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1. INTRODUCAO

A geracao de energia através de dispositivos fotovoltaicos tem ganhado um
destaque cada vez maior devido ao sol ser uma fonte inesgotavel de radiagéo.

Entre as diferentes formas de células fotovoltaicas, as células solares
sensibilizadas por corante atrairam grande ateng¢do nos ultimos anos devido a
possibilidade de uma produgdo de baixo custo de dispositivos fotovoltaicos.
(BISWAS et al., 2008)

Por exemplo, a célula de Gratzel que se destaca pela simplicidade e baixo
custo dos seus componentes.

Basicamente, essa célula solar consiste em dois eletrodos, onde o espaco
entre eles é preenchido com um eletrélito contendo um par redox (geralmente
iodeto ou triiodeto) (KAY et al., 1996), onde existirda uma corrente de difuséo,
havendo, consequentemente, uma troca ibnica. Um dos eletrodos possui um filme
de titdnio recoberto com corante. Ao incidirmos luz sobre ele, excitamos os
elétrons para a banda de conducgao e as vacancias sao preenchidas por elétrons
oriundos do par redox. Por sua vez o par redox captura os elétrons do
contraeletrodo.

Uma eventual melhora na condutividade do contraeletrodo pode aumentar
a eficiéncia destas células, bem como favorecer os processos de eletrdlise e
fotoeletrolise em outras aplicacoes.

Este trabalho tem como objetivo geral a deposi¢cdo de filmes finos de
grafeno em substratos condutores, tais como cobre e FTO (6xidos de estanho
dopado com fluor), que serdo utilizados como contraeletrodos visando o aumento
da eficiéncia de células solares de Gratzel. Tendo como objetivos especificos, a
sintese de grafeno, a deposicdo via DEC (Dip-Electro-Coating) e as
caracterizagdes topograficas e eletrodinamicas.

Seguem abaixo alguns conceitos relevantes para esse trabalho.

FILMES FINOS

Sao chamados de filmes finos os revestimentos de diferentes materiais a
uma dada superficie, criando uma camada cuja espessura € muito menor que as
dimensodes do substrato (termo aplicado a superficie onde o filme se adere).

Para que esse filme seja considerado um filme fino, ele deve ficar dentro de
uma escala de espessuras (HU et al., 2010), geralmente, de ordem nanométrica
ou micrométrica.

Existem trés formas para construgdo de filmes finos sob substratos:
deposicdo, desbastamento e modificacdo. O termo deposicdo se refere aos
métodos nos quais os atomos, moléculas ou particulas sao adsorvidas fisica ou
quimicamente sobre os substratos.

RECOBRIMENTO POR IMERSAO (DIP-COATING)
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O método deposicao por dip-coating, ou recobrimento por imersao, produz
filmes com espessura controlada recobrindo os dois lados do substrato utilizado,
de maneira uniforme e homogénea. O processo de formagado do filme fino é
relativamente simples, consistindo na imersao do substrato, perpendicularmente,
em uma solugao precursora, onde 0 mesmo permanece imerso por um periodo de
tempo e, apos, é retirado com velocidade controlada. (HARTWIG, 2017)

Essa deposicao foi utilizada por se tratar de um método acessivel, de baixo
custo, que gera filmes uniformes e que tem repetitividade na confecgdo dos
mesmos. Entretanto, as espessuras dos filmes dependem da concentragao da
solugao precursora na qual o substrato € imerso e da velocidade de retirada dele.

DEPOSIGAO ELETROFORESE

A deposicao eletroforese se trata de um processo em que particulas
suspensas sao impulsionadas do meio de suspensdo para o substrato de
interesse por um campo elétrico uniforme. (YIFEI et al., 2018)

Esse campo elétrico age sobre dois eletrodos, isto €, entre dois substratos.
O campo elétrico aplicado fara com que as particulas da solugado migrem em
diregdo a um dos substratos, acumulando-se a ponto de formar uma camada
espessa de material, ou seja, a ponto de formar um filme fino. (HARTWIG, 2017)

DEPOSIGAO DIP-ELECTRO-COATING

A deposicao por dip-electro-coating, ou DEC, une o método de recobrimento
por imersédo (Dip-Coating) com a deposigao eletroforese, o que nos garante a
uniformidade e controle da rugosidade (Dip-Coating) com controle de espessura
(Eletroforese) dos filmes finos nos substratos de interesse. (HARTWIG, 2017) (Em
processo de patente.)

Nessa técnica sao utilizados um contraeletrodo de aco indx, fixo, e os
substratos de cobre e FTO, que sdo mantidos a uma certa distancia um do outro.

GRAFENO

Essencialmente, o grafeno & formado por uma unica camada atdbmica de
grafite, € um alétropo de carbono que é composto de atomos de carbono
fortemente ligados.

O grafeno consiste em uma folha plana de atomos de carbono com
hibridizagédo sp? densamente compactados e com espessura atdmica muito fina,
configurados em uma estrutura hexagonal. (MATOS, 2015)

Essas propriedades conferem ao grafeno uma série de caracteristicas
importantes em termos de forga, eletricidade e a mais alta condutividade entre
todos os materiais existentes.

Entre os materiais conhecidos, o grafeno € o mais fino; possuindo grande
resisténcia mecanica, aproximadamente 100 vezes maior que a do ago. (LEE et
al., 2018)

2. METODOLOGIA

Primeiramente, foram preparadas as solugcbes de grafeno para as
deposigdes dos filmes. Em um béquer de plastico, alcool isopropilico (C3sHgO) foi
pesado, aproximadamente 20 g, e reservado; 0,2 gramas de grafeno comercial
foram pesados e entdo, macerados e misturados ao solvente (alcool isopropilico).
Por fim, na capela de exaustdo, adicionou-se ao béquer 0,2 mL de acido
fluoridrico (HF), 40% P.A..
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O grafeno e o solvente foram utilizados em uma proporgéo de 1% de grafeno
para 100% de alcool (tudo em gramas).

Apds o preparo, essa solugcao foi deixada em agitagcdo magnética sem
aquecimento por 1 hora, depois foi colocada em ultrassom sem aquecimento por
30 minutos e, novamente, em agitagdo magnética por mais 30 minutos. O
ultrassom foi utilizado para uma maior dispersao das particulas.

As deposicoes foram feitas pelo método de dip-electro-coating (DEC), onde,
juntamente com o contra eletrodo de cobre, foi utilizado um contra eletrodo de
aco. Alguns parametros da técnica foram calibrados, tais como a velocidade de
descida e subida dos substratos de cobre na solugdo de grafeno, que foi fixada
em 1 mm/s, ndo havendo variagao alguma. Ja o tempo de imerséo dos substratos
na solugao variou, em segundos, onde foram usados quatro tempos, 60, 120, 240,
480. Adiferenca de potencial entre os eletrodos também nao variou, fixada em 10
volts (V); o potencial elétrico foi ligado somente quando o substrato ja estava
dentro do béquer, e, mesmo depois da retirada, a tensdo nao foi desligada.

Parametros externos foram controlados o maximo possivel, dentre eles, a
temperatura, que atingiu uma média de 20 °C e a umidade, uma média de 60%.

Os filmes de grafeno foram depositados, por meio do DEC, em substratos de
FTO e de cobre (3x5¢cm), previamente lixados e polidos, que, antes da deposigao,
ficaram por 1 hora no ultrassom em alcool isopropilico.

Posterior as deposigdes, os substratos contendo os filmes finos de grafeno
foram levados a estufa a temperatura de 60 °C para secarem por,
aproximadamente, 5 minutos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a deposicao dos filmes finos de grafeno, alguns parédmetros foram
adaptados, como citado acima.

O pH das solugdes de grafeno com o solvente e acido fluoridrico foi medido,
ficando em torno de 1 (extremamente acido). Observou-se também, que as
particulas da solugdo se depositaram no anodo (substrato de cobre), revelando
uma carga positiva na solugao.

Visivelmente, a coloragao do filme em cima do substrato de cobre muda com
o tempo, o que pode indicar uma variagao na espessura do filme. Ja para o FTO,
nao se sabe se é, de fato, a formacdo de um filme ou se se trata do
desbastamento do préprio vidro, em funcdo de ser utilizado acido fluoridrico na
solugao. Para isso, serao feitas analises em MEV para corroborar a formagao dos
filmes finos de grafeno.

E evidente que o tempo de descida e subida dos substratos é relevante na
formacédo dos filmes, mas o de maior importadncia € o tempo de imersdo. A
diferenga de potencial nos eletrodos também ¢é fundamental para uma boa
deposicao, que neste caso, foi constante.

4. CONCLUSOES

Aparentemente, por testes qualitativos, pode-se dizer que os filmes
depositados apresentam uma boa adesdo, sendo assim, satisfatérios. Os
substratos de cobre parecem apresentar variacdo de espessura por tempo de
deposicao, onde claramente ndo ha uniformidade, pois ha gradientes de cores; ja
os substratos de FTO, visivelmente, apresentam uniformidade dos pressupostos
filmes finos.



wi 52 SEMANA
A INTEGRADA C'.D c I XXVIII CONGRESSO DE

‘ UFPEL 201%

y INICIACAQ CIENTIFICA

Acredita-se que para uma melhor deposicao da solugao de grafeno nos
substratos citados acima, seja necessario um maior controle dos parametros
externos.

PERSPECTIVAS FUTURAS

Como perspectivas futuras, caracterizagdes mais aprofundadas serao feitas
com o intuito de correlacionar o tratamento térmico e a topografia (espessura e
rugosidade) com a corrente de difusédo, aferida por meio de voltametria ciclica. A
microscopia eletrénica de varredura (MEV) sera realizada para analisar a adeséo,
forma e uniformidade das nanoparticulas de grafeno nos substratos de cobre e de
FTO. Os parametros topograficos, como rugosidade e uniformidade, serdo
quantificados; apds, microscopia de forga atdbmica (AFM) se as particulas forem
nanomeétricas ou, perfilometria éptica (WLI) se as particulas forem micrométricas.
Posteriormente, esses parametros serdo correlacionados com as analises de
voltametria ciclica, onde a corrente de difusdo do eletrdlito sera aferida, visando a
obtengao da maior corrente de difusdo possivel.

Vale ressaltar que, todas as deposigdes ja feitas serado refeitas no momento
em que obtivermos o grafeno sintetizado em nosso proprio laboratério.
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