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Filmes cintiladores de germanato de bismuto (BGO — Bi,Ge304,) podem ser utilizados como detectores
de radiacdo alfa e UV. Este trabalho relata a producdo de filmes de BGO. As técnicas de deposicdo
utilizadas foram spin coating e dip coating, os filmes forma depositados em substratos de quartzo. A
resina polimérica e homogénea foi produzida pelo método Pechini. Os filmes foram sinterizados a 700 °C
por 10 h e a fase cristalina Unica foi obtida. Imagens de microscopia eletrénica de varredura (MEV) foram
obtidas para analisar distribuicdo do tamanho de grdo e morfologia em funcgdo da viscosidade da resina e

técnica de deposicdo utilizadas.
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Bismuth germanate (BGO - Bi;Ge;03,) scintillator films may be used to detect Alfa and UV radiation.
This work reports the production of BGO films. The deposition techniques used were spin coating and dip
coating, the films were deposited onto quartz substrates. A polymeric and homogeneous resin was
produced by Pechini method. The films were sintered at 700 °C for 10 h and the single crystalline phase
was obtained. Scanning electronic microscopy (SEM) images of the films were obtained to analyse the

grain size distribution and morphology as function of the resin viscosity and deposition technique.
Keywords: thin films, BGO, Pechini.

1. INTRODUCAO

O germanato de bismuto (Bi,Ge3;O;, — BGO) é um material sintético com propriedades
eletro-Opticas, piezoelétricas e luminescentes. Como um material luminescente o BGO é
utilizado na sua forma monocristalina no campo da ciéncia médica, na fisica nuclear e na fisica
de alta energia. A emissdo maxima de cintilacdo do monocristal de BGO esta localizada em 480
nm, ou ainda em 505 nm, regido do azul [1]. A desvantagem do monocristal é a baixa eficiéncia
na deteccdo de radiacdo com baixo poder de penetracdo. Para esta aplicagdo novos materiais
cintiladores com espessura micro ou nanomeétrica estdo sendo estudados; um exemplo desses
materiais sdo os filmes cintiladores. Esses filmes cintiladores tém sido muito utilizados em
microtomografia biolégica, monitoramento de radionuclideos emissores de particulas alfa, beta
e deteccédo de néutrons em background de outras particulas [2].

Filmes de BGO ja tém sido pesquisados e podem ser utilizados como detectores de
radiacdo nuclear, raios X com energias da ordem de quiloelétronvolts, particulas alfa e radiacdo
UV [3]. Os filmes de BGO tém sido depositados por sistemas térmicos em vécuo [4] e ablagdo a
laser pulsado em atmosfera de oxigénio [5] que sdo processos de alto custo. Nao ha relatos na
literatura de filmes de BGO produzidos pela rota Pechini ou depositados pelas técnicas de dip
coating ou spin coating.

A resina de BGO utilizada para depositar sobre o substrato foi produzida pelo método
Pechini, também conhecido como método dos Precursores Poliméricos. Este método se baseia
na formagdo de uma cadeia polimérica contendo os ions metélicos distribuidos uniformemente,
cuja formac&o se da principalmente pelas reacfes de quelatacdo e poliesterificacdo [6]. A reagdo
de quelacdo baseia-se na habilidade do acido hidrocarboxilico em quelar ions metalicos
(cations) [7]. Quando é adicionado um alcool polihidréxi aos quelatos ocorre a reacdo de
esterificacdo, que é a reacdo quimica na qual um &cido carboxilico reage com um &lcool
produzindo éster e agua. O processo chamado de poliesterificacdo é favorecido apds o
aquecimento desta solucdo resultando em uma resina homogénea [8].

Este trabalho teve como objetivo produzir filmes de BGO utilizando as técnicas de
deposicdo dip coating e spin coating, que sdo técnicas que se destacam pela simplicidade e
baixo custo. Foram produzidas duas viscosidades diferentes da resina utilizada na deposi¢do dos
filmes.

034804-1



F. A  A. de Jesus & Z. S. Macedo, Scientia Plena 6, 034804 (2010) 2

2. MATERIAIS E METODOS

A producdo da resina de BGO utilizada neste trabalho esta detalhada na ref. [9]. Foram
depositados filmes em substratos de quartzo, com 10 camadas, utilizando resinas com valores de
viscosidade diferentes, 4,34 mPa.s (resina 1 — R1) e 38,6 mPa.s (resina 2 — R2) , medidas a
temperatura ambiente com o viscosimetro AND - A&D Company, Limited, modelo SV — 10.
Apos cada deposicao o filme foi levado ao forno elétrico pré-aquecido a 700 °C por 15 min para
uma densificacdo rapida, e ap06s atingir o nimero de camadas desejado (5 ou 10 camadas) o
filme foi sinterizado em forno pré-aquecido a 700 °C por 10 horas para finalizar sua
cristalizacdo, com taxa de resfriamento de 2 °C por min.

Para a técnica dip coating a condi¢do de deposicdo utilizada foi velocidade de mergulho de
(0,16 + 0,01) cm por s e para a técnica spin coating as condicdes utilizadas foram velocidade de
giro de (1000 + 50) rpm por 15 s. Na Tabela 1 se encontra a lista de filmes produzidos com as
condicdes de preparacéo.

Tabela 1: Lista dos filmes produzidos com detalhes de preparacéo

e | TONCAZE [ NMEEODE | pesiua
D5R1 Dip-coating 5 R1
D10R1 Dip-coating 10 R1
D5R2 Dip-coating 5 R2
D10R2 Dip-coating 10 R2
S5R1 Spin-coating 5 R1
S10R1 Spin-coating 10 R1
S5R2 Spin-coating 5 R2
S10R2 Spin-coating 10 R2

As medidas de difratometria de raios X (DRX) dos filmes finos sinterizados foram
realizadas em um difratdmetro da marca Rigaku RINT 2000/PC usando radiagédo Ko do Cu no
intervalo de varredura 26 entre 10° e 80°. O modo utilizado foi varredura continua com taxa de
varredura de 2° por min. Para a anélise qualitativa das fases estudadas utilizou o banco de dados
JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standards, Swarthmore, USA) [10]. A
morfologia dos filmes foi analisada através de imagens obtidas no microscépio eletrénico de
varredura (MEV) — FEI, Quanta 200 FEG.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

As analises de DRX mostram que os filmes apresentam fase Unica cristalina Bi;GesOy;
para todas as condi¢des de preparo. Na Figura 1 estdo representados os difratogramas dos filmes
finos de BGO depositados pela técnica dip-coating sobre substrato de quartzo, utilizando as
resinas R1 e R2, com 5 e 10 camadas. Verifica-se que os filmes apresentam fase Unica cristalina
Bi,Ge;0;;, para todas as condicGes de preparo. Para os difratogramas dos filmes D5R1, D5R2 e
D10R1 observa-se uma banda larga referente ao substrato de quartzo. Analisando o perfil do
difratograma em relacdo a banda amorfa pode-se avaliar que a espessura do filme aumenta com
a viscosidade da resina (viscosidade R1< viscosidade R2) e com 0 amumento do ndmero de
camadas depositadas.
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Figura 1: DRX dos filmes de BGO depositados por dip coating e sobre substrato de quartzo, sinterizados
a 700 °C por 10 horas.

Na Figura 2 encontram-se os difratogramas dos filmes depositados por spin-coating,
utilizando as resinas R1 e R2, com 5 e 10 camadas, sinterizados a 700 °C por 10 horas. Nesse
resultados pode-se verificar também a presenca da fase Unica desejada. Mais uma vez observa-
se a banda larga com maior evidéncia para os filmes depositados utilizando a resina de menor
viscosidade e para os filmes com menor nimero de camadas. Analisando os difratogramas dos
filmes em funcdo da técnicas de deposicdo utilizadas podemos observar que a técnica spin-
coating produz filmes de menor espessura que a técnica dip-coating.
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Figura 2: DRX dos filmes de BGO depositados por spin coating sobre substrato de quartzo, sinterizados
a 700 °C por 10 horas.
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Na Figura 3 estdo apresentadas as imagens obtidas no MEV dos filmes produzidos.
Podemos verificar uma falta de uniformidade nos filmes depositados com a resina de maior
viscosidade (R2). O filme S10R1, que segundo os resultados de DRX possuem menor
espessura, apresenta uma maior uniformidade, sem poros e indicando uma maior densificagdo,
no entanto os filmes produzidos pela técnica spin coating apresentam trincas. O tamanho médio
de grdo para os filmes depositados com a resina R1 (menos viscosa) € de 400 nm, enquanto que
para os filmes depositados com a resina R2 ocorre uma maior coalescéncia entre os graos,
fazendo com que o tamanho médio aumente em fun¢do da viscosidade da resina.
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Figura 3 (continua)

(c) S10R1
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Figura 3: Imagens obtidas no MEV dos filmes de BGO (a) D10R1; (b) D10R2; (c) S10R1; (d) S10R2.
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4. CONCLUSAO

Pela primeira vez filmes de BGO foram produzidos com sucesso atraves das técnicas de

deposicédo dip coating e spin coating, utilizando uma resina produzida pelo método Pechini. A
sinterizacdo dos filmes a 700 °C por 10 horas resultou em fase cristalina Gnica e em tamanho
médio de grdo de 400 nm. A combinacdo da técnica de spin coating com a resina de menor
viscosidade proporcionou um filme uniforme e sem grande incidéncia de poros. O melhor filme
de BGO produzido, analisando a morfologia, é 0 D10R1 que apresenta uma maior uniformidade
e é livre de trincas.
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