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1. INTRODUCAO

Conforme os conhecimentos cientificos ao longo do tempo vem se
aprimorando, a tecnologia e seus avan¢os causam enorme impacto na sociedade
pela qualidade de suas inovacdes, de seus métodos e técnicas utilizadas pelo ser
humando, com isto surgem problemas ambientais tais como por exemplo o alto
consumo de energia. Utilizando meios cientificos e tecnoldgico para solucionar
esta adversidade emprega-se 0 uso de materiais eletrocromicos que por sua vez
possuem caracteristicas de aproveitamento de energia. Conhecidos como
dispositivos inteligentes os fimes finos possuem capacidade de modificar suas
propriedades opticas apdés serem estipulados eletricamente atraves de um
potencial ou corrente, absorvendo e refletindo luz conforme o meio, podendo
variar de transparentes para coloridos.

Para melhorar as propriedades desses materiais semicondutores usa-se a
estratégia de mdltiplas camadas que se baseia na utilizacdo de materiais em
escala nanométrica com triplo revestimento. O material é imerso no substrato e
camada por camada recebe o tratamento térmico possibilitando ao filme um alto
controle de contraste e uma grande area superficial, 0 que torna o material mais
atraente. Além disso a técnica de mdultiplas camadas conforme SNEH (2002),
possibilita propriedades fisicas e elétricas aprimoradas. O WO3 por sua vez tem
como principal caracteristica a capacidade de ser um controlador de calor e de
luz, sendo muito utilizado na fabricacdo de janelas inteligentes e outros
dispositivos optoeletronicos.

O presente trabalho visa a obtencdo de filmes finos de multicamadas de
Nb,Os revestido com WO3 para a producdo de um dispositivo eletrocromico com
boa estabilidade eletroquimica.

2. METODOLOGIA

Para a elaboragéo da solugéo sol-gel para producao do filme fino de éxido
de Niobio utilizou-se pentacloreto de Niébio (NbCls) como precursor e butanol
como solvente e e acido acético como catalizador, todos 0s compostos quimicos
foram misturados por cerca de 15 minutos utilizando um ultrassom de ponta em
temperatura ambiente, com potencia de 20 watts formando uma solugdo de
Nb20s e transparente, esta solucdo foi separada e colocada em um recipiente
refrigerado além disto a solucdo de WOg3 foi preparada segundo a literatura
(AVELLANEDA).

Utilizando um substrato de oxido de estanho dopado com fluor possuindo
caracteristicas semicondutoras este foi imerso na solugéo preparada, formando
entdo primeira camada de filme fino, a imercao se deu por 10 segundos atraves
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do equipamento dip-coating com 120mm/min de velocidade, logo apos levado ao
forno a 450°C permanecendo por 10 minutos, tendo dado tempo para o
resfriamento do substrado reniciou-se todo o processo novamente , em torno de
trés vezes foi imerso na solucdo de Nb20s utilizando o Dip-coating e levado ao
forno a 450°C por 10 minutos, totalizando 3 camadas de filme fino em escala
nanometrica postas no substrato de FTO. Para o acabamento final utilizou-se a
solucdo de WOs, o0 substrado com as camadas de WOz foi posto novamente no
equipamento Dip coating com 120mm/min de velocidade para sua imercdo na
solucédo e transportado ao forno em torno de 240° a solugcdo permaneceu sob
aguecimento continuo durande 1 hora.

Para fazer as medidas eletroquimicas foi utilizado um equipamento
potenciostato Autolab com o auxilo de uma célula eletrolitica de 3 eletrodos, o
eletrodo de trabalho onde se encontra o filme fino, o eletrodo de referencia sendo
um fio de prata e o terceiro eletrodo auxiliar tratando-se de uma placa de platina,
0 conjunto de eletrodos s&o imersos em uma solucédo (eletrolito) de perclorato de
Litio dissolvido em carbonato de propileno contendo 0,1 mol/L, esta solugéo
minimiza a migracdo dos ions gerados pelo campo magnético, atraves deste
potenciostato foram feitas as analise de voltametria ciclica, cronocoulometria e
cronoamperometria. A analise de voltametria ciclica revela a relacéo da corrente
com tempo caracterizando o comportamento redox do composto, se d& apartir da
inversdo da direcao do potencial ao final da primeira varredura sendo avaliado a
cinética de transferencia eletrbnica na ida e na volta da varredura. A
cronoamperometria € uma analise utilizada para medicdo experimental em
diversas variaveis monitorados atraves da corrente com relacdo ao tempo, a
corrente € monitorada a medida que passa pelo eletrodo de trabalho com um
potencial fixo ocasionando na reacédo redox do substrato estudado. A analise
cronocoulometria estuda a relagdo da carga com o tempo usada para a
determinacdo da cinética e do mecanismo da reacdo eletrolitica e examina o0s
fendbmenos de adsorcédo de superficies dos eletrodos.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Na figura 1, voltametria ciclica observa-se a andlise de uma janela de
potencial de -1 V a 0,2 V e uma velocidade de varredura de 20mV/s. No potencial
de -0,63 V observou-se um pico anddico com corrente de -0,72 (mA.cm™). Este
grafico representa insercdo/ extracdo de carga no filme de Oxido de Nidbio
(Nb20s) revestido com Oxido de Tungsténio (WO3). Ambos os metais de transic&o
tém caracteristicas eletrocromicas catddicas, tendo tendéncia a trocar de
coloracdo durante a insercéo dos ions de Litio na sua estrutura.
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Figural: Voltametria Ciclica do filme de Nb,Os/WO3.

Analisando os resultados da figura 1 observa-se uma ligeira diminuigdo na
intensidade da corrente anddica no segundo ciclo mudou para -0,61 V e teve um
valor de -0,70 (mA.cm™) isto se deu devido a uma mudanca de insercéo/extracao
dos ions na estrutura. Além do mais é possivel observar que os voltamogramas
apresentam o mesmo perfil de reversibilidade para os dois ciclos, apresentando
picos anddicos, relativos a intercalacédo de ions de Litio no interior da estrutura do
filme fino com 3 camadas de Nb20s e WOs.

4., CONCLUSOES

O método para obtencao do filme eletrocromico de 3 camadas de Nb,Os foi
feita de forma acessivel e eficaz e economicos, assim como a sua diluicdo para
formar a ultima camada de filme fino utilizando WO3. Os filmes foram
confeccionados pelo processo sol-gel com a técnica de deposicdo Dip-Coating
que resultou em filmes finos com boa adesdo ao substrato. As analises de
voltametria ciclica revelaram gue o filme de Nb,Os revestido com WQOj; atingiu um
valor maximo de corrente anddica de -0,72 (mA.cm?) a cerca de -0,63 V
comprovando que possui uma boa absorcdo para 0s primeiros testes
eletroquimicos. O trabalho demonstrou que, com aumento do numero de
camadas e com a diluicao do WO3; em proporgédo adequada apresenta melhorias
nas respostas eletroquimicas do material e os parametros utilizados na
metodologia se mostram adequados para a confeccédo dos filmes demonstrado
possuir resultados promissores e revestimento fino para uso em dispositivos
eletrocrémicos.
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