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En este trabajo se presentaliiatesis y caracteriza@n de los compuestos ternariosQeSg y Cu.GeTeg. Las muestras fueron sintetizadas
utilizando la écnica de fugin directa. El aalisis qumico (EDX) permitd establecer las relaciones estequétmcas 2:1:3 para ambos
compuestos. El dlisis termo-diferencial (ATD) muestra la existencia de una fasea que funde a 765C para el CuGeSg y de una

fase principal que funde a 50€ para el CuGeTe. En esteiltimo compuesto tambn se detecta una fase secundaria a°57ero con

un area de pico menor del 5% dalea total. El aalisis por difracadn de rayos-X indica que ambos compuestos cristalizan en el sistema
ortorrombico con grupo espacial Imm2 y panetros de celda unidaal= 11.8616(3)A, b = 3.9525(1)A, ¢ = 5.4879(1)A, V = 257.29(1)A>

para CuGeSa, y a= 12.6406(6)A, b=4.2115(2)4, c=5.9261(2)4, V = 315.48(2)A? para CuGeTe.

Descriptores: Semiconductores; afisis £rmico; difraccdn de rayos-X en muestras policristalinas.

This work reports the synthesis and characterization of the ternary compoun@e8a and CuGeTeg. Both samples were synthesi-

zed by using the direct fusion technique. The chemical analysis (EDX) confirmed the 2:1:3 stoichiometric ratio for both compounds. The
thermal differential analysis (ATD) showed the existence of a single phase fdB&3g that melts at 765C, and a principal phase for
Cuw,GeTe that melts at 504 C. In the last compound, a second transition at 367is also observed but with a peak area of less than

5% of total area, approximately. The X-ray powder diffraction analysis indicated that both compounds crystallize in the orthorhombic
space group Immz2, with unit cell parameteas: 11.8616(3)A, b = 3.9525(1)A, ¢=5.4879(1)A, V = 257.29(1)A® for Cu,GeSe, and
a=12.6406(6), b=4.2115(2)A, c=5.9261(2)A, V= 315.48(2)A® for Cl,GeTe;.
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1. Introducdon 2. Procedimienb experimental

El estudio estructural yetmico de los compuestos ternarios Los compuestos fueron sintetizados pordnsilirecta de sus
pertenecientes a la familia GiGe-VI; es interesante, debi- elementos constituyentes (componentes de alta pureza mayor
do principalmente a que presentan potenciales aplicacione® 3N), pesados en relaciones esteq@iitas apropiadas,
como dispositivos fotovoltaicos y acushpticos en el in- dentro de apsulas de cuarzo selladas alieadstas apsu-
frarrojo cercano [1-7]. Estos materiales poseen bajos puras se sometieron previamente abjisis para evitar que los

tos de fusbn, los cuales disminuyen en la medida que elcomponentes puros reaccionaran con el cuarzo. En la prime-
nimero abmico, el peso @mico y el radio del adin aumen-  ra etapa, el proceso de fasi se llew a cabo dentro de un
tan. El compuesto GGeS;, estudiado por difractomé&rde  horno (en posidn vertical) calentado a réam de 60°C /h,
cristal inico [2], cristaliza en el sistema monogto y fun-  hasta alcanzar 90%C. Luego los compuestos se mantuvie-
de a una temperatura mayor que los 850El compuesto ron a esa temperatura por espacio de 276 horas. Finalmente,
Cu,GeSg, igualmente caracterizado p@chicas de mono- las muestras fueron enfriadas hasta temperatura ambiente a
cristal, se ha reportado en una estructura dstobica [3]. razdn 6 C/h durante 50 h para el §BeTg, y a radn de

En cuanto a su punto de fési, diversos estudios reportan 30 C/h por espacio de 20 horas para eLGeSg. La ho-

que funde a 760C [4], 788 C [5], 765°C [6] y 780°C [7]. mogeneidad de los lingotes se corrdbonediante aalisis

Para el CyGeTe;, solo se encuentra reportado en la literatu-quimicos con EDX realizados en varias porciones del mismo.
ra un trabajo realizado con pelilas fotogaficas tomadas en La muestra de Gi5eSg exhikia un color gris oscuro, mien-
una émara de Debye-Scherrer, que atribuye a este compuesas que la de Gi5eTe teria un color gris claro. Adeas,

to una simefia tetragonal [8]. A diferencia de los otros dos las muestras mostraron excelentes propiedadegnitets, ya
miembros de la familia, para el @3eTg no se hareportado que se pudieron cortar earhinas muy delgadas, aptas para
estudio &rmico alguno. Con el pr@sito de establecer algu- realizar las medida@pticas. El aalisis qumico semicuanti-

nas relaciones estructurales en la familia@Ge-VI3, en este  tativo se realid en varias muestras pulidas, utilizando un Mi-
trabajo se presenta lansesis, el aalisis qumico y termico, cros®pio SEM Hitachi S-2500. El aalisis €rmico diferen-

y la caracterizaéin estructural de los compuestos ternarioscial (DTA) se midd en un instrumento Perkin-Elmer TGA-7.
Cw,GeSg y Cu,GeTs. Los datos de difracon de muestras policristalinas se obtu-
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vieron en un difraémetro Siemens D5005, utiindose ra- y a=12.643(5)A, b=4.220(1)A, ¢=5.930(1)A, para
diacion filtrada Cuk, ()\:1.54059&) con el tubo de rayos-X Cu,GeSg y Cu,GeTe, respectivamente. Ambos compues-
a 30 kV y 15 mA. Los datos se colectaron en el intervalotos cristalizan en el sistema ortombico con grupo espacial
de 10-100 en &, con un intervalo de pasos de 02un  Imm2 en concordancia con lo reportado por Raghal. [3]
tiempo de conteo de 45 segundos por paso. para el compuesto GGeSg. Para el compuesto GGeTe,

es posible construir una celda tetragonal corapetros de
celda unidada = 5.957(8)A y ¢ = 5.928(10)A. Esta cel-

da, que concuerda con la encontrada por Rivet [8], es una
En las Tablas | y Il se muestran el porcentajensico y las ~ Sub-celda tetragonal, relacionada con la celda drtobi-
relaciones estequiogiricas obtenidas para tres regiones di-ca aplicando la transformami: a, = 3y/2/2a;, b, = /212 &,
ferentes de los compuestos estudiados, con valores prom@-= Ct, V¢ = 3V,/2. En este mismo pdin, se observaron dos
dios Cu:1.814£0.9 %), Ge:1.05£0.9 %), Se:3.1441.0%), picos de muy baja intensidad (27°69 29.80° en 2) que
para el CuGeSg; Cu:1.98 (1.0%), Ge:1.34 £0.9%), pueden atribuirse a la segunda fase identificada en el ATD,
Te:2.68 (1.0 %), para el C4GeTe,. Esto corresponde a la aungue por estar en tan poca propanano se logd identifi-
relacbn esperada 2:1:3 para ambos compuestos. Las curvas! y no se inclug en el refinamiento final. Con el progito
obtenidas del alisis €rmico se muestran en la Fig 1. Pa- de refinar las estructuras de ambos compuestos en el grupo
ra el CuGeSg se observa un pico bien definido (765 espacial Imm2, se reabzun estudio por el gtodo de Riet-
que Corresponde a su punto de fursi Este valor concuer- Veld [11]. Para este refinamiento se ubilizomo modelo ini-

da bien con los reportados previamente [4, 6]. El termogracial las posiciones atnicas reportadas por Pagtat al. [3].

ma del CuGeTe presenta un pico bien definido que in- En las Fig. 2 y 3 se muestran lasaficas finales del re-
dica el punto de fusin para esta fase (50@), y un pi- finamiento Rietveld para ambos compuestos. Losupar

co muy poco intenso (35T), atribuido a la presencia en tros de las celdas unitarias obtenidos Iuego del refinamiento
trazas de una segunda fase no identificada. El indexado déeron:a=11. 8616(3)A b=3.9525(1)A, c=5. 4879(1)A

los patrones de difracmh de rayos-X en muestras policris- Y V = 257. 29(1)A3 para el CyGeSg y a=12. 6406(6)A
talinas se realiz utilizando el programa DICVOLO1 [9]. b=4.2115(24, ¢=5.9261(2Q y V =315.48(2)A* para
Utilizando el programa de refinamiento poimimos cua- €l Cl.GeTe, con figuras de @rito: R, =6.0, R,, =7.8,
drados NBS*AIDS [10] se obtuvieron gametros de celda Resp =5.0 Y R, =83, R,, =10.9, R,, = 7.3, respectiva-
mejoradosa = 11.865(3)A, b=3.949(1)A, c=5.490(1)A  mente.

3. Resultades ydiscusiones

TABLA |. Analisis qumico del compuesto GiGeSeg

Elemento Redin superior Regin central Redin inferior
%Atom Esteq error % %/Am Esteq error % %Am Esteq error %

Cu 30.49 1.829 0.9 29.65 1.779 0.9 30.16 1.809 0.9
Ge 17.45 1.047 0.9 17.39 1.043 0.9 17.79 1.067 0.9
Se 52.06 3.124 1.0 52.97 3.178 1.0 52.06 3.124 1.0
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FIGURA 1. Andlisis €rmico diferencial de los compuestos:@eSg y Cu,GeTe.
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TABLA Il. Analisis qumico del compuesto GeTg

Elemento Redin superior Regin central Redin inferior
%Atom Esteq error % %Am Esteq Error % %Atm Esteq error %
Cu 33.16 1.990 1.0 31.76 1.906 1.0 34.10 2.046 1.0
Ge 21.95 1.317 0.9 24.22 1.453 0.9 21.02 1.261 0.9
Te 44.89 2.693 1.0 44.01 2.641 1.0 44.88 2.693 1.0
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FIGURA 2. Gréfica del refinamiento final Rietveld para el compues- FIGURA 3. Giafica del refinamiento final Rietveld para el compues-

tos CupGeSe.

4. Conclusiones

Los compuestos semiconductores,GaSg y Cu,GeTeg;,
sintetizados por fuén directa, exhiben una estequionnetr
acorde con la esperada (2:1:3). El compuestg3asg fun-
de a unatemperatura de 765 El compuesto CiGeTeg fun-
de a una temperatura de 5@ Ambos compuestos pueden

tos CuGeTs;..

considerarse isoestructurales dado que cristalizan en el siste-
ma ortorbmbico con grupo espacial Immz2.
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