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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) sao consideradas
uma tecnologia de conversdao de energia solar atraente por sua simplicidade e
baixo custo. A DSSC foi proposta em 1991 por Gratzel, onde ele utilizou
particulas de dioxido de titanio (TiO,) nano cristalizados em um eletrodo, através
de um processo fotoeletroquimico regenerativo (O’'REGAN e GRATZEL, 1991).

O pentoxido de niébio (Nb,Os) revela-se um material conveniente para este
tipo de dispositivo, por apresentar propriedades semelhantes ao TiO,, boa
atividade fotocatalitica e pela sua ampla disponibilidade, ja que o Brasil € o maior
produtor mundial de niébio, com participacdo de mais de 90% (LE VIET et al.
2010). O método de sintese hidrotérmica assistida por micro-ondas esté cada vez
mais presente em pesquisas, sendo recomendado por apresentar vantagens no
processo, podendo obter aquecimento 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 e observar a influéncia
do posterior tratamento térmico realizado, sobre a fase, a morfologia, o tamanho e
distribuicdo de nanoparticulas, e por fim realizar a montagem da célula DSSC e
avaliacdo dos parametros fotovoltaicos.

2. METODOLOGIA

Para a sintese, 2 g de oxalato amoniacal de nidbio
(NH4[NbO(C204).(H20)].nH,0), fornecido pela CBMM, foram solubilizados em 25
mL de &gua destilada, obtendo assim uma solucgé&o incolor. H,O, (30% de volume)
foi adicionado numa proporcao de 10 mol por cada mol de Nb, resultando numa
solucédo liquida amarela transparente, indicando assim a formagdo do complexo
peréxido de niébio (NPC). A solucéo 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
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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 pressao do sistema foram monitoradas
durante a sintese, com auxilio de um termopar e um manbémetro que estdo
acoplados na célula reacional. Ao final da radiacdo, o precipitado resultante foi
submetido a lavagem com &gua destilada e posterior centrifugacdo a 3600 rpm,
repetindo-se este processo trés vezes seguidas para a eliminacdo 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 obtengéo de p6 fino de Nb,Os.

Em seguida, os pés foram sujeitos a um tratamento térmico nas
temperaturas de 500°C, 550°C, 600°C, 700°C e 800°C. A caracterizagdo do
material foi realizada pelas técnicas de difracdo de raios-x (DRX), microscopia
eletronica de varredura (MEV), Espectroscopia Raman e UV-VIS.

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 todas as amostras de Nb,Os (90-
800°C), etilenoglicol, Triton-x e etanol, mantidos posteriormente sob agitacao
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
sensibilizagdo 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 (Jsc).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 demonstra o difratograma de raios-x das amostras submetidas a
diferentes tratamentos térmicos. Em baixas temperaturas (90°C), o Nb,Os
apresenta baixa cristalinidade. Com o aumento da temperatura de calcinagdo da
amostra, a partir de 500°C, é possivel observar a fase pseudohexagonal TT-
Nb,Os presente (JCPDS n° 28-317). A partir de 600°C a fase ortorrombica T-
Nb,Os predomina na amostra, mantendo-se assim em 700°C e 800°C (JCPDS n°
27-1003).

A Figura 2 apresenta as imagens MEV do Nb,Os nas respectivas
temperaturas citadas anteriormente. E possivel visualizar que ndo ha diferencas
significativas entre as amostras, e sim apenas uma aglomeracdo maior das
particulas a medida que aumenta a temperatura.

Os valores dos band gap para as amostras estdo dispostos na Figura 3.
Com o aumento da temperatura, percebe-se uma diminuicdo nos valores de band
gap, sendo caracteristico devido a um ordenamento na estrutura causado pelo
tratamento térmico. As amostras do material a 700°C e 800°C apresentaram band
gap de 3,08 eV e 3,04 eV, valores estes referentes aos comprimentos de onda de
402,3 nm e 407,6 nm, indicando que ambas absorvem luz no espectro visivel.
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A Figura 4 mostra as curvas J-V para as amostras de 90°C a 800°C. Com o
aumento da temperatura, percebe-se que h&d uma diminuicdo dos parametros
fotovoltaicos (Jsc e Voc) com o aumento da temperatura, sendo estes indicativos
da presenca de vacancias de oxigénio originadas em amostras com maior
temperatura.
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Figura 1 — Difratograma das amostras de Nb,Os a diferentes tratamentos
térmicos (90 - 800°C).
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Figura 3 — Uv-visivel das amostras de Nb,Os submetidas a diferentes
tratamentos térmicos.
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Figura 4 — Curvas J-V de Nb,Os a diferentes temperaturas

4., CONCLUSOES

O pentoxido de nidbio foi sintetizado pelo método hidrotérmico assistido por
micro-ondas de forma simples e répida, e apresentou resultados de
caracterizacdo semelhantes a literatura. As DSSC montadas neste trabalho
apresentaram resposta fotovoltaica, porém com valores de parametros baixos,
indicando a necessidade de otimizacao da célula.
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