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1. INTRODUCAO

Atualmente, a dependéncia da matriz energética mundial é baseada nos
combustiveis fosseis. Porém a sua producdo ndo consegue acompanhar a alta
demanda, além de ocasionar graves problemas ambientais, necessitando a
exploracdo de novas fontes de energia de forma renovavel, limpa e menos
agressiva ao meio ambiente (ANEEL, 2005).

A energia solar é uma fonte promissora para enfrentar os desafios de
energia com menor impacto ambiental e sua aplicacdo estd em constante
desenvolvimento (HAGFELDT et al, 2010; GHOSH et al, 2011). Células solares
sensibilizadas por corante (DSSC — Dye sensitized solar cells) sdo consideradas
uma tecnologia de conversao de energia solar atraente por sua simplicidade e
baixo custo (MATHEW et al, 2014). A DSSC foi proposta em 1991 por Gratzel,
onde ele utilizou particulas de didxido de titdnio (TiO2) nano cristalizados em um
eletrodo, através de um processo fotoeletroquimico regenerativo (O’REGAN;
GRATZEL, 1991)

Dentre uma ampla faixa de semicondutores capazes de serem aplicados em
células solares, o pentéxido de niébio (Nb,Os) revela-se um material conveniente
para este tipo de dispositivo, por apresentar boa atividade fotocatalitica e ter
ampla disponibilidade, ja que o Brasil € o maior produtor mundial de niébio, com
participacdo de mais de 90% (LE VIET et al, 2010; LOPES, 2015). Em
comparacdo com o dioxido de titdnio, os valores do band gap dos dois
semicondutores sdo bem parecidos, tornando o Nb,Os possivel de substituicdo
(OU et al, 2012).

O método de sintese hidrotérmica assistida por micro-ondas esta cada vez
mais presente em pesquisas, sendo recomendado por apresentar vantagens no
processo, podendo obter aguecimento uniforme, rapido, volumétrico e em baixas
temperaturas (CHEN et al, 2013).

Diante deste contexto, o presente trabalho teve por objetivo sintetizar o
Nb,Os pelo método hidrotérmico assistido por micro-ondas, utilizando oxalato
amoniacal de niébio, peréxido de hidrogénio e 4gua destilada, e observando-se a
influéncia do posterior tratamento térmico realizado, sobre a fase, a morfologia, o
tamanho e distribuicdo de nanoparticulas, e por fim realizada a montagem da
célula DSSC e avaliacdo dos parametros fotovoltaicos.

2. METODOLOGIA

Para a sintese, 2 g de oxalato amoniacal de nidbio
(NH4[NbO(C,04)2(H20)].nH,0), fornecido pela CBMM, foram solubilizados em 25
mL de agua destilada, obtendo assim uma solucgao incolor. H,O, (30% de volume)
foi adicionado numa proporcdo de 10 mol por cada mol de Nb, resultando numa
solucéo liquida amarela transparente, indicando assim a formacdo do complexo
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peréxido de niébio (NPC). A solucao foi submetida a agitacdo magnética vagarosa
na temperatura de 50°C durante 10 minutos. Apds, a mesma foi adicionada em
um recipiente de Teflon, colocada na célula reacional e destinada ao micro-ondas
convencional de frequéncia de 2,45 Hz, em uma rampa de aquecimento de 20
minutos, iniciando-se em 30°C até atingir o nivel de 130°C, permanecendo assim
durante 15 minutos. A temperatura e a pressédo do sistema foram monitoradas
durante a sintese, com auxilio de um termopar e um mandmetro que estédo
acoplados na célula reacional. Ao final da radiagdo, o precipitado resultante foi
submetido a lavagem com agua destilada e posterior centrifugacdo a 3600 rpm,
repetindo-se este processo trés vezes seguidas para a eliminagdo de impurezas.
O precipitado foi destinado a secagem em estufa, a 90°C durante um periodo de
180 minutos, e, por fim, as amostras obtidas foram trituradas com auxilio de
almofariz e pistilo para a obtencao de p6 fino de Nb,Os.

Em seguida, os poOs foram sujeitos a um tratamento térmico nas
temperaturas de 500°C, 600°C e 700°C, utilizando o forno Mufla modelo FL-1300,
a fim de obter a fase cristalina do material sintetizado. A caracterizagcdo do
material foi realizada pelas técnicas de difracdo de raios-x (DRX) e microscopia
eletronica de varredura (MEV).

Para a etapa de montagem da célula DSSC utilizou-se substratos FTO
(6xido de estanho dopado com fluor), sendo estes previamente limpos com
lavagens no ultrassom, utilizando detergente neutro, agua destilada e etanol,
alternando as lavagens, em um periodo total de 30 minutos. Uma pasta do
material sintetizado foi realizada, utilizando o Nb,Os a 90°C, etilenoglicol, Triton-x
e etanol, mantidos posteriormente sob agitacdo magnética até atingir a
viscosidade requerida. A deposicao da pasta de Nb,Os no FTO referente ao foto
eletrodo foi realizada pelo método de Doctor-Blade, sinterizada posteriormente a
500°C durante 30 minutos e submetida a sensibilizacdo com corante de ruténio N-
3 durante 24 horas. No contra-eletrodo foi feito um orificio para a entrada do
eletrdlito e realizada a deposicdo do grafite sobre o lado condutor do FTO.
Sequencialmente, a DSSC foi montada em forma de sanduiche, através da unido
dos dois eletrodos separados por um espacador e selados em seguida.

A DSSC foi submetida a caracterizacdo dos parametros fotovoltaicos através
das medidas de tenséo de circuito aberto (Voc) e corrente de curto-circuito (Isc).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O difratograma de raios-x disponivel na Figura 1 demonstra o
comportamento das amostras a diferentes temperaturas de tratamento. Na
temperatura de secagem do material, logo apos a sintese (90°C), o Nb,Os possui
comportamento amorfo, assim como no tratamento térmico a 500°C. A medida
que a temperatura aumenta (600°C) é possivel visualizar picos de difragdo bem
definidos, indicando a presenca de fase ortorrombica de acordo com a ficha
namero 27-1003. Na temperatura de 700°C o comportamento foi semelhante ao
tratamento a 600°C. O Nb,Os caracteriza-se pela necessidade de tratamentos
térmicos adequados para obter a fase requerida. Entre as temperaturas de 500 e
600°C a fase pseudohexagonal deve estar presente, porém a confirmacao sera
realizada posteriormente.

A Figura 2 apresenta as imagens MEV do Nb,Os nas respectivas
temperaturas citadas anteriormente. E possivel visualizar que n&o ha diferencas
significativas entre as amostras, e sim apenas uma aglomeracdo maior das
particulas a medida que aumenta a temperatura.
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Figura 1 — Difratograma de Raios-x do pentoxido de nidbio.

Figura 2 — Microscopia Eletréni de Varredura das amostras de Nb,Os a (a)

As curvas |-V da célula solar foram geradas por dados fornecidos por um
SMU (modelo Keysight U2702) e por uma fonte de luz, conforme exposto na
Figura 3. Os parametros fotovoltaicos DSSC, medidos sob iluminacéo, foram Isc =
1,68 pA.cm?, Voc = 147,1 mV e FF = 0,49. Vale ressaltar que somente as
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Figura 3 — Curva I-V, sendo (a) no escuro e (b) com luz.
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Até o momento, somente 0s resultados preliminares estdo disponiveis.
Andlises referentes ao band gap das amostras de Nb,Os, da microscopia
eletrbnica de transmisséo, da espectroscopia Raman e da fotoluminescenia ainda
serdo efetuadas para o completo trabalho. Também, novas células DSSC seréo
montadas para testar os diferentes tipos de materiais obtidos pelo tratamento
térmico.

4. CONCLUSOES

O pentoxido de nidbio foi sintetizado pelo método hidrotérmico assistido por
micro-ondas de forma simples e répida, e apresentou resultados de
caracterizagdo semelhantes a literatura. A montagem da célula estd em fase
inicial, porém ja foi possivel verificar que o niébio apresentou uma curva I-V com a
tendencia promissora, mesmo com valores bem abaixo da média. Novas células e
novos testes serdo realizados, a fim de melhorar os valores de Voc e de Isc,
assim como o FF.
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