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Atualmente, os filmes luminescentes sdo partes integrantes de sistemas dpticos que
possibilitam crescente avango no setor da nanotecnologia. Filmes luminescentes a base de 6xidos t€ém
sido estudados, devido a maior estabilidade quando comparados com outros materiais luminescentes.

Dessa forma filmes de Y, 0, : Eu tém sido empregados em diversos materiais e dispositivos como

luminéforos para tubos de raios catédicos, dispositivos eletroluminescentes, displays emissivos, entre
outros. A deposi¢do desses filmes tém sido feita por diferentes técnicas fisicas e quimicas como a
deposicdo de vapor quimico (CVD), spray pyrolysis, deposigdo por laser pulsado e sputtering.

O método sol-gel € uma das mais importantes técnicas de preparagdo de diversos tipos de
filmes, devido as suas vantagens tais como processamento a temperaturas mais baixas, depdsito
relativamente fécil e obtencdo de filmes, na maioria dos casos, com alta homogeneidade. Para um
filme ter boas qualidades, este deve apresentar distribuicdo homogénea de particulas no substrato, boa
transparéncia e aderéncia, entre outras caracteristicas. Alguns desses fatores podem ser reflexo de um
tratamento adequado do substrato antes da deposi¢do do filme.

Em etapas anteriores deste trabalho, foi obtido Y,0, : Eu 5% preparado através do método

Pechini , e foram preparados filmes da suspensdo etandlica desse po, através das técnicas dip-coating
e spin-coating. Os filmes receberam uma protecao de dlcool polivinilico (PVAIl) em solu¢io aquosa
10% para que se aderisse ao substrato vitreo, que sdo placas de vidro neutro Corning ® (n°2947).
Esses substratos foram lavados com detergente comercial (anidnico), e posteriormente tratados
com HF concentrado, antes da deposicdo dos filmes e, logo depois, enxaguados com agua destilada.
Esses filmes foram caracterizados por Espectroscopia Eletronica de Absorcao UV-Vis e alguns por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).

Dentre esses filmes, alguns nio apresentaram boa transparéncia, na faixa de 50% a 70% de
transmitincia (figuras- 3a e 5b), e em todos foi observada a formacao de aglomerados (figura 1).
Assim foram estudadas as condi¢des de tratamento, como o ataque acido e tipos de lavagem realizados
no substrato antes da deposicdo do filme. Posteriormente foi estudada a estabilidade térmica do
recobrimento com PVA/ durante a secagem.

Para verificar a influéncia do HF no tratamento do substrato, foram tomadas duas placas de
vidro utilizadas nas deposi¢des dos filmes, que foram lavadas com agua e detergente comercial e
mantidas no ultra-som por 40 min, e logo depois enxaguadas novamente com dgua. Em apenas uma
das placas foi realizado um mergulho em HF concentrado durante 15 segundos, e em seguida foi
enxaguada com 4gua destilada. Assim, as placas foram levadas a estufa a 100°C e secas por 10 min.
Depois de terminado o procedimento foi feito a comparagio das placas através de Microscopia Optica
(MO),(figura 6).

No estudo do melhor tipo de lavagem a ser feita no substrato, foram tomadas 4 placas de vidro
utilizadas como substrato na deposi¢do dos filmes e 2 foram lavadas com dgua e detergente comercial
(anidnico), em banho de ultra-som por 40 min, sendo que no enxagiie de uma das placas foi realizado
outro banho de ultra-som somente com dgua por mais 40 min. Nas outras 2 placas, a lavagem foi feita
utilizando-se outro detergente, o Extran (neutro), diluido 1:10 em 4gua, e as placas foram lavadas
com agua e Extran durante 40 min em banho de ultra-som. Novamente, apenas 1 dessas placas foi
submetida a enxagiie com dgua e ultra-som por 40 min. As placas que ndo foram submetidas ao banho
de ultra-som, foram enxaguadas apenas com 4gua destilada. Ap6s o procedimento todos os substratos
foram levados a estufa para secagem a 100°C por 10 min. Depois disso foi feita a andlise dos
substratos através da Microscopia Optica (MO),(figuras 8 € 9).

A fim de se estudar a possivel decomposicdo ou deformacéo, do recobrimento de PVAI
durante o tratamento térmico feito apds o recobrimento dos filmes, foram tomadas 2 placas de vidro e
foi realizado o recobrimento com o polimero através da técnica dip-coating. Essas placas foram



submetidas a secagem em estufa, uma por 10 min a 120°C e outra por 10 min a 150°C. A andlise dos
substratos foi feita através de Espectroscopia Eletronica de Absor¢do UV-Vis,(figura 7).

Analisando as fotomicrografias a seguir, obtidas dos filmes de Y,0; : Eu 5% preparados

anteriormente, pode-se observar formacao de aglomerados.
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Figura 1- Fotomicrografia (MEV) do filme de Y, O;:Eu 5%, 30 depdsitos-spin-coating. Aumento

de 5000X.

Como observado nos espectros de transmitancia dos filmes obtidos por spin e dip coating
(figuras-2 a 5), a maioria apresentou boa transparéncia, porém dois filmes se afastaram do padrdo. Um
dos motivos desses desvios pode ser devido a utilizagdo do PVAL
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Figura 2-Espectro de transmitancia do filme de

dip-coating e b) spin-coating
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Figura 3-Espectro de transmitéancia do filme de Y, O3:Eu 5% com 10 depdsitos obtidos por a)

dip-coating e b) spin-coating
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Figura 4-Espectro de transmitancia do filme de Y, O3:Eu 5% com 15 depdsitos obtidos por a)
dip-coating e b) spin-coating

100 —bJV//_/—/— 100
904 90
80 30 depositos/Spin-coating
4 ~ 80|
© 30 depésitos/Dip-coating o
2 S
S 2
H g
£ 704 : 704
® 60 ® 604
504 50 —M
40 T T T T | 40 : . . : .
300 400 500 600 700 800 300 400 500 600 700 800
AMnm A/nm

Figura 5-Espectro de transmitancia do filme de Y, O3:Eu 5% com 30 depdsitos obtidos por a)
dip-coating e b) spin-coating

De acordo com as fotomicrografias (MO) obtidas, pode-se observar o efeito do HF:
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Figura 6- Fotomicrografia(MO) do substrato tratado:a) com acido fluoridrico e b)sem &4cido
fluoridrico

O HF causou deformidades nas placas, contribuindo para a formag¢do de aglomerados nos
filmes, e ndo para melhorar a aderéncia, como se esperava

No estudo da estabilidade térmica do recobrimento de PVAI obtiveram-se os espectros
apresentados na figura 7. b)
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Figura 7-Espectro de transmitincia da placa de vidro recoberta com PVAI : a) Tratada a 120°C E
b) Tratada a 150°C.
Observa-se que a placa de vidro tratada até 120°C exibe boa transparéncia, mas em
temperaturas da ordem de 150°C hd uma queda na transparéncia, provavelmente decorrente de
deformagdes ou inicio de decomposi¢do do polimero.



De acordo com as fotomicrografias a seguir foi possivel determinar o melhor tipo de lavagem
a ser feita no substrato:
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Figura 8- Fotomicrografia(MO) do substrato: a) lavado com detergente comercial e enxagiie sem
ultra-som e b) lavado com detergente comercial e enxdgiie com ultra-som
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Figura 9- Fotomicrografia(MO) do substrato: a) lavado com Extran e enxagiie sem ultra-som e b)
lavado com Extran e enxdgiie com ultra-som

Em funcdo dos ensaios realizados e dos resultados obtidos conclui-se que:

A utilizag@o do HF deve ser suspensa para préximos ensaios, visto que a sua utilizagdo ndo foi
favoravel a qualidade dos filmes.

O melhor tipo de lavagem foi a executada com Extran e enxdgiie sem ultra-som.

A utilizagdo do PVAI exige cuidado, devido a ocorréncia de uma possivel deformagao, ou
deposicao de carbono no vidro, proveniente do inicio de uma decomposi¢do acima de 120°C.Esse fato
acarreta em perdas nas qualidades 6pticas dos filmes

A formacao de aglomerados nos filmes persistiu mesmo suspendendo o uso do HF. Em
préximas etapas serdo estudadas as condi¢des para melhorar a estabilidade da suspensao de

Y,0; : Eu 5% , com intuito de reduzir a formagao desses aglomerados.
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