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Sintese e caracterizacao de 6xido de zinco
utilizando a rota do poliol para aplicagao em
células solares

RESUMO

Com o aumento da necessidade de obter energia por meios menos poluentes cresceu o
estudo direcionado na produgdo de energia limpa, como por exemplo, em células solares.
O o6xido de zinco é um exemplo de material que pode ser utilizado para esta aplicagdo,
pois apresenta transparéncia quando na forma de filmes finos, é atdxico, tem alto band
gap e apresenta baixo custo. Esse Oxido é facilmente sintetizado através de métodos
hidrotérmicos, como por exemplo, a rota do poliol. O objetivo desse trabalho foi estudar
influéncia do poliol na morfologia e propriedades espectroscopicas do ZnO. Para isto, foi
utilizado no meio reacional etilenoglicol (EG) e polietilenoglicol (PEG). Através da
espectroscopia Raman e infravermelho foi possivel verificar que o produto obtido foi o
oxido de zinco, o qual se encontra passivado pelo poliol. Medidas de fotoluminescéncia
indicam que quando o ZnO é sintetizado na presenca do poliol a quantidade de defeitos
superficiais é baixa. A analise morfoldgica, realizada através de microscopia eletronica de
varredura (MEV) e de transmissdo (TEM), indicaram que a morfologia apresenta uma
grande dependéncia em relagdao ao meio reacional. Observou-se a formagdo de particulas
esféricas e na forma de bastdes nas sinteses com EG (com adigdo e sem adi¢do de agua,
respectivamente) e de poliedros na sintese com PEG.
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INTRODUCAO

Energia elétrica provida através de combustiveis fdsseis vem sendo
substituida, com o passar dos anos, por fontes de energia mais sustentavel como
energia solar. Os dispositivos mais conhecidos e que tem um maior poder de
conversao sdo de silicio, porém sdo rigidos e pesados ndo podendo ser
carregados. Entretanto, com a possibilidade de utilizar polimeros condutores
como camada ativa, pode se produzir células solares flexiveis®.

As células solares poliméricas possuem uma estrutura contendo um metal
como catodo, um polimero condutor como camada ativa, uma camada
transportadora de elétrons, um anodo e um substrato transparentez. Porém, esse
tipo de configuracdo apresenta algumas desvantagens como a utilizagdo do 6xido
de estanho e indio (ITO), devido a escassez do indio® e a utilizacdo de um metal
com baixa funcdo trabalho com catodo, pois este pode ser facilmente oxidado
pelo ar atmosférico, assim, diminuindo a eficiéncia do dispositivo4.

A utilizacdo de uma estrutura do tipo invertida pode diminuir o efeito da
oxidacdo provocada pelo ar, pois pode utilizar o ITO como cdtodo e alumino
como anodo. Para esta arquitetura também utiliza-se ZnO como camada
transportadora de elétrons®. O dxido de zinco é um semicondutor do tipo n
cristalino que possui a estrutura wurtzita como a mais estdvel. A wurtzita
apresenta superficies polares (apresentando uma superficie terminada em Zn*" e
outra em O%) e apolares, as quais podem ser modificadas via reacdo quimica,
permitindo controlar o crescimento e a morfologia do material. Uma rota
sintética utilizada para o controle de morfologia é a rota do poliol. Nesta rota o
poliol adere na superficie do cristal controlando o tamanho a morfologia do
éxido®.

METODOLOGIA

O ZnO foi sintetizado de acordo com o procedimento experimental
descrito por Chieng e Loo’. Na Tabela 1 est3o identificadas as amostras de ZnO
que foram sintetizadas neste trabalho.

Tabela 1:Cddigo de identificacdo das amostras.

codigo Condigao de sintese

EG- Etilenoglicol sem adicdo de agua

EG+ Etilenoglicol com adi¢do de agua (10 mL)
PEG300 Polietilenoglicol 300 sem adicdo de agua
Zn0O-b

Sintese com hidréxido de sédio

RESULTADOS E DISCUSSOES

A caracterizacao cristalografica da amostras foi realizada através da
técnica de difracdo de Raio-X (Figural). Observando-se os dados obtidos
foi possivel comprovar que a amostra sintetizada foi 6xido de zinco (ZnO),
pois os picos obtidos no difratograma correspondem aos picos descritos
pela carta cristalografica (JCPDS 36-1451).
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Figura 11: Difratogramas do oxido sintetizado: a) PEG-300, EG+, EG-; b) ZnO-b .
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Os dados de IR apresentaram um pico em aproximadamente 450 cm’
! correspondente ao estiramento da ligagao Zn-O e picos em 3400 cm™
(ligagio OH) e em 2800 cm™ (ligacdo C-H) pertencentes ao poliol. A
espectroscopia Raman foi utilizada para analisar a presenca de defeitos
estruturais. Os picos na regido de 440 a 445 cm™ correspondem a
presenca de ZnO. A presenca de um pico em 1453 cm™ indica a presenca
de acetato livre na superficie e a presenca de pico em 581 cm™ na amostra
Zn0-b, mostra a existéncia de vacancia de zinco.

Figura 2: Espectros de infravermelho (a) e Raman (b)
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A espectroscopia de ultravioleta e visivel (Figura 3 a) apresenta
apenas uma banda de absorg¢do (359- 370 nm), a qual corresponde a
transicdo HOMO-LUMO. Na espectroscopia de fotoluminescéncia (Figura 3
b) é possivel analisar que todas as amostras possuem uma transi¢cao na
regidao de 385-395 nm (HOMO-LUMO), um ombro em aproximadamente
417nm (correspondente a presenca de Zn interticial) e um pico em 440 nm
(correspondente a presenca de vacancias de Zn). Somente na amostra
ZnO-b houve um aumento de intensidade na regido de 475 nm
(recombinacdo de elétrons na Vo).

Figura 3: a) Espectro de UV-Vis b) Espectro de PL
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Através do MEV e MET pode-se verificar que com as modificagdes na
sintese ocorreram modificagdes na morfologia do material. Utilizando
apenas EG com solvente foi obtido apenas particulas esféricas e quando
adicionado agua, ela favoreceu a reagdo de hidrolise e condensag¢do do
precursor, favorecendo o crescimento da particula e obtendo o ZnO no
formato de bastdes. Quando utilizado PEG300 como solvente a morfologia
obtida foi de hexagonos; ja a reagdao em NaOH causou uma nova mudancga
na morfologia, observando-se um crescimento irregular das particulas.

Figura 4: Micrografias de varredura e transmissdo das amostras sintetizadas, onde: a) EG-
, b) EG+, c) PEG e d) ZnO-b

CONCLUSAO

Conclui-se que é possivel sintetizar ZnO utilizando poliol como
solvente. A morfologia do 6xido estd ligada a diretamente com a sintese
utilizada e as particulas sintetizadas estdo passivadas com poliol e tem
presenca de acetato.
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Synthesis and characterization of zinc oxide
using a polyol route for application in solar
cells

ABSTRACT

The increase the needs to obtain energy by less polluting means also increased the
studies directed at the production of clean energy, as for example in solar cells. Zinc oxide
is a material that can be used for this application, because it presents transparency as
thin films, non-toxic, has high band gap and presents low cost. This oxide is easily
synthesized by hydrothermal methods, for example the polyol route. The objective of this
work was to study the influence of polyol on the morphology and spectroscopic
properties of ZnO. For this, ethylene glycol (EG) and polyethylene glycol (PEG) were used
in the reaction medium. Through Raman and infrared spectroscopy it was possible to
verify that the product obtained was the zinc oxide, which is passivated by the polyol.
Photoluminescence measurements indicate that when ZnO is synthesized in the presence
of the polyol the amount of surface defects is low. The morphological analysis, performed
by scanning electron microscopy (SEM) and transmission (TEM), indicated that the
morphology shows a great dependence on the reaction medium. Formation of spherical
and rod-like particles was observed in the syntheses with EG (with addition and without
addition of water, respectively) and polyhedra in PEG synthesis.

KEY WORD: Zinc Oxide, Polyol, Hydrothermal Synthesis
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