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1. INTRODUCAO

Nesse trabalho, nos dedicamos ao estudo no composto titanato de estroncio
(SrTi03 ou STO), pertencente ao grupo das perovskitas, que sdo conhecidas
como estruturas ABO3 como reportado por OKAMOTO,; SUZUKI (2014) ,Figura
01, sendo A um cation conhecido como modificador de rede e B normalmente um
cation metalico, designado como formador de rede, recoberto com sulfeto de
zinco (ZnS), com a intengcdo de melhorar as propriedades Opticas do STO e(ou)
do ZnS, no que se refere a absorcdo Optica de fotons provenientes da radiacao
luminosa solar a fim de obter energia fotovoltaica.
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Figura 01: Estrutura Cubica do Titanato de Estréncio

O Titanato de estroncio é um Oxido tipo-perovskita paraelétrico, que
recentemente tem atraido bastante atengdo devido a suas excelentes
propriedades dielétrica, fotoelétricas e Oticas. O titanato de estrdncio também
pertence a classe dos semicondutores com gap tipicamente direto da ordem de
3.2 eV[2], MOREIRA (2010).

O sulfeto de zinco é um importante semicondutor com um band gap direto da
ordem de 3.7 eV, EFRACIO 2015, e tem atraido o interesse de pesquisas devido
a sua variedade de aplicacdes, tais como revestimento Optico, modulador eletro-
optico, fotocondutores, sensores Opticos, foésforos, refletor, filtro dielétrico, janelas,
a tela de emissédo de campo e outros matérias emissores de luz.

Materiais de estruturas perovskitas sdao amplamente estudados devido as
suas propriedades favoraveis na aplicacdo tecnolégica, como fotoluminescéncia,
piezoeletricidade, ferroeletricidade, magnetorresisténcia dentre outras. Além
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disso, as perovskitas podem ser obtidas por diversos métodos de sintese
inclusive pelo método hidrotérmico assistido por microondas (HAM), como
reportado por MARIO et al. 2008.

As reacOes hidrotérmicas vém apontando vantagens na sintese de
ceramicas avangcadas como a obtencdo de fases puras sob temperatura de até
240°C, além do controle preciso sobre varios fatores envolvidos na sintese como
concentracdes de cétions, pH e contra ions presentes no meio reacional. Por
outro lado, os tempos podem variar entre 1min e uma dezena de horas. As
sinteses preparadas com o método HAM tem vantagens como reducéo de custos
(tempo e energia) de processamento, maior cinética de cristalizacdo, melhor
qualidade de producao, formacdo de novos matérias e produtos, caracteristicas
que fazem da rota hidrotermal assistida por microondas um método promissor
para obtencdo de matérias nanoestruturados também reportado por MARIO et al
2008. Estas sinteses sao submetidas a um aquecimento mais homogéneo o que
minimiza consideravelmente o gradiente de temperatura. Com isso as particulas
sdo nucleadas de forma igualitaria e crescem uniformemente, resultando em
particulas de tamanho uniforme.

2. METODOLOGIA

Foram realizadas sinteses do STO usando o método HAM, inicialmente foi
preparada uma solugédo de 0,001 mols de cloreto de estroncio em 50 mL de H20
destilada com 0,001 mols de Isopropoxido de Titanio gotejado com uma pipeta de
precisdo nesta solucdo, uma segunda solucdo de 0,030 mols de hidréxido de
potassio foi em 50 mL de H20, a temperatura da H20 destilada foi elevada a uma
temperatura de aproximadamente 100°C logo ap6s foi diminuido a temperatura da
mesma, utilizando um fluxo de N2 para evitar a formacado de carbonatos de
estroncio . Apds agitacdo e homogeneizacdo da solucdo, a mesma foi transferida
a célula reacional que foi levada ao microondas operando a 2,45GHz com
poténcia maxima de 800W . O Processo HAM foi realizado a 140°C por 30 mim, a
solucdo resultante foi lavada por centrifugacdo a 3500 rpms com &agua destilada
por diversas vezes até se obter um solucdo neutra (pH = 7), ap0s isso colocou-se
a amostra para secar a uma temperatura aproximada de 80 graus por 24h. O
procedimento experimental para a etapa de recobrimento do STO com o ZnS foi
realizado de acordo com os trabalhos recentes de CRISTIANE 2011.
Primeiramente foi dispersado em solugdo de H20 destilada 0,003 mols de STO
em 50mL H20O obtido na etapa anterior. Essa solucdo foi ultrassonicada por 10
min, para auxiliar na homogeneizacdo do pd no solvente. Posteriormente,
separadamente, outra solucdo foi preparada através da dissolugdo de 0,006 mols
de touréia em 25mL de H20 destilada e em uma terceira solucédo, dissolveu-se
0,003 mols de acetato de zinco em 25mL H20O destilada. Sob agitacdo, as 3
solu¢des foram misturadas e transferidas para a célula

reacional a 140°C por 30min. O material resultante foi novamente lavado por
centrifugacao e seco em estufa por 24 h.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na primeira etapa deste projeto as amostras foram sintetizadas como citado
na metodologia e mandado para a caracterizagdo. Verificamos a composicéo,
qualidade, parametros de rede, orientacdo, defeitos e tensdo do STO e do
STO@ZnS atraves da Difracdo de Raio X (DRX), analisando o difratograma
apresentado na Figura 2, verificamos a formagdo da estrutura Cubica do STO,
porém, também pode-se verificar a formacdo de carbonato de estréncio, para
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tentar eliminar este segundo, aprimoramos a técnica de sintese elevando a
temperatura da H20 destilada a aproximadamente 100°C e depois diminuindo-a
até aproximadamente 25°C com um fluxo de N2 como citado na metodologia, o
difratograma do STO@ZnS apresentado na Figura 3, mostra também que o STO
usado para sintese do core-shell tem uma estrutura Cubica e neste ndo foi
encontrado niveis relevantes de Carbonato de Estroncio, porém o STO que foi
recoberto pelo ZnS ndo é o mesmo apresentado na Figura 2. O STO utilizado
para o recobrimento é referente ao otimizado com pré-aquecimento e fluxo de N2.
Este resultado mostra eficiencia do processo na obtencdo dos compostos puros.
Através da Microscopia Eletrbnica de Varredura (MEV) podemos analisar que a
forma obtida para a particula do STO foi esférica e suas dimensbes sé&o
nanométricas, Figura 4. Ainda deverdo ser feitas medidas de Espectroscopia de
absorcdo na regido do ultravioleta-visivel (UV-Vis) para a compreensdo da
estrutura de bandas eletronicas do solido, a Espectroscopia de espalhamento
Raman, a qual fornecera importantes informacfes para a complementacdo do
estudo das mudancas estruturais no material, ela € sensivel a ordem de curto
alcance, aproximadamente 5 células unitarias, por ultimo a Espectroscopia de
Fluorescéncia de raios X de energia dispersiva (EDX) € uma técnica nao
destrutiva que pode ser aplicada diretamente a amostras sélidas, sem exigir
preparacdes complexas, esta técnica possui grandes vantagens como baixo
custo, simplicidade, seguranca, uso minimo de reagentes e vidragaria, gera pouco
ou nenhum residuo e dispensa e etapa de decomposicéo de amostras.
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Figura 2 : Difratograma de Raio X STO
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Figuré 3 : Difratograma de Raio X STC)@ZnS
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Figura 4: Microscopia Eletronica de Varredura STO

ApoOs as devidas caracterizagdes estruturais este composto tipo Core@Shell
sera entdo empregue como eletrodo de uma célula fotovoltaica do tipo DSSC
modificadas onde no lugar do corante quem fara o papel de sensibilizador serd o
recobrimento com sulfeto de zinco. A célula serd montada sobre um substrato de
vidro condutor, com eletrdlito de iodo e contra eletrodo de platina.

4. CONCLUSOES

Acreditamos que possamos melhor as propriedades do STO e(ou) do ZnS,
ou ainda gerar um novo material. Ressalta-se a importancia da familiarizacdo com
as sinteses em laboratério e estudos tedricos sobre substancias de suma
importancia, visto que o historico da sintese pode controlar propriedade finais do
composto.
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