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Resumo:

O presente trabalho tem como objetivo a preparacdo e caracterizacdo de
sistemas vitreos e fosforos dopados com metais terras-raras. Visamos a obtencéo
de dispositivos emissores com alta taxa de reprodutibilidade Iluminosa e
luminescéncia, conhecidos como smart white-light emitting diodes. As amostras de
YAG:Ce** foram sintetizadas por rota quimica, Sol-Gel, que produz fésforo cristalino
de fases homogéneas de forma eficiente. Ainda, a fim de otimizar o espectro de
emissdo, utilizamos do mecanismo PiG com o vidro SCS:Eu®" e, em proporcées de
mistura diferentes, fomos capazes de avaliar as mudancas de propriedades quando
gerada luz branca. Por fim, foram obtidos espectros fotoacusticos proporcionando
estudos a respeito do calor gerado por essas composi¢cdes. Conseguimos, com este
projeto, formar misturas de cristal com vidro amorfo, induzindo um aumento da
largura espectral de emisséo, indicando um melhor aproveitamento do espectro
visivel tendendo ao branco ideal.

Introducgao

O presente trabalho visa trazer avangos relacionados a diminuicdo do impacto
negativo na natureza e ao ser humano devido ao uso de energias nao renovaveis. O
Tratado de Paris é um acordo internacional que se relaciona com a preocupacéo
crescente do aquecimento global, reunindo liderancas mundiais em prol de exigir
acOes imediatas para combater este inimigo em comum, contando com quase 200
paises (nha ultima atualizacdo, em 2021).

A geracédo de luz artificial € um dos temas de andlise para o aprimoramento do
uso das energias renovaveis e, por isso, tem atraido bastante atencdo. Visto que
devido as propriedades luminescentes de certos materiais, estes podem trazer
avancos significativos com aplicagcdes em dispositivos de iluminacdo artificial em
domicilios, edificios empresariais e industriais, entre outros [1].
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Atualmente, diodos de fdsforo-conversores emissores de luz branca sdo os
principais dispositivos por tras da iluminacdo para diversas aplicacdes. No entanto,
apesar desta area de pesquisa ja ter sido muito investigada, alguns fatores ainda
sédo de grande preocupacao no desenvolvimento de um material melhor, tal como a
distribuicdo espectral e as qualidades de cor dos White-light LEDs (WLEDSs) para
iluminacdo. Como exemplo, o aprimoramento da gama de cores emitidas e suas
proporcdes, caracteristicas que ainda fazem com que LEDs estejam muito longe da
performance de lampadas comuns para iluminagao segundo Bispo-Jr et al. [2].

Materiais e Métodos

O vidro silicato de sddio e calcio (SCS) sintetizado possui a seguinte composi¢ao
guimica: 50Si0,-29Na,0-7.5CAF,-12.5Ca0-Al,03-0.2Eu,03, em porcentagem molar
(mol%). Foi utilizada a técnica de melting-quenching em forno comercial. Os
reagentes foram homogeneizados e alocados em cadinho de platina e,
subsequentemente, fundidos a temperatura de 1200°C. Apo6s duas horas de fuséo,
verteu-se o0 eutético fundido do cadinho em molde de ago pré-aquecido numa
temperatura de 400°C, provocando o rapido resfriamento.

O fosforo de YAG foi obtido pela técnica sol-gel. As amostras foram obtidas
utilizando a dissolucédo de reagentes (Y(NO3)6H,0O e AI(NO3)9H,0) com adicéo de
0,1mol% de Ce;0s3, na forma de nitratos hidratados, com suas devidas razdes
estequiométricas, e do agente condensante resultante alcool polivinilico (PVA). A
mistura foi solubilizada em agua destilada e deixada sob agitagdo por cinco minutos
em temperatura ambiente. Entdo, a mistura € alocada em agitador magnético a
temperatura de 70°C até a solucdo ficar homogénea e transparente, entdo, é
colocada numa estufa a 100°C por 24horas. Apds esse processo, é obtida uma
espuma seca de coloragdo marrom. Entdo é macerado o resultante em almofariz de
agata com o pistilo até a obtencdo de um po6 fino e homogéneo. Por fim, o p6 é
alocado em cadinho de alumina e aquecido a 1100°C por duas horas.

As amostras de fésforo em vidro (Phosphor-in-Glass, PiG) foram obtidas com a
simples mistura do p6 de vidro e do fésforo macerados, nas concentracdes de 10%
foésforo e 90% vidro (10P90G) e 20% fosforo com 80% vidro (20P80G), além das
amostras sem misturas, 0% fésforo com 100% vidro (OP100G) e 100% fosforo com
0% vidro (100P0G). Os pos foram pressionados como pastilhas por uma hora a uma
pressdo de 150 Mpa e tratados termicamente em baixa temperatura.

A luminescéncia das amostras foram obtidas do lado oposto ao excitado
utilizando montagem experimental convencional, sob a excitagédo de LED em 408nm.

Por fim, medidas de absorcao por espectroscopia fotoacustica foram realizadas
e suas bandas comparadas, a fim de observar a geracao de calor pelo material.

Resultados e Discussao

A verificacdo das amostras foi realizada por difracdo de raio X, o qual mostrou
fase cristalina pura para o YAG (ref. 00-008-0178). Ja a amostra vitrea apresentou
um halo alargado, que caracteriza a fase amorfa ja esperada. As amostras PiG
apresentaram a soma das contribuicdes, o0 que garante a composi¢cao das amostras.
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A Figura 1.a mostra o espectro de emissdo caracteristico da amostra YAG:Ce>*
(100P0OG), apresentando uma emissao muito larga, abrangendo praticamente todo o
visivel (490~678nm), entretanto, a maior contribuicAo da banda de emissdo se
concentra na regido do azul, sendo necessario um aumento significativo na regido
do vermelho em busca de uma “luz branca”. J& a matriz SCS dopada com 0.2%mol
de Eu,O3 (OP100G - curva verde), que consiste de intensa emissdo na regiao
laranja-avermelhada (575~670nm). As amostras 10P90G e 20P80G ja apresentam a
soma das duas emissdes, ou seja um espectro com emissdo mais larga e com
melhor contribui¢cdo da regido do vermelho.
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Figura 1 — (a) Espectros de emisséo, e (b) Diagrama de cromaticidade das amostras de PiG.

Com a emissao, foi possivel realizar o Diagrama de Cromaticidade CIE 1931 sob
excitacdo em 408nm (Figura 1.b) e a variacdo do CCT e CRI (Figura 2) de acordo
com a intensidade do LED utilizado (I.)). Podemos observar que as amostras
20P80G e 10P90G estao muito bem posicionadas na regido de emissao do “branco
ideal”, podendo ser controlado pela intensidade de bombeio, além de apresentar

excelentes valores de CRI (sendo 100 o valor maximo possivel).
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Figura 2 — Relacao de cor/temperatura e Renderizacdo de cor de acordo com a intensidade de
excitacdo.

A Fig. 3 apresenta os espectros de absor¢cao via espectroscopia fotoacustica. O
fon Ce**, apresenta uma absorcéo entre 400-520nm quando introduzido no YAG, e
embora seja um excelente emissor, mostra uma alta geracéo de calor. Enquanto que
o material puramente vitreo (OP100G) apresenta absorcao abaixo de 400nm, e baixa
geracédo de calor. Observa-se que a mistura dos dois materiais, ou seja, as amostras
10P90G e 20P80G, ja apresentam as absor¢des do Ce**, no entanto, com menor
geracédo de calor que a amostra YAG:Ce*".
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Figura 3 — Espectros de absorcao por espectroscopia fotoacustica.

Concluséao

O YAG:Ce* foi satisfatoriamente acoplado ao sistema vitreo dopado com Eu**
pela técnica de sinterizacéo a baixa temperatura.

Foi confirmado o potencial das amostras como materiais ativos para dispositivos
de geracédo de luz branca, as amostras foram avaliadas pela emissédo e parametros
espectroscopicos, tais como, coordenadas de cor, CCT e CRI, sendo indicadores de
que a luz gerada é préxima da ideal para melhor qualidade de iluminacéo.

Por fim, espectros de absor¢cdo das amostras foram obtidos por espectroscopia
fotoacustica, mostrando uma diminuicdo do calor gerado nas amostras PiG em
comparacao com a amostra de YAG:Ce*".

Como ultima aplicagdo, as amostras podem ser utilizadas sem a necessidade do
uso de resina, algo que € muito utilizado em WLEDs atuais mas que acaba
prejudicando seu uso, pois este possui transicdo de fase em uma temperatura
relativamente baixa, enquanto que o chip alcanca temperaturas acima desta,
provocando desgaste e menor durabilidade da lampada.
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