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1 INTRODUGAO

O estagio consiste na realizagao de atividade que possibilitam a preparagao e
desenvolvimento de materiais fotoativos e montagem de dispositivos utilizados na
conversdo de energia solar. A sintese é realizada no laboratério compartilhado
LaBScam (Laboratério de Sustentabilidade de Processos e Controle Ambiental),
enquanto as caracterizagdes fotoeletroquimicas sao realizadas nos laboratérios do
grupo GEMALE (Grupo de Estudo em Materiais e Armazenamento de Energia), ambos
localizados no Centro Federal de Educagéo Tecnolégica de Minas Gerais — Campus

Gameleira.

O laboratério do grupo LaBScam contém equipamentos basicos de laboratorio
como balangas analiticas, vidrarias, chapas, centrifugas, destilador, geladeira, estufa,
entre outros. Esse espaco foi destinado para a preparacao dos 6xidos e montagem

dos dispositivos.

O GEMALE conta com dois laboratérios, sendo o primeiro de via umida que
contém equipamentos basicos de laboratorio, como vidrarias, chapas, capela, entre
outros, destinados principalmente a sintese, manipulagao e preparacdo de amostras.
O segundo (instrumental) contém equipamentos como potenciostatos e cicladores

multicanais, voltados para a caracterizacdo completa de sistemas eletroquimicos.

O campus abriga diferentes laboratérios de pesquisa com foco nas areas da
quimica organica, inorganica, fisico-quimica, quimica analitica, quimica ambiental
além do desenvolvimento de produtos e processos. Os projetos de pesquisa
desenvolvidos no campus sao realizados por grupos de pesquisa constituidos por
membros da pos-graduagao (mestrado e doutorado em quimica — PPGMQ e mestrado
em tecnologia de produtos e processos — TPP), assim como alunos de cursos de

graduacao e cursos técnicos, por meio de projetos de iniciacao cientifica e estagios.

A equipe responsavel pelo desenvolvimento do projeto “compdsitos de oxidos
duplos de zinco e aluminio e pentoxido de niébio para conversdo de energia” é
constituida pelo coordenador do projeto de pesquisa, uma aluna de iniciagao cientifica
uma estagiaria e trés alunas de iniciacdo cientifica junior como observado no

organograma a seguir.



Figura 1 — Organograma da equipe do projeto
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2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Semicondutores de 6xidos metalicos

Os filmes de 6xidos metalicos sdo camadas finas desses materiais depositados
em superficies solidas, comumente utilizados os FTO’s (vidro condutor com uma
camada de 6xido de estanho dopado com fluor). Os 6xidos metalicos mais comuns de
serem utilizados sdo os compostos por metais de transi¢ao, como o didxido de titanio,

pentdxido de niobio, 6xido de zinco e o 6xido de estanho (Rathnayakage et al., 2023).

Semicondutores de O6xidos metalicos sao materiais que apresentam uma
descontinuidade de energia entre a banda de valéncia e a banda de conduc¢ao (band-
gap). Quando a energia irradiada supera a energia do band-gap, o material adquire a
capacidade de promover a locomogao dos elétrons entre as camadas de valéncia e

de condugao por meio da absorgao de luz (Prakruthl et al., 2022).

semicondutor + hv - egc + hfy, (D

egc + hiy - energia (2)



Ao promover a transi¢cao do elétron (eg.) da banda de valéncia (BV) para a de
conducgéo (BC) ha a geragéo de buracos na camada de valéncia (h};,), o que origina
um par elétron-buraco que podem ser recombinados diretamente ou migrar para a
superficie do material, possibilitando a indugéo de reacdes de oxirredugéao (F. Vitoreti
et al, 2017). A partir desse mecanismo, diferentes aplicagbes podem ser
desenvolvidas, entre elas a utilizacdo desses materiais como fotocatalisadores,
aplicagdes optoeletronicas, assim como aplicagdes na area ambiental e da saude
(Nesheva, 2023).

A diferenca de energia do band gap para diferentes semicondutores pode ser
observadas na figura 2, a qual compara as o band gap dos 6xidos com eletrodo padrao

de hidrogénio (Eyyg)-

Figura 2 — Comparagéo dos diferentes band-gaps dos 6xidos semicondutores em relagéo ao

potencial redox da agua
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Fonte: Machado et al., 2023

Cada o6xido apresenta um valor de energia de band-gap diferente, fator que
determina a quantidade de energia necessaria para realizar a excitagao do elétron e,
consequentemente, a faixa do espectro eletromagnético em que o semicondutor
devera estar exposto para promover esse mecanismo no material (Machado et al.,
2023).



Figura 3 — Espectro eletromagnético
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De acordo com a relagdo de Planck, E = hv onde E € a energia da onda
eletromagnética, h € a constante de Planck e v é a frequéncia da onda. Pela
interpretacdo da equacdo, a energia da onda eletromagnética, € diretamente
proporcional com a frequéncia (D.F. Shriver; C. H. Langford, 2008). Considerando que
o semicondutor absorvera a energia fornecida pela onda eletromagnética para
promover a excitagao do elétron, quanto maior a energia do band-gap do material,
menor sera a faixa do espectro eletromagnético aproveitado para conversdo de
energia, fator que esta diretamente relacionado com a eficiéncia dos dispositivos

fotovoltaicos gerados (Baccaro; Gutz, 2017).

Os o6xidos metalicos semicondutores sao materiais muito versateis tendo
importantes aplicacbes em sistemas fotovoltaicos como eletrodos e contraeletrodos
em células fotoeletroquimicas (Baccaro; Gutz, 2017). Por conta disso, esse tipo de
material se tornou um importante objeto de estudo, por se tornar uma importante
alternativa para a utilizagdo na geragao de energia renovavel, reduzindo a demanda
de combustiveis fosseis. O projeto também promove o alcance de alguns dos
objetivos do desenvolvimento sustentavel (ODS) da agenda 2030 da ONU
(Organizacao das Nagdes Unidas), de modo especifico os objetivos 7, energia limpa
e acessivel e 13, agdo conta a mudanca global do clima (Organizagado das Nagdes
Unidas, 2025).



3 MATERIAL E METODOS (METODOLOGIA):

3.1 Rotina laboratorial

O estagiario ficou responsavel pela calibragdo de equipamentos do laboratério
como balangas analiticas e pHmetros, assim como pela organizagdo do ambiente de

trabalho, além de realizar cotagdes de reagentes e equipamentos diarios.

3.2 Preparagao dos 6xidos metalicos semicondutores

Foram realizados planejamentos de rotas de sintese e o desenvolvimento de
técnicas de preparagdo de solugbes precursoras dos oOxidos metalicos
semicondutores utilizando o método de sol-gel. A solugéo precursora foi preparada
utilizando uma chapa de aquecimento com agitacdo magnética para promover o
aquecimento e homogeneizacdo da solugcdo e a temperatura do meio reacional foi

monitorada utilizando um termémetro.

A preparacao dos filmes dos 6xidos semicondutores a partir da deposi¢ao da
solucao precursora, consiste na deposi¢cao da solugéo diretamente ao vidro condutor
limpo. Para realizar esse procedimento, inicialmente a area de deposig¢ao é delimitada
por meio de uma fita, o comprimento e a largura do filme s&do medidos utilizando uma
régua e a area ativa total é calculada. Apds o preparo do vidro condutor, a solugao
precursora € depositada com o auxilio de uma espatula e dispersada utilizando um

bastao de vidro.

4 RESULTADOS

Para a execugao do projeto, inicialmente sao realizados estudos bibliograficos
para a determinacdo dos parametros necessarios para o preparo dos materiais. A
rotina diaria consiste em montagens de filmes finos utilizando solug¢des precursoras

dos 6xidos metalicos que sao depositadas posteriormente em vidros condutores.

Os filmes obtidos foram expostos a diferentes condigdes externas mudando as

condicbes de temperatura umidade relativa, tratamento térmico, entre outros, para



determinacao dos parametros fundamentais para a formagao dos filmes dos éxidos
trabalhados. Os melhores resultados de preparo, ou seja, as amostras que
apresentaram homogeneidade nos filmes formados, sao separados e os parametros
que sdo necessarios para a formacédo sao tabelados e as amostras obtidas com

sucesso utilizadas para a montagem dos dispositivos fotovoltaicos.

Os dispositivos obtidos sdo armazenados longe de fontes de calor e umidade
para posteriores analises fotoeletroquimicas, como voltametria ciclica e impedancia,
para determinagao de fotoatividade dos materiais. Caracterizagbes por microscopia
eletrébnica de varredura e difratometria de raios X s&o utilizadas para determinar as
caracteristicas estruturais do material e elucidagao das fases cristalinas presentes em

cada amostra.

5 CONCLUSAO

Por meio do estagio foi possivel elucidar importantes conceitos relacionados
aos eixos de fisico-quimica e quimica inorganica. Os principais conceitos envolvidos
no projeto constituiram na producdo de semicondutores e desenvolvimento de
dispositivos fotoeletroquimicos além de promover a pratica de atividades rotineiras de

um laboratoério de quimica.
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