UNIVERSIDADE FEDERAL DO CEARA
CENTRO DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA MECANICA
CURSO DE GRADUACAO EM ENGENHARIA DE ENERGIAS RENOVAVEIS

JOAO PEDRO SANTANA MOTA

SINTESE E CARACTERIZACAO DE FILMES FINOS DE KESTERITA EM
DIFERENTES SUBSTRATOS

FORTALEZA
2024



JOAO PEDRO SANTANA MOTA

SINTESE E CARACTERIZACAO DE FILMES FINOS DE KESTERITA EM
DIFERENTES SUBSTRATOS

Trabalho de Conclusdao de Curso apresentado
ao Curso de Graduacdo em Engenharia de
Energias Renovaveis do Centro de Tecnologia
da Universidade Federal do Ceara, como
requisito parcial a obtencdo do grau de
bacharel em Engenharia de Energias

Renovaveis.

Orientador: Prof. Dr. Francisco Nivaldo Aguiar
Freire.
Coorientadora: Dra. Vanja Fontenele Nunes.

FORTALEZA
2024



Dados Internacionais de Catalogacdo na Publicacio
Universidade Federal do Ceard
Sistema de Bibliotecas
Gerada automaticamente pelo médulo Catalog, mediante os dados fornecidos pelo(a) autor(a)

MS871s Mota, Jodao Pedro Santana.
Sintese e caracterizagdo de filmes finos de kesterita em diferentes substratos / Jodo Pedro Santana Mota. —
2024.
53 f. : il. color.

Trabalho de Conclusio de Curso (graduagdo) — Universidade Federal do Ceard, Centro de Tecnologia,
Curso de Engenharia de Energias Renovaveis, Fortaleza, 2024.

Orientagdo: Prof. Dr. Francisco Nivaldo Aguiar Freire.

Coorientacao: Profa. Dra. Vanja Fontenele Nunes.

1. Filmes finos. 2. Células solares. 3. CZTS. 4. Kesterita. 1. Titulo.
CDD 621.042




JOAO PEDRO SANTANA MOTA

SINTESE E CARACTERIZACAO DE FILMES FINOS DE KESTERITA EM
DIFERENTES SUBSTRATOS

Trabalho de Conclusdo de Curso apresentado
ao Curso de Graduacdo em Engenharia de
Energias Renovaveis do Centro de Tecnologia
da Universidade Federal do Ceara, como
requisito parcial a obtengdo do grau de
bacharel em Engenharia de Energias

Renovaveis.

BANCA EXAMINADORA

Prof. Dr. Francisco Nivaldo Aguiar Freire (Orientador)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

Dra. Vanja Fontenele Nunes (Coorientador)
Universidade Federal do Ceara (UFC)

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

Prof. Dra. Amanda Pereira Monteiro
Universidade Federal do Ceara (UFC)



A Deus.

A minha familia e aos amigos.



AGRADECIMENTOS

A Deus, por tudo na minha vida.

Ao CNPQ, pelo suporte financeiro, em especial a concessao da bolsa de Iniciacao
Cientifica (PIBIC).

A minha familia e as minhas cachorrinhas, pelo apoio, amor e carinho.

Aos meus amigos, por todo apoio e pelos bons momentos.

Aos meus orientadores, Prof. Dr. Francisco Nivaldo Aguiar Freire e Dra. Vanja
Fontenele Nunes, pela excelente orientagdo, por me guiarem pelo caminho académico e por
terem acreditado no meu potencial desde o comeco.

Aos amigos e companheiros do LAFFER, em especial, a Vanja, Paulo e Marcone,
por toda ajuda na minha etapa académica, conselhos e pao de queijo.

Aos integrantes da banca, Ana Fabiola Leite Almeida e Amanda Pereira Monteiro
por disporem de seu tempo para estarem presentes.

Aos companheiros do NUTEC, em especial a Dra. Fatima Andrea Lima Girao e
Dra. Janaina Sobreira Rocha, pela ajuda na producdo das amostras e orientacdes.

Ao departamento de Engenharia Mecénica e a todos os seus integrantes, em
especial a Raimunda, por todo apoio ao longo da minha jornada.

A Central analitica do programa de pds-graduacdo em quimica, em especial, a
Ma. Nadia Aline de Oliveira Pitombeira ¢ Dra. Débora Hellen Almeida de Brito, pelas
andlises de Uv-Vis.

Ao Dr. Daniel de Castro Girao, pelas analises de Voltametria Ciclica.

O Laboratério de Raios-X - UFC, em especial, ao Prof. Dr. José Marcos Sasaki,
pelas Andlises de DRX e FRX, CNPq (Processo: 402561/2007-4) Edital MCT/CNPq n°
10/2007.

A Central  Analitida-UFC/CT-INFRA/MCTI-SISNANO/Pré-Equipamentos
CAPES.

Ao Laboratério de Ligantes - UFC, em principal a Dra. Maria Lednia da Costa
Gonzaga, pelas andlises de IFTR.

Ao LAMEV - UFC , em, principal ao Joel Pedrosa Sousa pelas analises de
MEV/EDS.



“Um paper ¢ mais do que uma publicacdo; ¢
uma jornada onde os amigos que fazemos se
tornam parte das nossas conquistas e
memorias para sempre*

- Jodo Pedro Santana



RESUMO

Este trabalho teve como objetivo a obtencdo e caracterizacao filmes finos e pos de Kesterita,
Cu2ZnSnS: ou CZTS, por meio dos métodos de Sintese em forno a Véacuo e Drop Casting com
banho térmico em forno mufla, utilizando a diferenca dos fornos na eficiéncia de sintese. O
material foi depositado utilizando trés metodologias diferentes: (1) deposi¢do em placa de
vidro de microscopia, (2) sintese a seco sob vacuo com reagentes solidos, e (3) deposicdo em
placa de vidro de FTO (Fluorine Tin Oxide) . A caracterizagdo do material foi realizada por
meio de diversas técnicas analiticas, incluindo: Uv-Vis (Espectroscopia Uv-Visivel), IFTR
(Espectroscopia Infravermelho com Transformada de Fourier), DRX (Difragcdo de Raios-X),
MEV (Microscopia Eletronica de Varredura) e Voltametria Ciclica. A obtencao desse material
teve como objetivo dar continuidade a pesquisa envolvendo o desenvolvimento de painéis
solares fotovoltaicos (FV), contra-eletrodos (CE) para eletroquimica e coletores solares

térmicos.

Palavras-chave: Filmes Finos; Células Solares; CZTS.



ABSTRACT

This work aims to obtain and characterize thin films and powders of Kesterite,
Cu,ZnSnS, or CZTS, using the methods of Synthesis in a Vacuum Furnace and Drop Casting
with a thermal bath in a muffle furnace, using the difference between the furnaces in synthesis
efficiency. The material was deposited using three different methodologies: (1) deposition on
a microscopy glass plate, (2) dry synthesis under vacuum with solid reagents, and (3)
deposition on an FTO (Fluorine Tin Oxide) glass plate. The characterization of the material
was carried out using several analytical techniques, including: Uv-Vis (Uv-Visible
Spectroscopy), IFTR (Fourier Transform Infrared Spectroscopy), XRD (X-Ray Diffraction),
SEM (Scanning Electron Microscopy) and Cyclic Voltammetry. Obtaining this material aimed
to continue research involving the development of photovoltaic solar panels (PV), counter

electrodes (CE) for electrochemistry and solar thermal collectors.

Keywords: Thin Films; Solar Cell’s; CZTS.
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1 INTRODUCAO

Filmes finos sdo camadas delgadas de materiais depositados sobre uma superficie,
seja ela metalica, composta ou plana. A principal finalidade dessa camada, chamada de
substrato, ¢ aderir e servir como suporte para a fabricagdo do filme fino. Diversos fatores
contribuem para a versatilidade dos filmes finos, permitindo seu uso em diversas areas

(PEIXOTO, 2021; BEZERRA, D. A., 2023).

E caracterizado como filme fino quando se ha uma espessura abaixo de 10 pm,
acima dessa espessura ele ¢ considerado como filme espesso. Ademais, diversos fatores
contribuem para a versatilidade e flexibilidade para usos de filmes finos para diversas areas,
como sensores, cé€lulas solares, eletrodos para eletroquimica e aplicagdes na area de

telecomunicagdes (PEIXOTO, 2021).

A partir da Segunda Revolugdo Industrial, a necessidade de produzir energia e
produtos utilizando energia cresceu de forma exponencial. Nesse contexto, o aumento do
consumo de energia foi proporcionado por meio de fontes ndo renovaveis de forma
proporcional a demanda energética. Nesse viés, o desenvolvimento tecnologico e cientifico
das fontes de energias renovaveis e¢ meios eficientes de produ¢do ¢ uma chave para a

diversificacdo da matriz energética mundial e nacional (NUNES, 2023; TEIXEIRA, 2022).

Com o crescente uso do Hidrogénio (H,) como fonte de armazenamento e geragao
de energia, principalmente pelo seu grande potencial para a descarbonizagao,
convencionalmente o H, ¢ produzido a partir da eletrélise. Contudo, esse processo tem como
problema enormes gastos de energia para uma pouca quantidade de Hidrogénio (SILVA,
2024). Nesse contexto, com o aumento do uso do Hidrogénio, houve uma demanda crescente
na producdo e desenvolvimento de eletrodos de trabalho (ET) e contra eletrodos (CE) ,
principalmente os contra eletrodos. O material mais utilizado atualmente ¢ a Platina (Pf¢), que
¢ um material bastante raro e de dificil extra¢do, possuindo, assim, um alto valor agregado no
mercado. Nesse viés, a viabilidade do desenvolvimento de novos CE para a diminui¢ao do

custo de producao do Hidrogénio ¢ algo fundamental (AL-ZOUBI et al., 2024).

Com o crescente potencial no setor FV, o desenvolvimento de filmes finos com

aplicagdes para energia solar fotovoltaica e energia solar térmica tendem a crescer conforme



15

ha um aumento nas mudangas climdticas e maior interesse na geracdo de energia limpa e
renovavel. Dessa forma, diversos trabalhos comecaram a surgir para conseguir aumentar a
eficiéncia das células de silicio, sendo o m-Si (Silicio Monocristalino) ou p-Si (Silicio
Policristalino). Com o objetivo de conseguir um substituto com custo de produg¢ao menor, seja
ele em relacdo a gastos elétricos, trabalho ou matéria prima, pois para a fabricacdo de um
filme fino de silicio (S7), € necessario o trabalho de sintese em altas temperaturas, e ainda sim,
o silicio puro precisa ser dopado e ndo pode haver nenhum contato com atmosfera oxidativa,
com presenga de Oxigénio (O,), pois 0 minimo contato ¢ o suficiente para gerar uma reagao

rapida de oxidagdo deste material. diminuindo drasticamente sua eficiéncia solar.

No ambito tecnologico, com o surgimento de diversos materiais potencialmente
inovadores para agir como substitutos do silicio ou da platina, existem pesquisas atuais
relacionadas a uma liga metalica, chamada de Kesterita (Cu2ZnSnS4), que possui um Band
Gap, quantidade de energia necessaria para que um elétron (e) se mova da banda de valéncia
para a banda de conducdo, de 1,0 a 1,5 e/ (TODOROV et. al., 2020; ZHANG et al., 2024; EL
MAHBOUB et al., 2024; SHAFTI et al., 2022; ZHAO et al., 2022; AL-ZOUBI et al., 2024).
Essa liga estd em um grupo chamado CZTS/Se (Copper Zinc Tin Sulfide/Selenium), que sdo
compostos formados por Cobre (Cu), Zinco (Zn), Estanho (Sn), Enxofre (S) e em alguns
casos, o Enxofre ¢ substituido pelo Selénio (Se) com o objetivo de aumentar sua eficiéncia
energética. Contudo, por motivos ambientais, foi optado pelo uso padrao da Kesterita,

utilizando enxofre em sua composicao no lugar de selénio.
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2 OBJETIVO

2.1 Objetivos Gerais

Sintetizar e Caracterizar filmes finos de Kesterita, avaliando a eficacia das
metodologias e substratos.

2.2 Objetivos Especificos

- Sintetizar e caracterizar Kesterita utilizando placas de microscopia pelo
método de Drop Casting.

- Sintetizar e Caracterizar Kesterita por meio de Placas de Vidro de FTO
utilizando o método de Drop Casting a baixa taxa de aquecimento.

- Sintetizar e Caracterizar Kesterita por meio de Placas de Vidro de FTO
utilizando o método de Drop Casting a alta taxa de aquecimento.

- Sintetizar e caracterizar po de Kesterita a partir de reagentes secos, utilizando
um forno a vécuo.

- Aplicar o p6 de Kesterita em placas de vidro de FTO pelo método de
deposicao sonoquimica, utilizando agua deionizada

- Teste de curvas I x V (Corrente e Tensdo) por meio da Voltametria Ciclica para
testes de Contra Eletrodos de Eletroquimica para filmes aplicados em vidros de
FTO.

- Caracterizagao via Uv-Vis, FTIR, DRX, MEV ¢ Voltametria Ciclica.



17

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Aplicacoes para a Kesterita

3.1.1 Geracgoes de Células Solares

Atualmente, existem trés geracdes de células solares, conforme ilustrado na Figura 01.
A primeira geragdo ¢ caracterizada por células comerciais, sejam elas majoritariamente de
m-Si e p-Si. Essas células funcionam a partir de radiacdo solar, convertendo-a para

eletricidade de forma direta.

Figura 01: Tipos de Células Comerciais

Silicon Solar Cell Materials

Thin-film Monocrystalline Polycrystalline

Fonte: (“Solar photovoltaic cell basics™ )

A segunda gera¢do ¢ caracterizada pelo uso de filmes finos, feitos a partir de
semicondutores. Os mais utilizados sdo estanho (Sn), zinco (Zn) e titdnio (7i), em formas de
oxidos e cloretos, com o objetivo principal de reduzir o custo de producao e melhorar a

eficiéncia na conversdo fotovoltaica.

Ja a terceira geragdo de células solares fotovoltaicas (FV), consiste em células
organicas e de perovskita, o material de estudo deste trabalho se enquadra na terceira geragao
quando sintetizado com Chumbo (Pb). Contudo, por questdes ambientais, ndo foi utilizado
esse composto quimico. Entdo, este trabalho se encontra entre a segunda e terceira geragao

(SILVA, et. al., 2024; NUNES, 2018).
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3.2 Metodologias de deposicao de filmes finos mais utilizadas
3.2.1 Metodologia Spray Pirdlise
Essa técnica de deposicao utiliza o Efeito de Venturi, que se baseia em passar um
ar por um tubo, diminuindo o didmetro do tubo, aumentando assim a pressao e velocidade do
fluido. Esse fluido comprimido é conectado a um aerdgrafo, que por sua vez se conecta a uma
solug@o no tubo em que o gas passa. Devido a fenomenos fisicos, esse fluido ¢ bombeado por
meio da diferenga de pressdo, resultando em uma mistura de ar comprimido com solugdo

particulada. Esse fendmeno é chamado de géas de arraste (JUNIOR, 2015).

Quando o diametro do tubo aumenta para o tamanho inicial, assim reduzindo a
pressao e velocidade, o liquido fica mais particulado em meio ao fluido, criando uma espécie
de jato de névoa. Esse liquido ¢ aplicado por meio de um aerdgrafo em um substrato,
preferencialmente um vidro condutor, seja ele de ITO (Indium Tin Oxide) ou FTO (Fluorite
Tin Oxide), conforme a Figura 02 apresentada abaixo (JUNIOR, 2015; LIMA, 2013; ZAKI;
VELEA, 2024).

Figura 02: Representagdo do processo de Spray-Pir6lise

Bico Atomizador

Fonte: Autor

3.2.2 Metodologia Eletrodeposicao

A eletrodeposi¢ao ¢ um método que funciona a baixas temperaturas e pressao

ambiente e que ndo apresenta toxicidade no seu processo de formacao do filme fino. esse

método se baseia na deposicao eletroquimica, ou seja ¢ colocado um vidro de FTO no ET
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(Eletrodo de Trabalho), Platina como CE (Contra Eletrodo) e Nitrato de Prata como RE
(Eletrodo de Referéncia), conforme a Figura 03 (NUNES, 2024; VALDES et al., 2020;
SHAFT et al., 2022; ZAKI; VELEA, 2024).

Figura 03: Representagdo do processo de eletrodeposicao

Fonte: Autor

3.2.3 Metodologia Spin Coating

O Spin Coating ¢ uma técnica amplamente utilizada para a fabricacdo de filmes finos
poliméricos. Consiste na aplicacdo de um fluido viscoso sobre um substrato seguido de
rotacdo em alta velocidade. Esse processo distribui o fluido de maneira uniforme, enquanto o

solvente evapora, resultando na formagao do filme, conforme a Figura 04 (PEIXOTO, 2021).

Essa metodologia ¢ uma técnica simples que possui como vantagens a
uniformidade superficial e de espessura, uma técnica relativamente simples de fabricar filmes
finos, de facil aplicacdo e principalmente em baixas temperaturas, reduzindo, assim, os custos
de fabricacdo de filmes finos poliméricos depositados em substrato (TEIXEIRA, 2022;
TEIXEIRA, et. all., 2020; Todorov et al., 2020; ZHAO, 2025; ZAKI, VELEA, 2024).

Figura 04: Representagao do processo de spin coating
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Fonte: Autor

3.2.4 Metodologia Dip Coating

O Dip-Coating consiste em um motor, que eleva e declina a elevacao do substrato
em uma solug¢do com determinado grau de viscosidade que ao decorrer do tempo se deposita
no filme de forma uniforme. E importante ressaltar que esse motor submerge e emerge o
substrato de forma continua e controlada com o objetivo de gerar um filme com o maior grau
possivel de uniformidade, conforme ilustrado na Figura 05. Ademais, essa metodologia pode
ser aplicada para fabricagdo de substratos de 6xidos transparentes de qualidade surpreendente
com espessuras de até lum com camadas sobrepostas (PEIXOTO, 2021; BOERASU,
VASILE, 2022).

Figura 05: Representacdo do processo de Dip-Coating

Fonte: Autor
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3.2.5 Metodologia Sputtering

O Sputtering consiste em uma camara de alto vacuo, em que um anodo ¢ um
catodo, ambos metélicos, vao obter uma alta descarga de energia (Argonio), proporcionando
um ambiente de alta tensdo (V) e baixa pressdo, contribuindo para a deposi¢ao do filme fino.
De forma pratica, essa alta descarga de energia faz com que as moléculas sejam liberadas com
maior energia no catodo e se deposita no substrato, conforme ilustrado na Figura 06

(PEIXOTO, 2021; ZHAO, 2025).

Figura 06: Representagdo do processo de Sputtering
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Fonte: Autor

3.3 Analises importantes para a caracterizacio e seus principios

3.3.1 Espectroscopia Uv-Visivel (UV-VIS)

Essa andlise ndo destrutiva se baseia na emissdo de um espectro visivel e
ultravioleta, sendo o visivel com comprimento de onda de 400 a 800 nm e o ultravioleta
pertencente a faixa de 800 a 3000 nm. Com essa analise, ¢ possivel obter 3 tipos de dados:
Transmitancia, capacidade do material transmitir o feixe luminoso, Absorbancia, capacidade
de absorver algum feixe luminoso, e por fim, Reflectincia, capacidade do material refletir o

feixe luminoso (NUNES, 2023; TEIXEIRA, 2022).
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3.3.2 Espectroscopia Infravermelho com Transformada de Fourier (IFTR)

Essa analise ndo destrutiva se baseia na emissdo de um espectro na faixa
infravermelha, sendo sua faixa referente aos comprimentos de onda de 500 a 4000 cm™. Com
essa analise, € possivel se obter a absorbancia do material no espectro infravermelho. Com o
uso da analise IFTR, € possivel analisar os picos de absor¢ao do material e delimitar inimeras

aplicagdes nanomateriais na area de superficies seletivas.

3.3.3 Difracao de Raios-X (DRX)

Nessa analise ndo destrutiva, se obtém uma analise estrutural de material, assim
resultando em dados quantitativos da composi¢do do mesmo. Com o DRX, ¢ possivel obter
diversas informacdes sobre o material, como: distancia entre os planos, tamanho dos graos,
orientacdo dos picos caracteristicos do material, e a qualidade cristalina dos filmes. Sendo as
duas ultimas informagdes as mais utilizadas nessa pesquisa. O funcionamento do equipamento
se baseia na emissao de um feixe de raios-X em uma amostra ¢ na direcdo dos raios e
caracteristica do material, assim possibilitando sua identificagdo (NUNES, 2023; TEIXEIRA,
2022).

3.3.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

Nesse método de andlise ndo destrutiva, se utiliza filamentos de tungsténio,
sujeitos a um alto vacuo, que produzem elétrons acelerados direcionados a amostra a ser
analisada, esse equipamento possui uma ampla faixa de variagdo de eV, sendo possivel
configurar entre 30 eV e 50 eV de acordo com a necessidade. Com isso, forma-se uma
imagem a partir dos sinais captados pelo microscopio por meio de detectores. Para um melhor
foco da imagem, se utiliza uma fita de fibra de carbono condutora e quanto mais condutor o
material, ou substrato que o material esta inserido, melhor a qualidade da imagem (NUNES,

2023; TEIXEIRA, 2022).

3.3.5 Voltametria Ciclica

Essa andlise ndo destrutiva, se utiliza uma curva I x V, ou seja, uma tensdo ¢ aplicada

J4

nos eletrodos e, em resposta os eletrodos transmitem uma corrente, que ¢ analisada pelo
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potenciostato. Essa andlise tem como finalidade avaliar o potencial de oxidacdo e redugdo de
um material aplicado como eletrodo. Caso seja um material catodico, ele sera utilizado no
catodo e o eletrodo de trabalho (ET) sendo um padrdo. Caso seja um material anodico, ele
sera utilizado no anodo e o eletrodo de platina serd utilizado como contra eletrodo (CE). Apds
dados obtidos o material pode ser aplicado para diversas areas, principalmente para a area de

sensores ou eletrodos com diversas finalidades.

4 Metodologia

Primeiramente, foi realizada uma analise bibliométrica para selecionar o método
de sintese e deposicdo do material. Apesar da grande divergéncia nos métodos de sintese,
especialmente em relagdo as faixas de temperatura e a presenga de multiplas fases com baixa
eficiéncia, foi identificada, a partir da revisdo bibliografica, a faixa mais estavel para a sintese
desse material. Assim, foi seguida diretamente a metodologia de Todorov et al., pois sua
metodologia e amplamente difundida na literatura, essa metodologia consiste na sintese de
uma solucao precursora, aplicagdo da mesma em um substrato e por fim, tratamento térmico

juntamente com a sintese do composto desejado.

Diversos fatores foram considerados para a formagdo do material e a organizacao
da sua microestrutura, como temperatura de patamar para sintese, taxa de aquecimento do
forno, atmosfera oxidativa ou sob vacuo, espessura da camada e a adequacgdo dos substratos

para a sintese.

Conforme a Figura 07, a metodologia base consiste em uma sintese realizada a
550°C em um forno mufla, com tempo de patamar de 1 hora, taxa de aquecimento de
10°C/min e resfriamento ao longo de 24 horas, conforme descrito por Todorov et al. (2020) e
observado na Figura 12. Contudo, conforme apresentado anteriormente, diversos fatores
alteram a formacdo do material e de suas fases espurias. Conforme segue a tabela 01, as
amostras foram enumeradas com MIC, FTO-A e V, sendo a MIC; com foco em superficies
seletivas, FTO-A; com foco em eletrodos para eletroquimica e células solares e V; para

eletrodos e células solares de alta pureza e eficiéncia.

Figura 07: Processo de sintese



Fonte: Autor
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Nome da Substrato Quantidade | Atmosfera Taxa de Temperatura
amostra de Camadas Aquecimento de Patamar
MIC-1 Placa de 1 Oxidativa 10°C/min 550° C
Microscopia
MIC-2 Placa de 2 Oxidativa 10°C/min 550°C
Microscopia
MIC-3 Placa de 3 Oxidativa 10°C/min 550° C
Microscopia
MIC-4 Placa de 4 Oxidativa 10°C/min 550°C
Microscopia
FTO-A-1 Placa de 1 Oxidativa 10°C/min 550°C
FTO
FTO-A-2 Placa de 2 Oxidativa 10°C/min 550° C
FTO
FTO-A-3 Placa de 3 Oxidativa 10°C/min 550° C
FTO
FTO-A-4 Placa de 4 Oxidativa 10°C/min 550° C
FTO
V-1 Cadinho de Nenhuma Baixo 20°C/min 550° C
Reacao Vacuo

Fonte: Autor

Para sintese do material em substratos € necessario a produgdo de uma solucao

precursora descrita na metodologia de Todorov. Conforme a Figura 08, abaixo a solucdo ¢

composta por 4 ml de DMSO (Dimetilsulféxido), 4 MM Acetato de Cobre, 2,75 MM SnCl,,

2,8 MM de ZnCl, e 13,2 MM de Thiourea adicionados a essa ordem com agitagdo magnética

constante. Nota-se que o processo de sintese da solugdo ¢ exotérmico, ou seja libera uma
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grande quantidade de calor, assim evidenciando que a composi¢ao do Béquer utilizado seja de

Borossilicato (Todorov et al., 2020).

Figura 08: Sintese de Solugdo Precursora
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Fonte: Autor

Para aplicacdo da solugdo precursora nos substratos das amostras MIC e FTO-A, foi
utilizado o método de deposi¢do Drop Casting, que consiste no uso de uma pipeta ou
ferramenta para reter uma pequena quantidade de solugdo e assim aplicar a menor quantidade
de material ou solug¢do possivel com o objetivo de criar uma camada extremamente fina. Dito
isso, foram feitos testes de aplicacdo sucessiva com o objetivo de sobrepor multiplas camadas
de material por meio de processos de sintese e aplicagdo consecutivos, ou seja, foram feitas de
uma a quatro aplica¢des da metodologia de drop casting para observar os efeitos da espessura
na forma¢ao do material desejado ou a formacao de outras fases do grupo CZTS ressaltando

sempre a retirada de uma ou mais das duplicatas para anélise e caracterizagao.

Para a amostra V-1, processo de sintese a baixo vacuo da Kesterita, ndo foi feito
primeiro uma adequacdo na reacdo quimica, Dimetilsulfoxido na reacdo anterior, além de
servir como excesso de enxofre atua como solvente dos metais na reacdo quimica para
formacdo da kesterita. Portanto, ndo houve aumento na quantidade de thiourea. Outra
mudanga importante foi a taxa de aquecimento, que dobrou por conta do aquecimento minimo
do forno utilizado, sendo impossivel uma reducdo em sua taxa de aquecimento. O principal
motivo do uso da sintese a vacuo e a reducdo na formacdo de fases além da desejada,
diminuindo a interagdo dos metais com gas cloro, monoxido de carbono, didéxido de carbono,

sulfeto de hidrogénio, e dioxido de enxofre.

Preparada a mistura dos reagentes 4 MM de Acetato de Cobre, 2,75 MM de SnCi2,



26

2,80 MM de ZnCI2 e 13,2 MM de Thiourea. Os reagentes foram colocados em um cadinho de
reagdo. Apds esse processo, foi inserido no forno a véacuo e iniciado o processo de sintese,
conforme ilustrado na Figura 09. Este processo utilizou uma temperatura de patamar igual a
dos anteriores 550° C, taxa de aquecimento de 20 C/min, vacuo ativo do inicio do processo de

aquecimento até fim do tempo de patamar e tempo de resfriamento de 24 horas.

Figura 09: Sintese do P6 V-1
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O pd obtido nesse processo, conforme Figura 10, foi solubilizado em éagua

Fonte: Autor

deionizada e essa solugdo foi sonicada durante 30 minutos no banho de ultrassom para assim
haver homogeneizagdo da solugdo e suspensdo das particulas na adgua. Apds isso foi feito o
mesmo método de Drop Casting e por fim um tratamento térmico igual ao de temperatura

utilizada na sintese.

Figura 10: Po de kesterita obtido a vacuo

Fonte: Autor

Para Caracterizacdo Uv-Visivel, em Transmitancia e Reflectancia, foi analisado
no espectrofotometro Shimadzu UV-2600 com esfera integradora ISR-2600Plus na faixa de
espectro de 220 nm a 1200 nm com velocidade média (intervalo de amostragem) de 1 nm/s.
Apos andlise de Reflectancia, foi utilizado a transformagao Kubelka-Munk para extragdo de

dados de Absorbancia.
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Para Caracterizacdo FTIR, em Absorbancia, foi utilizado um espectrofotometro
infravermelho Shimadzu IRXross utilizando a faixa de frequéncia de 4000 cm™ a 400 cm',
utilizando 64 varreduras, a andlise foi feita por meio de pastilhas de brometo de potassio

(KBr) como suporte da andlise

Para caracterizacdo via DRX utilizando o equipamento de Difratometro de
Raios-X, Xpert Pro MPD PANanalytical diffractometer, com eletrodo de CoKa (k = 1.789 ©)
operando a 40 KV e 40 mA, utilizando um feixe de geometria paralelo com um

monocromador composto por dois espelhos paralelos de cristais de Germanio (Ge) (220).

Para a caracterizacdo via MEV, utilizou-se o equipamento Inspect S50 Fei,
operando entre 10,00 a 30,00 kV, conforme a necessidade da amostra. A magnificacdo base

adotada foi de 20.000 vezes.

Para caracterizagdo via Voltametria Ciclica foi utilizado o Potenciostato
PGSTAT302N Metrohm, para realizar utilizando esse equipamento foi necessario um eletrodo
de referéncia de prata cloreto de prata (Ag/AgCl) e o procedimento de voltametria ciclica.
Além disso, para analise dos eletrodos, foram utilizados 3 potenciais, 1V -1V, 0,5V -2V ¢
0,3V -3V. Os potenciais tem foco negativo, pois € necessario comprovar o potencial dos
filmes como contra eletrodo, ou eletrodo tipo p. Foram feitos 4 ciclos para melhor

uniformidade dos dados, todos com uma taxa de 0,1 V/s.
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5 Resultados e Discussao
5.1 Placa de Microscopia (MIC)
5.1.1 UV-Vis MIC
Utilizando a placa de microscopia como substrato, observou-se a formacdo de um
filme, onde 1 camada apresentava coloragdo cinza clara, 2 camadas exibiam tom cinza escuro,
3 camadas apresentavam coloragdo verde clara e 4 camadas mostram tonalidades de verde
claro e azul claro. A partir disso, foram feitas as analises de absorbancia, transmitancia e

reflectancia de ambos os filmes finos.

Como observado na Figura 11, os filmes finos tem como destaque picos de baixa
Absorbancia na faixa 220 a 300 nm, indicando uma pequena quantidade possivel de absor¢ao
do feixe luminoso. Em Reflectancia, conforme a Figura 12 tem-se destaque em duas faixas de
comprimento de onda, sendo a faixa de 350 a 500 nm, representando uma média de 10% a
20% de reflectancia, e na faixa de 800 a 1200 nm, tendo como média de 22% a 35% de
reflectancia, sendo consideravelmente maior que a de 350 a 500 nm. Em Transmitancia tem
dois patamares de transmitancia, como observado na Figura 13, sendo a faixa de 300 a 800
nm uma transmitancia variando de 0% a 44% e no segundo patamar, localizando na faixa de
800 a 1200 nm, tem uma transmitancia variando de 11% a 55% dependendo da amostra,
sendo apenas a primeira amostra, MIC-1 a unica que possui potencial como filme fino
transparente, esses valores indicam a eficiéncia Optica dos filmes em termos de passagem do
feixe luminoso. De forma comparativa, os graficos de Absorbancia e Transmitancia

apresentaram quase a mesma ordem de intensidade das amostras no espectro visivel.

Figura 11: Uv-Vis Amostras MIC Absorbancia



Absorbancia (u.a)

Fonte: Autor

- Uv-Vis Mic (Abs)

16

2
1
=
9]
N
1

-
N
L

-
o

T T T T 1
400 600 800 1000 1200
Comprimento de onda (nm)

Figura 12: Uv-Vis Amostras MIC Reflectancia (%)

40

- Uv-Vis Mic (R%)

35—-
30—-
25—-
20 ~

15 4

Reflectancia (R%)

Fonte: Autor

Figura 13: Uv-Vis Amostr

T T T T T T T T
400 600 800 1000 1200
Comprimento de onda (nm)

as MIC Transmitancia (%)

29



30

60

- Uv-Vis Mic (T%)
® T

T

50 +

N
o
1

Transmitancia (T%)
3 g
1 1

10

T T T T
600 800 1000 1200

Comprimento de onda (nm)

T
400

Fonte: Autor

5.1.2 IFTR MIC

Como observado na Figura 14, as amostras MIC-3 e MIC-4 foram as que
obtiveram a maior absor¢ao no espectro infravermelho nos picos variados com comprimentos
de onda nas faixas de 550 a 750 cm™ , de 1000 a 1100 cm™ e de 1450 a 1650 cm™'. Esta Figura
possui diversos picos devido a diversas formagdes de fases espurias no material, sendo a
amostra MIC-3 a amostra com maior potencial de Absorbancia e MIC-2 a Gnica amostra com
Kesterita em sua composi¢do. A partir disto, pode-se observar um padrao de absorbancia no
espectro infravermelho a partir da utilizacdo da amostra MIC-2 como base, variando apenas a
intensidade da Absorbancia evidenciada pelos picos presentes em 1400 a 1700 cm™, com essa

analise, podemos aplica-las para superficies seletivas como coletores solares.

Figura 14: IFTR Amostras MIC Absorbancia
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5.1.3 DRX MIC

Conforme os graficos apresentados na Figura 15, se pode observar que os picos da
Amostra MIC-1 representam uma composi¢ao majoritaria de Estanho (Sn) (110) em 45,270° e
Sulfeto de Cobre (CusS,) (210) em 41,410°. Seu tamanho médio de grao ¢ de 50,1398 nm. A
amostra MIC-2 apresenta de forma majoritaria uma liga de Cobre-Estanho (Cu,Sn) (200) em
38,036° ,(211) em 50,902° e Sulfeto de Zinco (ZnS) (222) em 70,035°, (111) em 33,346°, seu
tamanho médio de grao ¢ de 53,7727 nm, os demais picos significativos nao foram
identificados e necessitam de um refinamento melhor. A amostra MIC-3 foi obtido em sua
composicao de forma majoritaria Kesterita (Cu,ZnSnS,) (112) em 33,167°,(024) em 55,592°,
Estanho (Sn) (110) em 45,270°, Enxofre (S) (111) em 33,373° e Sulfeto de Zinco (ZnS) (002)
em 31,241° em , em minoria comparada aos outros compostos teve Sulfato de Cobre e
Estanho (Cu,SnS,) (208) em 40,184° ¢ Sulfeto de Estanho (Sn.S,) (103) em 37,358°, e seu
tamanho médio de grao e de 30,7490 nm. A amostra MIC-4 conforme a analise feita, foi
observado na composi¢ao de Sulfato de Estanho (SnS) (10-1) em 39,183°, (100) em 33,722°,
(040) em 36,505°, (151) em 59,560°, Sulfeto de Cobre (CuS) (-842) em 43,889°, (102) em
43,747°, (103) em 56,958°, o tamanho médio dos graos na amostra e de 25,6031 nm.

Figura 15: DRX Amostras MIC
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5.1.4 MEV MIC

Segundo a Figura 16, pode-se observar que a amostra MIC-1 possui grandes
aglomerados e grandes espagos entres essas aglomeragdes, resultando em um filme fino
fragmentado, assim a utilizagdo do filme se torna pouco viavel devido a fragmentacdo da
microestrutura. Na amostras MIC-2 se ¢ observado a presenga de grandes aglomerados,
juntamente com a alta porosidade desse filme fino, resultando assim no grande potencial de
dopagem pelo fato de ter grandes espacamentos, como analisado anteriormente por meio do
DRX, essa amostra possui uma parcela em Kesterita. Na amostra MIC-3 se observa algo
semelhante a amostra anterior. Contudo, se ha uma melhor uniformidade dos filmes e poros,
sendo das quatro amostras a mais uniforme. Na amostra MIC-4 ¢ possivel observar grandes
aglomerados com o inicio de uma formacao laminar, esse filme possui uma baixa porosidade
e baixa uniformidade. Contudo, diferentemente do primeiro filme, ndo hé espacos vazios entre
o substrato ¢ o material depositado (VALDES et al., 2020; HENRIQUEZ et al., 2024; PAL et
al., 2021).
Figura 16: Mev Amostras MIC
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Fonte: Autor

5.1.5 Voltametria Ciclica MIC
Por conta dessa metodologia utilizar placas de microscopia, a utilizagdo da técnica
de Voltametria Ciclica se torna inviavel devido a auséncia de uma superficie condutiva no
substrato utilizado, impossibilitando a atuacdo das amostras como eletrodos para

eletroquimica e suas aplicagoes.

5.1.6 FRX MIC
Conforme a Tabela 02, ¢ possivel observar que na amostra 1 possui uma alta
deficiéncia de Sn e uma pouca deficiéncia de Cu na composi¢ao. Na amostra 2 possui, mesmo
formando fases de Kesterita, uma grande deficiéncia de Sn e pouca deficiéncia de Cu. Na
amostra 3, se possui uma composi¢ao com leves deficiéncias de Sn. Na amostra 4, ¢ notavel a
alta deficiéncia em Zn e S na composi¢do da amostra, ambas defici€éncias podem ser fatores

importantes para a formagao de fases espurias no material.

Tabela 02: FRX MIC
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Elemento/Amostra MIC-1 MIC-2 MIC-3 MIC-4
Si 49,89% 23,17% 37,92% 10,29%
Cu 6,49% 5,22% 12,97% 13,66%

Sn 0,48% - 2,08% 6,64%

Zn 7,24% 8,47 6,98% 0,02%

S 30,49% 58,12% 37,08% 0,12%

Fonte: Autor

5.2 Placa de FTO com baixa taxa de aquecimento (FTO-A)
5.2.1 Uv-Vis FTO-A
Utilizando a Placa de FTO como substrato, e utilizando a metodologia de utilizar
baixa taxa de aquecimento, foram obtidos 4 filmes finos com espessuras referentes a 1,2, 3 e

4 camadas da coloragao cinza.

Conforme observado na Figura 17, as Amostras de forma comum possuem um
pico com maior Absorbancia, localizada na faixa de 220 a 440 nm, sendo a amostra FTO-A-2
a Unica que possui um aumento na absor¢do de 400 a 1200 nm (SHAFI et al., 2022). Em
relacdo a Reflectancia, conforme a Figura 18, as amostras possuem 2 picos localizados nas
faixas de 330 a 600 nm e de 770 a 1200 nm. Transmitincia conforme a Figura 19 conforme o
aumento de espessura dos filmes finos analisados a porcentagem de transmitancia foi
diminuindo. Sua principal faixa de comprimento de onda de transmitincia foi entre 350 e
1200 nm sendo a maior transmitancia a do FTO-A-1 com 32%, pico das outras amostras
foram FTO-A-2 igual a 18%, FTO-A-3 igual a 9,5% e por fim, FTO-A-4 igual a 2,30%. De
forma comparativa, os graficos de Absorbancia e Transmitdncia apresentaram a mesma
classifica¢do das amostras em intensidade em ambas as analises, apresentando filmes com alta
Absorbancia e Transmitancia no espectro visivel.

Figura 17 : Uv-Vis Amostras FTO-A Absorbancia.
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Figura 18: Uv-Vis Amostras FTO-A Reflectancia (%)
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Figura 19: Uv-Vis Amostras FTO-A Transmitancia (%)
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5.2.2 IFTR FTO-A

Como observado na Figura 20, as amostras FTO-A-1 ¢ FTO-A-4 tiveram a
maior absor¢ao no espectro infravermelho comparado com as demais amostras no pico
na faixa de comprimento de onda de 700 a 1400 cm sendo a primeira amostras
composta por fases espurias e a tltima amostra sendo composta por fases de Kesterita
e CZS (Copper Zinc Sulfide) em sua maioria. Tais camadas podem ser utilizadas tanto
para coletores solares, e principalmente a amostra FTO-A-4 para células solares

fotovoltaicas devido seu grau de absor¢do consideravel.

Figura 20: IFTR Amostras FTO-A Absorbancia
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5.2.3 DRX FTO-A

Conforme os graficos apresentados na Figura 21, a amostra FTO-A-1 Estanho
(Sn) (110) em 45,270°, (002) em 42,401° e Sulfato de Cobre (CuS) (200) em 37,124°, o
tamanho médio de grau calculado ¢ de 65,2222 nm. A amostra FTO-A-2, obtida em sua
maioria, Cobre-Zlnco (Cu,Zn,) (033) em 50,583°, Enxofre (S) (222) em 31,553°, Cobre (Cu)
(020) em 59,324° e Oxido de Estanho (Sn0,) (200) em 44,154 ° , 0 tamanho médio de grio
calculado ¢ de 32,0818 nm. A Amostra FTO-A-3, apresenta em sua composi¢ao; Sulfeto de
Zinco (ZnS) (100) em 31,553° (103) em 61,239°, Sulfeto de Estanho (SnS2) (10-1) em
39,841°, Cobre-ZInco (Zn,Cu,) (033) em 50,614°, tamanho médio de grao igual a 17,6828
nm. A amostra FTO-A-4 apresenta uma composi¢do composta por Kesterita (Cu,ZnSnS,)
(112) em 33,255°, (220) em 55,567° e Sulfeto de Cobre e Zinco (Cu,ZnS,) (102) em 33,321°,
(223) em 59,487°, Sulfato de Estanho (SnS2) (10-1) em 39,657°, os picos 41,8076° e
44,3816° nao foram identificados pelo banco de dados, necessitando um melhor processo de
refinamento de dados, com tamanho médio de grao igual a 19,2598 nm.

Figura 21: DRX Amostras FTO-A
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5.2.4 MEV FTO-A

Conforme a Figura 22, ¢ possivel observar que a amostra FTO-A-1 possui uma
semelhanga com o substrato sem material. Contudo, ¢ possivel observar pequenas formacoes
na superficie do vidro, de forma espacada e ndo uniforme. Na amostra FTO-A-2 ¢ possivel
observar a formagao de diversas estruturas semelhantes a bastdes, semelhantes a cristais de
forma desorganizada. Essa formagdo possui uma alta uniformidade superficial e alta
porosidade, sendo possivel a dopagem do filme fino. Na amostra FTO-A-3 ¢é possivel
observar o desaparecimento da estrutura anterior ¢ a formag¢do de um filme fino com
pequenos aglomerados ao decorrer do mesmo, de forma que o filme possui um alto grau de
uniformidade e grau mediano de porosidade, ou seja, sendo possivel a dopagem, mas apenas
com elementos de baixo raio atdbmico. Na amostra FTO-A-4 ¢ possivel observar um filme
bastante aglomerado e com a sua estrutura cristalina desorganizada, essa estrutura possui um

bom grau de preenchimento, porosidade e espessura, indicando a fase semelhante a Kesterita.

(SHAFT et al., 2022; ZHAO, 2025; ZHOU et al., 2023).

Figura 22: Mev das Amostras FTO-A
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Fonte: Autor

5.1.5 Voltametria Ciclica FTO-A
Conforme a Figura 23, apenas o grafico A), que possui tanto potencial de redugdo,
quanto de oxidagdo a 1V a -1V. O grafico B), possui o mesmo potencial catdodico de A),
porém com menor resolucao. O grafico C), mostra que a reducdo na queda de tensdo levou a
um comportamento resistivo, Os graficos D), E) e F) possuem um comportamento resistivo

mesmo diante da reducdo na queda de tensdo, sendo ineficientes comparados com os graficos

A) e B).

Conforme a Figura 24, os graficos A) e D) apresentam comportamento puramente
resistivo, sem potencial catodico e anddico. O grafico B) exibe um potencial catodico na faixa
de tensdo entre -1,5V e -1V. O grafico C) mantém o mesmo potencial catodico de B), porém
com menor resolugdo. A diminuicdo da tensdo de -2V para -3V resultou em um
comportamento apenas resistivo. O grafico E) mostra um potencial catdédico entre -1,75V e
-0,75V, enquanto o grafico F) reproduz o comportamento do grafico E). Tal como no grafico

(), a redugdo da tensdo levou a um comportamento resistivo..

Figura 23: Voltametria Ciclica FTO-A-1 e FTO-A-2
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Figura 24: Voltametria Ciclica FTO-A-3 e FTO-A-4
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5.2.6 FRX FTO-A
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Conforme a Tabela 03, a amostra FTO-A-1 possui uma leve deficiéncia em Sn. A

amostra FTO-A-2 possui excesso de S em sua composi¢do e alta deficiéncia em Zn. A

amostra FTO-A-3 possui uma leve deficiéncia de Sn em sua composi¢ao. A amostra FTO-A-4

possui uma baixa deficiéncia em § em sua composicdo. Nesse viés, apenas a amostra

FTO-A-2 possui divergéncias na propor¢ao dos reagentes em sua forma elemental listados
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abaixo.

Tabela 03: FRX FTO-A

Elemento/Amostra FTO-A-1 FTO-A-2 FTO-A-3 FTO-A-4
Si 17,83% 3,43% 18,90% 5,41%
Cu 16,64% 9,49% 18,03% 29,35%
Sn 4.72% 5,32% 5,34% 11,77%
Zn 7.42% 0,03% 8,07% 13,51%
S 47,82% 77,63% 46,51% 37,96%

Fonte: Autor

5.3 Placa de FTO com P6 de Kesterita
5.3.1 Uv-Vis V-1
Utilizando a placa de FTO como Substrato, o p6 de kesterita foi depositado por
meio do método sonoquimico e sujeito a um tratamento térmico. Apos isso, o filme fino foi

analisado neste equipamento.

Conforme observado na Figura 25, a Absorbancia do material possui 2 picos, o
primeiro localizado na faixa de 220 a 250 nm e o segundo pico na faixa de 430 a 690 nm
(SHAFI et al., 2022). A Reflectancia do material também possui dois picos, conforme a
Figura 26, o primeiro na faixa de 306 a 440 nm, sendo a porcentagem da reflectancia variando
de 3% a 6,7% e o segundo pico na faixa de 800 a 1200 nm, tendo a porcentagem de
reflectancia variando de 11% a 13%. A Transmitancia do material, conforme Figura 27 as
maiores porcentagem de transmitancia estdo na faixa de 500 a 1200 nm variando sua
porcentagem de 60% a 71%, essa porcentagem se da ao fato do filme ser extremamente fino.
De forma comparativa, a Absorbancia e Transmitancia apresentaram altos valores no espectro
visivel, indicando um material depositado com alto potencial de transmissdo e absor¢do do

feixe luminoso.

Figura 25: Uv-Vis Amostra V-1 Absorbancia
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Figura 26: Uv-Vis Amostra V-1 Reflectancia (%)
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Figura 27: Uv-Vis Amostra V-1 Transmitancia (%)
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5.3.21FTR V-1
Como observado na Figura 28, a amostra V-1 possuiu varios picos de absor¢ao

em faixas de comprimento de onda entre 1500 a 1700 cm™ e de 3000 a 3500 cm™. Essa

amostra possui um alto nivel de pureza de Kesterita.

Figura 28: IFTR V-1 Absorbéncia
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5.3.3 DRX V-1
Conforme visto na Figura 29 por meio do método de analise utilizado, foi possivel
obter uma composi¢do majoritaria de Kesterita (Cu,Zn,Sn,Ss) (112) em 33,144°, Kesterita
(Cu,ZnSnS,) (220) 55,567°, Cobre Estanho (CuSn) (002) em 58,877° e Sulfeto de Zinco
(ZnS) (027) em 66,544°, o tamanho médio do grao da amostra K-1 ¢ de 19,3814.

Figura 29: DRX da Amostra V-1
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5.3.4 MEV V-1

Conforme a Figura 30, pode-se observar um filme com um alto grau de
preenchimento e porosidade mediana, ¢ possivel observar uma desorganizacdo da
microestrutura, formada por grandes aglomerados e cristais menores. Contudo, de forma mais
superficial, ¢ possivel observar uma uniformidade muito maior que nas demais amostras

testadas, apresentando grande potencial para producdo de filmes uniformes e com alto grau de

pureza.

Figura 30: Mev da Amostra V-1
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Fonte: Autor

5.3 Voltametria Ciclica V-1

Conforme a Figura 31, o grafico A) apresentou o melhor resultado, com picos
anddicos e catodicos, nas tensdes de OV e 0,5V, com uma corrente proxima a 0A, 0,5V e
0,75V, com uma corrente maxima aproximada de -0,005 mA, ambas as faixas de tensao sdo
anddicas, enquanto na faixa de tensdo -0,25 a -0,64 possui um potencial catodico. Os graficos
B) e C) possuem os mesmos picos demonstrados em A). Contudo, com a diminui¢do do
potencial aplicado foi gerado apenas um comportamento resistivo e uma diminui¢do da
resolugdo dos picos apresentados no grafico A), provando que a diminui¢do da tensdo ndo

apresenta mais potenciais catdodicos no material.

Figura 31: Voltametria Ciclica Amostra V-1
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5.2.6 FRX V-1

Conforme a Tabela 04, a amostra V-1 por possuir uma camada extremamente fina
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de Kesterita, o Si presente na tabela representa o substrato utilizado, vidro condutor de FTO.
Conforme os reagentes; Cu, Zn, Sn e S, em comparativo entre esses, ha uma leve deficiéncia
de Estanho em sua composi¢dao, sendo esperado em média um valor semelhante ao Zn

presente na analise.

Tabela 03: FRX V-1

Elemento/Amostra V-1
Si 1,77%
Cu 25,62%
Sn 5,3%
Zn 16,37%
S 20,27%

Fonte: Autor
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6 CONCLUSAO

A obtencdo de filmes finos via metodologia de Todorov et al. (2020) foi
bem-sucedida em duas das amostras caracterizadas neste trabalho. No entanto, a aplicagao da
solucdo precursora em substratos pelo método de Drop Casting ndo ¢ facilmente replicavel,
pois resulta em uma formagdo de filme ndo uniforme devido a aplicagdo manual. Por outro
lado, a sintese de p6 de Kesterita via forno a vdcuo mostrou-se promissora, resultando em um
material mais puro e de aplicagdo facilitada. As analises de Uv-Vis proporcionaram diferentes
aplicagdes para superficies seletivas utilizando os filmes testados e potencial aplicado para
energia solar fotovoltaica. IFTR provou que no espectro infravermelho a amostra possui
absorbancia, assim justificando um potencial como superficie seletiva ainda mais
evidenciado. As imagens obtidas via MEV proporcionaram uma visdo da microestrutura e
organiza¢do do filme fino. A Voltametria Ciclica provou que a maior parte dos filmes finos
tem comportamento apenas resistivo, ndo possuindo assim, potencial eletroquimico, apenas
uma pequena quantidade de filmes tiveram um potencial esperado como tipo p, tais como
FTO-A-1 e V-1.A andlise dos resultados demonstrou que o substrato de FTO ¢ mais adequado
devido as suas propriedades eletroquimicas e a melhor aderéncia do filme fino, enquanto o
material sintetizado a vacuo apresentou uma qualidade superior.

A analise dos resultados demonstrou que o substrato de FTO ¢ mais adequado
devido as suas propriedades eletroquimicas e a melhor aderéncia do filme fino, enquanto o

material sintetizado a vacuo apresentou uma qualidade superior.
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7 Trabalhos Futuros
Para trabalhos futuros, recomenda-se a realizagdo de mais testes para analisar as
propriedades de formacao da Kesterita e aprimorar sua metodologia de sintese. A seguir, sao

apresentadas possiveis dire¢cdes para pesquisas futuras sobre a Kesterita.

e Deposigao via eletrodeposicao da Kesterita;

e Realizar testes termogravimétricos para avaliar a temperatura de sintese/patamar e sua
influéncia na formacao do material ou na presencga de fases espurias;

e Testar de células solares a base de kesterita e CdS;

e Testar de eficiéncia de eletrodos de kesterita para H,;

e Dopagem de Kesterita com Cadmio, Telurio, Selénio e outros metais;

e Aplicagao de Kesterita para coletores solares.
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