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1. Resumen

En el presente trabajo se expone la metodologia de sintesis de poli(ftalocianina de cobre) y la caracterizacion parcial
de los materiales obtenidos mediante espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier, espectroscopia
Raman y por analisis termogravimétrico. En el cual se dan a conocer las condiciones de sintesis de los oligémeros de
ftalocianina de cobre, la técnica de purificacion y las condiciones en las que fue llevada a cabo la caracterizacion de
dichos materiales. Los resultados arrojados hasta el momento de dichos analisis permiten inferir que se tiene una
estructura oligomérica de ftalocianina de cobre, la que nos sirve para continuar con nuestra investigacion enfocada

hacia materiales semiconductores.

2. Introduccioén

Una molécula interesante para el desarrollo de semiconductores es la ftalocianina de cobre que al
polimerizarse aumenta su naturaleza semiconductora debido a su sistema conjugado de electrones
n[1], puede apilarse formando columnas[2] que permiten la formacién de estructuras
ordenadas[3], que podrian utilizarse como nanocables y usarlas como semiconductores[4]. Esta
molécula organo-metalica es estable a altas temperaturas (hasta 500 °C) [5]. Presentamos los

resultados obtenidos al llevar a cabo las siguientes condiciones.

3. Condiciones Experimentales
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3.1 Materiales y reactivos
Para llevar a cabo la sintesis de los oligdbmeros de ftalocianina de cobre se utilizaron los
siguientes reactivos: dianhidrido piromelitico, urea, cloruro de cobre, molibdato de amonio y

nitrobenceno.

3.2 Sintesis y caracterizacion de los oligomeros de ftalocianina de cobre

Los reactivos molidos, se agregaron a un matraz junto con nitrobenceno como disolvente y se
agitaron. Los productos obtenidos a 2 temperaturas (180 y 200 °C) y 5 tiempos de reaccion (2.4,
4.8,7.2,9.6 y 12 h), se purificaron mediante lavados con metanol y 4cido clorhidrico, se secaron
y molieron, para finalmente caracterizarlos por espectrometria de infrarrojo por transformada de

Fourier (FTIR), analisis termogravimétrico (TGA) y espectroscopia Raman.

4. Resultados y discusion.

4.1 Caracterizacion por espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier.
Las muestras se analizaron por la técnica de pastilla de KBr, dando las siguientes senales
caracteristicas y sus correspondientes asignaciones a grupos funcionales de la molécula de

ftalocianina:

Tabla 1. Seriales obtenidas por FTIR de los productos de la sintesis de los oligomeros de CuPc (Am), comparandolas
con las seridles encontradas en la literatura (Ab) y sus asignaciones correspondientes.

Am (nm) | Ay(nm)[6] Sefial asignada Am(nm) | Ay(nm)[6] | Senal asignada
563 | ---—--- Flexion en el plano OH 1303 1304 Estiramiento C-N
632 635-743 | Deformacion CH fuera del plano | 1380 1376

725 635-743 en anillo bencénico 1697 1696 Estiramiento C=N
755 756-947 CH- Anillo bencénico 1774 1771 Estiramiento C=0
1064 1060 3070 3062 C-H aromatico
1157 1153 Sistema Conjugado 3200 3197 Estiramiento OH
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4.2 Caracterizacion por espectroscopia Raman.

Para esta técnica se utilizaron los siguientes parametros: A=632.8 nm del laser de He-Ne, sin filtro
regulador de luz, con una apertura confocal de 10 um, la rejilla de difraccion fue de 600
lineas/mm y un objetivo a 50X. Los resultados obtenidos son los que se muestran a continuacion,

junto con sus correspondientes asignaciones a grupos funcionales de la molécula de ftalocianina:

Tabla 2. Seriales encontradas por medio de espectroscopia Raman a las muestras sintetizadas de ftalocianina y las
asignaciones dadas a dichos corrimientos Raman encontradas en la literatura.

Corrimiento Raman (nm) Senal asignada (nm)[7]

741 Vibraciones fuera del plano de C-H

753 Vibraciones fuera del plano de C-H

862 Vibraciones fuera del plano de C-H

997 Vibraciones fuera del plano de C-H

1088 Vibraciones en el plano de C-H

1331 Estiramiento C-C en los grupos pirrol y
anillos bencénicos

1352 Estiramiento C-C en los grupos pirrol y
anillos bencénicos

1365 Estiramiento C-C en los grupos pirrol y
anillos bencénicos

1442 C-H en el plano vibraciones

1620 Vibraciones de estiramiento de los nucleos
de benceno en el isoindoline

4.3 Caracterizacion por andalisis termogravimétrico (TGA)
Se obtuvieron los siguientes céalculos teoricos del porcentaje de Cu que quedard después de
calcinar las muestras de oligdmeros de ftalocianina de cobre en atmosfera reductora: 6.85%,

7.94%, 8.38 y 9.43% para mondémero, dimero, trimero y tetramero de CuPc, respectivamente.

iError! Vinculo no valido.
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Figura 1. Termograma de andlisis termogravimétrico obtenido de los productos de reaccion en condiciones de
temperatura de 200 °C, a 5 diferentes tiempos de reaccion (2.4, 4.8, 7.2, 9.6 y 12 h).

Por otro lado, la caracterizacion mediante analisis termogravimétrico, Fig. 1, se llevé a cabo en
una atmosfera de nitrogeno a un flujo de 100 mL/min de Ny, en un rango de temperatura de 30-
800 °C con una rampa de calentamiento de 20 °C/min. Los resultados experimentales obtenidos
asociados con el contenido teérico de cobre después de su calcinacion para determinar el tamafo

del oligdmero, se muestran a continuacion.

Tabla 3. Temperatura de descomposicion (T,) de las muestras obtenidas en la sintesis de los materiales a 200 °C y 5
tiempos de reaccion, donde se observa el porcentaje residual de Cobre (%ores ) después de alcanzada la T, para
dichos materiales, y a la vez correlacionando con el contenido de Cu teorico encontrado para los diferentes
oligomeros de ftalocianina formados y proponer una estructura oligomérica de ftalocianina.

Muestras | T4 °C | %pes de Cu Estructura
200-2.4h | 370.27 6.85 | Monomero

200-4.8h | 369.13 3.14 | Monomero-sin metal
200-7.2h | 368.56 10.92 | Tetramero

200-9.6h | 371.47 8.62 | Trimero

200-12h | 367.38 7.56 | Dimero

Se puede observar, en la tabla 3, que dependiendo del tiempo de reaccidén varia el tipo de
estructura obtenida, observandose ademas que las condiciones a las que se tiene una estructura
oligomérica con un mayor niumero de unidades de ftalocianina es cuando el tiempo de reaccion es

de 7.2 h.

5. Conclusiones

1. Con los resultados obtenidos por FTIR y Raman podemos decir que se ha sintetizado una
estructura que tiene buena correlacion con lo reportado en la literatura para el mondémero
y oligdmero de ftalocianina de cobre (CuPc).

2. Se encontr6 que las muestras obtenidas a una temperatura de 200 °C, tienen una tendencia

en cuanto al numero de unidades monoméricas que forman el oligbmero con el tiempo de

432



reaccion, esto se concluye a partir del porcentaje de Cu residual encontrado después de la

descomposicion y al compararlo con el tedrico. Al parecer a una temperatura de 200 °C y

7.2 h de reaccion son las condiciones Optimas para obtener una estructura tetramérica de

CuPc.
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