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RESUMEN 

 
En el presente trabajo, se sintetizaron soluciones coloidales con nanopartículas de silicio 

(SC-Si-ncs) y las utilizamos para formar estructuras tipo Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al. Las SC-

Si-ncs se obtuvieron a partir de capas de silicio poroso (SiP). Las diferentes características 

ópticas, estructurales y morfológicas de estas soluciones fueron medidas y estudiadas. Las 

mediciones de fotoluminiscencia (PL por sus siglas en inglés ―Photoluminescence‖) de las 

SC-Si-ncs, revelaron eficientes intensidades de emisión entre la región del azul-verde y el 

violeta. Los resultados de difracción de rayos X (XRD por sus siglas en inglés ―X Rays 

Diffraction‖) indicaron que las soluciones coloidales están compuestas de una gran 

cantidad de nanocristales de silicio. Los resultados de transmitancia obtenidos a partir de la 

técnica de espectroscopía ultravioleta-visible (UV-Vis por sus siglas en inglés ―Ultraviolet-

visible‖), fueron usadas para obtener la energía de banda prohibida, que varió de 2.3 a 3.5 

eV, para las diferentes SC-Si-ncs. Las imágenes de microscopia electrónica de trasmisión 

(TEM por sus siglas en inglés ―Transmission Electronic Microscopy‖) mostraron realmente 

el tamaño y forma de los nanocristales de silicio contenidos en cada solución. Los espectros 

de espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR por sus siglas en inglés 

―Fourier Transform Infrared‖) mostraron diferentes tipos de enlaces químicos como Si-O-

Si, Si-CH2, y SiHx, así como de algunos tipos de defectos. Se formaron estructuras tipo 

Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al. Estas estructuras se caracterizaron de forma eléctrica, por medio de 

curvas I-V. Los resultados de I-V mostraron diferentes comportamientos eléctricos, como 

tipo óhmico, rectificador, incluso una combinación de ambos. Las diferentes características 

que se dieron a cada muestra influyeron en el comportamiento IV de estos dispositivos. 
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CAPÍTULO 1 

INTRODUCCIÓN 

 

El silicio es el semiconductor más común en la industria de la tecnología electrónica actual. 

Sin embargo, su banda de energía prohibida es de 1.12 eV a 300 K y es indirecta, lo cual es 

la principal limitación para su aplicación en la fotónica, lo que hace al silicio una fuente de 

emisión pobre. Contrario a este comportamiento del silicio en volumen, las nanopartículas 

de silicio tienen un comportamiento similar al de un material con banda de energía 

prohibida directa [1, 2]. 

Esta deficiencia cuántica reducida del silicio, trajo consigo, investigar y desarrollar 

materiales ópticamente activos en silicio, un caso especial fue el descubrimiento del Silicio 

Poroso (SiP) por Uhlir en 1957 [3], pero, la característica de intensa fotoluminiscencia a 

simple vista del SiP fue descubierta por Canham en la década de los 90 [4], este hecho ha 

abierto un gran campo de investigación para la aplicación de nanopartículas de silicio en la 

nanociencia y nanotecnología [4, 5].  

Se han creado varios métodos para la síntesis de nanopartículas de silicio, como técnicas 

electroquímicas, físicas, químicas y físico-químicas [5]. Una de las  técnicas más comunes, 

baratas y de más rápida obtención de nanopartículas es la técnica electroquímica, la cual 

mediante una solución química y una polarización eléctrica aplicada a la muestra, se 

obtienen depósitos controlados de alta calidad [6]. 

 Las nanoestructuras de SiP de diferentes tamaños y formas, incluyendo nanopuntos, 

nanobastones, nanocables, nanopilares, nanodiscos se han sintetizado usando estas técnicas 

físico-químicas. La mayoría de estos métodos se basan en la baja movilidad de Si en SiO2 y 

la separación de fases de equilibrio de Si de SiO2 en capas de óxido a altas temperaturas [7-

9]. Recientemente, ha habido un mayor enfoque en el uso de puntos cuánticos de silicio 

(QD por sus siglas en inglés ―Quantum Dot‖) en la electrónica, debido a su baja toxicidad y 

capacidad de ser dopados tanto tipo n como tipo p [10]. Celdas solares híbridas de poly-3 

Hexiltiofeno (P3HT por sus siglas en inglés Poly-3 Hexiltiophene) [11], LED (por sus 

siglas en inglés ―Light Emission Diode‖) de QD de silicio [12], y QD de silicio para 
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espintrónica [13], son ejemplos de los múltiples usos de estos puntos cuánticos. A pesar de 

que la mayoría de estos dispositivos se encuentran en fase de prueba, las innovaciones 

reales han llegado a la producción y funcionalización de puntos cuánticos de silicio, 

incluyendo la síntesis de QD por medio de plasma a baja temperatura [14], QD con un 

rendimiento cuántico elevado [15], e incluso puntos cuánticos de silicio solubles en agua 

[16]. Las películas de SiP se pueden preparar configurando diferentes parámetros en el 

proceso de anodización (corriente I, tiempo t y acidez pH), lo cual da la característica 

particular de cada película de SiP. Estudios de infrarrojo y elipsometría muestran que las 

películas depositadas presentan componentes de SiOx (x<2), mientras que el tratamiento 

térmico promueve la segregación del exceso de silicio [4].  

Las propiedades del SiP han sido extensamente estudiadas debido a sus interesantes 

características ópticas, eléctricas y fotoeléctricas [4]. Las estructuras formadas por depósito 

de SiP sobre substrato de silicio, y ambas cubiertas con electrodos superior e inferior, 

exhiben diferentes propiedades dependiendo de las características de ambos materiales [4, 

17].  

Por otra parte las soluciones coloidales conteniendo partículas mono-dispersas o poly-

dispersas a escala nanométrica son de gran importancia en el campo de la nanociencia y 

nanotecnología, debido a sus potenciales aplicaciones. El interés es producto de sus bien 

definidas dimensiones y extraordinarias propiedades funcionales [18, 19], que han 

empezado a utilizarse para elucidar y entender las propiedades de la materia coloidal [20]. 

Además, partículas con propiedades estructurales uniformes están ofreciendo mejores 

propiedades para aplicaciones en diferentes campos como la catálisis [21, 22], sensores de 

gases [23], bio-sensores [24], materiales magnéticos [25], fotónica [26] entre otras [27, 28]. 

A la fecha esfuerzos importantes en esta línea de investigación se están realizando para 

desarrollar métodos simples y reproducibles que sean capaces de generar muestras 

coloidales mono-dispersas en pequeñas y grandes cantidades [29] basados en la química 

coloidal [27, 30]. Además estas soluciones coloidales con nanopartículas de silicio pueden 

ser usadas para ser funcionalizadas con otros materiales, dando lugar a la formación de 

diversas nanoestructuras que se pueden utilizar en dispositivos electrónicos metal-óxido-

semiconductor (MOS por sus siglas en inglés ―Metal Oxide Semiconductor‖), diodos P-N, 

barreras Shottky, BJT (por sus siglas en inglés ―Bipolar Junction Transistor‖), etc. Tal es el 
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caso de diversos grupos de investigación, que han desarrollado estructuras como foto-

detectores [6] fotoconductores o fotodiodos [31], celdas solares con películas de SiP como 

anti-reflejante [32], reflectores de bragg [33], estructuras a base de nanopartículas de silicio 

[34], led’s bipolares [35, 36] y otros dispositivos más [37]. 

La conductividad de una estructura metal-óxido-semiconductor-metal está determinada no 

sólo por las propiedades del semiconductor y del óxido, sino también por la interacción del 

semiconductor con sus electrodos y del semiconductor con el óxido. La acción del 

semiconductor y del óxido es formar entre los electrodos barreras de potencial que se 

extiende desde el nivel de Fermi del electrodo a la parte inferior de la banda de conducción 

del semiconductor o del óxido. 

En el presente trabajo de tesis se estudiaron e investigaron soluciones coloidales, a partir de 

la síntesis de SiP y mediante un molido, se obtuvieron nanopartículas de silicio 

(nanocristales de silicio de tamaño diverso), las cuales estuvieron inmersas en las 

soluciones coloidales con diversos alcoholes. Una vez obtenidas las soluciones coloidales 

con nanopartículas de silicio (SC-Si-ncs) se esperó a que presentaran fotoluminiscencia en 

diversas longitudes de onda. Por lo tanto, las SC-Si-ncs se caracterizaron de forma 

estructural, óptica y morfológica mediante fotoluminiscencia, espectroscopia infrarroja por 

transformada de Fourier, espectroscopia ultravioleta visible, difracción de rayos X y 

microscopia electrónica de transmisión de alta resolución, los resultados obtenidos 

mediante estas técnicas fueron muy interesantes y prometedores. Posterior a este proceso de 

obtención de la SC-Si-ncs y de la caracterización antes mencionada, se pretendió observar 

los efectos eléctricos de las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al, para esto primero se 

procedió a insertar o introducir las SC-Si-ncs en los poros del SiP. El cambio en las 

propiedades ópticas del SiP con las SC-Si-ncs fue monitoreado a partir de la caracterización 

óptica de las muestras obtenidas, se observaron cambios importantes en sus propiedades 

ópticas, con lo cual se procedió a realizar las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al. A estas 

estructuras se le realizó caracterización eléctrica para estudiar las ventajas y desventajas de 

usar SC-Si-ncs en este tipo de estructuras. Esto para su posible aplicación en un futuro a la 

foto-detección, foto-conducción e incluso celdas solares.   
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ESTADO DEL ARTE 

Puntos cuánticos coloidales (CQD por sus siglas en inglés Colloidals Quantum Dots) son 

partículas semiconductoras de tamaños nanométricos, sintetizadas y suspendidas en una 

fase líquida. En las últimas décadas, CQD’s han atraído una considerable atención como 

una nueva clase de material. El creciente interés en estos materiales se deriva de la 

fabricación conveniente de partículas por medio de una fase líquida, así como su amplia 

capacidad de sintonización espectral proporcionada por el efecto del tamaño nanométrico 

[16, 28].  

Con propiedades físicas y electrónicas únicas, los CQD’s proporcionan una plataforma 

amplia para explorar nuevos fenómenos físicos, así como en el rápido desarrollo de una 

amplia variedad de nuevas tecnologías emergentes, como la energía fotovoltaica en 

películas delgadas, soluciones de iluminación y foto-detectores sensibles. Los CQD´s 

ofrecen beneficios en su procesamiento, son materiales de bajo costo, y sus propiedades 

químicas y físicas únicas permiten su funcionalidad con otros materiales. De hecho, los 

esfuerzos de comercialización están en marcha para la foto-detección e implementación de 

emisores de luz. Los desafíos de la toxicidad potencial y estabilidad a largo plazo se 

superan cada vez más a través del desarrollo de materiales no tóxicos y el uso de técnicas 

para depositar capas atómicas para introducir una matriz de encapsulación dentro de 

películas de estado sólido que se pueden utilizar en los dispositivos [6, 11, 23]. 

  Cuando el tamaño de CQD se acerca al radio del excitón de Bohr, las características de 

excitación del semiconductor en volumen cambian, el excitón siente el efecto de un pozo de 

tamaño finito. Las propiedades ondulatorias de este par electrón-hueco ya no se pueden 

despreciar y las propiedades ópticas y electrónicas de los CQD’s se pueden ajustar a través 

del tamaño de las partículas. Las nanopartículas también pueden ser manipuladas en 

solución (CQD), ya que las partículas pueden ser inducidas para formar un coloide estable 

en disolventes adecuados con la ayuda de la pasivación de moléculas orgánicas. Esto 

facilita una amplia gama de métodos de tratamiento de materiales basados en soluciones, 

incluyendo recubrimiento por centrifugado (spin-coating), impresión de inyección de tinta, 

y la fundición de rollo a rollo. Estas técnicas de procesamiento son bajas en costo, y muy 

susceptibles al proceso a gran escala, que los procesos típicos a base de vacío empleados en 

el procesamiento de materiales semiconductores [38]. 
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Las últimas décadas todo el mundo ha sido testigo de un crecimiento exponencial de la 

actividad en el campo de la investigación de CQD. Esto ha sido impulsado tanto por el 

emocionante desafío de comprender la nueva ciencia que explica sus relaciones 

estructurales y de composición con un gran potencial para aplicaciones, y los impactos 

comerciales y sociales que se pueden generar [38]. 

Por otra parte el estudio e investigación del SiP ha incrementado el estudio en 

nanoestructuras y nanopartículas de silicio. La aplicación tecnológica de todas estas 

investigaciones conlleva a la búsqueda de técnicas y procesos para obtener nanopartículas 

de menor dimensión y más controlables. Por lo tanto, la razón principal para el estudio e 

investigación de las soluciones coloidales es el siguiente: Las soluciones coloidales con 

nanocristales de silicio a partir de Silicio Poroso resultan ser nanoestructuras de silicio muy 

promisorias para aplicaciones en la optoelectrónica en basadas en silicio, debido a lo 

siguiente:  

• El silicio poroso fotoluminesce entre 400 y 900 nm bajo excitación UV (200 a 400 nm). 

• Las soluciones coloidales con nanocristales de silicio fotoluminescen entre 400 y 900 

nm bajo una excitación U-V (200 a 400 nm).  

• Las nanoestructuras de silicio (SiP y SC-Si-ncs)  pueden integrarse a la nanotecnología 

del Silicio. 

• Las SC-Si-ncs pueden funcionalizarse para formar heteroestructuras con diversas 

nanoestructuras semiconductoras. 

• La posible realización de nanoestructuras con mayor intervalo e intensidad 

fotoluminiscente será posible, debido a la combinación de las propiedades 

fotoluminiscentes de cada material. 

 

En el presente tema de tesis planteamos la obtención de soluciones coloidales con 

nanocristales de silicio a partir del silicio poroso, así como el estudio de las propiedades 

estructurales y ópticas de estas nanoestructuras de las SC-Si-ncs, además proponemos 

llevar a cabo la formación de estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si para estudiar el efecto 

fotoluminiscente de las SC-Si-ncs, posterior a este estudio realizaremos estructuras Al/SC-

Si-ncs/SiP/Si/Al, con las cuales estudiaremos las características eléctricas corriente-Voltaje 

(I-V), para su posible aplicación en un futuro a la foto-detección, foto-conducción e incluso 

celdas solares. Es bien conocido que estos tipos de materiales presentan efectos de carga y 

descarga de los centros de atrapamiento, y son muy utilizados en dispositivos de memorias 

en el cual estas estructuras pueden también presentar efectos muy interesantes. 
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CAPÍTULO 2 

MARCO TEÓRICO 

 
El estudio del SiP, los SC-Si-ncs y su aplicación en estructuras optoelectrónicas, es un área 

de investigación científica muy activa en estos días. Especialmente por las propiedades de 

estas nanopartículas de silicio y su flexibilidad de mezclarse con otros materiales, pues han 

sido y siguen siendo aplicadas en nuevas tecnológicas que van desde la medicina [39] hasta 

la electrónica [6, 23]. 

Este gran interés de las propiedades de los nanocristales de silicio inició hace 

aproximadamente una década después del descubrimiento hecho por Canham en 1990. El 

observó emisión fotoluminiscente de muestras de silicio poroso [4].  

 

2.1 SILICIO POROSO 

Aunque el SiP fue descubierto en la década de los 50’s por Uhlir [3], el gran interés de este 

material se despertó en la década de los 90’s con el trabajo de Canham, en el que demostró 

que el silicio poroso mostraba una eficiente fotoluminiscencia a temperatura ambiente. En 

su trabajo Canham infiere que esta fotoluminiscencia se debe a efectos cuánticos [4]. 

Después de esta inferencia de Canham, una serie de investigadores han secundado esta 

explicación dando que el mecanismo de fotoluminiscencia más aceptado, es debido a los 

efectos de confinamiento cuántico (QCE por sus siglas en inglés ―Quantum Confinement 

Effect‖) [1, 4, 40, 41] en donde el concepto principal es que las nanopartículas están 

confinados en una dimensión muy pequeña (menos del excitón de Bohr). Otros 

investigadores han determinado un segundo mecanismo que está relacionado con estados 

de defectos localizados situados entre nanocristales de silicio y la capa de óxido de silicio 

[42]. Algunos autores que preparan películas de SiP por reacción electroquímica obtienen 

familias de nanoestructuras con diferente tamaño de nanopartículas que muestra un 

espectro PL que va del rojo al azul [6, 43].  
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Desde aquel trabajo de Canham hasta la fecha, la mayoría de las investigaciones sobre 

silicio poroso se han centrado en la observación y en la explicación de los efectos 

fotoluminiscentes y electroluminiscentes de este material y su potencial aplicación en la 

óptica [44] y la electrónica moderna [7, 23, 24, 26].    

Existen varias técnicas para procesar el silicio cristalino a poroso. La técnica más barata 

para obtener el SiP es la técnica de electro-anodización, que consiste es sumergir en un 

compuesto de soluciones una oblea de silicio cristalino y hacerle pasar una corriente por un 

cierto tiempo. El efecto físico que se le produce a la oblea de silicio, es literalmente un 

conjunto de poros micrométrico o incluso nanométricos como se observa en la figura 1.  

 

Figura 1. Microestructura de silicio poroso a) sección transversal de p--- de silicio poroso, fotografía tomada de referencia 

[45], b) Sección transversal de p+ de silicio poroso, fotografía tomada de referencia [46], c) Vista planar de p+ de silicio 

poroso, fotografía tomada de referencia [47]. 

 

Los factores que determinan la porosidad de una película de silicio poroso son: el tipo de 

substrato (n, n
+
, p

-
, p

+
), la corriente de anodización, la concentración de ácido fluorhídrico 

(HF por su fórmula química) y el valor del pH del electrolito anodizador. La relación entre 
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la porosidad y la densidad de corriente se muestran en la figura 2. Esta gráfica muestra 

como la porosidad de una película se incrementa conforme se incrementa la densidad de 

corriente y el dopaje del substrato [48]. La porosidad también se incrementa con la 

disminución de la concentración de HF y el aumento en los valores de pH en el electrolito. 

 

Figura 2. Curva de porosidad vs densidad de corriente para películas de silicio poroso de p- y p+ figura tomada de 

referencia [46]. 

El mecanismo exacto para la formación de poros en el substrato aún es desconocido y se 

han propuesto varios mecanismos [45]. La figura 3 muestra el proceso de disolución 

química propuesto por Lehmann y Gosele [48] que ha recibido gran atención [45, 49].  Este 

proceso de disolución aún no está claro [45], debido a que no explica la liberación de 

hidrógeno durante la anodización [50].  

La figura 3 muestra un esquema con los pasos de la disolución del silicio propuesto por 

Lehmann y Gosele [48], cuando se le aplica una diferencial de potencial que genera 

vacantes en la red de silicio y permite el ataque del ión de flúor, la figura se describe como 

sigue: a) Inyección de un hueco y ataque sobre el enlace Si-H por el ión de fluoruro; b) 

Inyección de un hueco y segundo ataque sobre el enlace de Si-H por el ión de fluoruro; c) 

Ataque del ión de flúor en los enlaces de Si-Si, el silicio que queda superficialmente, forma 

enlaces de Si-H y se produce una molécula de tetrafluoruro de silicio; d) El tetrafluoruro de 

silicio reacciona con dos moléculas de HF y produce H2SiF6 y se disocia. 
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Figura 3. Mecanismo de la disolución del cristal de silicio mediante la generación de huecos en la red cristalina y ataque 

del ión fluoruro [48]. 

 

2.2 SOLUCIÓN COLOIDAL 

Las soluciones coloidales son sistemas formados por dos o más fases, normalmente por un 

fluido o líquido y un sólido en forma de polvo de partículas. La fase sólida siempre se 

encuentra en menor proporción que la fase líquida. El tamaño de estas soluciones coloidales 

como partículas individuales puede variar desde 1nm hasta 1um, estas medidas son por lo 

que se les da el nombre de soluciones coloidales. La figura 4 muestra un esquema de las 

fases de una solución coloidal. 
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Figura 4. Esquema de la composición de una solución coloidal. 

Dispersiones coloidales se pueden dividir en dos clases: aquellas en los que el estado 

coloidal de la sustancia dispersada es extrínseca, y aquellas en los que la sustancia 

dispersada es intrínseca. Los coloides extrínsecos se obtienen por medios indirectos, en los 

que una sustancia se pulveriza finamente o se precipita en forma de partículas finas a partir 

de una fase homogénea y distribuida en un medio en el que el material es subdividido. 

Coloides intrínsecos dispersados en líquidos adecuados tienden a tener una afinidad notoria 

que se asemeja a  una solución ordinaria entre un soluto y un solvente [51]. Los coloides se 

remontan desde casi el inicio de la revolución industrial, debido al uso comercial que se dio 

para la fabricación de jabones o detergentes [52]. Posterior a esto, se comenzaron a notar 

las propiedades que se pueden obtener de los coloides tales como: la viscosidad o adsorción 

[51], su estructura y fase estable [53], refracción [54], interacciones con polímeros [55], 

atracciones electrostáticas [56], potenciales de vibración [57]. Incluso hasta la fecha se han 

llegado a producir a escala industrial y encontrando diversas aplicaciones como celdas 

biológicas [58], portadores para la administración de fármacos [59], marcadores 

fluorescentes biológicos [60], aditivos a compuestos a base de aceite para reducir la fricción 

[61], electrodos para la electroquímica [62], tratamientos contra algunos tipos de cáncer 

[39], entre otros [63]. Los coloides de silicio son considerados como la clave para las 

futuras tecnologías de la electrónica [64], con una alta rentabilidad económica. 

Recientemente, se han desarrollado los coloides de silicio [65-67]. Estas partículas, en 

contradicción a las partículas coloidales de otros elementos desarrollados en el pasado, 

tienen un alto índice de refracción y son transparentes a la radiación infrarroja, por lo tanto 

se pueden esperar diferentes aplicaciones en diferentes áreas de la ciencia y la tecnología, 

como la ciencia coloidal, la electrónica y la fotónica como: detectores de radiación UV [6], 

microcavidades ópticas [64], filtros de protección solar [68, 69], fuerzas fotónicas entre 

partículas dobles de silicio coloidal [70]. 
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CAPÍTULO 3 

TÉCNICAS Y DESARROLLO EXPERIMENTAL 

3.1  OBTENCIÓN DE SILICIO POROSO PARA SOLUCIONES COLOIDALES 

 

Las películas de SiP fueron preparadas por medio de la técnica de electro-anodización 

controlada y para esto se siguieron una serie de pasos que a continuación se indican. 

 Se utilizaron obleas de Silicio cristalino tipo p, con un diámetro de 2 pulgadas y 

orientación cristalina (100). La utilización del substrato es indiferente, algunos utilizan 

tipo p y otros utilizan tipo n [5, 43, 71], pero debido a la configuración de la celda 

electroquímica la mayoría de las veces se manejan obleas tipo p, pues con estas obleas 

se tiene una mejor conducción de corriente, lo cual hace que se genere la reacción de 

forma más rápida. Cuando se utilizan obleas tipo n, a veces se necesita una radiación 

UV para excitar y generar un mayor flujo de corriente.  

 Se realiza un proceso de limpieza, debido a que existe un recubrimiento de un polímero 

que los fabricantes colocan a las mismas, esto con el fin de evitar la formación de una 

capa de óxido. Este proceso de limpieza se hace con 3 sustancias químicas (xileno, 

acetona y metanol). Existen diferentes métodos de limpieza para asegurar que el 

recubrimiento sea removido por completo [72]. 

 Para obtener el SiP se realiza un compuesto de 20 ml con 3 soluciones (peróxido de 

hidrogeno, metanol y ácido fluorhídrico). Se utiliza HF debido a que es altamente 

reactivo con óxidos de silicio y lo ataca lentamente, el peróxido de hidrógeno 

incrementa la razón de grabado, produciendo partículas más pequeñas. Además la 

naturaleza oxidante del peróxido produce química y electrónicamente muestras de alta 

calidad [2, 4, 5, 6]. 

 Se utilizó una celda electroquímica hecha de teflón, debido a la resistencia que tiene 

este material con los ácidos. Dicha celda cuenta con una base de latón que funciona 

como ánodo y una malla de alambre de platino que funcionó como cátodo. Cuando se 

utiliza el método de electro-anodización, existen diferentes configuraciones para 

realizar el experimento, pero siempre se utiliza una celda electroquímica como base del 

experimento [5, 6, 43].   

 Posterior a esto se coloca la oblea de silicio en la parte inferior de la celda 

electroquímica, esto junto con una lámina de latón formará el un electrodo que 

funcionará como ánodo. Esta oblea de silicio tiene un área efectiva de anodización, que 

es el área que se encuentra en contacto con la solución. Dependiendo la forma de cada 

celda electroquímica se colocara el substrato de silicio, pero la idea es la misma [43, 

71]. 
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 Para comprobar que no existieran fugas, se depositó un poco de etanol en la celda. Se 

utilizó etanol, porque es un compuesto no contaminante para nuestro sistema. 

 Se depositaron los 20 ml de solución en la celda electroquímica con las 3 soluciones 

mencionadas anteriormente para realizar el proceso de anodización. Esta proporción de 

solución puede variar según las condiciones o características que se desean estudiar [4, 

5, 6, 33, 43, 71], en nuestro caso esta proporción de solución siempre ha sido utilizada 

para la síntesis de SiP. 

 Finalmente se utilizó una fuente de corriente, los electrodos de la fuente se conectaron a 

la celda electroquímica. Debido a que es una técnica eléctrica y química se utiliza una 

fuente de corriente. Se fija una corriente y un tiempo, estas dos variables dan las 

características de porosidad y espesor [5, 6, 33, 43] 

Para mayor detalle acerca del método experimental consultar el apéndice A. 

 

La tabla 1 muestra el tiempo y la corriente que se utilizó en cada muestra.   

Tabla 1. Muestras de Silicio Poroso obtenidas mediante anodización. 

Muestra Tiempo (t) Corriente  (I) 

# 09 10 min 1.2 A 

# 10 10 min  1.28 A 

# 11 25 min 1.0 A 

# 12 60 min  0.185 A 

# 13 60 min  0.528 A 

# 14 80 min 0.250 A 

# 15 30 min  0.528 A 

# 16 15 min 1.0 A 

# 17 6 min 1.0 A 

# 18 20 min 0.528 A 

# 19 5 min 1.28 A 

#20 45 min 0.5 A 

#21 35 min 0.5 A 

 

La forma de comprobar de inmediato la existencia de silicio poroso, fue utilizando una 

lámpara de UV (ultravioleta) e iluminar las muestras, éstas presentan una emisión
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fotoluminiscente de color naranja-amarillo, en la sección de resultados se mostrarán las 

imágenes de la fotoluminiscencia. 

 

3.2  OBTENCIÓN DE SOLUCIONES COLOIDALES 

Para la obtención de las soluciones coloidales se siguió un proceso similar al reportado por 

Valenta et al [43], con algunas diferencias. Para obtener los coloides a partir de los SiP 

obtenidos existen varios métodos, aquí se muestran dos de los métodos usados para realizar 

los coloides con nanocristales de silicio: 

 

Primer método: 

a) Se rompe la oblea, y se toman las áreas donde se ecuentra el SiP, posteriormente se 

introducen a un mortero donde son molidos hasta que el SiP es un polvo fino como 

se muestra en la figura 5. Este proceso de molido es utlizado debido a que es una 

forma rápida y económica de obtener nanopartículas [2, 43]. Sin embargo otros han 

ocupado métodos de molido con un mayor control de hasta 100 horas, pero más 

adelante se mostrara que nuestro método es comparable con el suyo [7].  

b) Se agrega el polvo de SiP con los diferentes solventes seleccionados (acetona, 

etanol, metnol) en un tubo de ensayo, donde son mezclados y disueltos. Se puede 

utilizar casi cualquier tipo de solvente para formar las soluciones coloidales tales 

como: etanol, metanol, acetona, hexano, propanol, agua entre otros [5, 26, 42, 43] 

c) Se dejan sedimentar las partículas más grandes por 1 o 2 semanas. Incluso se puede 

utilizar un equipo de centrifugado para acelerar el proceso, pero lo más probable es 

que no se obtenga PL, debido a que no existe una decantación lenta. Esta 

decantación lenta es necesaria para que exista un proceso de ligadura entre los 

nanocristales de silicio y el solvente. Más adelante se expondrá porque es 

importante que se origine este tipo de enlaces.  

 

Segundo método: 

a) En un vaso de precipitado con 8 ml de acetona se introduce la oblea de SiP, para 

que mediante un baño ultrasónico el SiP se separe de la oblea  de silicio, durante un 

tiempo de 15-20 min. Muchos usan una combinacion de molido y ultrasonido para 

obtener particulas nanométricas [5, 43], pero en pruebas experimentales previas, se 

notó que por medio de molido se obtenía un PL más intensa, y esto es debido a los 

defectos presentes en cada muestra.  

b) Se saca la oblea ya sin el SiP y asi se obtiene la solucion coloidal con nanocristales 

de silicio. La solución obtenida por medio de ultrasonido, presenta menos PL, 

debido a que solo se remueven las partículas más frágiles de SiP, mientras que las 

partículas más adheridas a la superficie del substrato se mantienen. 

c) Para los dos casos se espera a que sedimenten los nanocristales de mayor tamaño, 

depues de un tiempo la solucion coloidal presenta fluorescencia. 
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Figura 5. Polvo de obleas de SiP. 

 

Cada una de las obleas de SiP/Si fue pulverizada. Empíricamente se obtuvieron los polvos 

nanoestructurados de silicio, donde existen diversos factores que influyen en el tamaño de 

los nanocristales de silicio, tales como: fuerza aplicada al molido, tiempo de molido, 

consistencia del molido. Con lo cual se obtuvo un polvo fino, para después depositarlo en 

tubos de ensayo con diferentes agentes dispersivos (solventes) como Acetona, Metanol y 

Etanol. Al mezclar los polvos con las soluciones toman un color chocolate y turbio como se 

muestra en la figura 6. 

 

Figura 6. Polvo de obleas ya depositadas en las diferentes soluciones. 

 

Una vez obtenida la mezcla, se dejó sedimentar un tiempo en vez de utilizar una 

centrifugadora, la sedimentación duró varios días hasta obtener una solución más o menos 

clara, como se muestra en la figura siguiente 7, cada una de las imágenes tiene diferente 

solvente.                
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Figura 7. Coloides ya sedimentados después de varios días a) Coloide con solvente metanol, b) Coloide con solvente 

acetona, c) Coloide con solvente etanol, d), e) y f) Coloides con solvente acetona. 

 

Una vez obtenidas las soluciones coloidales, se comprueba si existen las nanopartículas de 

silicio inmersas o enlazadas con los solventes utilizados, esto se hace con una excitación de 

luz UV y se observa una emisión de un color intenso o débil que depende de la solución 

coloidal entre colores violeta, azul, verde o rojo. 

 

3.3  TÉCNICAS DE CARACTERIZACIÓN. 

Para asegurar la calidad de nuestros materiales, es necesario llevar a cabo una serie de 

caracterizaciones que nos permitirán conocer características ópticas, estructurales, 

morfológicas y eléctricas. Las técnicas a utilizar en nuestro caso serán: PL, FTIR, UV-VIS, 

XRD, TEM, I-V. Las cuales se describen a continuación. 

a b c 

d e f 
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3.3.1  Fotoluminiscencia (PL)  

La fotoluminiscencia es un proceso de emisión de fotones no precisamente por disipación 

de calor, sino radiación electromagnética como rayos UV, rayos X  o rayos catódicos. Los 

rayos que inciden sobre el material son absorbidos y emitidos en una longitud de onda 

diferente de la que incidió. La excitación tiene lugar por absorción de fotones (Nicolás 

Monardes 1565) [73, 74].  

Para que una sustancia origine emisión fotoluminiscente es necesario que previamente 

tenga lugar la absorción de radiación electromagnética y un electrón pase a un nivel 

energético superior. Creándose así un par electrón-hueco. Una explicación más clara se 

esquematiza en la siguiente figura 8. 

 

Figura 8. Proceso de Fotoluminiscencia a un nivel energético [75]. 

 

La PL es una técnica que sirve para detectar impurezas en un material semiconductor. El 

principio básico es la generación de pares electrón-hueco por una radiación, 

subsecuentemente a esto se genera una recombinación radiativa mediantes la emisión de 

fotones. Esta emisión radiativa es proporcional a la densidad de impurezas en el material 

[76]. 

La PL ha sido en gran medida una técnica para la caracterización de los semiconductores y 

obtener su eficiencia interna. La eficiencia interna es una medida de pares electrón-hueco 

generados ópticamente y que al recombinarse generan una emisión radiativa. Nuestros 

materiales poseen una alta eficiencia en PL, debido a esto caracterizamos a nuestros 

materiales para saber la cantidad de impurezas en el mismo. 

En la Figura 9 se muestra el principio usado para realizar las mediciones de 

fotoluminiscencia.
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Figura 9. Esquema de un experimento de fotoluminiscencia  imagen modificada de ref [76]. 

 

Normalmente se utiliza un LASER, pero se puede utilizar una fuente de multi-líneas como 

una lámpara y pasarla por un mono-cromador. La ventaja de utilizar un láser en lugar de 

una lámpara, es que los láseres pueden emitir una luz muy intensa y en línea recta, lo que 

permite dirigir el haz de luz con espejos, y que al final del trayecto no hayamos perdido 

potencia. 

Para excitar a nuestra muestra  necesitamos que la energía de los fotones de la luz láser sea 

mayor que el gap la muestra. Esto es algo que se consigue con láseres basados en 

determinados gases y también láseres basados en semiconductores. Luego con la ayuda de 

unos espejos, dirigimos nuestro haz de luz hasta la muestra, entonces, la luz emitida por la 

muestra se recoge con unas lentes y se dirigen con espejos hasta un aparato que se llama 

mono-cromador. Posteriormente a la salida del mono-cromador hay un detector, que puede 

ser, por ejemplo un fotodiodo o un fotomultiplicador. Su misión es medir cuánta luz sale 

del mono-cromador [77].  

Actualmente existen métodos más modernos para recoger los fotones de luz emitidos por la 

muestra, esto se hace gracias a una cámara CCD. A continuación se muestra un ejemplo de 

un espectro de fotoluminiscencia (ver figura 10). 
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Figura 10. Espectro de fotoluminiscencia, a temperatura ambiente [77]. 

 

Existen una gran cantidad de factores que pueden ser o no ser controlados y que afectan en 

gran medida la eficiencia de PL en los materiales, estos son: 

 

•  Longitud de onda de la  Excitación 

• Tiempo de vida del estado excitado 

• Estructura molecular: (transiciones π—>π* y n—>π* 

– Efecto del átomo pesado. 

– Rigidez 

– Formación de quelatos 

• Factores medio ambientales 

– Influencia del disolvente. 

– Influencia del pH 

– Influencia del oxígeno disuelto 

– Temperatura 

  

Para medir las muestras de SiP, la solución coloidal con nanocristales de silicio y las 

estructuras de SC-Si-ncs/SiP/Si, se utilizó un espectrómetro de fluorescencia (Flouromax- 3 

con una lámpara de Xenón), pues este equipo nos da una luz intensa de amplio espectro. Se 

usó un intervalo espectral de 400 nm a 1000 nm para la adquisición del espectro de 

emisión. Esto se logró gracias a la utilización de un filtro pasa-altas en la parte del detector 

del equipo. Para excitar a las muestras se utilizó un filtro pasa-banda UV, pues con eso se 

obtenía un intervalo espectral de 200 nm a 400 nm, de este intervalo y de la medición de 

reemisión de las muestras, se seleccionó una longitud de onda de 373 nm, esto fue con la 

ayuda de un monocromador. 
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3.3.2 Espectroscopía Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR)  

 

La técnica de FTIR es una herramienta de caracterización que se utiliza para obtener un 

espectro infrarrojo de absorción o transmisión de un sólido, líquido o gas. El 

término espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier se origina en el hecho de que 

una transformada de Fourier (un proceso matemático) se requiere para convertir los datos 

en bruto del espectro real en datos más claros, comúnmente asociados a picos de absorción.    

Un espectrómetro FTIR recoge simultáneamente datos espectrales en un amplio intervalo 

espectral. Esto confiere una ventaja significativa sobre un espectrómetro dispersivo que 

mide la intensidad a lo largo de un intervalo estrecho de longitudes de onda a la vez. De 

igual manera esto nos origina datos de los grupos funcionales por los que está compuesto 

alguna sustancia y sus modos de vibración de la red. Cuando dos o más átomos se unen por 

medio de enlaces para formar moléculas, es posible la existencia de varios modos de 

vibración mecánica. Las frecuencias de vibración de esa molécula usualmente se 

encuentran en la región del infrarrojo, por lo que con esta técnica de caracterización 

podemos conocer esos modos de vibración. Para evitar algún tipo de confusión entre el 

material a medir y el soporte en el que se encuentra, algunos equipos cuentan con 

―background‖ (espectro de fondo o espectro del material usado como soporte, substrato o 

contenedor del material a medir) de los materiales que contienen el material a medir.  

El principio de esta técnica se basa en hacer pasar a una muestra radiación infrarroja. Parte 

de la radiación infrarroja es absorbida por la muestra y parte es transmitida. El espectro 

resultante representa la absorción y transmisión molecular creando una huella dactilar 

molecular para la muestra. Como una huella digital, no existen dos estructuras con el 

mismo espectro infrarrojo. Esto hace que el FTIR sea útil para varios tipos de análisis 

como: 

 Es capaz de identificar materiales desconocidos.  

 Se puede determinar la calidad o consistencia de una muestra.  

 Se puede determinar la cantidad de componentes de una mezcla.   

La figura 11 muestra un esquema del interferómetro usado en la técnica de FTIR.
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Figura 11. Esquema general de la técnica de FTIR [76]. 

 

Cuando se realiza la interferencia de los haces. El resultado final es llamado interferograma 

que tiene la propiedad única de que cada punto de datos (una función de la posición del 

espejo en movimiento) que hace que la señal tenga información acerca de todas las 

frecuencias de infrarrojos que provienen de la fuente. El problema de este interferograma, 

es que no se puede interpretar de forma directa, es ahí donde entra la herramienta 

matemática llamada Transformada de Fourier [78]. La figura 12 muestra el proceso general 

de la conversión de los datos (interferograma). La figura 13 muestra un esquema general de 

cómo está constituido un espectrómetro de FTIR.  

 

Figura 12. Proceso general de transformación de espectro IR [78]. 

Después de haber obtenido los datos por medio de un espectro de FTIR, se hace un análisis 

detallado sobre los picos resultantes de absorción o transmisión para poder encontrar las
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frecuencias de vibración, grupos funcionales y tipos de enlaces que se encuentran en la 

muestra medida.  

 

Figura 13. Esquema de un equipo de FTIR [78]. 

 

Para los grupos funcionales tenemos una gran cantidad de picos que se encuentran en 

ciertas regiones y que ya son conocidos, la figura 20 muestra una tabla con los grupos 

funcionales y los números de onda en los que sitúan picos de absorción. 

Banda de tensión de grupos O–H.- La localización de este modo espectral en forma no 

asociada suele encontrarse en torno a los 3,630 cm
-1

 para grupos hidroxilo en alcoholes 

secundarios y entorno a los 3,530 cm
-1

 para grupos hidroxilo en ácidos carboxílicos [79]. 

Banda de tensión N–H.- En estos sistemas los grupos N–H no asociados se encuentra 

entorno a los 3,400 cm
-1

, mientras que aquellos que se encuentran asociados por enlaces de 

hidrógeno dan lugar a una contribución a frecuencias más bajas, entorno a los 3,300 cm
-1

 

para las poliamidas y poliuretanos y los 3,145 cm
-1 

para polibenzimidazol [79]. 

Banda de tensión de Carbonilo.- Al igual que ocurría con los modos espectrales 

anteriormente citados, la formación del enlace de hidrógeno conduce a un debilitamiento 

del enlace C=O que produce un desplazamiento de la banda hacia frecuencias menores.  

Banda CO2.-  En estos sistemas los grupos de CO2 se encuentran alrededor de 2,352cm
-1

 [7, 

79]. 

Para los modos de vibración o tipos de enlace, se parte del hecho de que las moléculas 

poseen frecuencias a las que pueden rotar o vibrar, estas frecuencias son determinadas por
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la energía molecular, la masa de los átomos y acoplamientos vibracionales. Comúnmente 

los compuestos orgánicos pueden vibrar de seis formas distintas tales como: estiramientos 

simétricos y asimétricos, flexiones simétricas y asimétricas en el plano (―scissoring‖ o tijera 

y ―rocking‖ o balanceo, respectivamente), flexiones simétricas y asimétricas fuera del plano 

(―wagging‖ o aleteo y ―twisting‖ o torsión, respectivamente); como se muestra a 

continuación (ver figuras 14 a 19): 

 

 

Figura 14. Enlace tipo ―bending Rocking‖ (balanceo). Cuando el enlace liga a los átomos y estos se pueden mover hacia 

los lados en la misma dirección [80].  

 

Figura 15. Enlace tipo ―bending Wagging‖ (aleteo). Cuando el enlace liga a los átomos y estos se pueden mover hacia 

adelante o hacia atrás de forma conjunta [80].  

 

 

Figura 16. Enlace tipo ―bending Scissoring‖ (tijera). Este enlace como su nombre lo dice, los enlaces que unen a los 

átomos se mueven inversamente uno del otro, como los soportes de una tijera [80].  

 

Figura 17. Enlace tipo ―bending Twisting‖ (torsión). Los átomos de este enlace se mueven hacia adelante o hacia atrás, 

cada uno en dirección contraria [80]. 
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Figura 18. Enlace tipo ―Stretching Antysimmetric‖ (estiramiento asimétrico). En este enlace los átomos se estiran de 

forma asimétrica de forma diagonal [80]. 

 

Figura 19. Enlace tipo ―Stretching Simmetric‖ (estiramiento simétrico). Este enlace de igual manera cambia sus 

propiedades en los enlaces y se estira, pero a diferencia del enlace anterior, este lo hace de forma simétrica en forma 

diagonal [80]. 

 

Figura 20. Grupos funcionales y sus respectivos números de onda [81]. 

 

Se realizaron mediciones de FTIR para conocer los tipos de enlace, grupos funcionales por 

los que están compuestas nuestras soluciones coloidales. Debido a que se usaron 3 

solventes diferentes (Etanol, Metanol y Acetona) se utilizaron 3 espectros de fondo 

(―background‖) y se notaron las diferencias existentes con respecto a partículas de Si 

contenidos en los diferentes solventes. Las mediciones de FTIR se hicieron con un equipo
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Frontier FT-NIR/MIR Spectrometers Pelkin Elmer. Las mediciones de FTIR se corrieron 

de 550 cm
-1

 hasta 4000 cm
-1

. Con esta técnica pudimos obtener los espectros de absorción y 

observar los diferentes modos de vibración y grupos funcionales presentes en nuestro 

material. 

 

3.3.3 Espectroscopía ultravioleta-visible (UV-VIS) 

La espectrometría ultravioleta-visible UV-Vis implica la espectroscopia de fotones en la 

región de radiación ultravioleta-visible.   

Utiliza la luz en los intervalos visibles y adyacentes. En esta región del espectro 

electromagnético, las moléculas se someten a transiciones electrónicas. Esta técnica es 

complementaria de la espectrometría de fluorescencia, que trata con transiciones desde el 

estado excitado al estado basal, mientras que la espectrometría de absorción mide 

transiciones desde el estado basal al estado excitado.  

La espectroscopia UV-Vis se utiliza en la determinación cuantitativa de soluciones de iones 

metálicos de transición y compuestos orgánicos muy conjugados.  

La ley de Beer-Lambert establece que la absorbancia de una solución es directamente 

proporcional a la concentración de la solución. Por tanto, la espectrometría UV-Vis puede 

usarse para determinar la concentración de una solución. Es necesario saber con qué 

rapidez cambia la absorbancia con la concentración. Esto puede ser obtenido a partir de 

referencias (las tablas de coeficientes de extinción molar) o con más exactitud, 

determinándolo a partir de una curva de calibración. 

La espectrometría UV-Vis se utiliza con mayor frecuencia en forma cuantitativa para 

determinar las concentraciones de especies absorbentes en solución, usando la Ley de Beer-

Lambert [56]: 

       

 

  
                                  

Donde:  

A es la absorbancia medida,  

I0 es la intensidad de la luz incidente a una determinada longitud de onda, 

I es la intensidad de transmisión,  

L la longitud de ruta a través de la muestra, y  

c la concentración de las especies absorbentes. 

ε es el coeficiente de extinción.  
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El instrumento utilizado en la espectrometría ultravioleta-visible se llama 

espectrofotómetro UV-Vis. Mide la intensidad de luz que pasa a través de una muestra (I), 

y la compara con la intensidad de luz antes de pasar a través de la muestra (Io). La relación I 

/ Io se llama transmitancia, y se expresa habitualmente como un porcentaje (%T). La 

absorbancia (A) se basa en la transmisión [82]: 

                                            

Las partes básicas de un espectrofotómetro son una fuente de luz (a menudo una bombilla 

incandescente para las longitudes de onda visibles, o una lámpara de arco de deuterio en el 

ultravioleta), un soporte para la muestra, una rejilla de difracción o monocromador para 

separar las diferentes longitudes de onda de la luz, y un detector. El detector suele ser un 

fotodiodo o un CCD. Los fotodiodos se usan con monocromadores, que filtran la luz de 

modo que una sola longitud de onda alcanza el detector. Las rejillas de difracción se 

utilizan con CCD’s, que recogen la luz de diferentes longitudes de onda en pixeles. 

Las muestras para espectrofotometría UV-Vis suelen ser líquidas, aunque la absorbancia de 

los gases e incluso de los sólidos también puede medirse. Las muestras suelen ser colocadas 

en una celda transparente, conocida como cubeta. Las cubetas suelen ser rectangulares, con 

una anchura interior de 1 cm. Esta anchura se convierte en la longitud de ruta, L, en la Ley 

de Beer-Lambert. También se pueden usar tubos de ensayo como cubetas en algunos 

instrumentos. Las mejores cubetas están hechas con cuarzo de alta calidad, aunque son 

comunes las de vidrio o plástico [82].  

Un espectro ultravioleta-visible es esencialmente un gráfico de absorbancia de luz frente a 

una longitud de onda en el intervalo del ultravioleta a luz visible. Este espectro puede ser 

producido directamente con los espectrofotómetros más sofisticados, o bien pueden 

registrarse los datos de una sola longitud de onda con los instrumentos más simples. La 

longitud de onda se representa con el símbolo λ. Del mismo modo, para una determinada 

sustancia, puede hacerse un gráfico estándar del coeficiente de extinción (ε) frente a la 

longitud de onda (λ). Este gráfico estándar sería efectivamente "la concentración corregida" 

y, por tanto, independiente de la concentración. Para una sustancia determinada, la longitud 

de onda en la cual se produce el máximo de absorbancia en el espectro se llama λ máxima. 

La figura 21 muestra el proceso esquemático para realizar una medición de UV-Vis.
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Figura 21. Esquema general de un espectrómetro de UV-VIS [83]. 

 

Se caracterizaron las soluciones coloidales obteniendo espectros de transmitancia de las 

diferentes muestras sintetizadas, esto fue en la región del UV-Vis. 

Para obtener las mediciones se utilizó un espectrofotómetro de UV-VIS modelo Cary 5000 

marca Agilent con un intervalo espectral de 300 a 800 nm, con pasos de 1 nm. Con esta 

técnica pudimos observar el porcentaje de transmitancia de nuestras muestras en la región 

del visible y UV cercano.  

 

3.3.4  Difracción de Rayos X  (XRD) 

Esta técnica de caracterización básicamente obedece la ley de BRAGG y se escribe de la 

siguiente forma [76]: 

                                            

Donde  

d distancia interplanar 

λ es la longitud de onda  
  ángulo de incidencia 

n es un número entero 

Los físicos ingleses Sir W. H. Bragg y su hijo Sir W. L. Bragg desarrollaron una relación 

en 1913 para explicar por qué las caras de corte de cristales parecen reflejar los haces de 

rayos X en ciertos ángulos de incidencia (theta). Esta observación es un ejemplo de rayos X 

de la interferencia de ondas, comúnmente conocida como difracción de rayos X (XRD), y 
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era evidencia directa de la estructura atómica periódica de cristales postulados durante 

varios siglos. 

De la figura 22 podemos derivar la ley de Bragg. 

 

Figura 22. Ángulos que participan en la difracción rayos X [84]. 

 

Primero partimos del hecho de que         , igualamos los vectores       , por 

lo que nos resulta       . Utilizamos la relación de seno= Cateto opuesto/hipotenusa de 

un triángulo lo que nos resulta lo siguiente:       
  

 
 

Despejamos el vector         , por último sustituimos el vector AB y nos resulta la 

ecuación 3 [84]. 

En la figura 23 se muestra básicamente el proceso de caracterización de rayos X 

 

Figura 23. Difracción de rayos X. 

 

Esta técnica es completa, pues con ella podemos obtener características de una muestra 

como:  

 La distancia entra las capas o filas de átomos. 
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 Determina la orientación de un cristal o grano. 

 Podemos conocer la estructura cristalina de un material conocido o desconocido. 

 Podemos conocer la forma y tamaño de ciertas regiones cristalinas. 

 

La difracción solo ocurre cuando existe una interferencia constructiva como se muestra en 

la figura 24. 

 

Figura 24. Tipos de interferencia. 

 

Los elementos que componen la caracterización de difracción de rayos X son básicamente 

4, estos se muestran en la figura 25. 

 

Figura 25. Características básicas XRD [85]. 

 

Para la caracterización estructural de los coloides, se pusieron a secar las soluciones 

coloidales para obtener solamente los polvos y caracterizarlos obteniendo difractogramas 

de rayos-X de los diferentes polvos. Para obtener las mediciones de difracción de rayos X 

se utilizó un equipo de la marca Bruker Modelo D8 Discover operado a 40 kV y a 40 mA 

con Ánodo de Cobre (Cu), con geometría de haz paralelo y un filtro espejo de Goebel.
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El polvo de Si NCs se caracterizó utilizando la línea de excitación Cu, Kα1 (1.5406 A°) y 

se registraron los difractogramas variando 2θ de 5 a 80° con un tamaño de paso de 0.02°.        

 

3.3.5   Microscopia electrónica de transmisión de alta resolución (HRTEM) 

 

Esta técnica surgió en 1931 en Alemania y fue creada por Max Knoll and Ernst Ruska.  Los 

microscopios electrónicos son instrumentos científicos que utilizan un haz de electrones 

para examinar objetos a escalas muy pequeñas la figura 26 muestra un equipo de HRTEM 

de la empresa JEOL. 

 

 
Figura 26. Equipo de caracterización TEM de la empresa JEOL. 

 

Esta técnica de caracterización conocida como HRTEM opera con los mismos principios 

básicos, como el microscopio óptico, pero utiliza electrones en lugar de luz. Lo que se 

puede ver con un microscopio óptico está limitada por la longitud de onda de la luz. TEM 

utiliza electrones como "fuente de luz", y su longitud de onda mucho menor que hace que 

sea posible obtener una resolución mil veces mejor que con un microscopio de luz y 

mostrar estructuras mucho más pequeñas. 

Con esta técnica podemos obtener las características como: 

 Topografía: Características de la superficie  
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 Morfología: Forma y tamaño de las partículas  

 Composición: Cantidades relativas de las partículas  

 Información cristalográfica: ordenamiento de los átomos  

 

El microscopio electrónico de transmisión emite un haz de electrones dirigido hacia el 

objeto que se desea observar a una mayor magnificación. Para utilizar un microscopio 

electrónico de transmisión debe cortarse la muestra en capas finas, no mayores de un par de 

micras. Con los microscopios electrónicos de transmisión se pueden observar objetos del 

tamaño de angstrom [76]. 

La técnica consiste en colocar la muestra en la cámara de vacío del TEM y retirar todo el 

aire que se encuentra dentro de ella. De manera inmediata se enciende el emisor de 

electrones para bombardear la muestra. Los electrones viajan a través del arreglo de lentes 

magnéticas diseñadas para obtener un haz convergente de electrones. Las lentes magnéticas 

dirigen el haz de electrones que golpean una parte de los electrones rebotan o son 

absorbidos por el objeto y otros lo atraviesan formando una imagen aumentada de la 

muestra que es enviada hacia el detector, en este caso una placa fotográfica o una pantalla 

fluorescente. Luego la información recogida por el detector se envía a un sistema de 

registro donde se convierte en imagen. En la figura 27 se muestra un esquema básico de 

TEM [76]. En un sistema de TEM, los electrones son acelerados con altos voltajes del 

orden de 100 hasta 1000 kV casi a la velocidad de la luz 0.6 a 0.9 c; estas partículas ya son 

consideradas relativistas. La longitud de onda asociada es de 5 órdenes de magnitud más 

pequeña que la longitud de onda de la luz (0.004-0.008 A°).  

Para obtener las micrografías de HRTEM las muestras fueron enviadas a la Universidad de 

Texas, USA, debido a que no existen muchos equipos disponibles en México. El HRTEM 

que se utilizó fue JEOL-2010 con un potencial de aproximadamente 200 kV.  
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Figura 27. Esquema general de un equipo de TEM [76]. 

 

 

 

3.3.6   Caracterización Eléctrica (I-V) 
 

La caracterización eléctrica se puede utilizar para determinar la resistividad, concentración 

de portadores, la movilidad, la resistencia de contacto, altura de la barrera, ancho de 

agotamiento, carga de óxido atrapada, estados de interfaz, tiempos de vida del portador, y 

las impurezas de nivel profundo [76]. 

El objetivo fundamental de la investigación eléctrica es el estudio de las propiedades 

dieléctricas y de conducción de materiales en forma de película delgada depositados sobre 

diferentes substratos (metales, obleas de silicio o arseniuro de galio). En los diferentes 

experimentos de las mediciones eléctricas la adquisición de datos se puede realizar de 

forma automática controlada mediante un ordenador. La utilización de contactos eléctricos 

adecuados es de vital importancia para el estudio y caracterización de las propiedades 

dieléctricas de las películas delgadas. 

Los mecanismos de conducción electrónica se pueden estudiar mediante las medidas de la 

intensidad en función del voltaje aplicado. En muchos casos, los contactos eléctricos se
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evaporan sobre las películas utilizando máscaras que permiten delimitar su superficie, 

estableciéndose una estructura metal-óxido o metal-semiconductor. El máximo voltaje que 

se puede aplicar viene dado por el voltaje de ruptura dieléctrica del material. 

La técnica de caracterización I-V es ampliamente usada para obtener las propiedades y los 

mecanismos de transporte en las estructuras, es por eso que en el presente trabajo se usó 

para medir las estructuras obtenidas. 

Para la caracterización eléctrica de las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al, se utilizó una 

fuente de voltaje-corriente marca KEITHLEY modelo 2400 y para la adquisición de los 

datos se utilizó un programa de labview que viene junto con la fuente, se tomaron 100 

puntos de medición haciendo barridos en voltaje en forma directa y en forma inversa, estos 

barridos de voltaje fueron diferentes para cada estructura, se delimitó una corriente de 

saturación de 10 mA, esto para evitar quemar los dispositivos. 

 

3.4 OBTENCIÓN DE SILICIO POROSO PARA ESTRUCTURAS SC-Si-ncs/SiP/Si 

Como en el caso anterior para la obtención de silicio poroso y la obtención de las 

soluciones coloidales, se realizó el proceso señalado en la sección 3.1. 

Hay que destacar que en el caso anterior donde el objetivo era obtener la máxima cantidad 

de porosidad y un espesor grueso, para obtener mayor fotoluminiscencia y una mayor 

densidad de nanocristales en nuestras soluciones coloidales, en el caso de la síntesis de este 

silicio poroso el objetivo fue obtener la capa de SiP más delgada y en un área de menor 

tamaño, espesores menores a 2 micras fueron sintetizados, cabe señalar que estas muestras 

fueron anteriormente obtenidas y mejoradas en nuestro equipo de trabajo, con lo cual el 

porcentaje de porosidad del SiP fue de 60% para nuestras muestras, pues con este valor 

tenemos una buena combinación entre fotoluminiscencia y resistencia de las estructuras de 

los poros formados. Se propusieron 4 espesores para nuestras estructuras: 0.25, 0.5, 1.0 y 

2.0 micras, de tal manera que fueran adecuadas para estas estructuras.    

Ahora bien, el silicio poroso usado para la formación de estas estructuras (Al/SC-Si-

ncs/SiP/Si/Al), fue con un cambio del electrolito, se utilizó el electrolito 

C2H6O:HF:C3H8O3 (etanol, ácido fluorhídrico y glicerol) con una relación de 6:3:1. Se 

utilizaron tiempos pequeños y corrientes pequeñas a diferencia del proceso anterior. Esto 

fue siguiendo un estudio realizado en una investigación del SiP como estructura [86], ya
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que con este electrolito ya se tiene muy bien caracterizado los resultados obtenidos y 

adecuados para la infiltración de los coloides. El área en que se obtuvo el silicio poroso fue 

en una círculo de 0.85 cm
2
, pues a estas escalas se tiene un mejor control para la porosidad 

y a parte ya se tienen bien caracterizados los espesores resultantes con el manejo de estas 

variables (área, densidad de corriente, tiempo del proceso de anodización y composición de 

la solución anodizante). En la tabla 2 se muestran los espesores de las muestras obtenidas, 

este espesor fue obtenido por un proceso llamado gravimetría [87]. 

 

Tabla 2. Preparación de muestras de silicio poroso para las estructuras, con 4 espesores 

diferentes. 

Espesor en micras  Corriente mA/cm2  Tiempo  

0.25 10.0 30 segundos 

0.5 10.0 1 minuto 

1.0 10.0 2 minutos 

2.0 10.0 4 minutos 

 

3.5 FORMACIÓN DE ESTRUCTURAS Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al  

Se obtuvieron estructuras de Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al con un área de 0.85 cm
2
 de SiP, este 

material solo fue caracterizado ópticamente. Hasta este punto, lo que restaba era la 

combinación de estos materiales y colocarles contactos de aluminio para estudiar sus 

características eléctricas. Con los 4 espesores de SiP obtenidos como se muestra en tabla 2, 

se formaron 3 grupos (A, B y C), cada uno de estos grupos tiene los cuatro espesores 

obtenidos de SiP, cada grupo tiene las siguientes características: Grupo A se le depositó una 

capa de solución coloidal, posterior a esto, se le dio un tratamiento térmico en ambiente de 

nitrógeno a una temperatura de 800 °C, y por último se le colocaron contactos de aluminio 

por ambas partes. Grupo B se le depositó una capa de la misma solución coloidal, 

posteriormente se le dio un tratamiento térmico en ambiente de nitrógeno a 800 °C, luego 

se le agrego una capa de un compuesto orgánico llamado 3-Mercaptopropil trimetoxisilano 

(3-MPTS) y por último se le colocaron contactos de aluminio por ambas partes. Grupo C se 

le depositó una capa de la misma solución coloidal utilizada en los 2 grupos anteriores y se 

le colocaron contactos de aluminio. Una vez obtenidos los tres grupos de muestras se les 
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dio un último tratamiento térmico a 350 °C en ambiente de nitrógeno, esto para mejorar el 

contacto entre la estructura formada y el contacto de aluminio, a este tratamiento se le llama 

forming gas (FG) o densificado. 

Ahora bien, el depositó de la capa de solución coloidal se realizó mediante la técnica de 

spin coating, la cual consiste primero en colocar y fijar el substrato (SiP) en un plato 

giratorio, posterior a esto se depositaron gotas de solución sobre el substrato y con un 

motor adherido al plato se hacer girar el mismo a una cierta velocidad angular, esto con el 

fin de generar una película delgada de solución coloidal por acción de la fuerza centrífuga, 

la figura 28 muestra la técnica. Los parámetros utilizados para el depósito de la película de 

solución coloidal fueron las siguientes: se utilizó una velocidad de 3000 rpm, un tiempo de 

depósito de 15 segundos, y se utilizó una solución coloidal de etanol depositando 10 gotas 

de solución.  

En la tabla 3 se muestran todas las estructuras formadas con los parámetros que se 

utilizaron. 

Tabla 3. Parámetros de preparación de las muestras obtenidas. 

MUESTRA ESPESOR EN            

MICRAS 

TRATAMIENTO 

TÉRMICO (800°C) 

SILANIZACIÓN 

M_0.25 A 0.25 Con tratamiento Sin silanización 

M_0.5 A 0.5 Con tratamiento Sin silanización 

M_1.0 A 1.0 Con tratamiento Sin silanización 

M_2.0 A 2.0 Con tratamiento Sin silanización 

M_0.25 B 0.25 Con tratamiento Con silanización 

M_0.5 B 0.5 Con tratamiento Con silanización 

M_1.0 B 1.0 Con tratamiento Con silanización 

M_2.0 B 2.0 Con tratamiento Con silanización 

M_0.25 C 0.25 Sin tratamiento Sin silanización 

M_0.5 C 0.5 Sin tratamiento Sin silanización 

M_1.0 C 1.0 Sin tratamiento Sin silanización 

M_2.0 C 2.0 Sin tratamiento Sin silanización 
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En la tabla 3 se indica un proceso llamado silanización que se dio al grupo B. La 

silanización fue la agregación de compuesto orgánico llamado 3-MPTS (3-Mercatopropil 

trimetoxisilano), esto con el fin de mejorar propiedades ópticas, eléctricas o estructurales de 

las estructuras, más adelante veremos el efecto de este compuesto.  

 

Figura 28. Depósito de capa de solución coloidal por ―spin coating‖ [43]. 

 

Los contactos de aluminio de la parte superior fueron circulares con aproximadamente un 

diámetro de 1 mm, mientras que los contactos inferiores cubrieron completamente la parte 

posterior de la estructura. La técnica de evaporación o sublimación fue usada para depositar 

los contactos de aluminio, la cual consiste en evaporar el material a depositar por medio de 

una canastilla de tugsteno. Esta canastilla funciona como soporte del material a depositar y 

como resistencia al paso de una corriente, los valores de corriente que se manejan son de 10 

a 15 amperes, todo este proceso se realiza bajo condiciones de vacío del orden 3x10
-3

 

pascales. La capa de aluminio depositada se calcula por medio de la cantidad de material 

evaporado. En la figura 29 se muestran las estructuras a) de forma esquemática y b) una 

fotografía de su forma real. 
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Figura 29. a) Esquema estructural de las muestras obtenidas b) Estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al, obtenidas de forma 

real. 

 

 

 

 

a

b) 
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CAPÍTULO 4 

RESULTADOS 

 

4.1 RESULTADOS DE LA FOTOLUMINISCENCIA DE SILICIO POROSO USADO 

PARA LAS SOLUCIONES COLOIDALES. 

 

Las siguientes imágenes muestran la fotoluminiscencia de SiP. Esta es la forma práctica de 

verificar la existencia de SiP en las obleas, donde se excitan con luz ultravioleta y el SiP 

emitirá un color rojo, amarillo, rosa o naranja. Como se muestra en la figura 30. 

 

Figura 30. Obleas excitadas con luz UV y emitiendo un color naranja. 

 

Las muestras de SiP fueron caracterizadas mediante fotoluminiscencia y lo resultados que 

se obtuvieron son los siguientes. Algunas muestras se caracterizan por tener un espectro 

fotoluminiscente con similar a un comportamiento Gaussiano. Para la muestra M_09 se 

tuvo un máximo de PL en 742 nm con una PL más o menos intensa comparada con otras, 

se puede notar que presentó un ancho espectral que va desde 550 a 1100 nm, también se 

notó un hombro en particular alrededor de 950 nm, en la literatura siempre se han mostrado 

espectros más finos [42, 71 y 88], este tipo de anomalías se pueden dar debido a que se 

tienen presentes más defectos o incluso a perturbaciones atmosféricas presentes en el 

ambiente, pues es posibles que elementos como hidrógeno u oxígeno estén introduciéndose 

en la capa de SiP. Sin embargo este tipo de defectos no afecta la PL de las muestras, pues 

como se puedo observar en la figura 30 se tiene PL intensa a simple vista sin necesidad de
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tener aislada a la muestra de otro tipo de luz visible. Para la muestra M_10, se tuvo un 

comportamiento similar al de la muestra M_09, esto era de esperarse, puesto que las 

condiciones de preparación fueron casi las mismas (ver tabla 1). Esta muestra presenta su 

máximo de PL en 743 nm y su ancho espectral va desde 550 a 1100 nm, incluso presentó el 

mismo hombro fotoluminiscente alrededor de 950 nm, esto nos muestra que los procesos 

para la síntesis de SiP son repetitivos en nuestro caso. Para la muestra M_14 cambiaron los 

parámetros de preparación, lo cual era de esperar en cambio evidente que se muestra en la 

figura 31, el pico máximo de PL se encontró en 779 nm, con un ancho espectral que va 

desde 570 a 1100 nm, se pueden observar anomalías en casi todo el espectro y comparado 

con los espectros de las muestras M_09 y M_10, la PL disminuyó casi un 50 %, esto 

principalmente se debe a las condiciones de preparación, pues parece ser que la muestra 

comenzaba a pulirse (la solución comienza a atacar al SiP y al Si), lo cual genera un 

decremento de la PL. Para la muestra M_16 el máximo de PL 836 nm y mantiene un ancho 

espectral que va desde 570  hasta 1100 nm, se notaron también anomalías en todo el 

espectro, muy similares al de la muestra M_14, incluso la PL disminuyó más comparando 

con las muestras ya descritas, esto también se puede atribuir a que se comenzó a tener un 

proceso de pulido, esto nos dio pauta a decir que para obtener una máxima PL, los 

parámetros tienen un comportamiento gaussiano, donde la corriente y tiempo idóneos para 

la síntesis de SiP se encuentran en la máxima amplitud de dicha curva gaussiana. Para la 

muestra M_17, tuvo un máximo de PL en 847 nm y un ancho espectral de 570 hasta 1100 

nm y la PL disminuyó, esta fue la muestra con la PL más baja. Por otra parte, se tuvo un 

comportamiento similar al de la muestra M_16, sin embargo el tiempo en la preparación es 

diferente, pero podemos decir que este comportamiento no se debió a un pulido como se 

venía mencionando con las muestras descritas anteriormente, sino por falta de tiempo en la 

reacción electroquímica. Al parecer el tiempo idóneo para esta corriente se encuentra 

alrededor de 10 minutos. Por último para la muestra M_19, esta presentó la PL más intensa 

entre todas las muestras, un pico máximo de PL en 966 nm, junto con un ancho espectral 

como el de todas las demás muestras (570 a 110 nm), presentó un hombro alrededor de 800 

nm, pero no presentó anomalías como las muestras descritas anteriormente. Debido a que 

es la mejor muestra en intensidad de PL, podemos decir que los parámetros en tiempo y en 

corriente son ideales. 
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Como se observa todos los espectros del SiP tienen una amplia banda espectral, con 

tendencia hacia longitudes de onda grandes desde el rojo hasta el cercano infrarrojo. La 

mayoría de los espectros de SiP reportados en la literatura presentan espectros con una 

banda espectral de 550 a 850 nm [42, 71, 88], nuestros resultados presentan una banda 

espectral más ancha de 550 a 1100 nm. Podemos mencionar que otros investigadores han 

obtenido longitudes de onda fotoluminiscentes en azul y verde en SiP [71, 88]. 

Como mencionan en algunos trabajos [71, 88], para obtener diferentes longitudes de onda 

luminiscentes de SiP de deben variar parámetros como corriente, tiempo y concentración de 

solventes. En la figura 31 se muestran los espectros de las diferentes muestras de SiP. El 

pico de emisión del SiP varía de acuerdo a los parámetros usados para su obtención.   

 

Figura 31. Espectro de PL de muestras de SiP preparadas con diferentes densidades de corriente. 

 

4.2 RESULTADOS DE LA FOTOLUMINISCENCIA DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES 

 

Las soluciones coloidales caracterizadas por PL a diferentes densidades de corrientes de 

anodización del SiP, y con los diferentes solventes usados se describen en la Tabla 4.    
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Tabla 4. Clasificación de las soluciones coloidales obtenidas con diferentes corrientes y 

diferentes solventes. 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

En la figura 32 se muestra el espectro de excitación (reemisión) de una solución coloidal 

teniendo como solvente acetona, se puede observar que el máximo pico de excitación es de 

373 nm, por lo tanto las soluciones coloidales serán excitadas a esta longitud de onda. 

 

 
Figura  32. Espectro de excitación para las soluciones coloidales contenida en acetona. 

 
Las soluciones coloidales obtenidas con diferentes solventes muestran una PL violeta, azul 

y verde en la región desde menor a 400 hasta 650 nm, este resultado PL puede ser debido al 

solvente utilizado, más adelante se analizará y discutirá esto. En todas las soluciones 

coloidales se observa un espectro de emisión PL en la región de 750 a 950 nm en longitud 

de onda del cercano infrarrojo, pero este comportamiento se presenta con menor intensidad 

Muestras Corriente ( A) Solventes 

M_09 1.20 Metanol 

M_10 1.28 Acetona 

M_14 0.25 Etanol 

M_16 1.00 Acetona 

M_17 1.00 Acetona 

M_19 1.28 Acetona 



Capítulo 4                                                            Sección 4.2 fotoluminiscencia de soluciones coloidales  

  
41 

al observado en la región violeta-verde, como se muestra en la figura 33 (a).  Es importante 

destacar que los resultados del proceso de PL son repetitivos; la similitud entre los 

espectros de las muestras M_16, M_19 y las muestras M_10, M_17 confirma lo antes 

mencionado. La forma natural obtenida de las soluciones coloidales se muestra en la figura 

33 (b), este color natural de las soluciones coloidales es el finalmente obtenido después de 

mezclar los polvos de silicio con los diferentes solventes, la muestra M_16 es la muestra 

más transparente y la M_17 es la muestra más oscura, la intensidad de la PL está 

relacionada con este comportamiento. Podemos indicar de los resultados de PL, que la 

muestra con mayor intensidad PL es la muestra M_16 que es la más transparente, mientras 

que las de color amarillento presentan menor intensidad pero emiten en el verde-amarillo.  
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Figura 33. (a) Espectro de PL de soluciones coloidales con diferentes solventes, (b) Fotografía de las soluciones 

coloidales con (foto superior) y sin excitación UV (foto inferior). 
 

 

Como se pudo observar en el recuadro de la figura 33 (a), los espectros de PL tienen un 

comportamiento Gaussiano con una posición de la intensidad del pico máximo que va 

desde 799 a 827 nm, esto depende de la densidad de corriente y el solvente que se usó para 

mezclar los coloides, pero no es posible observar una tendencia clara en la intensidad PL 

con respecto a la densidad de corriente, pero si con el solvente.  

La muestra M_09 tiene una no muy intensa PL, y a simple vista se observa en el intervalo 

del azul, esta muestra está contenida en metanol, su máximo pico se localiza en 421 nm y 

posee un ancho espectral que va desde 400 a 580 nm, también muestra un pico de PL 

secundario cerca del infrarrojo y este se encuentra centrado en 820 nm, pero con una menor 

intensidad como se observó en el recuadro de la figura 33 (a). Se puede apreciar que no 

presenta anomalías o ruido en el espectro, sin embargo su ancho espectral es un poco 

amplio, esto puede estar relacionado a que no existe un tamaño homogéneo en las 

soluciones y la intensidad de PL puede estar relacionada con la densidad de partículas que 

se encuentran en el solvente (ver figura 33 (b)). Ahora bien, la PL está estrechamente 

relacionada con el tamaño de las nanopartículas, pero también con la cantidad de defectos o 

impurezas presentes en la muestra, es decir si tenemos un tamaño nanométrico (< 5 nm) y 
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una gran cantidad de defectos o impurezas vamos a generar una mayor PL, y esto parece 

estar pasando en todos los espectros. 

La muestra M_10, posee dos picos máximos de PL entre el verde y el violeta, ambos picos 

tienen una intensidad máxima de PL muy similar, esta muestra está contenida en acetona. 

El pico de PL violeta está localizado en 413 nm y el segundo pico verde con mayor ancho 

espectral se encuentra en 472 nm. Otro pico de PL está localizado en la región del 

infrarrojo en 812 nm, pero con menor intensidad que los dos picos anteriores. Podemos 

notar que la intensidad de PL aumentó comparado con la muestra anterior (M_09), pero 

esta aparición de doble pico entre verde y violeta nos habla de que el ancho espectral es 

más grande, por lo no tenemos una homogeneidad en la solución, incluso a simple vista se 

pudo notar que existían dos colores en la solución. Por otra parte no se presentaron 

anomalías o ruido en el espectro como en el caso de las muestras de SiP. 

La muestra M_14 tiene dos picos, un pico fotoluminiscente en la región violeta y otro cerca 

del infrarrojo, este coloide está contenido en etanol, el pico más intenso está situado 420 

nm y posee un amplio intervalo espectral que va de 400 hasta 600 nm, la máxima 

intensidad del pico secundario se encuentra en 827 nm. Esta muestra aumentó en la 

intensidad de PL en ambas regiones e igualmente presentó un amplio espectro, resultando 

en sistemas con diferentes tamaños de nanopartículas.   

Las muestras M_16 y M_19 mostraron un comportamiento muy similar, pero con 

diferencia en intensidad, pues estas muestras poseen picos de PL intensos en la región 

violeta-azul, estos coloides están contenidos en acetona, los picos de máxima intensidad 

están localizados en 422 nm con un intervalo espectral de 400 a 600 nm, y también 

muestran picos secundarios localizados en 827 nm, con un intervalo espectral que va 750 a 

1000 nm. Estas muestras presentaron hombros alrededor de 440 nm, esto se puede deber a 

diferentes tamaños de partículas en las muestras, similar al de la muestra M_10, pero a 

diferencia de esta muestra se tiene una mayor tendencia a un tamaño menor (región 

violeta), es por eso que no se nota como en la muestra M_10. Estas dos muestras son las 

que presentaron la PL más intensa como se puede ver en la figura 33 (b). 

Por último la muestra M_17 tiene dos picos, un pico fotoluminiscente en la región del 

verde-azul y el segundo pico en la región del rojo. El ancho espectral de esta muestra se 

notó más reducido comparado con las demás muestras ya descritas, lo cual indica que el
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tamaño de nanopartículas es más uniforme, sin embargo esta muestra presentó la menor PL 

de todas las muestras y no precisamente se debe a que no se tiene una gran cantidad de 

impurezas, sino al color turbio de la muestra. 

 

4.3 RESULTADOS DE ESPECTROSCOPÍA INFRARROJA DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES 
 

Los espectros de FTIR de las soluciones coloidales se muestran en las figuras 34 y 35. 

Diferentes enlaces como Si-O, Si-H and C-H y modos de vibración fueron observados en 

las muestras, la posición e intensidad del pico son dependientes del tipo de solvente usado.  

 

 
Figura 34. Espectro FTIR de absorción de las soluciones coloidales con acetona como solvente. 

 
Figura 35. Espectro FTIR de absorción de las soluciones coloidales preparadas con metanol y etanol.
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Las muestras preparadas con solventes metanol y etanol tienen picos adicionales alrededor 

de 800 y 1260 cm
-1

. Estos picos corresponden a frecuencias de vibración de enlaces  Si-

(CH3)n. Por otra parte las soluciones que contienen como solvente acetona, mostraron picos 

de FTIR que corresponden a modos de vibración diferentes a los de metanol o etanol, esto 

se puede apreciar en la figura 34. 

Los espectros de absorción de FTIR de las soluciones coloidales con acetona se muestran 

en la figura 34. Los resultados de FTIR muestran diferentes picos de Si, por ejemplo, para 

la muestra M_09, el espectro FTIR muestra un pico en 1020 cm
-1

 correspondiente a un 

estiramiento Si-OR [89], otro pico en 1113 cm
-1

 que corresponde al estiramiento asimétrico 

Si-O-Si [7, 90, 91 y 92], un pico en 1200 cm
-1

 que corresponde a doblamiento simétrico Si-

CH3 [89], y otro pico en 2974 cm
-1

, en el que existe discrepancia entre si es un C-CH3 o un 

Si-CH
3
 con estiramiento asimétrico [89]. El espectro de FTIR de la muestra M_14 arrojó 

picos en 880 cm
-1

 y 1088 cm
-1

, que corresponden al doblamiento O3SiH [7, 92] y al 

estiramiento asimétrico Si-O-Si [7, 90, 91 y 92] respectivamente, picos en 1200 cm
-1 

que 

corresponden con un doblamiento simétrico Si-CH3 [89] y un pico en 2974 cm
-1

 similar al 

de la muestra M_09, pero con mayor intensidad y menor anchura correspondiente a un 

enlace tipo C-CH3 o un Si-CH
3
 con estiramiento asimétrico [89]. Para las muestras M_10, 

M_16, M_17 y M_19 mostraron picos en 900 cm
-1

 y 1092 cm
-1

, que corresponden a una 

deformación degenerada SiH3 [7, 90 y 92] y estiramiento asimétrico Si-O-Si [7, 90, 91 y 

92], otros picos en 1200 cm
-1

 correspondiente a Si-CH3 doblamiento simétrico [89] y otro 

pico en 1390 cm
-1

 correspondiente a dos posibles enlaces C-CH3 o Si-CH3 con 

características de deformación o tipo tijera [89]. Otros picos que aparecen son de 

compuestos orgánicos como estiramiento asimétrico CH2 en 2800 cm
-1

 [90] y CO2  en 

~2352 cm
-1

 [7]. 

Se puede ver que en los espectros, siempre están presentes estos enlaces de silicio con otros 

elementos y esto puede dar una explicación a la intensa PL que se mostraron en los 

espectros de la sección 4.2. Incluso la participación de otros compuestos orgánicos podrían 

estar participando en este intenso efecto.  

En la tabla 7 se muestra una clara comparación de todos los modos de vibración activos de 

Si, óxidos de Si e hidruros de Si en las muestras de las soluciones coloidales. 
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4.4 RESULTADOS DE ESPECTROSCOPÍA UV-VIS DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES 
 
La banda óptica prohibida de nuestras soluciones coloidales fue obtenida de las mediciones 

espectrales de UV-Vis. Los espectros de transmitancia de las soluciones coloidales se 

muestran en la figura 36. La transmitancia de algunas soluciones coloidales con acetona 

como solvente (M_19) es relativamente alta (90 %) en el intervalo de 500 a 800 nm, como 

se muestra en la figura 36, la transmitancia de las soluciones teniendo como solvente 

metanol y etanol es menor que la de las muestras de acetona. El tamaño de los nanocristales 

de silicio en diferentes solventes orgánicos, produce claramente un cambio en la forma de 

las curvas y un cambio hacia menores longitudes de onda. También, en estos espectros de 

transmitancia fue posible observar algunas curvas que tienen dos o tres oscilaciones en el 

intervalo de 300 a 600 nm, por lo tanto dos posibles fronteras de transmitancia están 

presentes. Estas fronteras pueden contribuir a las transiciones de banda a banda de estados 

extendidos o estados localizados, esto se discutirá posteriormente. Esto se puede apreciar 

para las muestras M_16, M_17, M_10, M_19 e incluso M_09. Se puede notar que las 

muestras que presentan este comportamiento son las muestras de acetona, mientras que 

para las muestras con metanol o etanol no existen o no son muy notorias esas transiciones. 

Por ejemplo para la muestra M_14 (etanol) no posee ninguna transición en la región del 

espectro visible (400 a 800 nm), y su transmitancia está por arriba del 50 %. Sin embargo 

cuando llega a la región del UV cercano, su transmitancia comienza a decaer en forma 

abrupta hasta llegar a 20 %. Este comportamiento de banda plana en toda la región del 

espectro visible nos dice que la muestra en muy transparente y que no existen cambios 

abruptos entre los tamaños de las partículas, es decir aunque existe una distribución de 

diferentes tamaños de nanopartículas, estas diferencias en tamaño no son tan significativas. 

Sin embargo no podemos descartar el hecho de que la influencia del solvente juegue un 

papel importante en estos espectros. La muestra M_09 (metanol) posee pequeñas 

oscilaciones o transiciones en casi toda la región de espectro visible y su transmitancia se 

mantiene casi constante alrededor de un 75 %, de igual forma que la muestra M_14, al 

llegar a la región del UV, la transmitancia decae de forma abrupta hasta llegar a 

prácticamente 0 %, con esta muestra se puede ver ese cambio en la distribución del tamaño 

de las partículas, pues cuando se presentan estas oscilaciones o transiciones, son
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indicadores de cambios de energía debido al diferente tamaño de las nanopartículas, esto 

conlleva a que nuestro sistema coloidal no es homogéneo tal y como se planteó con los 

espectros de PL. Para las muestras M_16, M_17, M_10 y M_19 de acetona, todas poseen 

oscilaciones o transiciones más notorias en casi toda la región del espectro visible, esto lo 

podemos atribuir a que realmente como se pensaba, el solvente tiene un rol importante en 

espectros de PL, de FTIR y de UV-Vis. La muestra M_19 es el espectro que se mantiene un 

poco más constante con porcentaje de transmitancia de alrededor del 90 %, pero alrededor 

de los 550 nm decae abruptamente hasta llegar a un 30 % en transmitancia en una longitud 

de onda de aproximadamente 450 nm, luego incrementa su transmitancia y vuelve a decaer 

abruptamente en la región del UV hasta llegar a casi 0 % en transmitancia, aquí se hace más 

notoria la presencia de la distribución del tamaño de las nanopartículas. Ahora bien, para la 

muestra M_17 no muestra un porcentaje de transmitancia constante, es decir, en casi toda la 

región del visible se mantiene decayendo abruptamente, la primera caída abrupta va de 700 

a 625 nm, luego mantiene un pequeño hombro entre 625 y 575 nm y una última transición 

hasta llegar a un porcentaje de alrededor de 1 % en transmitancia entre 550 y 475 nm. La 

muestra M_16 presenta un comportamiento casi lineal, esto no era lo que se esperaba 

obtener, pues fue una de las muestras con más transparencia, sin embargo su porcentaje se 

mantiene decayendo con una pendiente casi constante en algunas regiones del espectro 

visible (entre 800 y 600 nm), de igual forma que la muestra M_16 antes de llegar a la 

región del UV ya presenta un porcentaje de transmitancia de alrededor del 1 % y ya estando 

en la región del UV incrementa un poco la transmitancia, pero vuelve a decaer, algo 

importante que hay que destacar es que a pesar de este comportamiento no se mostraron 

transiciones abruptas como en las muestras M_19 o M_17, lo cual indica que el sistema 

coloidal no es homogéneo, pero tiene una tendencia muy definida hacia un tamaño en 

particular de nanopartículas. Por último, la muestra M_10, se asemeja un tanto a la muestra 

M_19, pero con un porcentaje menor en transmitancia (entre 65 y 70 %), en 

aproximadamente 450 nm su transmitancia es de aproximadamente 15 %, se incrementa un 

poco y llegando a la región del UV decae de forma abrupta a un porcentaje menor al 10 %. 

Estos sistemas coloidales con acetona muestran que realmente no se tiene un tamaño o una 

distribución uniforme en los nanocristales. 



Capítulo 4                                Sección 4.4 espectroscopia ultravioleta visible de soluciones coloidales  

  
48 

Por otra parte ese decaimiento abrupto que se produjo en todas las muestras era de 

esperarse, puesto que está muy relacionado con la longitud de excitación para dar origen a 

la PL, es decir, nuestras soluciones se están convirtiendo en un filtro de longitudes de UV, 

debido a que los nanocristales están absorbiendo estas longitudes de onda (<400 nm), lo 

cual hace que estas longitudes de onda no sean transmitidas por nuestras muestras. 

 

 
Figura 36. Espectro UV-Vis de transmitancia de soluciones coloidales preparadas con acetona, metanol y etanol. 

 
 
4.5 RESULTADOS DE DIFRACCIÓN DE RAYOS X DE POLVOS DE SILICIO 
POROSO 
 
Los patrones de difracción (XRD) de los polvos de los nanocristales de silicio obtenidos a 

partir del SiP se presentan en la figura 37. Suponemos que el cambio en la intensidad de los 

picos y la simetría de los mismos indican que la concentración y tamaño de los 

nanocristales depende de la densidad de corriente usada para obtener el SiP.
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Figura 37. Espectro de XRD de los polvos de SiP obtenidos con diferentes densidades de corriente. 

 

 

Todos los picos de difracción obtenidos en el difractograma están localizados cerca de los 

picos de la referencia [93], también los planos cristalográficos [7, 93 y 94], esto claramente 

indica que existen nanocristales de silicio en nuestros polvos.  

En algunos trabajos reportan que estos picos de difracción son debidos a estructuras 

core/Shell (núcleo/coraza), estas estructuras se forman con la combinación de los 

nanocristales de silicio recubiertos por una capa de óxido [7], debido al proceso de grabado 

con HF que se hizo para obtener el SiP y secundado por la exposición a la atmósfera 

ambiental. Lo importante de nuestros resultados es que obtuvimos 5 picos de difracción, 

comparando con otros trabajos reportados en la literatura en donde solo encuentran 3 picos 

de difracción [7]. Incluso el tamaño promedio es muy similar, con esto demostramos que 

los resultados obtenidos se pueden comparar con métodos más complejos dando resultados 

muy similares.    

En la Tabla 5 se muestra una comparación entre los picos de difracción de la tarjeta de 

referencia JCPDS: 27-1402 [93], con respecto a los picos obtenidos de estos polvos. La 

intensidad de las señales de XRD, es proporcional al volumen de los nanocristales de silicio 

y cambia con el incremento en la densidad de corriente. Usando el ancho medio del pico 
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(FWHM) de los picos alrededor de  28.346° (111), 47.193° (220), 56.023° (311), 68.989° 

(400) and 76.261° (331) fue posible calcular el tamaño promedio de los nanocristales de 

silicio con la ecuación de Scherrer [85 y 95]. 

 

Tabla 5. Picos típicos de difracción de rayos X de los polvos obtenidos de SC-Si-ncs por 

medio de SiP con diferentes densidades de corriente. Los diferentes planos de Si son 

indicados de acuerdo a JCPDS card: 27-1402. 

Ref.  

[93]  

Posición 

del Pico 

(PP) 

Muestra 

M_09 

Muestra 

M_10 

Muestra 

M_14 

Muestra 

M_16 

Muestra 

M_17 

Muestra 

M_19 

PP Tama

ño 

(nm) 

PP Tama

ño 

(nm) 

PP Tama

ño 

(nm) 

PP Tama

ño 

(nm) 

PP Tama

ño 

(nm) 

PP Tama

ño 

(nm) 

28.44 28.34 41.57 28.33 98.63 28.33 61.83 28.41 72.43 28.32 43.30 28.18 52.22 

47.30 47.19 44.75 47.19 42.53 47.24 60.37 47.25 41.64 47.24 39.34 47.06 32.20 

56.12 56.02 50.28 56.02 122.7 56.02 56.10 56.08 38.19 55.99 37.48 55.85 56.9 

69.13 68.98 48.35 68.97 39.10 68.12 32.75 69.06 80.54 68.91 60.07 69.06 99.88 

76.38 76.26 44.5 76.26 40.27 76.27 39.26 76.31 38.16 76.17 44.05 76.13 48.98 

 

 
 

4.6 RESULTADOS DE LAS IMÁGENES HRTEM DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES  
 

 

Los resultados de las imágenes de HRTEM de las soluciones coloidales, muestran el 

tamaño, la forma y la orientación preferencial que poseen los nanocristales de silicio 

inmersos en la solución coloidal. Esta caracterización se presenta solo para tres muestras 

con diferente solvente (etanol, metanol y acetona). Se pudieron notar nanocristales de 

diferentes tamaños que van desde 1.5 hasta 8 nm de diámetro y se notan diferentes formas 

geométricas que estos tienen, algunos fueron circulares, elipsoidales y algunos otros con 

formas no bien definidas. Mallar et al. [7] también reportaron nanocristales de tamaño 

cercanos a los obtenidos en el presente trabajo (1.5 nm), con formas y con orientaciones 

cristalinas similares al presente trabajo. 
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Figura 38. Imagen TEM de solución coloidal con solvente de acetona y figuras insertadas mostrando un acercamiento a un 

nanocristal (lado superior izquierdo) y su respectivo patrón de difracción (lado superior derecho). 

 

La primera imagen (figura 38) corresponde a una muestra de solución coloidal con solvente 

de acetona, se puede notar una gran cantidad de nanocristales circulares, elipsoidales y 

otros similares a aglomeraciones (formas irregulares), algunos no se perciben claramente, 

pero la escala de la imagen es muy grande, posiblemente la falta de aumento en esta imagen 

hizo ocultar la visión más clara de los nanocristales, aunque otros trabajos muestran las 

zonas con puntos o manchas negras como formación de nanocristales [7]. Entonces, de 

acuerdo a lo que se reporta en la literatura nuestra muestra de acetona está inmersa con 

nanocristales nanométricos (<8 nm), pero también se notan nanocristales más grandes,
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éstos tienen un tamaño que va de acuerdo al tamaño obtenido de los difractogramas de 

rayos X, esto nos indica que realmente en los polvos de SiP existen nanocristales 

nanométricos (<5 nm), pero son opacados por los nanocristales más grandes. En la imagen 

se encontraron nanocristales de 5 nm y en la imagen insertada como patrón de difracción se 

encontraron orientaciones cristalinas (2, 2, 0), esto concuerda con algunas de las 

orientaciones que se presentaron en los difractogramas de rayos X. 

 

Figura 39. Imagen TEM de solución coloidal con solvente de etanol y figuras insertadas mostrando acercamientos a 

nanocristales (figuras superiores) y sus respectivos patrones de difracción (figuras inferiores). 

 

La segunda imagen (figura 39) corresponde a una solución coloidal con solvente de etanol, 

se pudo notar que no existieron esa gran cantidad de manchas oscuras, esto puede ser a que



Capítulo 4                                                        Sección 4.6 imágenes de HRTEM de soluciones coloidales  

  
53 

existe una menor cantidad de nanocristales, o que existen gran cantidad de nanocristales 

pero sin ese recubrimiento oxidante. Estos nanocristales se encontraron en un tamaño de 

entre 5 y 7 nm, con formas circulares y otras formas irregulares. Las imágenes insertadas de 

patrones de difracción mostraron orientaciones cristalinas preferenciales de (2, 2, 0) y (3, 1, 

1). Esto nos mostró y comprobó que las orientaciones cristalinas en la difracción de rayos X 

son similares a los obtenidos por HRTEM. Sin embargo el tamaño no concuerda, debido a 

lo que se mencionó en la muestra de la figura 38. 

 

 

Figura 40. Imagen TEM de solución coloidal con solvente de metanol y figuras insertadas mostrando acercamientos a 

nanocristales (figuras superior central y derecha) y sus respectivos patrones de difracción (lado superior izquierdo y 

central izquierdo).
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La tercera imagen (figura 40) corresponde a una solución coloidal con solvente de metanol, 

de igual manera que en la figura 39, no se encontraron manchas oscuras, pero la escala de 

resolución fue más pequeña, entonces en esta imagen se pudo encontrar una mayor cantidad 

de nanocristales con un tamaño mucho menor a las imágenes anteriores, tamaños desde 1.4 

a 3.4 nm, con mayor cantidad en forma circular, de hecho, haciendo un acercamiento se 

pudo notar que toda la imagen está repleta de nanocristales con diferentes orientaciones. De 

las figuras insertadas con patrones de difracción, se encontraron con orientaciones 

preferenciales cristalinas de (2, 2, 0) y (1, 1, 1). Con esta imagen se puede comprobar y 

comparar que los resultados de XRD son similares a los obtenidos con HRTEM, así como 

también con los resultados que presentó Mallar et al [7].  

 

4.7 RESULTADOS DE LA FOTOLUMINISCENCIA DE ESTRUCTURAS SC-Si-
ncs/SiP/Si 
 
En la figura 41 se muestra el espectro de excitación de una estructura SC-Si-ncs/SiP/Si, se 

puede observar que el máximo pico de excitación es de 373 nm, por lo tanto todas las 

demás muestras fueron excitadas a esta longitud de onda. 

 
 
 

 
Figura  41. Espectro de excitación para las estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si.
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Los resultados de PL de las estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si se muestran en las figuras 42, 43 y 

44. Las muestras se dividieron en tres grupos como se presentó en la Tabla 3. Estos tres 

grupos presentaron características diferentes en lo que respecta a la PL, debido al cambio 

en las características del proceso, como se describió en la Tabla 3. La idea que se tenía y 

que se esperaba, era la de obtener un cambio significativo en las mediciones de PL, es decir 

que a mayor espesor de la estructura mayor fuera la PL de las mismas y con la 

incorporación de las soluciones SC-Si-ncs a la estructura porosa del SiP aumentara dicha 

PL.     

 
Figura 42. Espectros de PL de  estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si del grupo A.  

 

En el grupo A todas las muestras presentaron PL, la PL se pudo observar en tres regiones 

de espectro, se presentó un pico en la región del azul-verde aproximadamente entre 460 y 

550 nm con máximos en PL entre 499 y 511 nm (dependiendo de la muestra), este pico 

muestra la menor PL, más o menos tuvo un comportamiento tipo gaussiano como en las 

muestras de SiP o en las soluciones coloidales, otro pico en la región del rojo 

aproximadamente entre 650 y 800 nm, con una pico máximo en 713 nm, pero con mayor 

intensidad, pero también se encontraron picos en toda esta región, este puede ser un efecto 

que se presenta debido a los nanocristales de silicio, o simplemente este es el 

comportamiento natural de la muestra, pues en todas las muestras este patrón se repite, pero 

con diferentes intensidades, por otra parte si no existieran estos patrones se podría ver 

claramente que esta región tiene un comportamiento gaussiano. El último pico cercano al
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infrarrojo, aproximadamente en 823 nm muy estrecho y con gran intensidad en PL casi se 

compara con el pico en la región del rojo. Los resultados de la figura 42 muestran que la 

muestra M1.0A con espesor de una micra posee la mayor PL de este grupo, seguida de la 

muestra M2.0A y la muestra M0.5A, por último la muestra que presentó la menor PL fue la 

muestra M0.25A, estos resultados no son lo que esperábamos, puesto que esperábamos 

tener una tendencia en cuanto al espesor del SiP, es decir, a mayor espesor, mayor PL, si se 

observa la tendencia de las curvas específicamente de las muestras M1.0A, M0.5A y 

M0.25A, muestran un tendencia de decaimiento como se esperaba en la PL de acuerdo a su 

espesor, pero la muestra M2.0A tiene una PL intermedia en comparación a las otras 

muestras. Más adelante explicaremos esto una vez observados los demás grupos.  

 
Figura 43. Espectros de PL de  estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si del grupo B. 

 
Ahora bien, para el grupo B la figura 43 presenta los espectros de PL. Todas las muestras 

presentaron PL, esta PL se presentó en tres regiones del espectro, en la primera región se 

presentó un pico en la región del verde-amarillo aproximadamente entre 500 y 560 nm y 

con un pico máximo en PL alrededor de 510 nm, este pico muestra la menor PL, pero es 

comparable con los otros picos de PL, se pudo notar un comportamiento tipo gaussiano 

como en las muestras del grupo A, pero se notó una gran cantidad de ruido en toda esta 

región, esto es atribuido al proceso de silanizado, el segundo pico en la región del rojo 

aproximadamente entre 700 y 770 nm, con un máximo pico en PL situado alrededor de 715 

nm, se pudo notar la presencia de los picos sobre el espectro como en el caso del grupo A, 
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pero con una gran cantidad de ruido, igualmente es atribuido al proceso de silanizado, sin 

embargo trata de tener un comportamiento tipo gaussiano. Por último un tercer pico más 

definido cercano al infrarrojo con máxima intensidad en PL en aproximadamente 824 nm, 

este pico sobrepaso a los otros picos de PL. Se pudo observar que la muestra con mayor PL 

en la región del rojo y del infrarrojo fue la muestra M0.5B, luego la muestra M0.25B 

seguida de la muestra M1.0B y por último la muestra M2.0B. Ahora bien, en la región 

verde-amarillo, la muestra que presentó mayor PL fue la muestra M0.25B, seguida de la 

muestra M0.5B y por último las muestras M1.0B y M2.0B presentaron casi la misma PL. 

Las muestras M0.25B y M0.5B siguen la tendencia de aumentar su intensidad 

fotoluminiscente de diferente manera en cada una de las diferentes regiones de PL, a pesar 

de su menor espesor, pero en las otras dos muestras existe un gran decaimiento, esto se 

debe al efecto del silanizado, pues comparado con el primer grupo, la PL de todas las 

muestras se redujo casi 10 veces y se pudo notar la existencia de ruido o perturbaciones en 

el espectro, además de que el comportamiento PL cambia significativamente. El agregar la 

silanización nos redujo y perturbo la intensidad de PL en las muestras. 

 

 
Figura 44. Espectros de PL de  estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si del grupo C. 

 
Por último para el grupo C la figura 44 muestra los espectros de PL de este grupo, se pudo 

observar que al igual que en los otros grupos de muestras se presenta PL en tres regiones 

del espectro, en la primera región se encontró un pico poco intenso en la región del verde-
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amarillo entre 500 y 550 nm con un máximo en PL alrededor de 510 nm, este pico de PL 

trató de mostrar un comportamiento más definido y similar a un comportamiento gaussiano, 

este comportamiento es un poco similar a los espectros del grupo A, en la segunda región 

se presentó un segundo pico en la región del rojo entre 650 y 800 nm con un máximo en PL 

alrededor de 713 nm, con una intensidad en PL más sobresaliente que en las otras regiones 

fotoluminiscentes, se presentó un comportamiento similar a una curva gaussiana, pero de 

nuevo se presentaron los mismos patrones en toda la región de PL como en los grupos A y 

C, pero con menos intensidad, esto lo atribuimos a que fue el grupo que careció de 

tratamiento térmico, lo cual indica que el tratamiento térmico hace más notables estos 

picos. Por otra parte en todos los grupos se presentaron estos picos, lo cual comprueba que 

es un comportamiento natural de las muestras y que dependiendo de las características que 

se le agreguen se tendrán o no más evidencia de estos picos. Por último en la tercera región 

se encontró un pico de PL más estrecho, con una intensidad máxima en aproximadamente 

en 823 nm, la intensidad de este pico es intermedia entre los otros picos. De nuevo se pudo 

observar que se presentó un comportamiento en PL sin tendencia, similar al grupo A, la 

muestra M1.0C, seguida de la muestra M0.5C, luego la muestra M2.0C y por último la 

muestra M0.25C. Esto nos indica que el proceso de medición y/o preparación de las 

muestras fue correcto, debido a que la muestra con espesor de 2 micras no sigue esa 

tendencia de PL en dichos espectros. Podemos decir que el comportamiento de PL para 

estas estructuras mostró un comportamiento Gaussiano con el pico máximo en las 

estructuras de espesor de una micra. 

 
4.8  RESULTADOS DE LAS CURVAS I-V DE LAS ESTRUCTURAS Al/SC-Si-
ncs/SiP/Si/Al 
 

A continuación se presentan los resultados de dispositivos Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al 

obtenidos y caracterizados eléctricamente por medio de curvas I-V en condiciones de 

oscuridad e iluminación.  

Los dispositivos de nuestras heteroestructuras pueden pensarse como dos uniones de metal-

semiconductor, por un lado tenemos aluminio unido con silicio cristalino tipo p, y por otro 

tenemos aluminio unido con la capa de SC-Si-ncs y SiP. Se puede parecer a la estructura 

propuesta por T. A. Burr et al [34] o M. H. Nayfeh et al [6], la característica de las curvas 
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IV de estas uniones puede ser óhmica o rectificadora como se puede observar en los 

resultados. 

Tabla 6. Dispositivos obtenidos con sus respectivas características. 

Muestra Espesor en 

micras  

de la capa de SiP 

Tratamiento  

térmico a 800°C 

(TT) 20 minutos 

Silanización Densificado a 

350 ° C (FG) 

30 minutos 

M_0.25 A 0.25 Con TT Sin silanización Con FG 

M_0.5 A 0.5 Con TT Sin silanización Con FG 

M_1.0 A 1.0 Con TT Sin silanización Con FG 

M_2.0 A 2.0 Con TT Sin silanización Con FG 

M_0.25 B 0.25 Con TT Con silanización Con FG 

M_0.5 B 0.5 Con TT Con silanización Con FG 

M_1.0 B 1.0 Con TT Con silanización Con FG 

M_2.0 B 2.0 Con TT Con silanización Con FG 

M_0.25 C 0.25 Sin TT Sin silanización Con FG 

M_0.5 C 0.5 Sin TT Sin silanización Con FG 

M_1.0 C 1.0 Sin TT Sin silanización Con FG 

M_2.0 C 2.0 Sin TT Sin silanización Con FG 

 

Existen dos tipos de polarización con la que los dispositivos pueden ser medidos, estas son: 

polarización directa y polarización inversa. En la figura 45 se muestra un esquema general 

de cómo fueron hechas las mediciones, así como de los tipos de polarización posibles para 

los dispositivos.   
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Figura 45. Esquema de medición y polarización para los dispositivos. 

 

Las figuras 46, 47 y 48 muestran las curvas IV medidas en condiciones de oscuridad e 

iluminación en escala lineal para los tres grupos de dispositivos.  

Las características IV presentaron diferencias entre los tres grupos de muestras, esto se 

debe a los diferentes parámetros que se utilizaron para la síntesis (ver tabla 6) en cada 

grupo de estructuras, esto puede modificar los diferentes mecanismos de transporte que se 

presentan en los dispositivos, tales como: túnel Fowler-Nordheim [35], Poole-Frenkel [96], 

Corriente de Carga Espacial Limitada [36, 97 y 98], Barrera Schottky [99], entre otros más 

[100]. 

 
 

 
 

Figura 46. Curvas I-V de las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al del grupo A. a) medidas en condiciones de oscuridad b) 

medidas en condiciones de iluminación. 
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La figura 46 (a) y (b) muestran las cuatro curvas IV medidas en oscuridad y con 

iluminación de los 4 dispositivos del grupo A, en polarización directa e inversa (ver figura 

45). Debido al substrato tipo p, cuando hablamos de polarización directa en los 

dispositivos, se estarán tratando con voltajes negativos, es decir con voltajes que van de 0 V 

a un voltaje negativo. Caso contrario, cuando se hable de una polarización inversa, se 

estarán tratando voltajes positivos, es decir, voltajes desde 0 V a voltajes positivos. 

En la primera curva del dispositivo M_0.25A medida en oscuridad, se presenta un 

comportamiento como lo presentan Burr TA [34], Nayfeh MH [6] y Chorin MB [96], se 

puede decir que presenta un comportamiento como barrera de rectificación pero tendiente a 

óhmico, proponemos que es debido a la limitación de transporte de carga que se está 

generando en la capa de SiP [34], pero  la capa de SC-Si-ncs también tiene un papel 

importante, pues existe la posibilidad de que nanocristales se hayan introducido en los 

poros de la capa de SiP ayudando a tener una mayor conducción y tender a un 

comportamiento óhmico. En polarización inversa se necesitaron de voltajes muy pequeños 

(~2 V) para hacer conducir a los dispositivos hasta 10 mA, mientras que en polarización 

directa se necesitó un voltaje mucho menor (-1.5 V) para conducir -10 mA. Para la curva 

medida con iluminación, esta presentó casi el mismo comportamiento, con una ligera 

diferencia en polarización inversa, es decir, se necesitó menor voltaje para conducir los 10 

mA. Sin embargo para la polarización directa no se presentó ningún cambio.  

Para el dispositivo M_0.5A medido en condiciones de oscuridad, la curva presentó un 

comportamiento similar al del dispositivo M_0.25A, pues para la polarización ambas 

(inversa y directa) se necesitaron voltajes mayores para poder alcanzar la corriente de 10 

mA y -10 mA, esto se puede atribuir al espesor de la película de SiP, pues el espesor se 

duplicó, lo cual hace que exista una mayor limitación en el transporte de los portadores de 

carga. Sin embargo, para la curva medida con iluminación, presentó un comportamiento 

más notorio, pues se pudo observar que al aplicar luz, los voltajes de polarización se 

redujeron notoriamente, pero la curva dejó de tener un comportamiento rectificador y 

mostró un comportamiento óhmico.   

Por otra parte, la respuesta de alta corriente con un voltaje muy pequeño en nuestras 

mediciones es mayor que las respuestas IV que presentan M. H. Nayfeh [6] o M. B. 

Chorin[96]. Esto nos habla del potencial que estamos teniendo en nuestros dispositivos, 
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pues necesitamos voltajes pequeños para poder hacer conducir altas corrientes de 10 mA o 

más. 

Para el dispositivo M_1.0A medido en oscuridad exhibió un comportamiento, como de 

diodo rectificador en serie con una resistencia [66], similar  a estos reportados para barreras 

Shottky, lo que se observó en esta curva, es que se necesitó mayor voltaje en ambas 

polarizaciones para poder llegar a la corriente de 10 mA (25 V) y -10 mA (-7.5 V), esto es 

congruente con el hecho del aumento del espesor de la capa de SiP, pues esta fue de una 

micra. Por otra parte, la curva medida en condiciones de iluminación presentó el mismo 

comportamiento, que la curva medida en oscuridad.  

Para la muestra M_2.0A medida en oscuridad, presentó el mismo comportamiento 

mostrado por el dispositivo M_1.0A, (comportamiento como diodo rectificador en serie con 

una resistencia), este dispositivo necesitó un voltaje mayor en polarización inversa que el 

dispositivo anterior, aproximadamente de 35 V para poder llegar a la corriente de 10 mA, 

mientras que en polarización directa para -10 mA se necesitaron -5 V, esto lo seguimos 

atribuyendo al espesor de la capa de SiP, pues ahora fue de dos micras. Para la curva 

medida en condiciones de iluminación, solo se presentó una pequeña diferencia en la región 

de polarización inversa (un voltaje menor para conducir 10 mA), mientras que en la región 

de polarización directa no se presentaron cambios. 

 En la región de polarización directa de la curva medidas en oscuridad y en iluminación no 

se presentaron grandes diferencias entre los dispositivos, pues todos los dispositivos 

necesitaron de un voltaje menor a -8 V para conducir la corriente de -10 mA, pero para 

región de polarización inversa las curvas, presentaron grandes cambios, primero se presentó 

una tendencia entre el voltaje aplicado y el espesor de la capa de SiP (solo se notó para 

polarización inversa), esto quiere decir que se necesita aplicar un mayor voltaje en 

polarización inversa cuando se tiene una capa de SiP más gruesa. Segundo, entre algunas 

curvas medidas en oscuridad y con iluminación se pudieron notar cambios significativos, es 

decir que la luz ayudo a generar más pares electrón-hueco, por consiguiente mayor 

corriente, llamándose a esta corriente ―corriente de foto-generación‖. 
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Figura 47. Curvas I-V de las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al del grupo B. a) medidas en condiciones de oscuridad b) 

medidas en condiciones de iluminación. 

 

La figura 47 (a) y (b) muestra las cuatro curvas IV medidas en oscuridad y con iluminación 

de los 4 dispositivos del grupo B. Todas las curvas presentadas en la figura 47 (a) y (b) 

están medidas en ambas polarizaciones (ver figura 45).  

Para el dispositivo M_0.25B medido en oscuridad, mostró un comportamiento ya descrito 

en el grupo A, comportamiento como diodo rectificador en serie con una resistencia, pero 

con la única diferencia que siendo el dispositivo con menor espesor, se tuvo que aplicar una 

diferencia de potencial en polarización inversa de 50 V y aun así no pudo llegar a conducir 

la corriente de 10 mA, este comportamiento lo atribuimos a algún tipo defecto presente en 

la capa de SiP y la capa de solución coloidal, mientras que en la región de polarización 

directa no se necesitó de un gran voltaje para alcanzar la corriente de -10 mA. Sin embargo 

para la curva medida con iluminación, se presentó una gran diferencia, pues al aplicar  

iluminación y un voltaje en polarización inversa de 50 V, casi se logró llegar a la corriente 

de 10 mA. Esto nos dice que al aplicar iluminación existe esa corriente de foto-generación 

para este caso particular.  

Para el dispositivo M_0.5B medido en oscuridad, se presentó un comportamiento 

fuertemente rectificador, con un comportamiento en ambas curvas casi simétrico, pues los 

voltajes en ambas polarizaciones para alcanzar la corriente de 10 mA (polarización inversa) 

y -10 mA (polarización directa) fueron muy pequeños (comparados con otros dispositivos), 

de aproximadamente 4 V y -4 V, respectivamente. Este dispositivo presentó una simetría en 

la curva esto posiblemente se deba a los parámetros de síntesis usados. Para la curva 

medida con iluminación, se presentó un cambio, pues se necesitaron voltajes de
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polarización menores a los utilizados en la medición en oscuridad, esto nos indica que 

existe corriente de foto-generación debido a la luz. 

Para el dispositivo M_1.0B medido en oscuridad exhibió un comportamiento rectificante ya 

visto en la mayoría de los dispositivos (una resistencia en serie con un diodo rectificador), 

se aplicó un potencial en polarización inversa de hasta 30 V para alcanzar la corriente de 10 

mA, pero para la polarización directa y para alcanzar a conducir -10 mA se necesitaron 

aproximadamente -8 V. Ahora bien, para la curva medida con iluminación no presentó un 

cambio en polarización directa, sin embargo para la polarización inversa, se pudo apreciar 

que se necesitó de un voltaje menor (20 V) para conducir hasta una corriente de 10 mA, lo 

cual indica que existe corriente de foto-generación debido a la luz.  

Para el dispositivo M_2.0B medido en condiciones de oscuridad se notó un 

comportamiento diferente a los otros dispositivos de este grupo, pues en polarización 

inversa se aplicaron hasta 50 V y no alcanzó a conducir por lo menos 1 mA, esto también lo 

podemos atribuir al espesor del SiP, SC-Si y la silanización, pues incluso en polarización 

directa, para tratar de conducir la corriente de -10 mA se necesitaron más de -20 V. Con 

respecto a la curva con iluminación, no se presentó ningún cambio significativo. Sin 

embargo con los tres últimos dispositivos se cumplió la tendencia que se mencionó en el 

grupo A (a mayor espesor de la capa de SiP se necesita aplicar mayor voltaje en 

polarización inversa para alcanzar la corriente de saturación).   

 

 
Figura 48. Curvas I-V de las estructuras Al/ SC-Si-ncs/SiP/Si /Al del grupo C. a) medidas en condiciones de oscuridad b) 

medidas en condiciones de iluminación.
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La figura 48 (a) y (b) muestra las cuatro curvas IV medidas en oscuridad y con iluminación 

de los 4 dispositivos del grupo C. Todas las curvas presentadas en la figura 48 (a) y (b) 

están medidas en ambas polarizaciones (ver figura 45).  

Para los dispositivos M_0.25C y M_0.5C medidos en oscuridad, mostraron un 

comportamiento similar (ver figura 48 (a)), pues presentaron el mismo comportamiento de 

resistencia en serie con un diodo rectificador. En polarización inversa, se necesitó aplicar 

un voltaje de casi 20 V para poder conducir la corriente de 10 mA. Sin embargo en 

polarización directa para conducir -10 mA, hubo una diferencia, de tal manera que el 

dispositivo M_0.5C necesito aproximadamente -8 V, mientras que para el dispositivo 

M_0.25C necesito aproximadamente -4 V. Para las curvas medidas con iluminación se 

presentaron diferencias notorias, pero solo en polarización inversa, para polarización 

directa se presentó el mismo comportamiento.  

Ahora bien, para el dispositivo M_1.0C medido en oscuridad, se presentó un 

comportamiento muy similar al del dispositivo M_2.0B (en oscuridad), pues en 

polarización inversa se le aplicó un potencial de 50 V y no alcanzó a conducir por lo menos 

2 mA, mientras que en polarización directa si se logró conducir -10 mA, pero se 

necesitaron aplicar -20 V. Para la curva medida con iluminación, no se presentó ningún 

cambio en ningún tipo de polarización aplicada. 

 Por último para el dispositivo M_2.0C medido en oscuridad, se presentó uno de los 

mejores comportamientos de diodo rectificador similar al comportamiento del dispositivo 

M_0.5B,  pues se necesitó muy poco voltaje en ambas polarizaciones para hacer conducir a 

este dispositivo. Para que condujera una corriente de 10 mA se necesitó aproximadamente 

un voltaje de 6 V, mientras que para la corriente de -10 mA, se aplicó un voltaje de –4 V. 

Con este último grupo de dispositivos no se tuvo ninguna tendencia como la que se 

mencionó en los grupos A o B, y esto posiblemente se deba a que fue el grupo que careció 

del tratamiento térmico y la silanización. 

De los tres grupos de dispositivos analizados de forma separada, pudimos observar que el 

mejor grupo fue el grupo A, pues este mostró una notable tendencia de algunos parámetros 

que intervinieron en cada muestra, por ejemplo se observó que a medida que se tiene un 

mayor espesor en las estructuras, se tiene que aplicar un mayor voltaje para alcanzar una
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corriente (10 mA). Esto solo se aplica para polarizaciones de tipo inversa. Por otra parte, se 

presentaron algunas contribuciones en ciertos dispositivos medidos con iluminación.  

En el grupo B, también se presentó la misma tendencia de espesor vs voltaje con excepción 

del primer dispositivo (M_0.25B). Esto dio pauta a decir, que al agregar la capa de 

silanización, esta afecta en gran medida en la caracterización eléctrica comparando con el 

grupo A de dispositivos, ya que los espesores más delgados no presentan un 

comportamiento tendiente al óhmico y su comportamiento es más rectificante. En las 

mediciones con iluminación, presentaron un efecto significativo, hasta el punto de decir que 

la luz influye en algunas estructuras con corriente de foto-generación. 

Ahora bien, para el grupo C, se cambió un parámetro esencial en este grupo de dispositivos, 

pues no se le dio un tratamiento térmico, como a los grupos A y B, ni la silanización como 

al grupo B. Lo cual posiblemente afecto la tendencia seguida por los grupos A y B. 

También se notó que en tres dispositivos de cuatro se necesitó la aplicación de un voltaje en 

polarización inversa por arriba de 15 V para tratar de alcanzar la corriente de 10 mA. De 

todo esto podemos decir que el tratamiento térmico es esencial para la alta conducción de 

nuestros dispositivos en este tipo de estructuras, pues pareciera ser que este tratamiento 

ayuda a la reestructuración de los NC-Si sobre la capa de SiP. Por otra parte mencionando 

al cuarto dispositivo del grupo C (M_2.0C) de mayor espesor, tuvo el mejor 

comportamiento como rectificador a un voltaje menor aplicado, posiblemente los 

nanocristales de silicio tienen una gran contribución en el transporte de carga. Para las 

curvas medidas con iluminación no se presentaron efectos significativos. 
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CAPÍTULO 5 

ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE RESULTADOS 

 

5.1 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE LA FOTOLUMINISCENCIA DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES 

 
Como se observaron los espectros de PL de las soluciones coloidales, estas presentaron dos 

picos fotoluminiscentes, esto es similar a lo que se reporta en la literatura, por ejemplo 

Cortazar et al [42], muestran dos picos, uno más intenso en la región del azul y otro menos 

intenso en la región del rojo. También, como reporta el grupo de M. H. Nayfeh [6], el grupo 

de R. D. Tilley [101] y el grupo de Mallar et al [7]. Los resultados obtenidos se deben en 

primer lugar a los parámetros de síntesis del SiP, así como también al proceso de molido 

del SiP, debido a las fuerzas mecánicas aplicadas en un mortero de agata para reducir el 

tamaño del SiP, cuando es molido junto con el solvente seleccionado, el tamaño de los 

nanocristales de silicio es diferente y esto se puede observar cuando las soluciones cambian 

de un color transparente a oscuro, como se puede ver en la figura 33 (b), esto afecta el 

espectro de PL de nuestras soluciones coloidales como se muestra en figura 33 (a). En el 

presente trabajo obtuvimos dos picos de PL, uno en la región del violeta y otro en la región 

cercana al infrarrojo [6, 101], donde el pico de PL violeta es predominante, con un mayor 

ancho del pico e intensa PL, suponemos que esto es debido a una mayor aglomeración de 

nanocristales de tamaño nanométrico e incluso a defectos alrededor de los nanocristales. 

Por otra parte basado en las propiedades ópticas y estructurales de estructuras core/Shell se 

ha propuesto un mecanismo de transición de tres pasos que es responsable de la PL [102 y 

103]. Sin embargo teniendo en cuenta los diferentes modelos de PL existentes para 

nanocristales de silicio, no se debe descartar la posibilidad de que la emisión sea originada 

por motivos de óxidos o subóxidos de matriz de silicio [102]. Esto es importante mencionar 

debido a la emisión azul que se presentó, pues en la literatura hace mención a que esta 

emisión corresponde a silicio implantado en capas de óxido de silicio y a la no 

estequiometría en la composición del óxido [104 y 105] y esto se puede corroborar por la 

presencia de óxidos de silicio en los espectros de FTIR, pero tratar de explicar origen de PL
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por medios de emisión de subóxidos no parece ser un camino muy viable, debido la 

longitud de onda de excitación para nuestras muestras fue de 373 nm y en la literatura se 

reporta que para que se origine PL por  este medio la longitud de excitación debería ser más 

corta [7]. En caso contrario se proporciona evidencia directa en favor de la combinación de 

la teoría de confinamiento cuántico y defectos de estados interfaciales [7]. Esta afirmación 

se puede corroborar con el proceso de transición propuesto de los tres pasos. Los tres pasos 

involucrados en la transición radiativa representan los picos más altos de energía, estos 

pasos se describen a continuación: a) la creación de pares electrón-hueco en los 

nanocristales, b) relajación no radiativa de los electrones dentro de la banda (la diferencia 

entre la energía de emisión y la de excitación es muy pequeña, esto indica que las pérdidas 

de energía por relajación térmica son muy pequeñas) c) emisión radiativa debido al 

decaimiento del electrón a la banda de valencia. Por otra parte los picos menos intensos de 

PL son asociados a defectos de estados interfaciales [7]. En la literatura siempre se hace 

mención que el aumento en la energía de la banda prohibida es debido a la disminución del 

tamaño del nanocristal [7, 43]. Entonces, básicamente el modelo de confinamiento cuántico 

sugiere que el pico dominante en la región del azul-violeta se debe a transiciones de banda 

a banda y por consiguiente al tamaño de los nanocristales. Entonces podemos describir que 

el origen de PL para nuestras soluciones coloidales se debe principalmente a estas dos 

teorías, estos son solo modelos que se sugieren y que especulan el mecanismo de PL, 

puesto que hasta la fecha, muchos modelos han sido propuestos para explicar el origen de la 

PL, como confinamiento cuántico que parece describir a nuestras muestras [1, 4, 40 y 41], 

estados superficiales (para picos de PL menos intensos que se acoplan a nuestro trabajo) 

[106], defectos en el óxido (que son remotos debido a la explicación que se dio) [107], e 

incluso a diferentes especies químicas [108]. Sin embargo, aún no se ha encontrado un 

respuesta definitiva para explicar este efecto de la PL [109], pero el modelo más aceptado 

es el confinamiento cuántico, precisando algunas excepciones para los nanocristales como 

el intervalo de tamaño de 1 nm a 5 nm [33, 110] y esto fue evidenciado debido los tamaños 

encontrados en las muestras obtenidas en nuestro proceso. Sin embargo la combinación de 

este modelo con el modelo de estados de superficiales, no se debe de excluir por lo 

mencionado anteriormente y debido a que en la literatura también se cuenta con este 

modelo para el origen de PL [7], pues la presencia de alguna capa delgada de óxido
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circundante en los nanocristales de silicio, es necesaria para saturar los enlaces sueltos en la 

superficie o en el entorno de los nanocristales de silicio. Por lo tanto, esto está 

generalmente asociado con defectos de estado interfaciales producidos en el proceso de 

fabricación, diversos autores en sus trabajos sugieren la presencia de defectos en las 

muestras y le asignan una banda de emisión a la luminiscencia alrededor de los 2.7 eV, esta 

asignación es debida a defectos de estado en la interfaz de SiOx y Silicio, de forma similar 

para la banda de emisión alrededor de 1.7 eV. Por otra parte, los enlaces de hidrógeno 

juegan un papel importante en la fotoluminiscencia [90], en nuestro caso, tenemos gran 

cantidad de enlaces de hidrógeno en nuestras soluciones coloidales de silicio debido al 

ácido fluorhídrico usado en la formación del SiP, como se muestra en los espectros de FTIR 

de las soluciones coloidales.         

 

5.2 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE ESPECTROSCOPÍA INFRARROJA DE LAS 
SOLUCIONES COLOIDALES 

 
En los espectros de FTIR, se encontraron varios picos de absorción de diferentes 

compuestos, pero antes de analizar las características de interés, se identificaron picos de 

compuestos presentes en el ambiente, H2O o CO2 que están presentes en los espectros de 

FTIR, esto para asegurar que no exista alguna interferencia en nuestro análisis. Como se 

pudo observar en las figuras 34 y 35, en todos los espectros se muestran picos centrados en 

~2350 cm
-1

, esta es una señal típica de CO2 [7]. La serie de picos en el intervalo de 1390 a 

1800 cm
-1

 acompañados con pequeñas señales de ruido son característicos de absorción de 

vapor de agua y Si-CHn [7, 89]. Estas señales aparecen en todas las muestras debido a la 

absorción de vapor de agua y CO2 de la atmosfera. Como estos picos no interfieren con 

nuestros picos de interés solo se consideran como referencia. 

Los modos de vibración identificados que aparecen en los espectros FTIR de las soluciones 

coloidales con acetona, etanol y metanol se enlistan en la Tabla 7. Las soluciones coloidales 

con nanopartículas de silicio con acetona como solvente presentan una banda que se 

extiende de ~900 a 1260 cm
-1

. Estas bandas (1, 2 y 9) no poseen una alta absorbancia, solo 

el pico 4, que corresponden a Si-H3, Si-CHn, SiOR y Si-O-Si, respectivamente. Existe un 

muy pequeño pico alrededor de 800 cm
-1

 y este indica que existe un enlace de O3SiH en 

SiOx. Un muy débil pico aparece alrededor de ~2110 cm
-1

, pero es difícil distinguirlo.
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Las soluciones con nanopartículas de silicio con metanol y etanol como solvente presentan 

una banda que se extiende de ~900 a 1260 cm
-1

, con un pico distintivo en 1080 cm
-1

 

(también aparece un hombro en ~1195 cm
-1

).  

La extensión de una banda con un pico en ~1080 cm
-1 

es el mismo que el de las soluciones 

coloidales de silicio con acetona como solvente; del mismo modo, otra banda ancha con un 

pico en ~880 cm
-1

 fue identificada.  

Los espectros de FTIR de las muestras nos dejan observar claramente la presencia de 

oxígeno en todas ellas. La banda ancha muestra un pico alrededor de 1080 cm
-1

 en todas las 

muestras, esto indica que tenemos un enlace Si–O–Si bond-stretching. Pai et al [111] y 

Lucovsky et al [112] han demostrado que la posición del pico principal de absorción, es 

decir el Si-O-Si stretching, del óxido de silicio es sensible a la relación de oxígeno y silicio. 

De acuerdo con estos autores, el pico de Si-O-Si stretching, en 1080 cm
-1

 corresponde a un 

compuesto no estequimétrico de SiOx. Por lo tanto, se puede concluir que SiOx está 

presente en todas nuestras muestras.  

La falta de resolución entre el pico y el hombro apoya la no estequiometría de la banda 

stretching Si-O-Si [112]. El origen de hidrógeno en el grabado de SiP y de los nanocristales 

de silicio en forma de enlaces Si-H es debido a la humedad atrapada,  donde la humedad es 

adsorbida con la simple exposición a la atmósfera. Por lo tanto, se puede asegurar que la 

presencia de especies de hidrógeno es debido a la adsorción en la superficie del SiP cuando 

se hace el proceso de grabado. Las muestras también presentan oxígenos dominantes. Estas 

observaciones implican que el proceso de grabado remplaza oxígenos por hidrógenos. 

Aunque la presencia de bandas de Si-O-Si se detectan claramente en nuestras soluciones 

coloidales. Es difícil concluir si estos son los óxidos residuales son debidos a la exposición 

de nuestras muestras a la atmósfera. Pi et al [113] observó que los nanocristales de silicio 

son pasivados exclusivamente por el hidrógeno inmediatamente después de hacer el 

proceso de grabado con HF, pero las señales de Si-O-Si crecen con el tiempo debido a que 

están expuestas a la atmósfera. Esto es porque el hidrógeno no genera completamente 

defectos de pasivación como enlaces libres en la superficie de los coloides de silicio, pero 

posteriormente son pasivados por el oxígeno.   

El incremento en la intensidad de los picos con enlaces Si-O-Si bending y streching en 

~800, ~1080 y 1113 cm
-1

 en los nanocristales oxidados es también, probablemente, debido
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a la captura de oxígeno de la atmósfera por los centros de defecto mejorados. Por lo tanto, 

los resultados de FTIR indican que todas las soluciones coloidales son capaces de crear y 

aislar nanocristales de silicio e incluso de hidrógenos pasivados con silicio, pero al mismo 

tiempo se crea un aumento en los defectos de superficie, que posteriormente serán 

pasivados por el oxígeno al exponerse a la atmósfera.    

A continuación se muestra la Tabla 7, la cual reúne los grupos funcionales y los modos de 

vibracionales de las soluciones coloidales obtenidas. 

 

Tabla 7. Modos vibracionales identificados en los espectros de FTIR de las soluciones 

coloidales. Número de onda, posición de pico y asignación referenciada. 

 

5.3 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE ESPECTROSCOPÍA UV-VIS DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES 
 

De los espectros de transmitancia de las soluciones coloidales se obtiene la energía de la 

banda prohibida óptica. Para esto, se aplica el método de punto de inflexión [7] a los 

espectros de transmitancia, una descripción detallada de cómo se aplicó este método ver

Pico 

Número 

Número de onda  

(cm
-1

) 

Grupo Modo Vibracional Referencia 

1 900 SiH3 Degenerate deformation [7, 90 y 92] 

2 1113,1080,1092 Si-O-Si in SiO2  Stretching [7, 90 91 y 92] 

3 880 O3SiH in SiO2 Bending [7, 92] 

4 1200-1236 Si-CH3 or Si-CH2 symmetric bending [89] 

5 1360 C-H Bending [89] 

6 1390-1460 C-CH3 or SiCH3 or 

2 

Deformation or 

Sccissor 

[89] 

7 1710 Carboxyl  [91] 

8 2350 CO2 Room ambient [7] 

9 1020 Si-OR Stretching [89] 

10 2880 C-CH2 or 3 Stretching [89, 114] 

11 2974 C-CH3 or Si-CH3 Asymmetric Stretching [89] 

12 2820 C-CH2 Symmetric Stretching [89] 

13 1740 Ambient water 

vapor 

 [7] 
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apéndice B. La figura 49 muestra los espectros de transmitancia junto con su derivada e 

indicando la energía de la banda prohibida. 

Para la muestra M_09 presenta un pico en 349 nm que corresponde a una energía de 3.55 

eV. En el espectro de transmitancia de la muestra M_14, el punto de inflexión se localizó 

en 357 nm que corresponde a una energía de 3.47 eV. Ahora para las muestras M_10, 

M_16 M_17 y M_19, la derivada presenta dos o tres picos en diferentes energías, por 

ejemplo en los espectros de las muestras M_10 y M_16 el primer pico está localizado en 

371 nm y 369 nm respectivamente, el segundo pico se localizó en 475 nm y 469 nm, que 

corresponden a 3.34 eV y 3.36 eV, 2.61 eV y 2.64 eV respectivamente. 

Las muestras M_17 y M_19 tuvieron el primer pico en 350 nm y 380 nm, el segundo pico 

en 450 nm y 580 nm, un tercer pico en 600 nm y 775 nm, que en energía corresponde a 

3.54 y 3.26 eV, 2.75 y 2.13 eV y 2.06 y 1.6 eV respectivamente. 

 

 

 
Figura 49. Espectro UV-Vis de transmitancia de soluciones coloidales y las derivadas de los espectros para obtener la 

energía de la banda prohibida para: (a) solución coloidal con metanol, (b) solución coloidal con etanol, (c) y (d) solución 

coloidal con acetona.
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Los diferentes picos en la derivada de los espectros de transmitancia que se encontraron 

pueden atribuirse a pequeñas partículas en la solución coloidal como en un trabajo 

presentado con coloides de plata [115]. Otros autores presentan estos mismos efectos, pero 

no reportan nada acerca de los mismos [89, 116]. También el comportamiento de los 

espectros de transmitancia cambia dependiendo del solvente utilizado [117], en este caso 

Umezu et al [117] usaron otro método de síntesis y obtuvieron valores de energía desde 2.4 

eV a 3.2 eV. Estos resultados son similares a los que obtuvimos en este trabajo, con valores 

de energía de 2.3 eV a 3.3 eV. Por otra parte, conforme a los resultados obtenidos, en el 

caso de las soluciones coloidales la densidad de estados electrónicos es propensa a decaer 

con el decremento en el tamaño de los nanocristales, entonces, se puede decir que el 

coeficiente de absorción (inverso a la transmitancia) de los nanocristales de silicio también 

decae [118]. La posición del pico de la derivada está relacionada con el tamaño promedio y 

la distribución de los nanocristales, donde la posición y tamaño de los nanocristales está 

disperso, resultando en una cambio en la densidad de estados debido a los enlaces de Si-Hn, 

Si-O, Si-CHn, and Si-OR. En la figura 49 aparece que el pico de la derivada es dependiente 

del solvente, el tamaño promedio y la distribución de nanocristales de silicio en el intervalo 

de 1.8-3.5 eV, donde está claro que la absorción es debido a transiciones indirectas de lado 

a lado porque el primer pico de energía (3.2 eV) está fuera del intervalo. En este caso 

debido a los diferentes picos de la derivada, se pueden obtener diferentes valores de energía 

prohibida en una sola de las soluciones coloidales. Conforme a los resultados que presentó 

Kovalec [119] él encontró que la absorción del SiP tiene un comportamiento exponencial 

que va de 1.5 a 3.0 eV. Por lo tanto, consideramos algo similar con las soluciones 

coloidales obtenidas y proponemos que esto es debido a la absorción en los estados de 

superficie y también a la absorción óptica fonónica asistida, como era de esperar en la 

naturaleza indirecta de los cristales de silicio, pero también a la transición directa, debido a 

los nanocristales de silicio. En otros casos Mallar et al [7] reportaron bandas de energía de 

4 eV que corresponde a un tamaño de nanocristal de 2 nm, sin embargo nosotros 

presentamos bandas de energía menores eso conlleva a que nuestros nanocristales son más 

grandes, pero como se mostró en las imágenes de TEM contamos con la presencia de 

nanocristales de 2 nm, incluso con tamaños menores, esto hace que la forma
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de calcular la banda de energía del material sea discutida con más detalle para ese artículo 

reportado.  

En nuestro caso podemos atribuir los picos de la derivada, debido a las transiciones de 

banda de absorción directa e indirecta, esto porque es una conexión fundamental entre la 

absorción directa e indirecta de los nanocristales y sus defectos. 

De los resultados de PL, los espectros de PL se extienden por debajo de la energía de 

absorción de los nanocristales (3.2 eV). Por lo tanto, la existencia de fotones de Stokes por 

encima del nivel de energía de la banda prohibida indica que la recombinación radiativa no 

solo toma lugar entre los estados atrapados de electrones y huecos [40], sino que también 

entre los estados cuantificados de los electrones-huecos. 

Algunos de los electrones dentro de los nanocristales absorben fotones y decaen a estados 

localizados por emisión de fotón o la creación de un fonón, luego estos se recombinan 

radiativamente con los huecos, mientras que algunos electrones absorben fotones, y 

directamente se recombinan de forma radiativa sin ninguna emisión de fotones a los 

nanocristales. Además los cálculos teóricos demuestran que el tamaño de los nanocristales 

reduce la posibilidad de transiciones fonónicas [7]. Por lo tanto, los defectos de los 

nanocristales de silicio (trampas poco profundas, estado de superficie y estados localizados) 

siempre tomarán parte en el proceso de luminiscencia o absorción en los nanocristales de 

silicio.  

Por último podemos inferir que la oxidación de las muestras y la distribución del tamaño de 

los nanocristales, determinan en gran medida las características de transmitancia de las 

soluciones coloidales, incluso la turbidez presentada afecta. 
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5.4 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE DIFRACCIÓN DE RAYOS X DE POLVOS DE 
SILICIO POROSO 
 
Los difractogramas de XRD nos muestran que los nanocristales de silicio tienen una 

orientación preferencial en el plano (100). Los pequeños picos adicionales alrededor de 

2θ=47.193° (220), 56.023° (311), 68.989° (400) y 76.261° (331) pueden ser conectados con 

algún estado meta-estable del silicio.  

Como se mostró en la tabla 5, el tamaño de los nanocristales en los polvos varía en gran 

medida, pues el tamaño promedio va desde 32 hasta 122 nm, pero hay que recordar que 

estas mediciones se hicieron para los polvos que posteriormente se pusieron en las 

soluciones coloidales, lo cual hace posible que los cristales más grandes cubran a los 

cristales más pequeños haciendo imposible notar la presencia de estos. También se notó que 

los polvos de la muestra M_09 tuvo una distribución más uniforme en el tamaño de los 

nanocristales, pues el tamaño vario desde 41 a 50 nm, mientras que la muestra M_10 posee 

la distribución menos uniforme, pues se tuvieron tamaños de cristales que va desde los 39 

hasta 122 nm. Estos tamaños en partículas son comparables con los tamaños obtenidos por 

Mallar et al [7].   
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5.5 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE LAS IMÁGENES HRTEM DE LAS SOLUCIONES 
COLOIDALES  
 
Las imágenes de TEM mostraron el tamaño aproximado de los nanocrsitales (1.5 a 7 nm) y 

una forma más o menos circular, Mallar et al [7] de acuerdo a sus resultados menciona que 

el HF produce aparentemente un decremento en el tamaño de los nanocristales, esto lo 

podemos ver en la figura 40 pues se tienen nanocristales de hasta 1.4 nm. También 

mencionan que existe una formación de cristales aislados esféricos [7], esto también es 

compatible con nuestros resultados, pues se puede apreciar claramente estos cristales 

aislados en la figura 38. De acuerdo a los patrones de difracción mostrados en cada una de 

las figuras de TEM, algunas de estas inserciones de imágenes muestran anillos casi 

continuos, esto indica que existen orientaciones aleatorias de cristales vecinos, también se 

puede notar una presencia de halos difusos que son indicadores de fondo amorfo que puede 

ser debido a algún tipo de óxido de silicio o incluso a silicio amorfo [7]. De acuerdo con 

Mallar et al [7] el grabado con HF es más efectivo en la  formación de cristales aislados, 

con formas regulares y tamaños nanométricos.  



Capítulo 5                                                  Sección 5.6 fotoluminiscencia de estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si   
 

   
77 

5.6 ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE LA FOTOLUMINISCENCIA DE LAS 
ESTRUCTURAS SC-Si-ncs/SiP/Si 
 
Como se observó en las gráficas de PL de las estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si (figuras 42, 43 y 

44), en todos los espectros se presentaron tres picos en tres regiones diferentes, un pico en 

la región del azul-verde, otro en la región del rojo y el último en la región del infrarrojo, 

casi siempre el pico que se encontró en la región del rojo fue más intenso que en las otras 

regiones. Esto es contrario a los espectros de PL de las soluciones coloidales que se 

presentaron. En la literatura siempre se han encontrado espectros de PL con una sola región 

de PL [4, 42, 44] a diferencia de nuestros resultados, por lo tanto el efecto que se presentó 

en los espectros de PL (triple pico de PL) de las estructuras, podemos atribuirlo a la 

preparación y a la introducción de la solución coloidal en dichas estructuras, puesto que las 

estructuras de silicio poroso con la SC-Si-ncs están funcionando como una matriz con 

nanocristales embebidos. Como es bien sabido que nuestra estructura está funcionando 

como una matriz activa de nanocristales, los espectros de PL nos mostraron el 

comportamiento de la unión del SiP y SC-Si-ncs dando como resultado el efecto del triple 

pico fotoluminiscente, debido al tamaño nanométrico de los nanocristales [6] y a la 

preparación de las capas de SiP.  

Por otra parte los patrones encontrados en los espectros no han sido reportados en la 

literatura, esto hace referencia a que somos los primeros en encontrar esta particularidad en 

dichas estructuras, pues realmente los nanocristales están afectando en gran medida al 

comportamiento natural de una simple capa de silicio. El comportamiento natural del SiP es 

una curva gaussiana bien definida y con corrimientos en diferentes longitudes de onda que 

depende de las condiciones de preparación, sin embargo en este trabajo se tuvo el mismo 

comportamiento para todas las muestras, esto quiere decir que los nanocristales de silicio 

debido a su introducción en el SiP obligan a este a presentar curvas de PL características 

como se observó en los espectros. Ahora, esos patrones podemos atribuirlos a una especie 

de transición resonante dependiente del tamaño del nanocristal, es decir, cuando se excita a 

la estructura esta posee diferentes tamaños de nanocristales, lo cual hace que cada tamaño 

responda a una longitud de emisión diferente, pero en conjunto con la capa de SiP, es por 

eso que se nota ese comportamiento. Podemos decir que los espectros de PL individuales 

de cada nanocristal pueden ser los picos los patrones (picos sobresalientes del espectro).   
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5.7  ANÁLISIS Y DISCUSIÓN DE LAS CURVAS I-V DE LAS ESTRUCTURAS Al/ SC-
Si-ncs/SiP/Si /Al 
 
De las curvas IV resultantes de nuestros dispositivos, se notó una gran diferencia entre 

nuestros resultados y los de otros trabajos, por ejemplo los resultados de las curvas IV que 

presenta M. H. Nayfeh [6] y M. B. Chorin [96] son con corrientes muy pequeñas y con 

voltajes de hasta 9 V, según ellos es debido a la alta impedancia de la película de 

nanopartículas de silicio individuales, pues presentándose de forma aislada tienen un dopaje 

muy bajo y por lo tanto no son conductoras o altamente resistivas [6]. Algo importante que 

menciona M. H. Nayfeh  et al [6] es que las películas de nanocristales de silicio consisten 

de una colección de tamaños diferentes entre dichas partículas, lo que hace que se tengan 

importantes variaciones de la banda de energía prohibida entre partícula y partícula, por lo 

tanto los portadores de carga emplean diferentes métodos para cruzar estas barreras de 

energía. Lo cierto es que comparando nuestros resultados con los de ellos, nosotros estamos 

teniendo corriente de hasta 10 mA con voltajes menores a 2 V para dispositivos con SC-Si-

ncs y tratamiento térmico, lo cual hace que su explicación de que la película está 

funcionando como un aislante no es del todo correcta. Algo en lo que se tiene cierto grado 

de coincidencia entre sus resultados y los nuestros, es que no es muy claro que tipo de 

mecanismo de transporte se tiene o del tipo de contacto que se está manejando Shottky u 

Óhmico, pero se tiene una mayor tendencia a un contacto Shottky. Por otra parte, los 

resultados de PL pudieron haber contribuido de forma electrónica al proceso de transporte 

de carga, debido a estados localizados como lo menciona T. A. Burr et al [34]. Ahora bien, 

el mecanismo de conducción que más se adapta a nuestros resultados de IV, es el 

mecanismo SCLC, debido a que cuando se tiene una distribución uniforme de partículas en 

la película de nanocristales de silicio, esto da como resultado una mejor distribución de la 

densidad de carga entre los contactos de los dispositivos. Trabajos en la literatura han 

obtenido este mecanismo de transporte (SCLC) han tenido valores para n (valor de la 

pendiente de la curva IV) en el intervalo de 2 a 3 [35, 36 y 98] y haciendo una serie de 

cálculos tuvimos alrededor de estos valores para n. Tsybescov et al [35] reportaron este 

comportamiento en sus estructuras y la explicación que dieron fue que obtuvieron este 

mecanismo de transporte es debido al tratamiento térmico en atmósfera de nitrógeno, 

precisamente una característica principal que definimos para la buena conducción en los 
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dispositivos. Sin embargo otros obtuvieron un valor para n arriba de 4 para estructuras con 

nanocristales de silicio [34] e incluso en películas de diamante poli-cristalino con tamaños 

de grano micrométricos [120]. Esto posiblemente se deba a que existe una distribución más 

uniforme en el tamaño de las nanopartículas en la película o que las partículas sean muy 

grandes como las de diamante, lo cual hace que estas partículas proporcionen una menor 

resistencia al flujo de corriente y eso también ayudaría a explicar las buenas propiedades de 

PL en nuestras muestras a parte de las impurezas y la recombinación radiativa. Es por eso 

que este es el mecanismo que mejor se adapta a los resultados obtenidos en los dispositivos. 

 

CAPÍTULO 6 

CONCLUSIONES  

 

6.1 CONCLUSIONES GENERALES  

 

En conclusión, en el presente estudio se procedió a obtener el proceso del SiP con espesores 

gruesos y con una alta porosidad por medio de la técnica de electro-anodización, así como 

del método de obtención de las soluciones coloidales a partir del SiP, esto se realizó por 

medio de la técnica de molido. Los polvos fueron vertidos en diferentes solventes 

alcohólicos, y se obtuvieron soluciones coloidales con nanopartículas de silicio. Se pudo 

notar que el grabado con HF fue capaz de producir nanocristales aislados o puntos 

cuánticos circulares de Si con dimensiones nanométricas. El estudio FTIR reveló los modos 

vibraciónales y los tipos de enlaces que se formaron con los nanocristales de silicio y el 

solvente. También se reveló un incremento en los defectos superficiales de los nanocristales 

de silicio que subsecuentemente fueron pasivados por el oxígeno presente en la atmósfera. 

La fotoluminiscencia de las soluciones coloidales se caracterizó por picos dobles en el 

visible, y las observaciones proporcionaron evidencia directa para el confinamiento 

cuántico y de transiciones de interfaz relacionadas con defectos (óxidos), también se 

obtuvieron experimentalmente las contribuciones de estos dos mecanismos de transición, 

ya que existieron emisiones en el azul y rojo. Por lo tanto, la emisión de PL se puede
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correlacionar con efectos cuánticos y defectos en las soluciones coloidales. Los espectros 

de absorción FTIR mostraron picos asociados con compuestos de Si y estos también están 

asociados con defectos, esto corrobora lo anteriormente mencionado. Además, los 

diferentes tamaños de los nanocristales que se encontraron (HRTEM, XRD), así como el 

uso de diferentes solventes alcohólicos en las soluciones coloidales producen un cambio 

evidente en los espectros de transmitancia y PL, preferentemente hacia longitudes de onda 

bajas. Entonces, podemos decir que estos mecanismos del origen de la PL están 

estrechamente relacionados y cada uno de estos tiene diferente predominancia que depende 

del proceso de síntesis. Existen muchos métodos para sintetizar nanocristales de silicio que 

son muy complejos o son muy caros y lo utilizan para tener condiciones específicas en las 

partículas, sin embargo con el trabajo que se concluyó podemos obtener casi las mismas 

características que esos otros métodos, pero con una rentabilidad económica más eficiente y 

reproducible a nivel industrial. Posiblemente la mayor desventaja que se tiene en nuestro 

método de síntesis es el descontrol por defectos ambientales, sin embargo pudimos 

comprobar en los resultados que estos defectos nos ayudaron para tener mejores resultados, 

principalmente en PL.  

Las estructuras SC-Si-ncs/SiP/Si mostraron interesantes propiedades ópticas, como la PL, 

la cual incrementa notablemente cuando solo introducimos las SC-Si-ncs en el SiP. Ahora 

bien, con respecto a la caracterización eléctrica de las estructuras Al/SC-Si-ncs/SiP/Si/Al 

todas mostraron interesantes propiedades eléctricas que dependieron de su espesor, 

silanización y del tratamiento térmico aplicado, esto quiere decir que a mayor espesor de la 

muestra se necesitó una mayor diferencia de potencial para poder obtener una alta corriente 

en la estructura. El tratamiento térmico en las muestras es muy esencial para la 

construcción de estas estructuras, pues presentaron mejor las tendencias de comportamiento 

de espesor vs voltaje. La incorporación de la capa de silanización afecto el comportamiento 

eléctrico pues mejoro propiedades de foto-corriente. 
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APÉNDICES  

 

APÉNDICE A 

Obtención de silicio poroso para soluciones coloidales. 

1. Se utilizaron obleas de Si cristalino con características de un espesor de 356-306 m 

con una resistividad de 0.01-0.02 cm
2
, tipo P/Boro orientación <100> y diámetro 

de la oblea de 50.8+/-0.5mm. Se utilizaron estas obleas de silicio tipo p de baja 

resistividad, debido a la técnica de síntesis de SiP, así como de la configuración de 

la celda electroquímica. Es decir tenemos unas obleas con baja resistividad, eso se 

traduce a ser buenas conductoras de corriente. Y la forma en que se conecta la 

fuente de corriente es con una polarización directa (ánodo en contacto con el 

substrato de silicio y cátodo en contacto con la solución). Si conectamos de esta 

manera, la conducción de corriente será más fácil, lo que generara una reacción 

entre el solvente y el substrato de silicio generando así la porosidad, si usáramos 

obleas tipo n, sería muy difícil generar porosidad, debido a que la polarización sería 

inversa y sería más difícil hacer circular la corriente por el sistema. Con respecto al 

tamaño, esto fue debido a que se necesitaba obtener una gran cantidad de SiP y 

solución coloidal.  

 

Figura A1. Obleas de silicio cristalino. 

 

2. Cada una de estas obleas paso por un proceso de limpieza, ya que los fabricantes de 

dichas obleas usan un recubrimiento para  la protección de las mismas, sino se 

hiciera este lavado un poco agresivo no se obtendría el SiP, debido a que este 

recubrimiento también funciona como un aislante eléctrico, lo cual hace que no se 

produzca la reacción electroquímica. La limpieza de cada oblea fue en un vaso de 

precipitado con 20 ml de Xileno durante 11 minutos, 20 ml de acetona durante 11 

minutos y 20 ml de metanol durante 11 minutos todos estos procesos sumergidos en 

un baño de ultrasónico, este tiempo fue elegido debido a que en la literatura se 
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reportan diferentes métodos de limpieza y estos son los tiempos recomendados para 

remover este tipo de grasas o polímeros [72]. 

 

Figura A2. Baño ultrasónico. 

 

3. Se preparó una solución química que funciona como electrodo para la realización 

del proceso. La solución lleva 10ml de peróxido de hidrogeno al 30%, 5 ml de HF y 

5 ml de metanol. 

4. Una vez realizados los pasos anteriores se utilizó la celda electroquímica hecha de 

teflón (este material es resistente al HF) y se le da una limpieza con acetona. 

 

Figura A3. Celda electroquímica en forma externa. 

 

5. Después se procede a colocar una oblea de Silicio cristalino en la parte inferior de la 

celda como se muestra en la figura A4 siguiente.  
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Figura A4. Celda de teflón con la oblea colocada en la parte inferior. 

 

6. Para evitar fugas en el proceso, se comprueba colocando etanol dentro de la celda. 

7. Una vez comprobada la inexistencia de fugas se colocan los 20 ml de la solución 

hecha con anterioridad. 

8. Para realizar el proceso electroquímico se usa una fuente de corriente, la cual se le 

fija una corriente y se le fija un voltaje, que posteriormente ira decayendo 

dependiendo la resistencia que vea la fuente (celda). Las terminales de la fuente se 

conectan como sigue: la terminal positiva (roja) se conecta en la parte inferior de la 

celda y la terminal negativa (negra) se conecta en la parte superior de la celda. 
 

 

Figura A5. Conexión de la celda. 

 

9. Se le define un tiempo para obtener el SiP y después se espera un momento para que 

se disipe una evaporación que surge en el proceso. Por último se saca la muestra con 

cuidado de no tocar la parte donde se creció el SiP y se enjuaga con agua para 

dejarla secar. 
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APÉNDICE B 
 

Método para obtener la Banda Prohibida de energía. 

 

De las curvas de transmitancia de las soluciones coloidales, utilizamos el programa origin 

para graficar nuestros datos, esta herramienta de origin posee grandes cualidades, una de 

ellas es poder obtener la derivada de datos que le proporcionemos. Entonces aquí 

utilizamos el método del punto de inflexión, este método está basado en la energía mínima 

necesaria de un fotón para generar pares electrón-hueco. Este punto da una cierta longitud 

de onda que indica si la absorción de los fotones es suficiente para generar transiciones de 

la banda de valencia a la banda de conducción, sino estos fotones tienen una energía 

inferior a la energía del material. Matemáticamente, el punto de inflexión se encuentra 

cuando la tercera derivada de una curva es diferente cero, en nuestro caso decidimos 

utilizar la primera derivada, pues esta curva nos muestra picos máximos que van de acuerdo 

a las transiciones que se producen al cambiar la energía del GAP, a parte que con esta 

primera curva podemos ver más detalles que se presentaran en esta tesis, algunos utilizan 

este método para obtener el GAP de energía de su material [7]. 

Entonces de los espectros obtenidos de UV-vis, derivamos esos datos y los picos más 

notables son considerados los puntos de inflexión, debido a que en ese punto su pendiente 

llega a ser máxima y la curva original de transmitancia no parece de ser creciente a 

decreciente. 

Una vez teniendo la derivada, se procedió a graficar las dos curvas con la misma escala en 

el eje x para observar en donde se presentó esa máxima transición de pendiente y ahí fue 

donde establecimos el mínimo de energía necesaria para excitar a nuestras muestras, de tal 

manera que ese punto máximo es considerado la energía de banda prohibida en nuestras 

muestras. 

A continuación se presentan una serie de pasos gráficos para obtener la banda de energía 

prohibida con la técnica del punto de inflexión, usando el programa de interfaz gráfica 

origin. 

Paso 1. Teniendo los datos originales de los espectros de transmitancia seleccionamos 

ambas columnas con el mouse de la computadora (ver figura B1).  
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Figura B1. Datos originales de transmitancia. 

Paso 2. Nos dirigimos a la barra de edición y seleccionamos los siguientes comandos:  

Análisis --> Mathematics --> Differentiate --> Open Dialog (como se muestra en la figura 

B2). 

 

Figura B2. Comandos a seguir para comenzar hacer la derivada de los datos originales de transmitancia. 

 

Paso 3. Después de haber realizado el paso 2, se desplegara un cuadro de diálogo como el 

que se muestra a continuación. Debemos asegurarnos que se cumplan las características que 

se muestran encerradas en cuadros negros y dar click en OK (ver figura B3). 
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Figura B3. Cuadro de dialogo desplegado después de haber realizado el paso 2. 

Paso 4. Después de haber realizado el paso 3, nos aparecerán dos columnas adicionales a 

nuestros datos originales. Es aquí donde ya tenemos los datos originales y la derivada de 

los mismos esto se observa en la figura B4. Lo que resta es proceder a graficar.  

 

Figura B4. Datos de transmitancia y su derivada. 

 

Paso 5. Graficar ambos grupos de datos en la misma ventana, esto para poder encontrar 

el punto de inflexión. Esto se hace seleccionando las 4 columnas  click derecho  

Plot  Template Library como se muestra en la figura B5. Se desplegara una ventana 

de diálogo como se muestra en la figura B6. 
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Figura B5. Pasos a seguir para graficar las 4 columnas en la misma ventana. 

 

 

Figura B6. Cuadro de dialogo desplegado después de haber realizado el paso 5. 

 

Paso 6. Una vez que se tiene el cuadro de dialogo, se seleccionara la opción Multi-curve 

Right Top OK. Esto se muestra en la figura B6 y B7. 
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Figura B7. Pasos para obtener ambas graficas en una sola ventana de forma independiente en escala ―Y‖. 

Paso 7. Por último se tienen ambas graficas independientes en escala “Y”, lo que resta es utilizar 

un botón en la barra de herramientas situado en la parte derecha del programa (ver figura B8) 

para encontrar el punto máximo de la derivada. Se da click y se mostrara un cuadro indicando la 

posición del eje “X” y la amplitud en el eje “Y”.  La posición en el eje X donde se encuentre el 

punto máximo en la derivada será considerada la energía de banda prohibida del material.  

Figura B8. Graficas de transmitancia y su derivada, indicando el pico máximo considerado como la energía de la 

banda prohibida  del material. 

Nota: esto está en términos de longitud de onda, pero podemos transformarlo a energía 

utilizando la ecuación: 

  
  

 
               (4) 

donde h es la constante de Planck  

c es la velocidad de la luz 

λ es la longitud de onda  
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APÉNDICE C 
 

Para conocer el tamaño de nuestros nanocristales utilizamos la ecuación de Debye-Scherrer, 

en el cual se debe de tener en cuenta que el ensanchamiento del pico de difracción es 

originado por el tamaño del cristal de la muestra y por la óptica del instrumento de  rayos-

X.  

El ancho a la altura media de un pico de difracción es una combinación del ensanchamiento 

originado por el tamaño de cristal en una muestra (FWHM(S)) y el ensanchamiento 

causado por el instrumento (FWHM(I)). El ensanchamiento originado por el instrumento se 

debe a: i) tamaño de la muestra irradiada, ii) anchura de las rejillas (slits) utilizadas en la 

medición, iii) penetración del haz de rayos-X en la muestra, iv) monocromaticidad del haz, 

etc. La función instrumental caracteriza el ensanchamiento originado por el difráctometro 

en un intervalo angular de 2 θ.  

Los anchos medios fueron obtenidos con el mismo programa con el que cuenta el equipo de 

medición, luego pasamos a origin y definimos nuestra ecuación de Scherrer, que se define 

como: 

 

  
  

           
                   (5) 

 
Dónde: 

  es el tamaño promedio de cristal 

  es el factor de forma del cristal y su valor es 1.0 

  es la longitud de onda de la radiación  

θ es la posición del pico de difracción  

FWHM (s) es el ancho a la altura media del pico de difracción de la muestra 
 

Para calcular el tamaño de cristal se debe escoger un pico de difracción resuelto y hay que 

asegurarse de que el valor de FWHM (S) esté convertido a radianes para que el tamaño de 

cristal tome las unidades de la longitud de onda del ánodo utilizado. 

La ecuación anterior fue introducida en el programa de origin y eso nos permitió conocer el 

tamaño promedio de los nanocristales que se encontraron en los polvos, así como de su 

orientación preferencial. 

A continuación se muestra el proceso seguido con el programa origin para obtener el 

tamaño promedio de los nanocristales inmersos en los polvos coloidales. 
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Paso 1. Se definen 4 columnas: posición, ancho medio, ancho real, tamaño de grano como 

se muestra en la figura C1.  

 

Figura C1. Columnas para obtener el tamaño promedio de grano. 

 

En la columna de posición se coloca el ángulo 2θ, que es la posición en la cual se encontró 

un pico de difracción. 

 

Figura C2. Columna de posición del alguno 2θ. 

 

En la columna de ancho medio, se coloca el ancho medio del pico de difracción de interés, 

en nuestro caso el equipo de medición cuenta con un programa que nos indica el ancho 

medio. 

 

Figura C3. Columna de ancho medio.
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Luego en la columna de ancho real se coloca una fórmula para obtener este valor, esta 

ecuación esta denotada como:  √           con esta fórmula obtenemos el ancho real 

Donde FWHM es el ancho medio que obtuvimos del equipo de medición y el valor de 0.01 

es un parámetro que depende de cada equipo de medición, pues está relacionado con el 

grado de error en la medición de las muestras.  

Para colocar la fórmula en la columna, basta con dar doble click sobre la columna de 

interés  e introducir la fórmula del ancho real (ver figura C4). 

 

Figura C4. Inserción de la fórmula para calcular el ancho real. 

 

La última columna es la que nos va a decir el tamaño promedio de los nanocristales, es aquí 

donde aplicaremos la ecuación de Scherrer, para nuestro interés la ecuación queda denotada 

en la columna de la siguiente manera (ver figura C5): 

 

         
               

            
  

   

           
          (6) 

  

Nota: el tamaño promedio ya está dado en nanómetros. 
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Figura C5. Inserción de la ecuación de Scherrer en la columna para calcular el tamaño promedio. 
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