cantidad porcentual en companacon  debido a la naturaleza conductora del grafito y a un mejor or-
las cantidades depositadas de los MMs, enmascara los comenamiento del material sintetizado. Por otro lado, los valores
puestos de la pelula y por tanto, llegan a ser @ifles de  de conductividad a temperatura ambiente de ambos materia-
detectar. les se encuentran en el intervalo de conductividédteta
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ca, donde es posible monitorear paso a paso la fotmaci
TaBLA II. Corriente Eéctrica, Resistencia y Conductividad depbsito del material. El rietodo propuesto por los autores,
electrica en los materiales sintetizados en (a) celda eledtmdqu  presenta considerables ventajas respectoeabdo tradicio-
ca y (b) mbdulo de MFA a 28C, con un voltajohmico de 100V nal: la primera de ellas es el hecho de que siamdo a la

Material ~ Corriente  Resistencia  Conductividad sintesis del material, es posible realizar el estudio de voltame-
tria dclica para determinar los potenciales de oxidagi re-

Eléctrica ) Eléctrica » T b S
) (Q-Tem-Y) duccbn de I:_:ls especies mvoluqradas; por étodo trad|p|o—
nal, se requieren dos etapas diferentes: la voltameétlica
a 6.25E-11 1.6E12 2.75E-6 Yy, posteriormente, la electriogesis del material. La segunda
b 4.238E-10 2.36E11 4.96E-3 ventaja en el uso del@dulo del microscopio, es la velocidad
de sntesis de los materiales, ya que requiere tiempos de al-
0.00000—0 rededor de 3 horas comparado con éltodo tradicional que
emplea de una semana hasta dos meses. Por otro lado, los ma-
560008k | teriales obtgnidos empleando el microscqpio se de}positan en
forma de pdtula, mientras que los obtenidos por étodo
H tradicional se depositan en @hodo de la celda y posterior-
0.00006 - I mente deben evaporarse como un paso adicional, para formar
< la peicula delgada.
2 0.00004 A Algunos de los inconvenientes encontrados ené&tbaio
- / de MFA propuesto por los autores, radican en la aplizaci
0.00002} p i de un menor imero deé&cnicas que permitan una mejor ca-
s racterizaddbn de los materiales obtenidos: en la eledtres
v __._._.___.__d__r_.,a”’. | sis convencional el material se presenta en formg _de polvo,
. . . . . que puede ser posteriormente manipulado para &lis&nen
0 50 100 150 200 250 300 técnicas como espectroséapR, ardlisis elemental y difrac-
Temperatura (°C) cion de rayos X, entre otras. Las fmeilas obtenidas en el
FIGURA 8.1vs T para la pétula del material sintetizado en celda Modulo de electrdstesis del microscopio, 08 pueden ser
convencional. analizadas porécnicas como MEB y EDS, lo que no da in-

formacibn suficiente sobre la compogiai gumica y estruc-
para los MMs semiconductores (¥0a 102~'cm=1)[3,11].  tural de los materiales. De la informéai proporcionada por
Esto es importante debido a que un semiconductor moleclEDS, queda claro adeim, que se debe escoger cuidadosa-
lar, se define generalmente énrhinos de su conductividad a mente el material que se emplaaomo electrodo de trabajo
temperatura ambiente adasde la estructura, forma de api- para poder discernir claramente entre los diferentes elemen-
lamiento y traslape entre sus orbitales. Una posible desvenes qgumicos que pertenecen al material electrodepositado y
taja de la electrdatesis en el MFA, es la presencia de pega-los que pertenecen al substrato conductor. Por otro lado, la
mentos conductores entre el substrato y los discoalives  cantidad de material que se deposita en la superficie del elec-
que sujetan la muestra al microscopio, ya que aodnterfe-  trodo de trabajo es poca debido al volumen tan peouie
rir con las mediciones de conductividad en la diréodrans-  electrolito (5QuI) que se introduce en la celda electrogit
versal al electrodo. ca. Finalmente, las pellas delgadas de los materiales sin-

En la pelcula delgada del material sintetizado en cel-tetizados obtenidas por ambogtmdos, presentan una con-

das convencionales se redliel estudio de la variagh de  ductividad a 28C considerada dentro del intervalo propues-
la corriente édctrica con la temperatura. La Fig. 8 muestrato para MMs semiconductores. Sin embargo; la médicie
un claro comportamiento semiconductor del material, ya quéas propiedades @ttricas en los materiales sintetizados en el
al incrementarse la temperatura del mismo t@mnlsie incre- modulo electrogimico del microscopio, se ven afectadas por
menta la circuladin de corriente. Un estudio comparativo enel substrato de grafito conductor sobre el que se depositan,
el material preparado con el MFA no fue posible, debido gor lo que no fue posible evaluar la variacide la corrien-
las caractdsticas conductoras del sustrato y al arreglo dete ekctrica con la temperatura tal y como se réakn las
HOPG comentadas anteriormente. peliculas de los MMs preparados por eétado convencio-

4. Conclusiones nal.

Se ha presentado la electimtesis de nuevos materiales mo- Agradecimientos
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