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Resumo

Este trabalho relata a producéo da solucéo sélida Bip gsLag 15FeO3 (BLFO), composto
multiferroico amplamente utilizado na producdo de novos materiais devido as suas
propriedades elétricas e magnéticas, obtida pela rota Pechini. A resina foi preparada
com o intuito de produzir filmes-finos magnetoelétricos depositados pela técnica de
dip-coating em substratos de Platina (Pt). O estudo consiste em alguns processos,
como tratamento térmico, analises por difracdo de raios X e analise por elipsometria
(determinacdo das propriedades Opticas do material). Resultados anteriores
indicaram que a resina polimérica possui caracteristicas de um fluido Newtoniano e
adere com facilidade nos substratos utilizados. A rota utilizada, bem como a técnica
de deposicao, se mostrou eficiente na obtengéo dos filmes-finos.

Introducao

Os materiais multiferroicos sao caracterizados por apresentarem simultaneamente o
acoplamento de pelo menos duas das ordens ferroicas primarias (ferromagnetismo,
ferroeletricidade e/ou ferroelasticidade) [3][2]. Como expresso no trabalho de Wang
et al. (2003) esses materiais apresentam a possibilidade de aplicacdes tecnologicas
[3], como por exemplo, em eletrdnica, catalise e coleta de energia solar, que tem
promovido um grande interesse no desenvolvimento de pesquisas para estudar
esses materiais [3]. Um exemplo é a ferrita de bismuto (BiFeO3; ou BFO) que possui
a férmula quimica geral ABOg, caracteristica da estrutura perovskita. De acordo com
Yu et al. (2008), esse composto “tem uma alta temperatura de Curie (Tc ~1103 K-
ferroelétrica) e uma alta temperatura de Néel (Tn ~ 643 K- antiferromagnética), e
possui uma estrutura romboedral com grupo espacial R3c” [1], além de ser
reconhecido por suas propriedades ferroelétricas [4]. Neste trabalho, a producao da
resina polimérica de BipgsLap 15sFeO3; (BLFO), obtida por Pechini, e a caracterizacao
de filmes-finos magnetoelétricos de BLFO a uma concentracéo de 15% de Lantanio,
depositados por dip-coating, sao relatados, visando o estudo de suas propriedades
elétricas, ferroelétricas e Opticas para aplicacdes futuras tecnolégicas.
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Materiais e métodos

Os precursores Nitrato de Bismuto - Bi(NO3); 5H,0, Nitrato de Ferro - Fe(NO3)s
9H,0, Nitrato de Lantanio - La(NO3); 6H,0 e as massas de Acido Citrico - CcHgO;
foram depositados em um becker e pesados em uma balanca analitica Shimadzu
auw220. Os precursores foram, entdo, dissolvidos em agua mediante agitacéo
mecanica constante da solugcdo em um indutor magnético e aquecido a uma
temperatura maxima entre 55°C e 60°C (durante dez minutos), monitorada com a
ajuda de um termémetro. Apés esse tempo, um volume de 7,62 ml de Etileno Glicol
(C2HsO2) foi adicionado a solucdo, mantendo a agitacdo por mais quinze minutos
para que o processo de preparacdo das resinas contendo a solucdo solida de
BipgsLap1sFeO3 fosse finalizado. Essa resina por uma semana para que
observassemos se ela permaneceria estavel. Para a limpeza dos substratos,
primeiramente s&o limpos manualmente com Benzina , Acetona, Alcool Isopropilico
e depois foi usado o equipamento de Ultrassom, eliminando as sujeiras e demais
impurezas na superficie e nas pequenas cavidades dos materiais onde nao
conseguimos limpar manualmente. Para a deposicao dos filmes-finos de BLFO-15,
foi utilizado a técnica por de deposicédo por imersédo utilizando substratos condutivos
de Platina. O substrato € imerso dentro da resina e depois é retirado da mesma com
uma velocidade constante e controlada, determinada em 0,0041 m/s tanto para
subida quanto para descida. Para aumentar a espessura do filme a cada camada
depositada o filme é levado ao forno para secar (durante dez minutos) a uma
temperatura de 250°C no proprio aparato, e novas camadas sdo depositadas
sequencialmente. Neste caso, o filme produzido foi resultado da deposicéao de cinco
camadas. Depois dos filmes-finos finalizados no dip-coating, esses sdo levados ao
forno e cristalizadas a 400°C por 3h, e entdo, realizamos a primeira medida por
difracdo de raios X. Apds o processo € repetido, porém, agora os filmes sdo levados
ao forno a 700°C por 1 min e caracterizados novamente por difracdo de raios X,
utilizando um difratdmetro Shimadzu XRD-7000.

Resultados e Discussao

A figura 1 ilustra o difratograma de raios X (radiagcdo Cu-Ka) obtido para o substrato
de Platina. O feixe de raios-X incidente nos filmes o atravessa interagindo tanto com
substrato (como também com as camadas inferiores do substrato) quanto com a
resina depositada sobre este, de modo simultdaneo. Para que pudéssemos fazer
essa diferenciagéo foi feita uma primeira andlise somente do substrato de Platina e
depois da Platina+filme (figura 2). Em nosso caso, nos graficos referentes a
difratometria dos filmes finos podemos perceber a aparicdo de “ruidos” que
interferem na identificacdo dos picos referente aos componentes do filme, os
motivos podem ser desde o suporte utilizado, como proprio aparato ou até mesmo
impurezas. A consequéncia disso é a intensificacdo dos picos da Platina aparecerem
com maior incidéncia. Na posicéo 26 ~ 40° é possivel perceber o pico caracteristico
da Platina, que foi indexados a ficha cristalografica ICSD 01-087-0636 e o referente
ao dioxido de silicio (*) indexados a ICSD 01-082-1555. Na figura 2 os picos
referentes ao substrato diminuiram, porém, o pico caracteristico permaneceu
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evidente juntamente como pico caracteristico do BLFO em ~ 30°.
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Figura 1 - Padréo de difracdo de raios-X do substrato dénal (Pt/TiQ/SiO,/Si).
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Figura 2 - Padréo de difracao de raios-X do filme-fino dg-B com 5 camadas cristalizado a 700 °C
depositado sobre o substrato de Platina (P¥8I0./Si) - ISCD 01-086-1519 (grupo espadric).

Conclusoes

Neste trabalho, processamos o composto BLFO utilizando o método dos precursores
poliméricos metalicos, Pechini, o que permitiu o controle de agua na producdo da
solucéo sdlida e a obtencdo de uma resina estavel durante o uso para deposicao.
Podemos, entao, inferir que a rota utilizada para a producao dos filmes foi eficaz. A
técnica/aparato experimental utilizada para a deposicéo dos filmes-finos, dip-coating,
mostrou-se eficiente no processo de produgdo em decorréncia da automatizacao
gue o aparato oferece para o controle de velocidade, temperatura e nimero de
camadas, visto que o processo de producdo dos filmes de forma automatizada
garante uma boa estabilidade. A partir da producdo dos filmes-finos e da
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caracterizacao inicial por difracdo de raios X demais estudos como as propriedades
elétricas, ferroelétricas e Opticas podem ser exploradas a fim de verificar o potencial
de aplicacdo dos filmes-finos. No caso da caracterizacdo Optica dos filmes, um
modelo para esse material ainda estd em processo de construcao.
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