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RESUMEN

Se sintetizo y caracterizo el compuesto NisoAlssCux por aledo mecéanico
mediante la adicion de un material como el cobre en concentraciones de (0-
5%). Se analizo la evolucion de las particulas mediante microscopia
electronico de barrido, rayos x y micro dureza. Se obtuvieron particulas
policristalinas de diametro aproximado de 100 nm y cristalitos de alrededor de
14 nm. Con una mejora en la dureza del material. Ademas de analizar el
comportamiento conductivo del material binario y ternario , con un decremento
de la conductividad atribuido a un mayor desorden en la estructura cristalina

del compuesto ternario.

ABSTRACT

The NisoAlssCux compound was synthetized from initial elemental powders by
mechanical alloying. The crystalline structure of NiAl modified by ternary
addition of copper in 0 and 5 a.t.% concentration ratios are studied. The
evolution of the powder particles produced by mechanical alloying was studied
by X-ray diffractometry, scanning electron microscopy and microhardness
measurements. The mechanical alloying resulted in the formation of
nanocrystalline NisoAlss+Cus compound with a grain size of 14 nm. The
NisoAlss+Cus compound showed microhardness value of 320 Hv. The
conductivity of the material was studied in the binary and ternary alloys ,
showing a decrement on the ternary material, this due the low value of long

ranger order parameter.
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1 CAPITULO |

| ANTECEDENTES

1.1 Silicio Cristalino

El Silicio es un elemento quimico, del grupo 4. Es el segundo
elemento mas abundante en la corteza terrestre después del oxigeno. El
silicio es un semiconductor con una brecha indirecta de energia de 1.12 eV
(300 K) [1]. Una forma de superar la baja probabilidad intrinseca es introducir
pequefias cantidades de impurezas ya sean de “tipo p” o “tipo n”. Otro
camino es fabricar una estructura de Silicio (Si) lo suficientemente pequeia
para aprovechar los efectos confinamiento cuéntico en la estructura con lo

cual puede presentar luminiscencia.

1.2 Silicio Poroso

El silicio poroso fue descubierto accidentalmente en los laboratorios Bell
a mediados de los afios 50 ellos estaban tratando de desarrollo un proceso
de electro pulido para obleas de silicio para usar en circuitos micro
electrénicos, bajo ciertas condiciones la oblea no se disolvia de manera
uniformemente y en lugar de eso aparecian huecos en la direccién de

propagacion primaria <100> (Uhlir, A. 1956) [2].

En la décadas de los 1970 y 1980 surgié cierto interés en material
debido a su elevada superficie de area que resulto ser Gtil para el estudio
espectroscopico del silicon cristalino. El interés en el silicio poroso y
particularmente en su nano estructura tuvo auge en los 90 cuando en la
universidad de Duke, Lehmann, V., and Gdsele, U. (1991) [3] identificaron

efectos de confinamiento cuantico en los espectros de absorcidén del silicio



poroso de manera casi simultinea Canham, L.T. (1990) [4] en Inglaterra

reporto fotoluminiscencia en el espectro rojo-naranja del silicio poroso.

El efecto del confinamiento cuantico surge cuando los poros se
vuelven tan extensos como para sobre ponerse unos a otros generando
filamentos de silicio a escala nanométrica [5]. Como es de esperarse la
relacion del confinamiento cuantico en la fotoluminiscencia del color rojo al
verde ocurre a energia que son significativamente mayores que el ancho de

banda prohibida energético del silicio cristalino (1.1eV) [6].

Debido a su emision en luz visible, el silicio poroso su gran superficie
de &rea tamafo de poro controlable y una superficie quimicamente a fin, se
prob6 para muchas aplicaciones como interruptor opto electronicos, displays
y laseres. Esto despert6 gran interés porque se encontré que el silicio poroso
emite luz eficientemente en el rango visible y a temperatura ambiente.
Pavesi, L. (1996) [7].

Por otra parte el silicio poroso ha demostrado su biocompatibilidad in-
vitro e in-vivo [8], asi como su eliminacion via renal [9] [10]. Siendo una
propiedad muy interesante para utilizar el material como un vehiculo de
transporte a escala nanoscopica de farmacos o particulas terapéuticas [11]
[12] [13]. En el ambito de la posible aplicacion de las particulas de silicio
poroso en biomedicina requiere prestar atencion a la morfologia de tales

particulas [14].

Una caracteristica importante del silicio poroso como material
nanoescala con aplicaciones biomédicas es que ademas de poder usar los

poros como transporte de otras particulas en su interior, esto gracias a que



ha sido demostrada su biocompatibilidad [15] y a su biodegradabilidad [16].
El silicio poroso puede ser funcionalizado en su estructura externa, esto es
mejorar su especificad a la hora de ser introducido al cuerpo del paciente
[17].

Otra area de investigacion con potencial de uso biomédico es la
creacion de sensores basados en microfluidica, para ensayos moleculares
para deteccion de marcadores especificos como para el caso del cancer [18].
También se han estudiados las posibilidades de usar el silicio poroso como
un soporte para realizar ingenieria de tejidos [19].

1.2.1 Formacioén de Silicio Poroso

El silicio poroso es obtenido de un ataque electroquimico a obleas de
Silicio cristalino. Para su elaboraciébn no se requiere de un equipo muy
sofisticado. La técnica mas comun de fabricacion es la anodizacion
electroquimica que como su nombre lo dice, consiste en una reaccién
electroguimica de SC en una solucion de acido fluorhidrico (HF), [20] donde
la oblea de Silicio funciona como anodo en una celda electroquimica hecha
de teflébn (material resistente al HF) y el catodo puede ser un metal como el
platino, aluminio, cobre etc. El proceso de crecimiento de poro (espesor y
porosidad) es obtenido controlando la corriente anddica o el potencial. Es
recomendable trabajar con corriente constante, porque permite tener mejor
control del espesor y la porosidad, asi como la reproducibilidad de las capas

de silicio poroso [21].

Un dispositivo tipico y sencillo que puede ser usado para producir
silicio poroso es el mostrado en la figura 1. Una oblea de silicio cristalino es

colocada como el anodo de la celda electroquimica. El catodo es un alambre



platino; el electrolito se encuentra contenido dentro de la celda

electroquimica.

El material que forma la celda electroquimica es de teflon ya que es
altamente resistente al acido [22]. El silicio cristalino es completamente
aislado mediante un empaque y tornillos de sujecion para evitar que el
electrolito fugue de la celda. Al pasar una corriente eléctrica del orden de
miliamperios a través de la celda electroquimica, comienza el ataque
quimico, formandose poros en la oblea de silicio cristalino y dejando una
estructura densa en canales que penetran profundamente en el interior de la

oblea, lo que se conoce como silicio poroso.

Contra electrodo de Platino

Fuente de
corriente

Electrolito

Oblea de Silicio cristalino

Celda de teflén

Electrodo de Plata

Fig. 1: Esquematico de celda electroquimica de sintesis silicio poroso (adaptado de ref. 7)

Lehmann y Gosele (V. Lehmann et al. 1991) han propuesto el
mecanismo de disolucion mas aceptado por la comunidad cientifica. Esta
basado en un esquema de oxidacion de los enlaces superficiales, con
captura de huecos y una subsiguiente inyeccion de electrones, los cuales
inducen estados de oxidaciéon divalentes. Este mecanismo de disolucién de

Silicio en HF se lleva a cabo como se muestra en la siguiente Figura 2.



La reaccion completa de la disolucion de Silicio puede ser expresada
como sigue (Sailor M. J et al., 1996):

25i + 6 HF + 2h* > Si + H,SiFs + 2H* + —H, (Ec. 1)
H\
- H ey, F
E N
“ S © _H
;&‘\ R \@sr\’ R Si\«—/
Si Si Si/ Si Si Si

o AF
\T/ Hrfﬁ
_ 2
- - ;?EF F N F
H H H \s'i/ H* H* ‘\is/
] T v-4
Si Si Si Si Si Si

Fig. 2: Representacion esquematica de la reaccion sintesis silicio poroso (adaptado de ref. 22)

1) Ataque de un ion fluoruro 2) Segundo ataque por un

sobre un enlace Si-H. fluoruro acompafiado de evolucion

3) El HF ataca a los enlaces
traseros Si-Si. Los atomos
de H y una molécula de tetra

fluoruro de Silicio.

hidrogeno y la captura de un

electrén dentro del substrato.

4) El tetra fluoruro de Silicio
reacciona con dos moléculas de
HF para obtener H,;SiFs (acido
hexafluoro de silicio) y después

ionizarse.

La formacion de Silicio poroso es un mecanismo auto-regulado, con el
agotamiento de los huecos como el agente limitante. La reaccion de
disolucién inicia en los defectos o irregularidades sobre la superficie del
Silicio, los poros son formados y sus paredes son desgastadas hasta quedar

sin huecos y la reaccion prosigue en la punta del poro (Pavesi L, 1997) [23].



s s s
a ////// /Electrolito //
7 G

7%

Silicio /‘
Desgastamiento
de la capa

c V%/////// Z a) Fase inicial, donde los poros progresan
) _//// / aleatoriamente sobre la superficie.
ZE;///Z//// /,/ % b) El proceso se autorregula por si mismo.

A/ Cuando las zonas de desgaste alrededor
. de cada poro se traslapan, el crecimiento
del poro cambia desde un crecimiento

isotropico a un crecimiento altamente
direccional.

¢) La disolucion avanza solo en las puntas de
los poros.

Fig. 3: Representacion esquematica del mecanismo de inicio y propagacion del poro
dentro del silicio (Pavesi L, 1997)

1.2.2 Factores que afectan la morfologia del Silicio Poroso.

Todas las propiedades fisico-quimicas del silicio poroso como
espesor, porosidad, didmetro de poro y microestructura dependen de las
condiciones de anodizado a las cuales se les exponga como la concentracion
de HF, densidad de corriente (dc), tiempo de ataque electroquimico, tipo de
oblea, dopaje, temperatura, humedad y condiciones de secado (Cullis A. G.
and Canham, 1997) [24].

A continuacién se detallan los factores principales que afectan la

morfologia del Silicio poroso:
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1.2.2.2

1.2.2.3

1224

La concentracion y composicion del electrolito: El electrolito se
compone de HF en solucion acuosa diluida en etanol (C,HsOH) a
diferentes concentraciones. El etanol es usado para reducir la
tension superficial [25]. Esto es muy importante para la
homogeneidad lateral y la uniformidad de las capas de Silicio poros.
Ademas, durante la reaccion hay liberacién de hidrogeno, lo que
ocasiona una superficie heterogénea; para mejorar la uniformidad de
burbujas se opta por removerlas con la adicion un agente quimico

gue es el etanol (alrededor del 15% en volumen) al electrolito de HF.

Densidad de corriente (dc): La densidad de corriente en disoluciones
electroquimicas, es uno de los parametros que determinan la
porosidad de las capas de Silicio poroso cuando las otras variables
permanecen constantes. La densidad de corriente esta determinada
por la difusién de los iones de F" o de los huecos. Para el caso en el
gue la densidad de corriente es alta, la difusion de los iones F™ a la

interfaz es menor que el transporte de huecos.

Tiempo de ataque electroquimico: Los tiempos mas largos de ataque
llevan a capas mas gruesas, pero para tiempos largos producen una
anisotropia en el fondo de la capa debido a la accién quimica del

electrolito que se introduce.

Resistividad: La porosidad, morfologia y velocidad de ataque
electroquimico durante el proceso de anodizacion del silicio
dependen de la resistividad de la oblea, que es la cantidad de

impurezas presentes en la oblea de Silicio.



1.2.2.5 Tamaiio del poro

El tamafio de poro determina muchas de las propiedades de absorcion
de un material, y por lo cual, es el de mayor importancia en las areas de

aplicacion como sensado y la biofiltracion [26].

Su andlisis de la distribucion y tamafio es realizado con ayuda de un
microscopio electronico de barrido (SEM), de transmision (TEM) y por
microscopia electronica de alta resolucion (HRSEM), sin embargo estas
técnicas no permiten un analisis valioso del tamafio promedio de poro en el

area observada, ya que las mediciones son localizadas.

La Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada IUPAC (por sus
siglas en ingles), define intervalos de tamafio de poro los cuales exhiben
propiedades de absorcion caracteristicas como se muestra en la tabla 1.

Tipo de poro Ancho de poro
Microporo <2nm
Mesoporo 2-50 nm
Macroporo > 50 nm

Tabla 1: Clasificacion de la International Union of Pure and Applied Chemistry

1.2.2.6 Porosidad

Una de las propiedades mas importantes en la caracterizacion de
Silicio Poroso es la porosidad, que es definida como la fraccién de huecos

dentro de la capa porosa contra el silicio al inicio. Generalmente la porosidad



se mide por la técnica de gravimetria [27] que implica la medida del peso al
inicio de la muestra m; y el peso de la muestra después del ataque
electroquimico my, y después de que la capa porosa ha sido removida ms. A

continuacion se presenta la ecuacion:

P=(222) x100  (Ec.2)

my—m3

El método de remocion de la capa consiste en la inmersién de la placa
durante unos minutos en una solucion acuosa de KOH, la cual remueve la
capa de Silicio poroso sin reaccionar con el silicio cristalino inicial. Este
método es aplicable cuando las capas son gruesas (> 5um). Esto se debe a
que la diferencia de masas es mas grande que la cantidad de error inducida
en las mediciones, y en capas delgadas la diferencia de masas es del mismo
orden de magnitud del error en las mediciones, y el valor de la porosidad es

erréneo.

1.2.2.7 Espesor

Otro punto importante por estudiar es el espesor de la capa porosa,
la cual puede ser obtenida mediante un perfilometro. En el caso de peliculas
delgadas (por ejemplo 100 nm) pueden ser medidas directamente con una

imagen de seccion transversal de SEM.

1.2.2.8 Indice de Refraccion

Para la aplicacion de un material en Optica u optoelectronica es
esencial conocer su indice de refraccion. Un método de evaluar el indice de
refraccibn para una material tipo pelicula consiste en la medicién de las
franjas de interferencia de las reflexiones multiples de un haz de luz al

propagarse a través de la pelicula a diferentes longitudes de onda, a fin de



obtener el espesor 6ptico del haz de luz. Pavesi L., (1997) [4]. La posicion de

la franja de interferencia maxima satisface que:

1 1
an(ﬂ_r_ E) =1 (EC 3)

Donde n es el indice de refraccidn, d es el espesor de la capa, y Ar es
la longitud de onda correspondiente al r-ésimo maximo de reflectancia. Si el
espesor de la capa es conocido independientemente, el indice de refraccion
es obtenido facilmente de la ecuacién 3 mediante la razon entre el camino
optico nd y el espesor de la capa. Este método puede ser utilizado solamente

si las franjas de interferencia son visibles y si la capa es delgada.

El indice de refraccion esperado para el silicio poroso es mas bajo que
el del bulto de Silicio (oblea) y disminuye con un incremento en la porosidad.
Existen diferentes teorias como la del medio efectivo. Por ejemplo, la formula
ampliamente usada de Bruggeman [28], la cual permite determinar el indice

de refraccion del Silicio poroso que consiste de la siguiente ecuacion:

=L+ 1-f)2=2L =0 (Ec.4)

et eff em+ 2¢5f

Donde f describe la fraccion volumétrica (porosidad), € y &u son las
funciones dieléctricas del Silicio y del medio alojado (aire), y & es la funcion

dieléctrica para el Silicio poroso.
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1.2.3 Particulas de Silicio Poroso

Los micro- y nano-materiales de semiconductores, como el caso del
silicio poroso poseen propiedades muy interesantes para las aplicaciones de
emision de luz [29], donde a través de oxidacion, carbonizacion y horneado
de distintas estructuras en silicio poroso obtienen espectros de emision en
toda la region visible.

De igual manera se ha optado por usar distintos semiconductores
para generar la emision blanca [30], donde se han usado ITO en conjunto
con el silicio poroso para tal efecto. La obtencion de silicio poroso en escalas
nanoscopica puede conseguirse por diversos métodos, como son molino de
bolas [31] y el de sonicado propuesto por Sailor, M. J. (1997) [32].

(1) Formacién de Si poroso (2) Formacién de oxido

[F1>[h7] [F1<[h]

silicon
oxide

Si+6F +2H* +2h*—> SiFgZ + H, Si+2H,0 +4 h*—»Si0, + 4 H*

(3) Disolucién del oxido

[F]>[h]

(4) Levantamiento de capa porosa

SiO; + 6 HF —» H,SiFg + 2 H,0

Fig. 4: Esquematico del proceso de levantamiento de capa porosa; Sailor, M. J. Porous Silicon in Practice
(Wiley-VCH, Weinheim, Germany, 2012).
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1.3 Oxido de Zinc (ZnO).

El Oxido de Zinc es un semiconductor tipo n de la familia l1-VI,
su formula quimica es ZnO. Este material ha sido ampliamente estudiado

durante mucho tiempo.

El ZnO tiene amplias ventajas tales como el alto efecto piezoeléctrico
(e33 = 1.2 C/m?, entre los mas altos de todos los semiconductores), alta
conductividad termal de 0.54 (Wem™1K~1) (comparado con 0.5 de GaAs),
larga energia de enlace de exciton de semiconductores I1-VI y IlI-V (60meV),
es incluso mas resistente a la radiacion que el GaN (arriba de 2MeV, 1.2 x
1017 electrones/cm™2) y tiene una movilidad de desplazamiento saturada a
altos campos y a mas altos valores que el GaN, lo cual hace que sea mas

atractivo para dispositivos de alta frecuencia [33].

1.3.1 Estructura Cristalina

El ZnO tiene como estructura cristalina mas estable, la estructura
hexagonal tipo wurzita. En dicha estructura los &tomos se encuentran
suficientemente alejados para compensar sus repulsiones idnicas. Las
estructuras cristalinas posibles en el ZnO son la wurtzita, zinc-blenda y sal de
roca; siendo la wurtzita la estructura cristalina mas estable y comun para el
ZnO ya que la estructura tipo zinc-blenda se puede estabilizar solamente
cuando crece sobre sustratos cubicos y la estructura tipo sal de roca (NacCl)

se puede obtener solo a muy altas presiones.

Dicha estructura cristalina se puede describir como una combinacion
alternada de planos de atomos oxigeno y de planos de a&tomos de zinc
apilados a lo largo del eje ¢, con un desplazamiento entre ellos de 0.38c,

siendo ¢ su parametro de red en la direccion vertical. Los valores de los

12



parametros de red para dicho material, en condiciones normales de presion y
temperatura, son a = 3.253 Ay c =5.213 A.

1.3.2 Defectos cristalinos

Los defectos responsables de las emisiones en el ZnO son las
vacancias de oxigeno (V,), vacancias de zinc (V;,), antisitios de zinc (Zn,),
antisitios de oxigeno (0,), oxigeno intersticial (0;) y zinc intersticial (Zn;) en
posiciones octaédricas de la wurtzita. Por lo general, los defectos mas
comunmente formados son las V, en ZnO tipo-n, las V;, en ZnO tipo-p y los

Zn; en ambas conductividades [34].

1.4 Cadmio Teluro (CdTe)

El CdTe es un compuesto semiconductor del tipo 1I-VI, que forma un
cristal semiconductor del tipo Zincblenda [1]. Los cristales semiconductores
(frecuentemente conocidos como puntos cuanticos QD) ha generado un
amplio interés debido a sus varias aplicaciones potenciales, como en

optoelectronica, fotovoltaica y marcadores biolégicos por fluorescencia [35].

Las particulas de CdTe se han destacado recientemente como
candidatas a ser usados en codificacion éptica [36], debido a que su emision
de fluorescencia puede ser sintonizada en funcion del tamafio de las
particulas y una sola longitud de onda puede ser usada para excitar

simultdneamente particulas de CdTe de diferentes tamarfios [37].
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1.5 Nano compuestos para emision blanca:

La emision blanca es aquella que podemos percibir con nuestros ojo y
gue comprende la mayoria de las longitudes de onda de la luz visible. La
obtencién de materiales semiconductores compuestos que sean capaces de
de generar dicha luz seria de gran utilidad en dispositivos optoelectronicas,

tales como interruptores y LED’s.

La emision de luz blanca se ha estudiado desde la perspectiva de la
catodoluminiscencia en diversos trabajos, donde estudian silicio y O6xidos
metalicos, demostrando que la luminiscencia proviene de la recombinacién
de los pares electron-hueco en vacancias de oxigeno y defectos en el centro

coordinado del silicio [38].

También se han realizado estudios con silicio poroso y sulfuro de Zinc
(ZnS), presentando una emisién en el espectro visible [39], donde se
deposita una pelicula de ZnO sobre un sustrato de silicio poroso, sin
embargo la caracterizacion por SEM muestra una serie de fracturas en la
pelicula de ZnO debido a las irregularidades en la superficie del silicio

pOroso.
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1.6 Hipotesis

Mediante la adecuada sinergia de distintos semiconductores
nanoestructurados se pueden conseguir nanomateriales luminiscentes de
baja toxicidad y de bajo costo para sus aplicaciones biomédicas y emision

de luz blanca.

1.7 Objetivo General

Crear un arreglo multicapa de semiconductores nanoestructurados para
posibles usos en biomedicina y emisién blanca

1.8 Obijetivos particulares

e Sintetizar nano particulas de Silicio poroso

e Obtener luminiscencia de las particulas de Silicio poroso

e Estudiar la evolucion de la Iluminiscencia de particulas
submicrométricas de silicio poroso oxidacion con bérax.

e Sintetizar Oxido de Zinc

¢ Sintetizar nano particulas de Cadmio Teluro.

e Estudiar la respuesta Optica por fotoluminiscencia vy
catodoluminiscencia de diferentes arreglos de multicapas de estos
semiconductores para obtener la emision blanca

1.9 Justificacion

Ademas de obtener los materiales de bajo riesgo para salud, es necesario
realizar estudios con materiales de bajo costo para emisién blanca. Ya que los
usados actualmente son de riesgo para la salud. Ademas de que los
semiconductores estudiados son capaces de retener su luminiscencia por un mayor

tiempo que las usadas actualmente en la biomedicina.
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2 CAPITULO 2

2 SINTESIS Y CARACTERIZACION

2.1 SINTESIS
2.1.1 Nano particulas de Silicio poroso

Las nanoparticulas de Silicio poroso son obtenidas a través del ataque
electroquimico de una oblea se Silicio cristalino de baja resistividad, 1-5
mOhms-cm, orientacién <100> con el electrolito compuesto del HF: Etanol
en proporcion volumétrica de 3:1. Aplicando una densidad de corriente de
200 mA/cm?®. Después, se remueve la capa porosa del resto del silicio

usando un electrolito de 1:10 en proporcién volumétrica de HF: Etanol (ver
fig. 5).

Estas particulas porosas son sonicadas en agua DI para fracturarlas
hasta el tamafio deseado, en seguida son centrifugandas para remover

residuos del sobrenadante y concentrar las particulas.

Ataque

Ataque levantamiento poros
electroquimico '"”“"q,
3:1 HF:ethanol 1:10 HF:ethanol "

Si wafer porous Si free-standing
porous Si film

l Sonicado

n

P Sonicado

Nano particulas Micro particulas

H
2Si+6HF +2h* —™ 4||\ + HSiFg+ 2H" + 112 H,

Porous Si Surface

Fig. 5: Representacion esquematica de la sintesis de nanoparticulas de silicio poroso; Sailor, M. J. Porous
Silicon in Practice (Wiley-VCH, Weinheim, Germany, 2012).
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2.1.2 Sintesis del ZnO

La sintesis del ZnO fue realizada a través de la técnica sol-gel, que
se fundamenta en la reaccion de un precursor, en nuestro caso, acetato de
Zinc y monoetanolamine (ver fig. 6). La deposicion de la solucién de ZnO se
realiz6 por spin coating, para formar capas homogéneas de
aproximadamente de 20nm, de acuerdo a estudios previos de perfilbmetria,

como los realizados por Kumar, Y., et al (2012) [40].

e Hidrolisis — Condensacion de las particulas en Sol

Polimerizacién Gelacion
Solucién de
recursores T _ £ X v .
l’ .l\ “
4 \ 1.1
/ \ Evaporacién

g
/ \ del solvente
Substrato i . 5 :9 \ 5
\
</ \ —

‘/
/ \ e,
e AR T
/ b3 - .
.
v gelation and % 'f
Pelicula de Xerogel _m-\{&' : ,ﬁ' iy Pelicula de Xerogel
‘ . cvaporation s Xerogel
of solvent
Tratamiento
Tratamiento Tratamiento térmico
térmico térmico
Pelicula densa 2an oo ;
m Pelicula densa
o ~ i Ceramica densa '

Fig. 6: Representacion esquematica de la sintesis de ZnO; L. Znatdt. Material science and engineering B
174(2010)18-30.
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2.1.3 Sintesis de particulas de Cadmio Teluro

La sintesis se realiza en un matraz tipo bola junto con una columna
de condensacion a una temperatura de 100°. Las sales precursoras
presentes en la solucién son: Teluro de Sodio y Cloruro de Cadmio, a
temperatura de 100 °C. La sintesis es controlada con un Unico parametro, el
tiempo de reaccidn. La sintesis se mantiene en agitaciéon constante durante

todo el proceso y con un flujo de agua en el condensador (ver fig. 7).

La nucleacién es el proceso a través del cual se da el crecimiento de
las particulas en la solucién precursora. El proceso genera particulas que
incrementan su diametro en funcién del tiempo, desde las particulas azules
de aproximadamente 3nm hasta las rojas de aproximadamente 10nm. Las
particulas resultantes poseen una buena estabilidad en sus propiedades

luminiscentes de hasta 6 meses.

Fig. 7: Fotografia del arreglo experimental para la sintesis de nanoparticulas de CdTe
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Una de las propiedades interesantes de las particulas de CdTe, es
que presentan una intensa fotoluminiscencia intensa al ser irradiadas con
luz UV (ver fig. 8 y 9). La coloracién de las muestras varia de acuerdo al
tamafo de particula. Ya que refleja la luz de distintas longitudes de onda en

cada tamario, siendo apreciable para todos los colores del espectro visible.

Fig. 8: Fotografia de nanoparticulas de CdTe de distintos tamafios expuestas a luz natural

La emision de las particulas de CdTe en UV @ 365 nm mostrando la
luminiscencia de los distintos tamafios de particula. Con una eficiencia
cuantica del orden de 20% [41].

También se han hecho algunos intentos de mejorar esa eficiencia a
través de proveerlos de una capa protectora de acido mercaptosuccuinico,
para que funcione como un surfactante en la solucién [42].

Fig. 9: Fotografia de nanoparticulas de CdTe de distintos tamafios expuestas a luz UV
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2.2 Fabricacion de multicapas

2.2.1 Deposito de peliculas delgadas sobre sustrato de

silicio/vidrio

La fabricacion de las peliculas de los diversos materiales
semiconductores, se realizd por el método de spin coating, que consiste en
depositar bajos volimenes de la muestra en solucién, mientras que el
sustrato gira en una centrifuga, distribuyendo el fluido de manera uniforme
sobre la superficie del sustrato. Las revoluciones de operacion y la
viscosidad de la muestra influyen en el espesor de la pelicula depositada [43]

Para la fabricacion de las multicapas, se utilizé silicio cristalino de 1-5
mQ.cm ya que no produce luminiscencia al ser irradiado con luz UV-Vis, ni al

ser expuesta a un haz de electrones como sucede en la catodoluminiscencia.

El depdsito de las peliculas delgadas de fue hecho mediante la técnica
Spin coating. El spin coating es un proceso utilizado para aplicar
uniformemente peliculas delgadas sobre superficies. EIl equipo utilizado en
esta parte del trabajo fue un Spin Coater WS-650Hz-23.

Dicha técnica consiste en inyectar la suspensién liquida de ZnO sobre
la superficie de la muestra, mientras la muestra es girada a 500 rpm.
Posteriormente se vierte la suspension liquida de ZnO, de silicio poroso y de
CdTe para después hacer girar la muestra a 3000 rpm y tener una mejor
distribucion de ZnO sobre la superficie de la muestra. El proceso de depésito
se hace en vacio y manteniendo un flujo de Nitrégeno (N,) a una presion de
65 bar (ver fig. 10).
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Una vez hecho esto se toma la muestra y se coloca en una parrilla
eléctrica para ser calentada a 100°C durante 3 minutos para eliminar el
etanol/agua (liquido) existente en la solucion depositada. El calentamiento

es para evaporar el agua obtenida en la sintesis.

Fig. 10 : Equipo para depésito de peliculas delgadas, Spin coater WS-650Hz-23.

2.3 CARACTERIZACION

2.3.1 Microscopio electronico de Barrido (SEM)

El microscopio electronico de Barrido (SEM) es un microscopio
electrénico que produce imagines de una muestra escaneando su superficie
con un haz de electrones enfocados. Los electrones interactian con los
atomos de la muestra produciendo sefiales que son portadoras de la
informacion topogréafica de la muestra asi como de su composicion. La
topografia es producto de la combinacion de posiciones entre el rayo de
energia y el detector, siendo el detector de electrones secundarios el que

genera la imagen de contrastes topograficos (ver fig. 11).
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Detector de electrones .

retro dispersos [ -

Muestras 7] %
l Detector de electrones

Bomba de vacio secundarios

Fig. 11: Diagrama esquematico de microscopio electrénico de barrido (adaptado de Wikipedia)

También existe el detector de electrones retrodispersos que detecta
los electrones que interactian con la muestra a una mayor profundidad que
los secundarios, proporcionando informacién relacionada a la composicion
de la muestra por contraste de densidad de los nucleos de los atomos de la

muestra (ver fig. 12).

Emision Reflexidn

o

e CL e SEM

hi]

Absorcion Transmision

+—i B |—8

Fig. 12: Representacién esquemética de la interaccion del haz de electrones con una muestra
solida (adaptado de Wikipedia)
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2.3.2 Dispersién dinamica de la luz (DLS)

Dispersion dinamica de la luz (DLS), es una técnica no invasiva
utilizada para medir tamafios y distribucion de tamafos de particula,
tipicamente en la regidbn submircrometrica y nanomeétrica (ver fig. 13).

Laser Zetasizer Optical arrangement
Nano §/ZS 173° @
o Nano §90 / ZS90 90° ()

Attenuator

LA
0 4
™ / Detector

o—~X<
Detector
QYA IE e lDigilaIS‘gna\ Processor
RN L | Correlator .2 @

Cell

Fig. 13: Diagrama esquematico de DLS Nano ZS90 (adaptado de Manual de usuario de NanoZS90)

Esta técnica se basa en el movimiento Browniano, donde las
particulas en una solucidon chocan con el fluido a su alrededor sufriendo
desplazamientos. Para el caso del DLS las particulas pequeias se mueven
mas rapido que las particulas grandes. La relacion entre el tamafio de una
particula y su velocidad debida al movimiento Browniano se describe por la

ecuacion de Stokes-Einstein (ver fig. 14).
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Proveniente del Laser

Detector

sin ser dispersada

O

La mayoria de la luz pasa

Intensidad
promedio

Fig. 14: Representacién esquematica de la interaccion del laser con particulas en suspensién (adaptado de
manual de usuario)

El equipo hace uso de algoritmos de correlacion entre la velocidad del

movimiento de las particulas con su tamafio y grafica el resultado de forma

automaética, al introducir algunas variables como la viscosidad del medio en

el que las particulas se encuentren dispersas y el indice de refraccion del

material a caracterizar.
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Fig. 15: Imagen representativa de una gréfica de tamafio de particula medidio por DLS
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2.3.3 Espectroscopia de Fluorescencia

La espectroscopia de fluorescencia es una técnica analitica para la
deteccion y caracterizacion de compuestos organicos o inorganicos.

Selector de longitud

de onda de entrada ﬂ. rmiestra
(Ea)

fuente de luz

z, Piiid
eritida ! 1111
TYVTY
Selector de longitud
(Eo)=(E1) de onda de salida
(E1)

(E1)

registrador | -«———— | detector

Fig. 16: Diagrama esquematico de un espectroscopio de fluorescencia (adaptado de Wikipedia)

La Fluorescencia involucra la excitacion por absorcion y la emision de
fluorescencia. El primer paso para en la fluorescencia es la excitacion, que
ocurre cuando una molécula o particula absorbe radiacion electromagnética.
Esta absorcion excita los electrones de las capas externas a un nivel de
energia superior. Ya que la particula o material solo puede absorber
cantidades de energia radiante en unidades discretas, llamadas “cuantos” los

cuales corresponden a la diferencias entre el estado basal y el excitado.

Por lo cual la energia (E), trasportada por uno de esos cuantos es
proporcional a su frecuencia de oscilacién de la siguiente manera:

E:fwr:E

A (Ec. 5)
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Donde v es la frecuencia, A la longitud de onda respectiva, y h es la
constante de Planck. La energia se pierde en colisiones con otras moléculas
0 en estados intermedios de excitacion. Pero cuando el electrén ha caido
hasta el estado basal puede ocurrir la emisién (ver fig. 17).

— PL pSi nps|

Intensidad (u.a.)

T T T T T 1
650 675 700 725 750 775 800

Longitud de onda (nm)

Fig. 17: Ejemplo de un espectro de fotoluminiscencia de silicio poroso @ 365nm

2.3.4 Espectroscopia UV-Visible

La espectroscopia de UV-Visible, nos permite determinar la presencia
de algun material o compuesto en una muestra asi como su concentracion.

El principio de esta técnica es la ley de Beer-Lambert que se define de la
siguiente forma:

T =72 (Ec.6)

Donde T es la transmitancia, I es la intensidad de la radiacion
incidente e I, es la intensidad de la radiacion que pasa a través del material
con un espeso determinado. La absorbancia se relaciona con la
transmitancia de la siguiente forma:

A= —In (i) (Ec. 7)
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De modo que si sabemos la distancia de la trayectoria a ser recorrida
por la energia irradiada, en nuestro caso una celda de 1cm?® podemos
conocer la concentracion de analito en ese volumen. Para la concentracion
se requieren algunas modificaciones a la ecuacion anterior, quedando de la

siguiente manera:

A = ebc (Ec. 8)

Donde &, es el coeficiente de absorcion molar, con unidades en L mol™* cm™

, b, es el paso éptico de la muestra en centimetros y ¢ es la concentracion
del compuesto en solucién, expresado en mol L™.
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Monocromador haz
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Muestra

Fig. 18: Diagrama esquematico de un espectroscopio UV-Visible, donde se muestra el arreglo de los
componentes principales (adaptado de manual de fabricante )

2.3.5 Catodoluminiscencia

La caracterizacién por catodoluminiscencia es una técnica que nos
permite analizar los espectros de emision de los distintos materiales en
compuesto, en funcién de la energia de excitacion. Esta excitacion es
producida por un haz de electrones, que promueve un excedente de
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portadores de carga en el material, lo cual regula la intensidad de la
catodoluminiscencia.

Los posibles espectros de CL son mas complejos de interpretar para
materiales con luminiscencia extrinseca, ya que no se cuenta con una ley
que englobe al mismo tiempo todos los fendmenos que tienen lugar en la
luminiscencia de manera paralela [44].

La resolucion espacial de la Catodoluminiscencia esta relacionada con
la intensidad del haz de electrones, que a su vez se asocia con el tamafio de
la superficie de muestra excitada. La resolucién espectral depende de la
eficiencia luminica del material y de su temperatura [45].
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3 CAPITULO 3

RESULTADOS EXPERIMENTALES

3.1 Nano particulas de Silicio poroso

3.1.1 Caracterizacion de nano particulas de silicio poroso

Las nanoparticulas de silicio poroso son obtenidas por el método
descrito en el capitulo anterior. Estas particulas porosas son sonicadas en
agua DI para fracturarlas hasta obtener el tamafio deseado, centrifugando
para remover residuos del sobrenadante y concentrar las particulas. Se
busca conseguir particulas de dminsiones menores a los 300 nm, como se
puede ver en la Fig. 19 la dispersion es muy heterogenea debido a la fractura
aleatoria de la pelicula porosa del silicio.

X200,000 30.0kV UED

Fig. 19: Imagen realizada por FESEM de nanoparticulas de silicio poroso a 30 kV donde se aprecia la
polidispersidad en los tamafios de particulas
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3.1.2 Oxidacién de nano particulas de silicio poroso

La fotoluminiscencia es una propiedad que no se encuentra activa en
las particulas de silicio meso-poroso recién preparadas, por lo que se
requiere de un proceso de oxidacion [46]. La oxidacion se puede inducir por
diversos medios, tales como agentes oxidantes, como por ejemplo el agua
es uno de los mas comunes ya que no afecta las particulas en su propiedad
biocompatible (ver fig.17), pero presenta la desventaja de requerir de
procesos de alrededor de dos semanas de incubacion para obtener la
activacion de la luminiscencia.

3.1.3 Oxidacion en Boérax

El proceso de activacion de la luminiscencia del Silicio poroso
involucra la oxidacion de las paredes internas y superficie expuesta de las
particulas, con el fin de obtener el efecto de confinamiento cuantico. El
proceso convencional consiste en incubar por dos semanas las particulas en
agua des ionizada. En nuestro caso buscamos una forma de conseguir esa
activacion de la luminiscencia por oxidacién a través de otro tipo de agentes
oxidantes, en particular con el Borax [47].

La oxidacién se control6é con dos parametros: (a) la concentracion del
oxidante, y (b) el tiempo de exposicion de las particulas de silicio poroso a
dicho agente.

A continuacion se presenta la grafica (ver fig. 20) del proceso de
oxidacion del silicio poroso, con una solucion de boérax al 10mM. Inicialmente
presenta un incremento en el pico caracteristico de su luminiscencia por
confinamiento cuantico en los 700-750nm y un pico en 450nm caracteristico
del SiO,, siendo el primero, producto de la celda de cuarzo, posteriormente
incrementandose con el proceso de oxidacion en un tiempo de 1 minuto. En
la grafica correspondiente a 10 minutos, se observa una reduccion de la
luminiscencia mientras que se incrementa de la cantidad de oxido.
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Fig. 20: Espectro de fotoluminiscencia de silicio poroso y silicio poroso oxidado con Bérax a una
concentracién de 10mM en funcidn del tiempo, donde se muestra el incremento en el pico de PL para 1 min
y su extincion para 10 min

La modulacién de la fotoluminiscencia es un factor importante para
poder controlar la ubicacién del pico de emision, y de esta manera poder
darle un uso como componente en la emisién blanca. La siguiente grafica
(ver fig. 21) muestra la evolucion de la sefial emitida por el pico luminiscente
caracteristico del silicio poroso en 700-750nm, asi como su cambio hacia el
azul. También se manifiesta claramente el incremento en la cantidad de
oxido presente en la solucion, con un maximo en los 450nm [48].
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Fig. 21: Oxidacion de nanoparticulas de silicio macroporoso en funcion del tiempo para una concentracion de bdrax de 10mM en solucion acuosa. Se muestra el

incremento en laintensidad de los picos de la luminisencia del silicio poroso en 750 nm y el corrimiento hacia el azul del pico de luminscensia debido a la

oxidacion.
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3.2 OXIDO DE ZINC

3.2.1 Fotoluminiscencia

El espectro de fotoluminiscencia caracteristico del ZnO presenta dos
picos, uno en 385 correspondiente a la transicion banda-banda y el otro
alrededor de 500 no correspondiente a las vacancias de oxigeno [48] (ver fig.
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Fig. 22: Espectro de fotoluminiscencia de una pelicula de ZnO depositada por spin coating sobre silicio
cristalino, excitado con 265 nm, mostrando los dos picos caracteristicos a 365 7 550 nm debido a defectos
cristalinos y vacancias de oxigeno.

La transmitancia nos permite conocer en que regiones del espectro
electromagnético el ZnO transmite la luz que se le irradia (ver Fig.23).
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Fig. 23 : (Izg.) Espectro de transmitancia de una pelicula delgada de ZnO depositada sobre corning. (Der.)Tauc plot:

Espectro absorbancia, donde es posible obtener la banda prohibida de energia de una pelicula delgada de ZnO sobre corning
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El valor donde la transmitancia cambia sirve para determinar el ancho
de banda, que es el valor minimo de la energia necesaria para promover un
electro de la banda de valencia a la banda de conduccion, produciendo una
recombinacién radiante de un exciton, generando asi la fotoluminiscencia.

3.3 Cadmium Telluride (CdTe)

3.3.1 Morfologia

Las micrografias permiten determinar el tamafio promedio de las
particulas en solucién, las particulas de CdTe con emision en rojo tienen un
tamafio promedio de 9nm de diametro confirmando los datos adquiridos
mediante DLS, mientras que las particulas de CdTe con emisién en verde
tienen un tamafio promedio de 4nm. Las particulas presentas morfologia
semiesférica con un tamafio no homogéneo, presentando una distribucion
gaussiana en la caracterizacion por DLS, obteniendo particulas con
variaciones de 0.5nm (ver fig. 24 y 25).

%500,000 30.0XV_TED

Fig. 24 : Imagen de STEM de

nanoparticulas de CdTe Rojas Fig. 25: Imagen de STEM de

nanoparticulas de CdTe verdes

3.3.2 Composicion

El analisis de EDX permite confirmar y cuantificar la presencia de
CdTe en la solucién, ademas de las sales formadas, que son residuos de la
sintesis. Posteriormente a la sintesis, la solucién se purifica eliminando las
sales residuales incrementando la presencia del material en la muestra en
porcentajes notables (ver fig. 26).
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Quantitative results

Quantitative results

[+ o Na cl Cd C O Na Si 85 CI Cd Te

Fig. 26: (Izqg.) EDX de nanoparticulas de CdTe recién preparada (Der.) EDX de CdTe tras
eliminar las sales residuales producidas durante la sintesis

3.3.3 Caracterizacion Optica

Los espectros de fotoluminiscencia del CdTe, asi como su absorbancia son
métodos de caracterizacién 6ptica comun en muestras fluorescentes, donde
es posible observar un cambio hacia el rojo con el incremento de tamafio de

las particulas (ver fig. 27).
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Fig. 27: Espectros de absorbanciay PL de nano particulas de CdTe, mostrando un corrimiento hacia el rojo
en ambos casos de acuerdo al incremento de didAmetro promedio de las particulas (abs , indicado con Ay
PL indicado con P)
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3.3.4 Concentracion

La ley de Beer-Lambert también nos permite conocer la concentracion
de una sustancia en una solucion en funcion de su absorbancia, ya que entre
mayor es la concentracion de un analito en solucién, menos es la intensidad
que transmite a través de ella al ser irradiada.

Conociendo la concentracion de una solucién se puede medir su
absorbancia, con estos datos es posible extrapolar una linea para las
diversas concentraciones en funcién de la absorbancia.

3.4 Compuestos luminiscentes

Las propiedades luminiscentes de las particulas que emiten en una
region del espectro visible con longitudes de onda caracteristicas, son a priori
componentes ideales para la creacion de un dispositivo de emision de luz
blanca [45].

A continuacion se presentan la Catodoluminiscencia (CL) y la
fotoluminiscencia (PL) de varios compuestos de particulas luminiscentes en
capas elaboradas por el método de spin coating. Algunas de las pruebas
fueron realizadas después de aplicar un tratamiento térmico, esto para
comparar el efecto de la oxidacion térmica sobre la luminiscencia, debido a la
modificacion de la cristalinidad del material.

También se evalué la capacidad del ZnO para prevenir la degradacion
con las particulas de silicio poroso depositadas como capa durante la
exposicion al haz de electrones. Las siguientes figuras muestran la CL y PL
de peliculas depositadas sobre un sustrato de silicio cristalino en el orden
siguiente:

Zn0O

Nano particulas en solucion de Silicio poroso
Zn0O

Sustrato de Silicio cristalino
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Fig. 28: Efecto de tratamiento térmico: CL de Fig. 29: Efecto tratamiento térmico: PL de multicapa
multicapa de ZnO-pSi-ZnO horneada a 300° por de ZnO-pSi-ZnO horneada a 300° por una hora
una hora comparado con la muestra de referencia comparado con la muestra de referencia

En la figura 30, se aprecian las emisiones caracteristicas del ZnO en
350nm y 500nm y la del silicio poroso en 700nm respectivamente. La linea
roja representa la muestra evaluada sin el tratamiento térmico, mientras que
la linea negra representa la muestra tratada térmicamente. Se aprecia un
incremento en la emision a 350nm y una reduccién en la emision a los
500nm. Esto debido a un incremento en la cristalinidad del ZnO al ser tratado

térmicamente.

En la figura 29, se presenta la PL del mismo arreglo multicapa, donde
se puede observar la linea roja, la cual corresponde a la muestra sin
tratamiento térmico, mientras que la linea negra que representa la muestra
que fue sometida a tratamiento térmico. En dicha figura se aprecia también
un incremento en la emisién del ZnO en la regién azul, pero no se observa

cambio significativo en el resto del espectro analizado.
En la figura 31 y 32 se presentan la catodoluminiscencia (CL) y la

fotoluminiscencia (PL) de estructuras fotonicas pero sin la ultima capa de

ZnO superficial. Las pruebas fueron realizadas después de aplicar un
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tratamiento térmico de 300° C por una hora en una de las muestras, mientras

que en la otra no se aplicé tratamiento térmico.

En estas muestras se puede apreciar una reduccion en la emision de
CL, demostrando que la capa superficial de ZnO provee de proteccién a las
particulas de Silicio poroso ante el ataque de electrones de la CL. La pelicula

esta depositadas sobre un sustrato de silicio cristalino en el orden siguiente:

ZnO / nada

Nano particulas en solucion de Silicio poroso
Zn0O

Sustrato de Silicio cristalino
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EMSION BLANCA

pSi-ZnO

pSi

Intensidad (u.a.)

) A 7 e R l\x A
A Y i
ol 'M
A\,xw,.,pc"'ﬂ/ Ay

T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800

I angitiid de anda (nm)

Fig. 30 : CL de arreglo multicapa de ZnO-pSi sin hornear. La serie negra muestra el comportamiento de una capa de nanoparticulas de
silicio poroso entre dos capas de ZnO. Las lineas verdes representan la deconvolucion de los méximos, siendo estos los picos
caracteristicos del ZnO en 365 nm y en 500 nm, mientras que el de silicio poroso se encuentraen 730 nm.

39



— Zn0 pSi Zn0O
— Zn0O pSi

Intensidad (u.a.)
1

400 ' 500 ' 600 ' 700 . 800
Longitud de onda (nm)

Fig. 31: PL del compuesto de ZnO-pSi @ 365 nm para el mismo arreglo
multicapa mostrado en la fig. 30.

También se puede observar que la capa superficial de ZnO es la que
mas contribuye a la emisién azul en el arreglo multicapa, demostrando una
mejor distribucion de las tres longitudes de onda, roja, verde y azul. Una
distribucion mas homogénea en cuanto a intensidades de emision, resulta
ser mejor que la anterior para su posible aplicacion en dispositivos de

emision blanca (ver fig. 30).

El ultimo arreglo multicapa de semiconductores nano estructurados es
el de CdTe con ZnO, siendo evaluada su emision por CL y PL
respectivamente. Se muestra en las siguientes figuras (ver fig. 32) dichos
espectros quedando de manifiesto que la emision conjunta es una curva
amplia que abarca la mayor parte de las longitudes de onda de la luz
blanca, pero presenta un maximo muy pronunciado en la region cercana a
los 500 nm y por lo tanto, no resulta adecuado para la emision de luz blanca ,
y si ademas de esto, tomamos en cuenta su toxicidad mayor a las del silicio

poroso y del ZnO quedan en desventanja.
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Fig. 32: CL (izq) y PL (der) de multicapa de ZnO-CdTe.

En el espectro de PL, se observa que la muestra que fue sometida a
tratamiento térmico, debido a que exhibe una luminiscencia con maximos

que son mas intensos en la region azul y verde, debido a la mayor
cristalinidad del ZnO.
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4 CONCLUSIONES

Después de analizar e interpretar los resultados obtenidos se puede

concluir en los siguientes puntos:

e La obtencion de las particulas de silicio poroso por métodos
electroquimicos , seguido del sonicado de capas porosas auto

soportadas es viable y relativamente sencillo de realizar

e La luminiscencia de las particulas de silicio poroso se obtiene al
oxidarlas, ya que las particulas sintetizadas con obleas de alta

conductividad no exhiben fotoluminiscencia

e A pesar de que la oxidacion de las micro- y nanoparticulas de
silicio meso-poroso en borax es factible, ya que reduce el
tiempo de activacion de la luminiscencia (en comparacion que
su oxidacibn en agua [49] la cual requiere mas de dos
semanas), es necesario un estudio mas profundo de su

estabilidad y la reaccidn en la solucion.

e La obtencién de peliculas delgadas de ZnO obtenidas con el
método Sol-gel permite tener compuestos luminiscentes de baja
toxicidad* y bajo costo. Para posibles aplicaciones en

dispositivos optoelectrénicos.

e La sintesis de las nanoparticulas de CdTe de distintos tamafos
es posible mediante el control de tiempo de nucleacion,
permitiendo disefiar arreglos de semiconductores con emision

en las longitudes de onda deseadas.
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e Es posible obtener una emision de luz blanca al fabricar un
arreglo de multicapas con NPs de silicio poroso y ZnO sin

necesidad de someterles a un tratamiento térmico posterior.

e Los analisis preliminares de toxicidad son alentadores ya que
en bajas concentraciones de CdTe, la toxicidad es
suficientemente baja como para proceder a estudios de

biocompatibilidad mas avanzados.
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5 TRABAJOS FUTUROS

Se propone encapsular las particulas luminiscentes de CdTe en una
matriz de silicio poroso para evaluar si existe una reduccion en la toxicidad
de las particulas de CdTe. Esto es debido a que las nanopatrticulas de CdTe
son las que presentan una intensidad de PL mayor, lo cual las vuelve
candidatas prometedoras para aplicaciones en marcadores luminiscentes.
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6 APENDICES

6.1 Ensayos bioldgicos preliminares

La realizacion de los ensayos bioldgicos se han realizado como parte de
un trabaja colaborativo con la facultad de Farmacia de la UAEM, con el grupo
la Dra. Maria de Lourdes Rodriguez Fragoso, en particular con la estudiante
de posgrado, Yaneth Anahi Rodriguez Lépez. Para realizar estos ensayos
se tomaron dos lineas celulares distintas HepG2 y Hela. Las células del tipo
Hep G2 corresponden a células derivadas de tejido hepatico, y entregan
informacion robusta sobre toxicidad de xenobiotica y citotoxico del medio

ambiente (ver fig. 33).
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Fig. 33: Efecto de nanoparticulas de CdTe (verdes) sobre
viabilidad celular de HEPG2

Por otro lado, la linea celular Hela, es la mas usada en estudios in-vitro y
se usa para estandarizar los estudios de toxicidad (ver fig. 35y 36).
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Fig. 34: Efecto de nanoparticulas de CdTe (rojas) sobre
viabilidad celular de Hep2
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Los resultados preliminares realizados por cuadruplicado e incubando las
particulas de CdTe por 24 horas con las respectivas lineas celulares HepG2
no presenta una gran baja en la variedad celular en presencia de diferentes
concentraciones de CdTe (ver fig. 34).
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Fig. 35: Efecto de nanoparticulas de CdTe (verdes)

sobre la viabilidad celular

Sin embargo la linea celular Hela muestra un efecto contario, ya que a
mayor concentracion CdTe baja la vialidad disminuye hasta 40% a partir de 2
mg/ml para los distintos tamafios de nanoparticulas. Por ahora estos valores
son preliminares y deben ser reevaluados y reestudiados (ver fig. 35y 36).
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Fig. 36: Efecto de nanoparticulas de CdTe (rojas) sobre viabilidad
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