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1 INTRODUCAO

Filmes finos podem ser preparados por varias técnicas diferentes como
deposicdo quimica de vapor, sputtering, sol-gel, spray pirolise, entre outras [1].
Dentre essas técnicas, spray pir0lise e sol-gel sdo as mais economicamente
atrativas. Entretanto, o processo sol-gel tem se tornado um método interessante e
promissor na preparagao e deposicdo de filmes finos, uma vez que possibilita o
processamento a baixas temperaturas e permite um melhor controle de cada uma
das etapas do processo [2].

H&, essencialmente, duas diferentes metodologias para a obtencdo de
materiais via processo sol-gel. Uma delas consiste no método coloidal que envolve a
dispersdo de pequenas particulas (5 nm a 0,2 y m) em um liquido para formar um sol
que leva a formagédo de um gel. O outro método existente envolve a polimerizacao
de compostos orgéanicos, tais como, alcoxidos para produzir géis com rede continua
[2]. O presente trabalho foi restrito ao processo sol-gel para obtencéo de filmes finos
de 6xidos baseados em precursores organometalicos. Os filmes finos sol-gel podem
ser preparados a partir de solugdes contendo compostos metalicos, tais como
alcoxidos metalicos ou sais, como fonte de cations, &gua como componente para
promover a reacao de hidrolise e alcodis como solventes.

A quimica do processo sol-gel é baseada em reacBes de polimerizacao
inorganica. Os precursores empregados sdo, usualmente, solugbes aquosas de sais
inorganicos ou alcéxidos dissolvidos em solventes organicos [3].

Alcéxidos metalicos sdo membros da familia dos compostos metalorganicos,
onde grupos organicos encontram-se ligados a atomos de metais. Os alcoxidos
metalicos apresentam uma propriedade muito notavel onde consiste na facilidade de
reagir com agua, ou seja, hidrolisar. Essa propriedade é muito importante no
processo sol-gel, pois a conducdo dos reagentes (precursores) aos produtos finais
(sois) inicia-se por reacdes de hidrolise [3].

Apos as reacdes de hidrélise e, subsequentemente, das espécies hidratadas,
pode-se ter a formacao de particulas coloidais ou de cadeias poliméricas lineares.
Filmes nanoestruturados sdo 6timos candidatos para sensores de umidade devido a
sua alta area superficial que facilita a adsorcdo de agua [4,5]. Os filmes de ZrO, e
TiO, tém sido preparados por diferentes técnicas tais como, evaporacao quimica a
vapor, sputtering e sol-gel. O presente trabalho propde a preparacdo de filmes de
oxidos compostos por TiO»-ZrO, e seu possivel uso em sensores de umidade ou em
uma outra aplicacéo na forma de filmes finos.

O meétodo “spin-coating” (Fig. 1) consiste na deposi¢cdo de gotas da solucao
inicial do alcoxido sobre um substrato que apresenta um movimento de rotacdo. A
evaporacdo dos solventes mais volateis no momento da deposi¢cao permite acelerar
0s processos de hidrélise e condensacao, iniciados com o contato com a umidade
do ar presente.
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Figura 1 - Representacao esquemaética do processo de obtenc¢éo de filmes por “spin-coatng”.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

O sol de TiO2-ZrO, com razdo molar Ti/Zr 1:1 foi preparado utilizando
isopropoxido de titanio (Across) e isopropoxido de zirconio (Aldrich) como
precursores, isopropanol como solvente e acido acético glacial como catalisador.
Inicialmente, adicionou-se o isopropdxido de titnio na presenca do &cido acético e
alcool isopropilico, onde foi submetido a uma agitacdo magnética durante 10 min,
em seguida, adicionou-se o isopropoxido de zirconio-submetendo o sol a agitacéo
por mais 10 min.

Os filmes foram preparados a temperatura ambiente, através de deposicéo
sobre laminas de microscopio. As laminas de ITO, antes de serem usadas, foram
cuidadosamente limpadas com detergente, enxaguadas com &agua bidestilada e
etanol e, finalmente, secadas a temperatura de 50 °C. Depois de secas, a solucdo foi
depositada sob as laminas utilizando a técnica de spin-coating com rotacdo de 3000
rpm durante 20 s. Os filmes obtidos foram hidrolisados no ar durante poucos minutos
e calcinados a uma temperatura de 450 °C durante 30 min em atmosfera de ar.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Os graficos na Fig. 2, obtidos na analise por difracdo, mostram a cristalinidade
do diéxido de titanio, diéxido de zirconia e a mistura entre ambos, na qual foi o
proposito desse trabalho. Através dos difratogramas obtidos foi possivel visualizar a
formacdo da fase anatase do TiO; (a), formacdo da fase monoclinica do ZrO, (b) e
compara-los com o difratograma obtido no trabalho, o qual apresentou a formacao
da fase Srilankite, composta por TiO,- ZrO; (c). Ambas as fases foram obtidas a 450
°C e demonstraram que a sintese da mistura desses materiais para formacdo do
filme dara propriedades diferenciadas, jA que os difratogramas mostraram que o
arranjo cristalino € diferente. Levando-se em conta que a temperatura de
sinterizacdo é relativamente baixa, os graficos obtidos possuem um baixo grau de
cristalinidade.

O tamanho de cristalito foi calculado utilizando a equacao de Scherrer com a
finalidade de obter o tamanho do cristal em relagao a parte cristalina ou organizada.

HI
G = ot cosQ

Onde, [1=0,34277 nm referente ao plano (111) de maior cristalinidade.
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Figura 2 - Difratogramas de raios-X dos 6xidos de TiO; (a), ZrO, (b) e TiO,-ZrO, (c).

A Fig. 3 apresenta a medida de transmitancia do filme de TiO,-ZrO, de 3
camadas com espessura de 115 nm, na qual observou-se que o filme apresentou
uma transmitancia de, aproximadamente, 80 % para A= 550 nm.
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Figura 3 - Transmitancia 6tica para os filmes de TiO,-ZrO, com espessura de 115 nm.

A Fig. 4 mostra o estudo morfolégico do filme de TiO,-ZrO, de 3 camadas
com espessura de 115 nm (a) que foram visualizadas através de andlises por
microscopia eletrénica de varredura (MEV) (b). Ao observar as micrografias do filmes
notou-se que o filme apresentou boa uniformidade, com superficie homogénea sem
a presenca de granulos nem rachaduras.
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Figura 4 - Estudo morfol6gico do filme de TiO,-ZrO, de 3 camadas com espessura de 115 nm (a) e
microscopia eletrénica de varredura (b).

4 CONCLUSAO

O sol foi preparado pelo processo sol-gel e o filme fino pela técnica de spin-
coating. Os filmes finos de TiO,-ZrO, com espessura de 115 nm apresentaram
transmitancia de 80%. Segundo as medidas de morfologia, o filme apresentou
textura uniforme e homogénea, ndo apresentando rachaduras.
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