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Los materiales moleculares han sido desarrollados recientemente debido a sus propiedades eléctricas caracterı́sticas, las cuales confieren un
comportamiento de conductores, semiconductores y superconductores. El presente trabajo se refiere a la preparación de materiales molecu-
lares por dos v́ıas de electrosı́ntesis: la electrocristalización en celdas convencionales y la electrosı́ntesis en el ḿodulo electroqúımico del
microscopio de fuerza atómica (MFA), estéultimo se propone como un ḿetodo alternativo en donde es posible observar y monitorear la
śıntesis del material conforme se va llevando a cabo y que, por otro lado, presenta grandes ventajas reflejadas en los estudios de voltametrı́a
ćıclica, el tiempo de electrosı́ntesis y la preparación de las pelı́culas del material molecular para su posterior caracterización y evaluacíon
de propiedades eléctricas. Se sintetizaron por las dos vı́as nuevos materiales a partir de la ftalocianina de plomo (II) y el compuesto 1,8-
dihidroxiantraquinona. La caracterización de los materiales se llevó a cabo por t́ecnicas de ańalisis como espectroscopı́a IR, UV-Vis, MEB
y EDS. Finalmente, se evaluó la conductividad eléctrica de los materiales, encontrándose quéestos se ubican dentro de la categorı́a de
materiales moleculares semiconductores.

Descriptores:Materiales moleculares; pelı́culas delgadas; electrosı́ntesis; microscopio de fuerza atómica.

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

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

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

1. Introducción

En los pasados 25 años ha habido una considerable cantidad
de esfuerzos dedicados a encontrar nuevos materiales para
la electŕonica u optoelectŕonica; al inicio de estos estudios,
sólo se exploŕo el campo de los materiales inorgánicos, mien-
tras que los derivados orgánicos, metal-orǵanicos y organo-
met́alicos fueron casi ignorados. Sin embargo, las potenciali-
dades de estośultimos progresivamente se volvieron eviden-
tes, cuando en 1972, Wold [1] reportó que la sal, cloruro de
tetratiofuvaleno (TTF), era un conductor a temperaturas rela-
tivamente bajas de entre 50 y 60◦K. Por otro lado, Cowan [2]

describío a la sal de transferencia de carga tetratiofuvaleno-
tetraciano-π-quinodimetano (TTF-TCNQ) como el primer
metal orǵanico verdadero, ya que su conductividad se apro-
xima a la del cobre a temperatura ambiente. En primera ins-
tancia se penśo que el estado de alta conductividad era señal
de un efecto de superconductividad en el compuesto [3]; sin
embargo, lo que se encontró fue una anisotropı́a en el mate-
rial, que permit́ıa que su conductividad eléctrica fuera dife-
rente a lo largo de las diversas direcciones en el sólido. Esta
anisotroṕıa es el resultado de la existencia de una dirección
a lo largo de la cual la conductividad es tan alta que llega
a aproximarse a la de los metales, mientras que en la direc-



536 M.E. SÁNCHEZ VERGARA, M.A. RÚIZ FARFÁN, A. ORTIZ, M. RIVERA Y C. ALVAREZ TOLEDANO

ción perpendicular a ella, la conductividad puede disminuir
hasta por un factor de 106. Este feńomeno es originado por
la estructura de los actualmente conocidos materiales mole-
culares (MMs), que se forman por una gran cantidad de ca-
denas largas, paralelas y apilamientos moleculares por donde
se lleva a cabo el mayor nivel de conducción. Aparentemente,
los MMs deben su conductividad a la extensa deslocalización
de electrones dependiente de la extensión del traslape orbital
entre las unidades moleculares que los integran, a la plana-
ridad de los mismos, a la polarización electŕonica y a las vi-
braciones intra e intermoleculares, principalmente [3]. En la
actualidad se ha generado un creciente interés por materiales
de este tipo, debido a que exhiben propiedades eléctricas di-
versas, tales como aislantes, semiconductores, conductores y
superconductores [3] y pueden además ser utilizados en dio-
dos, transistores, celdas solares e interruptores electrónicos,
entre otras cosas [4].

La técnica utilizada coḿunmente en la preparación de
MMs es la electrocristalización, que consiste en la formación
del ion radical por oxidación o reduccíon electroqúımica y la
cristalizacíon simult́anea de la sal derivada con el contraión
inorgánico del electrolito de soporte. Durante el presente es-
tudio se plantea sintetizar MMs por dos vı́as: la electrośınte-
sis en celdas de electrosı́ntesis convencionales y un método
alternativo de electrosı́ntesis que se lleva a cabo en el módulo
electroqúımico de un microscopio de fuerza atómica (MFA).
Comparado con otro tipo de microscopios, el MFA presenta
varias ventajas que le permiten ser utilizado como candidato
para la electrośıntesis de MMs; si se compara con el micros-
copio de barrido por efecto túnel (MTB), el MFA tiene la
ventaja de poder analizar muestras de MMs tanto conducto-
ras como no conductoras, lo cual le da gran versatilidad. Si se
compara con un microscopio electrónico de barrido, el MFA
presenta la ventaja de proporcionar un buen contraste topo-
gráfico con mediciones directas de altura y con imágenes de
las caracterı́sticas de la superficie de igual o mayor resolución
lateral.

Los MMs sintetizados por las dos vı́as mencionadas an-
teriormente se prepararon a partir de la ftalocianina de plomo
(PbFt) y 1,8-dihidroxiantraquinona. La estructura más esta-
ble de las ftalocianinas metálicas (MFts) es la plana con una
simetŕıa molecular C4h; sin embargo, la ftalocianina de plo-
mo (PbFt) tiene una estructura “volante” no plana con sime-
trı́a C4v a causa del tamaño del ion plomo. El uso de la PbFt
en este estudio se debe, además de por la alta estabilidad
qúımica y t́ermica que presenta, a su facilidad de crear en-
sambles con las moléculas entrelazadas en su periferia cuan-
do el liganteπ es oxidado [5], tales como las sales parcial-
mente oxidadas de M(Ft)X, (M = H2, Ni, Cu, etc) X = I,
(BF4)0.33, (SbF6)0.5, que son conocidas como conductoras
met́alicas unidimensionales [6]. En este trabajo se plantea la
posibilidad de generar por electrosı́ntesis MMs que presen-
ten propiedades eléctricas cuando se encuentren formando
peĺıculas delgadas, debido a que dicha condición es indispen-
sable para estudios exitosos de procesos de transferencia de
carga en el material [7,8]. El uso del MFA se plantea como un

camino ḿas eficiente en la generación de MMs, dondéestos
pueden ser monitoreados durante su sı́ntesis y posteriormen-
te caracterizados como pelı́culas delgadas, sin necesidad de
una etapa intermedia de preparación de peĺıculas, tal y como
ocurre actualmente con el uso de las celdas de electrosı́ntesis
convencionales.

2. Desarrollo experimental

Los compuestos de partida fueron: ftalocianina de plomo
(II) (C32H16N8Pb) y 1,8-dihidroxiantraquinona (C14H8O4)
de Aldrich y sin purificacíon previa a su empleo. La elec-
trośıntesis tradicional de los MMs se llevó a cabo en celdas
de electrocristalización de vidrio con electrodos de platino
y fuentes de corriente a voltaje constate. La sı́ntesis de los
materiales en el ḿodulo de electrocristalización del micros-
copio de fuerza atómica (MFA-EC) se realiźo en una celda
de fluidos especial (ca. 50µL) para MFA, utilizando un elec-
trodo de grafito altamente orientado (HOPG) como electro-
do de trabajo, alambre de platino como contraelectrodo y un
electrodo de plata como pseudo-referencia. Los experimentos
de MFA-ECin situ se hicieron en un NanoScope IIIa (Digi-
tal Instruments), acoplado a un microscopio estereoscópico
Zeiss StemiSV11. Los espectros vibracionales se obtuvieron
en un espectrofotómetro IR Perkin Elmer modelo 282-B, em-
pleando pastillas de KBr. Adicionalmente se realizó la carac-
terizacíon de los materiales obtenidos por microscopı́a elec-
trónica de barrido (MEB) llevada a cabo en un microscopio
electŕonico de barrido Leica Cambridge, modelo Stereoscan
440, con un sistema acoplado de microanálisis (EDS), utili-
zando un voltaje de 20 KV y una distancia focal de 25 mm
para todas las muestras.

Las celdas de electrosı́ntesis de MMs empleadas (Fig. 1)
est́an compuestas por dos compartimientos: anódico y cat́odi-
co, separados entre sı́ por una placa porosa. Las celdas em-
plean dos electrodos de platino que se desempeñan como
ánodo y ćatodo, conectados a una fuente de corriente. Con
el paso de corriente a través de los electrodos se produce una
reaccíon deóxido-reduccíon entre las especies donadora y
aceptora, generando el material que se deposita en el electro-
do ańodico.

Para la electrosı́ntesis del material molecular se introdu-
jo una disolucíon 1×10−3M de 1,8-dihidroxiantraquinona en
etanol absoluto y 1×10−2M de PbFt, en los compartimientos

FIGURA 1. Celda de electrosı́ntesis.
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FIGURA 2. Celda de electrosı́ntesis del MFA.

ańodico y cat́odico, respectivamente. Se aplicó una corrien-
te eĺectrica de 0.9µA a 25◦C para asegurar que el proceso
fuera lo ḿas lento posible, con lo que se favorecerı́a por una
parte la coexistencia de moléculas neutras y moléculas car-
gadas durante todo el proceso de cristalización y, por otra, el
crecimiento lento del cristal. Después de que el material es
depositado en eĺanodo, se prepararon pelı́culas delgadas con
los MMs obtenidos empleando un sustrato de vidrio Corning
7059, un evaporador con bomba de difusión, una fuente de
poder de 0 a 100 A y un aparato de lectura Pirani Penny. Las
medidas de IR para las pelı́culas delgadas se obtuvieron con
un espectrofot́ometro de transformada de Fourier (FT-IR),
Nicolet 5-MX. Las medidas de transmitancia UV-Vis fueron
hechas con un espectrofotómetro Shimadzu 260 de doble haz.
Cabe hacer notar que la cantidad de material obtenido en el
electrodo ańodico es ḿınima, por lo que es necesario repetir
las electrocristalizaciones hasta obtener la cantidad de mate-
rial suficiente para la posterior evaporación y preparacíon de
las peĺıculas delgadas.

El método propuesto por los autores consiste en acondi-
cionar el ḿodulo electroqúımico del MFA, como una celda de
electrośıntesis compuesta por un substrato de grafito pirolı́ti-
co altamente orientado (HOPG) con caracterı́sticas conducto-
ras y at́omicamente plano, lo que permite observar cambios
en la superficie del mismo. El grafito se monta sobre un dis-
co met́alico mediante pegamentos conductores que aseguran
la conductividad entre ambos. Al centro del grafito se colo-
ca una rondana de teflón que tendŕa la solucíon electroĺıtica
constituida por las especies donante y aceptora (Fig. 2). Esta
celda electroqúımica, a diferencia de las celdas electroquı́mi-
cas convencionales, consta de tres electrodos: el electrodo de
referencia y el contraelectrodo, que consisten de alambres
delgados, y el electrodo de trabajo, en donde se realiza el
deṕosito del material formado representado por una superfi-
cie plana de mayoŕarea que los otros dos. El MFA trabaja
barriendo una punta de alta resolución sobre cierta superfi-
cie, -que en el presente estudio se refiere al material que se
forma in situ- lo que permite observar el crecimiento del ma-
terial conforme se deposita en la superficie del substrato. La
punta consiste de una pirámide que es puesta al final de un
fleje de unos cientos de micras. Como la punta sigue de cerca
el contorno de la superficie bajo ella, esto produce que el fle-
je se desv́ıe y la magnitud de la desviación sea detectada por

un sistemáoptico acoplado a un mecanismo electrónico que,
finalmente, es el que genera la información topogŕafica de la
muestra. Por otro lado, el uso del MFA en la sı́ntesis de MMs,
permite realizar el estudio de los procesos electroquı́micos de
oxido-reduccíon que se llevan a cabo gracias al acoplamiento
de una celda de fluidos y un módulo electroqúımico (poten-
ciostato/galvanostato) al sistema. Con esto se puede estudiar
la modificacíon electroqúımica de los MMs conforme se van
sintetizando y depositando en el electrodo de trabajo (grafito)
en tiempo real.

La solucíon electroĺıtica para esta celda fue prepara-
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-
tidades corresponden a las mismas concentraciones que las
empleadas por el ḿetodo convencional, para ası́ poder ha-
cer un estudio comparativo real entre ambas técnicas. Una
vez colocada la solución en el soporte del HOPG (Fig. 2),
se procedío a colocar la celda electroquı́mica sobréeste para
encerrar el electrolito y ponerlo en contacto con el electrodo
de referencia y contraelectrodo. Para realizar la voltametrı́a
ćıclica se empléo el módulo de electroqúımica en su modo
potenciostato. Los intervalos de voltaje para la voltametrı́a
ćıclica entre el HOPG y el electrodo de Pt se seleccionaron
de tal manera que fueran menores a los potenciales de barre-
ra para cada una de las mezclas. La velocidad de barrido de
potencial fue de 45mV/seg en todos los casos.

Se evalúo en las pelı́culas delgadas obtenidas por los
dos mecanismos la variación de la corriente eléctrica co-
mo funcíon del voltaje a temperatura constante de 25◦C. En
las peĺıculas obtenidas a partir de los materiales sintetiza-
dos en las celdas de electrosı́ntesis convencionales, se eva-
luó adeḿas la variacíon de la corriente eléctrica con la tem-
peratura. Se empleó una fuente de voltaje Keithley 230 y un
picoampeŕımetro Keithley 485, acoplados a un sistema de ad-
quisición de datos y una computadora PC. Empleando los da-
tos anteriores, se determinó la resistencia, adeḿas de la con-
ductividad eĺectrica que presentan estos materiales.

3. Resultados y discusíon

Inicialmente se realiźo un estudio del comportamien-
to redox tanto de la PbFt como del compuesto 1,8-
dihidroxiantraquinona por separado, con tal de saber si serı́a
posible la formacíon de los correspondientes iones radicales
en el śolido molecular derivado de ambas especies. La infor-
macíon más inmediata se obtuvo mediante voltametrı́a ćıclica
(ver Fig. 3), a partir de la cual se conocieron los potenciales
a los que se forman los iones radicales, es decir, a partir de
la voltametŕıa ćıclica fue posible conocer si la electroafinidad
era suficientemente alta en los aceptores y la energı́a de ioni-
zacíon suficientemente baja en los dadores para que pudie-
sen originar f́acilmente los iones radicales y, por otra parte,
si éstos una vez generados, fuesen suficientemente estables
para cristalizar. El potencial de reducción obtenido para el
compuesto 1,8-dihidroxiantraquinona es: Ered = −0.95 V y
el potencial de oxidación para la PbFt presenta un valor de
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FIGURA 3.Voltametŕıas Ćıclicas para (a)1,8-dihidroxiantraquinona
y (b) PbFt.

FIGURA 4. Imagen MFA15× 15 µm (a) 0 ciclos (HOPG),(b) 20
ciclos de peĺıcula delgada del material molecular formado a partir
de PbPc y 1,8-dihidroxiantraquinona.

Eox=−1.8 V. De acuerdo con G. Saito y J. Ferra-
ris [9], los compuestos que presentan grandes probabilida-
des de formar MMs, son aquellos formados por los com-
puestos dadores y aceptores en los que se cumple que
-0.02V≤ ∆Eredox ≤0.34 V. El∆Eredox para los compues-
tos de partida es de 0.85 V, lo que de acuerdo con Saito y J.
Ferraris [9], seŕıa indicio de la baja probabilidad de sı́ntesis
de MMs; sin embargo, aunque la regla anterior es una buena
aproximacíon en la śıntesis de MMs con propiedades eléctri-
cas, se estableció para materiales análogos al TTF-TCNQ [9],
lo que no necesariamente se aplica a los MMs del presente
estudio, que se encuentran constituidos a partir de PbFt y 1,8
dihidroxiantraquinona. A pesar de lo anterior, se procedió a
sintetizar estos compuestos para verificar si esta regla se cum-
plı́a para materiales con diferentes estructuras quı́micas.

En este punto se observa la primera ventaja de la utiliza-
ción del ḿodulo de electrośıntesis del MFA, ya que la elec-

trośıntesis de MMs implica inicialmente un estudio redox que
en el MFA puede realizarse simultáneo a la formación del
material, mientras que por el método convencional implica
dos pasos aislados: el estudio redox y posteriormente la elec-
trośıntesis.

La electrośıntesis en celdas convencionales se llevó a ca-
bo repetidas veces modificando los diferentes parámetros de
operacíon como son: temperatura de trabajo, concentración
de reactivos, corriente eléctrica asignada y solvente utiliza-
do, hasta encontrar las variables experimentales exactas para
la electrocristalización. Cabe hacer notar que el tiempo pa-
ra llevar a cabo una electrosı́ntesis puede variar de una se-
mana hasta casi dos meses, contrariamente a la preparación
de MMs en el MFA que requiere tiempos de alrededor de 3
horas en promedio. La Fig. 4 muestra una imagen de MFA
tridimensional del material molecular formado con los com-
puestos de partida, donde se observa el depósito del material
como peĺıcula. Las caracterı́sticas de morfoloǵıa superficial
de la peĺıcula formada cambian conforme aumentan los ci-
clos de barrido hasta obtener una pelı́cula relativamente uni-
forme con una rugosidad media de 3.0 nm. Para lograr esta
uniformidad se realizaron 20 ciclos de barrido de potencial
en el MFA. Aśı entonces, por este ḿetodo es posible moni-
torear la formacíon del material conforme se va llevando a
cabo. Otro aspecto favorable en el uso de MFA radica en que
el material que se obtiene por este método, es directamente en
forma de peĺıculain-situdurante el proceso de electrosı́ntesis
del material, lo cual representa una gran ventaja en estudios
sobre MMs que se consideran un campo nuevo de la ciencia
e ingenieŕıa de los materiales.

En el caso de la electrosı́ntesis de MMs en celdas con-
vencionales de electrocristalización, el material se obtiene en
forma de polvo y no de pelı́cula como en el caso de MFA.
Para posteriores mediciones de propiedades eléctricas es ne-
cesario preparar una pelı́cula delgada por el ḿetodo de eva-
poracíon al vaćıo. La finalidad de la espectroscopı́a IR en la
peĺıcula delgada obtenida por el método anterior fue deter-
minar la presencia de los grupos funcionales y enlaces más
importantes y representativos de los diferentes compuestos
sintetizados, y ası́ poder determinar si durante la evapora-
ción t́ermica utilizada para la preparación de la peĺıcula se
llevaron a cabo cambios quı́micos significativos en este ma-
terial. Debido a la estabilidad térmica presente en la PbFt, se
esperaŕıa que no ocurriesen cambios o reacciones quı́micas
durante este proceso. En la Tabla I se muestran las bandas
caracteŕısticas para el compuesto en polvo y pelı́cula delga-
da. Las sẽnales en el material, cuando se encuentra en for-
ma de peĺıcula, muestran ligeros cambios en su localización,
debido a que en las pelı́culas delgadas depositadas por cual-
quier ḿetodo, se generan esfuerzos internos que afectan los
ángulos y la energı́a de enlace intramolecular; sin embargo,
el material no sufrío alteracíon alguna durante su evaporación
y preparacíon de peĺıcula.

Una vez que cada material molecular fue sintetizado y
preparado como pelı́cula delgada, se analizó por EDS encon-
trándose la composición qúımica cualitativa correspondien-
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TABLA I. Bandas caracterı́sticas de IR (cm−1) para el material mo-
lecular obtenido en celdas de electrosı́ntesis, tanto en polvo como
en peĺıcula delgada.

Compuesto ν (C-H) ν (C-C) ν (C=N)

(cm−1) (cm−1) (cm−1)

Polvo 1625 1508 1114

Peĺıcula delgada 1625 1505 1113

FIGURA 5. Análisis EDS para el material sintetizado en (a) celda
electroqúımica y (b) ḿodulo de electrośıntesis del MFA.

te. En la Fig. 5 se muestran respectivamente los resultados
del ańalisis para los MMs sintetizados en la celda conven-
cional y en el ḿodulo de electrośıntesis del MFA. En ambos
casos se tiene la presencia de elementos referentes tanto de
la especie inorǵanica, como es el plomo de la ftalocianina,
como de la especie orgánica, como es el oxı́geno de la 1,8-
dihidroxiantraquinona, lo que es indicativo de la reacción en-
tre las dos especies quı́micas.

La Fig. 6 muestra microfotografı́as obtenidas por MEB
del material sintetizado tanto en las celdas de electrosı́ntesis
como en el MFA. En ellas, se observa que ambas pelı́culas
est́an constituidas por una morfologı́a heteroǵenea. La ima-
gen de MFA, tomada después de 50 ciclos de barrido de po-
tencial, muestra zonas con apariencia menos cristalina y más
homoǵenea con respecto a la imagen de la pelı́cula de la celda
de electrośıntesis convencional. Esto se puede deber a la dis-
posicíon, arreglo y geometrı́a de los electrodos de esta celda.
A partir de los estudios de EDS y MEB se presentan des-
ventajas al utilizar el ḿodulo electroqúımico del MFA para
la preparacíon de nuevos MMs, ya que por las caracterı́sticas
de la peĺıcula depositada sobre el sustrato de HOPG, no es
posible realizar un ańalisis cuantitativo que permita la carac-
terizacíon exacta de la pelı́cula. La presencia del carbono del
sustrato y su gran cantidad porcentual en comparación con
las cantidades depositadas de los MMs, enmascara los com-
puestos de la pelı́cula y por tanto, llegan a ser difı́ciles de
detectar.

FIGURA 6. Morfologı́a del material sintetizado en (a) celda elec-
troqúımica y (b) ḿodulo de electrośıntesis del MFA, obtenida me-
diante el Microscopio Electrónico de Barrido a 8500x.

FIGURA 7. Espectroscoṕıa UV-vis para la pelı́cula de MM.

La PbFt al igual que el resto de las MFts, presenta dos
tı́picas bandas de absorción denominadas: la banda Q en la
región visible del espectro y la banda B o Soret en la región
violeta o ultravioleta [10]. Los espectros UV-vis para el ma-
terial sintetizado en celdas convencionales se representan en
la Fig. 7, en donde se observan bandas en las regiones en-
tre 450-650 y 300-400 nm correspondientes a las bandas Q
y Soret respectivamente, atribuidas a las transicionesπ − π*
en el macrociclo de la ftalocianina. El máximo pico de ab-
sorcíon en la banda Q, es asignado a la región lejana de la
longitud de onda por la coordinación del 1,8 dihidroxiantra-
quinona al íon met́alico de la ftalocianina, lo que da origen a
la formacíon del material. Debido a que el ligante bidentado
puede incrementar la distancia interfacial entre los macroci-
clos, el traslape orbitalπ − π directo no ocurre y la banda Q
se mantiene. La presencia de la banda de absorción puede ser
interpretada como un traslape de los orbitalesπ a trav́es del
ligante.

Se evalúo a 25◦C, tanto la corriente eléctrica transporta-
da, como la resistencia y la conductividad eléctrica de cada
material. Los resultados se presentan en la tabla 2 donde se
observa que la pelı́cula delgada del material sintetizado en el
MFA es quien mayor conductividad presenta, posiblemente
debido a la naturaleza conductora del grafito y a un mejor or-
denamiento del material sintetizado. Por otro lado, los valores
de conductividad a temperatura ambiente de ambos materia-
les se encuentran en el intervalo de conductividad eléctrica
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TABLA II. Corriente Eĺectrica, Resistencia y Conductividad
eléctrica en los materiales sintetizados en (a) celda electroquı́mi-
ca y (b) ḿodulo de MFA a 25◦C, con un voltajéohmico de 100 V

Material Corriente Resistencia Conductividad

Eléctrica (Ω) Eléctrica

(A) (Ω−1cm−1)

a 6.25E-11 1.6E12 2.75E-6

b 4.238E-10 2.36E11 4.96E-3

FIGURA 8. I vs T para la pelı́cula del material sintetizado en celda
convencional.

para los MMs semiconductores (10−6 a 101Ω−1cm−1) [3,11].
Esto es importante debido a que un semiconductor molecu-
lar, se define generalmente en términos de su conductividad a
temperatura ambiente además de la estructura, forma de api-
lamiento y traslape entre sus orbitales. Una posible desven-
taja de la electrosı́ntesis en el MFA, es la presencia de pega-
mentos conductores entre el substrato y los discos metálicos
que sujetan la muestra al microscopio, ya que podrı́an interfe-
rir con las mediciones de conductividad en la dirección trans-
versal al electrodo.

En la peĺıcula delgada del material sintetizado en cel-
das convencionales se realizó el estudio de la variación de
la corriente eĺectrica con la temperatura. La Fig. 8 muestra
un claro comportamiento semiconductor del material, ya que
al incrementarse la temperatura del mismo también se incre-
menta la circulacíon de corriente. Un estudio comparativo en
el material preparado con el MFA no fue posible, debido a
las caracterı́sticas conductoras del sustrato y al arreglo del
HOPG comentadas anteriormente.

4. Conclusiones

Se ha presentado la electrosı́ntesis de nuevos materiales mo-
leculares constituidos por ftalocianina de plomo (II) y 1,8-
dihidroxiantraquinona. Los MMs sintetizados se prepararon a
partir de dos v́ıas: la electrośıntesis en celdas convencionales
y, como un ḿetodo alternativo, la electrosı́ntesis en el ḿodu-
lo de electrocristalización del microscopio de fuerza atómi-

ca, donde es posible monitorear paso a paso la formación y
deṕosito del material. El ḿetodo propuesto por los autores,
presenta considerables ventajas respecto al método tradicio-
nal: la primera de ellas es el hecho de que simultáneo a la
śıntesis del material, es posible realizar el estudio de voltame-
trı́a ćıclica para determinar los potenciales de oxidación y re-
duccíon de las especies involucradas; por el método tradicio-
nal, se requieren dos etapas diferentes: la voltametrı́a ćıclica
y, posteriormente, la electrosı́ntesis del material. La segunda
ventaja en el uso del ḿodulo del microscopio, es la velocidad
de śıntesis de los materiales, ya que requiere tiempos de al-
rededor de 3 horas comparado con el método tradicional que
emplea de una semana hasta dos meses. Por otro lado, los ma-
teriales obtenidos empleando el microscopio se depositan en
forma de peĺıcula, mientras que los obtenidos por el método
tradicional se depositan en elánodo de la celda y posterior-
mente deben evaporarse como un paso adicional, para formar
la peĺıcula delgada.

Algunos de los inconvenientes encontrados en el método
de MFA propuesto por los autores, radican en la aplicación
de un menor ńumero de t́ecnicas que permitan una mejor ca-
racterizacíon de los materiales obtenidos: en la electrosı́nte-
sis convencional el material se presenta en forma de polvo,
que puede ser posteriormente manipulado para su análisis en
técnicas como espectroscopı́a IR, ańalisis elemental y difrac-
ción de rayos X, entre otras. Las pelı́culas obtenidas en el
módulo de electrośıntesis del microscopio, sólo pueden ser
analizadas por técnicas como MEB y EDS, lo que no da in-
formacíon suficiente sobre la composición qúımica y estruc-
tural de los materiales. De la información proporcionada por
EDS, queda claro adeḿas, que se debe escoger cuidadosa-
mente el material que se empleará como electrodo de trabajo
para poder discernir claramente entre los diferentes elemen-
tos qúımicos que pertenecen al material electrodepositado y
los que pertenecen al substrato conductor. Por otro lado, la
cantidad de material que se deposita en la superficie del elec-
trodo de trabajo es poca debido al volumen tan pequeño de
electrolito (50µl) que se introduce en la celda electroquı́mi-
ca. Finalmente, las pelı́culas delgadas de los materiales sin-
tetizados obtenidas por ambos métodos, presentan una con-
ductividad a 25◦C considerada dentro del intervalo propues-
to para MMs semiconductores. Sin embargo; la medición de
las propiedades eléctricas en los materiales sintetizados en el
módulo electroqúımico del microscopio, se ven afectadas por
el substrato de grafito conductor sobre el que se depositan,
por lo que no fue posible evaluar la variación de la corrien-
te eĺectrica con la temperatura tal y como se realizó en las
peĺıculas de los MMs preparados por el método convencio-
nal.
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Sánchez-Vergara,J. Coord. Chem.54 (2001) 441.

5. N.R. Armstrong,Journal of Porphyrins and Phthalocyanines4
(2000) 414.

6. K. Yakushi, M. Sakuda, H. Kuroda, A. Kawamoto y J. Tanaka,
Chem. Lett.7 (1986) 1161.

7. R. Izaff, K. Pawalk y J. Bradshaw,Chem. Rev.91 (1991) 1721.

8. K. Soo-Jong, M. Michiko y S. Kiyotaka,Journal of Porphyrins
and Phthalocyanines4 (2000) 136.

9. G. Saito, y J.P. Ferraris,Buil. Chem. Soc. Jpn.26 (1980) 2141.

10. M. Sakata, M. Sumimoto, M. Gushima, H. Fujimoto, y S. Mat-
suzaki,Solid State Communications121(2002) 363.

11. J. Simon,New Journal of Chemistry10 (1986) 295.

Rev. Mex. F́ıs. 51 (5) (2005) 535–541


