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Resumen.

RESUMEN

El trabajo realizado en esta tesis consistid en sintetizar dos compuestos organicos con
caracteristicas fisicas de semiconductor, es decir con banda de absorcién del gap 6ptico
menor o igual a 2.3 eV y que presente enlaces conjugado dobles y simples de forma
alternada para su posible uso como capa activa en celdas solares. Dicha capa activa es
donde se lleva a cabo la transformacion de la radiacion electromagnética proveniente de

la luz del sol en corriente eléctrica.

Los materiales sintetizados pertenecen a la familia de compuestos de tipo imina, y la
ruta de sintesis fue la convencional, en este tipo de sintesis los reactivos se dejaron
reaccionar por 24 horas con tolueno como disolvente y a una temperatura 100 grados,
de esa forma se obtuvieron los compuestos denominados OIC2C y el OIC5C en sdlido

basados en la materia prima bis octyl-diamiline y bis octyl-fluoreno, respectivamente.

Para saber si los materiales que se habian sintetizado eran los que se esperaban, se
realiz6 una caracterizacion quimica que consistié en una Resonancia Magnética Nuclear

y asi se corroboro que si eran los materiales que se estaban buscando.

Una vez obtenidos los compuestos se realizé una caracterizacidn dptica que consistio en
obtener los espectros de absorbancia y de transmitancia. La caracterizacion se realizé en
solucién, se usaron diferentes disolventes para conocer la influencia de estos en las
propiedades de absorcion de la luz. Se calcularon los coeficientes de absorcion de los
compuestos y posteriormente se obtuvieron de las curvas los valores de la energia de
banda prohibida o también llamado gap Optico obteniendo un valor de 2.3 eV. Este
valor estd dentro de los valores reportados en la literatura para semiconductores
organicos y con esto se comprobd que los materiales sintetizados tienen potencial para

ser usados como capa activa en la celda solar.

También se realizé la fabricacion de celdas solares organicas, usando P3HT y PCBM
como capa activa de la celda solar con la a finalidad de establecer la metodologia de
referencia de fabricacion de celdas solares y posteriormente fabricar una celda solar con

los materiales sintetizados en este trabajo.



Resumen.

Se realiz6 la caracterizacidn eléctrica de las celdas solares fabricadas como referencias y

las fabricadas con los materiales sintetizado en esta tesis.

Se reporta que el material sintetizado presenta mejores propiedades para fabricar

OLED:s.
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INTRODUCCION

En el mundo las fuentes principales para la generacién de energia eléctrica son los
combustibles fosiles, que por supuesto no son renovables y tienen un impacto negativo
al medio ambiente. Ademas de lo anterior, actualmente las reservas mundiales de estos
combustibles han disminuido y la demanda energética afio a afio es mayor, por ende se
han buscado nuevas fuentes de energia renovables, que sean mds econdémicas y que

tengan una menor afectacion hacia el medio ambiente (Vigil galan , 2008).

Una estimaciéon del crecimiento en la capacidad de generaciéon eléctrica mundial
realizada por el departamento de Energia de Estados Unidos arroja que el incremento
anual en la generacidon de energia serd de aproximadamente 1.6% anualmente (U.S.

Energy Information Administration, 2013).

Las fuentes de energia renovables mds explotadas en la actualidad son la energia edlica
y la energia solar debido a la disponibilidad que presentan. Para el afio 2040 se espera
que las fuentes de energia renovables ocupen un 26.6% de la generacién de energia
eléctrica, para de esta manera disminuir el uso de carboén, gas y otras fuentes de energia

poco rentables (Secretaria de Energia, 2013).

La energia solar es la fuente energética con mayor potencial, esto se debe a que la
cantidad de energia que recibe el planeta a diario es mayor a la demanda energética

anual y equivale a 1.4x103° J (Mishra, Angewandte Chemie).

La conversion de energia solar a eléctrica es lograda mediante el efecto fotoeléctrico, y
los dispositivos encargados de llevar a cabo esa conversion son las celdas solares. Estas
celdas son fabricadas de materiales inorgdnicos tales como el silicio, este tipo de celdas
han reportado eficiencias de conversion de potencia eléctrica superiores al 20 % (J.L,
2011). El incremento en la generacion de energia eléctrica a través de celdas solares ha

tenido un incremento anual del 50 % (International Energy Agency, 2013).

La capacidad de una zona para la conversioén de energia solar a eléctrica depende de la
radiacién que incida en el lugar. Debido a que México se encuentra ubicado en el

llamado cinturén solar y recibe SkWh por m? al dia haciendo que sea un sitio ideal para

-3



Introduccion.

la inversién de proyectos de energia solar fotovoltaica. En el 2012 México genero
14,501 MW a través de fuentes renovables de las cuales 36.8 MW corresponde a la
generacion fotoeléctrica a través de paneles solares (Cardona, 2013). Las ventajas que
presenta la generacion fotovoltaica son la abundancia del recurso solar, la escalabilidad,
la independencia de la red eléctrica y también que la instalacién y el mantenimiento son

minimos (Gerling Sarabia, 2013).

Como ya se menciond la tecnologia de las celdas solares actuales estd basada en
semiconductores inorgdnicos, y a pesar de la eficiencia actual que presentan, tienen
aspectos negativos que impiden que la explotacién de esta tecnologia avance, uno de
esos aspectos es que los procesos de fabricacién de los paneles solares son demasiado
costosas, ademds los residuos generados por las condiciones de fabricacion
especializadas son agresivos con el ambiente (J.L, 2011). Por lo anterior se han buscado

nuevos materiales que suplan las funciones de los semiconductores inorganicos.

La alternativa a los materiales inorgdnicos son los sistemas conjugados orgdnicos
basados en semiconductores organicos. Estos nuevos materiales permiten que los costos
de fabricacion se abaraten ya que los procesos y condiciones que se requieren para la
manufactura de los dispositivos fotoeléctricos no son complejos ni necesitan
condiciones especiales, ademds que los materiales empleados también son econdémicos.
Otra de las ventajas que presentan los semiconductores orgdnicos es su transparencia y
flexibilidad, por lo que pueden tener bastantes aplicaciones. Algunos de los dispositivos
que se manufacturan a partir de semiconductores organicos son los OLEDs, OFETs, y

las ya mencionadas las celdas solares (J.L, 2011).

Sin embargo existe un problema con las celdas solares organicas actuales, la eficiencia
de conversion de energia es baja en comparacién con las inorgdnicas. Ademas el tiempo
de vida también es muy reducido, estas tienen una duracién de meses o semanas. A
nivel mundial se tienen reportados valores de eficiencia del 12%, sin embargo en
México se tienen eficiencias reportadas de alrededor del 6%. Para que la tecnologia de
semiconductores orgdnicos tenga la capacidad de competir con los dispositivos
fabricados con silicio es necesario que alcancen eficiencias de conversidn por encima de

10%, que alcancen por lo menos 10 afios de la estabilidad operacional, y que sean
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industrialmente viables (Gerling Sarabia, 2013). Todo lo anterior lleva al estudio y
desarrollo de nuevos materiales orgéanicos, para que los dispositivos puedan cubrir las

necesidades planteadas.

El presente trabajo consiste en realizar la sintesis de nuevos semiconductores organicos
de la familia de las oligoiminas conjugadas, con la finalidad de estudiar sus propiedades
Opticas y eléctricas, la importancia de la ruta de sintesis, para asi conocer su potencial
para ser depositados en peliculas delgadas y construir una celda solar orgénica con los

compuestos obtenidos.



Hipotesis y objetivos.

HIPOTESIS Y OBJETIVOS

HIPOTESIS

La sintesis de oligoiminas conjugadas, mediante reacciones de condensacién a reflujo,
provee materiales semiconductores de bajo peso molecular, que ademds de ser
monodispersos, poseen propiedades Opticas, eléctricas, térmicas y mecdnicas puras, en

comparacioén con los polimeros andlogos.
OBJETIVO GENERAL

Sintetizar compuestos conjugados de tipo oligofenileniminas por sintesis convencional
y estudiar sus propiedades Opticas para posibles aplicaciones en celdas solares organicas

como capa activa de la misma.
OBJETIVOS PARTICULARES

1. Sintetizar la familia de oligofenileniminas conjugadas por el método
convencional.

2. Caracterizacion quimica de los compuestos sintetizados.

3. Caracterizacion 6ptica de los compuestos sintetizados

4. Depositar peliculas delgadas sobre substratos de vidrio y electrodos de metal de
Wood para las mediciones eléctricas.

5. Fabricar celdas solares de referencia utilizando los materiales P3HT y PCBM

6. Fabricar celdas solares utilizando como capa activa los compuestos sintetizados

en este trabajo y comprar su eficiencia con las celdas solares de referencia.



Marco Teorico.

CAPITULO I. MARCO TEORICO

I.1. SEMICONDUCTORES INORGANICOS

Segin la teorfa de bandas cuando los atomos se encuentran alejados entre si, de tal
forma que no existe interaccién entre ellos, se dice que los dtomos se encuentran
aislados. Por el contrario cuando N 4tomos se encuentran muy cercanos ocurre una
interaccion de los N orbitales atdmicos, esta interaccion da pie a la formacién de bandas
de energia permitidas, que son conocidas como bandas de valencia y bandas de
conduccién. La banda de mayor energia, vacia o parcialmente llena, se denomina Banda
de conduccion (BC) y se forma por la interacciéon de los N orbitales atomicos "p",
mientras que la Banda de valencia (BV) es la banda de menor energia, y esta se forma a
causa de la interaccién de los N orbitales atdmicos "s". Existe otra regién que se ubica
entre las bandas energéticas y que no pueden ser ocupadas por los electrones y se le
conoce como banda prohibida o barrera energética, en la figura 1.1 se presenta el

modelo de bandas mas sencillo, en el cual las bandas se consideran planas (Quintero

Torres, 1996).

Banda de conduccién
Banda prohibida

Banda de valencia

Figura 1.1. Modelo de bandas de energia.

De acuerdo a la distancia que separa a las bandas permitidas, los materiales se pueden
clasificar en tres formas segin se observa en la figura 1.2. Uno de ellos son los
materiales aislantes, en los que el nimero de electrones es el necesario para completar
una cierta cantidad de bandas de energia. La dltima banda llena se encuentra separada

de la préxima banda vacia por una regién de energia prohibida EG ("gap" de energia,
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con unidades en eV) que es demasiado grande, con lo que temperaturas fisicamente
posibles, no se pueden excitar electrones para que hagan un salto de banda a banda, de

modo que es muy dificil la circulacién de una corriente (Quintero Torres, 1996).

Otro tipo de material son los conductores los cuales poseen bandas energéticas muy
préximas o superpuestas, por lo que los electrones siempre encontraran estados libres en
su movimiento a través de la red dando pie a la conduccién de corriente (Quintero

Torres, 1996).

Y por tltimo se encuentran los materiales semiconductores, en los que el ancho de la
region prohibida es lo suficientemente pequefio como para que exista una probabilidad
apreciable de que los electrones ubicados en la banda de valencia adquieran la energia
necesaria para llevar a cabo la transicién hacia la banda de conduccién, para de esa

forma se inicie un proceso de conduccién (Quintero Torres, 1996).

Banda de
- Conducecion N Eleftfones
rd S / Libres Banda de
Conduccion
Banda J A
Eg=6eV “" Prohibida I Eg=1eV
I
Banda de \
Banda de
alenci H
g_,/’ Valencia \\“ necos Valencia
L

Figura 1.2. Diferencia entre la banda prohibida para aislantes, semiconductores y conductores
(Quintero Torres, 1996).

Lo que se describe anteriormente solo es vdlido para materiales semiconductores
inorgdnicos, los cuales poseen una red cristalina definida que permite la formacién de

bandas de energia (Quintero Torres, 1996).
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L.2. POLIMEROS CONJUGADOS
1.2.1. Hibridacion del carbono

La hibridacién consiste en una mezcla de orbitales puros en un estado excitado para
formar orbitales hibridos equivalentes con orientaciones determinadas en el espacio. La
hibridacion es una teoria que permite justificar la geometria y propiedades de algunas
moléculas que la teorfa de enlace-valencia no puede justificar. El 4&tomo de carbono
presenta un proceso de hibridacion o combinacién de orbitales atdmicos puros, dando
nuevos orbitales atdmicos hibridos. Al formar compuestos el dtomo de carbono puede
tener tres tipos de hibridaciénn sp’, sp” y sp,estas hibridaciones dependeran del tipo de
compuesto formado, derivados de alcanos (sp3 ), alquenos, aldehidos, cetonas , acidos

etc., spz, y alquinos, cianos, etc., sp (Moralez Ortiz & Sanchez Manzanares, 2003).

1.2.1.1  Hibridacion tetraédrica o sp3

La hibridacién sp’ (figura 1.3) ocurre cuando un carbono se une a través de enlaces
sencillos con otros cuatro 4tomos, ademds este proceso de hibridaciéon da como
resultado la formacién de una estructura tetraédrica (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon

Rivera, & Garcia Albendea, 1996).

Algunos materiales que poseen este tipo de estructura son los alcanos, haluros de
alquilo, alcoholes, éteres y aminas (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon Rivera, & Garcia

Albendea, 1996).

El dngulo que corresponde a la estructura tetraédrica es de 109.5°. La hibridacién se da
como sigue: 1 orbital s + 3 orbitales p = 4 orbitales sp’, esto es 4 enlaces o sigma de
un carbono enlazada a 4 dtomos (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon Rivera, & Garcia

Albendea, 1996).



Marco Teorico.

1.2.1.2  Hibridacién Trigonal plana o sp2

En la hibridacién sp” un carbono se une con dos dtomos de carbono a través de enlaces
sencillos, figura 1.4, ademads el carbono mantendra un enlace doble con otro dtomo de
carbono, y poseerd una geometria trigonal plana (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon

Rivera, & Garcia Albendea, 1996).

Las olefinas, hidrocarburos aromaticos, aldehidos, cetonas, 4cidos carboxilicos y
derivados, poseen esta hibridacion (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon Rivera, & Garcia

Albendea, 1996).

El angulo del enlace es de 120°, lo que forma una estructura de pirdmide, en la realidad
este tipo de hibridacién se caracteriza por la presencia de un doble enlace carbono-

carbono (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon Rivera, & Garcia Albendea, 1996).
El enlace doble se caracteriza por la presencia de un enlace o (sigma) y un enlace  (pi).

La hibridacién sp” es 1 orbital s + 2 orbitales p = 3 orbitales sp® (3 enlaces ¢, carbono
enlazado a 3 4tomos). Como sobra 1 orbital p sin hibridar tendremos 1 enlace w
disponible para formar un doble enlace, (Garcia Pérez, Olmo Lopez, Teijon Rivera, &

Garcia Albendea, 1996).

1.2.1.3  Hibridacion lineal o sp.

Aqui un carbono se une a dos 4tomos, y mantiene un triple enlace con uno de ellos .La
forma es lineal ya que su dngulo de enlace corresponde a 180° lo cual espacialmente
corresponde a una linea recta, en término de enlaces corresponde a un enlace triple en el
cual hay un enlace o (sigma) y dos enlaces m (pi), figura 1.5, (Garcia Pérez, Olmo

Lopez, Teijon Rivera, & Garcia Albendea, 1996).

Los orbitales sp se forman con 1 orbital s + 1 orbital p = 2 (2 enlaces o, carbono
enlazada a 2 4tomos). Como sobran 2 orbitales p sin hibridar tendremos 2 enlaces 7, los
cuales pueden ser usados para dobles y triples enlaces (Garcia Pérez, Olmo Lopez,

Teijon Rivera, & Garcia Albendea, 1996).
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orbitales atomicos cuatro orbitales

[ 3
2s 2p b
D |:|:|:| hibridacién
S

5 90 999%

geometria tetraédrica

Figura 1.3. Hibridacién sp® (G. Zorrilla, 2000).

orbitales atémicos tres orbitales el vacio
5 2
2s 2p > P
H hibridacion
— -

o 90 22 A"

geometria planar

1200

Figura 1.4. Hibridacién sp? (G. Zorrilla, 2000).
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orbitales atomicos dos orbitales dos orbitales
sp vacios 2p

2s 2p
[_I ’—‘—l—l hibridacion
s

O 29 :

geometria lineal

Figura 1.5. Hibridacion sp (G. Zorrilla, 2000).

1.2.2. Polimeros conjugados

Un polimero se puede definir como la repeticion de unidades bédsicas o mondmeros, y
estos estdn formados principalmente de dtomos de carbono e hidrogeno (Ponce Ortiz,

2008).

Este tipo de materiales presentan un esqueleto aromadtico, en el que cada uno de los
dtomos de carbono tiene una hibridacién sp?, en donde los tres orbitales sp? se
distribuyen dentro del mismo plano alrededor del dtomo de carbono. Ademads, cada
dtomo de carbono poseerd un orbital p,, el cual es perpendicular a los orbitales sp?. De
esa manera el esqueleto aromdtico estd formado por enlaces o entre los dtomos de
carbono debidos al solapamiento entre los orbitales sp?, y enlaces m debido al
solapamiento de los orbitales p,, figura 1.6. Ademds cuando ocurre el solapamiento de
los orbitales p, se da lugar a un orbital enlazante 7, y un orbital antienlazante ", los

cuales forman el LUMO y HOMO, que en semiconductores inorgdnicos seria
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equivalente a la banda de valencia y a la banda de conduccién respectivamente (Garcia

Moreno, 2012).

Figura 1.6. Union entre dos dtomos de carbono con una hibridacion sp? (Garcia Moreno, 2012).

Al igual que en los semiconductores inorganicos, a la brecha energética ubicada entre el

HOMO y el LUMO se le conoce como banda prohibida o bandgap. Ademds cabe

mencionar que el nimero de unidades repetidas dentro del sistema del polimero

conjugado determinara la distancia entre las bandas energéticas, esto se esquematiza en

la figura 1.7., (Garcia Moreno, 2012)

LUMO

Energia

HOMO . —
-
—

— —
5

1

3

4

Polimero

Nimero de unidades repetitivas

Figura 1.7. Formacion de bandas en un semiconductor orgdnico en funcion del niimero de unidades
repetitivas (Garcia Moreno, 2012).

La banda prohibida tipica para un semiconductor orgédnico oscila entre 1.5y 4.0 eV. Esa

banda prohibida no solo dependera de la distancia entre el HOMO y el LUMO, sino que

ademds el tamafio de esa banda estard relacionada con la longitud de la cadena (en el

caso de polimeros), la planaridad, la alternancia de la longitud de enlace, asi como la

presencia de impurezas dadoras y aceptaras de electrones. Hay que mencionar que las
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propiedades 6pticas de un semiconductor orgdnico quedan determinadas por el tamaiio

de la banda prohibida (Garcia Moreno, 2012).

1.3. SEMICONDUCTORES ORGANICOS.
1.3.1. Semiconductores orgdnicos

Las estructuras moleculares de gran cantidad de materiales que presentan propiedades
de aislante pueden ser modificadas de tal manera que presenten propiedades similares a
los semiconductores inorganicos, esto se logra al afiadir impurezas a la estructura del
material aislante, consiguiendo asi materiales semiconductores orgdnicos extrinsecos.
Este proceso es llamado dopaje al igual que en los semiconductores inorganicos. El
dopaje puede ser llevado a cabo a través de dos rutas, ya sea por dopaje quimico o

electroquimico (Choy M., 2002).

El dopaje quimico es aplicado cuando es necesario tener dopajes en altas
concentraciones y ocurre cuando se afiaden agentes quimicos dopantes de tipo p al
semiconductor organico, los cuales tienen la capacidad de remover electrones de la
banda de valencia (fenémeno de oxidacién) o de tipo n que tienen la capacidad de
agregar electrones a la banda de conduccion del compuesto orgdnico (fenémeno de
reduccion). Cuando ocurre una oxidacion en el material, se mantiene la neutralidad
mediante la adicién de aniones, cargas negativas, y cuando el material se reduce, la
neutralidad se mantiene mediante la adicidon de cationes, cargas positivas (Shirakawa,

Louis, MacDiarm, Chiang, & Heeger, 1977).

1.3.2. Clasificacion de los semiconductores orgdnicos

De acuerdo a la familia de los compuestos, los semiconductores orgdnicos se pueden
dividir en: oligoacenos, pequefias moléculas, polimeros, sistemas discéticos, complejos

de transferencia de carga, fullerenos, nanotubos y grafenos (Garcia Moreno, 2012).
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Oligoacenos: Poseen estructuras cristalinas que se encuentran bien definidas, algunos
ejemplos son el pentaceno, que posee 5 unidades repetitivas, el tetraceno, con 4
unidades repetitivas. En estos sistemas las propiedades de transporte de carga se ven
afectadas por las interacciones m — stacking, en la figura 1.8 se muestran algunos

ejemplos de estos compuestos (Pope & E. Swenberg, 1996).

= g N /\\\‘_{,
-2 L_ |[ |

Oligoacenos (n=2.3.4.5
representan naftaleno. antraceno.
tetraceno v pentaceno \
respectivamente) Riibhiens

Figura 1.8. Ejemplos de Oligoacenos (Garcia Moreno, 2012).

Oligéomeros y polimeros: Los polimeros estan formados por la repeticién de un nimero
ilimitado de mondémeros. La estructura electrénica y propiedades de estos sistemas
dependeran del grado de conjugacion a lo largo del esqueleto molecular. Los
oligémeros, a diferencia de los polimeros poseen un nimero finito de monémeros, y
pueden ser considerados como moléculas pequefias. Ademds, los oligdmeros ofrecen
una gran versatilidad debido a que sus propiedades fisicas y quimicas se pueden alterar
con facilidad. Los materiales conjugados en esta tesis pertenecen a esta categoria, y de
los cuales se estudian las propiedades Opticas en este trabajo entran dentro de esta
clasificacion (Fichou & Mater, 2000). A continuacién se muestran algunos ejemplos de

estos sistemas, figura 1.9.

\
/ \
{.;/ \§ Algunos de los oligdmeros (polimeros) mas estudiados:
N/ oligo(poli)parafemleno. oligo(poli)tiofeno.
Trifenilamina oligo(poli)parafenilenvimleno

Figura 1.9. Ejemplos de Oligomeros y polimeros (Garcia Moreno, 2012).

Sistemas dicéticos: Estos sistemas estin formados por un ntcleo aromatico
funcionalizado por varias cadenas laterales, el cual permite la organizacién en columnas

casi monodimencionales, por lo que el transporte de carga en estos sistemas serd en un
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solo sentido y se verd afectado por las interacciones m — stacking entre moléculas
vecinas, en la figura 1.10 se ejemplifican algunos de esto sistemas (Coropceanu, y otros,

2007).

R A N v Y
g I S LS g
O=Cy 11 p0s =T
— | — - H-
?_)J 0T <& —( ;«_<>=/ A
‘:\_-;} || _,gflx_;jl \’_'-\ H //’}"h. H'"’{ —
Q.'\ a— b F\ N | *tv -§>
b e \_:.-}'- = N p—
Trifenileno Perileno  Hexabencenocoronsno Fralocianina

Figura 1.10. Ejemplos de sistemas dicoticos (Garcia Moreno, 2012).

Complejos y sales de transferencia de carga: son aquellos sistemas en los que se
produce una transferencia de carga parcial entre una molécula dadora y otra aceptora,
dando lugar a un compuesto de tipo i6nico, en la figura 1.11 se presentan algunos
ejemplos de estos sistemas. El solapamiento que ocurre entre las nubes = de moléculas
adyacentes conduce a una ruta de deslocalizacién que permite tener una movilidad

elevada de electrones desapareados a través de apilamientos (Garcia Moreno, 2012).

N=C C=N
~\ |
S S
1—
s” s |
| — N=C C=N

Complejo TTE-TCNQ

Figura 1.11. Ejemplos de complejos y sales de transferencia de carga (Garcia Moreno, 2012).

Fullerenos, Nanotubos y Grafenos: Los fullerenos constituyen la tercera forma
alotrépica del carbono, junto con el grafito. Uno de los fullerenos mas conocidos es el
Ceo, €l cual estd formado por 60 dtomos de carbono ubicados sobre una superficie
esférica, en la que cada uno de los dtomos estd unido a tres vecinos a través de orbitales
hibridos sp?. Cabe mencionar que el Cgz, presenta propiedades de material
semiconductor tipo n, esto gracias a que el material presenta bajos niveles de energia
LUMO, lo que le permite la inyeccién de carga con facilidad, ademds presentan
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movilidades cercanas a los 0.5 cm?V~1s71,

Otro punto a mencionar es que los
derivados del Cgz( presentan el fenomeno de superconductividad (Brabec, Sariciftci, &

Hummelen, 2001).

Los nanotubos son estructuras tubulares de carbono que poseen didmetros de
nanémetros (Bosh Coch, 2014).Los nanotubos presentan muy buenas propiedades
eléctricas y mecdnicas, lo que les permite tener aplicaciones en dispositivos electrénicos

de tamafios nanométricos (Garcia Moreno, 2012).

El grafeno es una estructura nanométrica que posee una apariencia que se asemeja a una
capa de panal de abejas debido a su configuracion atémica hexagonal. Estd formada por
una sola capa de dtomos de carbono (Rodriguez Gonzédlez & Vasilievna Kharissova,
2008). Ademas presenta excelentes propiedades térmicas, eléctricas y mecdnicas, esto
gracias a que este tipo de estructuras posee una gran aromaticidad que permite que los
electrones m se deslocalicen a lo largo de la capa de grafeno. En la figura 1.12 se

muestran las estructuras del fullereno, el nanotubo y el grafeno (Garcia Moreno, 2012).

Fullereno Nanotubo Grafeno

Figura 1.12. Estructura del fullereno, nanotubos y grafeno (Garcia Moreno, 2012).

1.3.3. Aplicaciones de los semiconductores orgdnicos

Los semiconductores organicos son materiales de facil procesabilidad, los cuales poseen
una movilidad de carga adecuada y niveles altos de luminiscencia y la flexibilidad
mecanica, esto los hace ser considerados como la nueva generacién de materiales.
Algunas aplicaciones de estos materiales son las pantallas flexibles, celdas solares o
musculos artificiales. A continuacién se mencionaran algunas de las aplicaciones mas

destacadas de los semiconductores organicos (Mas Torrent & Rovira, 2009).
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1.3.3.1 Transistores de efecto de campo: OFETs

Un transistor es un dispositivo electrénicos semiconductor el cual puede trabajar como
amplificador, conmutador, oscilador, o rectificador. El primer transistor se desarroll6 en
1948 por Bardeen, Shockley y Brattain, haciendolos acreedores al Premio Nobel de
Fisica en 1956, sin embargo no fue hasta la década de los 80s que se fabricd el primer

OFET con materiales orgdnicos (Garcia Moreno, 2012).

Un transistor de efecto de campo es un dispositivo que consta de tres terminales en las
que la corriente a través del semiconductor conectado a dos terminales (fuente o source
y sumidero o drain) se controla aplicando un voltaje en la tercera terminal (puerta o
gate). Esta tension aplicada (V) induce un campo eléctrico a través del dieléctrico en el
que el semiconductor estd depositado y causa la formacién de una capa de acumulacién
de cargas en la interfase. Luego, mediante la aplicacién de una diferencia de voltaje
entre los contactos source-drain (Vsp) es posible medir la intensidad de corriente (I5p)
entre ellos (Mas Torrent & Rovira, 2009). A continuaciéon se describen las dos

arquitecturas bésicas de un OFET, figura 1.13:

¢ De contacto en la parte de la parte superior (top contact): en esta configuracion
los electrodos source y drain se depositan sobre el semiconductor organico.
e De contacto en la parte inferior (bottom contact): en esta distribucién el

semiconductor es depositado sobre los electrodos (Garcia Moreno, 2012).

Sumidero

Fuente

Fuente

Puerta

Substrato Substrato

Sumidero

Figura 1.13. Estructuras de un OFET: top contact (lado derecha), bottom contact (lado izquierdo).
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[.3.3.2  Diodos organicos emisores de luz: OLEDs

El efecto de la electroluminiscencia fue descubierto en la década de los setentas, pero
fue entre 1987 y 1990 que se desarrollaron los primeros OLEDs basados en pequeias
moléculas orgédnicas y polimeros como sustancias electroluminiscentes. El continuo
desarrollo de esta tecnologia ha permitido desarrollar diferentes dispositivos tales como

pantallas planas, méviles, y portatiles (Torres, 2002).

En la arquitectura de un OLED la capa del material semiconductor orgdnica es
intercalada entre dos electrodos, el citodo que generalmente es de calcio o aluminio y
un dnodo de ITO. A continuacién se muestra la figura 1.14 en la cual se muestra la

arquitectura basica de un OLED (A. Gonzélez & Aguilar P., 2010).

Catodo (Al o Ca)

Substrato

Figura 1.14. Arquitectura bdsica de un OLED.

El fenémeno de electroluminiscencia consta de las siguientes cuatro etapas:

1. Inyeccion de cargas positivas y negativas desde el dnodo y catodo
Transporte de la carga.

Recombinacién de las cargas para formar un exciton.

S

Relajacién radiativa hacia el estado fundamental mediante la emisién de un

fotén (Garcia Moreno, 2012).
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1.3.33 Celdas Solares Orgéanicas OPVs

A partir del descubrimiento del efecto fotovoltaico se desarrollé la primera celda de
silicio la cual sirvié como punto de partida para el uso de la energia solar como energia
alterna. (Guerra Martinez, 2009) Las celdas solares funcionan inversamente a los
OLEDs y las etapas que intervienen en la conversion de energia solar a energia eléctrica

son las siguientes:

1. Absorcién de luz por la capa del polimero conjugado, generando asi excitones.
Migracion de los excitones hacia la region de la interface.
Separacion de cargas.

Transporte de carga hacia los electrodos.

A

Almacenamiento de la carga en los electrodos (Garcia Moreno, 2012).

A continuacién se muestra una figura 1.15 la cual representa la generacion de corriente

eléctrica en una celda solar orgénica.

@ Aceptor r\
hv i -

()

Ano —
(1
Dador

Figura 1.15. Generacion de corriente eléctrica en una OPV.

1.3.4. Aspectos comunes

En los OFETs la movilidad determinara la corriente entre el electrodo source y el drain,
mientras que la inyeccién de carga eficiente permitird que existan los suficientes
portadores de carga. Por otro lado en OLEDs y OPVs cuando la movilidad de los
portadores de carga es similar la eficiencia de la recombinacidn/separacion de cargas se

maximiza, con lo que también se favorece que se encuentren/separen rapidamente las
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cargas, favoreciendo de esta manera la eficiencia del dispositivo (Chamorro Coral &

Urrego Riveros, 2012).

Por lo anterior se puede mencionar que los mecanismos de inyeccién de carga y
movilidad de portadores de carga en semiconductores orgdnicos son dos puntos de suma
importancia que deben ser considerados para el desarrollo de nuevos materiales (Garcia

Moreno, 2012).
L.4. CELDAS SOLARES ORGANICAS

Con el descubrimiento del efecto fotovoltaico, proceso mediante el cual se genera un
potencial eléctrico a través de la conversion de luz solar, se desarroll6 la primera celda
solar la cual empleaba materiales inorgadnicos tales como el silicio. La finalidad de lo
anterior fue buscar alternativas para la generaciéon de energia. Posteriormente se
encuentran materiales poliméricos orgdnicos que presentan propiedades similares a los
semiconductores inorgdnicos, con lo que se comienzan a desarrollar celdas fotovoltaicas

organicas (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).

Una celda solar tipica estd formada por una capa positiva (p) y una negativa (tipo n),

ambas capas son intercaladas formando una juntura p-n, (Maldonado Rivera, 2012).

1.4.1.  Operacion bdsica de las celdas solares orgdnicas.

Las etapas bdsicas implicadas en la conversiéon de luz a energia eléctrica son las

siguientes, figura 1.16:

1. Absorcién de luz en la capa orgdnica. Cuando hay incidencia de luz sobre la
celda solar, esa luz es absorbida por el material orgdnico y se producen
excitones. Un excitén es un par electron-hueco el cual se encuentra unido por
atraccion coulombiana.

2. Migracién de los excitones hacia la interface con el material aceptor.

3. Disociacidon de los pares electron-hueco debido al proceso de transferencia
electrénica entre las capas dadoras y aceptoras, con lo que se generan
portadores de carga libre.
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4. Transporte de carga a los electrodos. En esta etapa los huecos y electrones libres
emigran a sus respectivos electrodos, lo anterior produce un voltaje y una
corriente.

5. Almacenamiento de las cargas en los electrodos (Chamorro Coral & Urrego
Riveros, 2012).

Donor

LUMO Aceptor

Catodo

Anodo < 4

Homo

Homo

Figura 1.16. Procesos bdsicos que ocurren dentro de la capa absorbente de una celda solar orgdnica
(Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).

1.4.2. Tipos de celdas solares orgdnicas
1421 Celdas solares orgénicas de una sola capa.

Las celdas solares de una sola capa fueron los primeros modelos desarrollados, estas
estaban formadas solamente de una capa de polimero conjugado entre dos electrodos
metdlicos que tenfan como funcién la generacién de un campo eléctrico. Sin embargo
los polimeros conjugados poseen una constante dieléctrica baja, por lo que no se liberan
electrones ni huecos en la primera fotoexcitacién, si no que se forma un excitén que
debido al efecto schottky se disocia al entrar en contacto con el citodo, para asi generar
portadores de carga libre que migran haca su respectivo electrodo, de esta forma se
genera una corriente eléctrica. Los excitones generados solo poseen unas decenas de eV,
por lo que la eficiencia de conversién de potencia es limitada a un0.1%. A

continuacién se muestra la figura 1.7 en la cual se puede apreciar la composicién y el
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diagrama de bandas de energia en las celdas de una sola capa (Chamorro Coral &
Urrego Riveros, 2012).

_ W
WMo @ o
Polimero . 1 N
Semiconductor 77 T
A//1// romo @ ‘»‘g'{%\‘-\\-\ A\ AN
ITO ' G

(a) (b)

Figura 1.17. (a). Esquema de una celda solar de una sola capa. (b). Brecha energética entre el HOMO y
el LUMO en celdas de una sola capa (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).

1.4.2.2 Celdas solares orgdnicas bicapa

Debido a que las celdas de una sola capa presentan eficiencias de conversiéon muy bajas
se busco tener una arquitectura similar a la de las celdas inorgdnicas, por lo que estan
basadas en la heterounion de dos materiales con diferentes afinidades electrénicas y de

potenciales de ionizacion (Guerra Martinez, 2009).

En este tipo de celdas los materiales se depositan de forma secuencial, una sobre la otra
y entre los dos electrodos. Gracias a esto la disociacion del exciton en la interface de los
dos materiales es favorecida, asi los electrones migraran al material aceptor y los huecos

al material aceptor, para asi generar una corriente eléctrica (Guerra Martinez, 2009).

El inconveniente que presenta esta arquitectura es que el exciton fotogenerado se
disocia en una longitud de difusiéon aproximada de 10 nm esto dentro de la interface
donor/aceptor, y cuando se fabrica este tipo de celdas la interface resulta con una
longitud mayor a los 10 nm, por lo que la eficiencia que alcanzan este tipo de celdas es
de aproximadamente 3%. A continuacién se muestra este tipo un esquema de este tipo

de celdas figura 1.18, (Guerra Martinez, 2009).
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LUMO
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Aceptor de Electrones .
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Figura 1.18. (a). Arquitectura de una celda orgdnica bicapa. (b) Distribucion de las bandas de energia
en celdas bicapa (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).

1.42.3 Celdas BHJ (Bulk Heterjunction) o Heterounién en volumen.

En busca de obtener mejores rendimientos en las celdas orgdnicas se encontré una
nueva forma para la distribucién de los materiales donadores y aceptores. Este tipo de
celdas (heterounién) poseen como capa activa una pelicula delgada con un espesor
aproximado de 100 nm, la cual se compone de una mezcla homogénea de un polimero
semiconductor altamente conjugado (material donor) y algin derivado de fullereno
(material aceptor), quedando de esa manera en cualquier punto de la pelicula delgada

podemos hallar una mezcla donador/aceptor (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).

En la figura 1.19 se esquematiza la arquitectura de una celda BHJ. Con lo anterior se le
da solucion al problema presentado en las celdas bicapa, ya que aumentan las interfaces
entre los dos materiales, por lo que la distancia entre ellos disminuye, ademds se
favorece el proceso de disociaciéon del excitén y se disminuyen los procesos de
recombinacion, los factores anteriores permiten tener celdas con una eficiencia mayor,
en la figura se esquematiza la generacién de carga en celdas BHJ (Hoppea & Serdar

Sariciftc, 2004).

Las celdas solares BHJ tienen una eficiencia mdxima reportada de alrededor del 8.3%.
La capa activa estd formada generalmente por la mezcla de P3HT para el material donor
y PCBM, derivado del fullereno, este como material aceptor. Cuando estas celdas son
expuestas a la luz, esta atraviesa el sustrato transparente, el cual puede ser vidrio
alcalino o polietileno, después que la luz atraviesa el sustrato la capa activa absorbe
gran cantidad de esa luz, con lo que se genera una fotocorriente al interior del

dispositivo, figura 1.20. Para el contacto inferior generalmente se usa ITO, ya que debe
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poseer la capacidad de conducir huecos y para el contacto superior se usa una pelicula

de aluminio. (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012)

110

Soporte flexible

Figura 1.19. Arquitectura de una celda BHJ.

Se han realizado diversos estudios para conocer los factores que pudieran afectar la
eficiencia de la celda. Entre esos factores se sabe que la morfologia, los nuevos
polimeros utilizados, los nuevos derivados de fullereno, y las arquitecturas de la celda

empleadas, tendran influencia en el desempeino del dispositivo.

Polimero
o PCBM
@ Electron
(= Hueco
< Exciton
Radiacion incidente
. —> Difusién del exciton

4= Disociacion del exciton

PEDOT:PSS/ ITO

= Migracion de cargas

. < @'QQ

Figura 1.20. Generacion de carga en celdas solares BHJ (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).
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Los requisitos que debe cumplir un polimero para que pueda ser aplicado en celdas es
que sea capaz de fotogenerar cargas de manera eficiente a través de la absorcién de la
radiacion solar, ademds debe ser altamente conjugado para que asi las cargas se puedan

transportar con facilidad (Maldonado Rivera, 2012).

Buscando otras alternativas en la arquitectura de las celdas, se han variado los
materiales utilizados tanto para dnodos y catodos, un ejemplo de esto es el uso del Zno
como cdatodo y el PEDOT:PSS, Ag y tintas de plata como dnodo. Recientemente el
GPOM hizo uso del metal de Wood para el dep6sito del citodo, esto debido a que el
Wood metal puede ser depositado sin la necesidad de un sistema de evaporacién al
vacio, lo anterior gracias a que la temperatura de fundicidon de este material es de tan

solo 75 2C (Chamorro Coral & Urrego Riveros, 2012).
1.4.3. Caracterizacion eléctrica-optica de celdas solares orgdnicas

Este procedimiento consiste en medir la eficiencia de conversién (1) bajo una
iluminacién AM 1.5, el cual consiste en exponer la celda a una iluminacién de entre
800 W /m? y 1000 W /m?. Los pardmetros a emplear para realizar las mediciones, son
representados graficamente en la figura 1.21, y son el voltaje de circuito abierto (V,.), la
densidad de corriente de corto circuito (Jg.), el maximo voltaje de potencia (V,,), la
maxima densidad de corriente de potencia (J,,,) y el factor de llenado (FF) . El factor de
llenado y la eficiencia pueden ser calculados a través de las siguientes ecuaciones (Pérez

Gutiérrez & Maldonado Rivera, 2013).

Voclsc
= FF ——

_ VmJm _ Prnax

‘/OC]SC I/OC]SC

FF

Donde Py, es la intensidad de iluminacién incidente. Cabe mencionar que para obtener
valores elevados en eficiencia de conversion eléctrica es necesario que los valores de
Voes Jse» ¥ FF sean méaximos. En la figura 1.22 se muestra un grafico en el cual se
muestran las diferentes eficiencias logradas con diferentes polimeros y las curvas tipicas

de corriente-voltaje (Pérez Gutiérrez & Maldonado Rivera, 2013).
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FF

Pmax

Figura 1.21. Grdfica J-V para una celda OPYV tipica. Geométricamente, el factor de llenado (FF) puede
visualizarse como la razon de dreas del rectdngulo verde y el rectdngulo punteado Py gy [Voclsec--
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Figura 1.22. Eficiencias de conversion para diferentes polimeros semiconductores orgdnicos.

1.5. DEPOSITO DE PELICULAS DELGADAS UTILIZANDO LA TECNICA DE
CENTRIFUGADO

Las peliculas delgadas son un tipo de nanomateriales que presentan un espesor de entre
10 y 100 nm. El depésito de peliculas delgadas se aplica por ejemplo en celdas solares,
transistores, foto-catalizadores. El desempefio de los dispositivos anteriores dependera
de las propiedades que posea la pelicula. Estas propiedades son la estructura, el tamatfio,

la morfologia, la composicion, o el nivel de defectos. El método que se emplee para la
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deposiciéon de las peliculas delgadas estard directamente relacionado con las

propiedades de la pelicula (Nieto, Fernandez, Duran, & Moure, 1994).

Existen diversas técnicas por las cuales se puede hacer el dep6sito de peliculas delgadas.
La deposicién pude ser a partir de vapores, por ldseres o a partir de solucién. Sin
embargo la mayoria de técnicas hacen uso de equipos que son demasiado costosos cosa
que impide la experimentacién como herramienta (Nieto, Fernandez, Duran, & Moure,

1994).

Sin embargo existe una técnica que es de bajo costo y que presenta excelentes
resultados en la deposicion de peliculas. Esta técnica es conocida como deposiciéon por
centrifugado, y es generalmente usada para depositar materiales semiconductores
organicos los cuales no se pueden ser depositados por técnicas en las cuales el material
puede sufrir de una degradacidn, como por ejemplo el depésito por evaporacion térmica,
cosa que afectaria el rendimiento de la pelicula delgada. La técnica de centrifugado es
una de las técnicas mas sencillas para llevar a cabo el depésito de peliculas delgadas

sobre sustratos planos (Pérez Morales, 2005).

Las peliculas obtenidas al ser depositadas por centrifugado generalmente son bastante
uniformes, planas y de alta calidad. Sin embargo la calidad de la pelicula dependerd
directamente de la pureza del polimero a depositar, la velocidad a la que se haga el
depdsito, y la limpieza del sustrato donde se haga el depdsito de la disolucion (Pérez

Morales, 2005).

El instrumento mediante el cual se lleva a cabo el depésito de las peliculas es conocido
como spin-coater. Este instrumento posee un torno el cual tiene la funcién de
inmovilizar el sustrato mediante vacio para que cuando se efectué la rotacién este quede
sujeto. Al momento de preparar una pelicula, el material a depositar debe estar disuelto
y filtrado para minimizar la cantidad de impurezas que puedan afectar la pelicula. El
depdsito de peliculas por spin se podria dividir en las siguientes cuatro etapas, figura

1.23:
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1. Deposito: Se hace la deposicidn de una cantidad suficiente del material disuelto
sobre el sustrato, el sustrato puede estar en reposo o girando a menos de 5000
rpm. El depésito de la disolucién del material debe cubrir en exceso el sustrato,
esto con el fin de evitar la evaporacion del material disuelto, asi como para
asegurar la uniformidad de la pelicula delgada. Anterior a realizar el depdsito el
sustrato debe estar limpio y debe ser sujetado.

2. Spin up: El sustrato se hace girar de manera uniforme hasta que se alcance una
velocidad deseada. Gracias a la fuerza centrifuga la solucién del material
polimérico se esparce en toda la superficie sustrato.

3. Spin off: El sustrato se hace girar a una velocidad constante y a un tiempo
determinado, por lo que la disolucién sobre la superficie de este sufrird un
adelgazamiento y permitird que la pelicula resultante sea uniforme. El excedente
de la solucién serd desalojado de manera violenta de la superficie del sustrato.
Los factores que afectan la diferencia de espesor de la pelicula a lo largo del
sustrato pudiera ser la velocidad de rotacion del spin-coater, la viscosidad de la
solucidén y la tensién superficial.

Evaporacion: Mientras que las tres etapas anteriores ocurren de manera secuencial, la
evaporacion del disolvente ocurre durante todo el proceso. Sin embargo la evaporacion
total del disolvente generalmente se realiza por algiin tratamiento térmico. Esta etapa

permitird la compactacion de la pelicula (Pérez Morales, 2005).

1) 2)

;
t
I
FL

P

Figura 1.23. 1) Depdsito de la disolucion sobre el sustrato. 2) Spin up. 3) spin off. 4) Evaporacion del
disolvente (Pérez Morales, 2005).

El grosor de las peliculas se puede estimar ya que es inversamente proporcional a la raiz
cuadrada de la velocidad de giro. Visto lo anterior, se puede decir que el espesor de las

peliculas dependerd directamente de las etapas tres y cuatro (Pérez Morales, 2005).
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Las desventajas que presenta este tipo de depdsito de peliculas delgadas es que a pesar
de que el espesor de las peliculas se puede controlar relativamente variando la velocidad
de rotacién, la concentracion de la disolucion, o la temperatura, no se pueden fabricar
peliculas gruesas. Otro inconveniente que presenta es que no se puede hacer un doble
depdsito, ya que una vez que se hace el depdsito de una pelicula si se intentara depositar
otra sobre la pelicula anterior esta se puede disolver. Ademads si solo se buscara hacer el
depdsito en lugares especificos tampoco seria posible, ya que con esta técnica toda la
superficie es cubierta. Otro aspecto negativo es que solo se puede hacer el depdsito
sobre sustratos de pequefias dimensiones (Pérez Morales, 2005).

-30 -



Capitulo II. Antecedentes.

CAPITULO II. ANTECEDENTES

II.1. POLIMEROS CONJUGADOS

En el afo 1948 se comienzan a realizar trabajos de investigacién relacionados con
materiales poliméricos que presentaban propiedades de materiales semiconductores. En
ese trabajo de investigacion se encontrd que cristales de ftalocianinas y sus derivados
contaban con esas propiedades. Tiempo después, en la década de los 50 y de los 60 se
descubre que el naftaleno o el antraceno presentaban propiedades fotoconductoras y
electroluminiscentes. Sin embargo no fue hasta la década de los 70 cuando se detona
por completo la revolucidn cientifica en el drea de los materiales orgdnicos

semiconductores (Martinez Pérez, 2012).

En el afio de 1977 Hideki Shirakawa llevaba a cabo la sintesis del poliacetileno a partir
del gas acetileno, sin embargo no obtuvo los resultados esperados, ya que debia obtener
un polvo oscuro y opaco, pero en lugar de obtener eso, lo que resulto fue una pelicula
brillosa, con apariencia metélica, pero que a su vez presentaba la flexibilidad de un
pléstico, y ademds la conductividad que presentaba la pelicula era muy elevada (Baeza,

2005).

Lo anterior fue el resultado de un accidente, debido a que se le agrego mil veces mas
catalizador (I,), alterando asi la estructura del polimero. Posteriormente Shirakawa unié
esfuerzos con Heeger y MacDiarmid y juntos descubrieron que la conductividad del
poliacetileno podia ser modulado desde un cardcter de aislante hasta conductor, esto a
través del dopado con I, Br, o Cl,. Por tanto el descubrimiento de polimeros y
desarrollo de polimeros conductores los hizo acreedores al premio Nobel de Quimica en

2000. (Garcia Moreno, 2012).

Desde entonces han surgido gran cantidad de materiales poliméricos conjugados que
presentan bajo coste de produccion, flexibilidad y procesabilidad, como por ejemplo los
basados en la estructura de politiofeno (PT), polipirrol (PPy), poli(p-fenileno) (PPP),
poli(p-fenilenvinileno) (PPV) y poli(p-fenilenetileno) (PPE), (Martinez Pérez, 2012).
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Sin embargo la quimica orgdnica es muy versatil y permite el disefio y sintesis de nuevo
materiales, los cuales tengan una funcién especifica. Ademas los polimeros conjugados
existentes pueden ser modificados si se les incorporan diferentes grupos funcionales.
Con lo anterior los polimeros conjugados pueden tener aplicacién en sensores,

transistores, OLEDs y OPV, (Blanco Bazaco, 2010).

Al campo de investigacion que tiene como objetivo el uso de polimeros m-conjugados
para remplazar a los semiconductores inorgdnicos en dispositivos electrénicos, se le
conoce como electrénica molecular. Hoy en dia los polimeros m-conjugados son
grandes candidatos en aplicaciones electronicas ya que su fabricacion es de bajo coste,
derivado de los métodos empleados para la deposicion y la fabricacion de los

dispositivos (Blanco Bazaco, 2010).
11.1.1. Polimeros Conjugados Aplicados en Celdas Solares Orgdnicas

Los polimeros conjugados que actualmente se aplican para el disefio y construccién de
dispositivos fotovoltaicos son estables después de que se fotoexcitan con luz visible. Ya
que la estructura electrénica de un polimero conjugado se forma por enlaces o que se
forman debido a la union de atomos de carbono con diferentes hetereodtomos, tales
como el hidrogeno, el azufre o el nitrégeno. Ademads se forman bandas m-enlazantes y
m*-antienlazantes que se forman por la deslocalizacion de los pares de electrones
desapareados de los orbitales p, de cada dtomo de carbono sp?. La absorcion de luz
visible promueve un electrén de la banda 7 a la banda m*, pero para para que un
electrén sea promovido de la banda o se necesita mayor cantidad de energia, por lo que
la estructura electronica del polimero conjugado quedara intacta al ser fotoexcitada por
la luz visible, y eso favorece a que el material sea estable cuando se expone a la

fotodegradacion en una atmosfera inerte (Blanco Bazaco, 2010).

Algunas de las caracteristicas mds bdsicas que deben poseer los polimeros organicos

son los siguientes:

1. Modulado de sus propiedades electrénicas. Es posible hacer modificaciones a la
estructura de un polimero conjugado, o se le pueden agregar unidades de interés,
lo anterior con el fin de que absorba todo el espectro visible o solo regiones
definidas.
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2. Coeficientes de absorcién elevados de alrededor de 10°cm™1. Este fenémeno
que permite tener elevadas densidades Opticas con peliculas de espesores
menores a los 100 nm.

3. Altos rendimientos en la generacidn de cargas cuando el polimero conjugado es
mezclado con algin material aceptor de electrones. Esa mezcla permite que
ocurran procesos de transferencia fotoinducida y asi se puedan separar las cargas
promovidas por la luz solar (Blanco Bazaco, 2010).

I1.2. POLIIMINAS CONJUGADAS

Las poliiminas conjugadas pertenecen a una familia poco estudiada de los polimeros
conjugados (Kaya & Inor, Organomet.Polym., 2010). Estos materiales se obtienen por
la policondensaciéon de una diamina aromatica o hidracicina con un dialdehido o

dicetona aromaticos, figura 2.1, (Kalinova & Jossinov, 2007).

Rs Re Rs Rs

I
HN=——Rj=—=NH, + C=—Rp=—C — > HN—R—N=C—R;—C==0

R1,R2, v R3 puaden ser:

El R2 E3

Arilo Arilo H

0 Arilo H
Arilo Arilo Arilo o alquilo
0 Arilo Arilo o alquilo

Figura 2.1. Sintesis de poliiminas conjugadas (Martinez Pérez, 2012).

En 1923 Adams sintetizo las primeras poliiminas conjugadas como resultado de la
reaccion de policondensaciéon entre el tereftaldehido y las diamininas aromdticas
bencidina y o-anisidina. (Adams, Bullock, & Wilson , 1923) Luego en 1938 W.
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Steinkopf logro aislar un producto polimérico insoloble e infusible, esto haciendo
reaccionar hidricina con dialdehidos aromaticos tereftaldehido e infusible. (Steinkopf &
Edge, 1938) Posteriormente en 1950 se obtienen productos de bajo peso molecular ya
que se buscé sintetizar poliiminas conjugadas por policondensacién de dialdehidos
aromdticos con la diamina aromatica o-fenilendiamina e hidracina. D’ Alelio realizo los
primeros trabajos de investigacion acerca de polimeros térmicamente estables para
aplicaciones en aerondutica, sentando asi las bases para nuevas lineas de investigacion

enfocadas en la formacién de poliiminas (Martinez Pérez, 2012).

En la actualidad el interés en las poliiminas ha crecido ya que son mariales
isoélectronicos por lo que son semejantes a el poli (p-fenilenvinilideno), el cual fue el
primer polimero con electroluminiscencia que se reportd. (D’Alelio, Crivello, &
Schoening, , 1967) Por otra parte, las poliazinas son materiales que presentan una
estructura quimica similar a la del poliacetileno, con la diferencia que las poliazinas no
sufren oxidacién al estar en presencia de aire y ademds son térmicamente estables

(Wang, Shieh, LeGoff, & Kanatzidis, 1996).

La importancia que ha tenido el estudio de las poliiminas se debe a que son materiales
candidatos a materiales electrénicos ya que presentan propiedades semiconductoras, asi
como de optica no lineal y ademds pueden formar queletos (Wang, Shieh, LeGoff, &
Kanatzidis, 1996). También permiten la formacién de fibras y peliculas. Otras de sus
caracteristicas a resaltar en las poliiminas es que poseen gran estabilidad térmica, una
elevada resistencia mecdnica y un alto modulo elastico. La gran mayoria de las
poliiminas aromadticas presentan altos puntos de fusidn y bajas solubilidades lo que hace
que su caracterizacion y procesamiento se dificulten (Morgan, Kwolek , & Pletcher,

1987).
I1.3. RUTAS DE SINTESIS DE LAS POLIIMINAS CONJUGADAS

Las poliiminas conjugadas se sintetizan mediante reacciones de policondensacién entre
diaminas primarias y compuestos dicarbonilicos, y pueden ser en sdlido o en solucién

(Martinez Pérez, 2012).
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Para la policondensacién en solucién se han usado como disolvente el metanol, etanol y
agua y como catalizador se han probado 4dcidos de Lewis, sin embargo con estos se ha
observado que rdpidamente se alcanza el equilibrio quimico por lo que el polimero
presenta bajo rendimiento (Kaya, Koyuncu, & Culhaoglu, Polymer 2008, 2008). Lo
anterior ha orillado al uso de otros disolventes tales como el benceno o el tolueno ya
que con ellos el agua que se forma por la policondensacién puede ser eliminada a través
de destilacién azeotrépica y asi se obtienen mejores rendimientos en el polimero

(Grigoras, Catanescu, & Macromol, 2004).

Sin embargo los mejores resultados se han observado cuando se usan disolventes
polares aproticos o proticos. También los pesos moleculares se pueden aumentar, y es
posible si se agrega cloruro de calcio (CaCl,) o cloruro de litio (LiCl) al sistema de
policondensacién, ademds estas sales mejoran la solubilidad de la cadena
macromolecular creciente. También el cloruro de calcio (CaCl,) actia como agente

absorbente y elimina el agua en la reaccién (Thomas, Inganis, & Andersson , 1998).

En la policondensacién se puede prescindir del uso de catalizadores ya que estos se usan

en cantidades muy pequefias, algunos de los dcidos que se usan son el clorhidrico, el
sulftirico, el trifluoro acético y p-toluensulfénico. El peso promedio en nimero (M, )

de las poliiminas aromdticas obtenidas por policondensacién en solucién va de 500 a
2000 g/mol. Sin embargo cuando se ha usado el m-cresol a 200°C c6mo disolvente y se
han obtenido pesos moleculares de entre 5000 y 25000 g/mol (Thomas, Inganis, &
Andersson , 1998).

La formacion de una imina se debe al ataque nucleofilico del grupo amina sobre el
carbonilo electréfilo del aldehido o cetona para formar un hemiaminal, este pierde una
molécula de agua y se forma el grupo imina, en la figura 2.2 se observa el mecanismo

de reaccién (Martinez Pérez, 2012).
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Figura 2.2. Mecanismo de reaccion de la formacion del grupo imina (Martinez Pérez, 2012).

11.4. PROPIEDADES DE LAS POLIIMINAS.

11.4.1. Térmicas

La estabilidad térmica es una caracteristica de las poliiminas. También las poliiminas no
conjugadas que se sintetizan a partir de diaminas alifiticas primarias y tereftaldehido
presentan estabilidades térmicas préximas a los 300°C en nitrégeno y 250° en aire. En
general las poliiminas aromadticas presentan estabilidades térmicas cercanas a los 500°C
en nitrogeno y 430°C en aire. (D’ Alelio, Crivello, & Schoening, , 1967)

11.4.2. Eléctricas

Las poliazinas (figura 2.3 a) son polimeros conjugados que tienen nitrégeno y son
andlogos al poliacetileno, mientras que las poliiminas (figura 2.3 b) son andlogas a los
poliarilenvinilidenos. La presencia del heterodtomo también hace comparable a las
poliiminas con otros polimeros conductores como el polipirrol, politiofeno y polianilina
(Martinez Pérez, 2012).

—{—C—_N—N—_C—Ar+ —[~C:N—A#—N_—C—Ar+
n : n

Figura 2.3. Estructura de a) Poliazinas y b) Poliiminas (Martinez Pérez, 2012).

A diferencia del poliacetileno, las poliazinas son estables en el medio ambiente. Por otra
parte, mientras que el poliacetileno puede ser obtenido con cuatro estructuras estéricas,
figura 2.4, dependiendo de las condiciones del experimento, las poliazinas son
obtenidas solo como isdmero trans-transoidal, debido a las altas temperaturas usadas en
el paso de policondensacion. (Rivera, 2004) A diferencia del poliacetileno que ha sido
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dopado por método quimico, electroquimico o implantaciéon de ion, usando agentes
reductores u oxidantes, las poliazinas han sido dopadas solo con yodo. El proceso de
dopado de las poliazinas no estd completamente estudiado. Originalmente, los datos
espectroscopicos de la polimetilpoliazina dopada con yodo han sido interpretados
asumiendo un bipolarén de nitrégeno centrado portador de carga N¥) —-C=C - N,
Esta idea fue consistente con el comportamiento tipico de otros polimeros conductores
(Martinez Pérez, 2012).

A>_>_A>_>=
Ar Ar Ar Ar A Ar

a b
Ar
Ar Ar
DaWa ”
Ar Ar Ar
c d

Figura 2.4. Estructuras estéricas del poliacetileno: a) trans-transoidal, b) cis-transoidal, c) trans-
cisoidal y d) cis-cisoidal (Martinez Pérez, 2012).

11.4.3. Mecdnicas.

Las poliiminas arométicas son moléculas rigidas con alta anisotropia en sus propiedades
eléctricas, Opticas y termomecdnicas. La solidificacion rdpida (melt spinning) de sus
mesofases termotrdpicas origina una alineacién natural de las moléculas en la direccién del
flujo, que lleva a su alta rigidez mecdnica y a la formacién de fibras de alta resistencia. Las
propiedades mecdnicas pueden ser, ademds, mejoradas por recocido térmico a temperaturas
donde se lleve al material a un estado de equilibrio (relajacién estructural), por debajo de la
temperatura de flujo. Estas fibras han sido usadas para reforzar polimeros termopldsticos
como: poliamidas, poliésteres, policarbonatos, resinas ABS, poliacrilatos, entre otros
(Martinez Pérez, 2012).

Existen diferentes métodos para la obtencidon de poliiminas. Es por eso que en este
trabajo se uso la sintesis convencional usando tolueno como disolvente, y se hizo el
andlisis comparativo de las poliiminas obtenidas por esta ruta con las que se obtuvieron
por mecanosintesis, para con ellos poder aplicarlas en la fabricacién de peliculas
delgadas dependiendo de cudl mostrara mejores propiedades Opticas (Martinez Pérez,
2012).
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CAPITULO III. DESARROLLO EXPERIMENTAL

IIIL.1. SINTESIS MEDIANTE METODO CONVENCIONAL

Se sintetizaron dos compuestos el bis octyl-diamilene y el bis octyl-fluoreno,
nombrados OIC2C y el OICS respectivamente. La metodologia de sintesis empleada
fue la misma en ambos casos, lo que cambio fueron los reactivos usados y la cantidad
de los mismos. Para el OIC2C fue necesario pesar 0.055 g. de fenilendiamina y 0.1 g.
bis (octilox) tereftaldehido, mientras que para el OIC5C se pes6 0.1 g. de

diaminofluoreno y 0.1 g. de bis (octilox) tereftaldehido.

Una vez que se pesaron las cantidades de los reactivos correspondientes a cada
compuesto (OIC2C y OICS5C), estos se depositaron en un matraz de dos bocas con
tolueno a 60°C buscando la homogeneidad para que la reaccién ocurriera de manera
adecuada. También se colocd un agitador magnético dentro del matraz el cual nos

permitié tener una agitacion constante y homogénea en la reaccidn, figura 3.1.

Figura 3.1. Depdsito de los reactivos dentro del matraz.

La reacciéon se llevd a cabo dentro del matraz bajo una atmosfera inerte, y esta
atmosfera logré al colocar un globo lleno de gas argon, el globo se puede apreciar en la

figura 3.1.
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Se sell6 una boca del sistema con un tapén de goma, en la otra boca del matraz se
colocd un tubo con llave lo que nos permitié conectar ahi nuestro globo lleno de argén
con lo que se logré generar las condiciones necesarias para llevar a cabo la reaccidn.
Notese que el sistema no tuvo fugas, ya de haber sido asi el argén se hubiera escapado

por ahi y los resultados obtenidos en la reaccién no hubieran sido los esperados.

Con el matraz sellado totalmente y libre de fugas, se colocd dentro de un vaso de
precipitado con aceite, el aceite empleado fue de tipo automotriz, la cantidad requerida
de aceite serd la necesaria para poder cubrir la cantidad de disolvente que se encuentre
en el matraz y el tamafio del vaso serd el adecuado para que podamos introducir el
matraz. Después se colocé el vaso en una parrilla a una temperatura de 100 °C y a bafio
maria se calento la mezcla de la reaccidn, figura 3.2. En este tipo de calefaccion se

requiere agitacion para asegurar una temperatura homogénea en la reaccion.

Figura 3.2. Montaje del sistema de reaccion.

Se observé que la reaccién entro en reflujo, es decir, que conforme incremento la
temperatura el disolvente se evaporaba, sin embargo este no salia de la reaccion ya que

se condensaba en la parte superior del matraz y se volvia a incorporar a la reaccién por
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lo que el volumen se mantuvo constante. La reacciéon permanecié a 100 °C con

agitacion constante y atmésfera inerte durante un periodo de 24 horas.

Una vez que transcurrieron las 24 horas de reaccion, se retir6 el matraz del vaso de
precipitado, se extrajo el agitador, y lo que quedo contenido dentro del matraz es el

compuesto orgdnico (OIC2C o el OIC5C).

Una vez que obtuvieron las dos reacciones de los compuestos OIC2C y el OIC5C, se
extrajo el disolvente de cada uno de ellos ayudandonos del rota-vapor. La metodologia

se describe a continuacion:

El matraz se colocé en el rota-vapor, y el agua de su tina se puso a una temperatura en la
cual el disolvente pudiera ser evaporar, para nuestras reacciones se uso tolueno, y en
este la evaporacion ocurre a los 110 °C, ya que no es posible que el agua alcance esa
temperatura, se hizo uso de una bomba de vacio y con esto se redujo la temperatura de
evaporacion sin embargo la bomba no tuvo un funcionamiento adecuado, y se empled
mucho tiempo para tratando de extraer el disolvente sin logran avances, en la figura 3.3
a se pude apreciar el montaje. Debido a lo anterior se decidié retirar la tina del rota-
vapor y en su lugar se colocé una parrilla que permiti6 alcanzar una temperatura mayor.
Al matraz se le hizo entrar en contacto con la parrilla ya que esta se encontraba a una

temperatura cercana al punto de evaporacion del tolueno, figura 3.3 b.

Figura 3.3. a) Montaje convencional del rota-vapor. b) Adaptacion con la parrilla.
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La extraccion del tolueno en los montajes mencionados anteriormente ocurrié cuando el
tolueno fue evaporado y viajo a través de un tubo el cual contiene un serpentin por el
cual circulaba agua fria, este serpentin tiene la funcién de trabajar como un sistema
refrigerante el cual condensa el disolvente evaporado en el momento que este entra en

contacto con el serpentin.

El tercer método empleado para la extraccién del disolvente fue usando una trampa
Dean- Stark, una parrilla con agitacién y una pistola de aire caliente. La manera en que
se utilizaron se ilustra en la figura 3.4. El procedimiento por este método se describe a

continuacion:

1. El matraz que contenia la reaccion se colocé dentro de la parrilla, la trampa
Dean- Stark se colocé en la boca del matraz y se sujetdé con unas pinzas para
que esta se quedara fija, figura 3.4 a.

2. Se encendi6 la parrilla y se puso a una temperatura cercana a los 105 °, que es
una temperatura que se aproxima al punto de ebullicion del tolueno.

3. Mientras la parrilla alcanzaba la temperatura de evaporacién del tolueno, la
trampa también se calentd con una pistola de aire caliente a fin de que en el
momento en el cual el tolueno se evaporara, este no se condensara en el tubo de
la trampa debido a la baja temperatura y pudiera llegar a la parte de la trampa
destinada para la condensacién del solvente, figura 3.4 b, c.

Figura 3.4. a) Montaje de los instrumentos usados. b) calentamiento de la trampa Dean- Stark. c)
disolvente extraido.
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Una vez que se extrajo el tolueno y se dejé una minima cantidad en el matraz, se
precipito con hexano. Posteriormente de agregar el hexano en el matraz, lo resultante se
extrajo con pipetas y se llenaron tubos de plastico, figura 3.5, que posteriormente fueron
sometidos a un proceso de centrifugado, figura 3.6, el cual fue necesario para la
separacion de nuestro compuesto s6lido y del hexano por completo. Este ciclo de
centrifugado fue repetido hasta que el hexano no presento un color intenso, el equipo
usado fue un Cole Palmer. Después para eliminar el solvente ocluido en el compuesto
s6lido, el tubo se puso a bafio marfa a una temperatura de 50°C y se extrajeron los
residuos a través de una bomba de ultra alto vacio, asegurando asi la extraccidon total del
solvente, figura 3.7. Finalmente lo que quedo contenido en el tubo después del proceso
de centrifugado y de secado fue el nuestro compuesto semiconductor organico que
posteriormente fue sometido a diversos estudios como el de resonancia magnética
nuclear para verificar que efectivamente se obtuvo lo deseado y los estudios de
propiedades Opticas y eléctricas, asi como también para la deposicion de peliculas

delgadas sobre sustratos de vidrio.

Figura 3.5. Extraccion del compuesto precipitado.
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Figura 3.6. a) Colocacion de los tubos con el compuesto precipitado dentro del equipo de centrifugado,
b) Equipo de centrifugado empleado.

Figura 3. 7. Montaje para el secado del compuesto obtenido.
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II1.2. CARACTERIZACION OPTICA

En este trabajo de investigaciéon se estudid la influencia del disolvente en las
propiedades 6pticas de los semiconductores orgédnicos sintetizados. La caracterizacion
optica se realizé en solucién obteniendo los espectros de absorcion y transmitancia. Los
disolventes usados para la solucidn fueron el tolueno, diclorometano, THF, cloroformo,
y metanol, a una concentracion de 25 ml, la cantidad de semiconductores contenido fue
de 1 mg, ya que en este peso la solucién tenia una saturacién apropiada para su
caracterizacion, figura 3.8, el depdsito del material que se pesé y de cada uno de los
disolventes se llevo a cabo en un matraz aforado, posteriormente las soluciones se
depositaron en viales para que la exposiciéon a la luz no afectara al semiconductor,

figura 3.9.

e

Figura 3.8. Matraces aforados con diferentes disolventes pero misma concentracion de compuesto.
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Figura 3.9. Viales con cada una de las soluciones a caracterizar.

111.2.1. Mediciones opticas de absorbancia y transmitancia.

Para realizar las mediciones de absorbancia y transmitancia se coloc6 una solucién a la
vez en una celda de cuarzo Perkin Elmer, se usaron celdas de cuarzo, figura 3.10 a, esto
debido a que el cuarzo no absorbe ninguna longitud de onda de la luz y por lo tanto no

afecta los resultados de las mediciones.

Figura 3.10. a) Celdas Perkin Elmer, b) Equipo Lambda XS Perkin Elmer, c) Tipo de grdficos de
absorbancia y transmitancia arrojados en el equipo.
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Para llevar a cabo las mediciones, una celda se colocé dentro del equipo Lambda XS de
Perkin Elmer, figura 3.10 b, y se corri6 el andlisis de absorbancia y de transmitancia en
funcién de la longitud de onda, de esta manera se generaron datos y graficos que se

exportaron a una computadora para poder ser analizados, figura 3.10 c, d.

II1.3. METODOLOGIA PARA LA FABRICACION DE CELDAS
SOLARES ORGANICAS.

I11.3.1. Limpieza de sustratos

Para el depésito de peliculas delgadas fue necesario que los sustratos fueran sometidos a
un proceso de limpieza que consiste en un bafio ultrasénico, esto con la finalidad de
remover impurezas y otras particulas que impidieran la correcta adhesion de la pelicula

a depositar.

Se utilizaron dos tipos de sustratos, uno de vidrio con recubrimiento de ITO que serviria
para la construccién de la celda solar y otros de vidrio sin ningtn tipo de recubrimiento,
con dimensiones de 25 x 75 mm, estos dltimos solo se usaron para hacer pruebas

anteriores a la de la construccion de la celda.

La tina ultrasénica utilizada para el lavado de sustratos fue una modelo USC-100, figura

3.11, marca Steren la cual posee las siguientes caracteristicas:

¢ Una frecuencia de funcionamiento de 42 kHz.
¢ Ciclos de lavado de 3 minutos.

* Tina con una capacidad maxima de 500 ml.

Figura 3.11. Tina ultrasénica Steren Modelo USC-100.
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A continuacién se describe la metodologia que se empled para la limpieza de los dos

tipos sustratos:

Los sustratos de vidrio sin recubrimiento, primero se lavaron con jabén en polvo y una
esponja, se enjuagaron con agua corriente y después se colocaron uno a la vez dentro de
un vaso de precipitado lleno de agua destilada, posteriormente ese vaso se introdujo
dentro de la tina ultrasénica y se le aplicaron 7 ciclos de lavado, una vez que se
completaron los ciclos con unas pinzas se retir el sustrato del vaso con agua destilada y
se colocd ahora dentro de otro vaso con acetona, la cantidad de acetona al igual que la
de agua destilada debe ser la suficiente para que el sustrato sea cubierto en su totalidad,
los ciclos que se aplicaron con acetona fueron 5, una vez completados ambos ciclos los
sustratos se colocaron en una parrilla a 100 °C con la finalidad de eliminar la humedad
que pudiera existir, figura 3.12. En la figura 3.13 se ilustra la forma en la que se
colocaron los vasos de precipitado asi como los sustratos dentro del equipo ultrasénico.
Debido a que el lavado se efectué de un sustrato en uno se colocaron dos vasos de
precipitado dentro de la tina, uno con acetona y otro con agua destilada, esto con el fin

de agilizar el proceso.

Figura 3.12. Tratamiento térmico del sustrato para la eliminacion de humedad.
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Figura 3.13. Arreglo experimental para la limpieza de sustratos.

El método que se utilizé para el sustrato con recubrimiento de ITO fue diferente, este no
se lavé con agua y jabon, solamente se le aplicaron 7 ciclos con agua destilada y 5 con

acetona, figura 3.14, también este sustrato se calentd para que se secara completamente.

Figura 3.14. Tina ultrasdnica con los vasos en los cuales se les dio el lavado a los sustratos, un vaso de
precipitado lleno acetona y otro de agua destilada.

111.3.2. Preparacion de soluciones

Para preparar la solucién de la capa activa se pesaron 15 mg de P3HT y se deposité en
un vial, después se le agregaron 5 ml de clorobenceno y con un globo lleno de argén se
puso una atmosfera inerte, el montaje se puede apreciar en la figura 3.15. Ya con el

matraz con P3HT y atmosfera inerte, este se colocado en una parrilla a 70° C y se puso
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en agitacion a 500 rpm durante 24 horas. Mientras lo mencionado anteriormente ocurria
también se pesaron 15 mg de C60 y se depositaron en otro vial, al cual se le agregaron 5
ml de clorobenceno, esta reaccién solo se puso en agitacién a 500 rpm por 24 horas a
temperatura ambiente, figura 3.15. Una vez obtenidas las dos reacciones, estas se
depositaron juntas en un vial y la mezcla se puso en agitacién por 20 minutos. De esta
forma la capa activa fue el resultado de la mezcla de las reacciones de P3HT y PCBM,

la relacién que se empleo fue de 1:0.8 -wt. de peso.

Figura 3.15. Preparacion individual de la reaccion de P3HT (vial de la izquierda) y el C60 (vial de la
derecha).

Para la capa transportadora de huecos se pusieron ml de PEDOT:PSS en un vial y se
puso en agitaciéon por 20 minutos, figura 3.16, después el vial fue introducido en el
equipo ultrasénico por 10 minutos para asegurarnos que el PEDOT:PSS quedara bien

disuelto.
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Figura 3.16. Agitacion del PEDOT.

111.3.3. Depdsito de peliculas delgadas por Spin Coating

Para el depésito de las peliculas delgadas se utilizé un Spin Coater, figura 3.17, que se
disefi6 y se fabricé en la UAEH por el Doctor Armando Irvin Martinez Pérez y el
alumno Mario Quezada Quezada. (Martinez Pérez, 2012) Las caracteristicas del equipo

son las siguientes:

* La base sobre la cual gira el disco del Spin Coater mide 12x12 c¢cm con 3.8 cm
de espesor

* Posee una potencia de 18 w
* La velocidad méaxima alcanzada por el disco va de 2650-3000 rpm

* Cuenta con una interfaz de control, que estd formada por un teclado matricial,
un push botton y un display de cristal liquido. A esta interface se ingresa el
valor maximo de velocidad y el tiempo de duracion del giro, esto se lleva a
cabo por medio del teclado matricial, una vez que se introduce la velocidad
deseada se oprime el botén # para confirmar y después se ingresa el tiempo en
segundos, una vez que se oprima de nuevo el botén # el Spin Coater comenzara
a girar.
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Figura 3.17. Spin Coater utilizado.

Previo a la fabricacion de la celda solar se practic6 la deposicion de la capa de
PEDOT:PSS sobre sustratos de vidrio, esto a fin de conocer el comportamiento de esta
solucién a diferentes velocidades y tiempos, el PEDOT:PSS utilizado fue el que se puso
en agitacion. A si fue como se concluy6 que la velocidad de giro que se debia usar tenia

que ser la maxima ofrecida por el Spin Coater.

Figura 3.18. Capa de PEDOT resultante de la prueba de velocidades del spin coater.

Para la fabricacion de la celda solar primero el sustrato cubierto de ITO debié someterse

a un proceso de limpieza, ya que estuvo limpio se colocé en el disco del Spin Coater y
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se sujetd por dos de sus extremos con cinta adhesiva, figura 3.19 a, cabe destacar que la
capa de ITO debe quedar en la cara superior del sustrato. Una vez que el sustrato quedo
sujeto con una pipeta se le pusieron alrededor de 10 ul de PEDOT:PSS, inmediatamente
se ingresaron los valores en el Spin Coater para la velocidad y para el tiempo, 50 000 y
50 respectivamente, figura 3.20, el tiempo que el sustrato debe girar es de 50 segundos a
mdéxima velocidad. Una vez transcurrido el tiempo el disco se detuvo y se obtuvo la
capa transportadora de huecos sobe el sustrato de vidrio con la cara superior recubierta
por ITO, inmediatamente se deposita la solucién de C60 y P3HT y se pone en marcha el
spin coater con los mismos valores, figura 3.21. Una vez que se termina el proceso lo
resultante es la pelicula delgada, figura 3.22 d, y asi el sustrato quedo listo para pasar la
ultima fase en la fabricacién de la celda solar orgénica, la deposicién de los electrodos

de metales de Wood.

i

\,,,_

Figura 3.20. Deposito del PEDOT:PSS.
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Figura 3.22. Pelicula delgada resultante.

111.3.4. Depdsito de electrodos

El material utilizado para el depdsito de los electrodos metal de Wood de la marca
SIGMA-ALDRICH, este material segtin su hoja de especificaciones funde a 70 °C, sin
embargo antes de fabricar la celda fue necesario corroborar ese dato para poder
establecer algunas condiciones que favorecieran a la construccion de la celda. El primer
paso de esta fase fue disefiar mascarillas con cinta adhesiva que se colocarian sobre los

sustratos, figura 3.23, la finalidad de esto es que al momento que el Woods Metal se
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fundiera adoptara una cierta forma y de esta manera se aseguraria que el material
fundido abarque una cierta drea del sustrato. Es importante controlar el area del
electrodo ya que es un dato que se toma en cuenta al momento de hacer el cdlculo de la

eficiencia cuantica de la celda solar.

Figura 3.23. Mascarillas hechas con cinta adhesiva.

Una vez que se tuvieron listas las mascarillas, el sustrato de prueba se colocé en una
parrilla a 75 °C dentro de una campana con la extraccién encendida, y se calentd por
alrededor de 15 minutos, dentro de ese tiempo se aplicaron algunas hojuelas de metal de
Wood sin obtener que estas fundieran. Después de ese tiempo se decidié apagar la
extraccion ya que esta impedia que se alcanzara la temperatura en el sustrato. Ya con la
extraccién apagada se subid la temperatura a 80 °C y pasaron alrededor de 10 minutos
para que el sustrato alcanzara esa temperatura y en esta las hojuelas si comenzaron a
fundirse, asi que con el material ya fundido rellen6 en su totalidad la cavidad que se
encontraba en la mascarilla, posteriormente se retir6 la mascarilla y se quité el sustrato
de la parrilla, y los electrodos obtenidos en la prueba fueron adecuados, figura 3.24 y

figura 3.25.
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Figura 3.24. a) Sustrato calentdndose, b) depdsito del woods metal sobre las rejillas de la mascarilla, c)
electrodos resultantes al retirar la mascarilla.

Figura 3.25. a) Muestra con pelicula delgada, b) Mascarilla sobre el sustrato, c) Electrodos obtenidos,
d) Otra vista de los electrodos.

La metodologia que nosotros seguimos para la deposicién de los electrodos en nuestra

pelicula delgada se describe a continuacion:

El sustrato que ya poseia la pelicula delgada compuesta de ITO, PEDOT:PSS y la
reacciéon de C60 con P3HT se colocé sobre una parrilla a 75 grados, figura 3.26 a, y
sobre ella se puso una de las mascarillas, figura 3.26 b, todo esto dentro de una campana
con las mismas condiciones que se usaron en los sustratos de prueba, se contaron diez
minutos y se le comenzaron a depositar hojuelas de metal de Wood sobre las rejillas de
la mascarilla, figura 3.26 c, sin embargo pasaron alrededor de otros diez minutos para
que esas hojuelas comenzaran a fundir, y aunque fundian las hojuelas estas no lo hacian
de una forma homogénea, es decir algunas zonas de las hojuelas se encontraban liquidas
y otras sélidas, esto impidi6 que el material ocupara totalmente el drea de la rejilla de la

mascarilla y que se le pudiera moldear, sin embargo el material si hizo buen contacto
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con el sustrato en su parte inferior pero su superficie fue irregular y las areas de los
electrodos obtenidos fueron irregulares. Una vez depositados los electrodos se obtiene la
celda solar orgdnica, figura 3.26 d, en cada una de las zonas donde se encontraban todas

las capas y un electrodo se dice que habia una celda solar organica, por lo que las celdas

’ . .

Figura 3.26. a) Sustrato con la pelicula delgada calentdndose sobre una parrilla, b) Sustrato con la
mascarilla, c) Rejillas de las mascarillas con las hojuelas de metal de wood, d) Sustrato con los
electrodos depositados.

obtenidas fueron 4.

En la figura 3.27 se muestra un esquema en el que se describen las partes de la celda

solar que se fabric6 usando PEDOT, P3HT y C60.

Elementos de la celda solar organica

O Electrodos de metal
de wood

Celda solar organica
|::> Capa activa de
P8HT y C60
- E> R > M

|:> Electrodo

transparente de
ITO

i) / [ suimocs
[

Figura 3.27. Arquitectura de la celda solar orgdnica elaborada.
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En el diagrama siguiente, figura 3.28, se describe brevemente el proceso para la

construccion de una celda solar organica.

| |

Preparacién del Preparacién de Preparacion de la
sustrato con el lareaccién para reaccién para la
electrado ke capa capa activa.

transparente. transportadora
de a de huecos.
I !
Lavado en el Poner en Poner en
equipo agitacion el reaccion el
ultrasénico PEDOT por 20 P3HTy el C60
l minutos por 24 horas
Tratamiento l
térmico del Depositar la
sustrato — pelicula de PEDOT
sobre el sustrato
por spin coating
v

Usar la maxima
velocidad de
rotacién del spin
coater por 50
segundos

v
Depositar la
mezcla de las

reacciones de [+

P3HT y C60 por
spin coating
v
Usar la maxima Depésito de los
velocidad de electrodos sobre
rotacion del spin la pelicula
coater por 50 delgada.

segundos

Figura 3.28. Diagrama de flujo para la construccion de una celda solar orgdnica.
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CAPITULOIV. RESULTADOS Y DISCUSION

IvV.1. CARACTERIZACION QUIMICA
1IV.1.1. Resonancia Magnética Nuclear de Protén

Se realiz6é una resonancia magnética nuclear (RMN) de proton de los compuestos que se
sintetizaron, OIC2C y OICS5C, esto con la finalidad de cerciorarnos que cada uno de los

compuestos se habia obtenido.

Cabe mencionar que estas mediciones fueron realizadas por la Dra. Rosa Angeles
Vizquez Garcia y el Dr. Armando Irvin Martinez Perez en el Area Académica de
Quimica. En la figura 4.1 se muestra el espectro de 1H-RMN medidos para OIC2C, en
donde la sefnal ancha que se encuentra en 8.9 ppm (cuatro protones) es asignada a los
grupos imina (CH=N). En cuanto a la sefial que esta entre 7.82-6.50 ppm se atribuye
al grupo CH de los anillos aromadticos la sefial que se observa en 3,71 ppm (cuatro
protones) se ha asignado al grupo NH2 terminal en la estructura. La sefial triplete a 4,20
ppm (J = 6,7 Hz, ocho protones) corresponde al grupo metilenos unido a la o -oxigeno
(CH2 o -0O). La senal de alrededor de 1,90 a 1,20 ppm (protones 48) se debe a los

grupos metileno alifdticos. Finalmente, la sefial a 0,89 ppm con una integracién de 12

protones corresponde a la terminal -CH3 en la molécula.

Asi mismo en el compuesto OIC5Cen el espectro RMN, figura 4.2, la sefial amplia
detectada en 9.03 ppm (cuatro protones) se asigna a los enlaces de la imina (CH = N) en
la estructura. Las sefiales de alrededor de 8,00 a 6,5 ppm (22 protones) son de la CH de
los anillos aromaticos y la sefial amplia en 4,16 a 3,54 ppm (protones 18) se asigna a la
(NH2), (CH2 «-0), y los protones de fluoreno que se sobreponen. Las sefiales de
alrededor de 1,97 a 1,17 ppm (48 protones) son de los grupos metileno alifitico. La
sefal en 0.87 ppm (12 protones) se debe a los terminales de los grupos CH3. (Martinez,

2015).
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Figura 4.1. Espectro de 1H-RMN medidos para OIC2C.
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Figura 4.2. Espectro de 1H-RMN medidos para OIC5C.
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IV.2. CARACTERIZACION OPTICA DE LOS COMPUESTOS OIC2C Y
0IC5C

La primera parte de la caracterizacion Optica de los compuestos OIC2C y OIC5C
consistio en excitarlos con UV-vis, para conocer su comportamiento en absorcién y
transmision, ya que como los materiales fueron aplicados a la manufactura de una celda
solar debian de tener un comportamiento adecuado bajo el rango de frecuencia de la luz
visible. El espectro de mads interés fue el de absorcion, ya que este nos mostré que el

polimero era adecuado para ser aplicado en la celda solar.

Para poder llevar a cabo la caracterizacion éptica los compuestos fueron disueltos a una
misma concentracién pero con diferentes disolventes, esto a fin de conocer si las
propiedades del semiconductor cambian con el solvente para de esta manera seleccionar
la mejor solucidon para que se depositaran las peliculas delgadas de la celda solar.

Ademds con esto se pudo observar la solubilidad de los compuestos.

En la figura 4.3 se muestra un grifico en el cual se comparan los espectros de
absorbancia del compuesto OIC2C en solucién con una concentracion de 1mg/25ml.
Esa concentracion fue elegida ya que se buscaba tener una baja saturacién para que los
espectros obtenidos fueran adecuados. Cada color de linea en el grafico representa un
diferente disolvente, los disolvente utilizados fueron el cloroformo, diclorometano,
metanol THF y tolueno. En el grafico se puede apreciar claramente que
independientemente del solvente usado alrededor de los 450 nm todos las soluciones
presentan un pico maximo de absorbancia, lo que cambia dependiendo del solvente es la
magnitud del ese pico. El cloroformo en este caso presenta el mayor porcentaje de
absorbancia con un porcentaje de 1.88% y por el contrario el metanol presenta el mas
bajo porcentaje de absorcién con un 0.56%. En la tabla 1.1 se hace una recopilaciéon con

los valores maximos de absorcion.
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Espectros de absorbancia del compuesto OIC2C
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Figura 4.3. Espectros de absorbancia del compuesto OIC2C a una concentracion de 1mg/25ml con
diferentes disolventes.
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Tabla 1.1. Valores maximos de absorcion del compuesto OIC2C

Disolvente Compuesto Longitud de Maximo Concentracion
onda de porcentaje de de la solucion
absorbancia absorbancia
maxima
(%)
(nm)

Cloroformo oiczc 450 1.9 Img/25ml

Diclorometano oiczc 446 0.85 Img/25ml

Metanol oiczc 432 0.5 Img/25ml

THF oic2c 443 1.5 Img/25ml

Tolueno oiczc 434 0.78 Img/25ml

Los resultados del andlisis de transmitancia del compuesto OIC2C se muestran en la

figura 4.4, al igual que para los espectros de absorcidn se usaron diferentes disolventes.

Se puede apreciar que tienen un comportamiento similar independientemente del

disolvente utilizado, sin embargo si presentara una diferencia en magnitud y de acuerdo

al grafico el diclororometano es el que presenta mayor porcentaje de transmitancia. Los

valores maximos de transmitancia se muestran en la tabla 1.2 y estdn correlacionadas

con datos de las curvas de absorbancia.
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Espectros de transmitancia del compuesto OIC2C.
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Figura 4.4. Espectros de transmitancia del compuesto OIC2C a una concentracion de 1mg/25ml con
distintos disolventes.
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Tabla 1.2 Valores maximos de transmitancia del compuesto OIC2C

Disolvente Compuesto | Maximo pico | Maximo valor | Concentracion
de de de la solucién
transmitancia | transmitancia
(nm) (nm)
Cloroformo oiczc 336 596 Img/25ml
Diclorometano | OIC2C 336 524 Img/25ml
Metanol oiczc 343 533 1mg/25ml
THF oic2c 344 555 Img/25ml
Tolueno oiczc 341 524 Img/25ml

IV.3. FABRICACION DE CELDAS SOLARES ORGANICAS

Después del proceso de fabricaciéon de la celda, se obtuvo el dispositivo fotovoltaico
organico de la figura 4.5. Se obtuvieron 4 celdas solares, ya que se considera como
celda si en el lugar donde se depositd un electrodo de metal de wood se encuentran cada

una de las capas orgénicas (ITO, PEDOT, P3HT:C60).

Para verificar que efectivamente el dispositivo fabricado era una celda solar es necesario

obtener una curva de corriente solar de cada una de las celdas fabricadas.
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Figura 4.5. Celda Orgdnica obtenida.

1V.3.1. Resultados de la caracterizacion dptica.

Para llevar a cabo el estudio de las propiedades Opticas de los compuestos OIC fue
necesario obtener el compuesto mediante la ruta de sintesis convencional y medir los
espectros de transmitancia en funcion de la longitud de onda del material depositado en
forma de peliculas delgadas sobre substratos de vidrio. Para lograr estos objetivos se

llevo a cabo el siguiente procedimiento:

1. Se realiz6 la sintesis por la ruta convencional como se mencioné en el capitulo
III. (Béssler, 1990)

2. Una vez que se obtuvo el compuesto en estado sélido, el siguiente paso fue
verificar con cuales disolventes era compatible. El disolvente en el cual el grado
de solubilidad de las OIC fue el mayor, correspondi6 al Tetrahidrofurano (THF).
En la literatura se ha reportado que las propiedades 6pticas de un semiconductor
dependen fuertemente del tipo de disolvente que sea utilizado para obtener una
solucidn, por lo que consideramos de vital importancia realizar este estudio y se
reportan los resultados de la dependencia del coeficiente de absorcidn en funcién

de la longitud de onda de las OIC para diferentes disolventes.
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3. Una vez obtenida la solucién, el siguiente paso fue depositar la pelicula delgada
mediante la técnica de Spin Coating sobre substratos de vidrio. (Schonherr,
Bissler, & Silver, 1981) Los sustratos fueron lavados previamente en una tina de
ultrasonido con tres siclos diferentes: a) un ciclo de 10 minutos con Etanol, un
ciclo de 10 minutos con Acetona y finalmente c) tres enjuagues de agua
desionizada. Al finalizar estos ciclos los substratos se secaron con aire a presion
y se colocaron sobre un Hot-Plate a 110°C para eliminar por completo los restos
de humedad. Posteriormente se colocé el substrato sobre el Spin Coater y
utilizando una pipeta se depositd aproximadamente 2 ml de solucidn sobre el
substrato. Se programé el equipo de Spin Coater a 10 000 rpm y de esta manera
obtuvimos una pelicula uniforme de aproximadamente 120 nm de espesor.

4. Una vez que se obtuvieron las peliculas delgadas, cada una de ellas se colocé en
el espectrofotémetro UV-vis PerkinElmer modelo XLS con la finalidad de
obtener los espectros de Transmitancia T(%) en funcién de la longitud de onda

A. El rango de longitudes de onda estudiado fue de 120 a 1100 nm.

Las mediciones Opticas, en particular las mediciones del coeficiente de absorcién no
solo proveen valores de constantes Opticas, si no que pueden darnos informacién sobre
la estructura y la densidad de estados localizados (DOS) de nuestro material.
(Griinewald, Pohlmann, Movaghar, & Wiirtz Philos) La informacién que es posible
obtener con las mediciones del coeficiente de absorcién es el gap optico E,, la energia

Urbach Eyy el coeficiente de absorcion por defectos ap(hv).

Dentro de la tabla 1.3, en la figura 4.6, 4.8, 4.10 se muestras las curvas de transmitancia
T (%) en funcién de la longitud de onda A para los compuestos OIC con tres diferentes
disolventes: Etanol (C2H60), Diclorometano (CH2CI2) y Tetrahidrofurano (CHCI2)
respectivamente. Podemos observar que en las curvas solo se muestra el espectro en el
rango de ~300 a 1000 nm debido a que la transmitancia por debajo del 300 nm se debe
principalmente por el substrato de vidrio por lo que no se reportan. Para realizar el
andlisis del coeficiente de absorcién se considerard un enfoque en el cual la distribucion
de densidad de estados tiene un comportamiento exponencial por lo que el material de

tipo OIC es tratado como un semiconductor inorgdnico amorfo. Es importante
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mencionar que debido al comportamiento que muestran las curvas del coeficiente de
absorciéon resulta interesante analizar las curvas considerando una distribucién
Gaussiana de DOS en el material, sin embargo este andlisis queda fuera de los objetivos
del trabajo. Con el objetivo de calcular el coeficiente de absorcion se utilizo la siguiente

relacion:

I
o e—ad

Iy
Los términos I;, Iy son la intensidad trasmitida e incidente respectivamente; el

pardmetro o es el coeficiente de absorcidn y d es el espesor de la pelicula delgada de

nuestro material de tipo OIC (Movaghar, Griinewald, Ries, Béssler, & Wiirtz, 1986).

Se despeja el coeficiente de absorcion quedando la expresion

I
—In (i

a = d

Para calcular la energia del foton es necesario utilizar la relacion:

En la cual E es la energia del fotén medida en eV, h es la constante de Planck medida en

eV*s, ¢ es la velocidad de la luz medida en m/s y A es la longitud de onda medida en m.

Desde el punto de vista de los semiconductores inorgdnicos amorfos, el andlisis del
coeficiente de absorcion es considerando una distribucién exponencial de DOS descrita
por la relacion de Tauc (S. D., T., F., & P. , 2002) . En la literatura, este enfoque es
considerado para poder procesar los datos. Sin embargo la correcta descripcién de las
propiedades Opticas de semiconductores orginicos es considerando una distribucién

Gaussiana de densidad de estados (Ju-ka, Arlauskas, K. , & J., 2006).

En las figuras. 4.9 y 4.11, podemos identificar la regién 1 sefialada con un rectangulo

vertical en la cual se observan tres regiones.
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Tabla 1.3. Curvas de transmitancia y coeficiente de absorcion para peliculas
delgadas de compuesto OIC con disolventes: C2H60, CHCI2 y C4H8O
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Figura 4.6. Transmitancia vs. Longitud de onda
utilizando como disolvente el Etanol (C2H60) en
concentracion Smg/5ml.

Figura 4.7. Curva del coeficiente de Absorcion
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Figura 4.8. Transmitancia vs. Longitud de onda
utilizando como disolvente el Diclorometano
(CHCI2) en concentracion Smg/Sml.

Figura 4.9. Curva del coeficiente de Absorcion o
(hv) utilizando como disolvente el CHCI2.

100

90 o

Transmitancia, T (%)

[— OIC-C4H80 5mg/5ml|
2:)0 460 660 8(‘)0 1(;00
Longitud de onda, A (nm)

10000 4

Coef. Abs. a. (cm™)

(b)

(c)
—u— Coef. Abs. OIC-C4H80
1000 T T

2 3 4

Energia del Foton, E (eV)
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(hv) utilizando como disolvente el C4HSO.
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La regidn (a) a la cual corresponden las transiciones electronicas de banda a banda. En
esta posicion calculamos el valor del gap para el compuesto de tipo OIC y corresponde

a la regidn de saturacion. Los valores se muestran en la Tabla 1.4.

La regién (b) de las graficas es responsable por las transiciones electrénicas entre la
banda de valencia y las colas de la banda de conduccidn, algunas veces llamada energia
Urbach. En esta region se calculd la pendiente mediante un ajuste lineal. (C., A., & V.,
2008). En los semiconductores amorfos inorganicos, este parimetro es asociado con el
desorden interno en la pelicula. En nuestro andlisis encontramos que el valor de la
pendiente para dos tipos de disolventes diferentes cambia significativamente por lo que
podemos decir que la estructura de nuestro material cambia, reportando un grado de

desorden mayor la muestra con el Diclorometano como disolvente.

Finalmente la regién (c), se relaciona con el coeficiente de absorcion por defectos. En
nuestras graficas no se aprecia claramente esta region, esto puede deberse a la falta de
sensibilidad con el que fueron obtenidas las muestras por el equipo. La otra posible
explicacion es que el coeficiente de absorcion por defectos sea muy bajo, pero para
respaldar esta declaracion seria necesario realizar estudios de propiedades eléctricas en
las muestras y relacionar este pardmetro con pardmetros como la energia de activacion y
conductividad a temperatura ambiente y la movilidad de los portadores de carga en el

material.

Tabla 1.4. Parametros opticos obtenidos de las curvas del coeficiente de absorcion
en funcion de la energia del foton.

Numero de Gap 6ptico E, (eV) Energia Urbach Ey
muestra eV)
OIC- C2H60 NC NC
OIC-CH2CL2 2.7 0.4+1
OIC-C4H80O 2.67 0.2+1

Finalmente en la figuras 4.7 se muestra el coeficiente de absorcién para la muestra con
Etanol como disolvente. Esta curva no fue posible analizarla con el enfoque de
materiales amorfos inorgdnicos ya que no es posible identificar claramente las tres

regiones antes mencionadas.
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De las observaciones anteriores podemos declarar que el efecto del disolvente en el
parametro del gap 6ptico es practicamente nulo, mientras que el parimetro de la energia
Urbach cambia lo doble entre la muestra OIC-CH2CL2 y la muestra OIC-C4H8O. Por
lo anterior se puede decir que si se buscan aplicaciones en celdas solares de este
material la muestra recomendad para continuar los estudios seria la muestra con el
disolvente Tetrahidrofurano (OIC-C4H80) ya que el valor de energia Urbach fue el
menor y seguin los reportes en la literatura entre mas pequefio sea este valor la estructura
del material es mds semejante a una estructura cristalina y por lo tanto se esperaria que
los parametros de desempefio de una celda solar tales como la eficiencia cudntica

mejoren. (Aleméan Ayala, Mansurova , & Klau, 2010)

IV.4. CARACTERIZACION ELECTRICA DE LA CELDA SOLAR
FABRICADA

Para conocer si el dispositivo electrénico construido posefa fotoconductividad, es decir
que la celda solar al ser excitada con radiacién solar emita corriente eléctrica. Para
realizar esta prueba se empled un simulador solar, y los resultados de esto se muestran

en la figura 4.12.

0.006 4| —— Oscura
—— Simulador solar
Oscura
0.004 4 | —— Simulador solar
i 0.002 1
c
R
& 0.000 —

-0.002 /

-0.004 . . .
-1 0 1
Voltaje (V)

Figura 4.12. Grafica de fotoconductividad.
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En esta grafica las lineas negra y verde se obtuvieron sin que la celda fuera sometida al
simulador solar, y como se puede apreciar no conduce corriente hasta que se encuentra
en la zona de conduccidn tipica de un semiconductor. Por otro lado las curvas de color
azul y roja son el resultado de la exposicion de la celda al simulador solar, esto permite
afirmar que el dispositivo presenta fotoconductividad, ya que al incidir radiacién sobre
la celda esta comenzo6 a conducir corriente de aproximadamente -0.002 Amperes a -1
Volt y al incrementarse el voltaje esta presento una mayor conduccion de corriente. En
las lineas azul y roja se aprecia que a partir de 0.5 Volts la celda permitird una
conduccién de corriente que incrementa exponencialmente. El valor de la eficiencia
cudntica para esta celda fue de 0.001%.

-72 -



Conclusiones.

CAPITULO V.CONCLUSIONES

Se obtuvo el compuesto conjugado de tipo ologofenilemina conjugada por la ruta de
sintesis convencional y se estudiaron sus propiedades Opticas en particular el coeficiente
de absorcion en funcidn de la energia del foton en peliculas delgadas de compuestos de
tipo OIC con diferentes disolventes. Se encontrd que el valor del gap dptico calculado
utilizando una distribucién de densidad de estados con decaimiento exponencial con
colas no depende del disolvente, reportando un valor aproximado a 2.6 eV, que esta
dentro del rango de valores reportados en la literatura para compuestos similares al
nuestro. Se observé un cambio en la pendiente del ajuste lineal, para las diferentes
muestras. Se encontrdé que depende fuertemente del disolvente, siendo la muestra con
C4HS8O la mds recomendad para aplicaciones en dispositivos optoelectrénicos como
celdas solares ya que muestra una estructura mas ordenada segtn el valor reportado de

su energia Urbach con 0.2 eV aproximadamente.

Respecto al resultado de la fabricacién de la celda solar, se lograron fabricar 4 celdas y
solo una de ellas presento el efecto fotoeléctrico. Se calcul6 la eficiencia cudntica y se

obtuvo un valor de 0.001%.

La posible razén del porque solo una de las celdas presento actividad fotoeléctrica es
por la forma de depdsito de los electrodos ya que estos pueden no hacer un buen
contacto con la capa activa de la celda. Otra posible razén es que el material pudo sufrir

oxidacién ya que la celda solar no fue encapsulada.
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