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1 INTRODUGAO

As células solares de Perovskita (CSPs) demonstra um grande potencial para
aplicacao em dispositivos fotovoltaicos, sendo que a eficiéncia de conversao de ener-
gia desses dispositivos supera, em apenas 5 anos, os 22 % (NREL, 2017). A principal
inovacgao nessa tecnologia, estd em um dos componentes de sua estrutura, a camada
absorvedora de Perovskita, (p.e., 0 CH3sNHsPbls). Ha diversas rotas de sintese deste
material descritas na literatura, sendo a mais usual é da reagao entre o iodeto de
metilamdnio (CH3NHzsl) e o iodeto de chumbo (Pbl2) que, por sua vez, a reagao entre
ambos para obtencao da fase perovskita ndo é trivial, em fungao principalmente de
sua instabilidade. No presente trabalho, diferentes rotas de sinteses foram realizadas
objetivando chegar em um material com estrutura adequada para aplicagdo como fo-
toanodo nas células solares.

2 METODOLOGIA

Todos os reagentes utilizados no experimento apresentam alta pureza. Inicial-
mente, o iodeto de metilaménio (MAI, sigla em inglés para Methylammonium iodide)
foi preparado a partir da reagao acido-base entre a metilamina (CHsNH3) e o acido
iodidrico (HI). Quantidades isomolares destes compostos foram adicionados em um
baldo de fundo redondo de trés vias, onde um fluxo constante de nitrogénio (N2) foi
passado. Em seguida, os reagentes foram misturados gota-a-gota, logo apds, o balao
teve suas vias tampadas e o fluxo de Nz interrompido. O bal&o foi levado a um banho
de gelo por 2h, e sob agitagcdo. Apos esse periodo, o baldo foi aberto e a solugéo de
cor escura obtida foi evaporada a 50 °C por 1 hora. Entao o produto de fundo foi lavado
cinco vezes com éter etilico e centrifugado para recuperacéo do solido de cor amare-
lado. Em seguida, o produto foi seco a 60 °C em um frasco reator, onde foi inserido



uma valvula para sucgao dos vapores gerados, criando um vacuo parcial e diminuindo
a quantidade de umidade no mesmo. Foram feitas evaporacdes nesse sistema e em
atmosfera ambiente para se avaliar as influéncias dos gases atmosféricos durante a
secagem.

Entdo, uma quantidade estequiométrica do MAI (sintetizado na etapa anterior)
e de lodeto de Chumbo foram masserados em um cadinho de agata por 30 minutos.
Ap0s total homogeneizagao dos pos, a mistura foi levada a um moinho de bolas, onde
foram mesclados, com pausas para homogeneizagao da amostra e medidas de Difra-
¢cao de Raio X (DRX) para acompanhar a evolugao da reagao foram realizadas. Os
dados de DRX para as amostras foram coletados no difratdmetro PANalytical (Em-
pyrean), de 20 a 80° (20), varredura continua, radiacdo de cobre (ka1 = 1,5405A, Ako2
= 1,5444A, Ik.1/lka2 = 0,5), fendas de divergéncia = 0,5 mm e recepgéo = 0,30 mm,
poténcia no tubo dada por 40 kV X 40 mA.

3 FUNDAMENTAGAO TEORICA

As CSPs sao conhecidas como células solares de 32 geragao, e se diferem das
demais pela sua arquitetura, onde uma camada do material absorvedor de luz,
Perovskita (neste caso o orgéanico-inorganico CH3sNHsPbls), € colocado entre uma
camada transportadora de elétrons (normalmente um semicondutor como o TiOz2), e
uma camada transportadora de vacancias (usualmente CuSCN ou Spiro-OMeTAD).
Sobre a camada do transportador de vacancias, é colocado um contra eletrodo como
Au ou Pt, com uma fungao catalitica para acelerar as trocas eletrénicas. O principio
dessa célula baseia-se na absorgao da luz solar pela Perovskita e posterior separagao
e transporte das cargas geradas. Assim, a compreensdo dos mecanismos que rege o
funcionamento das células solares de estado de Perovskita €, entdo, de importancia
fundamental e acessivel por meio de técnicas de caracterizacdo dos materiais e
dispositivos (FERNANDES, 2015).

O aspecto mais marcante desses dispositivos € sua elevada tensao de circuito
aberto, sendo essa, a tensdo maxima que uma célula pode gerar. Nas células fotoe-
letroquimicas convencionais, uma parte dos fétons de mais baixa energia séo absor-
vidos, mas nao possuem energia suficiente para elevar um elétron de sua banda de
valéncia para banda de conducéo, devido ao grande tamanho de sua banda de GAP,
que é a distancia entre os orbitais HOMO e LUMO. Entretanto, problemas relaciona-
dos a sua estabilidade precisam ser otimizadas para uma aplicacao efetiva do dispo-
sitivo. Quando exposta a humidade, oxigénio, radiagdo UV e temperatura a longo
prazo, as CSPs podem se degradar. Além disso, na literatura séo relatados dispositi-
vOs com areas muito pequenas, em torno de 0,1 cm?, devido a dificuldade da produgao
de grandes filmes continuos e uniformes de Perovskitas. A falta de uniformidade na
camada da Perovskita leva a significativas perdas de eficiéncia, que dificulta a imple-
mentacao e producdo em larga escala de dispositivos com esse tipo de tecnologia.
(YANG et al, 2015).



4 RESULTADOS

Na Figura 1 podemos observar os difratogramas de DRX dos p6s de MAI
sintetizado, em atmosfera ambiente (a) e controlada (b). Comparando a posi¢ao dos
picos e suas intensidades relativas com as medidas apresentadas no trabalho de Liu
(2015), et al, podemos concluir que a fase pretendida do MAI foi obtida. A diferenga
de ambiente durante a sintese promoveu reducao de fases secundarias.
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Figura 1. Difratograma de DRX do (*) Iodeto de metilaménio em diferentes ambientes de secagem. Em (a)
em atmosfera ambiente e em (b) com controle de humidade

Apos comprovar a eficacia da sintese do MAI, a etapa subsequente foi
realizada, de forma sintetizar o CHsNHzPbls.
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Figura 2. Difratogramas de DRX para o CH3:NH3Pbl3, em diferentes tempos de moagem. (a) 17,5h e (b) 34h.




Na Figura 2 mostra o difratograma de DRX do mesmo material obtido apos a
variagao de 17 horas (Fig. 2a) e 34 horas (Fig. 2b) de moagem. Pode-se observar
(Fig. 2) que apos 34 horas de moagem ha uma redugdo significativa de fases
secundarias. De acordo como trabalho de Liu, et. al. (2015) os picos observados na
Figura 2b esta de acordo com a formagao do CHsNH3Pbls.

5 CONCLUSOES

Os resultados obtidos, mostram que mesmo com as adaptacgdes realizadas, os
materiais sintetizados neste trabalho apresentam as fases desejadas. Nos
difratogramas de DRX do MAI, observamos que ao realizar a secagem em atmosfera
controlada ha os picos da fase e sem fases secundarias. Da mesma forma, a
Perovskita CH3sNHsPbls foi obtida, apesar de ser um material bastante instavel, com
bastante semelhanca ao descrito na literatura bem como, relativa estabilidade por ndo
se deteriorar durante o armazenamento.
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