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RESUMEN

El objetivo de esta tesis fue obtener y caracterizar las propiedades Opticas,
morfologicas y termoanaliticas de las mesofases obtenidas en un sistema ternario
compuesto de bromuro de cetil trimetil amonio (CTAB, por sus siglas en inglés cetyl
trimethyl ammonium bromide), agua y decanol que presenta caracteristicas liquido
cristalinas.

Adicionalmente, debido a las muchas aplicaciones de los cristales liquidos (CL)
como elementos electro-6pticos, se hicieron varios estudios de las mesofases
formadas para conocer su capacitancia y conductividad eléctrica en funcion del
voltaje aplicado en un disefio de condensador eléctrico simple.

En el presente trabajo se obtuvieron cuatro mesofases diferentes dependiendo de
la relacién de concentracion del sistema ternario CTAB/Agua/Decanol que fueron:
hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y cristalina.

Para comprobar que se obtuvieron las mesofases que se buscaban se empled
microscopia optica con luz polarizada (MOLP) y microscopia electronica de barrido
(SEM, por sus siglas en inglés scanning electron microscope). Dada la presencia
de birrefringencia, textura 6ptica y morfologia observadas se confirmé que se
obtuvieron las mesofases correctas.

Posteriormente, se realizaron estudios térmicos con termogravimetria (TGA, por
sus siglas en inglés thermal gravimetric analysis) y calorimetria diferencial de
barrido (DSC, por sus siglas en inglés diferencial scanning calorimetry), con los
cuales se determiné la temperatura en la que se pierde la concentracion inicial de
agua, y con esto, el intervalo de estabilidad térmica de cada mesofase bajo estudio.

Debido a las interesantes propiedades Opticas de estos sistemas, se estudiaron
fendmenos de polarizacion a través de obtener los espectros de transmitancia
Optica empleando la técnica de espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis), asi
como su comportamiento de polarizacién usando un arreglo de condensador simple
bajo la influencia de un campo eléctrico externo.

Resultados de estos estudios, mostraron que las mesofases lamelar y hexagonal
inversa, tuvieron una mayor capacidad de polarizacion permitiendo mayor paso de
corriente a través de la celda capacitiva. Asi mismo, las mesofases hexagonal y
cristalina fueron las que mostraron valores menores de capacitancia e intensidad
eléctrica en comparacion con las demas mesofases obtenidas.



Con lo anterior, se pudo observar que las respuestas de este sistema liotrépico son
muy similares a las de los sistemas termotropicos, que son los que dominan los
estudios en el ambito cientifico y tecnoldgico, y dan la posibilidad de emplearse en
aplicaciones de interés actual.



CAPITULO |

ANTECEDENTES

.1 Descubrimiento: Cristales que fluyen

La fundacién de la ciencia de los CL, se remonta al afio 1888 con el trabajo de
Friedrich Reinitzer, botanico austriaco que examiné las propiedades fisicoquimicas
de varios derivados del colesterol de zanahoria. En particular, descubrié que el
benzoato de colesteril no se fundia como otros compuestos, Sino que parecia tener
dos puntos de fusion. El fenomeno resultdo ser reversible y cerca de ambas
transiciones el sistema exhibia algunos colores llamativos. Debido a este
descubrimiento, Reinitzer escribio una carta al cristalografo aleman Otto Lehman
quien colaboro con él en esta investigacion. Lehman analizé una muestra de este
sistema que tenia el aspecto de un liquido turbio en un microscopio con luz
polarizada, y le dio el nombre de “cristal que fluye”.[Yl Posterior a este primer anlisis,
Lehman continuo realizando estudios exhaustivos de este fenoOmeno.

Afos mas tarde, A.S.C. Lawrence describié en 1933, que la accién de la energia
termal en sélidos cristalinos se asemeja a la de un solvente, por virtud que el hecho
de que las fuerzas de red de las moléculas en un cristal se “aflojan”.[!l Describid los
diagramas de fase para diferentes composiciones de sales de acidos grasos,
sefalando los diferentes tipos de fases involucradas y las transiciones sufridas con
el cambio de temperatura y/o contenido de agua.? Uno de los grandes avances en
el estudio de estos sistemas, lo realizo cuando dejo de enfocarse en la temperatura
como la mayoria de los cientificos de aquel tiempo, y se enfoco en la influencia de
la concentracion, lo que impulsé la investigacion sobre los CL liotrépicos.

Durante la Segunda Guerra Mundial se perdié en gran medida el interés por los CL
BBl ya que habia otros temas en auge por la situacion que se vivia en aquella época,
pues no habia mucha informacion e incluso algunos cientificos desconocian este
estado de agregacion de la materia.

Fue hasta finales de la década de los 60s, cuando el cientifico George H. Heilmeier
propuso la fabricacion de una pantalla LCD (por sus siglas en inglés liquid cristal
display) rudimentaria./’ Este tipo de tecnologia inicialmente se utilizaba solo en
dispositivos pequeiios como relojes de pulsera y calculadoras de bolsillo, lo que



Antecedentes

provocé mayor interés en este tipo de sustancias, e impulsé un sin nimero de
aplicaciones que siguen dominando los mercados tecnoldgicos en la actualidad.

.2 Objetivo general

Obtener y caracterizar CL mediante un sistema ternario compuesto de CTAB, agua
y decanol, para posteriormente, estudiar sus propiedades 6pticas, morfologicas,
termoanaliticas, de conductividad eléctrica y de polarizacion.

.3 Objetivos particulares

e Producir las diferentes mesofases liotrépicas asociadas al sistema ternario
CTAB/Agua/Decanol variando la concentracion de sus componentes.

e Estudiar las propiedades opticas de dicho sistema mediante la observacion
de birrefringencia y textura optica en MOLP.

e Estudiar la morfologia de las diferentes mesofases mediante SEM.

e Estudiar mediante TGA y DSC, el comportamiento térmico de cada
mesofase del sistema liotropico CTAB/Agua/Decanol.

e Disefiar un arreglo tipo condensador, para colocar las diferentes mesofases
del compuesto, y estudiar su comportamiento eléctrico y capacitivo como
funcidén de un campo eléctrico externo.

e Estudiar fenomenos de polarizacién a través de obtener los espectros de
transmitancia 6ptica empleando la técnica de espectroscopia UV-Vis.

l.4 Hipotesis

Se obtendran varias mesofases a partir de un sistema ternario liquido cristalino
compuesto de CTAB, agua y decanol variando su concentracion. Se espera que las
propiedades de birrefringencia, textura Optica, morfologia, polarizacion vy
conductividad eléctrica sean diferentes y caracteristicas de cada mesofase formada
de acuerdo al tipo de ordenamiento intrinseco.
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CAPITULO Il

MARCO TEORICO

Il.L1 La naturaleza de los cristales liquidos

Un CL es un estado de agregacion de la materia que no es liquido ni sélido
cristalino, pero presenta caracteristicas de ambos. Por ello, se considera un estado
de agregacion intermedio que da lugar a arreglos que se conocen como mesofases.

Comunmente, cuando un solido cristalino se funde, se transforma en un liquido
isotrépico el cual pierde totalmente orden posicional y orientacional. Sin embargo,
algunas sustancias antes de convertirse en liquidos, se convierten en CL que al
provenir del estado soélido pueden perder, parcial o0 completamente su orden
posicional pero no su orden orientacional. Este orden es lejano al de un sdlido
cristalino, ya que las moléculas son libres para moverse y fluyen como en un liquido
isotrépico, pero sus moléculas se ordenan en una cierta direccion preferencial,
como se puede apreciar graficamente en la fig. 1.

A

Fig. 1M Representacion gréfica de cuatro estados de agregacion de la materia.

\l

Cristal Cristal liquido Liquido o)
Y 4 i{r{“fl,'r‘*’ P |

Este estado particular de agregacion de la materia tiene propiedades muy
peculiares, ya que posee al igual que un liquido: fluidez, viscosidad, formacion y
coalescencia de gotas y no tiene forma fija, pues adopta la de su contenedor. Por
otro lado, también posee propiedades de sdlido cristalino como cierto orden
molecular y birrefringencia.

11



Marco teodrico

Los CL se pueden clasificar en termotropicos y liotropicos. Los CL termotropicos se
forman por moléculas individuales, y no se requieren especies moleculares
adicionales para la formacién de la fase liquida cristalina. La temperatura es el
parametro de control termodinamico fundamental que determina las fases
presentes. Los dos valores clave de temperatura para este sistema son el punto de
fusion del sdlido, y el punto de clarificacion a un liquido isotrépico, ya que definen
el principio y el fin del estado liquido cristalino.!

El punto de clarificaciébn debe su nombre al hecho de que un CL dispersa la luz,
mientras que un liquido ordinario no. Debido a su estado intermedio entre solido y
liqguido, a veces se denominan sistemas mesomorficos o mesofases, y las
moléculas u otras entidades capaces de formar fases liquido cristalinas se llaman
mesdgenos o se dice que son mesogenicos.

La mesogenicidad de las moléculas que forman CL termotrépicos tiene su origen
en la combinacion de un ndcleo rigido (a menudo una disposicion lineal o circular
de anillos aromaticos), y cadenas terminales flexibles, generalmente hidrocarburos
alifaticos.

Por otro lado, los CL liotropicos se presentan en un cierto intervalo de temperatura
cuando algunas sustancias se dispersan en un liquido. Para una temperatura fija,
este tipo de CL aparece en un intervalo de concentracion. Los sistemas liotropicos
mMAas comunes estan constituidos por dispersiones de surfactantes en agua, aunque
también pueden formar parte de las fases liotrOpicas otras sustancias anfifilicas
tales como acidos grasos y esteroles, asi como aminas y alcoholes de cadena larga.
Dichas moléculas se mantienen unidas a las del surfactante por fuerzas
intermoleculares de Van der Waals y uniones de puente de hidrogeno.

Asi entonces, los CL liotropicos se forman con la adicion de un disolvente, la
mayoria de las veces agua. Ademas, el componente fundamental de una fase
liquido cristalina liotrépica son muchas moléculas (tipicamente del orden de 100)
organizadas en un agregado llamado micelal® (fig. 2).

Fig. 2[6 Modelo de agregado molecular micelar.

12
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Cabe sefalar que el inicio del orden cristalino se presenta mas alla de la
concentracion micelar critica (CMC), de lo contrario, no habrian suficientes
moléculas para formar micelas, y mucho menos para formar estructuras
autoensambladas.

Adicionalmente, al alterar la polaridad del medio con una sustancia que funcione
como cosurfactante se puede obtener una variedad importante de mesofases con
el mismo sistema. Un cosurfactante es una sustancia insuficientemente hidrofilica
para formar micelas o mesofases por si sola con agua, pero al mezclarse con otros
surfactantes, muestra resultados diferentes que cuando se encuentra por separado.
Ejemplo de tales sustancias son alcoholes, &cidos grasos y aldehidos de cadena
larga.l?

Debido a la importancia de los CL liotropicos en aplicaciones industriales, los CL de
este tipo se encuentran con mayor frecuencia en formulaciones farmacéuticas y
cosmeticas, siendo las mesofases mas comunes la lamelar, las hexagonales
normal e inversa, y las cubicas.

Una representacion caracteristica de un sistema liquido cristalino se da a través de
un arreglo gréafico a presion y temperatura constante, en donde intervienen los tres
componentes principales para su formacion. Estas representaciones reciben el
nombre de diagramas de fase ternarios.

Para la representacion bidimensional, las concentraciones de los tres componentes
se grafican sobre un triangulo equilatero. Cada vértice del triangulo representa el
100% del componente con que se designa, como se vera en la fig. 5 en la pagina
17.

Los CL, también pueden formarse con macromoléculas anisométricas no anfifilicas,
como virus o compuestos inorganicos en forma de varilla o discos en suspension
coloidal. Los polimeros que forman CL de este tipo pueden ser sintéticos, como los
nanotubos de carbono o las cadenas de poliaramida que se procesan a travées de
un estado cristalino liquido en fibras Kevlar®, o pueden ser bioldégicas como en el
ADN. Bl

Todas las aplicaciones de los CL se fian del orden molecular que presentan, del
hecho de que exhiben comportamiento elastico y pueden ser orientados via
eléctrica 0 magnéticamente con cambios de direccion del angulo o6ptico y
birrefrigencia. [

13
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Il.2 Tipos de estructuras liquido cristalinas liotropicas

De acuerdo a la polaridad variable de un sistema liquido cristalino liotrépico existen
diferentes acomodos moleculares, es decir, diferentes mesofases que pueden ser:
hexagonal, lamelar, cristalina y cubicas.

La mesofase hexagonal se compone de agregados moleculares en forma de varilla
gue se acomodan de manera que en los extremos, se aprecia una forma hexagonal
(fig.3a). En cuanto a la mesofase hexagonal inversa, es el mismo acomodo
molecular pero con los anfifilos invertidos, es decir, la parte liofébica se encuentra
hacia el exterior del agregado (fig.3b).

Si aumenta la concentracion de anfifilos en la micela, ésta se estira para formar
prolatos u oblatos, y después estructuras lamelares donde los anfiflos se
distribuyen formando capas (fig.3c).

La fase cristalina, es una estructura no hexagonal de agregados con formas
alargadas de caracteristicas polares en un entorno de hidrocarburos no polares
(fig.3d).[!

Finalmente, la fase cubica se basa en una de las tres redes cristalinas, ya sea
primitiva, centrada en la cara o centrada en el cuerpo. Al igual que la fase hexagonal
también tiene fases inversas, es decir, la posicion de los anfifilos se invierte. No
poseen birrefringencia bajo luz polarizada debido a su simetria (fig. 3e).

Fig. 3 " Modelos de mesofases en sistemas liotropicos: a) Hexagonal, b) Hexagonal inversa,
¢) Lamelar, d) Cristalina y e) Cubica.

14
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[I.3 CTAB: Surfactante capaz de formar mesofases.

El CTAB (fig. 4) es una sal cuaternaria de amonio que modifica la tensién superficial
del agua, es decir, es un surfactante del tipo catidnico. Se usa comunmente como
antiséptico, lubricante, detergente y desinfectante.

La CMC reportada en la literatura del CTAB es 0.92 - 1.0 x103 M, y su solubilidad
es 100 mg/ml en agua. 19

7 A\
\
o1
)
) "' J | /} ,l ! ;‘)
o “ ./ VN y > 1 :
; J ; J ) ) ¢ 4 y

Fig. 4 1 Estructura molecular del CTAB.

El CTAB, a cierta concentracion, es capaz de formar una mesofase con agua
Unicamente. Es importante recordar que la concentracion de CTAB debe ser mayor
a su CMC para propiciar la formacion de micelas en el sistema, para posteriormente
obtener estructuras autoensambladas tal como la mesofase hexagonal.

Por otro lado, para que sea posible obtener mesofases diferentes empleando CTAB
es fundamental el uso de un cosurfactante, usualmente un alcohol, que tenga la
capacidad de disminuir la rigidez de la interface micelar debido a la reorganizacion
del surfactante para formar peliculas menos compactas. [*?

La eleccion del alcohol muestra como un cosurfactante es particularmente
importante, ya que la longitud de la cadena afecta las propiedades interfaciales
facilitando el control de tamafio de gota y su solubilizacién en agua.

15
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El cosurfactante puede actuar como la fase continua oleosa, produciendo sistemas
gue comprenden tres componentes, aceite/cosurfactante, surfactante y agua,
conocidos como microemulsiones ternarias.

Adicionalmente, la presencia de un alcohol como cosurfactante en la interfase
permite la formacién de puentes de hidrégeno. Esto se ha observado en la
microemulsion de CTAB/hexanol/agua, asi como en el sistema micelar inverso n-
octilribonamida/salmuera/decano/butanol, y es comun en las mezclas de
agua/alcohol. Los mismos mecanismos de interaccion e intercambio que se
encuentran en las mezclas de agua/alcohol se pueden aplicar a los sistemas de
micelas inversas.!*?!

A diferencia de otros surfactantes, el CTAB no puede formar micelas inversas sin
la adicibn de un cosurfactante, que es usualmente un alcohol de cadena
medianal*?. El cosurfactante incrementa la estabilidad de las micelas inversas por
medio de la reduccion de interacciones desfavorables entre las partes cargadas del
surfactante, por lo cual, el cosurfactante es de suma importancia para obtener la
mesofase hexagonal inversa.

La presencia de alcoholes tiene un efecto importante sobre las propiedades de las
micelas inversas incluyendo la fluidez de la interfase, tranferencia de masa entre la
interfase micelar inversa y la fase continua, alto orden estructural y actividad de
enzimas solubles, y el tamafio y la forma de los agregados formados.

Ademas, la polaridad del sistema sin el cosurfactante no permitiria obtener las
mesofases lamelar y cristalina, ya que el acomodo molecular depende en gran
medida de esta propiedad. Asi mismo, la polaridad del sistema debe ser disminuida
para lograr la formacion y estabilidad de dichas estructuras, la cual es
proporcionada por el cosurfactante que forma interacciones mas fuertes de tipo Van
der Waals con las moléculas del surfactante. [*2!

En el sistema liquido cristalino formado por CTAB/Agua/Alcohol se ha
experimentado variando el alcohol o bien, el cosurfactante. De estos estudios, se
ha reportado que los alcoholes menos polares presentan mayor cantidad de
mesofases en comparacion con los alcoholes de polaridad mayor. [

Para fines de este trabajo, se emple6 decanol como cosurfactante. El decanol es
un alcohol de cadena mediana que forma cuatro mesofases diferentes en este
sistema de acuerdo al diagrama ternario de fases CTAB/Agua/Decanal (fig. 5).

16
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Decanol

" C4gH2aN(CH)3Br

Fig. 5 ® Diagrama ternario de fases del sistema CTAB/Agua/Decanol. Las mesofases son las
siguientes: hexagonal (E), hexagonal inversa (F), lamelar (D), cristalina (K) e isotrépicas (L1 y L2).

Il.4 Propiedades de la luz y Birrefringencia

Laluz es la parte de la radiacion electromagnética que esta conformada por fotones
con comportamiento dual onda-particula, y que se clasifica segun su longitud de
onda o frecuencia. El espectro de la luz visible que puede ser percibido por el ojo
humano, se extiende de 400 nm a 750 nm entre las regiones del ultravioleta y del
infrarrojo.

Los principales parametros de la luz visible son la intensidad, la frecuencia, la
longitud de onda, la polarizacion y la fase.[*sl Cabe recordar que la frecuencia es
inversamente proporcional a la longitud de onda, y cuales quiera de ellas se puede
emplear para estudiar las propiedades de la luz al pasar por diferentes medios.

La intensidad se define como la cantidad de flujo luminoso que emite una fuente
por unidad de angulo sdlido, y sus unidades son de potencia por unidad de area
(watts/m?).

Por otro lado, la polarizacién es un fenémeno que puede producirse en las ondas
electromagnéticas, por la cual, el campo eléctrico oscila sélo en un plano
determinado denominado plano de polarizacién. Este plano puede definirse por dos

17
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vectores, uno de ellos paralelo a la direccion de propagacion de la onda y otro
perpendicular a esa misma direccidn, el cual indica la direccién del campo eléctrico.

En una onda electromagnética no polarizada, al igual que en cualquier otro tipo de
onda transversal sin polarizar, el campo eléctrico oscila en todas las direcciones
normales a la direccion de propagacion de la onda.

En este sentido, un polarizador actlia como un filtro para permitir que solo la luz que
oscila en una orientacion preferencial pase. Por otro lado, la fase es una medida de
la diferencia de tiempo entre dos ondas senoidales. Aunque la fase es una
diferencia verdadera de tiempo, siempre se mide en términos de angulo, ya sea en
grados o radianes. [

Por otro lado, es bien sabido que cuando la luz viaja en el vacio o en el aire, no
cambian sus atributos. Sin embargo, cuando pasa de un medio transparente a otro
se produce un cambio en su direccion debido a la distinta velocidad de propagacion
gue tiene la luz en los diferentes medios materiales. A este fendmeno se le llama
refraccion.

Algunos materiales incluso tienen la propiedad de doble refraccion, y la luz entrante
se divide en diferentes ejes Opticos (direcciones donde la velocidad de la luz es
diferente), es decir, presentan birrefringencia.l*?l

El fendmeno de birrefringencia es ocasionado por cambios en el indice de
refraccion del medio debido a distintas orientaciones cristalinas del sistema. Al
atravesar un haz de luz un medio con distintas orientaciones cristalinas, se genera
un rayo ordinario y otro extraordinario como se muestra en la fig. 6.

Cuando los rayos ordinarios y extraordinarios pasan por otro polarizador, la luz se
recombina, con lo que se obtiene interferencia, que es la superposicion de dos o
mas ondas que tiene lugar en un punto cuando es alcanzado por varias ondas a la
vez. Esto provoca que se observen diferentes colores en este tipo de materiales.

Las caracteristicas de la imagen que se obtienen debido a la birrefringencia y los
defectos, que se describirAn con mayor detalle en la siguiente seccidn,
proporcionan informacion sobre los CL que es bastante util para comprender su
estructura.
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Rayo
ordinario Rayo
extraordinario

Hazde luz

Fig. 6['4 Representacion esquematica del fendmeno de birrefringencia.

Finalmente, otra de las propiedades Opticas que son importantes en el estudio de
sistemas liquido cristalinos es la transmitancia. Se sabe, que los CL tienen la
capacidad de cambiar la longitud de onda (color) que se transmite a lo largo del
material como consecuencia de la alineacion de las moléculas en el medio. Los
graficos que permiten identificar estos cambios se conocen como espectros de
transmision. Cabe sefialar que este parametro puede ser facilmente estudiado
empleando polarizadores y analizadores, que permiten cierta selectividad en la
longitud de onda que se quiere observar. Este comportamiento es el que ha dado
lugar a las multiples aplicaciones electro-Opticas de estos compuestos.

1.5 Microscopia Optica con Luz Polarizada (MOLP) y texturas Opticas de los
cristales liquidos.

Por otra parte, la resolucion del ojo humano es aproximadamente de 0.1 a 0.2 mm,
observando a una distancia de 30 cm,*® por lo que se han creado instrumentos
capaces de superar esta limitante para estudiar el mundo que nos rodea de
menores dimensiones.

Uno de estos instrumentos que es parte de la dptica clasica es el microscopio éptico
que puede alcanzar un poder de resolucién de 200 nm usando luz visible, [ y
consta de 2 lentes: el objetivo y el ocular que tienen distancias focales cortas. El
objetivo esta colocado cerca del objeto, y forma unaimagen real y amplificada. Esta
imagen sirve como el objeto para el ocular, que actia como un amplificador y forma
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una imagen virtual en el infinito. Asi, tanto el objetivo como el ocular contribuyen a
la amplificacion del microscopio. [l

Para lograr observar muestras mediante esta técnica existen diferentes tipos de
microscopios y accesorios, dependiendo de la naturaleza de la muestra es que se
elige el mas adecuado. De acuerdo a los fines del presente trabajo, se empled un
microscopio con luz polarizada y transmitida debido a la presencia de
birrefringencia y transparencia en los CL.

Para esto, hay dos polarizadores cruzados en un microscopio con luz polarizada
gue son prismas de Nicol o prismas de Glad-Thompson, ambos compuestos de
calcita, y estan colocados para orientarse de manera perpendicular entre si como
se muestra en la fig. 7.

La direccion de polarizacion de la luz se orienta de acuerdo al primer polarizador,
de modo que sdlo las ondas alineadas a éste pueden atravesarlo.!*”] Al pasar por
una muestra birrefringente, el haz se desvia en 2 direcciones y se recombina al
atravesar el segundo polarizador, también llamado analizador.

Analizador
Plato de retardo =

Interruptor
de encendido

; : Control de
: - intensidad
de lampara

Platina de rotacion

Condensador
Polarizador

Mando de

Fuente de enfoque

luz

Fig. 7 8 Configuracion basica de un microscopio éptico con luz polarizada.
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Por lo anterior, la MOLP es la técnica mas usada para analizar la textura éptica de
los CL, ya que en primer lugar se espera que presenten birrefringencia, y
posteriormente, se analizan otras caracteristicas mas especificas de cada
mesofase expuesta de CL.

La mayoria de los cristales sélidos, particularmente los de origen natural, poseen
defectos que pueden existir como fallas localizadas y pequefias desorientaciones
en la estructura o, en algunos casos, discontinuidades estructurales extensivas en
las que se ve afectada toda la estructura cristalina.

Los CL debido a que poseen cierto grado de ordenamiento posicional, son similares
a los sélidos en que exhiben una amplia variedad de defectos y discontinuidades
en sus estructuras macroscoépicas. Ademas, dado que los CL también pueden
presentar caracteristicas similares a los fluidos, pueden mostrar fuertes cambios en
el orden de orientacién, lo que da como resultado la formacién de dislocaciones que
no suelen encontrarse en los solidos.

Dichos defectos generan la textura Optica con la que es posible identificar
estructuras caracteristicas en cada mesofase. Entonces, ademas de la presencia
de birrefringencia, la textura optica nos proporciona informacion para conocer la
naturaleza de los CLI*"1 e identificar el tipo de estructura o arreglo molecular.

De manera particular, el defecto que caracteriza a la mesofase hexagonal es la
textura coénica focal o tipo abanico, que suele ser frecuente cuando las moléculas
forman fuertes uniones a las superficies de la preparacion de la muestra o a los
puntos de nucleacion. Esto es, alrededor de un punto de nucleacion, las moléculas
adoptaran una disposicion similar a un ventilador radiante dentro del cual se
conservan tanto el espesor como el paralelismo de las capas; por lo tanto, las capas
deben curvarse y/o doblarse alrededor de este punto. 7]

Para centros de nucleacion extendida que chocan entre si, se forman capas que se
superponen formando lineas hiperbdlicas de discontinuidad dptica.l”

De entre los fendmenos observados al estudiar CL, se ha reportado que cuando las
moléculas en la unién de las capas de crecimiento estan desorganizadas, esta
seccion aparecera oscura cuando se observa entre polarizadores cruzados.

A medida que se agrega cada capa, las secciones oscuras formaran una hipérbola.
En la direccién perpendicular al plano que contiene la hipérbola, se forma otra linea
de discontinuidad 6ptica, ya que las moléculas son paralelas o perpendiculares a
los polarizadores. Esta linea es el borde de una discontinuidad eliptica como se
puede observar en la fig. 8.117]
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En el caso de celdas cristalinas que contienen CL, los defectos cénicos focales se
forman muy facilmente cuando la distancia entre los vidrios de la celda es mayor a
3-4 uym.’1 Lo anterior implica que para muchas aplicaciones, se deben formar
peliculas muy delgadas para evitar este tipo de defectos, como es en el caso de las
pantallas LCD.

Moléculas

Fig.8*" Representacion gréafica de la textura dptica de mesofases hexagonales.
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En la fig. 9 se ejemplifican algunas imagenes de mesofases hexagonales que se
han reportado en la literatura.

Fig. 91 Imagenes de mesofases hexagonales reportadas en la literatura observadas a través de
MOLP.

La mesofase hexagonal también puede presentarse como hexagonal inversa y su
textura optica es similar en ambos casos. La diferencia entre ellas es que la fase
continua de la hexagonal normal es polar, mientras que en la hexagonal inversa es
apolar, por lo que los anfifilos se invierten. Imagenes representativas de estas
mesofases tomadas de las referencias 19 y 20 se muestran en las figuras 9 y 10.
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Fig. 102% Imagenes de mesofases hexagonales inversas reportadas en la literatura observadas a
través de MOLP.

La mesofase lamelar, al ser observada con MOLP muestra una textura tipicamente
rayada o tipo mosaico, y los bordes se pueden plegar en vesiculas esencialmente
globulos esféricos, también llamados esferulitas que se forman a partir del punto de
nucleacion como se puede ver en la fig. 11. Estos arreglos son tipicamente
liposomas, y exhiben un caracteristico patrén en forma de cruces 2, el cual es
resultado de la reorganizacion concéntrica de las capas planas.?Y Por ejemplo, se
han reportado en la literatura las imagenes de MOLP de la fig. 12, en relacion a la
mesofase lamelar.
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~ Cadena lamelar

Fig.11?? Representacion grafica de la textura 6ptica de mesofases lamelares. Formacion del
patrén de cruces caracteristico.
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Fig. 1281 Imagenes de mesofases lamelares reportadas en la literatura observadas a través de
MOLP.

La mesofase cristalina se desarrolla a partir de una contraccion de la red hexagonal
que confiere una estructura similar a la de una espina con rotacién restringidal?Y,
en donde algunas pueden estar mas inclinadas que otras.? En la fig. 13 se
presenta un ejemplo reportado de esta estructura.
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Fig. 1312 Imagen de una mesofase cristalina reportada en la literatura observada a través de
MOLP.

II.6 Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) y secado de punto critico

Para estudiar la materia mas alla de la oOptica clasica se recurre a la técnica de
SEM, la cual, tiene mucha mayor resolucion que un microscopio éptico porque
utiliza un haz enfocado de electrones de alta energia para generar una variedad de
sefales en la superficie de muestras solidas. Las sefiales que se obtienen en los
microscopios electronicos de barrido de ultima generacion que se derivan de las
interacciones con la muestra, revelan informacién sobre la superficie, incluida la
morfologia externa, la composicion quimica, la estructura cristalina y la orientacion
de los granos que componen la muestra. En la mayoria de las aplicaciones, los
datos se recopilan sobre un area seleccionada de la superficie y generan una
imagen bidimensional que muestra las variaciones espaciales de las propiedades
arriba mencionadas.

Los electrones acelerados en SEM transportan cantidades significativas de energia
cinética, y esta energia se disipa como una variedad de sefiales producidas por las
interacciones con la muestra. Estas sefales incluyen electrones secundarios que
proporcionan informacion sobre la morfologia superficial de la muestra, electrones
retrodispersados que generan imagenes con diferente brillantez en funcion de la
composicion quimica superficial, electrones difractados que se utilizan para
determinar las estructuras cristalinas y orientaciones de los granos en el material,
espectrometria de energia dispersiva de rayos X que detecta, cualitativamente, los
rayos X caracteristicos de los elementos quimicos presentes en la superficie de la
muestra, etc.[?®!

Un microscopio electronico de barrido se encuentra principalmente compuesto por
un emisor de electrones, una columna y diferentes lentes electromagnéticas. La
funcién del emisor es generar un haz de electrones con una aceleracion entre 200
V y 30 keV, el cual viaja a través de la columna que se encuentra al vacio. En la
columna el haz de electrones pasa a través de las diferentes lentes
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electromagnéticas y un sistema de deflexion que permite manipular el haz de
electrones para poder llevar a cabo un barrido superficial de la muestra (fig. 14).

Emisor de
electrones- Catodo
(Cafion)

Haz de electrones .
\ .

Lentes electro-magnéticas

Detector de electrones
Detector de electrones

retrodispersados \G-“-a cachrib T

Muestraw Platina
Porta-muestras
_— .

)i

Fig. 14 21 Representacion esquematica basica de un microscopio electronico de barrido.

Una vez que los electrones incidentes interaccionan con la superficie de la muestra
se generan las diferentes sefales que son capturadas por distintos tipos de
detectores, ayudando a obtener informacién morfolégica y de composicion quimica
superficial del material.? Todo el conjunto de puntos de diferente intensidad, que
forma claro-oscuros, constituye la imagen de SEM. Es por esto, que la imagen no
es una “verdadera imagen” sino un mapa de interacciones de la superficie.[*5]

Para analizar muestras mediante SEM, éstas deben estar preparadas para resistir
las condiciones de vacio y el haz de electrones de alta energia. Lo anterior, implica
gue la muestra debe ser conductora y estar en estado sélido.

En el caso de las muestras no conductoras, éstas adquieren carga cuando son
barridas por el haz de electrones, y especialmente en el modo de imagenes de
electrones secundarios, esto causa fallas en la adquisicion de la imagen de la
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muestra. Por esto, los materiales no conductores generalmente se recubren con
un depésito ultrafino de material conductor eléctrico, que se deposita en la muestra
ya sea por pulverizacién catddica de bajo vacio o por evaporacion de alto vacio.
Los materiales conductores actualmente en uso para el revestimiento de muestras
incluyen oro, oro/paladio, platino, iridio, tungsteno, cromo, osmio y carbén.[8l

Dentro de los cuidados que hay que tener durante la preparacién de muestras esta
considerar que el recubrimiento con metales pesados puede aumentar la relacién
sefial/ruido para muestras de bajo nUmero atémico, y que la emisién de electrones
secundarios es mejor para materiales con alto nimero atomico. Finalmente, una
vez depositado el recubrimiento conductor, éste se debe conectar a tierra para
evitar la acumulacion de carga electrostatica.

SEM permite caracterizar una amplia variedad de materiales, algunos ejemplos
son: materiales nano-estructurados, aleaciones metélicas, polimeros, minerales,
fibras, peliculas delgadas y biomateriales, entre otros. Algunos materiales
restrictivos para realizar andlisis por SEM son aquellos con propiedades

magnéticas, a menos que se fijen apropiadamente en alguna matriz de contencion.
[27]

Por otro lado, debido a que las muestras deben estar en estado sélido, se requiere
gue estén totalmente secas ya que de lo contrario, la baja presion en SEM causaria
gue el agua (y otros liquidos o gases volatiles) se extraigan violentamente de la
muestra alterando la estructura de la misma y dafiando el equipo de medicién.

La mayoria de las muestras solidas que tengan caracteristicas de humedad se
pueden secar al aire o en un desecador de vacio, sin que su estructura sufra
alteracion alguna. Sin embargo, la estructura de los CL que contienen agua se
deformaria si se dejan secar al aire, ya que las fuerzas generadas durante la salida
del agua causaran dafios estructurales, y por tanto, cambios en el orden molecular
original.

Segun los valores de presion y temperatura critica del agua (228.5 bar y 374 °C),
si una muestra contiene agua no puede ser secada mediante métodos
tradicionales, ya que los valores tan altos de presién y temperatura podrian
destruirla. Asi entonces, para materiales con alto contenido de agua que requieren
ser secadas manteniendo su estructura morfolégica intacta, se emplea la técnica
de punto critico. Asi, la muestra es transferida a un agente apropiado, llamado fluido
transicional, tal como es el dioxido de carbono (COz), cuyos valores de punto critico
son considerablemente mas ventajosos (73.8 bar y 31 °C) como se puede observar
en su diagrama de fases en la fig. 15, se compara con otras sustancias comunes
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gue tienen constantes criticas altas que podrian causar un dafio térmico en las
muestras en vez de secarse solamente.%

Durante este proceso de secado debe superarse el limite entre la fase "liquido-gas”
para evitar los efectos nocivos de la transiciéon. En el caso del diéxido de carbono
(COy), el liquido pasa directamente a la fase gas si la temperatura se eleva por
encima de la temperatura critica. Asi, el CO> liquido se transforma en vapor sin
cambio de densidad y, por lo tanto, sin efectos de tensién superficial o fuerzas de
deformacion que distorsionen la morfologia y la estructura intrinseca del material .12

@
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X Solido Liquido
= y Punto
< 70 @ critico
= , de CO2
§ 60 %/ j
< Punto tripl o
5 unto rlpe\
§ 5 /. Vapor
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Temperatura (°C)

Fig. 1584 Diagrama de fases del diéxido de carbono, P=P(T).

II.7 Espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis)

La espectroscopia es una técnica que se basa en la interaccion de la radiacion
ultravioleta (UV), visible (Vis) e infrarroja (IR) con un material para estudiar sus
propiedades 6pticas. Al pasar un haz de luz a través de la muestra que se quiere
analizar, se mide la transmitancia o absorbancia en funcion de la longitud de onda.
La transmitancia se refiere a la cantidad de luz que atraviesa una muestra y se
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expresa como P/Po, donde Po es la intensidad medida del blanco o referencia 'y P
es la intensidad medida de la muestra. De manera general, para una muestra
liquida, la absorbancia es el cologaritmo de la transmitancia, y esté relacionada con
la distancia que recorre el haz de luz dentro de la muestra y la concentracion del
analito de acuerdo a la relacion de Lambert-Beer. En el caso de peliculas delgadas,
los espesores convencionales son tan pequefios (del orden de micras) que los
espectros de absorbancia o transmitancia se pueden medir de manera directa
cuando se coloca el material sobre un sustrato transparente (plastico, vidrio o
cuarzo, segun sea conveniente) como se puede observar en la fig. 16.

Aunque esta técnica se aplica principalmente para estudiar las transiciones
electrénicas de un sistema conjugado entre su estado basal y su estado excitado a
diferentes longitudes de onda, en este trabajo la técnica se empled para estudiar el
fendmeno de la transmitancia cuando la luz de diferentes longitudes de onda
atraviesa una pelicula formada con las mesofases obtenidas.

Selector de longitud

Colimador de onda Detector

g, |
Z_\ﬂ A r

Pantalla digital
o medidor

Fuente de luz Monocromador Muestra

Fig. 16 ¥ Esquema del funcionamiento de un espectrofotémetro UV- Visible.

Ya que la luz cambia de direccién al pasar por un medio direccional como el de los
CL, se empled un sistema de doble polarizacién. En el arreglo propuesto, el primer
polarizador se mantuvo fijo y el segundo se varié en dos diferentes angulos
(paralelo y perpendicular) con respecto al primero, para estudiar los cambios en la
direccién del vector de polarizacion ocasionados por el medio. Como resultado, la
intensidad luminosa transmitida por el sistema variara con el angulo de giro, de tal
manera que la intensidad (o transmitancia) crecera o decrecera segun el tipo de
material, y la longitud de onda incidente.
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II.8 Termogravimetria (TGA)

En un analisis termogravimétrico se registran los cambios en la masa de la muestra
colocada en una atmosfera controlada en funcion de la temperatura o del tiempo.
La representacion grafica del cambio de masa en funcion de la temperatura se
denomina termograma o curva de descompaosicion térmica.

Las pérdidas de masa registradas por esta técnica se deben principalmente a
reacciones quimicas (descomposicion y separacion del agua de cristalizacion,
combustion, reduccién de Oxidos metélicos) o a transformaciones fisicas
(evaporacion, vaporizacion, sublimacion, desorcion, desecacion).

Los equipos de TGA estan conformados por una microbalanza sensible, también
llamada termobalanza, un horno, un sistema de gas de purga para proporcionar
una atmosfera inerte o, algunas veces reactiva si es necesario, y un sistema
computarizado para el control del instrumento, la adquisicion y el procesamiento de
datos (fig. 17).

La microbalanza que se usa en este equipo es sumamente sensible. El soporte o
brazo donde se coloca la muestra se encuentra alojado en el horno, mientras que
el resto de la balanza esta completamente aislada térmicamente. La pérdida de
masa de la muestra dentro del equipo provoca una desviacion del brazo, la cual es
compensada mediante un arreglo electro-Optico acoplado a un sistema de
retroalimentacion. En base a la sensibilidad de la balanza, se obtiene una sefial
eléctrica que se transforma en una curva que representa los cambios de masa del
material como funcién de la temperatura.

Microbalanza

Revestimiento
/ de cuarzo

Electroiman

Porta-muestras

Termopar Electroiman

Fig. 17 4 Esquema de un equipo de TGA.
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Entre las aplicaciones mas importantes del andlisis termogravimétrico estan el
analisis de composicién y los perfiles de descomposicion de sistemas con multiples
componentes.

En el presente estudio fisicoquimico, la técnica de TGA fue empleada para describir
el comportamiento térmico de las fases obtenidas del CL, el cuél fue
complementado con otro estudio térmico.

I1.9 Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

DSC es una técnica cuantitativa de analisis térmico en la que se mide la diferencia
de flujo de calor entre una muestra y la referencia en funcién de la temperatura
cuando ambas se someten a un programa de temperatura controlada.

La universalidad de la técnica de DSC se basa en que, practicamente todos los
materiales soélidos y liquidos, presentan procesos térmicos que involucran cambios
en su entalpia o calor especifico.

Las temperaturas de transiciones y los fenOmenos cinéticos se determinan casi
siempre como temperaturas de inicio. Una temperatura de inicio se define como
aquella a la cual una linea tangente a la linea de base interseca otra linea tangente
a la pendiente de transicion. 139

Esta técnica puede proporcionar informacion sobre los procesos endotérmicos y
exotérmicos que pueden llevarse a cabo en el sistema de estudio, como pueden
ser: capacidad calorifica, transicion vitrea, temperaturas de fusién y evaporacion,
cristalizacion, oxidacion (en caso de que la atmosfera deje de ser inerte), entre otros
procesos.

Para llevar a cabo un andlisis de DSC, la muestra se coloca en una bandeja de
aluminio. La bandeja de muestra, asi como la de referencia vacia se colocan en
soportes pequefios dentro de la camara del calorimetro. Los sensores de
temperatura (termopares) se encuentran debajo de los soportes como se ilustra en
la fig. 18.
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Fig. 18 3% Esquema de un calorimetro diferencial de barrido.

Las mediciones de DSC se pueden realizar de dos maneras: midiendo la energia
eléctrica suministrada a los calentadores debajo de las bandejas necesarias para
mantener las dos bandejas a la misma temperatura (compensacion de potencia) o
midiendo el flujo de calor (temperatura diferencial) en funcion de la temperatura. El
calorimetro finalmente emite el flujo de calor diferencial entre la bandeja con la
muestra y la bandeja de referencia vacia. 136l

DSC es una técnica muy sensible y exacta por lo que al llevar a cabo el andlisis de
resultados se debe tomar en cuenta que es posible encontrar sefiales ajenas a
verdaderos cambios en el flujo de calor, lo cual podrian llevar a una interpretacion
errénea. Los errores mas comunes se pueden atribuir a un cambio abrupto de la
transferencia de calor entre la muestra y la bandeja, o entre la bandeja y el sensor,
a la entrada de aire frio en la celda de medicion, a efectos eléctricos, abruptos
aumentos de la presion de vapor de la muestra, o a la contaminacion de los
sensores causada por residuos de muestra.

Ademas, también se debe tener en cuenta que las transiciones débiles alrededor
de 0°C indican la presencia de exceso de agua en la muestra, o el paso del gas de
purga. 7]

Hay tres tipos de instrumentos para DSC: DSC de potencia compensada, DSC
modulada y DSC de flujo de calor. Cada una genera un grafico de potencia o flujo
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de calor en funcion de la temperatura, que se denomina termograma, al igual que
en TGA. Il

11.10 Propiedades eléctricas

Como ya se menciond, los CL tienen un gran atractivo en muchas é&reas de la
ciencia y la ingenieria, asi como en la tecnologia de dispositivos. Debido a la
presencia de propiedades fisicas anisotropicas y la tendencia inherente al
alineamiento de las moléculas de los CL, se usan ampliamente para disefar
dispositivos electro-6pticos.

Las propiedades fisicas anisotrépicas de los materiales liquido cristalinos dependen
en gran medida de la estructura quimica de las moléculas y del ordenamiento que
adopten.

Las moléculas de CL son extremadamente sensibles a la aplicacion de un campo
eléctrico. Esta propiedad permite importantes aplicaciones, principalmente en
tecnologias de dispositivos 6pticos. 58]

Una de las principales aplicaciones de los dispositivos basados en CL han sido las
“ventanas inteligentes”, comunmente usadas en aviones porque cambian en
automatico de opaco a transparente, o viceversa, utilizando campos eléctricos.
Otras aplicaciones de suma importancia con el mismo fundamento de funcionalidad
son los dispositivos de visualizacion y componentes de almacenamiento optico.

Para la fabricacion de dichos dispositivos es esencial obtener una alineacion
estable y uniforme de las moléculas de CL en una escala macroscopica, lo cual
depende del tipo de CL y sustrato, su aplicacion, y la diferencia de potencial que se
aplica.

Tipicamente, la alineacion de las moléculas de CL requieren la modificacion o el
acondicionamiento de un sustrato soélido de modo que su interfaz con el CL tenga
alguna accion de anclaje que dé como resultado una orientacion plana (tangencial)
u homeotropica (perpendicular) del vector director del CL (eje de simetria) con
respecto a la interfaz. Tal acondicionamiento se lleva a cabo en un sustrato que
tiene una capa eléctricamente conductora, comunmente Oxido de indio y estafio
(ITO, por sus siglas en inglés indium tin oxide) o vidrio recubierto con ITO. Esta
superficie modificada se considera el sustrato conductor por excelencia para
aplicaciones electro-6pticas, debido a su brecha de energia y a su gran
transparencia Optica que permite aplicar un campo eléctrico para orientar las
moléculas de CL en una direccion preferencial, o permitir el paso de la luz para
estudiar las propiedades 6pticas del material. 39
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Con base en lo anterior, las pantallas LCD consisten de dos placas planas que
contienen una pelicula de CL (entre otros componentes), entre las cuales se aplica
una diferencia de potencial para producir cambios en el ordenamiento de las
moléculas. Estos cambios en la direccion de las moléculas, producen cambios en
la direccion de propagacion de la luz con lo que cambia el estado de iluminacion de
un sistema. 39

La unidad fundamental de las pantallas LCD es el pixel de CL que puede funcionar
en un estado claro u oscuro. Como se puede observar en la fig. 19, un pixel tipico
consiste en una fuente de luz, dos polarizadores girados 90° uno con respecto al
otro, dos sustratos conductores y transparentes recubiertos con una capa de
alineacién que también se orienta a 90° una con respecto a la otra, y la capa de CL.

La luz polarizada se orienta en el primer polarizador. Conforme pasa a través del
medio, va siguiendo el giro del vector director del CL y esto le permite pasar por el
segundo polarizador (analizador) y emitir al otro lado del pixel. En el estado oscuro,
se aplica un campo eléctrico a través del pixel, orientando las moléculas de CL en
direccion perpendicular a los sustratos. La luz polarizada plana pasa a través de la
capa de CL en sentido paralelo al eje optico de las moléculas y no se gira, por lo
tanto, no puede pasar a través del analizador y emitirse. Los estados claro y oscuro
también se denominan estados de apagado y encendido, respectivamente, en
referencia al uso del campo eléctrico para reorientar al vector director del CL. 40

Fuente de luz Fuente de luz

Polarizador

Fig.19 0 Representacion esquematica de un pixel de cristal liquido en los estados claro (OFF) y
oscuro (ON).
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Si se hace incidir luz blanca hacia dos polarizadores que contienen un CL en
ausencia de un campo eléctrico aplicado, lo que se observara es una sola sefial de
absorbancia o transmitancia que dependera de los angulos de los polarizadores
entre si, y del trayecto de la luz en el medio del CL. Si ahora la luz que incide se
barre en un intervalo amplio de longitudes de onda, lo que se tendra es una curva
de absorbancia o transmitancia que puede cambiar para cada longitud de onda en
funcion del arreglo interno o mesofase del CL. Lo anterior, puede reflejar el tipo de
distancias intermoleculares del sistema, ya que las longitudes de onda de tamafio
pequefo (o altas frecuencias) podran viajar mas facilmente a través del material,
gue aquellas que posean un intervalo de longitud de onda mayor (o frecuencias
menores).

Finalmente, una curva de transmitancia Optica puede dar informacion de las
regiones del espectro que pueden pasar, 0 no, a través de una celda de CL. Este
fendmeno haria la funcion de un selector de longitudes de onda.

[1.10.1 Capacitancia

La capacitancia es una propiedad de ciertos objetos que les permite almacenar una
carga eléctrica, a través de un arreglo que se denomina capacitor o condensador
eléctrico.

Un capacitor que almacena carga entre dos placas conductoras como respuesta a
un campo eléctrico se conoce como capacitor de placa paralela. El espacio entre
las placas de esos capacitores suele estar lleno con un aislante eléctrico o un
material dieléctrico, el cual reduce la intensidad del campo eléctrico aplicado como
funcidén de una propiedad intrinseca del material que se conoce como permitividad
o constante dielétrica (¢) (fig. 20). ¢

Dieléctrico

(a) (b)

Fig. 20 “Y Capacitor cargado antes (a) y después (b) de la insercion de un dieléctrico entre las
placas.
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A manera de recordatorio, un material dieléctrico se considera un aislante, aunque
puede presentar una respuesta eléctrica en presencia de un campo eléctrico.

En el caso de atomos o moléculas neutras, cuando se aplica un campo eléctrico
externo, los electrones se mueven en direccion contraria a la del campo eléctrico y
los nucleos se mueven en la direccibn del campo eléctrico aplicado. Esos
desplazamientos opuestos alejan las cargas positivas y negativas, con lo que se
crean dipolos eléctricos dentro del dieléctrico (fig. 21). En la mayor parte de los
dieléctricos, las magnitudes de las separaciones de las cargas, y en consecuencia
las magnitudes de los momentos dipolares inducidos, son directamente
proporcionales a la intensidad del campo eléctrico. [16]

Fig. 21 2 Un campo eléctrico puede producir distorsion y alineacion molecular.

El reacomodo de las cargas positivas y negativas en direcciones opuestas por
efecto del campo eléctrico implica que las distribuciones de cargas positivas y
negativas en el dieléctrico ya no se compensan de una manera precisa. En
consecuencia, habra un exceso de carga fija positiva en una superficie de la capa
de dieléctrico, y un exceso de carga fija negativa en la superficie opuesta. Entonces,
se dice que la capa de dieléctrico esta polarizada.

Las mediciones dieléctricas en funcién del campo aplicado a través de la celda
hacen posible la descripcidon del fendmeno de polarizacion, que a su vez depende
de la frecuencia empleada.

Existen cuatro mecanismos de polarizacibn como resultado de aplicar un campo
eléctrico externo:
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1) Polarizacion por cargas espaciales. Desplazamiento macroscépico Yy
superficial de las cargas libres que provienen de defectos, imperfecciones
estructurales, iones e impurezas de tamaifio pequeiio (fig. 22a).

2) Polarizacion dipolar. Las moléculas que contienen dipolos se reorientan en
la direccion del campo externo (fig. 22b).

3) Polarizacion idnica. Deformacion eléstica de los enlaces y separacion de los
centros de carga, que propicia la distribucion uniforme de carga a todo el
material y polariza los enlaces (fig. 22c).

4) Polarizacion electrénica. Desplazamiento de las cargas electrénicas de los
atomos. Este efecto es pequeiio y temporal (fig. 22d). (43
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Fig. 22131 Mecanismos de polarizacién: a) carga espacial, b) dipolar, c) iénica y d) electrénica.
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Los primeros dos mecanismos de polarizaciéon son fendmenos de relajacion,
mientras que los siguientes son fendmenos de resonancia.

Cuando se aplica una diferencia de potencial a un arreglo capacitivo que depende
de la frecuencia (f) a través de su dependencia de una corriente alterna (AC), se
dice que el capacitor se carga y se descarga constantemente como consecuencia
de que se alternan las direcciones del campo eléctrico conforme al valor de f.

Cuando se estudia medios dieléctricos, una cantidad fisica importante que describe
como un campo eléctrico afecta un medio dieléctrico es la constante dieléctrica €.
Este pardmetro, determina la habilidad del material de polarizarse en presencia de
un campo eléctrico externo. Cuando el campo eléctrico impuesto varia con el
tiempo o es de tipo AC, existe una dependencia directa con la frecuencia, que indica
el nimero de ciclos por segundo que cambia de polarizacién el campo. Como
resultado, esta alternancia del campo eléctrico afecta la polarizacion de los &tomos
0 moléculas dentro del material, y esto a su vez, cambia el valor de la constante
dieléctrica del medio.

La curva de variacion de la constante dieléctrica en funcion de la frecuencia del
campo eléctrico aplicado, o voltaje, se denomina curva de dispersion 4, y su forma
tipica se muestra en la figura 23.

Sr
Carga
espacial
Dipolos
N |
Iénica } j]
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Electrdnica
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Potencia Audio UHF Infrarrojo uv Rayos X

{ultravicleta)

Frecuencia

Fig. 23 31 Curva de dispersion caracteristica de la constante dieléctrica en funcion de la
frecuencia.
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De esta grafica, se puede observar que la frecuencia del campo eléctrico activa o
desactiva los distintos mecanismos de polarizacion. A muy bajas frecuencias la
presencia de los cuatro mecanismos de polarizacion otorga al material una
constante dieléctrica mayor. Sin embargo, conforme se incrementa la frecuencia,
las contribuciones a la polarizacion desaparecen gradualmente, ya que el material
pierde la capacidad de polarizarse y orientar sus dipolos, debido al aumento de la
velocidad con que cambia el campo eléctrico.

Se ha reportado que los valores de la constante dieléctrica disminuyen
gradualmente a medida que aumenta la frecuencia, revelando la polarizacion
interfacial, lo que se puede deber a que la permitividad dieléctrica en la regién de
baja frecuencia (por debajo de 1 kHz) se ve afectada debido a la conductancia
ionica.®8 Por otro lado, de acuerdo a resultados ya reportados, se ha visto que
valores dieléctricos a 100 kHz no se ven afectados por los efectos iénicos de baja
frecuencia, asi como por los efectos de alta frecuencia debido a la resistencia del
sustrato ITO.[8]

Como ya se mencion0, la polarizacion dipolar es muy importante en aplicaciones
de CL, pues previo a la aplicacion del campo eléctrico externo, generalmente ya
existen dipolos permanentes, aunque se cumple el principio de electroneutralidad,
y por tanto, el momento dipolar total es nulo. En solidos y liquidos compuestos de
moléculas polares, la diferencia entre la constante dieléctrica a frecuencias bajas y
a frecuencias en el rango del visible es debida principalmente a la contribucion de
la polarizabilidad dipolar. Al reorientar un dipolo permanente en presencia de un
campo eléctrico, éste vibrara alrededor de la direccién del campo, y mediante
interacciones con su entorno, se relajara en la posicion de la direccion del campo
minimizando su energia potencial. La posibilidad de una molécula de reorientarse
en un sélido depende de su forma y de la intensidad de las interacciones con su
entorno.* Para un arreglo de capacitor de placas paralelas, la constante dieléctrica
efectiva (gefectiva) S€ calcula con la siguiente ecuacionl*!:

cd
Eefectiva = e A
0

Donde C es la Capacitancia, ¢, la permitividad del aire en el sistema, d la distancia
entre las placas y A es el area de superposicion entre las placas, tal como se
muestra en la fig. 24.
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Placas conductoras

WA

[E: d
T

Dieléctrico

Fig. 24 4¢1 Placas conductoras con un dieléctrico en medio.

Otra forma de obtener la capacitancia es a través de su definicion como elemento
almacenador de carga, empleando la ecuacion:

Donde C es la capacitancia en faradios, Q la carga eléctrica en coulombs, y V el
potencial eléctrico. Para un sistema que depende del tiempo, se tendra que la carga
g=q(t). Asi entonces, la corriente cambiara de polaridad con el tiempo dando lugar
a la que se conoce como corriente alterna o AC, que es de tipo senoidal.

Un equipo actual que permite la medicion de la capacitancia de un sistema se
conoce como sistema o puente RLC (fig. 25). Los puentes RLC tienen un principio
de funcionamiento muy sencillo que consiste en que el puente dispone de dos
terminales llamadas “de corriente”. Estas son conectadas al capacitor a medir para
hacer circular por él una corriente alterna I(t) con forma senoidal, donde la amplitud
y frecuencia son determinadas por el usuario. Al circular esta corriente por el
capacitor aparece entre las terminales de voltaje una diferencia de potencial V.
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Fig. 2514”1 Esquema gréfico del principio de funcionamiento de un puente RLC.

El puente RLC mide adicionalmente la diferencia de fase 6 que existe entre las
sefales de corriente | y voltaje V. Con esta informacion, el puente RLC realiza los
calculos necesarios para encontrar el valor del capacitor bajo medicion, en base en
la relacion Z=V/I, que define la impedancia del capacitor. Generalmente, los
puentes RLC trabajan a frecuencias de 60 Hz a 100 kHz, donde su frecuencia de
operacion éptima es 1 kHz.[*"]

Los tipos de CL que se usan en aplicaciones capacitivas usualmente son
termotropicos, incluso es comun encontrar estudios en los que, ademas del voltaje
se varia la temperatura. En el presente trabajo se emple6 un CL del tipo liotropico
para estudiar sus propiedades de conductividad bajo la hipdtesis de que se
comportara como un material dieléctrico. A pesar de que las moléculas usadas en
este trabajo no tienen la morfologia caracteristica de los CL termotrépicos, sabemos
gque el CTAB es un surfactante de tipo ionico, y que al tener diferentes
concentraciones de contraiones libres segun su fase ternaria, nos permite suponer
gue sera capaz de presentar una induccién de tipo iénica, y por lo tanto, fenbmenos
de polarizacion.

Por lo tanto, la comprension de las caracteristicas de capacitancia-voltaje en estos
sistemas es de importancia para el disefio de pantallas LCD. 1“8

[1.10.2 Intensidad de corriente

La corriente eléctrica se define como la velocidad a la cual la carga fluye a través
_ . C . .

de una superficie, su unidad Sl es el ampere (A): A = - Es decir, 1 A de corriente

es equivalente a 1 C de carga que pasa a través de una superficie de area Aen 1
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s, y esté cantidad de flujo depende del material a través del cual las cargas fluyen
y a la diferencia de potencial a través del material 1“9,

Por otro lado, el CTAB en particular es comiunmente empleado en mezclas con CL
termotrépicos, para facilitar la dispersion inducida eléctricamente en el material, ya
gue aumenta la conductividad iénica de la mezcla y permite que se produzca la
dispersion de la luz.29 501 (51

Asi entonces, el estudiar la respuesta de corriente en funcion del potencial aplicado
a la celda capacitiva, nos daré informacion del movimiento de cargas dentro de las
diferentes mesofases, que estaran relacionadas al movimiento de iones en el
sistema.
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CAPITULO Il

DESARROLLO EXPERIMENTAL

l1l.1 Metodologia

Sustancias: Bromuro de cetil trimetil amonio (CTAB) y Decanol (CioH220H) de
Sigma Aldrich, Dioxido de carbono (CO>), Nitrogeno (N.) de Infra y agua Milli-Q.

Equipos: Microscopio 6ptico Axiotech 25HD, Microscopio electronico de barrido
JEOL JSM-5600 LV, Secador de punto critico Quorum K850, Espectrofotometro
Semiconsoft, Inc, Analizador termogravimétrico Q 5000 IR TA Instruments,
Calorimetro diferencial de barrido 2910 TA Instruments, Multimetro digital UNI-T
UT-61C, Fuentes 292161 RADIAL FIXTURE y KEITHLEY 2400.

Preparacion de la muestra

Con base en el diagrama ternario de fases (fig. 5) se calculé la cantidad en
porcentaje de cada componente: CTAB, agua y decanol para formar cada
mesofase. A partir del diagrama ternario, se completo la tabla 1 con los porcentajes
de CTAB, agua y decanol para cada mesofase.

MESOFASE % CTAB % AGUA % DECANOL
HEXAGONAL 40 60 0
HEXAGONAL INVERSA 30 25 45
LAMELAR 30 50 20
CRISTALINA 47 16 37

Tabla. 1 Porcentajes de CTAB, agua y decanol empleados de acuerdo al diagrama de fase
ternario para formar las mesofases del sistema.
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El CTAB se peso en una balanza analitica Symmetry Cole Parmer, y se midio el
volumen de alcohol y agua con micropipetas, 1 mL (100-1000 uL) Eppendorfy 0.1
mL (10-100 pL) Volac Ultra.

Para homogenizar adecuadamente cada muestra, se empled un sonicador Cole
Parmer durante 5 minutos, luego se calentdé en bafio Maria a aproximadamente
50°C, para evitar perder disolvente, al menos durante un minuto, y nuevamente se
sonico durante 5 minutos adicionales.

Para todas las técnicas de caracterizacion que se emplearon se prepararon las
muestras de la misma manera. En el caso de algunas técnicas se les aplicdé un
tratamiento adicional de acuerdo con las condiciones necesarias para llevar a cabo
los andlisis. A continuacién, se describen las particularidades de cada técnica.

Microscopia 6ptica con luz polarizada: Cada muestra se coloc6 en medio de 2
portaobjetos de vidrio para ser observadas con un microscopio éptico Axiotech
25HD, fig. 26, a 20x/0.40 con polarizadores cruzados, y se tomaron fotografias con
una camara marca Sony acoplada al equipo.

Fig. 26 Microscopio Optico con luz polarizada.
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Microscopia electronica de barrido: Previo a este estudio, los CL recibieron un
tratamiento para secarlos sin que perdiera su morfologia original con ayuda de un
secador de punto critico Quorum K850, fig. 27. Posteriormente, se aplicé un bafio
de oro a las superficies de las muestras con la finalidad de mejorar su conductividad
eléctrica para observarlas con un microscopio electrénico de barrido de bajo vacio,
JEOL JSM-5600 LV, fig. 28, con una aceleracion de electrones de 10 KV.

Fig. 27 Secador de punto critico.

Fig. 28 Microscopio electrénico de barrido.
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Espectroscopia UV-Vis: Se utilizaron dos cuarzos planos como sustratos en el
arreglo de placas paralelas. Se midi6 la sefial sin muestra, y luego se colocaron las
placas entre un par de polarizadores, para medir el sistema de referencia o blanco.
Posteriormente, se colocaron las diferentes mesofases en medio de los dos
cuarzos, de manera que se formara una pelicula uniforme, cuidando que siempre
tuviera el mismo espesor.

Se realizaron dos mediciones para cada muestra en el espectrofotometro
Semiconsoft, Inc, fig. 29; una en la que los polarizadores se colocaron de manera
paralela y otra en la que se colocaron de manera perpendicular para comparar las
curvas de transmitancia en ambas condiciones.

Fig. 29 Espectrofotébmetro UV-Vis para peliculas.
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Termogravimetria: Las muestras fueron analizadas por medio de TGA con un
equipo Q 5000 IR TA Instruments, fig. 30.

Cada muestra se coloc6 sobre un soporte de platino, el cual se suspende mediante
un soporte de un alambre en forma de gancho, quedando finalmente en el interior
de un horno que a su vez esta aislado del exterior mediante un tubo de cuarzo. La
misma termobalanza se utiliza para pesar la masa inicial de muestra. La rampa de
calentamiento tuvo una razon de 10°C por minuto, y se llevé desde temperatura
ambiente hasta los 400°C.

Fig. 30 Analizador termogravimétrico.

Calorimetria diferencial de barrido: Para este estudio, se emple6 un calorimetro
diferencial de barrido 2910 TA Instruments, fig. 31.
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Se empled un DSC de flujo de calor, en el cual se mide la diferencia en el flujo de
calor en la muestra y en la referencia mientras la temperatura de la muestra cambia
a un ritmo constante. La diferencia entre la cantidad de calor que fluye hacia las
bandejas de la muestra y la referencia es directamente proporcional a la diferencia
en las salidas de las dos uniones del termopar. Un incremento en el flujo de calor

evidencia un proceso exotérmico y una disminucién indica un proceso endotérmico
[35]

Cada muestra se colocO en un porta-muestras cerrado de aluminio en atmosfera
inerte empleando dos rampas de calentamiento a 5°C/min. La primera rampa
abarco un intervalo de -30 a 100°C, y la segunda de -30 a 150°C.

Fig. 31 Calorimetro diferencial de barrido.

Capacitancia y conductividad: Para poder medir capacitancia e intensidad de
corriente se construydé un arreglo de tipo capacitivo en donde las placas fueron
portaobjetos de vidrio cortados en rectangulos cubiertos con 6xido de indio y estafio
(Indium tin oxide, ITO). EI ITO empleado como sustrato, tuvo una resistencia de 100
ohm/sq. Para asegurar que las mesofases quedaran del lado conductor, se empled
un multimetro digital (UNI-T UT-61C). Las placas de ITO se lavaron en un sonicador
en varias etapas segun el siguiente orden: agua mili-Q y jabon neutro, agua mili-Q,
acetona, isopropanol y agua mili-Q, durante 10 minutos para cada etapa.
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Los sustratos se colocaron bajo luz UV por 30 minutos para un mejor secado,
eliminar posibles sustancias orgéanicas adheridas a las superficies, y generar Oz en
la superficie para mejorar la adhesion de las moléculas al sustrato.

Se ensamblé un arreglo de condensador eléctrico simple sin muestra para
determinar la constante dieléctrica del aire bajo las mismas condiciones
geométricas en las que se llevaron a cabo todas las mediciones.

Una pelicula de cada mesofase de CL se colocé entre estas placas en donde se
envolvieron los extremos con cinta teflon y papel aluminio para limitar el area de
contacto, y formar los contactos eléctricos, respectivamente, como se muestra en
la fig. 32.

Fig. 32 Arreglo de condensador simple construido con placas de ITO.

Se emple6 una fuente Z92161 RADIAL FIXTURE (fig. 33a) para medir la
capacitancia de los arreglos aplicando un campo eléctrico al medio a través de una
diferencia de potencial usando varias frecuencias. Las mediciones se realizaron en
aire y en cada mesofase. Con los valores de capacitancia obtenidos, se calcularon
posteriormente las constantes dieléctricas de cada sistema. Finalmente, para medir
la intensidad de corriente en funcién del voltaje aplicado se empled la fuente
KEITHLEY 2400 y el programa LabTracer 2.9. (fig. 33b)
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Fig. 33 Pelicula de cristal liquido conectada a las fuentes: a) RCL para medir capacitancia y b)
para medir intensidad de corriente.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y ANALISIS

IV.1 Morfologias y texturas épticas

En el caso de MOLP se observa birrefringencia y textura Optica caracteristica en
todas las mesofases estudiadas, y en el caso de SEM, se observa su morfologia
superficial.

En la Fig. 34, se muestran imagenes comparativas de MOLP y SEM de la mesofase
hexagonal del sistema CTAB/Agua/Decanol.

18kV IFUNAM 18kV XZ08 108Mm IFUNAM

Fig. 34 Imagenes de la mesofase hexagonal obtenidas por medio de: a) y b) MOLP, c¢) y d) SEM,
angulos de 120° marcados con lineas de color amarillo.
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Las figs. 34a 'y 34b no son iguales a pesar de ser muestras de la misma mesofase
hexagonal, ya que los defectos conicos focales se forman facilmente cuando la
distancia entre los vidrios de la celda es mayor a 3-4 um. Por ende, las muestras
se pueden ver diferentes dependiendo del ancho de las peliculas que se observan
debido a la presencia de defectos.

Por otro lado, al estudiar la mesofase hexagonal con SEM, se observé la presencia
de placas con lados bien definidos cuyos angulos son de 120° de acuerdo a las
lineas de color amarillo mostradas en las figuras. Este valor corresponde a la
medida de los angulos de un hexagono, lo que corrobora la presencia de una
estructura hexagonal. Las placas se ven rotas debido al proceso de preparacion al
gue se expuso la muestra tanto en la etapa de secado, como en la de depositacién
de oro y durante el proceso de visualizacion por SEM que se hace en vacio.

o kU X1, BBE IFUNAM

Fig. 35 Imagenes de la mesofase hexagonal inversa obtenidas por medio de: a) y b) MOLP y c)
SEM, &ngulos de 120° marcados con lineas de color amarillo.

En las figs. 35a y 35b se observan texturas correspondientes a dos muestras
diferentes de la mesofase hexagonal inversa, en la fig. 35a se observan defectos
conicos focales al igual que en la mesofase hexagonal normal. En el caso de la fig.
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35D, se observa una mezcla de mesofases hexagonal inversa y lamelar, lo cual se
debe al tamafio pequefio de la regidn que ocupa esta mesofase en el diagrama
ternario de fases y su ubicacién. A pesar de estas limitaciones, fue posible observar
la mesofase buscada en ambas microscopias, principalmente en la electrénica de
barrido, como se observa en los angulos de 120° de acuerdo a las lineas en color
amarillo en la fig. 35c.

IFUNAM 18kV X3, 5688 Sim IFUNAM

Fig. 36 Imagenes de la mesofase lamelar obtenidas por medio de: a) y b) MOLP. Patron de cruces
encerrado con circulos, orientacion estructural indicada con lineas amarillas y verdes; ¢) y d) SEM,
distancias comparadas indicadas con lineas amarillas en a) y c).

Las figuras 36a y 36b corresponden a dos muestras diferentes de la mesofase
lamelar en donde se observan fibras y el patron de cruces caracteristico de esta
mesofase. En las figs. 36a y 36b se dibujaron circulos en donde se ven los patrones
de cruces, y en la fig. 36b se dibujaron lineas amarillas y verdes para destacar el
orden que las “fibras” adoptan en la misma direccion.

De acuerdo a la escala de cada técnica, se midieron las distancias marcadas con
lineas amarillas entre lamelas en imagenes de MOLP (fig. 36a), asi como en
imagenes de SEM (fig. 36¢) con la ayuda del programa ImageJ. En las mediciones

55



Resultados y analisis
de ambas técnicas se obtuvieron distancias semejantes en un intervalo de 0.063-
0.115 mm.

Ademés, empleando la técnica de SEM, las estructuras lamelares son claramente
observadas en forma de fibras alargadas (fig. 36¢ y 36d).15%

X288 18808m

Fig. 37 Imagenes de la mesofase cristalina obtenidas por medio de: a) y b) MOLP, c) y d) SEM.

En la mesofase cristalina se observa una estructura tipo mosaico y en las muestras
analizadas fue posible enfocar hasta 3 veces debido a la gran profundidad de
campo del sistema. Las figuras 37a — 37c son fotografias de MOLP de la misma
muestra y en la misma zona, pero cada una corresponde a un nivel diferente de
profundidad. Este resultado se debe al tipo de ordenamiento asociado a esta
mesofase.

En este caso, no se encontraron angulos que describan alguna geometria o fibras
alargadas como en los casos anteriores. En la fig. 35d que corresponde a SEM, se
observan agregados irregulares en forma de columna dispersos a lo largo de la
muestra, que tiene diferentes profundidades de campo dirigidos en la misma
direccién (hacia el exterior en este caso) que son el reflejo de un entorno poco polar
sin llegar a formar una estructura hexagonal.
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Finalmente, en la fig. 38 se presenta el compuesto CTAB puro observado a través
de SEM. La morfologia de esta muestra corresponde a la de un material amorfo
gue no coincide con ninguna de las imagenes de las mesofases mostradas
anteriormente, y cuyas dimensiones son mucho menores a las de los compuestos
gue forman las mesofases liotropicas. Con este resultado, se tiene una prueba de
gue se obtuvieron las mesofases esperadas, y que el tratamiento en el secador de
punto critico al que fueron sometidas funcioné de manera adecuada.

1eku KeAE T 100 IEUNAM
o

Fig. 38 Imagen del CTAB puro obtenida por medio de SEM.

A pesar de que todas las mesofases estan constituidas exactamente con los
mismos componentes, las imagenes obtenidas mediante ambas técnicas de
microscopia son diferentes, y se observan caracteristicas reportadas en la literatura
de acuerdo a la mesofase que se pretendia obtener.

V.2 Analisis térmicos

Se realizaron dos tipos de analisis térmicos que se complementan entre si, TGAy
DSC, con la finalidad de conocer el comportamiento térmico de cada mesofase.

Primero, se llevé a cabo TGA para estudiar qué tan estables son las mesofases al
someterse a cambios de temperatura y asi determinar el intervalo en el que el
analisis por medio de DSC es confiable. Es decir, en qué intervalo la concentracion
de los componentes de cada mesofase es la misma. Sabemos, que la sustancia
gue se evapora primero es el agua, ya que su punto de ebulliciébn es menor al del
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decanol. Esto es sumamente importante siendo que se esté estudiando un CL del
tipo liotropico.

En DSC se realizaron dos calentamientos debido a que, para la segunda rampa de
calentamiento existe un reacomodo molecular que evita tener sefiales adicionales
a las correspondientes transiciones de fases. Con este doble analisis, se puede
asegurar que la muestra sea homogénea, ya que si se llevdé a cabo un mal
mezclado, habria diferencia entre ambas rampas de calentamiento. En todos los
casos se tomaron los datos de la segunda rampa de calentamiento para realizar el
analisis térmico.

Cabe recordar que los estudios de DSC no corresponden a transiciones entre las
mesofases del sistema, ya que el andlisis de temperatura se hizo en un CL liotrépico
y en una mesofase especifica. Asi entonces, las sefiales observadas posiblemente
se deben a reestructuraciones de la fase, o como respuesta a los cambios de
concentraciones sufridos durante el barrido de temperatura.

En el caso de la mesofase hexagonal, grafica 1, se observa que a 96°C aun se
conserva la concentracion inicial de todos los componentes, ya que a esta
temperatura no hay una pérdida de masa significativa. De acuerdo a esto, se puede
asegurar que a temperaturas menores de 96°C, la muestra realmente corresponde
a la mesofase hexagonal. Este mismo criterio se tomo para determinar la maxima
temperatura estable para cada mesofase estudiada.

Mesofase hexagonal
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Gréfica 1. Termograma de TGA (color guinda) y DSC (color azul) de la mesofase hexagonal.
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En el caso de la mesofase hexagonal inversa, gréfica 2, la pérdida de masa ya es
detectable desde 71°C, y significativa por arriba de los 200°C, por lo que el intervalo
de temperatura confiable de DSC es menor al primer valor.
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Grafica 2. Termograma de TGA (color guinda) y DSC (color azul) de la mesofase hexagonal
inversa.

En el termograma de la mesofase lamelar, grafica 3, la pérdida de masa significativa
se presenta desde 50°C. Es la mesofase que pierde agua con mayor facilidad al
incrementar la temperatura. Esta disminucion en la temperatura de estabilidad es
consistente si se compara a las mesofases hexagonales, ya que la mesofase
lamelar es mas fluida, y por tanto, al perder agua, ésta se degrada mas
rapidamente.
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Mesofase lamelar
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Gréfica 3. Termograma de TGA (color guinda) y DSC (color azul) de la mesofase lamelar.

Finalmente, en el termograma de la mesofase cristalina, gréafica 4, se observa que
a partir de 56°C hay pérdida de masa significativa por lo que sélo se toman en
cuenta las sefales que se presentan antes de esta temperatura.
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T T T v T » 1
.l , : - 100
— DSC
——TGA|
- 80
-054 e
8 g
s = B
8 V]
% o] 3
Q
S 40 3
8 @
o -
= 05 8
P4
& L20 £
1.0 4 °
T v T T T N T 5
0 100 200 300 400
Exo Arriba Temperatura (°C)

Gréfica 4. Termograma de TGA (color guinda) y DSC (color azul) de la mesofase cristalina.
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En la tabla 2 se presenta un resumen de los resultados obtenidos con TGA y DSC,
de las cuatro mesofases, con esta informacion se pueden conocer los rangos de
temperaturas en las que ocurre la degradacion de las fases. El calentamiento causa
la primera transicion de solido a CL a una temperatura mas baja y el calentamiento
adicional resulta en una transicion de CL a una fase liquida isotrépica.

También, con estos datos se puede conocer el intervalo en el que se tiene una
estructura liquido cristalina estable de este sistema ternario para cada mesofase.

TGA DSC
Mesofase | Temperaturade | goni (o) Sefial 2 (°C) Sefial 3 (°C)
descomposicion (Endotérmica) (Endotérmica) (Endotérmica)
del CL (°C)
Hexagonal 96 0.61al.74 1.74-7.37 27.91-41.78
Hexagonal
inversa 71 -0.62 - 6.46 31.13-34.24 34.24 - 37.12
Lamelar 50 2.05-6.18 34.11-37.79 44.67 - 48.86
Cristalina 56 -0.4-4.49 30.24-34.46 37.79 - 41.56

Tabla 2. Intervalos de temperaturas donde se llevan a cabo cambios estructurales de las
mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y cristalina, de acuerdo al andlisis de DSC.

Se presento buena reproducibilidad para las rampas de calentamiento duplicadas
al analizar todas las mesofases, excepto en la mesofase cristalina, ya que los datos
de las dos rampas de calentamiento, se observan desfasadas. Lo anterior, puede
deberse a un reacomodo molecular en esta muestra, lo cual puede ser ocasionado
por la falta de un buen mezclado en la preparacion de la muestra o a la complejidad
del acomodo molecular de esta estructura liquido cristalina.

Los comportamientos de transicién térmica son similares en las cuatro mesofases
estudiadas, al igual que los intervalos de estabilidad del sistema en fase liquido
cristalina, en los siguientes intervalos: Mesofases: hexagonal, 7.37 a 27.91°C;
hexagonal inversa, 6.46 a 31.13°C; lamelar, 6.18 a 34.11°C y cristalina, 4.49 a
30.24°C.

En la literatura se reportan analisis de DSC de CL liotrépicos hexagonales y
lamelares, sin embargo, dificilmente se reporta el caso de hexagonales inversos y
cristalinos. En el primer caso, se han estudiado las mesofases hexagonal y lamelar

61



Resultados y analisis

del sistema ternario compuesto por bromuro de 1,2-dimetil-3-hexadecilimidazol,
decanol y agua. El comportamiento térmico de las mesofases hexagonal y lamelar
estudiadas en el presente trabajo es bastante similar, y por consiguiente, también
las mesofases hexagonal inversa y cristalina, aunque no esté reportado
explicitamente, siendo que los cambios de las cuatro mesofases se llevan a cabo
en rangos muy parecidos. 5]

Las ultimas sefiales, es decir, la tercera sefial en cada caso no puede ser una
transicion de fase del sistema completo y homogéneo, ya que, evidentemente, cada
componente tiene un punto de ebullicion distinto. Para este caso, el equipo puede
marcar esta sefal debido al vapor que se genera.

I\VV.3) Propiedades eléctricas

Con el fin de estudiar la respuesta de los CL a la aplicacion de una diferencia de
potencial, se midieron propiedades de capacitancia e intensidad de corriente. Para
la medicion de capacitancia también se vari6 la frecuencia, ya que esta variable
influye significativamente en los fendmenos de polarizacion.

En las gréaficas 5 y 6 se puede observar como varia la capacitancia en funcion del
voltaje a diferentes frecuencias para cada mesofase. Se obtuvieron mediciones del
orden de nano- a micro- faradios, las cuales son coherentes con lo reportado en la
literatura, y estan en el rango de capacitancias caracteristicas de un capacitor
dieléctrico constante de tipo lamelart2l,

Los valores medidos de capacitancia mas altos son los correspondientes a las
mesofases hexagonal inversa y lamelar a 100y 120 Hz, es decir, dichas mesofases
tienen una mejor respuesta a la interaccion que ejerce el campo eléctrico en
comparacion con las mesofases hexagonal y cristalina, lo cual implica que poseen
una capacidad mayor para polarizarse y almacenar energia.

Por otro lado, los valores mas altos de capacitancia correspondieron a la mesofase
lamelar a bajas frecuencias. Esto es lo esperado, ya que la mesofase lamelar es la
menos rigida en comparacion con las demas mesofases estudiadas. Asi entonces,
la corriente aplicada induce una mayor polarizacion de las moléculas del sistema,
por lo que se tienen contribuciones dipolares e idnicas que aumentan la intensidad
del campo dentro del condensador.
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Grafica 5. C=f(V) a diferentes frecuencias: 100 Hz, 120 Hz, 1 KHz, 10 KHz y 100 KHz; para cada

mesofase: hexagonal (H) color morado, hexagonal inversa (E) color amarillo, lamelar (L) color azul

y cristalina (K) color rojo. Debido a la diferencia de escalas no se aprecian las curvas con valores
mas pequefios, por lo que se presentan en la gréfica 6.
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Grafica 6. C=f(V), acercamiento de la gréfica 5 de 0 a 0.20 uF para observar con mayor claridad el
comportamiento de las mesofases a esta escala, hexagonal (H) color morado, hexagonal inversa
(E) color amarillo, lamelar (L) color azul y cristalina (K) color rojo.

Con los datos obtenidos se calculd la constante dieléctrica del aire para este disefio
P . . . cd
de condensador eléctrico de acuerdo a la ecuacion: ¢, = - Los resultados se

presentan en la tabla 3. Ya que todos los disefios de condensador se hicieron con
la misma geometria, se tomo el valor de constante dieléctrica del aire para calcular
la constante dieléctrica efectiva para cada mesofase de acuerdo a la ecuacion

cd
Eefectiva = 3 - Todos los resultados se presentan en la tabla 4.
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Datos de capacitancias y constantes dieléctricas del aire para el arreglo de

condensador
0.1V 0.25V

f C(F) & (F/m) C@) & (F/m) CcC & (F/m)
100 Hz 7.30E-11 5.18E-11 7.27E-11 5.16E-11 7.14E-11 5.06E-11
120 Hz 7.22E-11 5.12E-11 7.21E-11 5.11E-11 7.14E-11 5.06E-11
1 KHz 7.20E-11 5.11E-11 7.18E-11 5.09E-11 7.12E-11 5.05E-11
10 KHz 7.25E-11 5.14E-11 7.13E-11 5.06E-11 7.10E-11 5.04E-11
100 KHz 7.17E-11 5.09E-11 7.08E-11 5.02E-11 7.02E-11 4.98E-11

Tabla 3. Capacitancias y constantes dieléctricas del aire para el disefio de condensador eléctrico
empleado a diferentes frecuencias.

Datos de capacitancias y constantes dieléctricas de las mesofases a diferentes
voltajes y frecuencias

HEXAGONAL
Mesofases: HEXAGONAL INVERSA LAMELAR CRISTALINA
Voltaje: 0.1V
f C(F) € C(F) € C(F) € C(F) €
100 Hz 7.23E-09 7.88E-06 1.64E-05 1.79E-02 2.74E-05 2.99E-02 3.46E-08 3.77E-05
120 Hz 5.75E-09 6.33E-06 1.55E-05 1.71E-02 2.58E-05 2.84E-02 2.04E-08 2.25E-05
1 KHz 2.95E-10 3.26E-07 7.60E-06 8.38E-03 4.10E-06 4.52E-03 4.73E-10 5.22E-07
10 KHz 6.58E-11 7.22E-08 2.68E-06 2.94E-03 1.94E-07 2.13E-04 3.97E-11 4.35E-08
100 KHz 5.48E-11 6.07E-08 2.09E-07 2.32E-04 2.54E-09 2.82E-06 2.50E-11 2.77E-08
Voltaje: 0.25V
f C(F) € C((F) € C(F) € C(F) €
100 Hz 6.05E-09 6.61E-06 1.62E-05 1.77E-02 2.65E-05 2.90E-02 2.45E-08 2.68E-05
120 Hz 4.81E-09 5.30E-06 1.54E-05 1.70E-02 2.50E-05 2.76E-02 1.83E-08 2.02E-05
1 KHz 2.61E-10 2.89E-07 7.59E-06 8.40E-03 4.26E-06 4.71E-03 4.61E-10 5.10E-07
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10 KHz 6.54E-11 7.29E-08 2.69E-06 2.99E-03 3.05E-07 3.40E-04 3.96E-11 4.42E-08
100 KHz 5.47E-11 6.15E-08 2.09E-07 2.35E-04 7.93E-09 8.91E-06 2.49E-11 2.80E-08
Voltaje: 1.0V
f C(F) € C(F) E C(F) € C(F) €

100 Hz 5.41E-09 6.03E-06 1.62E-05 1.80E-02 8.46E-06 9.42E-03 2.33E-08 2.60E-05
120 Hz 4.28E-09 4.77E-06 1.53E-05 1.71E-02 6.90E-06 7.69E-03 1.68E-08 1.87E-05
1KHz 2.37E-10 2.65E-07 7.55E-06 8.42E-03 1.99E-06 2.22E-03 4.27E-10 4.76E-07
10 KHz 6.50E-11 7.27E-08 2.77E-06 3.09E-03 1.76E-07 1.97E-04 3.88E-11 4.34E-08
100 KHz 5.47E-11 6.19E-08 2.03E-07 2.30E-04 2.66E-09 3.01E-06 2.49E-11 2.82E-08

Tabla 4. Capacitancias y constantes dieléctricas de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa,
lamelar y cristalina a diferentes voltajes y a diferentes frecuencias.

De la tabla anterior, se puede apreciar que el voltaje aplicado también afecta la
respuesta capacitiva y el valor de la constante dieléctrica. A bajos valores de voltaje
0.1 Vy 0.25V, las capacitancias y constantes dieléctricas son muy similares para
cualquiera de las cuatro mesofases, sin embargo, al aumentar el potencial aplicado,
todos los valores se reducen en al menos un orden de magnitud. Este fenomeno,
puede ser debido a que a estos valores de potencial aplicado, la polarizacion es tan
alta, que hay una separacion de cargas las cuales migran a los electrodos del
condensador dejando el centro del material sin elementos i6nicos. Esto ocasiona
gue el centro del condensador se comporte como un aislante, reduciendo la carga
y propiedades eléctricas del arreglo.

En las graficas 7-10 se presenta la constante dieléctrica en funcion de la frecuencia
en escala logaritmica a diferentes voltajes para cada mesofase. Se puede observar
de estos resultados que, al incrementar la frecuencia, la constante dieléctrica tiende
a decrecer para todas las mesofases. Al aumentar la frecuencia van
desapareciendo cada una de las contribuciones a la polarizacién, y por tanto, deja
de orientar los dipolos porque la velocidad con que cambia el campo eléctrico es
muy alta.

Para frecuencias muy altas, la polarizacién de este sistema liotrépico deberia ser
nula, igual a la del vacio, por lo que la tendencia de la constante dieléctrica a
decrecer era un fendbmeno teéricamente esperado, y en este estudio fue observado
experimentalmente, lo cual se representa claramente en las graficas 7-13.
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Gréfica 7. e=f(f) de la mesofase hexagonal a diferentes voltajes: 0.1V, 0.25V y 1.0V.
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Gréfica 8. e=f(f) de la mesofase hexagonal inversa a diferentes voltajes: 0.1V, 0.25V y 1.0V.
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Gréfica 9. e=f(f) de la mesofase lamelar a diferentes voltajes: 0.1V, 0.25V y 1.0V.

ORDS0 Mesofase cristalina
0.000035 -
0.000030 -
. —=—0.1V
0.000025 - —e—0.25V
I —A—10V
0.000020 -
0.000015 -
0.000010 -
0.000005 -
0.000000 - —a -
~0.000005 A ——————r——————r T ——
100 1000 10000 100000

Frecuencia (Hz)

Gréfica 10. e=f(f) de la mesofase cristalina a diferentes voltajes: 0.1V, 0.25V y 1.0V.
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En estas gréficas, nuevamente se observa que las mesofases hexagonal inversa y
lamelar presentaron los valores mayores en cuanto a capacitancia y constantes
dieléctricas en comparacion con las mesofases hexagonal y cristalina. Esto se debe
a la capacidad de movilidad idénica que tienen las primeras mesofases
mencionadas, por lo que tienen mayor tendencia a polarizarse.

Cabe sefialar, que la mesofase lamelar también cuenta con una estructura alargada
que facilita el acomodo molecular en la polarizacion. Por otro lado, una desventaja
adicional a la baja capacitancia y constante dieléctrica de la mesofase hexagonal
inversa, es la existencia de defectos cénicos focales ya que éstos podrian generar
un efecto de dispersién 4. Por lo anterior, la mesofase lamelar podria tener una
gran ventaja en cuestion de aplicaciones en arreglos electro-opticos, pues presenta
valores mas altos de capacitancia y constante dieléctrica, lo que representa una
respuesta superior a la aplicaciéon de campos eléctricos.
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Grafica 11. e=f(f), V=cte=0.1V, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y
cristalina.
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Gréfica 12. e=f(f), V=cte=0.25V, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y
cristalina.
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Gréfica 13. e=f(f), V=cte=1.0V, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y cristalina.
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A continuacion, se muestran las graficas 14 a 18, en donde se ha graficado la
constante dieléctrica en funcién del potencial aplicado para los diferentes valores
de frecuencia empleada. En todos los casos, las mejores respuestas fueron para
las mesofases lamelar y hexagonal inversa. También se puede apreciar, que a
mayor frecuencia, la diferencia entre la respuesta de las mesofases lamelar y
hexagonal inversa con respecto a la hexagonal y cristalina se hace mayor.
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Grafica 14. e=f(V), f=cte=100 Hz, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y
cristalina.
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Gréfica 15. e=f(V), f=cte=120 Hz, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y
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Gréfica 16. e=f(V), f=cte=1 KHz, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y

cristalina.
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Gréfica 17. e=f(V), f=cte=10 KHz, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y

cristalina.
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Gréfica 18. e=f(V), f=cte=100 KHz, de las mesofases hexagonal, hexagonal inversa, lamelar y
cristalina.
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Por otro lado, también se midi6 la intensidad de corriente como funcion de una

diferencia de potencial aplicado, gréfica 19.
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Grafica 19. I=f(V) de todas las mesofases hexagonal (en color negro), hexagonal inversa (en color
rojo), lamelar (en color azul) y cristalina (en color verde).

Con esta informacion, se comprob6 que la mesofase lamelar es la que presenta
una mejor respuesta en presencia de un campo eléctrico externo aplicado, ya que
los dipolos intrinsecos del sistema se orientan y hay una mayor movilidad ionica. El
comportamiento de la corriente para esta mesofase es similar a la de un
semiconductor, y llega a ser hasta tres érdenes de magnitud superior a la respuesta
de la mesofase cristalina. Esta ultima, aunque pequefia, tiene una respuesta lineal
gue puede deberse a que el arreglo molecular dentro de esta mesofase es muy
cerrado y los iones pueden llegar a difundirse sin ninguna resistencia. Finalmente,
no se observaron cambios en corriente para las mesofases hexagonales para el

intervalo de voltaje estudiado.

74



Resultados y analisis

De los resultados anteriores, se pudo observar que la conductividad de los CL
cambia segun el tipo de ordenamiento molecular. Adicionalmente, la mesofase
lamelar muestra menor resistividad al paso de corriente, y una mayor constante
dieléctrica que puede tener ventajas en aplicaciones practicas, por su buena
respuesta de polarizacion.

I\VV.4) Efectos de polarizacidn en la respuesta 6ptica

Finalmente, para completar la caracterizacion de las mesofases estudiadas se
realizé espectroscopia UV-Vis con polarizadores cruzados a cero y a noventa
grados uno con respecto al otro. Los resultados se presentan en las gréaficas 20-23.

: Mesofase Hexagonal

PolarizaciéonCeroGrados

PolarizaciéonNoventaGrados

60

40

Transmitancia (%)

20

T v T v T v T v T . T y T ’
400 500 600 700 800 900 1000

A (nm)

Grafica 20. Espectro de transmisién de la mesofase hexagonal con polarizadores cruzados a 0 y
90 grados.

En el caso de la mesofase hexagonal, gréafica 20, se observa un comportamiento
muy similar entre ambas polarizaciones. Se puede ver que para longitudes de onda
entre 450 nmy 500 nm (azul), la transmitancia es maxima, e incluso, la polarizacion
a noventa grados es ligeramente mayor. Posteriormente, viene un descenso
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abrupto de transmitancia entre los 500 nm y los 800 nm (del verde al rojo).
Finalmente, se observa un incremento en la transmitancia para polarizadores

cruzados por arriba de los 800 nm, pero una respuesta casi nula para polarizadores
paralelos.

Mesofase Hexagonal Inversa

100 PolarizacionCeroGrados
PolarizacionNoventaGrados
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400 500 600 700 800 900 1000
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Grafica 21. Espectro de transmisién de la mesofase hexagonal inversa con polarizadores cruzados
a 0y 90 grados.

En la grafica 21, se observan las curvas de transmitancia a diferentes
polarizaciones para la mesofase hexagonal inversa. A primera vista, se puede ver
un comportamiento similar a un corrimiento al rojo para la polarizacién paralela
habiendo un maximo en la transmitancia en el intervalo de 550 nm a 600 nm. A
partir de esta longitud de onda, se observa un decremento de la transmitancia que
se hace asintético después de los 800 nm. Por otro lado, usando polarizadores
cruzados, la transmitancia disminuye en el intervalo de 450 nm a 800 nm, y
posteriormente, muestra un aumento importante entre 800 nmy 900 nm. De estos
resultados, se puede observar que con polarizadores paralelos tenemos una buena
transmitancia alrededor de los 550 nm, y una maxima transmitancia para
polarizadores cruzados para los 450 nm.
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Mesofase Lamelar
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Grafica 22. Espectro de transmisién de la mesofase lamelar con polarizadores cruzados a 0 y 90
grados.

En el caso de la mesofase lamelar, grafica 22, la diferencia entre ambos angulos
de polarizacion es muy marcada. Cuando la diferencia de polarizacion es cero
grados, el paso de luz es entre 85 % y 100 % para todos los valores de longitud
de onda. En cambio, con una polarizacion a noventa grados, la transmitancia es
maxima para la zona alrededor de 450 nm, y luego disminuye hasta hacerse minima
alrededor de los 775 nm, para posteriormente aumentar por arriba del 90 %
después de los 900 nm. Esto quiere decir que para esta mesofase, tenemos una
transmitancia casi completa para toda la region del visible con polarizadores
paralelos, mientras que la regién entre 700 nm y 800 nm el paso de la luz queda
casi bloqueado usando polarizadores cruzados.
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Mesofase Cristalina
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Grafica 23. Espectro de transmisién de la mesofase cristalina con polarizadores cruzados a 0 y 90
grados.

Por ultimo, en el caso de la mesofase cristalina, grafica 23, el comportamiento de
la transmitancia es idéntico para ambos polarizadores en toda la zona del visible. A
bajas longitudes de onda la transmitancia es maxima, y baja significativamente
alrededor de los 800 nm, quedando en bajos valores de transmitancia hasta los 900
nm a partir del cual se aprecia un leve incremento de sefial. De estos resultados,
se puede ver que hay un decremento gradual desde el violeta al rojo sin importar el
estado de polarizacion. Este comportamiento puede ser debido a la simetria que
posee esta mesofase. Volviendo a MOLP, la birrenfringencia de este sistema es
visiblemente menor comparandola con las otras, lo cual también es debido
posiblemente a la simetria de esta estructura.

De los resultados anteriores, las mesofases lamelar y hexagonal inversa presentan
cambios muy notorios en sus espectros de transmitancia debido a que, como se
observo al estudiar sus propiedades dieléctricas, estas mesofases poseen menos
rigidez que las otras, por lo que son mas faciles de polarizar. Las mesofases
hexagonal y cristalina son mas rigidas y simétricas.

De acuerdo a este estudio, la mesofase lamelar se adecua mas a las necesidades
de las aplicaciones electro-6pticas, ya que presenta una mayor O menor
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transmitancia a la aplicacién de un campo eléctrico dependiendo de la direccion de
polarizacion de los filtros. Como resultados, se tiene un comportamiento muy
definido para los estados claro y oscuro en toda la region del visible.

Por otro lado, en las cuatro mesofases se presenta la misma absorcion pronunciada
alrededor de los 750 nm, aproximadamente, que pertenece al inicio del rango de la
radiacion infrarroja. Este dato nos podria dar informacion del uso que se le puede
dar a estos sistemas. En particular, podrian emplearse en ventanas inteligentes ya
gue en muchas aplicaciones de este tipo se busca que la ventana sea selectiva en
cuanto al intervalo de radiacién proveniente del sol, que puede absorber o
transmitir.
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CAPITULO V

CONCLUSIONES

Se trabaj6é con el sistema ternario compuesto por CTAB/Agua/Decanol, el cual
mostro propiedades liquido cristalinas en funcion de la relacion de concentraciones
empleadas. Se obtuvieron las mesofases liotropicas hexagonal, hexagonal inversa,
lamelar y cristalina. Con MOLP se estudiaron las propiedades Opticas de cada
mesofase, las cuales presentan birrefringencia y diferentes texturas épticas. Las
mesofases estudiadas mostraron las texturas opticas caracteristicas de cada una
de sus estructuras.

Se estudio la morfologia de las mesofases por medio de SEM. Se observo que la
estructura de cada muestra, a pesar de constituirse de los mismos componentes
presenta cambios importantes y caracteristicos de cada mesofase. Lo anterior, no
solo nos permitié concluir que se obtuvieron las mesofases esperadas, sino
ademas, que el uso de un secador de punto critico para tratar este tipo de
materiales es una buena opcion, ya que si es posible conservar la morfologia
original del CL aun después de remover el agua del sistema.

Se realiz6 también un analisis termoanalitico de cada mesofase con lo que se logré
describir su comportamiento térmico. Empleando TGA, se determind la temperatura
en la cual hay una pérdida significativa de agua, y por tanto, la temperatura a la que
se pierde la estructura de la mesofase, siendo que se trata de un CL liotropico.

Mediante estudios con DSC, se determinaron los intervalos de temperatura en los
gue ocurre una transformacion estructural para cada mesofase. Con ello, se
determind el intervalo de temperatura en el que cada una de las mesofases
formadas es estable.

Por otra parte, se logré conocer la respuesta de capacitancia y conductividad
eléctrica en funcion de cambios en el voltaje aplicado en un disefio de condensador
eléctrico simple. Bajo la influencia de un campo eléctrico externo, se obtuvieron
valores de capacitancia similares a los reportados en CL termotrépicos.

Las moléculas de surfactante y cosurfactante empleadas no poseen dipolos
intrinsecos pero si una carga neta en la parte polar del surfactante CTAB después
de hidratarse, entonces, existe una cantidad importante de agua y contraiones en
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las mesofases formadas. Por lo anterior, el campo eléctrico promueve un
reacomodo de dipolos, y al mismo tiempo, una movilidad de iones que contribuyen
a incrementar la carga eléctrica y conductividad de los sistemas. De las mesofases
estudiadas, se observo que la lamelar presenta no solo una intensidad de corriente
eléctrica mayor dentro del medio, sino también, un valor de constante dieléctrica
mas grande hasta 3 6rdenes de magnitud mayor, en comparaciéon con las demas
mesofases. Lo anterior, como consecuencia a su alta polarizabilidad y movilidad
iGnica.

Se estudiaron los espectros de transmitancia éptica empleando la técnica de
espectroscopia UV-Vis. De los resultados obtenidos, la mesofase lamelar presenté
mejores resultados debido a que en su espectro de transmitancia se observan
cambios importantes dependiendo del estado de polarizacién del arreglo. Esto es,
para polarizadores paralelos la transmitancia fue méaxima, mientras que al colocar
polarizadores cruzados ésta se hace minima. Este resultado puede dar lugar a
posibles aplicaciones en donde se requieren estados tipo “encendido”/’apagado”.

Finalmente, es bien sabido que los CL presentan numerosas aplicaciones, siendo
los de tipo termotropico los mas estudiados por sus usos en dispositivos electro-
opticos. Por otro lado, los CL liotropicos en comparacion con los termotropicos han
sido menos estudiados, y sus aplicaciones han sido mas limitadas, ya que sus
mesofases pueden ser estructuralmente mas complejas. Sin embargo, como
hemos visto en el presente trabajo, los CL liotrépicos pueden mostrar propiedades
muy similares a los termotropicos, por lo que el campo de estudio de estos sistemas
también podria tener usos importantes en arreglos electro-6pticos. Para ello, se
requiere de una mayor cantidad de estudios para entender mejor sus propiedades
fisicoquimicas, y asi, poder incrementar sus aplicaciones.
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