C'DQOl 4

\CONGRESSO HNICIACAO
)EFEDERALD PElOTAS

%= | UFPEL
FILMES FINOS DE CuO PREPARADOS PELA TECNICA DE DIP-COATING

TANYSE P. SAMPAIO?; ITIANE OLIVEIRA% CESAR O. AVELLANEDA3

1Universidade Federal de Pelotas, CDTec, tanyse.sampaio@gmail.com
2Universidade Federal de Pelotas, CDTec, iti_oliveira@gmail.com,
SUniversidade Federal de Pelotas, CDTec, cesaravellaneda@gmail.com

1. INTRODUCAO

O controle energético das edificacbes tem sido motivo de grande
preocupacao, tanto em paises com inverno rigoroso, como em paises tropicais. O
principal problema € o consumo e desperdicio de energia, tanto com aquecimento
das edificagBes como resfriamento delas [1]. Mas, as condi¢cdes atmosféricas na
maioria dos paises do mundo mudam constantemente de frio para calor e de sol
excessivo para tempo nebuloso. Pensando nisso, buscam-se solucdes
“inteligentes”, que proporcionem economia de energia, porém sem a perda do
conforto. Por isso o constante interesse em dispositivos eletrocrémicos, que veem
direcionando pesquisas em todo o mundo. Suas caracteristicas como o fendmeno
de eletrocromismo, podem efetuar as mudancas necessdrias para essa economia
de energia necessaria, no mundo de hoje onde a maioria da energia que
consumimos provem de meios ndo renovaveis.

O Eletrocromismo foi primeiramente definido por Kraus em 1953, em um
relatério de laboratério de filmes finos de Tungsténio. Esses materiais séo
caracterizados pela mudanca reversivel das propriedades o6ticas, com a aplicacao
de um campo elétrico externo [2]. Os filmes finos de oxido de Cobre (CuO)
caracterizam-se como catodo, ou seja, existe uma mudanca de coloracao visivel
do transparente para o quase preto, quando o potencial externo é aplicado [3].

O processo sol-gel tem se tornado um método interessante e promissor na
preparacao e deposicdo de filmes finos, uma vez que possibilita 0 processamento
a baixas temperaturas e permite um melhor controle de cada uma das suas
etapas [4].

A técnica de “Dip-coating” permite a deposi¢gao de mais de uma camada de
solucéo. O processo pode ser repetido para aumentar a espessura do filme, tanto
na mesma solucdo ou em outras solucdes para depositar um material diferente;
possibilitando também a deposicédo de filmes nos dois lados do substrato. Uma
técnica muito utilizada, devido a sua simplicidade e a sua capacidade rentavel de
uma grande area de deposicao, podendo ser utilizada, posteriormente em escala
industrial, pois ndo necessita de uma instrumentacéo sofisticada [5].

2. METODOLOGIA

Primeiramente os substratos para a deposi¢éo dos filmes (FTO — Oxido de
Estanho dopado com Fluor), foram cortados de uma placa, em tamanhos de 1,5
mm de largura e 30 mm de altura. Esses foram marcados e limpos em radiagéo
ultrassonica durante 20 minutos. Os substratos foram submetidos a 20 minutos
dentro da estufa, antes de serem utilizados.

Os sois foram preparados utilizando-se como precursor Acetato de Cobre
[Cu(CHsCOO)2, Vetec]; como solvente Alcool Etilico [(CH3CH20H), Sythn] e como
catalizador Acido Acético [(CH3COOH), Sythn], em concentracdes diferentes.
Posteriormente foram submetidos a irradiacdo ultrassonica durante vinte minutos.
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Depositou-se 0s sois pela técnica de dip — coating, em ambiente com
umidade abaixo de 40%. As velocidades e o tempo de imersédo foram definidos
em 180 mm/mim e a imersdo em 10 segundos, respectivamente.

Aplicou-se tratamento térmico nos filmes durante 5 minutos entre as
camadas depositadas e um tratamento térmico final.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os filmes Finos de Oxido de Cobre passaram por analises eletroquimicas,
feitas por um potenciostato, onde foram feitas medidas de Voltametria Ciclica,
Cronoamperometria e Cronocoulometria.

Os gréficos 01, 02 e 03 apresentam a voltametria ciclica dos filmes de CuO,
em relacdo ao numero de camadas 1, 2 e 3 camadas respectivamente. Observa-
se nesses gréaficos, um aumento de densidade de corrente, relativamente
significativo entre os graficos 02 e 03, que nos demonstra uma relacdo direta
entre o nimero de camadas, espessura do filme, com a densidade de corrente.

No gréfico 1 podemos observar, também que o pico anddino e catodico,
sendo -0,25 e 0,2, respectivamente, estdo bem definidos. Porem no grafico 02 o
pico anddino ndo esta tdo bem definido como nos gréaficos 01 e 03. No gréafico 03
observou-se uma equivaléncia entre os picos catédico e anddino, o que nos
mostra uma possivel reversibilidade desse filme.
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Grafico 01: Voltametria Ciclica Grafico 02‘:1 Voltargetria. Ciclica Grafico 03: Voltametria. Ciclica 5
3 camadas camacas camadas

Realizou-se também medidas de Cronoamperometria, que consiste no
registro da corrente gerada, pela reducdo ou oxidacdo de um potencial externo
aplicado [8].

Observa-se claramente que a quantidade de corrente em todos os graficos
nao muda significativamente entre a quantidade de tempo que foi aplicada. Ve-se
gue os graficos 4, 5 a corrente absorvida esta na faixa de 2,0 mA maximo. Porem
€ notavel um aumento na densidade de corrente nos graficos 06 e 07 devido ao
aumento da espessura do filmes em questéo.

Grupo GO1 Croncamperometria - 2 camadas Grupo GO1 Cronoamperometria - 3 camadas
—— 15 segundos 60 segundos
30 segundos 30 segundos
60 segundos 2.0 15 segundos
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Gréafico 04: Cronoamperiometria Grafico 05: Cronoamperiometria
2 camadas 3 camadas
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Grupo G01 Croncamperometria - 4 camadas

Grupo GO1 Cronocamperometnia - 5
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15 segundos
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—— 60 segundos

Gréfico 07: Cronoamperiometria
5 camadas

Grafico 06: Croamperiometria
4 camadas

Em todas as analises de Cronocoulometria, diferente das amostras analisadas
anteriormente, onde a densidade de carga aumenta com o numero de camadas , hota-se
um aumento consideravel entre as 4 primeiras camadas em todos os graficos em fungéo
do tempo, sendo o valor maximo de 4,0 mC para 15 segundos. Porem na amostra de 5
camadas, ocorreu uma diminuicdo nessa densidade, chegando em todos os graficos um
valor maximo de 2,5 mC.

Podemos notar também que o processo de descoloramento, ou seja, 0 processo de
extracdo de litio em todos as analises, ocorre mais rapido que o da insercgao.
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Grafico 10: Cronocoulometria
60 segundos

Grafico 09: Cronocoulometria.

Grafico 08: Cronococoulometria.
30 segundos

15 segundos

4. CONCLUSOES

Com as andlises dos filmes de Oxido de Cobre prontas, pode-se verificar a
existéncia da reversibilidade necessaria em todas as medidas realizadas,
comprovando-se assim, que o presente trabalho mostrou-se promissor para 0 uso
dos filmes como eletrodo de trabalho em um dispositivo eletrocrémico.
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