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Resumo

A proposta deste trabalho de concluséo de curso € realizar a caracterizagdo estrutural
de filmes finos de Oxidos de titanio e zinco, utilizando o método de difracdo de raio-X (DRX)
e analisar os resultados obtidos através dos difratogramas.

Os resultados desejados para este trabalho analisando os difratogramas sdo, o tamanho
médio do cristalito através da equacdo de scherrer, e a posi¢do 28 dos picos encontrados,
podendo assim serem sobrepostos e comparados com outros difratogramas bem definidos
encontrados na literatura.

Os filmes finos de dxidos de metais de transi¢do caracterizados foram crescidos traves
do método de sputtering.

E o intuito deste trabalho é comprovar que os filmes finos depositados poderdo ser

aplicados em células fotovoltaicas de Gltima geragéo

Palavras-chave: Difracdo de Raios-X; Células Fotovoltaicas; Sputtering.



Abstract

The purpose of this course conclusion work is to carry out the structural characterization
of thin films of titanium and zinc oxides, using the X-ray diffraction method (XRD) and to
analyze the results obtained through diffractograms.

The desired results for this work analyzing the diffractograms are, the average
crystallite size through the Scherrer equation, and the 26 position of the peaks found, thus being
able to be superimposed and compared with other well-defined diffractograms found in the
literature.

The characterized thin films of transition metal oxides were grown using the sputtering
method.

And the purpose of this work is to prove that the deposited thin films can be applied in
state-of-the-art photovoltaic cells

Keywords: X-Ray Diffraction; Photo-voltaic cells; Sputtering.
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1. Introducéo

A cada dia que passa temos menos recursos energeticos renovaveis, associado a um
consumismo desenfreado, a queima excessiva destes recursos energéticos implica em diversos
problemas ambientais, como poluicdo e provavel aumento da temperatura global.

Com isso surge a escassez de recursos energéticos naturais como por exemplo o petroleo
e 0 gas natural, cada vez mais necessitamos da energia elétrica como principal fonte de energia
para nossas casas, industrias e automoveis. Na busca de um método de geracéo de energia mais
sustentavel, nos deparamos com as células fotovoltaicas, que utilizam a energia da luz solar,
para gerar energia elétrica.

O Brasil ultrapassou 21 GW de poténcia instalada da fonte solar fotovoltaica, mostram
dados da Agéncia Nacional de Energia Elétrica (Aneel,2022). O namero leva em conta a
capacidade de usinas de grande porte (geracdo centralizada) e de pequenos sistemas de geracao
propria (Aneel,2022).

Com o crescimento registrado ao longo de 2022, a fonte passou a ocupar a terceira
posicao na matriz elétrica brasileira, ficando atras apenas da e6lica e da hidrica.

A utilizacdo deste recurso possibilita a obtengdo de energia elétrica livre de poluentes,
de maneira autbnoma, néo necessitando de conexdo a concessionaria de energia elétrica, ou de
suprimentos fosseis (favorecendo sua utilizagdo em regies ndo contempladas com o servigo de
distribuicdo de energia elétrica). Além disso, o sistema € disposto em mddulos, que possuem
grande durabilidade, e podem ser projetados de acordo com a necessidade energética do
usuario, e permitindo expansdes posteriores.

A busca por materiais que possam ser utilizados em dispositivos fotovoltaicos e que
apresentem uma boa relacdo custo eficiéncia possibilitou o desenvolvimento de diversas
tecnologias de producdo. Dentre os materiais semicondutores utilizados para esta finalidade se
destaca 0 ZnO e o TiO2, devido suas propriedades Gpticas e elétricas, sua estabilidade quimica
e mecénica, abundancia na natureza e custos baixos.

Além da possibilidade de sintese deste material em grandes &reas sobre uma
significativa variedade de substratos, por meio de diversas técnicas de deposi¢do (AL ASMAR
etal., 2005).

A utilizacdo de filme fino de ZnO e de TiO2 em dispositivos fotovoltaicos é bastante
referenciada na Literatura. Neste contexto o presente trabalho visa a caracterizagao estrutural

de filmes finos de ZnO e TiO> utilizando o método de difracdo de raios-X (DRX) para estudar



amelhor efetividade dos 6xidos metalicos depositados a partir do método de sputtering, visando

a aplicacdo em células fotovoltaicas.

2. Revisdo bibliogréafica

2.1 Método do Sputtering

O método de sputtering consiste na retirada de atomos da superficie de um alvo, através
do bombardeamento de ions. Esse processo ocorre dentro de uma camara em vacuo onde um
gés inerte é injetado (geralmente argdnio). A cadmara conta com a presenca de dois eletrodos
aos quais uma tensao é aplicada. Essa tensdo aplicada gera uma diferenca de potencial entre o
catodo (alvo) e o anodo (porta substratos) e consequentemente um campo elétrico, capaz de
acelerar 0s ions presentes no processo.

Devido a colisbes aleatorias dos 4&tomos com a superficie do alvo polarizado, elétrons
sdo emitidos deste e acelerados devido ao campo elétrico.

Esses elétrons quando acelerados com energia suficiente, por meio de colisbes
inelasticas com os atomos do gas podem ionizé-los, gerando ions positivos (BOGAERTS, 2009;
OHRING, 2002; SMITH, 1995). O alvo compde o eletrodo negativo e a regido dos substratos
e paredes da camara correspondem ao eletrodo positivo. Dessa forma os ions positivos, que
possuem alta energia cinética, sdo acelerados em dire¢do ao alvo e, ao colidirem com sua
superficie, transmitem momento linear para seus atomos, podendo produzir sua ejecao.
Juntamente com isso, as colisdes de ions com o alvo produzem também ejecbes de elétrons
arrancados do alvo. Estes sdo chamados de elétrons secundarios e auxiliam na sustentacdo do
plasma (SMITH, 1995).

2.2 Difracao de Raios-X

A técnica de difracdo de raios-X (DRX) é uma poderosa ferramenta para coletar
informac0des sobre a estrutura cristalina dos materiais que estdo depositados nos filmes finos, e
com essa importante ferramenta para a ciéncias dos materiais. Podemos realizar o estudo sobre
os arranjos atdmicos e moleculares. A difragdo de raios X também se mostra importante pois
ndo € uma técnica destrutiva e é relativamente simples de se empregar para o estudo da estrutura
atbmica dos materiais. Essa técnica € comumente utilizada para se estudar a estrutura cristalina
dos materiais. (CULLITY B.D.; STOCK S.R., 2001; KLUG H.P.; ALEXANDER L.E., 1974).



10

E com essa técnica de difracdo de raios X (DRX) podemos caracterizar os filmes finos
gerados atraves do método de sputtering. Sempre visando a aplicacdo desses filmes, por
exemplo em células solares orgéanicas que sdo baseadas em materiais semicondutores, como
ZnO e TiO2 que sdo amplamente explorados na literatura, mas ainda precisa-se aumentar sua
eficiéncia.

A difracdo de raios X utiliza a interferéncia construtiva que ocorre quando 0s raios-X
atingem planos cristalograficos em angulos especificos. Os raios X sdo ondas eletromagnéticas
em que o comprimento de onda varia entre 0,5 e 2,5 A (CULLITY e STOCK,39 2001;
LIFSHIN, 1999), e por possuir dimensdo na ordem atémica, ao interagir com materiais, pode
sofrer difracdo sobre algumas situacdes especificas.

Quando um feixe de raios X penetra em uma substancia cristalina, os raios X sao
espalhados em todas as direcdes pelos atomos do cristal. Em algumas direcGes, as ondas
espalhadas sofrem interferéncia destrutiva, o que leva a minimos de intensidade, em outras
direcdes a interferéncia € construtiva e produz maximos de intensidade. Este processo de
espalhamento e interferéncia € uma forma de difracdo. E assim, pode-se ter informacdes sobre
a estrutura do material, simplesmente observando os picos fornecidos pelo equipamento.
(WILLIAM D. CALLISTER; DAVID G. RETHWISCH, 2010).

Para realizar a difragdo e assim analisar a estrutura do filme é incidido sobre a amostra
um feixe de raios X, que possui alta energia e comprimento de onda curto, na ordem do
espacamento atdmico dos solidos (aproximadamente 11&) (WILLIAM D. CALLISTER;
DAVID G. RETHWISCH, 2010).

Quando esse feixe de raios X com um comprimento de onda bem definido interage com
um material, uma parte desse feixe é espalhado em direcBes aleatorias. Os feixes quando
espalhados por diferentes &tomos, tem grande parte de sua radiacdo cancelada. Porém alguns
desses feixes atingem planos cristalograficos em angulos bem definidos e em vez de se
anularem interferem-se de maneira construtiva produzindo os picos de difragdo (WILLIAM D.
CALLISTER; DAVID G. RETHWISCH, 2010).

Esses planos sdo representados pelos indices de Miller (h, k e I) que definem as familias
de planos cristalograficos de uma estrutura cristalina. Quando um feixe de raios X incide em
uma familia de planos paralelos, separados por uma distancia interplanar dnw, para que se tenha
a interferéncia construtiva a diferenca de caminho entre os raios X refletidos deve ser um
namero inteiro de comprimento de onda, e satisfazer a equagdo 1, chamada lei de Bragg
(WILLIAM D. CALLISTER; DAVID G. RETHWISCH, 2010).
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nd = 2d,,;sen 6 Q)
Onde n é um ndmero inteiro, A € 0 comprimento de onda incidente, dna é a distancia

planar e 0 ¢ o angulo de incidéncia. Tais condi¢des de reflexdo sdo representadas na figura 1.

Figura 1. (BIRKHOLZ, 2006): Visualizagdo da equacdo de Bragg. O maximo de intensidade espalhada é
somente observada quando os deslocamentos de fase se somam a um multiplo do comprimento de onda

incidente A.

—~ 1 & 4 4 @
—T—'\,/\ h AI A‘ A)\ (/__.---\_4_/"—
d ~ ‘_\\».-' - /_._;_,‘ :
‘/‘_\ /“'\\ /“ "‘\ PN
_*—'\__/' oY & /\__/' ‘\-J._
A +A, =2dcos(90°—8)=2dsin 8

2.3 Método de Scherrer
O tamanho médio do cristalito pode ser calculado através de medidas de Difracdo de
Raios-X (Koidara,2003). A informacao sobre o tamanho médio do cristalito D(hkl) numa dada
direcdo cristalogréfica hkl, pode ser obtido da largura a meia altura do pico de difracéo.
A deconvolucdo entre o alargamento causado pelo tamanho do gréo e pelo instrumento
de medida é uma funcdo gaussiana, portanto temos:
B’ = g% + b? @)
Onde B é a largura da reflexdo medida da amostra, b é a largura a meia altura da reflexao
medida do padrdo e B € o alargamento causado pelo efeito do tamanho do grao.
O tamanho de cristalito numa dada direcéo (hkl) pode ser determinada pela equacao de
Scherrer (Henley et al.,2004).
Dyxr = KA/Bcos(8) @)
Onde D € o diametro médio das particulas, K é a constante que depende da forma das
particulas, A ¢ o comprimento de onda da radiacao eletromagnética, 0 € o angulo de difragcdo

e B é a largura na metade da altura do pico de difracdo(Henley et al.,2004).
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2.4 Oxidos Metalicos

O o6xido de zinco, semelhante ao 6xido de titanio, também é classificado como um
semicondutor do tipo n. Possui um bandgap proximo de 3,3 eV e sua estrutura cristalina é
hexagonal. Na medida em que os estudos avangam, estes materiais ganham ainda mais interesse
cientifico e tecnoldgico. Sdo 6xidos de baixo custo, grande estabilidade quimica e ndo indicam
toxicidade (IRIMPAN et al., 2008).

Os oxidos de zinco e de titanio sdo materiais muito interessantes para a construcao de
dispositivos eletrdnicos em escala nanoscopica, devido a alta mobilidade eletrénica em sua
banda de conducédo. Outro fato relevante a respeito desse material, € que suas caracteristicas
podem ser alteradas pela dopagem, podendo atuar tanto como semicondutor do tipo n, como do
tipo p (IRIMPAN et al., 2008). Contudo, como ressaltam (Dakhlaoui et al., 2009), para se obter
Oxidos com propriedades que tragam inovacdo ou melhoria de desempenho para novos
dispositivos, deve-se controlar as caracteristicas do material obtido, ou seja, sua estrutura e

microestrutura.

2.5 Oxido de Zinco (ZnO)

O ZnO é um material semicondutor da familia I1-VI. A diferenca de eletronegatividades
entre 0 zinco e oxigénio produz um alto grau de iconicidade na sua ligacdo, o convertendo em
uns dos compostos mais idnicos desta familia. Bastante conhecido como um semicondutor tipo
n, 0 ZnO possui um band gap direto bastante grande (3,37 eV) e grande energia de excitacao
em temperatura ambiente (60 meV) (ARYA et al., 2012). As estruturas cristalinas do ZnO séo
awurtzita, blenda de zinco e sal de rocha (Figura 2) (IZYUMSKAYA et al., 2007). No entanto
a temperatura e pressao ambiente ZnO cristaliza normalmente na estrutura da wurtzita com uma
rede hexagonal que possui duas sub-redes interconectadas de Zn?* e O% , com o ion de zinco
cercado por ions de oxigénio em forma tetraédrica e vice-versa. Esta coordenacao tetraedral da
origem a uma simetria polar ao longo do eixo hexagonal, o que é responsavel por muitas das
propriedades fisicas e quimicas do ZnO, incluindo piezoeletricidade e polarizacdo
espontanea(ARYA et al., 2012).

A estrutura do ZnO é fator chave no crescimento do cristal e na geracdo de defeitos. A
variagdo nas propriedades elétricas como a condutividade é ditada pela presenca de vacancias
de oxigénio, zinco intersticial, impurezas de hidrogénio e outros defeitos pontuais tipo
doadores. Além disso, a regido perto da superficie do ZnO pode ser altamente condutora devido
a doadores e a grande densidade de elétrons (ARYA et al., 2012).
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Figura 2. Representacgdo das diferentes estruturas cristalinas do ZnO. (a) Sal de rocha cubico, b) Blenda de zinco
cubico e ¢) Wurzita hexagonal. Esferas cinzas e pretas representam a&tomos de Zn e O respectivamente.
(adaptado de IZYUMSKAYA, 2007).

Sal de rocha Blenda de zinco Wurzita

(a) (b) (¢)

A estrutura de wurzita (mais comum) pertence ao grupo espacial P6smc(C46v) e pode
ser descrita como uma combinacdo alternada de planos de 4&tomos de oxigénio e de planos de
atomos de zinco montados ao longo do eixo ¢, com um deslocamento entre eles de 0,38c, sendo
c seu parametro de rede na direcdo vertical. Os valores dos parametros de rede para dito
material, em condicBes normais de pressdo e temperatura, variam entre 3,2475 A e 3,2501 A
para a e 52042 A e 52075 A para ¢ (IZYUMSKAYA et al., 2007). Do ponto de vista
tecnoldgico, o ZnO é um importante material multifuncional com aplicacdes como material
eletrénico transparente, janelas inteligentes, aparelhos piezelétricos, lasers UV, fotodetectores
UV, sensores de gas, sensores quimicos, biosensores e células solares sensibilizadas por corante
(DSSCs). Adicionalmente, as propriedades ferromagnéticas no ZnO dopado com metais terras
raras mostram potencial para mecanismos spintronicos. Além disso, devido a sua
biocompatibilidade além das suas propriedades anitbacterianas, ZnO tem sido utilizado em uma
variedade de aplicacdes, tais como drug delivery, tratamento de cancer, produtos médicos,

bloqueadores solares, locGes para a pele (ARYA et al., 2012).

Sua excelente habilidade de comunicacéo eletronica, e estabilidade quimica com alto
ponto isoelétrico (aproximadamente 9) faz do ZnO uma matriz atrativa para aplicacdes em
biosensores. Além disso, as caracteristicas do ZnO podem ser modificadas através da

funcionalizacdo quimica de sua superficie (ARYA et al., 2012).
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2.6 Didxido de Titanio (TiO2)

O TiO2 é um éxido com muitas aplicaces. Alguns exemplos de uso do dioxido de
titdnio sdo: em catalise heterogénea, como fotovoltaico, em células solares para a producdo de
hidrogénio e energia elétrica, como sensor de gas, como pigmento branco (em tintas e produtos
cosméticos), como revestimento protetor de corrosdo, como revestimento 6tico, em ceramicas,
em aparatos elétricos (DIEBOLD, 2003). O diéxido de titénio cristaliza em trés estruturas
principais; rutilo (tetragonal 14 D4h - P42/mnm, a = b = 4,584 A, ¢ = 2,953 A) anatase
(tetragonal, 19 D4h - 141/amd, a=b = 3,782 A, c= 9,502 A) e broquita, (romboédrica, 15 D2h
-Pbca a = 5,436 A, b = 9,166 A, ¢ = 5,135 A). No entanto, rutilo e anatase dominam as
aplicacOes de TiO2. As suas células unitarias sdo mostradas na Figura 3. Em ambas as estruturas,
0 bloco construtor basico consiste em um ion de Ti cercado por 6 ions de oxigénio em uma
configuracdo octaédrica um pouco distorcida (DIEBOLD, 2003). A fotoatividade do TiO» é
uma de suas propriedades tecnologicamente mais atraentes. A criacdo de um par elétron-buraco
pela irradiacdo de luz, tanto no TiO2, mesmo, ou nas moléculas adsorvidas, e as seguintes
reacOes quimicas ou de transferéncia de elétrons séo o coracgdo dos aparelhos baseados em TiOo.

O band gap do TiO- é relativamente amplo e suas propriedades e absor¢do ndo sdo bem
combinadas com o espectro de frequéncias da luz solar natural. A funcionalizacdo da superficie
do TiO2 com moléculas dopantes faz das células solares baseadas em TiO2 muito mais eficientes

para a conversao de energia solar em energia elétrica (DIEBOLD, 2003).
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Figura 3. Estruturas da rutila e anatase (CAMARATTA, 2013)
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2.7 Células solares fotovoltaicas

As células solares fotovoltaicas tém o seu funcionamento baseado no efeito fotovoltaico,
o0 qual pode ser explicado como a absorcao de fotons por um material semicondutor seguido da
criacdo de pares elétron-buraco e de uma juncdo entre dois materiais diferentes. Um
semicondutor caracteriza-se pela presenca de elétrons com energias distintas na banda de
valéncia (BV) e na banda de conducdo (BC) e, entre essas duas bandas, forma-se a banda
proibida de energia ou band gap (LIMA, 2019).

Quando um determinado comprimento de onda do espectro eletromagnético incide
sobre a superficie do material que exibe o efeito fotovoltaico, algumas ligacbes se rompem
devido a agitacdo térmica dos atomos, 0s quais vibram em torno de suas posicdes ideais
variando as distancias entre os atomos vizinhos e os angulos entre as ligacbes covalentes.
Quanto maior a energia dos fotons incidentes, maior a amplitude das oscilacfes e parte dessas
é transferida para os elétrons de valéncia dos atomos da rede. Assim, alguns dos elétrons
recebem energia suficiente para abandonar a ligacdo covalente de que participam. Como
consequéncia natural da ruptura de uma ligacdo covalente, ocorre a criacdo de um elétron livre

e um buraco causado pela auséncia desse elétron (LIMA, 2019).
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2.8 Principios fisicos da converséo fotovoltaica

A descricdo dos fendmenos fotovoltaicos requer a adequada compreensédo da interagao
da luz com a matéria, cuja natureza é inerentemente quéntica, aliada a um modelo fisico dos
meios materiais considerados. Na descricdo Semi classica de um dispositivo fotovoltaico sdo
ainda necessarias as equacgdes de Maxwell do eletromagnetismo.

Os materiais utilizados na converséo fotovoltaica sdo tipicamente semicondutores, cuja
estrutura de bandas de energia € obtida mediante a aplicacdo das leis da mecanica quantica.
Nesta secdo iremos discutir em detalhes os principais ingredientes da teoria da conversdo
fotovoltaica.

Uma célula solar eficaz deve contar com as seguintes propriedades essenciais:

i.  Materiais fotoativos, capazes de absorver a radiacdo eletromagnética incidente
produzindo portadores de carga (elétron-buraco)

ii.  Um campo elétrico interno forte o suficiente capaz de dissociar os portadores
gerados pela luz, antes que esses se recombinam.

Existem inGmeras outras caracteristicas, porém iremos concentrar a atencdo nas células solares
tipicas, que utilizam junc¢des do tipo p-n, que na auséncia de luz comportam-se como um diodo
normal (P. WURFEL, 2005).

A juncdo p-n, ilustrada na Figura 4, apresenta os ingredientes supracitados, pois pode

ser construida com semicondutores cuja condutividade seja sensivel a presenca de luz
(tipicamente, todo semicondutor satisfaz essa condicdo em maior ou menor grau), e pelo fato
de haver duas regides dopadas distintamente, surge uma regido internamente no material,
denominada de camada de deplecdo, nas proximidades da interface entre os materiais do tipo p

e do tipo n, onde passa a existir um campo.
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Figura 4 Esquema de uma jung¢do p-n e perfil do potencial quimico p(x) ao longo do dispositivo (LIMA,2019).

Camada de
deplegio

%
=X, 0 Xp >
Banda de Conducgido o~

P O©OOGOO

wx) b

/ x
[coo 0o e+/3

Proximo da regido de contato entre o lado p e o lado n, os elétrons do lado n migram para o lado

anda de Valéncia I

p, deixando o lado n positivamente carregado e o lado p negativamente carregado, o que produz um

campo elétrico interno na regido da camada de deplecdo de portadores (LIMA, 2019).

2.9 Oxidos metalicos com aplicaces em células fotovoltaicas

A construcdo das células fotovoltaicas envolve varias camadas. Entre estas destacam-se
as camadas transportadoras de elétrons e as transportadoras de buracos. Atualmente tem-se
obtido excelentes camadas transportadoras constituidas por 6xidos de metais de transi¢do
(FERNANDES et al., 2016; ALMORA et al., 2021) Entre os 0xidos semicondutores mais
estudados e aplicados as células solares estd o dioxido de titdnio (TiO2) devido as suas
propriedades de transporte de elétrons, estabilidade quimica na presenca do eletrolito, auséncia
de toxicidade, disponibilidade e band gap elevado (>3 eV). Paralelamente, também tém sido
estudados filmes de outros 6xidos semicondutores, nomeadamente, o 6xido de zinco (ZnO).
3. Objetivos

Um dos pontos centrais nesse projeto é analisar como as caracteristicas estruturais
influenciam nas propriedades dos filmes de 6xidos em diversas circunstancias. Para essa analise
acompanhei a deposicdo das amostras e analisei através do método de difracdo de raio-x (DRX),
para estabelecer essa inter-relagcdo entre estrutura e caracteristicas funcionais dos materiais, em
especial no crescimento das camadas transportadoras de elétrons e buracos e na anéalise do
carater estrutural dos filmes.

Foi dividido nas seguintes etapas do trabalho:

e Basico sobre células fotovoltaicas,
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e Aprender sobre a técnica de sputtering,

e Acompanhar as deposicdes dos filmes,

e Aprender os conceitos basicos e a técnica de difracdo de raios X,

e Aprender a operar 0 equipamento de raios X e os resultados que podem ser
obtidos,

e Aprender os conceitos da técnica de difracdo de raios X,

e Analisar os resultados e comparar com a literatura.

4. Materiais e Métodos

4.1  Sputtering
Para a obtencdo dos filmes de éxidos metalicos de TiO2 e ZnO depositados sobre um
substrato de silica, foi utilizado o método de sputtering da marca (Kurt J. Lesker Company) na

deposicdo desses dxidos.

Figura 5. Sputtering (Imagem do autor).
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Figura 6. Filme de TiO, (Imagem do autor). Figura 7. Filme de ZnO (Imagem do autor)

4.2 Difracado de Raios X (DRX)

A determinagdo das fases presentes dos filmes foi caracterizados através da
difratometria de raios X obtidos com o auxilio de um difratbmetro de raios X Rigaku,
utilizando-se fonte de radiacdo monocromaética Cu-Ka de A =1,54°, com tensdo de 40 kV e uma
corrente de 20 mA.

Figura 8. Difratdmetro de raio-X (Imagem do autor)

As medidas varreram a faixa entre 20° ¢ 100° (20) com fenda de 10mm e com passo de
0,02 (260).
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Para identificacdo das fases utilizou-se o programa Search-Match Crystallographica e
acessou 0 banco de dados ICSD (Inorganic Crystal Structure Database), obtendo os
difratogramas da literatura a partir do software Mercury, e para obtencdo dos graficos foi
utilizado o software Origin. O tamanho médio do cristalito foi calculado a partir dos dados

obtidos do Software X pert HighScore fazendo o uso da equacéo de Scherrer:

Dy = KA/ Bcos(0) (4)

Sendo K o coeficiente de forma do ponto da rede reciproca (0,9-1,0), A o comprimento
de onda da radiacdo a ser utilizada (1,54A), B a largura a meia altura do pico (FWHM) e 0 o
angulo de difracdo (Henley et al.,2004).

5. Resultados e Discussoes
Primeiramente foi realizado a andlise de picos de redes cristalinas do filme de diéxido
de titénio (TiO.) atraves do método da difracdo de raios-X(DRX) e em seguida foi graficado

difratograma, como podemos observar na Figura 9.
Figura 9. Difratograma do TiO, medido.
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Atraveés de software podemos localizar na literatura um gréfico de dioxido de titanio
(TiO2) que equivale ao medido do nosso filme, apds encontrado foi graficado os dados para

obtenc&o dos picos cristalograficos do TiO2 obtido através da literatura na Figura 10.
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Figura 10. Difratograma do TiO- obtido através da literatura.
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Apos temos graficado os dois difratogramas que foram sobrepostos para melhor

observacao e melhores parametros.

Figura 11. Difratogramas sobrepostos do TiO, obtido através da literatura e medido.
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Em seguida, através de software podemos localizar na literatura um grafico de 6xido de
zinco (ZnO) que equivale ao medido do nosso filme, apds encontrado foi graficado os dados
para obtencdo dos picos cristalograficos do ZnO medido na Figura 13 e em seguida foram

sobrepostos na figura 14 para melhor percepcédo das suas posicOes e intensidades.
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Figura 13. Difratograma do ZnO medido.
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Figura 14. Difratogramas sobrepostos do ZnO obtido através da literatura e medido.
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Dy = —<
LT B cos(0)
b 0,91 % 1,544
hil = B * cos (6)
Tabela 1. Dados obtidos pelo difratograma.
Intensidade (%) Posicao 20 B (9graus) Dpja(m)
(graus)
100 25,42 0,43 1,91 1078
22,96 55,17 0,35 2,57 1078
21,12 48,12 0,27 3,21x1078
Dpki medio Tio, = 2,56 * 1078 m
Para 0 ZnO:

K*A

Dyt = m——————=
hil B * cos (0)

0,91 * 1,54A

Dyt = —————
hil B * cos (0)
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Tabela 2. Dados obtidos pelo difratograma.

Intensidade (%) Posicao 20 (graus) | B (graus) Dpja(m)

100 36,45 0,47 1,79 1078
67,25 31,84 0,19 4,39x1078
59,02 34,65 0,31 2,72+1078

Dhit médio zno = 2,96 * 1078 m

Primeiramente foram realizadas as medidas para obter os para assim obter o
difratograma do nosso filme fino depositado em substrato de silica de TiO2 e da nossa amostra
de ZnO depositadas através do método de sputtering.

Apobs identificar os picos, foi possivel encontrar na literatura através do banco de dados
ICSM um difratograma com os picos proximos as das amostras, assim foram graficados os
difratogramas. Com isso foram feitas as sobreposic@es das cristalografias obtidas das nossas
amostras de ZnO e TiO2 com as da literatura. A partir das analises foi possivel identificar com
bom grau de certeza as estruturas cristalinas tanto de TiO> quanto de ZnO, nos filmes de 6xidos
metélicos caracterizados.

Apbs graficar os dados, compara-los com a literatura e identificar as estruturas
cristalinas, foram calculados os tamanhos médios do cristalito de cada filme, Selecionando os
3 picos com maior intensidade, utilizando os dados obtidos através do software X pert
HighScore e aplicando a equacdo de Scherrer e tirar uma média do valor encontrado de Dy ,

encontrando assim o tamanho médio do cristalito.

6. Conclusoes

Este trabalho teve como objetivo principal caracterizar os filmes de 6xidos metélicos atraves
do método de difracdo de raios-X, no qual foram utilizados os dioxidos de titanio (TiO) e 6xido
de zinco (ZnO).

Com os resultados obtidos foi possivel comparar com os difratogramas equivalentes da
literatura e sobrepor os difratogramas, podendo assim, partir das analises identificar com bom
grau de certeza as estruturas cristalinas tanto de TiO2 quanto de ZnO, nos filmes de o0xidos
metélicos caracterizados.

Conforme diversos relatos da literatura 6xidos de metais de transicdo podem ser aplicados na

construcdo de células fotovoltaicas, trabalhando como semicondutores, transportadores de
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elétrons, do tipo n, pois o comportamento dos 6xidos de TiO2 e ZnO depositados através do

método de deposicdo por sputtering sdo do tipo n.
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