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RESUMO

A viajem de estudo realizada para a Universidade Federal de Uberlandia (UFU) teve
como objetivos principais a realizagdo das analises de microscopia eletrbnica de
varredura (MEV), microscopia de for¢ga atdmica (MFA), espectroscopia Raman e
espectroscopia no infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) e
espectroscopia por energia dispersiva (EDS), assim como promover a integragao
entre os grupos de pesquisa das duas universidades, UFU e UNILA. Durante a viajem
foram discutidas as metodologias de sintese de éxido de zinco (ZnO), puro e dopado
com ions eurodpio (Eu*®), com o grupo de pesquisa “Desenvolvimento de Materiais
Inorgéanicos com Terras Raras” (DeMITeR) e foram apresentadas as células solares
sensibilizadas por corante (CSSC) desenvolvidas na UNILA, que foram o tema do
TCC. A partir do ZnO sintetizado foram preparadas emulsdes para a confecgéo de
fotoanodos, que posteriormente foram integrados a protoétipos, em escala laboratorial,
de CSSC. A caracterizacdo morfolégica dos fotodnodos foi realizada a partir de
imagens de microscopia eletrénica de varredura, onde observou-se que a adi¢céo de
oxido de eurdpio (Eu203) e de liquido ibnico promoveram alteragdes no tamanho e no
formato das particulas, evidenciando um campo de estudo a ser explorado.
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1 INTRODUGAO

O objetivo central do TCC desenvolvido foi a sintese de éxido de zinco (ZnO)
de diferentes morfologias e sua aplicacdo como fotoanodo em células solares
sensibilizadas por corante (CSSC). Portanto, foi realizada a viajem de estudo para

Uberlandia, ja que existe um grupo de pesquisa na Universidade Federal de

'Egressa do Curso de Eng. Quimica - ILATIT — UNILA; bolsista IC-FA. E-mail:
jh.bernardi.2016@aluno.unila.edu.br;
2Docente do 1Q — UFU. Colaborador (Pesquisador). E-mail: jeffersonferrari@ufu.br;

3Docente do CICN/ILACVN - UNILA. Colaboradora (Pesquisadora). E-mail:
janine.botton@unila.edu.br;
“Docente  do CICN/ILACVN - UNILA. Orientador de bolsista IC-UNILA. E-mail:

marcio.goes@unila.edu.br.




Il SIEPE
395

Uberlandia (UFU) que também trabalha na tematica da sintese de ZnO, chamado
“‘Desenvolvimento de Materiais Inorganicos com Terras Raras” (DeMITeR).

A principal diferenga entre os trabalhos desenvolvidos é que o grupo DeMITeR
aplica o ZnO para a producao de materiais fotoluminescentes e, para tanto, utiliza
terras raras para a dopagem do mesmo, ja que em sua forma pura o ZnO nao tem
propriedades fotoluminescentes. No caso das CSSC'’s, o estudo de morfologia e da
estrutura cristalina do ZnO aplicado nos fotoanodos € de suma importancia para
maximizar a eficiéncia desses dispositivos (FAN; YU; HO, 2017). A partir das frentes
de pesquisa de ambos os trabalhos e de discussdes prévias realizadas entre os
grupos de pesquisa da UFU e da UNILA, foi sugerida como alternativa para a
confecgdo de fotoanodos a utilizagdo de ZnO dopado com ions eurdpio (Eu*?®), ja que
o ion de terra rara promove a conversao da radiacao ultravioleta e infravermelho em
emissoes de luz visivel, por meio dos processos de upconvertion e downconvertion,
conferindo maior estabilidade no sistema fotodnodos/eletrélito das CSSC (YAO et al,
2015; YAO et al, 2016).

2 METODOLOGIA

A parte da sintese do 6xido de Zinco foi feita na UNILA. Esse processo de
sintese foi adaptado da metodologia proposta por Cheng & Samulski (2004). Os
precursores usados foram o acetato de zinco e o hidréxido de sddio (NaOH), ambos
em solucdes de etanol, de 0,1 M e 0,5 M, respectivamente, e o liquido idnico (LI), TEA-
PS.BF4, sintetizado pelo grupo de pesquisa de acordo com a metodologia descrita por
Arguello et al (2019). A sintese do o6xido de zinco foi feita em um reator de
politetrafluoretileno, acoplado a uma autoclave de ago inoxidavel. As temperaturas de
reacao foram de 150 e 180 °C. Nas amostras com LI, sua concentragdo variou de 5 a
15 % (m/m, em relagdo a massa de acetato de zinco). O pé obtido foi lavado com agua
destilada e etanol e depois calcinado até 440 °C.

De forma semelhante ao ZnO puro, a metodologia de dopagem com ions
europio foi adaptada de Aneesh e Jayaraj (2010). Os precursores usados também
foram o acetato de zinco e o hidréxido de sédio, ambos em solugdes de etanol, de 0,1
M e 0,5 M, respectivamente, o LI TEA-PS.BF4, e o oxido de eurdpio Il (Eu203),
fornecido pelo grupo de pesquisa DeMITeR. O Eu20s3 foi adicionado a solugao de
acetato de zinco e a mistura submetida a agitagdo magnética durante uma hora. Apés

a agitacéo, adicionou-se a solugdo de NaOH e a mistura foi submetida a agitagao
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magnética novamente, desta vez por 20 minutos. A sintese do ZnO foi feita em um
reator de politetrafluoretilieno, acoplado a uma autoclave de acgo inoxidavel. A
temperatura de reacio foi de 180 °C durante 55 horas e o Eu203 foi adicionado a fim
de obter uma fragdo molar em relagao ao zinco de 5%.

Ao todo foram preparadas seis amostras na forma de p6: Z150 (ZnO sintetizado
a 150 °C), 215005 (ZnO sintetizado a 150 °C com 5% de LI), Z15015 (ZnO sintetizado
a 150 °C com 5% de LI), 2180 (ZnO sintetizado a 180 °C), Z18005 (ZnO sintetizado a
180 °C com 5% de LI), Z18015 (ZnO sintetizado a 180 °C com 15% de LI), ZEO (ZnO
dopado com Eu®* sintetizado a 180 °C) e ZE05 (ZnO dopado com Eu*? sintetizado a
180 °C com 5% de LlI)

A morfologia dos materiais sintetizados foi analisada por microscopia eletrénica
de varredura usando o microscopio Tescan, modelo Vega 3 LMU, localizado na
Universidade Federal de Uberlandia (UFU).

3 RESULTADOS

Na viajem de estudo foram realizadas analises de microscopia de forga atbmica
(MFA), microscopia eletrbnica de varredura (MEV), espectroscopia Raman,
espectroscopia por energia dispersiva (EDS) e espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR), todas confirmando a obten¢do do 6xido de zinco.

Nas imagens de microscopia eletrénica de varredura das amostras de ZnO
puros observou-se que a amostra Z180 (sintetizada a 180 °C sem LI) apresentou
estruturas de formato hexagonal com diferentes tamanhos, variando entre agulhas e
bastdes. Ao adicionar 5 % (m/m) de liquido ibnico, a amostra Z1805 apresentou uma
mistura de morfologias (“agulhas” e particulas esféricas) e ao adicionar 15 % (m/m)
de liquido ibnico a amostra Z18015 apresentou particulas esféricas de tamanhos
variados.

Ja nas amostras sintetizadas a 150 °C, Z150, 215005, Z15015, ndo foram
observadas alteracbes no formato das particulas com a adigdo de LI, todas
apresentaram morfologia de bastdes. Entretanto o tamanho médio das particulas foi
nas amostras com LI foi ligeiramente maior. Quando comparado com a amostra
sintetizada 180 °C sem LI observa-se uma diferenca consideravel no tamanho dos
bastbes, o que ja era esperado, pois a temperatura fornece energia para o crescimento
dos cristais (FAN, YU, HO, 2017).
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Figura 1 - Imagens de MEV das amostras (a) Z180, (b) Z18005 e (c) Z18015.
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Figura 2 - Imagens de MEV das amostras (a) Z150, (b) Z15005 e (c) Z15015.

De forma similar as amostras sintetizadas a 150 °C, nas amostras onde foi
adicionado 6xido de eurdpio Il ndo foram observadas alteragdes na morfologia com a
adicdo de LI. Entretanto o tamanho médio das particulas € muito menor quando
comparado as amostras de ZnO puro, inclusive é dificil definir o formato das particulas
com a resolugao das imagens obtidas.
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Figura 3- Imagens de MEV das amostras (a) ZEO e (b) ZE05.
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Segundo Gratzel (2001) os fotoanodos devem apresentar particulas entre 1 e
80 nm, a fim de obter melhores eficiéncias em conversao de energia solar em CSSC.
Portanto, espera-se que os fotoanodos preparados com os pés sintetizados a 150 °C
e os com adicao de oxido de eurdpio Il apresentem melhores eficiéncias quando

aplicados nas CSSC.

4 CONCLUSOES

A viajem de estudo foi muito enriquecedora, sendo finalizada com um seminario
ministrado pela autora onde foi apresentado mais sobre o trabalho desenvolvido na
UNILA e abrindo oportunidades para novas parcerias entre as universidades. Os
resultados obtidos apresentaram a influéncia do LI e da adigéo de ions Eu*3, que pode
contribuir para aumentar a eficiéncia de CSSC. Como conclusdo, o TCC foi

apresentado e avaliado, obtendo como nota final 9,8.
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