UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
CENTRO DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA MECANICA
PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA MECANICA

IRAMILSON MAIA DA SILVA FILHO

PRODUCAO DE FILMES FINOS DE SnO, PELO METODO DE SPRAY
PIROLISE UTILIZANDO UM FORNO A GAS NATURAL COM COMBUSTAO
DE FILTRACAO

FORTALEZA, 2012



IRAMILSON MAIA DA SILVA FILHO

PRODUGAO DE FILMES FINOS DE Sn@PELO METODO DE SPAY PIROLISE
UTILIZANDO UM FORNO A GAS NATURAL COM COMBUSTAO DEFILTRACAO

Dissertacdo submetida a Coordenacdo do
Programa de PoOs-Graduacdo em Engenharia
Mecénica da Universidade Federal do Ceara,
com Area de Concentragdo em Sistemas de
processos, equipamentos e sistemas para
energias renovaveis como Requisito para
Obtencdo do Grau de Mestre em Engenharia
Mecanica.

Orientadora: Prof. (a). Ana Fabiola Leite
Almeida — UFC

Co-Orientador: Prof: Francisco Nivaldo

Aguiar Freire — UFC

FORTALEZA.
2012



Dados Internacionais de Catalogacao na Publicacao
Universidade Federal do Ceara

Biblioteca de P6s-Graduacdo em Engenharia-BPGE.

S58p  Silva Filho, Iramilson Maia da.
Producéo de filmes finos de Snilo método de Spray pirélise utilizando um foéngas natural
com combustéo de filtrac&o/ Iramilson Maia da SHilho. — 2012

61 f. :il. color,. enc. ; 30 cm.

Dissertacao (mestrado) — Universidade Féder&eara, Centro de Tecnologia, Departamento de
Engenharia Mecanica, Programa de P6s-Graduacdamgenkaria Mecanica, fortaleza, 2012.

Area de Concentracéo: Sistemas de processos, BWRIf@Es e sistemas para energias renovaveis.
Orientacado: Profa. Dra. Ana Fabiola Leite Almeida.

Coorientagéo: Prof. Dr. Francisco Nivaldo AguiaeiFe.

1. Engenharia Mecanica. 2. Filmes finos — Propriedaglgicas. 3. Filmes finos — Propriedades

elétricas. 4. Semicondutores — Dopagem. 5. Combestameios porosos. | Titulo.

CDD 620.1




IRAMILSON MAIA DA SILVA FILHO

PRODUCAO DE FILMES FINOS DE SiPELO METODO DESPRAYPIROLISE
UTILIZANDO UM FORNO A GAS NATURAL COM COMBUSTAO DEFILTRACAO

Dissertacdo apresentada ao Mestrado em
Engenharia Mecéanica, com especialidade em
Sistemas de processos, equipamentos e
sistemas para energias renovaveis,
Departamento de Engenharia Mecéanica da
Universidade Federal do Ceara, como parte
dos requisitos para obtencdo do titulo de

Mestre em Engenharia Mecanica.

Aprovada em / /

BANCA EXAMINADORA

Prof. (a). Ana Fabiola Leite Almeida (Orientador)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Francisco Nivaldo Aguiar Freire (Co-Ottiator)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Prof. Dr. Pierre Basilio Almeida Fechine
Universidade Federal do Ceara (UFC)



A minha avé que sempre me apoiou nos
meus estudos e me ensinou coisas que

jamais apreenderia nos livros.



AGRADECIMENTOS.

Agradeco a Deus, por me guiar em toda essa engaegando ele a fonte de todo
conhecimento.

A minha familia pela paciéncia e apoio ao longsdégsrnada.

A minha orientadora, professora Dr2 Ana FabioldaeL&imeida, pela inestimavel
orientacdo, incentivo e compreensao durante asultlides encontradas durante esses 2
anos de mestrado.

Ao meu co-orientador Professor Dr. Francisco Niwaldguiar Freire pela
disposicédo em ajudar em tudo que foi necessarsenasjeto.

Ao Professor Dr. William Magalhdes Barcellos petdaboracdo e importantes
sugestoes.

Ao Professor Francisco Julido e sua equipe do dfio Lanesopor ceder seus
equipamentos para utilizacéo neste trabalho.

Aos colegas de laboratorio, em especial ao alungrdduacdo Pedro Rios, e o
aluno de pos-graduacao Patrick Vieira Saintraia pglda nos experimentos e discursdes
realizados neste trabalho.

A Priscilla Noronha (minha noiva) pelo amor e contpa dedicados a minha

pessoa todos os dias.



“Um pouco de ciéncia nos afasta de Deus.

Muito nos aproxima.”

Louis Pasteur



RESUMO

O dioxido de estanho (Sa0em forma de filme fino pode ser produzido com
grande transparéncia a luz visivel e boa condatiedelétrica. Os filmes finos de SnO
possuem muitas aplicagfes tecnologicas na indugpriacipalmente em aparelhos
eletrénicos que utilizam display de visualizacdmmno em dispositivos em laboratoérios de
pesquisa. Uma das aplicacbes mais promissorasua atidizacdo como 6xido condutor
transparente em células solares fotovoltaicas. ddevas suas caracteristicas de
transparéncia 6tica no espectro visivel e baixiatr@sglade, os filmes finos de didxidos de
estanho sdo empregados como componente constitigirdélulas solares fotovoltaicas. A
proposta deste trabalho é a utilizacdo de um fagne,utiliza a tecnologia de Combustéo
em Meios Porosos para fabricacdo de filmes finodideido de estanho sobre substratos
de vidro, utilizando a técnica dgraypirdlise O forno utilizado nesse projeto possui uma
camara, onde os filmes de Sn€ko sinterizados, e uma antecamara, onde a solugéo
precursora dos filmes € aplicada sobre substraasddo. Uma pistola spray foi adaptada
ao forno, acoplada a antecamara, para a aspers@ugao de estanho sobre substratos de
vidro. Foi utilizada a técnica de dopagem dos finfieos com flGor com o intuito de
reduzir a resisténcia a corrente elétrica. Os flifiigos de Sn@foram caracterizados em
relagdo a transmiténcia Otica ao espectro visivalme relagdo a resisténcia elétrica.
Também foram realizadas medidas de difracdo ds-Maie microscopia de for¢ca atdmica

para a revelacao e estudo da estrutura dos filmésido de estanho.

Palavras Chavesspraypirélise,filmes finos, diéxido de estanho, combustdo em meio

porosos



ABSTRACT

The tin dioxide (Sng) as thin film can be produce with high transpayetacvisible light
and good electrical conductivity. The Sn@hin films have many technological
applications in industry, mainly in electronic deas that use preview display, such as
devices in research laboratories. One of the mashiging applications is its use as a
transparent conductive oxide in photovoltaic saalls. Due to its transparency in the
visible spectrum and low resistivity, the films o dioxide are used as a constituent
component of photovoltaic solar cells. The presenrk aims to use a heat furnace, which
uses combustion in porous mediachnology for the production of thin films of tin
dioxide (SnQ) on glass substrates, using the technique of spyaglysis. The furnace
used has a chamber where the films of Saf@ sintered and a pre-chamber, where the
precursor solution is applied films on glass sudtes.Spray gun was adapted to furnace
and coupled to the antechamber for the sprayingthef solution oftin on glass
substrates. The technique of doping thin film§&lobride was used in order to reduce the
resistance to electrical current. The thin filmsSyfQy was characterized by their optical
transmittance spectrum and electrical resistande 3tructure of films of tin oxide

was study by x-ray diffraction and atomic forcermscopy.

Keywords: spraypyrolysis, thin films, tin dioxide, combustion porous media.
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CAPITULO 1 - INTRODUCAO

Atualmente é cada vez maior a escassez energétiemdo a necessidade de se
utilizar fontes renovaveis de energia. A energiarsee mostra uma alternativa viavel,
sendo uma fonte energética inesgotavel na solugdprablema da energia no mundo.
Existem basicamente dois tipos de sistemas de iarstar; os sistemas solar térmicos e
os sistemas solar fotovoltaicos. Os sistemas sw@anicos geram energia elétrica
baseando-se em principios de trocas de calor. Nimenée um fluido aquecido pela
radiacdo solar move uma turbina conectada a undgeigue produz energia elétrica.
Algumas usinas estdo em pleno funcionamento no muaérigura 1 mostra uma imagem
das trés usinas da plataforma de Sollcar, Sendispanha. A planta de Sollcar tem

capacidade de geracdo de 250MW.

Figura 1 — Usinas de Solucar, Servilha, Espanha.

Fonte:http://energy.gov/articles/storing-power-sun.

Na Figura 1 podemos observar os espelhos que refletern para as torres que contem o
fluido capaz de mover a turbina conectada a umdgerde energia. JA& 0s sistemas
fotovoltaicos produzem energia elétrica a partir lideracdo de elétrons oriundos da
interacdo da luz com certos semicondutores comg#tida célula solar fotovoltaica. A

Figura 2 mostra a usina fotovoltaica de Taua, Cdatésina de Taua utiliza painéis solares

a base de silicio.
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Figura — Usina Solar Taua, Ceara.

Fonte: http://style.greenvana.com/2011/inauguragdaraeira-usina-solar-comercial-do-brasil/

Apesar de haver algumas usinas funcionando emaesoaiercial, que se pode
dizer é que a fabricacdo das células fotovoltaieasélula ainda é complicada e demanda
muito tempo, onde se usa solucdes tecnologicas eadificeis de aplicar. Muito se tem
trabalhado para se aperfeicoar as células solategoftaicas, para isso, tem havido um
esforco para se desenvolver tecnologia para mellegacomponentes integrantes das
células e reduzir os seus custos de fabricacdm iBsd com a finalidade de produzir este
tipo de célula em escala industrial, com um preaisracessivel. Entre as células solares
fotovoltaicas, além da convencional célula de isilique possui tecnologia dominada e
empregada em escala industrial, existem tambérélalag solares fotoeletroquimicas e as
células solares constituidas de filmes finos. AuFAg3 mostra um esquema de uma célua
solar fotoeletroquimica. A célula solar fotoeletrogia € constituida de um contato
metélico traseiro, que é o contato elétrico negatdla célula, um fotoeletrodo
semicondutor sensibilizado pela luz e um eletrgitomalmente liquido que trabalham em
conjunto para produzirem a interacdo de cargas,centato semicondutor transparente
frontal que é o contato elétrico positivo da cé(di&NALDO, 2005)
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Figura 3 - Esquema de uma Célula Solar Fotoeleinuga

Vidro

Fonte: O préprio.

J& as células solares de filmes finos sédo corddsuile camadas de filmes finos
semicondutores na seguinte configuragcdo: contattilice traseiro, que € o0 contato
elétrico negativo da célula, uma juncéo p-n sendatora que é sensibilizada pela luz e o
contato semicondutor transparente frontal, que mtato elétrico positivo da célula. A

Figura 4 mostra um esquema desse tipo de célula.

Figura 4 - Esquema de uma Célula Solar de FilmassFi

Vidro

Filme Fino Semicondutor Transparente

Semicondutor Tipo P
Juncdo P-N

Semicondutor Tipo N

Contado Condutor Traseiro

Vidro

Fonte: O préprio
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Muito se tem trabalhado para otimizar os comporemtas células solares
fotovoltaicas, principalmente do contato semicdoduransparente frontal (MATEI
GHIMBEU, 2007), esse tipo de contato deve possuimgrdialmente alta transmissao
otica do espectro visivel e alta condutividade rigig&t Um dos tipos de contato
semicondutor transparente frontal que se tem udadfime fino de diéxido de estanho, o
SnQ. Da literatura tem-se que o SN®um material semicondutor que na forma de filmes
finos apresenta boa transmitancia Optica no espelzriuz visivel, boa condutividade
elétrica, grande estabilidade em condicbes atmoagralta reflexdo a radiacdo
infravermelha, possui boa aderéncia ao vidro (SNKERL990), é quimicamente inerte,
possui uma alta dureza mecanica e resiste a altgsetaturas (KIM, 2008), propriedades
essas que tornam o uso de filmes finos de,$m@to promissor para ser usado em células

solares fotoeletroquimicas e células solares darddis de filmes finos.

Neste trabalho buscou-se preparar um equipamemngogbimizar a producao de
filmes finos de dioxido de estanho (ShOdevido as suas propriedades e aplicacoes.
Dopou-se também os filmes finos de S1©OM fllor por possuir sete elétrons na camada
de valéncia, caracteristica tal que pode redugmifstativamente a resisténcia elétrica dos
filmes finos quando inserido em suas redes cmgtaliO projeto propde a utilizagdo de um
forno a gés, que utiliza combustao de filtracdo)(@@ara fabricacdo de filmes finos de
SnG,. A CF € um tipo de combustao que ocorre nos interstde um meio poroso. Neste
tipo de combustdo a matriz porosa estd enclausweadaima camara de combustéo,
envolta por um isolamento térmicé. sintese do filme sera realizada utilizando-se a
técnica despray pirdlise que consiste em aplicar, com a ajuda de um spirag, fina
camada de uma solucdo precursora sobre um subdeatro previamente aquecido,
onde o 6xido de estanho é formado. O projeto donofgrossui uma pistola de spray,
acoplada a uma antecamara, onde a solucdo prexussrfiimes de SrifOé aplicada a
laminas de vidro. As laminas entéo séo inseridasan@ara de combustdo onde os filmes
finos sdo sinterizados. A fabricacéo de filmesdide dioxido de estanho e sua otimizacao
€ de suma importancia para a evolucédo das célollaes fotoeletroquimicas e das células
solares de filmes finos. A sintese desse tipo ldeffino, pelo método dspray pirdlise
pode reduzir os custos da fabricacdo, por ser écrdct simples de aplicar e de baixo

custo (KIM,2008); da mesma forma, o uso de um faue usa combustao de filtracao, ja
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qgue é um tipo de combustdo altamente eficiente, loaixos niveis de emissédo e baixo

nivel de consumo de combustivel.
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CAPITULO 2 - OBJETIVOS

O presente trabalho tem como objetivo a utilizagéoum forno a gas natural
utilizando combustéo de filtracdo para a sintesirdes finos de didxido de estanho, pela

a técnica de Spray Pirélise sobre substratos de.vid

2.1 - Objetivos Especificos

1. Estudo das melhores condicbes de operacdo do {tenmperatura, fluxo
dos comburentes);

2. Montagem de um sistema dpraypirolise adaptando uma pistola sjgray
ao forno;

3. Sintese de filmes de Sp@tilizando o forno de meios porosos adaptando o
sistema de spragyirélise

4. Dopagem dos filmes de Sp@om fluor afim de otimizar a condutividade
elétrica;

5. Caracterizagdo dos filmes finos de dioxido de déwiapelas técnicas de
raios-X e microscopia de forca atdomica;

6. Caracterizagao dos filmes finos de SnQuanto a sua transmitancia,
absorbancia e refletancia 6ptica no espectro Visvguanto a resisténcia

elétrica.
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CAPITULO 3 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nos ultimos 50 anos, os filmes de Oxidos conduterdgeansparentes tém sido
extensivamente investigados principalmente pelamiancialidade para utilizagcdo em
aplicacdes tecnologicas relacionadas a dispositipts - eletrénicos (HICHOU, 2010).

Holland, em 1958 publicou a primeira aplicacdo datamais condutores e
transparentes, como elementos aquecedores de wermitindo desembaca-los, e
posteriormente inUmeras outras aplicacdes foramndetvidas (HOLLAND, 1958).

O efeito semicondutor foi descoberto em 1874 pat Rerdinand Braun em seus
estudos com sulfetos metalicos (SZE, 2001). Atuatejeos semicondutores sdo de
fundamental importancia para a microeletrénicadage elaboracdo de dispositivos cada
vez mais avancados. Desde a década de 1980, quendiperadoras de telefonia
instalaram os primeiros cabos com fibras Opticassistemas de telecomunicagbes vém
ampliando aceleradamente o emprego dos semicordu{GREENE, 1980; TANAKA,
1980). Hoje, devido ao rapido desenvolvimento derdale semicondutor e fibras opticas,
o mundo conta com a interligacdo por redes Opfeaa transmissao de voz (telefonia),
imagens (TV a cabo), dados e qualquer tipo denmigéo que possa ser transmitido por
ondas eletromagnéticas (SZE, 2001).

Filmes finos podem ser preparados por varas técwoioao deposicao quimica a
vapor (BELANGER, 1985. LUO, 1989. MARUYAMA, 19904eposicdo metalorganica,
sputtering, vaporizacado, sol-gel (V. GERALDO, 20@3¥pray pirdlise (ELANGOVAN,
2005. THANGARAJU 2002).

O SnQ, conhecido como cassiterita, € a forma mais commngue se encontra o
estanho (Sn) na natureza. Este material € um sectmr natural do tipo-n, com um gap
de energia largo, com aproximadamente 3.6 eV (GHRAL2003. STIERNA, 1992) e
elevada temperatura de fusdo (>1930 °C) (LANDOLTRBESTEIN, 1975).

O SnQ ja foi amplamente estudado quanto a presencaalérias dopantes,
principalmente por antiménio (Sb) (KIM, 2004), flu¢F) (HAITIEMA, 1989 A. E.
RAKHSHAMI, 1998), zinco (Zn) (HCHIANG, 2005) e odio (In) (JEDERTH, 2002.
CHEN, 2004). Geralmente a dopagem é usada nodrdeitdiminuir a resistividade dos
filmes, que pode passar de*lfara até 160 cm ou ainda para aumentar o coeficiente de
reflexdo na regiao do infravermelho (GERALDO, 2003)
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Di6xido de estanho (Sn{é um material semicondutor que pode ser obtido na
forma de filmes finos e tem sido amplamente utlzam dispositivos optoeletrbnicos
(TERRIER, 1997), sensores de gas (HELING, 1997. RERWSKA, 2007), células
solares e outros tipos de dispositivos, por aptasearacteristicas como alta transmitancia
Optica na regido do UV Vis (acima de 80%) (DYER69Pe boa condutividade elétrica
(RAY, 1998).

Entre os desenvolvimentos mais recentes no campedetténica transparente,
estdo os transistores de filmes finos transpargii€sT). Apresentando transparéncia
média maior que 80% para a porcdo visivel do espeeletromagnético. Esses
dispositivos indicam a possibilidade de desenvawita de circuitos transparentes
completos. O ZnQ(SnQ)1.x (CHIANG, 2005) é um exemplo de uma nova classe de
materiais para TTFTs de alta performance.
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CAPITULO 4 - TECNOLOGIAS DE BASE

4.1 - Combustao em Meios Porosos

A combustao usada pelo forno que se pretendeautiiara fabricacdo de filmes
finos de Sn@ é a chamada “Combustdo em Meios Porosos”, tamlmérhecida como
“Combustdo de Filtracdo” (CF). A combustdo em meuosOSOS € um processo de
combustdo que ocorre nos intersticios de um maiospo A matriz porosa ocupa todo o
espaco da camara de combustéo, resultando em nasdsiggificativas nos fendmenos de
transferéncia de calor do sistema. O meio poragmrguase todo o calor produzido pela
reacao. Assim, parte da energia produzida que Beei@ada juntamente com os gases de
exaustdo de descarga € retida na camara de comlaisaéies do meio poroso. Logo, o
meio poroso armazena o calor da reacdo e o rexiggaila a nova mistura que esta
chegando a zona de reacdo. Vantagens princip&@ismlaustdo em regime permanente em

meios porosos inertes podem ser descritas a seguir:

i. A superficie interna altamente desenvolvidantigio poroso resulta em uma alta
transferéncia de calor entre a fase gas e o memspdsituacdo dquasi-equilibrioou
nao-equilibrio térmico) (CONTARIN, 2001. TRIMIS, 9B).

ii. Resfriamento da zona de reacao (emissdes geld@as);

iii. A capacidade e condutividade térmica do n@d00SO assegura um processo de
combustdo extremamente estavel em funcdo das desiata carga térmica e razbes de
equivaléncia pobres além dos limites de inflamdadie do combustivel.

iv. Os niveis ultrabaixos de reacdo de equivaléaidém resultam em emissdes de
monoxidos de carbono (CO) com indices impossiveisedtem obtidos com queimadores
convencionais.

Estas e outras razbes fazem com que a combustéitiraigfio seja altamente
econdmica e eficiente (BARCELLOS, 2007), podendocemsiderada como combustao

limpa.
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A Figura 5 mostra as partes que compde um tipi@ntador volumétrico que utiliza
gueima em meios porosos:

Figura 5 - Esquema de wrigpador volumétrico convencional.

Meios Porosos

L LN LS I LS LSS

Trocador de Calor Isolamento

Fonte: O préprio

O queimador possui trocadores de calor que saddosena matriz porosa com o
fim de extrair calor da combustdo que ocorre ntexsticios do meio poroso. Uma entrada
dos gases de combustdo, e uma saida dos gasesadgede constituindo assim um
equipamento bastante compacto. O dimensionamerdgte dg@o de queimador esta
caracterizado por poder atuar em uma ampla faixpotncia devido a sua estabilidade
operacional a baixas razbes de equivaléncia. Candelasolamento de fibra ceramica
envolvem a regido onde ocorre a combustédo (SOUABIR

4.2- Técnica de SprayPirdlise.

A técnica de spray pirdlise consiste basicamentevaporizar uma solucao
quimica sobre um substrato previamente aquecidBREERA, 2005). O crescimento de
filmes finos utilizando técnicas convencionais naaria dos casos leva muito tempo e o
uso de caros equipamentos, o que dificulta suaugBmdem escala industrial, por isso a
técnica de spray pirolise por ser de facil aplicagéssui a caracteristica intrinseca de se
produzir filmes finos de areas diversas com cextdiflade e rapidez (FORNARO, 2001).
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A técnica ja vem sendo empregada em deposicadolrdesfifinos de vérios tipos de
materiais (STUDENIKIN, 2002, BOUZIDI, 2002, HAO, QD).
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CAPITULO 5 - FUNDAMENTACAO TEORICA

5.1 -Semicondutores

Segundo o modelo atdmico de Bohr, o nucleo de om@e rodeado por elétrons
em oOrbitas. O ndcleo possui uma carga positiva ajue 0s elétrons, cujo a carga é
negativa. Quando o elétron descreve uma oOrbitaveds& redor do nucleo, ele tem
exatamente a velocidade certa para que a forcaipstal que atua entre o elétron e o
nucleo, equilibre a atragéo nuclear.

A Figura ga) abaixo mostra uma representacao bidimensionalaicade Bohr,
onde mostra 0 nucleo positivo no centro do atonus @létrons em Orbita ao redor do
nacleo. Através da Figura(l pode-se observar uma representacao bidimensional do
atomo de silicio. O atomo isolado de silicio podsuiprétons no ndcleo. Dois elétrons se
encontram na primeira Orbita, oito elétrons pemmra segunda orbita e quadro deles
pode-se encontrar na Orbita externa, orbita denvaé Os 14 elétrons em rotacao
neutralizam a carga dos 14 prétons de modo queta distancia o a&tomo age como se

fosse eletricamente neutro.

Figura 6 — Modelo atdmico de Bohr para o atomsiliieo.
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Fonte: O préprio

Um fator importante é o fato de a Orbita externat@oquatro elétrons, por essa
razdo o silicio € chamaddetravalente (“tetra” em grego quer dizer “quatro”).

Consequentemente, 0 nucleo e os elétrons inte&mosansiderados a estrutura interna do
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atomo. A atencdo sempre deve ser dada a Orbitaatbcia; visto que € onde se

desenvolve toda a agcdo nos semicondutores (VIEGBE).

5.1.1 -Bandas de Energia

Quando um atomo de silicio estiver isolado, a ardg um elétron é controlada
pelas cargas do atomo isolado. Porém, quando n®a&atde silicio combinam-se formando
um cristal, a orbita de um elétron sofre a infliémtas cargas de varios atomos adjacentes.
Como cada elétron tem uma posicao diferente delatroristal, nenhum vé exatamente a
mesma configuragdo de cargas vizinha. Por issabitade cada elétron € diferente. A
Figura 5 mostra o que ocorre aos niveis de eneérg@os os elétrons que se encontram nas
primeiras Orbitas tém niveis de energia ligeiramediferentes, por que nenhum vé
exatamente a mesma carga envolvente. Como ha bittgelétrons na primeira orbita, os
niveis de energia ligeiramente diferentes formamaumuvem ou uma banda.
Analogamente, os bilhdes de elétrons da segundi,Gitiddos com energias ligeiramente
diferentes, formam a segunda banda de energiajos tos elétrons da terceira Orbita a
terceira banda (VIEGAS, 2003. PADILHA 2000).

Figura 7 — Bandas de energia.
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Bandas de Energia

Fonte: O préprio
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Na Figura 7 as bandas de energia sdo escurassétata forma adotada neste
trabalho para representar bandas saturadas owchidas isto €, aquelas nas quais todas
as oOrbitas disponiveis ja estdo ocupadas por e&tRor exemplo, a banda de valéncia esta
preenchida porque a Orbita de valéncia de cadacatoossui oito elétrons. Em um

semicondutor tipico o esquema de bandas podemesentado pela Figura 8 a seqguir:

Figura 8 — Bandas deigia de um Semicondutor.
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Fonte: o proprio

Nos semicondutores em geral a diferenca de enkggiehamada de energia de
gap entre o nivel mais alto da ultima banda ocupadaafda de valéncia) e o nivel mais
baixo da primeira banda desocupada (a banda deucénydé razoavelmente pequena,
fazendo com que a agitacdo térmica faca com qtreséda banda de valéncia vengam a
energia degap e passem para banda de conducdo. Nos condut@asdésrenca de
energia nao existe. Nos isolantes a energigage® muito grande, impedindo com que o0s

elétrons passem para banda de conducéo.

28



5.1.2 -Dopagem

Quando a energia externa eleva um elétron de val@aca um nivel mais alto
(6rbita maior), o elétron que sai deixa um vaziodmhita mais externa. Esse vazio €

chamado déacuna.

Semicondutor tipo-n

Uma forma de aumentar o numero de elétrons na l@#mdaléncia € acrescentar
atomos pentavalentes; estes atomos tém cinco redétra orbita de valéncia. Depois de
acrescentar atomos pentavalentes a um cristallid® guro, ainda havera uma grande
guantidade de atomos de silicio. A Figura 9 (a)traagm atomo pentavalente entre quatro

vizinhos.

Figura 9 — Dopagem com impureza doadora.
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Fonte: O préprio

O atomo pentavalente tem inicialmente cinco elé&tnoa sua Orbita de valéncia.
Depois de formar ligagBes covalentes com 0s quatiohos, este atomo central possui
um elétron a mais. Como a orbita de valéncia nate mmnter mais de oito elétrons, o

elétron que néo faz ligacdo precisa passar a ubita da banda de conducéo.
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A Figura 9 (b) mostra as bandas de energia de ustalcque foi dopado com uma

impureza pentavalente e que apresenta um granderoude elétrons da banda de
conducao produzido principalmente pela dopagemsté&x apenas algumas lacunas,
criadas pela energia térmica dos &tomos. Os e#tsdw chamados de portadores
majoritarios e as lacunas de portadomesnoritarios O silicio dopado dessa forma é
conhecido como um semicondutor tipo-n, onden csignifica negativo. Os atomos

pentavalentes sdo chamados frequentementiodeoresporque eles fornecem elétrons
para a banda de conducao. Exemplos de impurezdsrdsasdo o arsénio, o antiménio e o
fésforo (VIEGAS, 2003. PADILHA 2000).

Semicondutor tipo-p

Para se obter lacunas adicionais, pode-se doparcristal com impurezas
trivalentes (trés elétrons na érbita mais exterajpois de adicionada a impureza, pode-se
verificar que cada atomo trivalente esta cercadajpatro vizinhos como mostra a Figura
10(a). Como cada atomo trivalente traz com ele aterteés elétrons na érbita de valéncia,
apenas sete elétrons passardo para a orbita dei@alEm outras palavras, aparece uma
lacuna em cada atomo trivalente. Controlando-seamtglade de impureza adicionada,

pode-se controlar o nimero de lacunas no crisfzddm

Figura 10 — Dopagem com impurezas aceitadoras.
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Fonte: O préprio
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Um semicondutor dopado com uma impureza trivaléntmnhecido como um
semicondutor do tipo-p; a letpasignifica positivo. Como mostra a Figura 8 (b)|aazinas
de um semicondutor tipo-p excedem os elétrons ddabde conducéo. Por esta razéao, as
lacunas sdo os portadores majoritarios num semitontipo-p, enquanto os elétrons de
banda de conducgdo constituem os portadores minositdOs atomos trivalentes séo
também conhecidos como atonaxeitadoregporque cada lacuna que eles fornecem pode
aceitar um elétron durante a recombinacdo. Exemgdosmpurezas aceitadoras sdo o
aluminio, o boro e o galio (MATOS, 2006).

A Figura 11mostra a estrutura de octaedro do SriQuatro das ligacdes Sn-O
estdo separadas a 0.205 nm enquanto as outras ligagSes sao de 0.206 nm
(WYCKOFF, 1963. ROBERTSON, 1979).

Figura 11 - Estrutura Cristalina do $nO
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Fonte: Magalhaes, 2006.

Os angulos entre o atomo central de Sn e os gattnoos de O que estdo a 2,05
A sdo0 78.1° e 101,9° (WYCKOFF, 1963), como se v€igara 11.

Dopar 0 Sn@ é uma técnica muito utilizada, principalmente pgua haja um
aumento da condutividade dos filmes finos. Devidindlaridade entre os raios ibnicos do
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FedoQ (F=0,117 nm e © = 0,122 nm), o fldor pode substituir o oxigénio S
para agir como doador no SpP (VINCENT, 1972). Existe também similaridade erts
raios idnicos do Sfie SB* ( Sri*= 0,071 nm e SB = 0,065 nm), portanto o Shsubstitui
0 Sri* e também age como doador na forma do SnOx:Sb (M1971).

5.2 —Métodos de Caracterizac6es de Filmes Finos.
5.2.1 —Resistividade Elétrica

Existem varias maneiras de se calcular a resist@héirica de filmes finos. Umas
das técnicas mais importantes é a chamada técagkajwhtro pontas. Nessa técnica a
resisténcia do filme é determinada utilizando gquegrminais metélicos e paralelos entre si
colocados sobre o filme fino @ mesma distancia araudro, como mostra a Figura 12.

Figura 12 - Esquema de medida de resisténciacéla filmes finos pelo Método das

quatro pontas

Fonte: O proprio

32



A diferenca de potencial entre os contatos inte(@oe 3) € medida com uma
corrente elétrica constante aplicada entre os tmexternos (1 e 4). A distancia entre os
contatos internos é igual a (L), que coincide colargura do filme. Entéo a resisténcia é
determinada pela lei de Ohm,

R = (5.1)

%4
{
Outra maneira muito usada na medida de resist@béfeca de filmes finos é
medir diretamente a resisténcia por quadrado de dos filmes. A Figura 13 mostra um
esquema de como fazer a montagem experimentalmedida. E colocado duas fitas

metdlicas sobre a superficie do filme que se quetimformando um quadrado, dai se
mede a resisténcia de superficie diretamente comuitimetro.

Figura 13 - Esquema de medida de resisténciacgétitetamente sobre a superficie do
filme fino.

Fitas Metalicas

Fonte: O préprio

Outro método muito utilizado na medida de resisgatétrica de filmes finos é o
método analitico. A Figura 14 mostra um esquemagem se enfatizam as variaveis

necessarias para o calculo da resisténcia.
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O método analitico para calculo de resisténciaiedéutiliza-se da segunda Lei de Ohm.

Conhecendo-se a resistividade do material que cesnpdilme finop, o0 seu comprimento

L e a area de seccao transveesab pode-se calcular a resisténcia elétrica do filme f

usando a equacao:

R = p — (5.2)

Figura 14 - Variaveis para medida de resisténda método analitico.

Fonte: O préprio.

As resisténcias elétricas de filmes finos geralmes@o medidas na unidade de
Q/o (ohms por quadrado de area) que € a resisténcsupmkaficie do filme fino, essa
resisténcia normalmente € chamada de resistéitiacalde folha.
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5.2.2 —Transmitancia, Absorbancia e Refletancia Optica.

A Figura 15 mostra 0 esquema experimental paranoéte de Transmitancia,

absorbancia e refletancia optica de filmes finoSdé&:F:

Figura 15 — Montagem experimental para obtencadrdasmitancia, absorbancia e refletancia optica de

Power Meter

Computador
Fonte Monocromador
Luminosa Amostra
i Detector
Lente Lente
filmes finos.

Fonte: O préprio

A luz emitida pela fonte luminosa incide nas gradds refracdo do
monocromador. O monocromador refrata a luz incelenpermite com que saia somente
determinada frequéncia especifica. A luz ao samndnocromador atravessa a amostra que
esta sendo analisada. A luz transmitida pela améstiaptada pelo detector piezoeléctrico
gue envia sinais elétricos ao “Power Meter” quequ@ vez envia 0s dados ao computador
gue os registra. Nesse experimento faz-se passarapestra todo espectro visivel e

constréi-se um grafico das grandezas fisicas dis®ja

A transmitancia optica € determinada pela razae entuz incidente na amostra

pela luz transmitida pela amostra, ou seja:

T=21 (5.3)

Iy

Ondel é a luz incidente na amostréye® a luz transmitida pela amostra.
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A absorbancia pode ser calculada pelo logaritmdase 10 da transmitancia
optica (LENZ G, 1997), ou seja:

A = — 10g10 T (54)

Respeitando a conservacao de energia, pode-se temcan porcentagem de
radiacéo refletida pela amostra aplicando a relabaoxo:

T+A+R=1 (5.5)

5.2.3- Difracéo de Raios X.

Dentre as varias técnicas de caracterizacdo deiaigt@ técnica de difracdo de
raios X € a mais indicada na determinacéo das tastalinas presentes em materiais. Isto
€ possivel porque na maior parte dos solidos ésjstos atomos se ordenam em planos
cristalinos separados entre si por distancias damaeordem de grandeza dos
comprimentos de onda dos raios X. A Figura 16 mastn esquema da difracao de raios —

X.

Fonte: O préprio

Ao incidir um feixe de raios X em um cristal, 0 m&sinterage com 0s atomos

presentes, originando o fenémeno de difracdo. raghib de raios X ocorre segundo a Lei
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de Bragg, a qual estabelece a relacdo entre oculgullifracdo e a distancia entre os
planos que a originaram (caracteristicos para fzsgecristalina):

ni=2d serd (A) (5.6)

onde:
n: numero inteiro
A : comprimento de onda dos raios X incidentes
d: distancia interplanar

0: angulo de difracao

Dentre as vantagens da técnica de difracdo de Xajpgra a caracterizacdo de
fases, destacam-se a simplicidade e rapidez dodméto confiabilidade dos resultados
obtidos (pois o perfil de difracdo obtido € cardsteeo para cada fase cristalina), a
possibilidade de anélise de materiais compostosupa mistura de fases e uma analise
quantitativa destas fases (A. P. F. ALBERS, 2002).

5.2.4—Microscopia de Forca Atdmica (AFM).

O AFM (Atomic Force Microscopdoi desenvolvido a partir de uma modificagéo
no STM Gcanning Tunneling Microscopeem 1986 por Binning, Quate e Gerber
(BINNIG, 1986). Desde entdo a microscopia de fatfanica surgiu como uma ferramenta
util para o estudo das interacdes superficiaisnpeio das curvas de forca. Foi observado
que a ponta do STM exercia forcas sobre a superfiaiamostra da ordem das forcas
interatdmicas. E usando as forgas entre a pontareoatra que o AFM traca o mapa da

superficie. A Figura 1mostra um esquema basico do funcionamento do AFM.
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Figura 17 - Esquema de funcionamento do AFM (Scliemepresentation of the components of an atomic

force microscope (AFM).
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Fonte:Disponivel em http://www.geobacter.org/images/jgglidiagram.jpg.

Os elementos sensores do AFM sao o cantileveloadagjue fica presa na ponta
do mesmo. A espectroscopia de forca consiste enr meesposta de forca de um sistema
ao sofrer a aplicacdo de uma forca externa por meimma sonda, processo o qual
chamamos de identacdo. A sonda presa a extremidadantilever € comprimida sobre a
amostra até que a forca aplicada pelo cantilevegata um valor limite, previamente
estabelecido, o “setpoint”. A resposta de interag@oe a sonda e a amostra € medida pelo
aparelho, através da deflexdo do cantilever caupadaessa interacdo. Para medir a
deflexdo um sistema Otico € usado, com um lasan dotodetector que determinam o

guanto o cantilever defletiu durante a varredura.

O elemento fundamental na anélise dos resultadosHib é a curva de forca.
Quando observamos uma curva de forca, abaixo #ia lde forca nula, a forca é de
atracdo. E acima, a forca € de repulsdo. Essedégorca € proveniente do potencial de
interacdo entre dois ou mais atomos, podendo seipdoLenard-Jones (equacao) ou
qualquer outro potencial de interacdo entre atocws, uma dependéncia desse tipo em r.

As forcas intermoleculares podem ser classificatastrés categorias: forcas de origem
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puramente eletrostética, que inclui as forcas c¢ohlanas entre cargas, dipolos
permanentes ou quadrupolos; forcas de polarizagée, surgem devido a momentos
dipolares induzidos nos atomos e na moléculas grapos elétricos de cargas vizinhas ou

dipolos permanentes; e forcas de natureza quantica.

AFM opera em modos distintos, fornecendo grandeedade de opc¢des para a
construcdo de imagens de diferentes tipos de amsosgerando diferentes tipos de
informacdes. Quando a sonda do AFM atua na regiatva, temos o0 modo ndo-contato,
forcas de longo alcance é que estardo interagiodmo forcas de Van Der Waals,
eletrostatica e forca de dipolo magnético. A opivaga regido repulsiva é chamada de
modo contato, onde a sonda mantém a menor distposgvel da amostra, na faixa das
distancias interatbmicas. Ha também o modo cométonnitente odapping modgsimilar
ao modo nado contato, mas nesse caso, 0 cantileymst® a vibrar proximo a sua
frequéncia de ressonancia tocando levemente a mndstigura 18 mostra a faixa de

atuacdo de cada modo no gréfico da curva de forca.

Figura 18 - Representacao da curva de fasgsam como das regides de atuacdo de cada. modo
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Fonte:Disponivel em http://www.geobacter.org/images/jdeihdiagram.jpg.
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CAPITULO 6 - METODOLOGIA

Neste capitulo apresenta-se uma descricdo fisicbortio para preparacdo dos
filmes de Sn@ suas caracteristicas e modo de operacéo, al@esteever a preparacao
da solucéo precursora dos filmes, a aplicacao ldg&m precursora nos substratos de vidro

e a sinterizacao dos filmes de diéxido de estanho.

6.1- Forno utilizado no projeto.

O forno utilizado no projeto € um forno a gas raltgue utiliza a tecnologia de
combustdo em meios porosos. O gas natura € um etindduecondmico comparado a
outros combustiveis, sua queima gera uma grandetidade de energia, proporciona

maior eficiéncia na queima e sua combustéo é faailenregulavel.

A Figura 19mostra um esquema geral da estrutura do forno.

Figura 18 — Esquema geral do forno utilizado nbalao.
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Fonte: O préprio.
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O forno possui um queimador volumétrico conectadmecilindro de gas natural
e a um compressor de ar que fornece oxigénio remi@gsmra a combustdo. A Figura 20

mostra a imagem do queimador volumétrico juntameoie as coneccdes de ar e gas.

Figura 20 — Queimador voddrito utilizado no forno

Fonte: O préprio

O forno possui uma camara onde os filmes finosrd®, S&o sinterizados e uma
antecamara onde a solugéo precursora dos filméside de estanho é aplicada sobre os

substratos de vidro. A Figura 21 mostra uma imadarantecamera:

Figura 21 — Antecamara do Forno utilizado no fooje

Fonte: O préprio
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6.2 - Sistema dé&pray Pirdlise.

O sistema de spray pirolise foi acoplado a camarsirderizacao dos filmes finos
adaptando uma pistola de spray para a aplicac@oldedo de estanho aos substratos de

vidro segundo o esquema mostrado na Figura 22:

Figura 21 - Sistema de Spray Pir6lise acopladamo.

—
N E %
Valvula / \
Solenoide I‘\ Pistola
Suporte Regulador de ff"\\ Solucdo
Entrada Altura para Pistola 'i \ Precursora
/ \

de Ar v ¥y

Pré - Camara 4 Substrato de Vidro

Fonte: O préprio

O sistema de spray pirélise possui uma pistola iamora com bico regulador de
feixe. A pistola esta conectada a uma entrada @euema entrada da solucdo precursora
dos filmes finos de SnOA entrada de ar € controlada pelo lado externfodm por uma

valvula solenoide conectado ao sistema de entmda. d

6.2.1 - Solucdo quimica precursora de SO

A formacdo do oxido de estanho ocorre de acordo aoreacdo de hidrolise

abaixo:

SnCh + 2H,0 — SnQ + 2HCI + 2H (6.2.1.1)
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No caso de se usar Sp€m lugar de Sngh reacéo sera:

SNnCl + 2H,0 — SnQ, + 4HC (6.2.1.2)

O SnC} - 2H,0 é diluido em uma quantidade pré-determinada dé éHém
seguida é levado ao aquecimento a temperatura®@e@®@0® aproximadamente 25 minutos.

Com o fim de aumentar a condutividade elétricailoset de dioxido de estanho
foram dopados com flaor; pela adicdo de fluoret@m@nia (NHF) em etanol absoluto e
levados a agitacdo até que fiquem totalmente temesfes. Em seguida adiciona-se a

solucdo de Sngl 2H,0 a solugéo de NJF.

6.3 - Processo de aplicacéo da solucdo quimica (psgpray pirélise) e sinterizacao dos

filmes.

Os substratos utilizados para producao dos filnmes fde Sn@foram laminas de
laboratoério. Coloca-se os substratos de vidro mnof@ aquece-se lentamente até uma
temperatura previamente determinada. Em seguidea-de os substratos de vidro no
forno por cerca de 10 minutos para que haja equiliérmico. Apds o equilibrio térmico,
retira-se o substrato da camara de combustdo paraegja feita a primeira aplicacao da
solugéo com o spray. Em seguida, coloca-se novansmgubstratos no forno para que se
restabeleca o equilibrio térmico. Usa-se uma p@igdel spray conectada a um compressor
de ar para a aplicacédo da solucédo quimica. Repetsts procedimento em um total de
doze aplicagcbes em todos os filmes. A partir deedaplicacdes comeca a haver um
prejuizo na transmitancia optica dos filmes firlys0s as aplicagbes, deixam-se os filmes
no forno durante um tempo determinado para qua siaterizagdo dos mesmos.

6.4 — Medidas de Resisténcia Elétrica.

As medidas de resistividade elétricas foram redéiggpelo método de medida

direta da resisténcia de folha, colocando-se sabmmostras duas fitas metalicas
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formando um quadrado de &rea e medindo-se a resestiretamente com um

ohmimetro.

6.5 — Medidas de Transmitancia, Absorbancia e refléancia Optica

Os equipamentos utilizados nas medidas de transcratéabsorbancia e
refletancia foram a Fonte luminosa Oriel Apex Mdmoenato llluminator com lampada
de xenon de 150 W, o monocromador Oriel Cornesi@0el\8 m Monochromator, o
Newport Chopper Controller Model 75170, o potenteitzsPG — 3901 Ohmnimetra e o
amplificador de sinal Princeton Applied Researchd®ld 16. A montagem experimental

foi realizada de acordo com a secc¢ao 5.2.2 dedialho.

6.6 — Medidas de AFM

O aparelho utilizado para as medidas de AFM foiand$cope llla da Digital
Instruments, trabalhando no “tapping mode” ou mealotanto, modo em que o cantilever
€ posto a vibrar préximo a sua frequéncia de résgna tocando levemente a amostra. Foi
obtido uma imagem para determinagdo da espessulia k& amostras e uma imagem
topogréfica tipica dos filmes finos de SnO

6.7 — Medidas de Raios - X

As medidas de raios — X foram realizadas variang® de 0 & 100 graus. O
equipamento usado para as medidas de difracadodexréoi o “Panalytical Modelo Xpert
Pro MPD”, operando em 40kV x 40mA, com tubo de o medidas de difracdo foram
analisadas com a ajuda do software “Xpert HighSPtus”. Os picos foram encontrados
baseados na ficha cristalogréafica 01-078-1063.
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CAPITULO 7 — RESULTADOS E DISCUSSOES

7.1- Curvas de Aquecimento do Forno

A Figura 23mostra curvas de aquecimento do forno utilizaddenegabalho. Em
todas as curvas usou-se uma determinada vazao slaranar combustivel até que a
temperatura do forno chega-se a 120°C, depois djgsmu-se a vazao maxima suportada

pelo forno.

Figura 23 - Curvas de aquecimento do fornzatlo neste trabalho.
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Fonte: O préprio

A Figura 23 mostra que o forno apartir da tempesatumbiente, cerca de 30 °C, leva

entre 230 e 320 minutos pra chegar a temperatusintirizacdo dos filmes de SHO
600° C.
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7.2— Resultados de Resistividade Elétrica.

A técnica para obtencado das resisténcias eléd@mssmostras de filmes finos foi
a técnica da medida direta da resisténcia eledecmlha, com o auxilio de um ohmimetro
comum. Oito filmes finos de di6xido de estanho rorabtidos cujas medidas de
caracterizagao elétrica estéo listadas a seguir:
Quatro filmes de SnOforam feitos utilizando uma concentrag@d99,15% de SnC} +
0,85 de NH:F) de reagentes, 0s outros quatros com uma concemtBa¢é8,32% de
SnCl, + 1,68% de NHi:F). Testes de resistividade elétrica foram realizattzs oito
filmes e listadas na Tabela€lTabela 2. Todas as resisténcias elétricas duosdikao

dadas na unidade de ohms por quadrado de &k39, (

Tabela 1 — Resisténcias Elétricas dos Filmes FiDes SnQ:F produzidos com
concentracdo de reagentes

Amostras de Filmes de Sn® Resisténcia Elétrica
Amostra 1 20,3R/o
Amostra 2 26,7 /o
Amostra 3 33,2R/o
Amostra 4 33,3K/o

Tabela 2 — Resisténcia Elétricas dos Filmes Fines InQ:F produzidos com

concentracdo de reagenis

Amostras de Filmes de Sn® Resisténcia Elétrica
Amostra 5 243/
Amostra 6 2812 /o
Amostra 7 4990
Amostra 8 498/o

Os filmes fabricados com a concentragdo de reagehteobtiveram uma
resisténcia elétrica muito alta, entre 20¥k e 33,3 K2/o, isso ocorreu devido a baixa
concentracdo de flior na composicdo dos filmesnak amostras fabricadas com a

concentracdoB de reagentes as resisténcias elétricas dos filnmes fdiminuiram
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consideravelmente, girando em torno de Z¥3 a 494)/o, isso ocorreu devido ao
aumento da concentracao de flior na composicailoes finos. As resisténcias elétricas
dos filmes finos de Snfainda podem ser diminuidas modificando as coragis dos

reagentes e melhorando o sistema operacional do tdilizado no projeto.

7.3— Resultados de Transmitancia 6ptica, absorbanciarefletancia.

As Figuras 24 a 3Imostram os resultados dos testes de transmitaptiead
absorbancia e refletancia realizados nas oito aasosie filmes finos de Sn®
produzidas neste trabalho. Os graficos mostramagueansmitancias opticas de todos os
filmes finos produzidos ficaram acima de 60% nceesp visivel com alguns em torno de
80% de transmisséo da luz. Da literatura esseftades estdo bem proximos ao que tem
sido obtido por outros pesquisadores (MAGALHAES)&®Q0J4 a absorbancia e refletancia
dos filmes ficaram abaixo de 15% em todos os filmestrando que a maior parte da luz é

transmitida através dos filmes finos.

Figura 24absorcao, Reflexdo e Transmissdo da amdktra
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igura 25- Absorcéo, Reflexdo e Transmissédo da amostra 2
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Figura 26 -Absorcéo, Reflexdo e Transmissdo da amdstra
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Figura 27Absorcéo, Reflexdo e Transmissédo da amostra 4
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Figura 28 - Absorcado, Reflo e Transmissdo da amostra 5
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Figura 29 - AbsorcaeflBxdo e Transmissdo da amostra 6
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Figura 30 - Absorcao, ReflexéTransmissdo da amostra 7
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Figura 31 - Absorcéo, Reflexdbransmissdo da amostra 8
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7.4— Resultados de Microscopia de Forca Atdmica.

Imagens de microscopia de forgca atdOmica foram zaddis com o fim de
determinar a espessura meédia dos filmes de &3Colheu-se a Amosttapara realizacéo
das imagens por apresentar a menor resisténci&lgor quadrado de areaFigura32

mostra uma visao superficial de uma interface vidnoe fino de Sn@F. A Figura 33

51



mostra uma analise da secc¢do transversal do fimeNela pode-se notar que a espessura

media do filme produzido gira em torno de 80,383 nm

Figura 3terface Vidro — Filme de Sp®.

Fonte: O préprio

Figura 33 - Analise da Seccéo transversdiliche de Sn@F, amostra 5.
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Fonte: O proprio

A Figura 34 mostra uma visao topografica da ama@stedisada.
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Figura 34 - Viséo topografia do filmed de SnGF ( amostra 5)

Fonte: O proprio

A imagem mostra que o filme possui regibes homaggrem algumas falhas na
superficie. Essas falhas prejudicam a condutividddefiime fino aumentando sua

resisténcia a passagem da corrente elétrica.

7.5 — Resultados de Difracdo de Raios-x

Testes de difracao de raios-X foram realizadodfifraes finos de Sng Os testes
foram feitos nas amostras de 1 a 4 obtidas comnaeotracdo de reagentése nas
amostra 5 a 8 obtidas a partir da concentracaeatgente8. As Figuras 35 e 36 mostram
os resultados de raios-x das amostras 1 e 5. Asteamol e 5 foram escolhidas por

apresentar melhores resultados em seus grupos.
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Figura 35 — Difracdo de Raios-x, amostra 5
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Figura 36 — Difracdo de Raios—x, amostra 5.
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As figuras 35 e 36 mostram picos caracteristicododmacdo do Sng® Da
literatura, o pico da figura 35 é resultado daudsta amorfa do filme de SnQy. Caglar,
2007). Nas amostras de 1 a 4 obtidos a partir deetracdo de reagent&@sndo houve a
formacdo de estrutura cristalina. Ja as amostr&sad®, ocorreu um pico caracteristico da
estrutura cristalina dos filmes de Sh@omo mostra a figura GENTANI, 2008, KI
YOUNG KIM, 1999). Os outros picos sao devido a imgzas nas amostras e devido o

substrato de vidro.
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CAPITULO 8 - CONCLUSAO

Neste trabalho foram produzidos filmes finos dexidios de estanho dopados
com flhor pela técnica de spray pirdlise, utilizandn forno que dispde da tecnologia de
combustdo em meios porosos, adaptado para tatidal.

Foi possivel determinar a melhor maneira de operdg&orno para que 0 mesmo
alcancasse a temperatura de sinterizacdo dos filenessma mais eficientemente possivel.

O sistema de sprapirélise montado no forno funcionou de forma efitée
permitindo a deposic¢éo dos filmes finos de SnO

Os resultados de resisténcia elétrica mostraramataraza semicondutora dos
filmes finos produzidos neste trabalho. Os resolkade transmitancia, absorbancia e
refletdncia mostraram a caracteristica de boarisséo da luz no espectro visivel como
se encontra na literatura.

Os resultados de raios-X mostraram a obtencaoldedifinos de Sn com
estrutura cristalina.

Os resultados de microscopia eletrénica de vareedhastraram que a superficie
dos filmes finos de SN apresentaram boa homogeneidade com pequenas falie
podem ser corrigidas em trabalhos futuros.

A elaboracdo de uma rota de obtencdo de filmess fo® Sn@ ultilizando a
tecnologia de combustdo em meios porosos foi debeds, necessitando de ajustes

futuros
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