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1. INTRODUCAO

O objetivo deste trabalho € realizar a deposicdo e as medidas elétricas da célula
fotovoltaica de Titanato de Magnésio (MTO) sobre Diéxido de Titanio (TiO2). O MTO
pertence ao grupo de compostos denominados de Perovskitas. Esses compostos
tém demonstrado serem aptos as aplicagbes fotdnicas (1. A sintese do MTO foi
realizada pelo método de sol-gel, modificada pelo nosso grupo de pesquisa [2.
Obteve-se 0 p6 de MTO utilizando as proporc¢des adequadas de TiO2 e MgClz, o
qual foi caracterizado por difracdo de raio X (DRX) para identificar a estrutura
cristalina romboédrica do material. O processo também foi realizado para o TiO2z para
o qual foi encontrada a fase anatase I8l Feita as identificacGes necessarias, partiu-se
para a deposicao do filme de TiO2 no substrato de vidro, utilizando a técnica de
deposicdo por dip-coating e electro-coating 4. Subsequentemente uma camada de
MTO (fotoeletrodo) mais espessa é depositada sobre o TiO2. A célula é entdo selada

e pode ser conduzida para medidas elétricas.

2. METODOLOGIA

Foram realizadas duas sinteses no processo, uma para a obtencdo do Citrato de
Titanio e outra para obter o Cloreto de Magnésio (MgCl2). Para a sintese do Citrato
foram utilizados acido citrico, isopropdxido de titanio e agua destilada 1. O béquer
para a sintese foi colocado sobre um agitador magnético a temperatura de
aproximadamente 90°C para a adicdo dos reagentes. Seguindo a proporgcao
estequiométrica Ti:Hcit:1:6 foram adicionados Isopropoxido de Titanio e acido citrico.
A solucado ficou sob agitacdo constante até a evaporacdo de parte do solvente,

visando atingir a marcagéo de 300mL. A sintese do MgCl: foi realizada pelo mesmo
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método que a sintese do Citrato de Titanio, porém com Cloreto de Magnésio
Hexahidratado, acido citrico e agua destilada. Esse processo durou
aproximadamente 18 horas.

Apbs a sintese dos precursores, iniciou-se 0 processo para a obtencédo do pé de
MTO. Misturou-se as quantidades necesséarias de Citrato de Titanio e MgClz e,
levou-se a amostra para a calcinacdo. A calcinacao foi realizada em duas etapas: a
primeira, a qual a amostra foi submetida a 400°C por 1h30min (a fim de remover o
“puff’, que nada mais é do que o p6é amorfo de MTO+C) e macerada com o almofariz
e pistilo de Agata. Com o p6 obtido foi realizada a segunda calcina¢do & 700°C por
2h e a amostra foi novamente macerada. Foi realizada a DRX do MTO e do TiOz,
calcinado anteriormente em um trabalho paralelo e utilizada neste trabalho, pela
técnica de HAM (hidrotermal assistido por microondas). As analises obtidas
indicaram o MTO como uma estrutura romboédrica enquanto que para o TiO2 foi
encontrado a fase anatase, como reportado pela literatura . O TiO2 obtido pelo
método de sol-gel foi depositado pela técnica de dip-coating enquanto o TiO2
sintetizado por HAM foi depositado por dip-eletro-coating. A deposicdo feita no
substrato de FTO com o TiOz sintetizado por sol-gel foi levada a mufla a 500°C/2h e
analisou-se as propriedades microestruturais dessa primeira montagem da célula no

microscopio optico.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Obteve-se a sintese do Dioxido de Titanio (TiO2) e do Cloreto de Magnésio
(MgClI2) os quais apresentaram solugéo limpa e homogénea. O gréfico 1 e a figura 1
mostram, respectivamente, a difracdo de raio X (DRX) da amostra de MTO e a

estrutura cristalina do MTO.
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Grafico 1: DRX do MTO. Figura 1: Estrutura do MTO
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Percebe-se pelo grafico 1 que o composto sintetizado possui 0S mesmos picos
de difracdo que o MTO tedrico, de ficha JCPDS 06-0494, de estrutura romboédrica,
pertencente ao grupo R3 como mostrado na figura 1. Pela analise do DRX percebe-
se que todos os picos de difracdo do composto tedrico correspondem exatamente ao
composto experimental, caracterizando a pureza do composto.

O primeiro teste de deposicdo feita via dip-eletro-coating, utilizando o TiO:2
sintetizado por HAM néo obteve resultados favoraveis, visto que apés o término do
tratamento térmico do filme fino depositado, o mesmo aparentou irregularidades e
porosidades em sua estrutura, vistas a olho nu. A figura 2 mostra os resultados a

partir dessa técnica:

Figura 2: Resultados das deposic¢des utilizando o TiO2 sintetizado por HAM.
Imagens do proéprio autor.

O segundo teste foi realizado com o TiOz2 sintetizado via sol-gel, com a deposi¢cao
pela técnica do dip-coating. A olho nu, o filme obtido por essa técnica antes do
tratamento térmico pareceu ideal para as células fotovoltaicas (figura 3) feito o
tratamento térmico, o filme apresentou uma coloracdo amarelada o que indica que
houve um processo de evaporacéo do etilenoglicol, contido na solucdo utilizada para

a deposicao.

Figura 3: Filme depositado antes do tratamento térmico e depois do tratamento
térmico. Imagem do préprio autor.

Como apés o tratamento térmico o filme mostrou-se promissor, foi analisada a
sua estrutura em um microscopio eletrénico. A figura 4 representa o padréo
encontrado na ampliagdo x100 do microscoépio, a partir dela percebe-se que o filme
obtido ndo foi homogéneo o suficiente para espalhar a luz suficientemente. A
proxima etapa da continuacéo deste trabalho € realizar um tratamento térmico mais

efetivo e realizar novos testes de deposicao via dip-coater.
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Figura 4: Primeira deposi¢éo do filme de TiO2 no FTO observada do microscopio
eletronico com ampliagéo de x100

4. CONCLUSOES

A caracterizagdo da Perovskita Titanato de Magnésia foi realizada com sucesso,
ou seja, 0 p6 de MTO esta pronto para a deposicéo que sera feita via Doctor-Blade,
ainda serdo realizados novos testes de deposicdo para aprimorar o resultado
mostrado na figura 3. E sera realizada uma deposicdo com o TiO2 sintetizado via
electrospinning, em uma parceria com a Universidade Federal do Rio Grande do Sul
(UFRGS).
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