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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo a sintese e a caracterizagdo de pontos quanticos de CdSe.
Os pontos quanticos foram obtidos através da técnica de deposicao por banho quimico e
as caracteristicas estruturais e Opticas foram estudadas através de difragdo de raios X,
perfilometria, microscopia dptica, absor¢do UV-VIS e fotoluminescéncia. A sintese teve
como produto filmes cristalinos de fase hexagonal, depositados uniformemente e com
alta absorbancia na regido do espectro visivel e ultravioleta. Através da analise dos dados
obtidos, foi comprovado a existéncia de pontos quanticos com alto grau de confinamento
quantico.

PALAVRAS-CHAVE: Ponto Quantico. CdSe. Banho Quimico. Caracterizagao. Sintese.
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1 INTRODUCAO

O ponto quantico pode ser uma nanoparticula semicondutora que apresenta
o efeito de confinamento quantico de portadores de carga (elétron e buraco, ou
éxciton) nas trés dimensdes. Esse confinamento faz com que o ponto quantico
apresente dimensdes menores que o valor bulk do éxciton. Por causa do efeito
de confinamento do par elétron-buraco, hd uma alteracdo também na energia da
banda proibida do semicondutor, no qual aumenta conforme o tamanho do
ponto quantico decresce. Gragas ao efeito de confinamento quantico, é possivel
ajustar as propriedades dpticas e eletronicas através do tamanho do nanocristal
(GUPTA et al, 2017, p. 113).

Outras caracteristicas que os pontos quanticos apresentam é a alta absorg¢ao
de luz em diversos comprimentos de onda que vdo do ultravioleta ao
infravermelho. Essas caracteristicas ddo ao ponto quantico uma grande
diversidade de uso, entre eles estdo as células fotovoltaicas, diodos emissores de
luz (LED), lasers, fotodetectores e entre outros (HONE et al, 2015, p. 69).

A deposicdo por banho quimico é uma das diversas maneiras de se produzir
pontos quanticos. Portanto, a sintese de pontos quanticos de CdSe e sua
caracterizacdo é o principal objetivo deste trabalho.

2 METODOS E MATERIAIS

2.1 LIMPEZA DOS SUBSTRATOS

Laminas de vidro de microscopia foram empregadas como substrato na
sintese. Foram cortados pedagos retangulares dessas laminas e feito a limpeza
em acetona e dlcool isopropilico, respectivamente, por 15 minutos em ultrassom.
Apds o ultrassom, os substratos foram enxaguados novamente com jatos de agua
ultrapura e deixados para secar em temperatura ambiente.

2.2 MATERIAIS E CONCENTRACOES

Na sintese de pontos quanticos de CdSe por banho quimico foi empregado
CH3;COONa como agente complexante e ajustador do pH para meio alcalino,
Cd(NOs), como fonte de ions Cd*" e Na,SeS0s, obtido do refluxo de selénio em po
e Na,SO; em agua, como fonte de ions Se”. 0 tempo do banho foi de 2h a 65 °C.

No total, foram sintetizadas 3 solu¢cbes com concentracGes distintas de
CH;COONa, sem alteracdo dos outros reagentes. Assim, foram obtidas duas
amostras de cada solucdo, no qual as concentragdes se encontram na tabela 1.

Tabela 1 — Concentragdes utilizadas na sintese

Reagente Solugao 1 Solugao 2 Solugdo 3
CH;COONa 3,00 mol/L 3,60 mol/L 4,20 mol/L
Cd(NO3), 0,03 mol/L 0,03 mol/L 0,03 mol/L
Na,SeSO, 0,06 mol/L 0,06 mol/L 0,06 mol/L

Fonte: Autoria propria (2017).
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2.3 CARACTERIZACAO

As medidas de difracdo de raios X e microscopia dptica foram obtidas no
Laboratério Multiusuarios da Pré Reitoria de Pesquisa de Pds-Graduagdo da UEL.
Os dados de difragcdao de raios X foram feitos em um difratdbmetro PANalytical
X'Pert PRO MPD com radiagdo CuKa e geometria 8-20 do LARX, UEL. As medidas
pela técnica de perfilometria foram mensuradas usando um perfilometro Bruker
DektakXT® no laboratério de Dispositivos FotOnicos e Materiais
Nanoestruturados, UTFPR. A absorgdo oéptica UV-VIS foi realizada em
espectrofotometro Biochrom Libra S60 Double Beam Spectrophotometer no
laboratério multiusudrio A-304 da UTFPR. Os dados de fotoluminescéncia foram
obtidos através de um sistema de laser e lentes e um espectrofotémetro Edmund
Optics BRC112E-USB VIS/NIR Fiber-Coupled USB CCD Spectrometer no
Laboratério de Dispositivos Fotonicos e Materiais Nanoestruturados, UTFPR.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A solugdo 3, com a maior concentracdo de acetato de sddio, apresentou os
melhores resultados comparada com as outras, tais como: cristalinidade, alta
absorbancia na regido do espectro visivel e ultravioleta e filmes mais uniforme
com deposicdo em maior area superficial. Portanto, essa solucdo sera discutida a
seguir.

Os resultados obtidos para difracdo de raios X de ambas as amostras se
encontram na figura 1.

Figura 1 — Gréfico de difracdo de raios X para: A) amostra com um ponto e B) dois pontos.
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Fonte: Autoria prépria (2017).

Observando o grafico de difracdo de raios X na figura 1, é possivel observar
picos em 23° e 47° em ambas as amostras. Esses picos representam,
respectivamente, aos planos (100) e (103) da fase hexagonal (wurtzita) do CdSe
(GUPTA et al, 2017, p. 115). Além disso, a auséncia de ruido faz com que a
solugdo 3 apresente maior cristalinidade.

A espessura medida por perfilometria do filme um ponto é igual a 95 nm
enquanto do filme dois pontos é igual a 185 nm. Também foi possivel observar
por microscopia Optica que ambos os filmes apresentam uma deposicdo
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uniforme. Na Figura 2 s3ao mostrados os espectros de absorbancia e
fotoluminescéncia das amostras.

Figura 2 — A) Espectro de absorbancia e B) fotoluminescéncia
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Fonte: Autoria propria (2017).

Observando os espectros na figura 2, a amostra marcada com um ponto
apresenta ligeira absorbancia na regido do espectro visivel e ultravioleta, no
entanto, a segunda amostra possui absorbancia ainda maior. J& no espectro de
fotoluminescéncia, ambas amostras possuem banda de transicdo excitdnica de
514 nm (2,41 eV). Elas também possuem bandas devido aos defeitos de vacancia
por possuirem imperfeicdes na rede cristalina na regido de 670 nm. Esse
fendmeno é causado pela existéncia de pontos quanticos de diferentes tamanhos
e é mais intenso na amostra marcada com dois pontos. Na figura 3 é mostrado o
grafico de (ahu)? vs hu de ambas amostras onde foi realizado o ajuste de Tauc.

Figura 3 — Grafico de (ahu)? vs hu
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Fonte: Autoria propria (2017).

Ao extrapolar a parte linear do grafico de (ahu)? vs hu é possivel obter o
valor da energia banda proibida Eg do semicondutor, no qual é o valor em que a
extrapolacgdo toca no eixo da energia do foton hu. Portanto, o valor calculado de
Eg para a amostra um ponto é igual a 3,56 eV e a dois pontos é 3,67 eV.
Considerando o valor bulk do CdSe igual a 1,74 eV (HONE et al, 2015, p. 69), fica
evidente a presenca de efeitos de confinamento quantico e da presenca de
pontos quanticos. Na figura 4 sdo mostrados os espectros de absorbancia e
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fotoluminescéncia das amostras depois de fazer um tratamento térmico de
200°C.

Apds o tratamento, o espectro de fotoluminescéncia apresentou reducao
das bandas causada pelo defeito de vacadncia e bandas mais discretas,
principalmente a evidéncia de uma banda de transi¢do excitonica de 2,05 eV em
603 nm na amostra com um ponto.

Figura 4 — A) Espectro de absorbancia e B) fotoluminescéncia tratadas a 200°C
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Fonte: Autoria propria (2017).

Também ha o redshift das bandas anteriores, agora com transicGes
excitonica de 2,40 eV (530 nm) e 1,95 eV (645 nm). Esses dados indicam um
rearranjo da rede cristalina causado pelo tratamento térmico.

4 CONSIDERAGOES FINAIS

A sintese de deposi¢cdo por banho quimico de pontos quanticos de CdSe com
concentracdo de CH3;COONa igual a 4,20 mol/L resultou em filmes cristalinos de
fase hexagonal, com alta absorbancia na regidao do espectro visivel e ultravioleta.
Também, é confirmado a presenca de pontos quanticos pelo blueshift da energia
da banda proibida quando comparada com o valor do bulk. Por fim, o tratamento
térmico foi eficaz pelo rearranjo da rede cristalina, diminuindo as bandas de
defeito de vacancia do nanocristal.
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Synthesis and characterization of quantum
dots with application in hybrid devices

ABSTRACT

This paper has the synthesis and characterization of CdSe quantum dots as objective. The
quantum dots were obtained through chemical bath deposition and its optical and
estructural properties estudied with X ray diffraction, perfilometry, optical microscopy,
UV-VIS absorption and photoluminescence. The synthesis has as product crystalline films
with hexagonal phase, evenly deposited and with high absorption in visible and ultraviolet
spectra. Through the data analysis, it was comproved the existence of high degree
quantum confinement quantum dots.

KEYWORDS: Quantum dots. CdSe. Chemical Bath Deposition. Synthesis. Characterization.
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