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Figura 25. EDS de la placa de vidrio corning con 6xido de estafio a 5,000 x

En la figura 25 se observan los resultados obtenidos de la prueba EDS por érea a
5000 x. Como se menciond, en la prueba de electrosintesis se utilizé acetonitrilo y
ftalocianinato de fierro. Los elementos que forman el ftalocianinato de fierro son
potasio (K), nitrégeno (N), carbono (C), y fierro (Fe). Los elementos predominantes de
la placa son el oxigeno y el estafio. Por ende, los elementos mencionados son los que se
espera encontrar en la muestra. En la grafica podemos ver la presencia de los elementos
mencionados que corresponde a la ftalocianina utilizada. Ademas se pueden notar los
elementos estafio y oxigeno que corresponden al sustrato de vidrio corning con pelicula
de 6xido de estafio. Con esto se corroboro la exitosa deposicion de material, al encontrar
que los elementos del material depositado se encuentran en la muestra. En esta gréfica

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 6xido de estafio a 10,000 x

La prueba quimica de EDS por 4rea, aplicada a la placa de vidrio corning con
6xido de estafio a 10,000 x (figura 26), presenta resultados similares a la grafica de la
figura 25. La unica diferencia fue la presencia de nitrégeno (N) y potasio (K), que
también son coherentes con los resultados esperados (son elementos del ftalocianinato
de fierro). Esta gréfica 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 éxido de estafio a 5,000 x
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La figura 27 es otra prueba quimica de EDS en la misma placa de vidrio corning

con Oxido de estafio a 5000 x ahora en otra region.

Para conocer la validez de los resultados se realizo otra prueba de EDS en un
drea separada a la que se habia analizado. Es importante notar que los resultados
obtenidos coinciden. Se tienen como elementos presentes el carbono (C), oxigeno (O),
potasio (K), fierro (Fe) y estafio (Sn). Dichos resultados ratifican la deposicion del
material en la placa (sin ruptura de los enlaces ciano en la quinta y sexta posicion de la

esfera de coordinacion), aunque cabe mencionar que el depésito no fue uniforme.

b) Placa de vidrio silicio altamente orientado
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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 area a
5,000 x aplicada a la placa de silicio. El material formado presenta elementos como
fierro (Fe), carbono (C), oxigeno (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; Ademas se puede
observar el potasio lo que da indicios de que el enlace ciano no se rompi6 dado que

aparece el elemento potasio (K).

a) Mica con pelicula 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), oxigeno (O), carbono (C), nitrégeno (N), potasio (K), fierro
(Fe), entre los se destacan elementos de las ftalocianinato de fierro. Con dicho hecho se
concluye que la deposicion de material en la placa de oro fue exitosa. Ademas, se puede

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

Con esta técnica se pudo observar que en todas las placas aparecieron los elementos
esperados del fialocianinato de fierro y del sustrato utilizado en cada caso. Con lo
anterior se corrobora la correcta deposicion del fialocianinato de fierro en los diversos
sustratos utilizados. Ademds, el elemento potasio (K) aparecio en el material

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

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

con oxido de estario

El andlisis se realizé con la finalidad de complementar los resultados obtenidos en la
prueba de EDS. En el espectro de salida se desea observar un pico o sefial que
determine que el enlace quimico de cianuro esté presente. El equipo que se utilizé para

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

Metodologia 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 presién sobre ellos y se depositan en un disco. Se hace presién sobre
el disco hasta que se forma una pastilla compacta que se introduce el espectrometro. 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 utilizacién 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 dreas de

interés, se asigna un valor de amplitud.

Figura 30. Equipo de espectrometria de infrarrojo

El espectro obtenido mediante la técnica de IR se muestra en la figura 31:
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) Primer vértice de Potencial: 1.6 V
o Segundo vértice de potencial: -1.6 V
o Primer vértice de intensidad de corriente: 10 pA

o Segundo vértice de intensidad de corriente: -30 pA

En el voltamperograma de la figura 54 no es posible observar con claridad picos
de reduccion u oxidacién. 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 sefiales claras como las
mostradas en la figura 55. Se eligen metales cercanos en su posicién en la tabla
periédica para obtener comportamientos de reduccion 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 Ciclica de ftalocianinato de cobalto

b) Ftalocianinato de Fierro
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Figura 55. Voltametria Ciclica de fialocianinato de fierro

Los resultados anteriores muestran una diferencia en los potenciales redox que
presentan el fialocianinato 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 mds claro en el
Stalocianinato de fierro, sin embargo, del fialocianinato 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 caracteristico. Esto es que a cada materia prima utilizada para la sintesis
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 reaccién se llevo a cabo de forma correcta, la probabilidad de
presencia de elementos y en especifico de compuestos, y la posicion de los enlaces
moleculares mas importantes presentes en la cadena polimérica, que para ser de tipo

molecular deben tener alta anisotropia y una estructura ordenada y simétrica.
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Figura 56. IR de la celda 1, utilizando ftalocianinato de Cobalto

b) Resultados en Microscopia Electonica de Barrido (MEB):
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Esta prueba nos permite observar la morfologia del materia de estudio. En esta

seccion se pueden observar la morfologia de los materiales obtenidos en celdas con

anodo modificado y en celdas con electrodos de platino.

Celdas con anodo modificado

A continuacién se muestra la morfologia de los materiales obtenidos en sustratos de

vidrio corning con pelicula de 6xido de estafio (4nodo modificado).

En la figura 57 se observa un material rugoso que se deposité en toda la
superficie del sustrato. En esta se muestran dos agrupaciones de material en diferentes

puntos del sustrato. Ademés, se observa una concentracién en capas en las zonas mas

cercanas a la superficie de la placa.
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Anexo. Diagramas de procesos:
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Anexo. Calendario de actividades (diagramas de Gantt):

ACTIVIDADES

Planeacion e investigacion de los electrodos
Investigacion sobre las placas

Elaboraci6n de bocetos

Construccion del dispositivo

Experimentacion con los dispositivos disefiados
Conclusiones de la primera parte

Investigacion sobre la sintesis y la caracterizacion
Concluir que materiales vamos a trabajar
Conseguir los materiales requeridos

Realizar la electrosintesis del material seleccionado con el
electrodo convencional

Construccion de celda con anodo modificado
Realizar la electrosintesis del material seleccionado con
el electrodo propuesto

Realizar comparaciones y ver resultados

Realizar caracterizacion a partir de Espectroscopia IR
Caracterizacion con Microscopia

Otras técnicas de caracterizacion

Estudio comparativo de las técnicas de electrosintesis

Andlisis y elaboracion de conclusiones
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