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I. INTRODUCCIÓN 

Áreas de desarrollo 

• Ciencia e Ingeniería de los Materiales Electrónicos 

• Electrónica 

• Opto-electrónica 

Descripción del proyecto 

El presente trabajo se refiere a la síntesis y caracterización de materiales 

moleculares sintetizados a partir de celdas con electrodos de platino y celdas con ánodo 

modificado. El platino será intercambiado por silicio altamente orientado, vidrio 

coming con película de óxido de estaño y mica con película de oro. Los sustratos 

mencionados se eligieron por sus características eléctricas. Se planea depositar material 

en ellos y caracterizarlo. Para la caracterización se utilizarán técnicas como la 

Microscopía de Fuerza Atómica, Microscopía Electrónica de Barrido, y el Analizador 

de Energía Dispersiva de Rayos X. Con los resultados obtenidos y con base al análisis, 

se pretende hacer una comparación con resultados de otros trabajos y artículos 

científicos. De esta manera se verificará la efectividad al usar nuevos materiales en el 

ánodo. 

I.1.1 OBJETIVOS Y METAS 

Una meta fundamental será implementar una modificación a la técnica de 

electrosíntesis actual, sustituyendo el ánodo de la celda para la obtención directa de 

películas de materiales moleculares. 

Objetivos generales 

Sintetizar materiales moleculares con estructuras altamente ordenadas y marcada 

anisotropía; a partir de ftalocianinas y macrociclos metálicos de fierro y cobalto; con la 
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finalidad de obtener un comportamiento eléctrico interesante (conductor y/o 

superconductor) y consistente con la estructura del material molecular sintetizado. 

Objetivos particulares 

1.1. Rediseñar los electrodos de platino por electrodos con películas de diferentes 

sustratos. 

1.2. Comparar los diferentes sustratos para seleccionar el mejor en cuanto a depósito de 

material molecular se refiere. 

1.3. Modificar la celda de electrosíntesis actual, incorporando electrodos de vidrio 

corning con película de óxido de estaño. 

1.4. Llevar a cabo la electrosíntesis y caracterización de los materiales moleculares 

previamente sintetizados, formados a partir del donador y aceptor electrónico en celdas 

con electrodo modificado. 

1.5. Evaluación de las características morfológicas de las películas. 

1.4. Realizar un estudio comparativo de los materiales moleculares obtenidos en los dos 

tipos de celdas. 

1.1.2 ESTADODELARTE 

La tecnología con la que se trabaja en el presente proyecto es de punta, el equipo 

es complejo, se utiliza en laboratorios franceses como Laboratoire de Chimie de 

Coordination de Toluose, Francia. En Latinoamérica, México es el único país que posee 

equipo para realizar ese tipo de investigación; a nivel mundial sólo los laboratorios 

franceses poseen dicha tecnología. De hecho, varios de los equipos con los que se va a 

trabajar a lo largo del semestre, como los electrodos, provienen de compañías francesas 

como Analytical Radiometer. 

Justificación Tecnológica 

Con la realización de este proyecto se busca innovar en el proceso de 

electrosíntesis. Se contempla facilitar la deposición de material en películas. Además, 

con el diseño e implementación de un nuevo electrodo, la medición de la conductividad 

se hace eficiente y eficaz. 
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JI. TEORÍA 

II.1.1 Materiales moleculares 

Los sólidos o materiales moleculares, están constituidos por unidades 

moleculares individualmente sintetizadas, caracterizadas y organizadas ( en un segundo 

paso) en una fase condensada1
• Las moléculas orgánicas en fase sólida condensada 

difieren considerablemente en sus propiedades ópticas, electrónicas y mecánicas, en 

comparación con los sólidos convencionales como cristales covalentes o iónicos. La 

diferencia radica principalmente en las débiles fuerzas de interacción intermolecular del 

tipo van der Waals, es decir, la energía de enlace es considerablemente más baja que la 

de los enlaces covalentes o iónicos en cristales atómicos. El material molecular se 

forma por condensación y la organización de unidades moleculares, que pueden ser 

especies orgánicas, organometálicas o metal-orgánicas. Las unidades moleculares 

posteriormente son caracterizadas en sus propiedades como: naturaleza química, 

potenciales redox, orbitales más altos ocupados y más bajos desocupados (HOMO, 

LUMO), carácter dipolar o multipolar y polarizabilidad, entre otras, todo esto de manera 

individual. A causa de su verdadera naturaleza, las propiedades de los materiales 

moleculares como potencial de ionización, afinidad electrónica y polarizabilidad, 

pueden ser derivadas de las características de las unidades moleculares. La obtención de 

los factores mencionados hace relevante la caracterización de las unidades moleculares, 

que constituyen los sólidos moleculares. 

La microestructura de estos materiales resulta fundamental, ya que están 

formados generalmente por apilamientos regulares de moléculas, que pueden generar 

direcciones preferenciales para la conductividad (aunque en los materiales amorfos no 

hay cambios significativos en sus propiedades eléctricas, con respecto a los otros dos 

tipos de materiales moleculares). Por esta situación estos materiales son llamados 

sólidos casi unidimensionales o materiales de cadenas lineales de baja dimensión. 

La presencia de un orbital molecular extendido a través del arreglo cristalino, 

provee un mecanismo para la deslocalización de electrones. En otras palabras, estos 
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materiales tienen una banda de conducción ancha que depende de las interacciones entre 

orbitales moleculares de moléculas vecinas y además posee una banda de valencia 

parcialmente llena. El conjunto de características mencionadas son necesarias para tener 

una alta conductividad. La planaridad, es en general un requisito para la alta estabilidad 

química del radical iónico y para la eficiente deslocalización intermolecular de los 

transportadores de carga. La formación de apilamientos de estos iones planos en la red 

cristalina, con distancias cortas interplanares, muestra que la mayoría de los 

conductores orgánicos son materiales altamente anisotrópicos (metales 

unidimensionales). Esta es la razón por la que las propiedades de transporte de dichos 

materiales son explicadas mediante modelos físicos de una dimensión. 

Si se desea conseguir un metal o superconductor orgánico, el punto de partida 

debe ser un modelo de bandas, si las bandas HOMO y LUMO de un sólido orgánico se 

pudieran solapar, este solapamiento daría lugar a una banda parcialmente ocupada. Por 

ende, se provocaría la aparición de conductividad eléctrica. La mayor parte de los 

esfuerzos por conseguir bandas parcialmente llenas se han dirigido a la sustracción de 

electrones (oxidación) de la banda HOMO o a la adición de electrones (reducción) de la 

banda LUMO. Además; para alcanzar la conductividad eléctrica en un material 

molecular formado por una o dos especies de capa abierta, son necesarias otras 

condiciones como2
: 

• Apilamientos segregados. Se necesitan pilas o láminas bidimensionales separadas, 

del donador y el aceptor en las que, además; el espaciamiento entre las unidades 

constituyentes sea uniforme de cara a la obtención de bandas. 

• Transferencia parcial de carga (8). Es preciso que las moléculas de dador no cedan 

completamente un electrón a las del aceptor 0<8<1. 

II.1.2 FTALOCIANINAS METÁLICAS 

Para generar los metalomacrociclos poliméricos, existen algunos macrociclos 

que han servido durante las dos últimas décadas, como "compuestos modelo". Tal es el 

caso de las ftalocianinas; esto es debido al hecho de que entre otras cosas, los 

investigadores tienen a su disposición, información detallada acerca de su estructura 
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molecular y cristalina, así como de algunos datos reportados sobre propiedades ópticas 

y electrónicas. Este factor es una condición indispensable para estudios exitosos de 

procesos de transferencia de carga en el material. La habilidad de estos sistemas para el 

transporte electrónico reside en los orbitales tr., que se conjugan a lo largo de un eje 

preferencial, constituyendo cadenas moleculares que posibilitan este transporte. 

Las ftalocianinas presentan similitudes notables con las porfirinas; poseen la 

estructura característica de las porfirinas y a veces son llamadas tetrabenzo tetraamino 

porfirinas. La molécula de la ftalocianina forma un macrociclo prácticamente plano, 

con un sistema de 42 electrones conjugados. La presencia del gran sistema-electrón 

cíclico policonjugado, determina las propiedades notables ópticas, eléctricas y 

fotofísicas de las ftalocianinas. Esto ha provocado que por décadas este material se 

utilice de manera activa e intensa en la búsqueda de aplicaciones. Además de la 

ftalocianina libre (H2Ft), se conocen más de 70 de sus derivados metálicos. Las 

metaloftalocianinas con metal (MFt) en el centro del ligante, poseen simetría molecular 

D4h; para la mayor parte de MFt, el anillo macrocíclico es prácticamente plano (con 

una desviación de la forma plana de no más de 0.3Á); por otro lado, poseen estabilidad 

térmica notable, ya que son estables hasta 400 y 500ºC, demuestran una variedad de 

rasgos estructurales; incluyendo polimorfismo y un amplia variedad de propiedades 

ópticas, eléctricas y fotofisicas además de otras propiedades interesantes. 

A la fecha, el macrociclo ftalocianina, ha recibido la mayor atención, dado que 

bajo condiciones óptimas, dichas unidades son precursoras para sintetizar materiales 

moleculares. Los sistemas que han sido estudiados incluyen metales del grupo IV A (Si, 

Ge, Sn), metales del grupo IIIA (Al, Ga), y metales de transición (Fe, Co, Cr, Ni, Mn) 

principalmente. 

Síntesis de materia prima 

Como se mencionó en el presenta trabajo se utilizaran materiales sintetizados a 

partir de ftalocianinas. El proceso de síntesis de los materiales con los que se trabajan se 

presenta a continuación: 

Preparación de KFtCo(CN)i (ftalocianinato de cobalto) 
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KCN + C32H16NsCo + 02 7 C34H16N100sCoK 

En 60 mL de etanol absoluto, se suspendieron 0.57 g (1 mmol) de ftalocianina 

de cobalto (11) y 1.96 g (20 mmol) de cianuro de potasio. La mezcla se pone a reflujo 

durante 72 h bajo atmósfera de oxígeno. Al cabo de 3 días, el sólido de color azul 

intenso es filtrado y lavado con agua destilada, para posteriormente separarlo de la 

insoluble ftalocianina de cobalto por extracción Soxhlet con acetona. El rendimiento de 

la reacción: 86%. Análisis calculado para C34H26N100 5CoK (Ilustración 1): C,56.20; 

H,2.20; N, 19.28; O, 11.02. Análisis obtenido: C,56.06; H, 2.35; N, 19.36; O, 11.24. 

Ilustración l. Síntesis de ftalocianinato de Co 

Para realizar la síntesis del ftalocianinato de fierro se sigue un proceso similar al 

anteriormente mencionado. Solamente que en vez de utilizar ftalocianina de cobalto se 

utiliza cloruro de ftalocianina de fierro. 

II.1.3 ELECTROSÍNTESIS 

La electrosíntesis es el proceso de síntesis de materiales moleculares que 

mejores resultados proporciona. Consiste en la formación del ión radical por oxidación 

o reducción electroquímica y su cristalización simultánea. La sal derivada se cristaliza 

con el contraión inorgánico del electrolito de soporte. Para realizar la electrosíntesis se 

introduce una disolución muy diluida del dador y otra más concentrada del aceptor. 

Posteriormente se aplica una corriente eléctrica muy pequeña (entre 0.5 y 5 µA). Esto 

provoca que el proceso sea lento. Con dichos factores se favorece la coexistencia de 
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moléculas neutras y moléculas cargadas durante todo el proceso de cristalización y el 

crecimiento lento del cristal3
. 

La electrosíntesis se divide en dos fases, la primera es la síntesis de dadores o 

aceptores n adecuados. Consiste en obtener nuevos dadores o aceptores electrónicos que 

de acuerdo a su comportamiento redox pueda fonnar iones radicales en el sólido 

molecular que se derivará de él. Mediante la voltametría cíclica es posible conocer si los 

compuestos generarán los iones necesarios y si estos cristalizarán. La segunda fase de la 

electrosíntesis es la fonnación del sólido molecular, estos pueden clasificarse en CTC 

(Complejo de Transferencia de Carga) o SIR (Sales iónico- radicalarias). Un compuesto 

que contiene un complejo de transferencia de carga consiste en dos tipos distintos de 

monómeros, un donador y un aceptor. El donador tiene electrones circundantes. El 

aceptor, carece de electrones. El donador le transfiere algunos de sus electrones al 

aceptor, sosteniéndolo finnemente a su lado. El complejo de transferencia de carga 

además de unir las unidades adyacentes, une cadenas, apareando donadores y aceptores, 

provocando que los materiales tengan alta resistencia. En la fonnación de las sales 

ionico-radicalarias (SIR) sólo interviene un tipo de molécula orgánica (ya sea D o A) 

capaz de originar iones radicales y un sólido neutral que actúa como contraión 

inorgánico. Para que tengan conductividad eléctrica deben ser sales de valencia mixta 

con solapamiento de orbitales. Las características del contraión (geometría, forma, 

volumen, carga y naturaleza magnética) son esencialmente importantes pues detenninan 

la estructura del sólido molecular. Si se desea obtener un nuevo metal orgánico se deben 

estudiar sales con contraiones de diferente naturaleza para posterionnente analizarlos y 

escoger los que tuvieron mejores resultados. 

Las sales se pueden obtener por oxidación directa, metátesis, oxidación 

fotoquímica, oxidación electroquímica, pero la que da mejores resultados es la 

electrocristalización. Esta técnica consiste en la fonnación del ión radical por oxidación 

o reducción electroquímica mientras que se lleva a cabo la cristalización de la sal. Para 

obtener la sal se coloca una solución muy diluida del D en el compartimiento anódico 

junto con una sal de fondo, mientras que en el catódico sólo se coloca la solución de la 

sal de fondo. Posterionnente se aplica una corriente de entre 0.5 y 5 µA para que el 

proceso sea lo más lento posible, lo cual favorece el crecimiento de cristales sobre el 

ánodo. La modificación de cualquier variable experimental de la electrocristalización 

lleva a una variación de la sal obtenida, por lo cual se deben llevar a cabo varios 
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experimentos para optimizar el proceso de obtención de una determinada sal, aunque no 

siempre es posible reproducir un experimento exactamente. 

Metodología experimental 

A continuación se mencionan los materiales, equipos y sustancias más importantes que 

se utilizaron en el proceso: 

Materiales l:'. Eg_uiJl_o: 

• Electrodos de platino 

• Lijas para electrodos 

• Fuente de corriente 

• Celda araña y simple 

• Balanza analítica 

• Agitadores 

• Caja de petri 

• Parrilla con agitador 

• Cables banana- caimán 

• Tubos de vidrio 

• Tapones de hule 

• Generador de vacío 

• Probeta 

• Embudo 

• Estufa 

Reactivos l:'. Sustancias: 

• Agua regia 

• Agua destilada 

• Etanol 

• Acetona 

• Acetonitrilo 

• Ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)2) 

• Ftalocianinato de cobalto (KFtCo(CN)2) 

Etapas del proceso de electrosíntesis 
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Limpieza del material 

Lo primero que se debe realizar en este proceso es la limpieza del material a usar. En 

este caso nos referimos primordialmente a los electrodos y a las celdas. A continuación 

se explica como llevar acabo la limpieza del electrodo: 

Figura 1. Electrodo sin esmeril 

Existen dos tipos de electrodos, los esmerilados que se colocan directamente en la celda 

y los electrodos sin esmerilar ( como el de la figura 1 ). Los electrodos sin esmeril son 

aquellos que requieren de un tapón para embonar en la celda. Los electrodos tienen 

punta de platino y deben tomarse de preferencia del esmerilado hacia la parte contraria 

del electrodo, esto para evitar contaminarlos. Para la limpieza de los electrodos se llevan 

acabo varios procesos de limpieza, los cuales se mencionan a continuación: 

Limpieza mecánica de los electrodos 

1. Se lija la punta de platino con una lija gruesa (gris) como la que se muestra en la 

figura 2 para quitar impurezas grandes. 

2. Se lija la punta de platino con la lija fina (blanca) para quitar los residuos 

generados por el lijado de la punta. 

3. Se lavan las puntas con agua destilada, de preferencia con una piseta (figura 3). 
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Figura 2. Lijas para efectuar limpieza 

Figura 3. Electrodos con punta de platino, donde se observa que el 

electrodo de la izquierda está sucio. 

Limpieza química de electrodos 

Sumergir por espacio de 5 segundos en agua regia las puntas de platino. 

2 Enjuagar las puntas con agua de la llave. 

3 Enjuagar las puntas con agua destilada. 

Limpieza electrolítica de electrodos 

Conectar los electrodos a la fuente de corriente. 

2 Sostener los electrodos con soporte universal y sumergirlos en ácido sulfúrico al 

18%. 

3 Encender la fuente de corriente a 7µA. Pasado un minuto invertir la polaridad. 

Es necesario realizar el proceso 1 O veces, lo que tomará alrededor de 20 minutos. 

Composición química de las sustancias mencionadas: 

• Agua Regia: 100 mi de ácido nítrico + 50 mi de ácido clorhídrico. 

• Ácido sulfúrico al 18%: 82ml de agua destilada+ 18ml de ácido sulfúrico. 

Nota: Al hacer las me=clas se recomienda usar bata, guantes y lentes, además de precaución. En el 

proceso las reacciones pueden ser violentas, y generar desprendimiento de vapores. Al almacenar el 

agua regia se debe de dejar tapado el frasco de manera suave. De este modo los vapores puedan salir 

poco a poco y evitar un accidente al abrir el frasco. 

Lavado de celdas 

12 



Existen dos tipos de celda: 

• Celda simple 

• Celda tipo araña 

Celda simple: la celda se debe enjabonar, enjuagarse y finalmente se seca. El enjuague 

se realiza en primer lugar con agua destilada y después se utiliza etanol, acetona y el 

secado se realiza en una estufa o al vacío. 

Celda tipo araña: Esta se toma y en primera instancia se realiza un proceso de lavado 

igual al de la celda convencional. Posterionnente se realiza una limpieza que requiere el 

uso de un generador de vacío. El generador se conecta a una de las dos válvulas que 

posee la celda araña con el uso de una manguera. A su vez la válvula sobrante se 

conecta a un tanque por medio de una manguera. Una vez que se logra lo anterior se 

abre una de las llaves de la celda, mientras que la otra pennanece cerrada. La celda 

araña cuenta con cuatro orificios que se sellan con tapones a los que se les unta grasa de 

silicona con la finalidad de sellar los orificios y evitar contaminación externa. Hecho lo 

anterior, se introduce agua regia en uno de los orificios y se prende el generador de 

vacío. Cabe mencionar que la celda se encuentra separada internamente por una placa 

porosa. Al generar la condición de vacío la solución pasa a través de la placa de un lado 

a otro, esto se logra al abrir y cerrar las válvulas de la celda de manera alternada. El 

procedimiento se realiza 1 O veces con agua regia y posterionnente se repite el 

procedimiento con etanol. 

Preparación de la solución 

Las soluciones que se utilizadas en los diferentes procesos son: 

• Ftalocianinato de fierro (KFtFe(CNh) 

• Ftalocianinato de cobalto (KFtCo(CNh) 

Se toma el ftalocianinato, previamente pesado en una balanza analítica, y se 

introduce en un matraz con acetonitrilo. Posterionnente se introduce al vaso una pastilla 

agitadora magnética. Después el vaso de precipitados se coloca en una parrilla de 

agitación durante 30 minutos para que la solución quede perfectamente disuelta. 
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Armado del electrodo 

Para la construcción del ánodo modificado, se toma un cable caimán cuyo cable 

es protegido por un tubo capilar de vidrio, con la finalidad de darle una estabilidad 

vertical al electrodo. Logrado lo anterior, se introduce un tapón de hule, que sujeta el 

tubo capilar del electrodo, con la finalidad de acoplar el artefacto a la celda. Acto 

seguido, con el uso de un multímetro se realiza una prueba de continuidad para 

corroborar el correcto flujo de corriente a través del dispositivo. Como último paso se 

abren las pinzas del caimán de manera cuidadosa y se coloca el sustrato sobre el que se 

depositará el material molecular. 

Armado de celda 

Una vez terminado el proceso de limpieza del material se procede a armar la 

celda. Se coloca la celda araña en el soporte universal verificando que éste se encuentre 

bien sujeto. Posteriormente se introduce un electrodo en cada uno de los orificios de la 

celda tipo araña. Finalmente se conectan los electrodos a una fuente de corriente a 

aproximadamente 5µA. El cátodo es el electrodo de platino y el ánodo es el electrodo 

modificado. La celda arma se muestra en la figura 4. 

Ánodo 

Figura 4. Celda de electrosíntesis. 

Posteriormente la celda armada y sellada se introduce en una estufa con la 

finalidad de mantener la temperatura constante y dejar en reposo durante 

aproximadamente un mes. La celda entra a un proceso de monitoreo constante. Los 

factores a observar son el nivel de la solución y la revisión del ánodo, que es la parte en 
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el que se deposita el material. En la figura 4 se puede observar que el ánodo es un 

sustrato sostenido por un cable caimán. Una vez finalizado el proceso se toma la placa 

en la cual se ha depositado el material y se coloca en una caja de petri (figura 5a), la 

cual se sella y se etiqueta. El material obtenido en la placa se analiza por diversos 

métodos que a continuación serán explicados. En la figura 5b se observa que el material 

depositado tiene una tonalidad azulosa característica de las ftalocianinas. 

Cabe mencionar que para la implementación del ánodo modificado se probaron 

sustratos de vidrio corning con película de óxido de estaño, mica con película de oro y silicio 

altamente orientado. Estos se sometieron a pruebas de electrosíntesis, con lo que se buscaba la 

deposición de material molecular. Posterionnente se realizaron pruebas de MEB, IR, MF A para 

corroborar la deposición de material en las placas y elegir el sustrato de vidrio corning con 

película de óxido de estaño, por la alta adherencia que presentó y la unifonnidad del material 

encontrado en la película. 

a) b) 

figura 5. a) Placa con material depositado b) Caja de petri sellada con parafilm y etiquetada. 

11.1.4 MÉTODOS PARA OBSERVAR LA NATURALEZA FÍSICA DE LOS 

SÓLIDOS 

En muchos campos de la química de la ciencia de los materiales, de la geología 

y de la biología, es cada vez de más importancia el conocimiento detallado de la 

naturaleza fisica de las superficies de los sólidos. El método clásico para obtener tal 

información fue la Microscopía Óptica que es una técnica importante para la 

caracterización de superficies. Sin embargo, la resolución de la Microscopía Óptica está 
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limitada por los efectos de difracción de la longitud de onda de orden similar a la de la 

luz. Normalmente, la información se obtiene sobre las superficies con una resolución, 

considerablemente elevada mediante tres técnicas: la Microscopía de fuerza atómica 

(MF A) y la Microscopía Electrónica de Barrido (MEB). Además, se utilizarán otras 

técnicas como el Análisis por Energía Dispersiva de Rayos X (EDS) para determinar los 

elementos que conforman el materia, así como la espectroscopia de infrarrojo (IR) para 

determinar los enlaces existentes en el material. 

Para obtener una imagen por cada una de estas técnicas, la superficie de la 

muestra sólida se barre mediante un rastreo programado (raster pattem) con un haz de 

electrones muy fino focalizado o con una sonda adecuada. El rastreo programado es 

similar al utilizado en un tubo de rayos catódicos o en un aparato de televisión, en el 

que un haz de electrones barre la superficie en dirección X, vuelve a la posición inicial y 

se desplaza hacia dirección Y con un incremento establecido. Este proceso se repite 

hasta que el área deseada de la superficie haya sido barrida. Durante este proceso de 

barrido se recibe una señal por encima de la superficie ( en el plano Z) y se almacena en 

un sistema computarizado donde posteriormente se convierte en una imagen. 

Microscopía de Fuerza Atómica 

Su funcionamiento se fundamenta en el barrido de la superficie de la muestra en 

un rastreo programado XN con una punta (tip) muy aguda que se desplaza hacia arriba 

y hacia abajo a lo largo del eje Z siguiendo los cambios de la topografía de la superficie. 

El movimiento se mide y se traduce, por medio de una computadora, en una imagen de 

la topografía de la superficie. A menudo, esta imagen muestra detalles a una escala de 

tamaño atómico. 

Este tipo de microscopio (figura 6), permite la resolución de átomos individuales 

tanto de superficies conductoras como aislantes. En esta modalidad, un sensor de fuerza 

sensible, conjunto fleje/punta es barrido en un rastreo programado sobre la superficie de 

la muestra. El campo de fuerzas actúa entre la superficie de la muestra y el fleje 

(cantilever), provocando ligeras desviaciones del fleje que se detectan mediante un 

sistema óptico. El movimiento de la punta se logra mediante un tubo piezoeléctrico. 

Durante el barrido, se mantiene constante el campo de fuerzas sobre la punta en el 

movimiento hacia arriba y hacia debajo de la punta, que entonces proporciona la 
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infonnación topográfica. La ventaja del microscopio de fuerza atómica es que es 

aplicable a muestras no conductoras. 

La eficacia del microscopio de fuerza atómica depende de las características de 

la punta y del fleje. En los primeros microscopios de fuerza atómica los flejes eran 

obtenidos por cortes mecánicos de láminas muy finas de metal y las puntas se 

fabricaban a partir de partículas de diamante pulverizadas. Las puntas se pegaban 

laboriosamente a los flejes. Hoy en día este método rudimentario se ha reemplazado por 

los métodos de producción en masa de semiconductores, en los que los conjuntos 

punta/fleje se obtienen por ataques a obleas de silicio, óxido se silicio o nitruro de 

silicio. Los flejes y las puntas son muy delicados y pequeños. Los flejes típicos son de 

unas pocas decenas de micrómetro de longitud, menores de diez micrómetros de 

anchura y aproximadamente de un micrómetro de espesor. 

Figura 6. Microscopio de Fuerza Atómica 

Microscopía Electrónica de Barrido 

En el microscopio (figura 7), se barre una muestra mediante un rastreo 

programado de la superficie del sólido con un haz de electrones de energía elevada y 

como consecuencia de ello se producen en la superficie diversos tipos de señales. 

La potencia amplificadora de un microscopio óptico está limitada por la longitud 

de onda de la luz visible. El microscopio electrónico utiliza electrones para iluminar un 

objeto. Dado que los electrones tienen una longitud de onda mucho menor que la de la 

luz pueden mostrar estructuras mucho más pequeñas. La longitud de onda más corta de 

la luz visible es de alrededor de 4000 ángstroms (1 ángstrom es lxI0-10 metros). La 

longitud de onda de los electrones que se utilizan en los microscopios electrónicos es de 

alrededor de 0.5 ángstroms. 
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Todos los microscopios electrónicos cuentan con vanos elementos básicos: 

disponen de un cañón de electrones que emite electrones que chocan contra el 

espécimen creando una imagen aumentada. Se utilizan lentes magnéticas para crear 

campos que dirigen y enfocan el haz de electrones, ya que las lentes convencionales 

utilizadas en los microscopios ópticos no funcionan con los electrones. El sistema de 

vacío es una parte relevante del microscopio electrónico. Los electrones pueden ser 

desviados por las moléculas del aire, de forma que tiene que hacerse un vacío casi total 

en el interior de un microscopio de estas características. Por último, todos los 

microscopios electrónicos cuentan con un sistema que registra o muestra la imagen que 

producen los electrones. 

Un microscopio electrónico de barrido crea una imagen ampliada de la 

superficie de un objeto. El microscopio explora la superficie de la imagen ya sea por 

línea, o por superficie. Su funcionamiento se basa en recorrer la muestra con un haz 

muy concentrado de electrones, de forma parecida al barrido de un haz de electrones por 

la pantalla de una televisión. Los electrones del haz pueden dispersarse de la muestra o 

provocar la aparición de electrones secundarios. Los electrones perdidos y los 

secundarios son recogidos y contados por un dispositivo electrónico situado a los lados 

del espécimen. Cada punto leído de la muestra corresponde a un píxel en un monitor de 

televisión. Cuanto mayor sea el número de electrones contados por el dispositivo, 

mayor será el brillo del píxel en la pantalla. A medida que el haz de electrones barre la 

muestra, se presenta toda la imagen de la misma en el monitor. Los microscopios 

electrónicos de barrido pueden ampliar los objetos 200,000 veces o más. Este tipo de 

microscopio es muy útil porque produce imágenes de la superficie del objeto. 
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Figura 7. Esquema de Microscopio de Barrido Electrónico 

El Microscopio Electrónico de Barrido se utiliza para verificar la morfología del 

material y es una fuente fidedigna para saber con seguridad que un material se ha 

depositado en la placa. 

Analizador por Energía Dispersiva de Rayos X (EDS) 

Después de haber observado la imagen, se realiza el EDS (Energy dispersive X­

ray spectroscopy) con un analizador de espectro de rayos X, que se encuentra acoplado 

al microscopio electrónico de barrido. Se analizan los rayos X de alta energía que 

produce el objeto al ser bombardeado con electrones. Dado que la identidad de los 

diferentes átomos y moléculas de un material se puede conocer utilizando sus emisiones 

de rayos X, se suministra información sobre la composición química del material. 

Espectroscopia de Infrarrojo (IR) 

Es una técnica espectroscópica que basa su análisis en las vibraciones 

moleculares. Su funcionamiento se fundamenta en el concepto de movimiento armónico 

simple. Un enlace químico entre dos átomos se puede interpretar como un oscilador 

armónico simple. Los átomos tienen masas diferentes y los enlaces simples, dobles o 

triples poseen distinta rigidez. Por ende cada combinación de átomos y enlaces posee 

una frecuencia armónica característica propia. Cuando un objeto vibra a determinada 

frecuencia y encuentra una vibración con la misma frecuencia, el oscilador absorbe 
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dicha energía. A cualquier temperatura por arriba del cero absoluto, los pequeños 

osciladores armónicos simples que constituyen una molécula están en alta vibración. La 

luz infrarroja está en el mismo rango de frecuencia que la molécula en vibración. Si se 

irradia una molécula en vibración con luz infrarroja, se absorberán las frecuencias de la 

luz que sean iguales a las frecuencias de los osciladores armónicos. La luz que no fue 

absorbida por ninguno de los osciladores de la molécula, es transmitida desde la 

muestra a un detector. Posteriormente una computadora hace un análisis y determinará 

las frecuencias que fueron absorbidas. Para generar el espectro la computadora utiliza la 

transformada de Fourier analizando las distintas frecuencias de la luz IR. Como 

resultado la computadora muestra un espectro del compuesto (figura 8). Dependiendo 

del área y altura de los picos que conforman el espectro se determinan los elementos 

que conforman el compuesto. 
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Figura 8. Espectro IR 

IIJ. AVANCES Y RESULTADOS 

Se investigaron diversos factores para realizar la electrosíntesis con sustratos de 

diferente material. Entre los sustratos con los que se ha experimentado se encuentran 

micas con película de oro, vidrio coming con una película de óxido de estaño y silicio 

altamente orientado. Paralelamente se trabajó en el diseño de diversos electrodos para 

poder sostener los sustratos. 

IIJ.1.1 DISEÑO 

Diseño del electrodo 
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En esta sección se muestran algunas de las propuestas de diseño para el electrodo. Los 

diseños fueron hechos en el software PRO-E. Los prototipos de diseño son los 

siguientes: 

• Pinza conductora (figura 9). Este es un artefacto de plástico que tiene un cable 

inmerso en su interior. Dicho cable permite que cuando un sustrato se sujete, sea posible 

tener flujo de corriente. Esto es posible por el contacto que existiría entre la superficie 

de la placa sostenida y el alambre. El material del alambre sería de platino, por las 

características conductivas e inertes de este material. 

-
Figura 9. Pinza conductora 

A continuación se presenta un prototipo diseñado en Pro-E (figura 1 O), software 

utilizado para el diseño de partes mecánicas. 

Figura 10. Diseño en PRO-E desde diversas perspectivas 
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• Electrodo con soporte para placa (figura 11). El electrodo tiene un mecanismo 

en la punta que permite sostener placas. Dicho mecanismo consiste de un anillo y un 

tomillo, además de dos segmentos de vidrio. La combinación de dichos elementos hace 

presión sobre la placa depositada entre los segmentos de vidrio. En dicha placa habrá 

flujo de corriente, puesto que hace contacto con una superficie de material de cobre. El 

cobre esta aislado en vacío, lo cual permite que el material depositado en la placa no se 

contamine. A su vez el electrodo tiene en su parte posterior una estructura que permite 

la conexión del cable a la fuente de corriente. 

Figura 11. Diseño en PRO-E del electrodo desde diversas perspectivas 

Con basé en el diseño de la pinza conductora, se implementó el electrodo con un cable 

caimán, que permite sostener el sustrato, y la conexión a una fuente de corriente. El 

caminan está hecho de acero inoxidable, por lo que el caimán no se oxida y por ende 

no contamina el material molecular que se deposite en el sustrato. 

1/Ll.2 PRUEBAS DE ELECTROSÍNTESIS CON LOS DISTINTOS SUSTRATOS 

PROPUESTOS 

Pruebas de electrosíntesis utilizando diversas placas 

Por otro lado; se realizaron pruebas con diversas películas evaluando la deposición de 

material en las mismas. A continuación se detallan los procedimientos realizados: 

a) Electrosintesis de ftalocianinato de fierro utilizando placa de vidrio corning con 

película de óxido de estaño en una de sus superficies. 
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Se Mezclaron 40 mi de acetonitrilo y el compuesto ftalocianinato de fierro. Para 

disolver el compuesto en el acetonitrilo se utilizó una pastilla agitadora magnética como 

se observa en la figura 12. El proceso duró 30 minutos aproximadamente. 

Figura 12. Mezcladora y compuesto ftalocianinato de fierro diluido en Acetonitrilo 

Una vez obtenida la mezcla (figura 13) se adaptó un electrodo prueba, que consistía en 

un cable banana-caimán sosteniendo una placa de vidrio coming con óxido de estaño. 

Figura 13. Resultado de la mezcla 

Se instaló el electrodo prueba y el electrodo comercial al vaso de precipitados con la 

solución, y se conectaron a una fuente de corriente a 5µA (figura 14). 

Figura 14. Vaso de precipitado acoplado para sostener electrodo y caimán 

Con lo anterior se empezó el proceso de electrosíntesis que tuvo una duración de 

cinco días. Cada día se verificaba que los electrodos estuvieran en contacto con la 

solución puesto que ésta tiende a evaporarse. Cuando esto sucede se agrega acetonitrilo 
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a la solución para llegar al nivel deseado (40 mi). Tras cinco días de proceso se observó 

una pigmentación azulosa en las placas y la posible deposición de material en ellas 

( figuras 15 y 16). 

Figura 15. Resultado de la electrosíntesis en placa de Vidrio corning con óxido de estaño. 

Figura 16. Resultado de la electrosíntesis en placa de vidrio corning con óxido de estaño. 

La placa con el material depositado se sometió a Microscopía Electrónica de 

Barrido y a la prueba de EDS. Por otro lado, la muestra se analizó por Microscopía de 

Fuerza Atómica en la UNAM. 

b) Electrosintesis de Ftalocianinato de fierro utilizando una placa de silicio 
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Siguiendo los mismos pasos que para la electrosíntesis anterior, se conectó el 

electrodo prueba con la placa de silicio y el electrodo de platino a una fuente a 5µA. Se 

utilizó la misma solución de ftalocianinato de fierro y acetonitrilo para realizar la 

electrosíntesis (figura 17). 

Figura 17. Celda para Electrosíntesis con placa de silicio. 

Una vez terminada la electrosíntesis se encontró una pigmentación en las caras 

del sustrato, formada al cabo de siete días. Inmediatamente fueron analizadas por MEB 

para observar la superficie y la imagen del material, en caso de que hubiera depósito 

sobre la placa. Una vez constatado que existía material depositado en la placa de silicio 

ésta se analizó por EDS para corroborar que la electrosíntesis se realizó correctamente. 

Cabe mencionar que en este sustrato, el deposito fue menor que para el vidrio coming. 

e) Electrosíntesis de ftalocianinato de fierro utilizando una placa de oro 

Por último, se utilizó una placa de oro para realizar la electrosíntesis con la 

misma solución de ftalocianinato de fierro y acetonitrilo como disolvente. Se conectaron 

los electrodos a la fuente a 5µA. El proceso duró 7 días y una vez terminado, se observó 

¡que la placa tenía depósito de material. Se realizaron pruebas de EDS y MEB para 

corroborar la existencia de material. En la figura 18 se muestran los rasgos de depósito 

en el sustrato. 
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Material depositado 

Figura 18. Deposición de material en placa de oro 

Análisis por medio de la Microscopía Electrónica de Barrido de los Materiales 

Moleculares depositados en películas de óxido de estaño, mica con película de oro y 

silicio altamente orientado. 

En la Microscopía Electrónica de Barrido se comprobó que la síntesis se realizó 

exitosamente. Lo primero fue constatar que había material depositado en la placa. Una 

vez comprobado, se observó la superficie y la imagen del material formado en dicha 

placa. Inmediatamente se analizó la placa por Energía Dispersiva de Rayos X (EDS), 

donde fue posible comprobar que los materiales utilizados en la síntesis se depositaron 

en nuestra placa. 

El equipo que se utilizó para realizar las mediciones es un microscopio marca Link 

Analytical, modelo Pentafet. El equipo puede obtener imágenes en el rango de 

potencial de los 2 a 30 KV La resolución que maneja es de 100 nm aproximadamente, 

aunque depende de la muestra con la que se trabaje. Con la realización de esta prueba 

se pudo obse-rvar la morfología del material así como, el patrón en el que se depositó a 

lo largo de toda la placa. 

Metodología experimental 

a) Se depositan las muestras en una placa metálica, adhiriéndola con cinta de 

carbón, para facilitar la conducción sobre el material. 

b) El sistema de vacío es una parte relevante del microscopio electrónico, y la 

generación de esta condición lleva 15 a 20 minutos. El proceso se logra al inyectar 

nitrógeno al sistema mediante una válvula conectada a un tanque de nitrógeno. Tras 

abrir la válvula durante 2 minutos esta cierra y se comienza a generar el vacío. 

c) Se verifica el estado de vacío en la máquina, se prenden los monitores donde 

aparece la imagen en tono verdoso. En el monitor aparece el interior el área de 
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observación. Se ubica la zona de observación y se comienza a buscar las zonas de 

interés de la placa. Las zonas se pueden ubicar ya que se notan manchas color verde 

fluorescente en la pantalla. Dichas zonas se comienzan a enfocar hasta que la imagen es 

visible. Las configuraciones de aumentos que más se utilizan son de 1000, 5000 y 

10,000 x respectivamente. A continuación se muestran los resultados obtenidos: 

a) Sustrato de vidrio corning con película de óxido de estaño 

En la figura 19 se observa un material rugoso, su geometría no es definida y se ve una 

concentración en capas en las zonas más cercanas a la superficie de la placa. 

Figura 19. Material depositado en la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño a 5000 x. 

Figura 20. Material depositado en la placa con óxido de estaño a 10,000 x. 

En la figura 20 se observa la morfología del material en ciertas partes de la placa; 

Además, no se ve una geometría en el patrón de deposición. 
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Figura 21. Material depositado en la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño a 1,000 x. 

La deposición en el sustrato no fue del todo unifonne como se observa en la 

figura 21, sino que éste esta disperso por toda la superficie. Esta imagen muestra dos 

agrupaciones de material en diferentes puntos del sustrato. 

Figura 22. Material depositado en la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño a 5,000 x. 

La figura 22 muestra que la deposición del material es en capas no unifonnes, y 

en la imagen se ven cúmulos de material sin una tendencia geométrica. A lo largo del 

trabajo se observa que en comparación con todas las placas utilizadas, en ésta se aprecia 

material depositado en mayor cantidad y de manera más unifonne. 

b) Sustrato de Silicio Altamente Orientado 
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Figura 23. Placa de silicio altamente orientado 

El término altamente orientado hace referencia al orden molecular que la placa 

guarda. Es tal el grado de orientación en los materiales con estas características que su 

estructura interna es predecible. 

Cabe mencionar que para la obtención de la imagen de esta placa se tuvieron que 

realizar dos pruebas. La primera prueba falló a causa de que un filamento del 

microscopio se fundió. Sin embargo en la segunda prueba, se halló una deposición leve 

de material. Ésta no es muy clara, aunque en la figura 23, se alcanzan a ver rasgos de 

material. Podemos ver que el depósito encontrado tiene fonna de pequeñas agujas. La 

mayoría de éstas se acumuló en una franja que atraviesa toda la placa. La imagen nos 

pennite ver que la deposición de material es escasa y no unifonne. El resultado se 

atribuye a las propiedades del silicio, que es un semiconductor. Los semiconductores 

son materiales que cambian su conductividad ante la variación de parámetros como la 

temperatura. Por ende ante la variación de la temperatura, su comportamiento de 

conducción pudo verse afectado y esto pudo reflejarse en la adherencia del material 

molecular a la placa. 

c) Placa de mica con película de oro 
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Figura 24. Placa de mica con película de oro a 5, 000 x 

Al observar la placa la deposición de material no era del todo visible. Esto 

debido a que se notó una zona oscura, que en un principio se pensó estaba exenta de 

material. Sin embargo, cuando se realizó la prueba de MEB se encontró material 

depositado tanto en las áreas oscuras como en el resto de la placa. A pesar de que el oro 

es muy buen conductor, la deposición de material no fue tan uniforme como en el cristal 

de vidrio coming con capa de óxido de estaño. La figura 24 muestra que el material 

obtenido es rugoso, se puede observar un área oscurecida en medio de la imagen. La 

deposición del material no fue del todo homogénea al notarse una sola capa de este con 

diversos espesores. Cabe mencionar, que el sustrato sólo tenía película de oro en una de 

sus superficies. 

Como se menciona en la parte teórica del trabajo, la Microscopía Electrónica de 

Barrido permite obse-rvar la morfología del material depositado. Además, es visible el 

patrón de depósito del material y sus perspectivas a diferentes aumentos. 

Análisis por medio del Analizador por Energía Dispersiva de Rayos X (EDS) 

El equipo utilizado para obtener las gráficas es un analizador de energía dispersiva de 

rayos X marca Link Analytical. El equipo es un complemento del microscopio 

electrónico de barrido. Este permite saber los elementos químicos que componen el 

material molecular obtenido. 
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Metodología experimental 

a) Se realiza el análisis de los elementos que conforman el material depositado con 

la técnica de EDS (Energy dispersive X-ray spectroscopy). Este análisis se realiza 

mediante un analizador de espectro de rayos X, acoplado al microscopio electrónico de 

barrido. 

b) Se analizan los rayos X de alta energía que produce el objeto al ser bombardeado 

con electrones. Dado que la identidad de los componentes del material se puede conocer 

utilizando sus emisiones de rayos X, se analiza la información para mostrar la presencia 

de elementos químicos en la muestra. Al generarse la gráfica de EDS y con el uso de un 

cursor de barrido horizontal, la computadora muestra los posibles elementos. Con base 

en los materiales esperados se hace la selección de los elementos. Las áreas de interés 

son los picos del espectro por lo cual; se barre la gráfica con el fin de identificar los 

elementos predominantes en cada pico del mismo. Los materiales esperados dependen 

de los compuestos con los que se trabaja. En el caso del presente trabajo se esperan los 

elementos que conforman el ftalocianinato de fierro, el ftalocianinato de cobalto, el 

material de la placa y el acetonitrilo. 

Cuando la reacción que se produce por medio de electrosíntesis se lleva a cabo de una 

manera satisfactoria; los resultados de EDS muestran que el enlace de cianuro de 

potasio tiende a romperse y en el lugar del cianuro se posiciona otro elemento. Otro 

punto a resaltar es que en las pruebas se puede captar Silicio puesto que se utiliza una 

grasa con este elemento para sellar las celdas de electrosíntesis. 

Resultados EDS: 

a) Placa de vidrio corning con película de óxido de estaño 
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Figura 25. EDS de la placa de vidrio corning con óxido de estaño a 5,000 x 

En la figura 25 se observan los resultados obtenidos de la prueba EDS por área a 

5000 x. Como se mencionó, en la prueba de electrosíntesis se utilizó acetonitrilo y 

ftalocianinato de fierro. Los elementos que forman el ftalocianinato de fierro son 

potasio (K), nitrógeno (N), carbono (C), y fierro (Fe). Los elementos predominantes de 

la placa son el oxígeno y el estaño. Por ende, los elementos mencionados son los que se 

espera encontrar en la muestra. En la gráfica podemos ver la presencia de los elementos 

mencionados que corresponde a la ftalocianina utilizada. Además se pueden notar los 

elementos estaño y oxígeno que corresponden al sustrato de vidrio coming con película 

de óxido de estaño. Con esto se corroboró la exitosa deposición de material, al encontrar 

que los elementos del material depositado se encuentran en la muestra. En esta gráfica 

no aparece el potasio lo que hace suponer la ruptura del enlace de cianuro. 
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Figura 26. EDS de la placa de vidrio corning con óxido de estaño a 10,000 x 

La prueba química de EDS por área, aplicada a la placa de vidrio coming con 

óxido de estaño a 10,000 x (figura 26), presenta resultados similares a la gráfica de la 

figura 25. La única diferencia fue la presencia de nitrógeno (N) y potasio (K), que 

también son coherentes con los resultados esperados (son elementos del ftalocianinato 

de fierro). Esta gráfica no permite aseverar la ruptura del enlace de potasio, como en el 

caso anterior. 
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Figura 27. EDS de la placa de vidrio corning con óxido de estaño a 5,000 x 
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La figura 27 es otra prueba química de EDS en la misma placa de vidrio coming 

con óxido de estaño a 5000 x ahora en otra región. 

Para conocer la validez de los resultados se realizó otra prueba de EDS en un 

área separada a la que se había analizado. Es importante notar que los resultados 

obtenidos coinciden. Se tienen como elementos presentes el carbono (C), oxígeno (O), 

potasio (K), fierro (Fe) y estaño (Sn). Dichos resultados ratifican la deposición del 

material en la placa (sin ruptura de los enlaces ciano en la quinta y sexta posición de la 

esfera de coordinación), aunque cabe mencionar que el depósito no fue uniforme. 

b) Placa de vidrio silicio altamente orientado 
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Li ve : 100 s Prese t: 100 s Rema. i n i ng: Os 
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Figura 28. EDS de la placa de silicio 

En la figura 28 se muestran los resultados obtenidos de la prueba EDS por área a 

5,000 x aplicada a la placa de silicio. El material formado presenta elementos como 

fierro (Fe), carbono (C), oxígeno (O), potasio (K). Los resultados obtenidos son 

coherentes con los resultados esperados. Dado que los elementos enlistados forman 

parte del ftalocianinato de fierro, que eran los elementos esperados; Además se puede 

observar el potasio lo que da indicios de que el enlace ciano no se rompió dado que 

aparece el elemento potasio (K). 

a) Mica con película de oro 
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Figura 29. EDS de la placa de oro 

Se realizaron pruebas a la placa de oro y se encontraron los elementos mostrados 

en la figura 29: silicio (Si), oxígeno (O), carbono (C), nitrógeno (N), potasio (K), fierro 

(Fe), entre los se destacan elementos de las ftalocianinato de fierro. Con dicho hecho se 

concluye que la deposición de material en la placa de oro fue exitosa. Además, se puede 

observar el potasio (K) lo que indica que el enlace ciano no se rompió. 

Con esta técnica se pudo observar que en todas las placas aparecieron los elementos 

esperados del ftalocianinato de fierro y del sustrato utilizado en cada caso. Con lo 

anterior se corrobora la correcta deposición del ftalocianinato de fierro en los diversos 

sustratos utilizados. Además, el elemento potasio (K) apareció en el material 

depositado en los sustratos con lo que se concluye que el enlace ciano no se rompió. 

Análisis por medio de Espectroscopia de Infrarrojo de la placas de vidrio corning 

con óxido de estaño 

El análisis se realizó con la finalidad de complementar los resultados obtenidos en la 

prueba de EDS. En el espectro de salida se desea observar un pico o señal que 

determine que el enlace químico de cianuro esté presente. El equipo que se utilizó para 

realizar las mediciones es un espectrómetro marca Bruker, modelo Tensor 24. 

Metodología experimental 
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Una vez que se tiene el material para analizar se raspa de la placa con una lija y 

se deposita en una caja de petri. Con el uso de un mortero se pone los residuos 

obtenidos del lijado y se mezclan con bromuro de potasio (KBr). Los compuestos se 

mezclan haciendo presión sobre ellos y se depositan en un disco. Se hace presión sobre 

el disco hasta que se forma una pastilla compacta que se introduce el espectrómetro. Al 

abrir la compuerta como se muestra en la figura 30 se nota un haz de luz rojo en donde 

se coloca la pastilla. Se cierra el equipo y con la utilización del software del aparato, se 

procede a analizar el resultado. El software permite detectar y asignar valores de 

amplitud al espectro. Una vez que se han detectado los picos, que son las áreas de 

interés, se asigna un valor de amplitud. 

Figura 30. Equipo de espectrometría de infrarrojo 

El espectro obtenido mediante la técnica de IR se muestra en la figura 31: 
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Figura 31. Espectro de IR de la película de material depositado de un sustrato de vidrio corning con 
película de óxido de estaño 

Teniendo el espectro del compuesto se revisan los valores de los picos y se 

comparan con los de espectros de materiales con ftalocianinas documentados. El 

espectro de éstos tiene un pico característico con valor de 2158 cm-1 y es muy pequeño. 

Los ftalocianinatos poseen enlaces de cianuro de potasio que se rompen al realizar el 

proceso de electrosíntesis. Cuando esto sucede el potasio es sustituido por otro 

elemento. El pico mencionado indica la existencia del cianuro de potasio. Cuando este 

pico no se encuentra en el espectro se concluye que el enlace de cianuro en la quinta y 

sexta posición de la esfera de coordinación, se ha roto. 

Esta técnica permitió ratificar los resultados sobre vidrio corning con película de óxido 

de estaño obtenidos en la prueba de EDS, ya que en varias de las gráficas de EDS en 

vidrio coming se encontró potasio (K). La presencia de este elemento indica que no se 

rompió el enlace de cianuro. 

Las pruebas de IR de los sustratos de mica de oro y silicio altamente orientado no se 

pudieron realizar dado la poca cantidad de material que se deposito en estos. 

Microscopía de Fuerza Atómica 

La prueba de microscopia se realizó con la finalidad de obtener datos sobre la 

morfología y forma de deposición del material en las distintas películas. El dispositivo 

utilizado es un Microscopio de Fuerza Atómica (MFA-EC) NanoScope Illa (Digital 

Instruments), acoplado a un microscopio estereoscópico Zeiss StemiSVJ l. 

Metodología experimental 

La preparación del microscopio de fuerza atómica, se realiza como se muestra a 

continuación: 

Se utiliza un substrato de Grafito Pirolítico Altamente Orientado (HOPG), 

debido a sus características conductoras y aunque atómicamente es muy plano, lo cual 

permite la observación de los cambios en la superficie de éste durante la 
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experimentación en el AFM. Se monta una muestra de HOPG de dimensiones 1 cm x 

lcm x 1 mm, sobre un disco metálico que se fija mediante pegamentos conductores para 

asegurar la conductividad entre ambos. Posteriormente, se verifica la conductividad 

entre el disco y el HOPG con el uso de un multímetro al colocar una punta del aparato 

en contacto con el grafito y la otra en contacto con el disco metálico. Después, se coloca 

una rondana de teflón al centro del grafito para contener la solución electrolítica a 

trabajar (50 uL aprox.), tal como se muestra en la figura 32. 

electro lito 

Pegamento-1--..... \ ~~~ 

Para evitar 
fugas 

HOPG 
Electrodo trabajo 

Figura 32. Esquema de la preparación del electrodo de trabajo 

Preparación de celda electroquímica de AFM 

Se lava la celda electroquímica de vidrio con etanol y acetona para remover 

cualquier tipo de contaminación existente. Posteriormente, se coloca la celda dentro de 

un sonicador con agua y jabón por un periodo de 5 a l O minutos. Al concluir el proceso 

de lavado, se enjuaga la celda con agua destilada para posteriormente secarla con un 

poco de papel absorbente, esto con el fin de evitar que alguna marca de agua pueda 

interferir con el haz infrarrojo del microscopio. 

Preparación de las soluciones 

Las soluciones a utilizar para cada experimento fueron preparadas de la 

siguiente manera: Se disuelve una pequeña cantidad del o los compuestos a analizar en 

1 O mi de etanol. Se agita durante un periodo mínimo de 2 horas para lograr que la 

mayor parte del soluto se disuelva. Se filtra inicialmente con un filtro de un tamaño de 

poro de una micra y posteriormente con un filtro de 0.2 micras, esto con el fin de evitar 

que las soluciones analizadas contengan partículas no disueltas que pudieran precipitar 

sobre el grafito y pudieran ser confundidas con material electrodepositado. 

Montaje de la celda en el microscopio de fuerza atómica 
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Una vez que la celda esta limpia y seca, se procede a la colocación de los 

electrodos auxiliares, los cuales fueron previamente lavados para eliminar residuos que 

pudieran contaminar la solución. Se coloca entonces, el electrodo de referencia de plata 

(Ag) y el contraelectrodo de platino (Pt), además de las puntas de barrido del AFM en el 

centro de la celda, tal como se ve en la Figura 32. El disco que contiene el electrodo de 

trabajo de grafito, se fija magnéticamente al módulo de trabajo dentro del AFM. La 

celda es entonces colocada sobre el electrodo de trabajo e inmovilizada por medio de un 

soporte que la presiona ligeramente (figura 33). La solución previamente preparada y 

filtrada, es inyectada a través de un orificio de la celda. Finalmente, los electrodos de 

plata y platino son conectados al sistema y se ajustan los parámetros del microscopio. 

e Posicion del electrodo de ref (Ag) 

e Posicion del contraelectrodo (Pt) 

• Posicion y direccion de barrido de la 
punta 

Figura 33. Esquema de montaje de la celda 

a) Resultados de AFM en placa de vidrio corning con película de óxido de estaño 

En la figura 34, se muestra la deposición de material en el sustrato de vidrio 

coming con óxido de estaño. Se observa material con un aspecto rugoso. La deposición 

de material en la placa no fue uniforme en todas las zonas, aunque cabe mencionar que 

ésta fue la placa en la que más deposición de material se registró. Cada una de las 

fotografías muestra diferentes áreas de la placa. La causa de que el depósito de material 

no fuera del todo adecuado en el sustrato se atribuye a que al proceso de electrosíntesis 

duró menos de los quince días que requiere. Además el material utilizado en la reacción 

no fue aislado debidamente para evitar la mínima contaminación de la muestra. Lo que 

se buscaba con estas pruebas era observar la factibilidad de depósito en la placa. Por 

ende, no se hizo un proceso de electrosíntesis minucioso. Cuando la solución se 
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evaporaba, la placa se quedaba sin establecer contacto con la solución y al añadir 

acetonitrilo las sustancias no se mezclaban. Esa serie de factores afectaron la deposición 

del material y consideramos que por ello no se obtuvo una película uniforme. 

Figura 34. MFA de la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño. El material depósitado es 

ftalocianinato de fierro. 

b) Resultados de AFM en sustrato de Silicio con estructura altamente orientada 

En la figura 35, se muestra la deposición de material en la placa de silicio. En la 

MEB casi no era visible la presencia de material. En la MF A es visible material en 

cierto punto geométrico y con tendencia esférica. Las áreas con existencia de material 

en la placa de silicio fueron limitadas, sin embargo se logró encontrar las áreas donde se 

depositó el material. Las causas de la poca adherencia se atribuyen a que el silicio es un 

semiconductor, y a la irregularidad de los parámetros: nivel de solución, variación de 

temperatura, corriente, tiempo de exposición en el proceso de electrosíntesis. Los 

materiales semiconductores tienen la capacidad de variar sus niveles de conducción ante 

la variación de parámetros externos como la temperatura, corriente, etc. 
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Figura 35 . MFA de sustrato de silicio con estructura interna altamente orientada 

c) Resultados de AFM en mica con película de oro 

El oro es un excelente conductor y se esperaba la adherencia de grandes 

cantidades de material y la obtención de una película uniforme. Sin embargo, sucedió lo 

contrario, se encontraron pequeñas proporciones de material y estos no se depositaron 

uniformemente. El depósito se asemeja a pequeñas ''ámpulas" y está distribuido por 

toda la superficie. En la figura 36 es posible observar una gráfica del perfil del material. 

Figura 36. MFA de la mica con película de oro 

Con la MFA se observaron las distintas morfologías de los materiales moleculares 

depositados en los distintos sustratos. Sin embargo, es notorio que la deposición más 

uniforme se dio en el sustrato de vidrio corning con película de óxido de estaño, puesto 

que en los casos del silicio altamente orientado y la mica de oro hubo deposición, 

aunque no de forma uniforme. 

III.1.3 PRUEBAS DE ELECTROSÍNTESIS UTILIZANDO ÁNODO 

MODIFICADO 
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Dado que el mejor depósito se obtuvo en el sustrato de vidrio corning con película 

de óxido de estaño, este se usó en las pruebas de electrosíntesis para implementar el 

diseño propuesto de electrodo. 

a) Electrosíntesis de Ftalocianinato de cobalto utilizando placa de vidrio corning 

con película de óxido de estaño. 

Se mezclaron 65 mi de acetonitrilo y el compuesto ftalocianinato de cobalto, 

esto en las celdas 1,2,7 y 8. Para disolver el compuesto en el acetonitrilo se utilizó una 

pastilla agitadora magnética como se observa en la figura 37. El proceso duró 30 

minutos aproximadamente. Al mismo tiempo, se hizo una minuciosa limpieza de las 

celdas y de los electrodos utilizados como se observa en la figura 38. 

Figura 37. Mezcladora y pastilla agitadora 

Figura 38.Celda limpia y electrodo en proceso de limpieza 

Una vez obtenida la mezcla se introduce el ánodo modificado (figura 39), 

consistente en un cable banana-caimán dentro de un tubo de cristal, este caimán sostiene 

una placa de vidrio corning con óxido de estaflo. 
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Figura 39. Ánodo modificado consistente en cable banana-caimán dentro de un tubo de cristal, el caimán 

sostendrá a la placa de vidrio corning con óxido de estaño 

Se instaló el ánodo modificado junto con un electrodo convencional a la celda 

con la solución, y se conectaron a una fuente de corriente de 2µA y 5µA como se ve en 

la figura 40. Con ello comenzó el proceso de electrosíntesis, cada día se verificaba que 

los electrodos estuvieran en contacto con la solución y que la corriente fuese constante. 

Tras tres días de proceso se observó coloración violeta en las celdas 1 y 2 (Figura 41) y 

posteriormente se observó precipitación de material en las celdas 1 y 2. 

Figura 40. Celda con ánodo modificado consistente en placa de vidrio corning con óxido de estaño, 

dentro de solución de ftalocianinato de cobalto con acetonitrilo 

Figura 41. Celdas en proceso de electrosíntesis utilizando vidrio corning con óxido de estaño. 
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Después de 28 y 31 días se desmontaron las celdas 1 y 2, teniendo características 

muy similares. Se observó deposición de material en las placas de vidrio coming con 

óxido de estaño, además que se logró recuperar material que se encontraba precipitado 

en el fondo de la celda (figuras 42 y 43). 

(a) (b) (c) 

Figura 42. Celda 1. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio coming con 

óxido de estaño 

(a) (b) (e) 

Figura 43. Celda 2. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio coming con 

óxido de estaño 

Tras 30 días de proceso se desmontaron las celdas 7 y 8. En donde se observó 

una escasa deposición de material tanto en la placa como en el fondo de la celda. (figura 

44 y 45) 

(a) (b) (e) 
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Figura 44. Celda 7. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio coming con 

óxido de estaño 

(a) (b) (e) 

Figura 45. Celda 8. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio coming con 

óxido de estaño 

En la celdas I y 2 se obtuvieron mejores resultados que en las celdas 7 y 8. Dado que se 

depositó mayor cantidad de material en el sustrato y en el fondo de la celda. 

b) Electrosíntesis de Ftalocianinato de fierro utilizando placa de vidrio corning con 

óxido de estaño en una de sus superficies. 

Utilizando 65 mi de acetonitrilo y ftalocianinato de fierro se realizó una mezcla. 

Esta combinación se hizo para cada una de las siguientes celdas: 3, 4, 5 y 6 

respectivamente. Para disolver el compuesto en el acetonitrilo se usó una pastilla 

agitadora magnética. Los compuestos se agitaron durante aproximadamente 30 minutos. 

Paralelamente, se realizó la limpieza de las celdas y de los electrodos que se usaron. 

Una vez obtenida la mezcla se introdujo el ánodo modificado (figura 46) 

consistente en un cable banana-caimán dentro de un tubo de cristal, este caimán sostiene 

una placa de vidrio coming con óxido de estaño. 

Figura 46. Ánodo modificado 
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Posterionnente se instalaron tanto el ánodo modificado como el electrodo 

convencional a la celda con la solución, y se procedió a conectar los electrodos a una 

fuente de corriente a 2µA y 5µA. Hecho lo anterior, el proceso de electrosíntesis inició, 

cada día se verificaba que los electrodos mantuvieran contacto con la solución y que la 

corriente pennaneciera en los valores establecidos. Durante el proceso se observó una 

coloración violeta en las celdas (Figura 47). 

Figura 4 7. Celdas en proceso de electrosíntesis utiliz.ando vidrio corning con óxido de estaño. 

Después de 29 y 40 días se desmontaron las celdas 3 y 4, obteniendo 

características iguales. Se observó deposición de material en los sustratos y en el fondo 

de la celda, que posterionnente se filtro. El resultado del filtrado y la placa se colocaron 

en cajas de petri (figuras 48 y 49). 

(a) (b) (e) 

Figura 48. Celda 3. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio corning con 

óxido de estaño 
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(a) (b) (e) 

Figura 49. Celda 4. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio corning con 

óxido de estaño 

Las celdas 5 y 6 se desmotaron después de 28 días, obteniendo deposición tanto 

en el sustrato como en el fondo de la celda. El sustrato y el filtrado se depositaron en 

cajas de petri (figuras 50 y 51). 

(a) (b) (e) 

Figura 50. Celda 5. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio corning con 

óxido de estaño 

(a) (b) (e) 

Figura 51. Celda 6. (a) Precipitación de material en el fondo de la celda 

(b) Filtrado del compuesto restante (c) Deposición de material en placa de vidrio corning con 

óxido de estaño 

Las celdas 3 y 5 presentaron características similares a las celdas 1 y 2. Se 

observó deposición de material en las placas de vidrio coming con óxido de estaño, 

además que se logró recuperar material que se encontraba precipitado en el fondo de la 

celda (figura 52). 
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Figura 52. Celda 3. Deposición de material en placa de vidrio corning con óxido de estaño, 

además de precipitación de material en el fondo de la celda. 

Se realizó el proceso de electrosíntesis utilizando el ánodo modificado (placa de 

vidrio coming con óxido de estaño). Se utilizó ftalocianinato de cobalto, ftalocianinato 

de fierro y acetonitrilo como disolvente en estas celdas. Se manejaron tanto celdas de 

araña, como celdas convencionales, a temperatura ambiente (25ºC), y con corrientes de 

2µA y 5µA (ver tablas I al 8). A continuación se muestran las celdas montadas, 

observaciones hechas en las mismas, así como los resultados obtenidos: 

Figura 53. Celda convencional (lado izquierdo) y celda pata de araña (lado derecho) con ánodo 

modificado de vidrio coming 

Celda 1 Ftalocianinato de Cobalto: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 2 µA 

Temperatura: 25ºC 

Celda: convencional 

Tiempo: 28 días 
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Febrero 14 Se monta celda 

Febrero 17 Todo el material está del lado del ánodo, con un tono violeta, mientras 

que del lado del cátodo, se encuentra el acetonitrilo. 

Febrero 20 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Febrero 27 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Marzo 6 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Marzo 13 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio corning con óxido de estaño. Se recupera material que se 

encontraba dentro de la celda. 

Tabla 1. Celda 1: Ftalocianitado de cobalto con acetonitrilo, 2 µA, 25ºC 

Celda 2 Ftalocianinato de Cobalto: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 5 µA 

Temperatura: 25ºC 

Celda: Pata de Araña 

Tiempo: 31 días 

Febrero 14 Se monta celda 

Febrero 17 Todo el material está del lado del ánodo, con un tono violeta, mientras 

que del lado del cátodo, se encuentra el acetonitrilo. 

Febrero 20 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Febrero 27 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Marzo 6 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Marzol3 El lado del ánodo se encuentra de tono rosado, en el cátodo se observa 

precipitación de material. 

Marzo16 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio corning con óxido de estaño. Se recupera material que se 
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I encontraba dentro de la celda. 

Tabla 2. Celda 2: Ftalocianitado de cobalto con acetonitrilo, 5 µA, 25ºC 

Celda 3 Ftalocianinato de Fierro: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 2 µA 

Celda: convencional 

Temperatura: 25ºC 

Tiempo: 29 días 

Febrero 28 Se monta celda 

Marzo 3 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 10 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 16 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 23 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 28 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio coming con óxido de estaño. 

Tabla 3. Celda 3: Ftalocianitado de fierro con acetonitrilo, 2 µA, 25ºC 

Celda 4 Ftalocianinato de Fierro: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 5 µA 

Celda: Pata de Araña 

Temperatura: 25ºC 

Tiempo: 40 días 

Marzo 10 Se monta celda 

Marzo 16 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 23 La celda tiene un tono violeta. 

Marzo 28 La celda tiene un tono violeta. 

Abril 18 Se desmonta la celda, se observa muy poca deposición de material en 

la placa de vidrio coming con óxido de estaño, se realiza filtrado para 

recuperar material depositado en el fondo de la celda . 
. . 

Tabla 4. Celda 4: Ftaloc1amtado de fierro con acetomtrilo, 5 µA, 25ºC 
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Celda 5 Ftalocianinato de Fierro: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 2 µA 

Celda: convencional 

Temperatura: 25ºC 

Tiempo: 28 días 

Marzo 22 Se monta celda 

Abril 6 La celda tiene un tono azul-verdoso más intenso 

Abril 18 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio coming con óxido de estaño. Se realiza filtrado para recuperar 

material que se encuentra en el fondo de la celda. 

Tabla 5. Celda 5: Ftalocianitado de fierro con acetonitrilo, 2 µA, 25ºC 

Celda 6 Ftalocianinato de Fierro: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 5 µA 

Celda: Pata de araña 

Tiempo: 28 días 

Temperatura: 25ºC 

Marzo 22 Se monta celda 

Abril 6 La celda tiene un tono azul más intenso 

Abril 18 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio coming con óxido de estaño. Se realiza filtrado para recuperar 

material que se encuentra en el fondo de la celda. 

Tabla 6. Celda 6: Ftalocianitado de fierro con acetonitrilo, 5 µA, 25ºC 

Celda 7 Ftalocianinato de Cobalto: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 2 µA 

Celda: convencional 

Temperatura: 25ºC 

Tiempo: 30 días 

Marzo 28 Se monta celda 
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Abril 6 La celda tiene un tono violeta casi transparente. 

Abril 18 Se observa un tono violeta más intenso. 

Abril 21 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio coming con óxido de estaño. Se realiza filtrado para recuperar 

material que se encuentra en el fondo de la celda. 

Tabla 7. Celda 7: Ftaloc1anitado de cobalto con acetonitrilo, 2 µA, 25ºC 

Celda 8 Ftalocianinato de Cobalto: 0.2285 gr. 

Disolvente: 65 mi acetonitrilo 

Corriente: 5 µA 

Celda: Pata de araña 

Temperatura: 25ºC 

Tiempo: 30 días 

Marzo 28 Se monta celda 

Abril 6 La celda tiene un tono violeta casi transparente. 

Abril 18 Se observa un tono violeta más intenso. 

Abril 21 Se desmonta la celda, se observa deposición de material en la placa de 

vidrio coming con óxido de estaño. Se realiza filtrado para recuperar 

material que se encuentra en el fondo de la celda. 

Tabla 8. Celda 8: Ftalocianitado de cobalto con acetonitrilo, 5 µA, 25ºC 

Durante este proceso se utilizaron dos soluciones diferentes una utilizando 

fialocianinato de cobalto y la otra utilizando fialocianinato de fierro. En las celdas 3 y 

5, donde se utilizó fialocianinato de fierro, se observó una deposición uniforme en las 

placas presentando un color violeta tenue, mientras que en las placas de las celdas 4 y 

6 la deposición no fae tan uniforme y se presentó solo en algunas partes de la placa. 

En las celdas 1, 2 donde se utilizó fialocianinato de cobalto se observó una deposición 

similar a las placas de las celdas 3 y 5 pero con un color violeta muy intenso, pero en 

las celdas 7 y 8 en las que también se uso el compuesto de cobalto la deposición en el 

sustrato y en el fondo de la celda no fae mucha. Se pudo notar que en las celdas con 

fialocianinato de cobalto tarda menos tiempo en depositarse en el sustrato. Lo anterior 

se constató con la revisión constante de las celdas. El fenómeno mencionado se dio 

principalmente en la celda 1 y 2. 
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III.1.4 COMPARACIÓN DE LOS MATERIALES MOLECULARES OBTENIDOS 

EN LOS DOS TIPOS DE CELDAS 

Para realizar el estudio comparativo, se consultó el trabajo hecho por Diego 

Santamaría del Razo y Alejandro Valencia Zérpei4, que trabajaron bajo la dirección de 

la Dra. María Elena Sánchez Vergara. El trabajo citado muestra los resultados de 

procesos de electrosíntesis de ftalocianinato de fierro y de ftalocianinato de cobalto 

utilizando ánodo convencional (electrodos de platino), al cual se le denominará "Estudio 

Patrón". En dicho trabajo se realizó un estudio de voltametría cíclica que a continuación 

se detalla, con la finalidad de obtener los potenciales de óxido-reducción de las especies 

involucradas. 

Voltametría cíclica 

Una de las características de los compuestos para poder llevar a cabo la 

formación de materiales moleculares es el estar dentro de un rango de diferencias de 

potenciales redox. Las celdas preparadas para la síntesis de materiales moleculares están 

determinadas por la diferencia de potencial obtenido al restar el potencial del aceptar y 

el del compuesto donador, y dependiendo la especie se toma el potencial 

correspondiente. Para poder determinar los picos de óxido-reducción se utiliza la 

voltametría cíclica, la cuál se realizó durante el Estudio Patrón. 

Metodología experimental 

Para realizar este proceso, se utilizaron soluciones con una concentración de l x l 0-3 M 

de compuesto a analizar para un volumen de 1 O mi de disolvente correspondiente. 

Las mediciones hechas en el estudio patrón se hicieron con los siguientes electrodos: 

Electrodo de Trabajo: Platino 

Electrodo de Referencia: Plata 

Contraelectrodo: Platino 
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Antes de realizar la voltametría de un compuesto, es necesario realizar el 

"blanco", que consiste en preparar una solución con 5ml de disolvente más el electrolito 

soporte en una concentración de 0.1 M. El electrolito soporte es un material inerte en 

alta concentración que repele la atracción o repulsión del ión del compuesto al electrodo 

cargado. La superficie del electrodo puede cargarse positiva o negativamente, 

dependiendo del potencial aplicado. Esta superficie de carga puede repeler o atraer la 

difusión del ión a la superficie del electrodo, que puede causar un incremento o 

decremento en la corriente limitante, denominada corriente de migración. Esta es 

prevenida al adicionar una concentración alta de por lo menos 0.1 M de un electrolito de 

soporte inerte. En este caso el "blanco" fue adicionado en una cápsula de vidrio y se 

burbujeó con Nitrógeno durante 1 O minutos. Posteriormente, se introdujo un electrodo 

de trabajo y se definió la ventana de potenciales con la finalidad de observar las barreras 

catódica y anódica que restringen el área de trabajo. 

La denominación de "blanco" se hace para determinar las condiciones 

ambientales y normalizar el análisis y que no se registre contaminación ni alteraciones 

en las mediciones sobre el material de interés. Lo importante en esta técnica es 

encontrar los picos de oxidación y reducción para determinar la diferencia de 

potenciales Redox entre aceptores y donadores. Con esto es posible determinar la 

compatibilidad y aumentar la probabilidad de formación de materiales moleculares. 

Una vez obtenida la medición en blanco, es posible tomar la voltametría cíclica 

de los materiales de interés. Se crea una solución de 5 mi de la muestra y se coloca en la 

celda de análisis junto con el electrolito de soporte a la misma concentración que en la 

muestra "blanca". Se burbujea la muestra durante 1 O minutos con Nitrógeno para 

después introducir el electrodo de trabajo y así realizar la muestra. 

Resultados de la voltametría cíclica 

a) Ftalocianinato de cobalto 

La voltametría cíclica de este compuesto se lleva a cabo utilizando como 

disolvente etanol anhidro y como electrolito perclorato de litio en una concentración de 

0.1 M. Los parámetros de operación se muestran enseguida. 
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• Primer vértice de Potencial: 1.6 V 

• Segundo vértice de potencial: -1.6 V 

• Primer vértice de intensidad de corriente: 1 O µA 

• Segundo vértice de intensidad de corriente: -30 µA 

En el voltamperograma de la figura 54 no es posible observar con claridad picos 

de reducción u oxidación. Sin embargo, se observa con claridad el comportamiento del 

"blanco". La presencia absoluta del electrolito de soporte significa que la solubilidad del 

compuesto no fue lo suficientemente alta como para tener señales claras como las 

mostradas en la figura 55. Se eligen metales cercanos en su posición en la tabla 

periódica para obtener comportamientos de reducción similares. La figura 55 

corresponde al ftalocianinato de fierro y se supone que el Ftalocianinato de cobalto, 

figura 54, debiera tener un comportamiento redox similar. 
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Figura 54. Voltametria Cíclica de ftalocianinato de cobalto 

b) Ftalocianinato de Fierro 
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La voltametría cíclica del ftalocianinato de fierro se llevó a cabo utilizando 

como disolvente etanol anhidro y el electrolito soporte fue el perclorato de litio en una 

concentración de 0.1 M. Los parámetros de operación se muestran a continuación: 

• Primer vértice de Potencial: 1.4 V 

• Segundo vértice de potencial: -1 V 

• Primer vértice de intensidad de corriente: 16 µA 

• Segundo vértice de intensidad de corriente: -16 µA 

Este compuesto tiene un comportamiento interesante. Por ser un metal de 

transición, Fierro (111), tiene varios cambios energéticos presentando a su vez diversos 

procesos de óxido y reducción. Siguiendo el orden de un aceptor se comienza el análisis 

del lado izquierdo o negativo de la gráfica y se buscan los picos de reducción. Iniciando 

en -0.1 en la figura 53 se observa un comportamiento de oxidación con intensidades 

anódicas, continuando y pasando por el intervalo comprendido entre -0.1 V y 0.4 V no 

se observa ningún intercambio energético. En una intensidad muy catódica y con un 

potencial de 0.5 V se tiene un pico de oxidación muy prolongado en el cual 

probablemente pasa de Fierro (111) a Fierro (11). Comenzando con el barrido inverso se 

observa un pico muy pronunciado de reducción en el potencial 0.29 V y con 

intensidades anódicas extremas para los rangos de la gráfica, en donde seguramente el 

Fierro (11) vuelve a ser Fierro (111). Más adelante, negativamente hablando, en -0.22 V 

se ve un pico de reducción con intensidad anódica. Este compuesto, del que ya se había 

mencionado su interés, puede tanto oxidarse como reducirse pero para el interés de 

formar materiales moleculares únicamente se concentra la atención en el lado anódico o 

de reducción. 
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Figura 55. Voltametría Cíclica de ftalocianinato de fierro 

Los resultados anteriores muestran una diferencia en los potenciales redox que 

presentan el ftalocianinato de fierro y el ftalocianinato de cobalto a pesar de haber 

utilizado las mismas cantidades de disolvente y electrolito de soporte. Con los 

voltamperogramas se observa que el comportamiento redox es más claro en el 

ftalocianinato de fierro , sin embargo, del ftalocianinato de cobalto se menciona que 

su solubilidad no es del todo alta por lo que no es posible ver con toda claridad su 

comportamiento redox. 

a) Resultados en Espectroscopia de Infrarrojo (IR) 

El objetivo de utilizar ésta técnica fué el de encontrar las bandas energéticas 

correspondientes a las materias primas, dado que dicho compuesto tiene un espectro de 

infrarrojo muy característico. Esto es que a cada materia prima utilizada para la síntesis 

de los materiales que se espera sean moleculares, le corresponde un grupo funcional que 

puede o no encontrarse en el compuesto estudiado. La presencia o ausencia de esos 

grupos determina si la reacción se llevo a cabo de forma correcta, la probabilidad de 

presencia de elementos y en específico de compuestos, y la posición de los enlaces 

moleculares más importantes presentes en la cadena polimérica, que para ser de tipo 

molecular deben tener alta anisotropía y una estructura ordenada y simétrica. 
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Para decidir entre la fonnación de un material nuevo y la mezcla de materias 

primas, se necesita analizar los espectros IR de cada una de las materias primas del 

material obtenido. Si los picos o señales a detenninadas longitudes de onda del material 

sintetizado y de la materia prima son iguales, se revela que se generó una reacción y con 

ella, la fonnación de nuevo material molecular. Durante el proceso de síntesis se cambia 

inicialmente el estado de coordinación de los iones metálicos en la ftalocianina de 

fierro y en la de cobalto. El grupo funcional ciano es adicionado a la quinta y sexta 

posición de la esfera de coordinación del ión metálico. Dicha parte del compuesto es 

muy importante en esta parte del análisis, puesto que para obtener un material molecular 

es necesaria la existencia de moléculas altamente ordenadas, de carácter anisotrópico y 

que fonne largas cadenas simétricas. Dicha fonnación sólo se puede llevar a cabo 

mediante la sustitución del grupo ciano en la molécula del aceptor. 

Comparación de material obtenido con electrodos de platino y con ánodo modificado 

Al realizarse pruebas de IR con el material depositado en la celda 1 (ver tabla 1 ), 

se identificó el grupo funcional ciano presente en los ftalocianinatos (ver tabla 9 y figura 

56). Gracias a ese grupo es posible el traslape de orbitales y la sustitución de elementos 

pues ahí es dónde se colocan otros grupos funcionales para fonnar largas cadenas tipo 

poliméricas. 

Resultados IR CN- 1 

Estudio Patrón 2158 cm-1 

Electrosíntesis con ánodo 2149.45 cm_, 

modificado 

Tabla 9. IR del Ftalocianinato de cobalto con electrosíntesis convencional y electrosíntesis con 

ánodo modificado (vidrio corning con óxido de estaño) 

En la figura 56 se muestra el IR del material molecular de ftalocianinato de 

cobalto obtenido con ánodo modificado. En la demarcada zona de interés se puede 

observar un pico cercano a los 2158 cm-1
, con lo que se corrobora la presencia del grupo 

ciano y la correcta deposición de material molecular. 

Área de interés 
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Figura 56. IR de la celda 1, uti/i;ando ftalocianinato de Cobalto 

b) Resultados en Microscopía Electónica de Barrido (MEB) : 

Esta prueba nos permite observar la morfología del materia de estudio. En esta 

sección se pueden observar la morfología de los materiales obtenidos en celdas con 

ánodo modificado y en celdas con electrodos de platino. 

Celdas con ánodo modificado 

A continuación se muestra la morfología de los materiales obtenidos en sustratos de 

vidrio corning con película de óxido de estaño (ánodo modificado). 

En la figura 57 se observa un material rugoso que se depositó en toda la 

superficie del sustrato. En esta se muestran dos agrupaciones de material en diferentes 

puntos del sustrato. Además, se observa una concentración en capas en las zonas más 

cercanas a la superficie de la placa. 
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Figura 57. Material depositado en la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño a 5000 x, 

utilizando Ftalocianinato de Fierro 

En la figura 58 se observa el material depositado en el vidrio coming con 

película de óxido de estaño y es notorio que la deposición no sigue un patrón de 

ordenado. 

Figura 58. Material depositado en la placa de vidrio corning con película de óxido de estaño a 1,000 x, 

utilizando Ftalocianinato de Fierro 

Celdas con ánodo convencional 

A continuación se muestra la morfología de los materiales obtenidos con celdas con 

ánodo convencional. 

En la figura 59 se observa el material depositado con el uso de celdas con ánodo 

convencional (electrodos de platino). En esta imagen se observa un cúmulo de material 

con ciertas cuarteaduras. La cantidad de material observado en esta figura es menor que 

si se compara con la cantidad de material obtenido en el sustrato de vidrio coming con 

película de óxido de estaño. 
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Figura 59. Microscopía Electrónica de Barrido de Ftalocianinato de Fierro del Estudio Patrón 

En la figura 60 se observa el material depositado con el uso de celdas con 

electrodos de platino. El material se ve depositado en forma de pilas, y la cantidad del 

material es mayor en comparación con los resultados mostrados en la figura 59. 

Figura 60. Microscopía Electrónica de Barrido de ftalocianinato de cobalto del Estudio Patrón. 

En cuestiones de morfología y uniformidad, el material de la figura 60, obtenido del 

ftalocianinato de cobalto, y de la figura 59, obtenido de ftalocianinato de fierro, son 

más uniformes, puesto que en el primer caso se observa el material apilado y en el 

segundo caso, se ve una sola plasta de material con grietas. La deposición de 

material es mayor en el sustrato de vidrio corning con película de óxido de estaño 

en comparación con la cantidad de material obtenido con ánodo convencional. 

1/Ll.5 CONTRIBUCIÓN AL ESTADO DEL ARTE 
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Se busca aportar un electrodo que facilite el proceso de análisis y deposición de 

los materiales obtenidos mediante electrosíntesis. Con este electrodo se planea depositar 

material en sustratos de manera abundante y uniforme. Con los electrodos 

convencionales se obtiene poca cantidad de material y la deposición no es uniforme lo 

que hace más dificil y duradera la caracterización del material, más específicamente la 

obtención de parámetros de conductividad. En la actualidad, el proceso de 

caracterización de materiales se dificulta por la necesidad imperante de depositar el 

material molecular en película. Con la deposición en sustratos con características de 

adherencia favorables se logra la abundante y uniforme deposición de materiales 

moleculares, lo que facilita significativamente la obtención de parámetros posteriores en 

evaluaciones ópticas y eléctricas. Cuando el material no ha sido depositado en una 

película es necesario realizar un termogradimetría, donde se estudia el comportamiento 

químico del compuesto obtenido a diferentes temperaturas. Posteriormente, el material 

se evapora y se condensa en una película para después analizarse con espectroscopia de 

infrarrojo (IR) y con esto determinar si la composición química del material no ha sido 

alterada. Finalmente se realiza la caracterización del material. 

IV. CONCLUSIONES 

Pruebas de Microscopía 

El sustrato en el que se depositó material molecular en mayor cantidad y 

uniformidad fue el vidrio coming con película de óxido de estaño. En comparación con 

la mica con película de oro, la deposición fue en la mayoría de la superficie de la placa. 

En el caso del sustrato de silicio altamente orientado la cantidad de material encontrado 

fue mínima en comparación con la placa de vidrio coming con película de óxido de 

estaño. El material depositado en sustrato de vidrio coming con óxido de estaño fue 

similar al material observado en el Estudio Patrón. 

Espectroscopía 

Las pruebas de EDS muestran una deposición de material exitosa, puesto que en 

el análisis se encontraron los elementos que conforman el ftalocianinato de fierro y las 

correspondientes placas. En este análisis se encontró el elemento potasio (K) que indica 

la existencia del enlace cianuro de potasio, en el material molecular depositado. 
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El punto de comparación con la espectroscopía IR arrojó resultados muy 

similares a los de EDS. Esto se menciona con base en que se encontró un pico con valor 

de 2158 cm·1 en el análisis IR, que constata la existencia del cianuro. Tanto en EDS 

como en IR se puede hablar de la existencia del elemento potasio por lo cual se 

comprueba que los resultados obtenidos en ambas pruebas son correctos. Además al 

comparar los resultados obtenidos de IR con las placas de vidrio corning con óxido de 

estaño y el Estudio Patrón, se verifica que en ambos estudios se encuentra el valor pico 

del grupo ciano, lo que muestra que la electrosíntesis con ánodo modificado arroja 

resultados similares a los obtenidos con ánodo convencional 

Al elegir el sustrato de vidrio corning con capa de óxido de estaño, se procedió a 

realizar pruebas en base al diseño de la pinza conductora. La pinza se implementó con 

un cable caimán que provee las terminales para conectar el dispositivo a la fuente de 

corriente y para sostener el sustrato, obteniendo así el ánodo modificado. Hecho esto, se 

realizaron pruebas obteniendo resultados a corto plazo. Por lo general, un proceso de 

esta naturaleza dura aproximadamente 30 días y lo sobresaliente fue que ya se había 

depositado material en la placa a los 8 días. En general se montaron 8 celdas, y en todas 

se logró la deposición de material. En comparación con los resultados obtenidos en la 

etapa de prueba de sustratos la mejoría fue considerable. Las películas obtenidas con 

ánodo modificado y un proceso de electrosíntesis formal ( controlando temperatura, 

corriente y efectos internos), muestran una deposición uniforme a lo largo de toda la 

placa, sin embargo; en las primeras pruebas con ánodo modificado y con un proceso de 

electrosíntesis sin la rigurosidad debida, solo se logró una deposición irregular en 

cantidad y uniformidad. 

A simple vista se observa deposición de material en las diferentes placas. 

Durante las primeras pruebas las películas no fueron uniformes, ya que al no estar 

selladas las celdas, la solución se evaporaba y se adicionaba acetonitrilo, por lo que la 

solución no era homogénea. En ocasiones el caimán que sostenía las placas no estaba en 

contacto con la solución, lo que igualmente afectó la deposición. A partir que se 

comenzaron a montar celdas controladas, es decir lavadas, selladas minuciosamente, 

con atmósfera controlada y con un control de corriente, se observa una mayor 

deposición de material en las placas de vidrio corning con óxido de estaño, además de 

material precipitado en el fondo de las celdas. Para poder determinar que tan uniforme 
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es la película, es necesario realizar diversas pruebas, como la Perfilometría, que 

determina el espesor de la capa del material depositado en cierto punto. Estas pruebas 

no se pudieron realizar por el tiempo dedicado a la obtención de películas uniformes, 

aunque a futuro se harán. 

Figura 61. Deposición de material en vidrio corning con película de óxido de estaño 

Una vez desmontadas las celdas se pudo constatar que la mejor deposición de 

material en los sustratos, fue utilizando ftalocianinato de cobalto, ya que la deposición 

se presentó en toda la placa y con un color violeta intenso. La deposición de material en 

los sustratos utilizando ftalocianinato de fierro fue menor y presentó un color violeta 

tenue. El tiempo de la deposición de material en sustratos utilizando ftalocianinato de 

cobalto fue mucho menor que el tiempo utilizando ftalocianinato de fierro. 

Al final se compararon los resultados obtenidos en procesos con celdas con 

ánodo convencional y en celdas con ánodo modificado. Y se encontró que en las celdas 

con ánodo modificado se obtiene mayor deposición de material molecular, además que 

se pudo constatar mediante la comparación de resultados de espectroscopia de infrarrojo 

(IR), que se obtienen espectros similares. Tanto en el IR del material obtenido en celdas 

de ánodo modificado como de celdas convencionales se encontró el pico característico, 

cercano a los 2158cm-', de los ftalocianinatos. 

IV.1.1 PERSPECTIVAS Y TRABAJO A FUTURO 

El panorama fue claro puesto que se cumplió con el plan de actividades 

planteado al inicio. Se han cubierto en su totalidad los objetivos, puesto que las pruebas 

de MEB, EDS, IR y MF A están realizadas en su totalidad. Se implementó un prototipo 

de diseño para el ánodo modificado, utilizando el sustrato de vidrio coming con óxido 

de estaño, que fue con el que mejores resultados se obtuvieron en cuanto a uniformidad 
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de deposición y morfología; se realizó electrosíntesis con ftalocianinato de fierro, y 

ftalocianinato de cobalto utilizando ánodo modificado. Cabe mencionar, que se logró la 

deposición de material en las placas en ambos casos de manera abundante y unifonne en 

las placas, aunque realizando una comparación se puede decir que el compuesto que 

mejor resultado brindó fue el ftalocianinato de cobalto, ya que se logró el depósito de 

material en el ánodo modificado y en el fondo de la celda. Con la metodología 

mencionada a lo largo del trabajo se desea generar parámetros de comparación que 

pennitan establecer conclusiones sólidas sobre las pruebas con la celda de 

electrosíntesis convencional y la celda modificada. Es necesario realizar diversas 

pruebas como la Perfilometría, la cuales ayudaran a detenninar que tan unifonne es la 

película, además de evaluar las propiedades eléctricas y ópticas de las películas de 

material depositado. Lo anterior, con el propósito de saber si el material obtenido tiene 

características ópticas y eléctricas interesantes. 

IV.1.2 COMENTARIOS 

Se realizó la electrosíntesis con el uso de caimanes, inicialmente se pensó que no 

se depositaría material. Sin embargo, se logró la adherencia de material en el vidrio 

coming para la primera prueba. La implementación de los diseños del electrodo 

dependió de los resultados de estas pruebas, puesto que de una manera muy simple se 

lograron los resultados esperados. Los resultados arrojados de EDS y Microsopía 

Electrónica de Barrido comprobaron al 100% la deposición de material. Se corroboró 

que elementos como fierro, potasio, nitrógeno, carbono con los que se trabajó, estaban 

depositados en la placa. Se realizaron pruebas con otras placas de silicio y mica con 

película de oro para observar y comparar resultados entre las placas y de esta manera; 

llegar a una conclusión de cuál placa presentaba mejores resultados. 

La metodología seguida a lo largo del trabajo y las pruebas ayudan a observar la 

calidad de adherencia de los materiales experimentales: vidrio coming con óxido de 

estaño, silicio y mica con película de oro. Dicho proceso aclara la observación de la 

estructura molecular de los elementos obtenidos. Al estar el material depositado en una 

superficie plana y lisa (placa), se distingue la distribución y deposición de los materiales 

claramente. Finalmente, se llega a la conclusión de que la placa de vidrio coming con 

óxido de estaño brinda mejores resultados. 
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Al realizar las pruebas de electrosíntesis con el uso del sustrato de vidrio coming 

con película de óxido de estaño con compuestos a base de ftalocianinato de cobalto y de 

fierro y controlando la temperatura, atmósfera y corriente, se observó que las celdas con 

ftalocinainato de cobalto generaron más material y de manera más rápida. Sin en 

cambio, las celdas donde se utilizó ftalocianinato de fierro, tardaron más tiempo para 

generar material. 

Al hacer la comparación de resultados en celdas con electrodos de platino y 

celdas con ánodo convencional se vio una ventaje notable del prototipo implementado 

en cuestiones de cantidad de material obtenido. Además de que la modificación al 

proceso de electrosíntesis facilita de gran manera el proceso de caracterización dado que 

el material molecular obtenido ya está depositado en una placa. 
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APÉNDICE A 

ACTIVIDADES 

1. Diseño y fabricación de ánodos de vidrio coming con película de óxido de estaño 

2. Electrosíntesis de los materiales moleculares. 

3. Estudio comparativo de las técnicas de electrosíntesis. 

4. Análisis y elaboración de conclusiones. 

Nota: El diagrama de Gantt se encuentra en la parte de Anexos del presente trabajo. 

La duración del Proyecto fue de dos semestres tal y como se muestra en el 

Cronograma, esto debido a la complejidad en la fabricación y caracterización de los 

materiales moleculares. Se menciona la palabra complejo puesto que dicho proceso 

involucra variación de parámetros de electrosíntesis y la obtención de las condiciones 

óptimas de trabajo para la generación de material molecular suficiente para realizar un 

análisis. 

Las etapas generales realizadas durante el presente trabajo son: 

a) Diseño y fabricación de un ánodo en forma de placa para electrosíntesis de materiales 

moleculares. 

b) Electrosíntesis y caracterización de materiales moleculares en celdas con ánodo 

modificado, con el fin de facilitar la evaluación de las propiedades eléctricas como 

conductividad eléctrica y energía de activación en los materiales moleculares 

sintetizados. 

c) Comparación de los resultados obtenidos entre ánodo modificado y celdas 

convencionales. 

ACTIVIDADES REALIZADAS 

22 de Agosto: Primera junta en el Laboratorio de Termo-fluidos, en el que se nos 

explicó como utilizar el material. Se define el día Lunes, a las 4:00 p.m., como el día en 

que se revisarán las actividades realizadas durante la semana. 
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29 de Agosto: Se hace investigación sobre como realizar proceso de electrosíntesis. 

Además se genera lluvia de ideas para realizar electrosíntesis utilizando en una terminal 

del electrodo una placa de algún material sin definir. 

1 de Septiembre: Se realiza investigación sobre las diversas placas que se pueden 

utilizar en el proceso de electrosíntesis. Se concluye que una posibilidad es utilizar una 

placa de silicio, la misma que estudiamos la manera de introducirla en las diversas 

soluciones utilizadas en el proceso. Se trato de perforar una placa de silicio con un 

taladro, el cual tenía una broca de 1/64, (la más delgada que existe en el mercado). La 

placa no aguantó la presión del taladro y se partió. Quedó descartada la idea de perforar 

la placa. 

5 de Septiembre: Investigación sobre placa de silicio. Se verificó paso de corriente por 

la placa de silicio mediante el uso del multímetro (continuidad). Así mismo se pensó la 

posibilidad de construir un electrodo capaz de sostener una placa, sin importar el grosor 

de ésta. Se investigaron los posibles materiales para construir tal artefacto. Los 

materiales deben aguantar diversas soluciones como el acetonitrilo, el 1, 1,2 

tricloruetano, el etanol, el nitrobenceno, el clorobenceno. 

7 de Septiembre: Se realizaron algunos diseños de propuestas que se pensó podían 

servir como electrodo. El factor que se buscaba era que la capacidad de sostener una 

placa en su parte terminal. Algunos diseflos se realizaron en Pro E., Corel Draw, Free 

Hand y se analizaron para ver los pros y contras de cada uno de estos diseños. 

12 de Septiembre: Preparación de la primera electrosíntesis, utilizando una placa de 

vidrio coming, la cual está revestida en una de sus caras con una capa de Óxido de 

Estaño. La placa se sostuvo con una pinza (un caimán). El material depositado dentro de 

la solución (acetonitrilo) es ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)2), utilizando una 

corriente de 5µA. Se utilizará la pinza (caimán) como instrumento que sostendrá a las 

diversas placas. El caimán no debe entrar en contacto con la solución, para que no altere 

el experimento. Es probable que en un futuro se cambie este artefacto, por uno más 

sofisticado, el cual llegamos a la conclusión que se debe realizar de vidrio (aislante). Se 

69 



depende de la disponibilidad de tiempo de un vidriero que trabaja en la UNAM para la 

realización del mismo. 

19 de Septiembre: Continuamos con el proceso anterior, aumentando la dosis de 

acetonitrilo. A simple vista, se ve que la electrosíntesis se realiza con éxito. 

26 de Septiembre: Se preparó electrosíntesis utilizando una placa de silicio. La misma 

se sostuvo con una pinza (un caimán). El material depositado dentro de la solución 

(acetonitrilo) es ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)2) como en el proceso anterior con 

el objetivo de hacer un estudio comparativo posteriormente. Se agenda cita con Rogelio 

(laboratorista del laboratorio de CNC) para la siguiente semana. 

5 de Octubre: En el laboratorio de CNC se realiza la Microscopía de barrido para 

observar la placa de silicio y la placa de vidrio coming con óxido de estaño. La 

microscopía se realizó a 1000, 5000 y 10,000 x. Posteriormente se midió EDS de los 

objetos en observación. El EDS de la película de estaño. funcionó adecuadamente y se 

observa los picos de los materiales esperados, mientras que el EDS de la película de 

silicio no se observó ya que el filamento del instrumento de medición se quemó por lo 

que se agenda otro día para su observación. Se monta celda con placa de oro con las 

mismas características de las celdas anteriores. 

13 de Octubre: En el laboratorio de CNC se realiza la Microscopía de barrido para 

observar la placa de silicio la cual fue introducida en el proceso de electrosíntesis. Esta 

Microscopía se realizó a 1000, 5000 y 10,000 x. Posteriormente se midió EDS. Se 

observa como el material se depositó en capas en la placa, así mismo en el EDS se 

observan los picos de los materiales esperados. Se llega a la conclusión que la placa de 

vidrio coming con una capa de óxido de estaño funcionó de mejor manera ya que captó 

mayor cantidad de material. 

14 de Octubre: Se realizó IR sobre el material depositado en la placa de vidrio coming 

con película de óxido de estaño. 

20 de Octubre: Se realiza Infrarrojo del material depositado en la placa de Estaño. En el 

laboratorio de CNC se realiza la microscopía de barrido para observar la placa de oro la 
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cual fue introducida en el proceso de electrosíntesis. Esta microscopía se realizó a 1000, 

5000 y 10,000 x. Posteriormente se midió EDS. Se observa como el material se depositó 

en capas, como sucedió en las otras películas, así mismo en el EDS se observan los 

picos de los materiales esperados. 

24 de Octubre: Se busca agendar una cita en la UNAM para realizar la Microscopía de 

Fuerza Atómica y observar los diversos materiales obtenidos. Así mismo se empieza a 

trabajar en el trabajo escrito. 

31 de Octubre: Se logra cita en la UNAM para realizar MF A y se prevé realizar proceso 

de síntesis en placa de mica con película de oro para que sea analizada por las diversas 

técnicas. 

7 de Noviembre: Se obtienen resultados satisfactorios de MF A. Se procede con Análisis 

de resultados y redacción de primera entrega. Se inicia diseño de póster. 

14 de Noviembre: Se termina póster y primer documento de avance semestral. 

8 de Febrero: Construcción de ánodo modificado, consistente en un cable banana­

caimán, dentro de tubo de cristal, la función del caimán es sostener a la placa de vidrio 

coming con óxido de estaño. 

14 de Febrero: Se montó celda de electrosíntesis (celdas 1 y 2) utilizando ánodo 

modificado. Se utilizó solución (acetonitrilo) junto con ftalocianinato de cobalto 

(KFtCo(CN)2) con el objetivo de hacer un estudio comparativo posteriormente. 

28 de Febrero: Se mandó abstract para congreso en África. Se montó celda de 

electrosíntesis (celda 3) utilizando ánodo modificado. Se utilizó solución (acetonitrilo) 

junto con ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)2) con el objetivo de hacer un estudio 

comparativo posteriormente. 

10 de Marzo: Se montó celda de electrosíntesis (celda 4) utilizando ánodo modificado. 

Se utilizó solución (acetonitrilo) junto con ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)2) con el 

objetivo de hacer un estudio comparativo posteriormente. Se tuvo que hacer 
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modificaciones en el caimán (más pequeño) e introducir una placa de vidrio coming con 

óxido de estaño más pequeña para que pudiese entrar en la celda de electrosíntesis. 

13 de Marzo: Se desmontó celda 1 (con ftalocianinato de cobalto (KFtCo(CN)z)). Se 

recuperó material precipitado en la celda, además de observar deposición de material en 

la placa de vidrio coming con óxido de estaño. 

16 de Marzo: Se desmontó celda 2 (con ftalocianinato de cobalto (KFtCo(CN)z). Se 

recuperó material precipitado en la celda, además de observar deposición de material en 

la placa de vidrio coming con óxido de estaño. 

22 de Marzo: Se montó celda de electrosíntesis (celdas 5 y 6) utilizando ánodo 

modificado. Se utilizó solución (acetonitrilo) junto con ftalocianinato de fierro 

(KFtFe(CN)z) con el objetivo de hacer un estudio comparativo posteriormente. 

28 de Marzo: Se desmontó celda 3 (con ftalocianinato de fierro (KFtFe(CN)z). Se 

recuperó material precipitado en la celda, además de observar deposición de material en 

la placa de vidrio coming con óxido de estaño. 

4 de Abril: Se revisan celdas, observándose una cierta coloración violeta, además se 

observa material depositado en el fondo de las celdas 7 y 8. Se realiza IR del material 

recuperado en la celda 1, con ftalocianinato de Cobalto (ver tabla 1). 

17 de Abril: Se revisan celdas. Celda 4 tiene tono violeta, mientras que las celdas 5 y 6 

tienes tonos verdes, además de material depositado en las placas. 

18 de Abril: Se desmontan celdas 4, 5 y 6. Se observa poco material depositado en la 

placa de vidrio coming con óxido de estaño de la celda 4; mientras que las placas de 

vidrio coming con óxido de estaño de las celdas 5 y 6 están casi todas llenas de 

material. 

21 de Abril: Se desmontan celdas 7 y 8. Se observa poco material depositado en la placa 

de vidrio coming con óxido de estaño; mientras que las placas de vidrio coming con 

óxido de estaño de las celdas 1 y 2 están casi todas llenas de material. 
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22 de Abril: Se corrige trabajo final y se detallan aspectos de la presentación final. 

24 de Abril: Se entrega corrección de reporte final, presentación final y prototipo de 

póster. 

25 de Abril: Se corrige reporte final, se imprime póster. 

Infraestructura y recursos necesarios 

• Espectrofotómetro IR Perkin Elmer modelo 282-B, empleando pastillas de KBr para 

espectros vibracionales. 

• Microscopio electrónico de barrido con análisis de energía dispersiva 

• Celdas de electrosíntesis 

• Fuentes de corriente 

• Electrodos de platino 

• Sustrato de silicio altamente orientado 

• Sustrato de vidrio coming con capa de oxido de estaño 

• Acetonitrilo 

• Ftalocianinato de fierro (KFtFe(CNh) 

• Ftalocianinato de cobalto (KFtCo(CN)2) 

• Solventes 

• Balanza analítica 

• Estufa 
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VII. Anexos 
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Anexo. Diagramas de procesos: 

DISEÑO 

PropuOlla de 
dileftoo 

IMPLEMENTACIÓN 

Elección materiales, 
geometrfa, dimensiones 

FABRICACIÓN 

PERIODO DE 
EXPERIMENTRACIÓN 
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Preparación de material de 
laboratorio. 

Limpieza de electrodos y 
celdas 

Montaje de la celda 

Conexión de ánodo y cátodo 
a la fuente de corriente 

Aplicw diferencia de 
potencial entre etectrodos. 

Revisión periódica de 
electrodo (formación del 

material 

Recopilación de material 
generado 

Espedroscopla, ~ 
Oifracción c1e rayos 1 



Anexo. Póster 
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Anexo. Abstract enviado a congreso 

ELECTROSYNTHESIS OF MOLECULAR MATERIALS DERIVED FROM COBAL T 
AND IRON PHTALOCY ANINES USING ELECTROSYNTHESIS CELLS WITH 

MODIFIED ELECTRODES 

Dra. Maria Elena Sánchez Vergara, Dr. José Ramón Álvarez Bada, Francisco Espinosa, Japhet Martinez, Marco Vega 

Department ofEngineering and Electronics, Tecnológico de Monterrey, Calle del Puente #222, Col. Ejidos de 
Huipulco Tlalpan, ZIP Code 14380, México City, email: A00992489@itesm.mx 

Molecular materials are made from individually synthesized molecular units, which are characterized and 
organized in a condensed phase. The microstructure of this type of compounds is fundamental to understand its 
aggregate behavior. Molecular materials are generally conformed by regular molecular pilings that lead to preferential 
directions for electrical conduction. The presence of an extended molecular orbital provides a mechanism for electronic 
delocalization, signifying a large conduction band whose particular shape depends on the interactions between 
molecular orbitals from neighboring molecules, as well as a partially full valence band. 

In the present study, the phthalocyanine monomer is used in the synthesis of molecular materials as it forms a 
practically flat macrocycle with a system of 42 lt conjugated electrons. The presence of a great poly-conjugated cyclic 
electron-system determines optical, electrical and photophysical properties of phthalocyanines. Toe electrosynthesis 
process was chosen for the generation of the reported molecular materials. During the electrosynthesis process, the 
radical ion was generated by electrochemical oxidation and simultaneous crystallization. The resulting salt was 
recrystallized with the inorganic counter-ion ofthe support electrolyte. The electrosynthesis cell anode was modified by 
conductor material substrates. The materials used were gold-coated mica, tin-oxide-coated glass anda highly oriented 
silicon film. 

The material was deposited in each of the substrates as a thin film. The film thus obtained was analyzed by 
Scanning Electron Microscopy (SEM), Energy Dispersive X-Ray Specstroscopy (EDS), Atomic Force Microscopy 
(AFM) and Infrared Spectroscopy (IR). 

The tin-oxide-coated glass film showed the highest homogeneity and less rugged texture during the film 
characterization. Although sorne deposited material was found in the other substrates, there wasn't as much quantity of 
itas in the case ofthe tin-oxide-coated glass. 

The anode modification facilitated the material's deposition and the analysis process. The new design permits 
deposition on the films in an abundan! and uniforrn way; it further allows an easier and more reliable characterization 
and evaluation of electrical and optical properties than conventional electrodes. 

The electrosynthesis in electrochemical cells with both platinium- and tin-oxide-coated glass electrodes generales 
molecular materials with an amorphous appearance determined by individually-synthesized molecular units that are 
afterwards characterized and organized in a condensed phase. This is recommendable for the manufacture of thin films 
and the evaluation of their electrical properties because the traditional method generales molecular material in dust 
form that must first be vacuum-evaporated in order to produce a thin film. 
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Anexo. Calendario de actividades (diagramas de Gantt): 

ACTIVIDADES 
Planeación e investigación de los electrodos 

Investigación sobre las placas 

Elaboración de bocetos 

Construcción del dispositivo 

Experimentación con los dispositivos diseñados 

Conclusiones de la primera parte 

Investigación sobre la síntesis y la caracterización 

Concluir que materiales vamos a trabajar 

Conseguir los materiales requeridos 

Realizar la electrosíntesis del material seleccionado con el 
electrodo convencional 

Construcción de celda con ánodo modificado 
Realizar la electrosíntesis del material seleccionado con 
el electrodo propuesto 

Realizar comparaciones y ver resultados 

Realizar caracterización a partir de Espectroscopia IR 

Caracterización con Microscopia 

Otras técnicas de caracterización 

Estudio comparativo de las técnicas de electrosíntesis 

Análisis y elaboración de conclusiones 

Aqosto Septiembre 

2 3 3 4 

Octubre Noviembre Enero Febrero Marzo Abril Mayo 

2 3 411 2 3 411 2 3 4 2 3 4 2 3 4 2 3 4 1 1 2 3 4 
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