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RESUMO

Descreve-se um sistema experimental para medidas das
propriedades opticas, mecdnicas e eletroquimicas de filmes
eletrocromicos. (O sistema consta basicamenie de uma
interface e wum programa computacional dedicados, que
gerenciam wm  pofenciostato, o qual gera e aplica
polfenciais ¢ correntes  elétricas  para  promover a
intercalagao de ions Li' no filme, através de wma cela
eletroquimica. Fotodetetores aplicos ¢ de posigdo  sdo
usados para medir-se a variagdo na (ransmitdncia oplica ¢
a lensdo mecdnica. A interface  também  [¢  as
correspondentes  respostas  eletroquimicas,  oplicas ¢
mecdnicas originadas pela intercalagdo ionica. Os dados
obtidos podem ser salvos em ASCII para serem abertos em
aplicativos de tratamento de dados e grdficos.

ABSTRACT

A system  Jor measuring  oplical, mechanical  and
electrochemical properties of electrochromic thin film is
described. The system comprises a computational interface
and software that manages a potentiostat, which generales
controlled potential and current signals, used to perform
electrochemical intercalation of Li" ions and electrons into
the film. The interface also reads the electrical potential
Sfrom oplical detectors used 1o measure change in the
aptical transmittance and mechanical strain of the film
caused hy the electrochemical intercalation. Aequired data
saved in ASCII files can be further opencd in data analysis

software.
1, INTRODUCAO

Nos  maleriais  cletrocromicos, a
absorvincia ou cquivalentemente a densidade optica (DO).
pode ser alterada pela insergiio de clélrons ¢ ions em scu
interior. Usando-sc (écnicas  cletroquimicas,  pode-sc
controlar a densidade das cargas inscridas c. desta mancira,
modular a DO do matcrial. Isto gera potenciais aplicagdcs
tccnoldgicas, ¢ disposilivos cletrocromicos, como cspelhos
com refletincia ou transmildncia controladas. mostradores
oticos, janclas com controle dindmico da transmitincia
(janelas espertas), tem sido propostos ¢ pesquisados. Dentre
os materiais inorgdnicos cletrocromicos, os oOxidos de
metais de (ransigdo tem sido os mais estudados ¢, variagdes
de até 90% tem sido cncontradas nas transmitincias opticas,
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entre os seus cstados claros ¢ escuros’ .

No fenémeno do cletrocromismo ocorrem
duas reaghes acopladas entre si: uma, cletroquiniica,
rclacionada com os processos de transferéncia de ions ¢
clétrons para o interior do material elctrocrdmico, ¢ outra,
relacionada com a correspondente variagio provocada na
DO do material. A reagiio cletrocromica gencralizada ¢
¢scrita como:

ME|DO)] +x¢” + x1' «» LME[DO(1)] (]

onde x ¢ a concentragio dos elétrons ¢ ¢ dos cations " (H”,
Li', Na', etc.), que sdo inscridos no material clelrocromico
ME, cuja DO num comprimento de onda A, tem um valor
genérico 0. Com a intercalagio cle ¢ transformado no
composto I,ME, ¢ como conseqiiéncia, a DO altera-s¢ para
o valor 1. Obscrva-sc experimentalmenic que a variagio
DO(1)-DO(0) ¢ proporcional a x, ¢ que a reagio ¢
reversivel, ou seja, os fons intercalados podem ser relirados
cletroquimicamente do material® .

Na maioria  da aplicagdes tecnoldgicas
propostas, o material cletrocromico deve estar na forma de
filmes finos, ou mcsmo em multicamadas, como no caso
das janclas cspertas ¢ painéis”.

Quando ions sdo inscridos no [ilme, uma
tensdo mecinica (o) ¢ gerada devido ao aumento
restringido de seu volume. Esla restrigio ocorre devido a
adesdo do filme ao seu substrato’. A tensdo gerada pode scr
suficicnic para romper o dispositivo  cletrocromico”,
principalmentc porque. em sua maioria. cles operam cim
ciclos de carga ¢ descarga idnica.

Mostramos neste artigo a descrigdo de um
sistcma experimental. por nos projetado ¢ construido. para o
estudo do clctrocromismo cm [filmes finos. O sistema ¢
fundamentalmente a  automagie ¢ melhoria de  um
cquipamento semelhantc que construimos cm 1989
Descreve-se as téenicas cletroquimicas empregadas para a
inser¢iio ¢ retirada de ions do material cletrocromico, ¢ os
métodos de medidas das variagdes acarrctadas na densidade
optica. na tensfio mecfnica ¢ nas respostas cletroquimicas
do filmc. No sislcma proposto todas as medidas sido
simultincas e in sitw ¢ sdo gerenciadas por um
microcomputador, através de uma interface ¢ programa
computacional dedicados.
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2. DESCRICAO DO EQUIPAMENTO
2.1. Descrigiio geral

Na Fig. 01 vé-se o diagrama geral do
sistema projetado: o filme eletrocromico a ser analisado ¢
colocado em uma cela eletroquimica, com uma solugfio
cletrolitica contendo os ions que se deseja intercalar ¢ trés
cletrodos; um cletrodo de trabalho (ET), um contracletrodo
(CE) ¢ um cletrodo de referéncia (ER). Um
potenciostato/galvanostato aplica, cntre o ET (o filme) ¢ o
contracletrodo (CE), sinais conirolados dc polencial ou de
corrente, Com isto, pode-sc promover a inser¢do dos ions ¢
clétrons para o intcrior do filme, ou a rctirada destes, se ja
intercalados. A resposta cletroquimica, na correspondente
forma de corrente ou potencial. € lida, respectivamente,
cntre os cletrodos ET ¢ CE ou entre ET ¢ ER. O feixe de um
laser semicondutor incidindo perpendicularmente ao filme,
permite medir-se a variagdo provocada na transmitincia
optica relativa ¢ também a tensdo mecdnica do filme,
decorrentes da intercalagio. A transmitdncia ¢ obtida pelo
sinal gerado em um fotodiodo, pelo feixe do laser
transmitido através do filme. A tensio mcecinica ¢ calculada
por meio de dois polenciais de um fotodetetor de posigio
bipolar, gerados pelo feixe do laser proveniente da reflexio
sobre o substrato do filme. Os qualro sinais analogicos
gerados, (um para a transmildncia, dois para a tensio
mecinica ¢ um para a resposta cletroquimica), sfo cnviados
para uma cstagdo dc aquisigdo ¢ controle dc dados ¢ sinais.
Descrevemos a scguir, scparadamente, cada unidade do
sisiema experimental.
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Fig.0l. Diagrama do sistema experimental projetado ¢
construido para medidas em filmes eletrocromicos: a
interface controla o potenciostato/galvanostaio ¢ 1€ os sinais
elétricos provenientes da ccla cletroquimica ¢ dos
fotodetetors de luz ¢ de posigdo.

2.2. Aquisi¢do de dados ¢ controle do experimento

Para a aquisigdio dc todos os sinais
analogicos gerados no cxperimento, bem como a geragdo e
controle dos potenciais ¢ correntes aplicados na cela
cletroquimica, utilizou-se a “Estagio dec Dados
Microquimica: Sistema para Eletroquimica”. Ela consiste
do potenciostaio MQPG-1, da interface MQI12-8PCC que
gera ¢ adquire sinais analogicos ¢ digilais, ¢ do programa
computacional aplicativo MQPGT3, que gerencia a
interface e o potenciostato.

Potenciostato: O potenciostato MQPG-1
tem como fungdo bdsica fornecer d cela eletroquimica a
poténcia ¢ complidncia nccessarias para garantir a aplicagiio
do potencial ou corrente, programada na interface
MQIL12/8PCC, bem como, converter o sinal de corrente ou
tensdo gerados na ccla. em sinais de tensfo proporcionais a
escala escolhida (£ 5 ou £10 V). O potenciostato contém
ainda as concx0es para os (rés cletrodos (ET,CE,ER) da
cela eletroquimica®.

Interface;: a interface MQI12/8PCC
possui 8 canais bipolarcs dc cntradas analdgicas, 1 saida
analogica ¢ 24 canais de cntradas ¢ saidas digitais
programaveis. Dos 8 canais de entradas analogicas, 3 deles
sdo livres para a aquisi¢io de sinais cxternos, ¢ sdo usados
em nosso sistema para adquirir um sinal do fotodetetor (C6
- para medida da transmitincia) ¢ dois sinais do detetor de
posi¢io (C7 ¢*C8 - para medidas da tensio mecdnica),
Fig.01. A interface opera com um conversor A/D de 12 bits
em um microcomputador do tipo IBM-PC-AT. Suas
cspecificagdes  Léenicas sdo detalhadas no manual do
fabricantc”.

Programa aplicativo: o  programa
computacional ~ MQPGT3  gerencia  a  interface
MQI12/8PCC, que por sua vez, opera o polenciostato € os 3
terminais de cntradas analégicas externas descritos acima.
Ele foi desenvolvido em ambiente DOS como um aplicativo
para experimentos de cletroquimica ¢ permite gerenciar a
aplicacio dc polenciais ou correntes sobre uma cela
cletroquimica ¢ a lcitura das correspondente resposta da
cela, em correntes ou potenciais, No total sdo cinco modos
dc opcragio, scndo que para cada um deles, os 3 canais
auxiliares (C6, C7 ¢ C8) podem ser sempre ativados
simultancamente, para a leitura de polenciais cxternos.

QO programa gera dados tabulados na
extensio DAD que podem ser salvos em ASCII (extensido
TXT), permitindo enldo screm aberlos cm  programas
aplicativos de tratamentos de dados. Detalhes das operagbes

do programa sio obtidos no manual do fabricante'”.

2.3. Medidas da transmilincia ¢ densidade 6ptica

Para a medida das variagdcs nas
transmilincias opticas dos [ilmes clctrocromicos, usou-sc
um laser semicondutor de 632,8 nm de foco ajustivel
(LMDI145, 5mW, Imatronic), ¢ um fotodiodo dc silicio
(UV-250BQ, EG&G) como fotodetetor. Na Fig.01 vé-se o
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circuito clétrico utilizado para a medida da intensidade do
sinal do fotodiodo, que é polarizado com uma tensdo de
V,=1.5V. A fotocorrente gerada, proporcional a intensidade
do feixe de laser incidente no fotodetetor, € medida na
forma da queda de tensdo sobre um resistor de carga R.
igual a 1.8 KQ. A lincaridade da fotocorrenie com a
intensidade do feixe do laser foi experimentalmentc
verificada por mcio de filtros com transmitancias rclativas
padronizadas. Quando necessario, um filtro de intensidade
cra usado na saida do laser. A transmitancia T ¢ a densidade
optica DO sdo calculadas pelas cxpressdes.

'[’:_]_i . [2a] ¢

DO =-log! . [2b]
[rt_f —]0 g

onde / ¢ o valor da tcnsdo medida no resistor R., com o
feixe do laser transmitido através do filme, /, ¢ o valor da
tensdo medida no escuro (T=0%). obtida blogueando-s¢ 0
feixe do laser sobre o fotodiodo ¢ /,,y 0 valor da tensdo em
R, no claro (T=100%). obtida incidindo-s¢ o fcixe do laser
através da cela+eletrolito.

Os sinais I ¢ T, sd0 obtidos de uma curva
de calibragiio prévia. O sinal [ ¢ medido continuamenic
através do canal C6 da interface. Os valores de T e da DO
sfio calculados posteriormente i realizagio do experimento,
pelas cquagdes [2a) ¢ [2b]. de posse dos valores Iy ¢ Lo

2.4. Mcdida da tensiio mecinica

A tensio mecinica gerada com a inserglo
de ions no Nlme cletrocromico ¢ obtida por uma técnica por
nos empregada para medir a tensiio mecdnica gerada na
deposicio de filines finos'': usando-sc substratos flexiveis
na forma dc tiras longas, paric da tlensdo gerada na
intercalagdo scrd relaxada pela deformagfio esférica do
conjunto filme-substrato. Pode-s¢ mostrar que apds a
insergiio de uma guantidade q de carga ibnica, a tensio o
residual. armazenada no conjunto ¢ dada por,

E.oo 11
Gy i e 131
6(1-v,) 1 | R, R,

onde, E,, v. t. ¢ t sdo, respectivamente, o modulo de
Young, a razdo de Poisson e a espessura do substrato. t € a
cspessura do filme. R, ¢ R, sdo, respectivamenie, o raio de
curvatura csférica do conjunto filme-substrato anles ¢ apos
a intercalagio da carga g''. A tensdo o ¢ cnlio calculada
medindo-sc os raios R, ¢ R, . conhccendo-se os valores dos
outros parimetros.

Para obter-sc a variagdo A(l/R) das
curvaturas, incide-se um feixe de laser sobre o conjunto
filme-substrato ¢ observa-sc o [eixe refletido. Apds a
intcrcalagio de uma carga idnica g, o fcixe sc desviard dc
um valor y, sobrec um antcparo colocado a uma distincia o,
(que no sistema em descrigfio ¢ o fotodetetor de posigdo,
Figs. 01 ¢ 02). O conjunto filme-substrato sc desvia de um
angulo AO,, Fig. 02. Podc-sc facilmente mostrar que,
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R, R,

'y A8,
— = '}_‘ g [4]
R 2ds  2s

onde 5 ¢ 0 comprimento livre do conjunto filine-substrato.
A(1/R) ¢ entdo obtido medindo-se y; ¢ conhccendo-se 0s
pardmetros peoméiricos dc s,

Para medir-sc o  deslocamento p
utilizamos um fotodetetor de posigio bipolar de cixo fnico
(LSC-300, da UDT). Nas Figs. 01 ¢ 02 ¢ mostrado o
processo utilizado: parte do [cixe do lascr que incide sobre
o filme, para a medida da DO, ¢ reflctido no substralo ¢
dirigido para o scnsor de posigdo, onde duas fotocorreni(cs A
¢ B siio geradas.

Para  detectar  cstas  [olocorrentes
construimos um amplificador diferencial, que forncce duas
lensdes de saida; A4-B, ¢ A+B. Eslas tensdes sdo lidas pelos
canais C7 ¢ C8 da interface, Fig.01. Para climinar crros nas
medidas de y, provenicntes de flutuagdes na intensidade do
lascr usamos a razdo r=(A-B)/(4+B).

7

Folodetetor 3 laser

de posigio

Fig.02. Pardmetros geométricos para um [cixe de laser
refletindo sobre um filme ¢ incidinde sobre um fotodetetor
de posicio, antes ¢ apos a intercalagio de uma carga ionica
q.

A relagio entre a razio r ¢ 0
deslocamento y ¢ obtida calibrando-sc o fotodetctor de
posicio antes de cada experimento. Isto ¢ feito deslocando-
o manualmentc na vertical por meio de um micrometro de
precisdo, com o feixe de laser refletido-s¢ no substrato
mantido cstatico.

Para um fotodelctor de  posigio, a
fotocorrente gerada por um sinal dtico que sc movimenta
unidirecionalmente  sobre cle (ou o correspondente
potencial sobre um resistor), ¢ dirclamente proporcional ao
deslocamento do sinal. Pode-sc cnido escrever,




qb:ld}"/dr]cal-dr [Sl

onde [dy/dr]. ¢ o coeliciente angular da reta de calibragio
v versus .

Intcgrando-sc a equagdo acima cntre os
limites r,, ¢ r,. respectivamente o valor de r com o filme sem
cargas intercaladas e com ¢ cargas intercaladas, obtém-se
para o deslocamento lincar y, ¢ para o deslocamento
angular AQ,:

. dy
My =Ar; ‘Q)'lﬁ;}

Desta forma, a expressdo [3] usada para o
cilculo da tensdo o, fica igual a,

(rq —rﬂ)-[ﬂ] 17]
el

[6a] © AQ‘JE}—G. [6b]

cal

VORI

. 5

o, = —
To6(l=v,) 1 2ds

dr

2.5. Infercalagdo idnica ¢ respostas cletroquimicas

A inser¢do ou retirada de ions no. ou do,
filme cletrocromico, ¢ uma cletrélise realizada por meio dec
um potenciostato, aplicando-sc potenciais ou correntes i
cela eletroquimica, cujo cletrélito sélido ou liquido, deve
conler o ion a ser intercalado,

Nos experimentos de  eletrocromismo,
pedem ser usados os seguintes modos de operagio do
polenciostato: aquisi¢iio de correnle versus potencial. onde
uma pré-programada varredura de potencial na forma de
onda triangular, ¢ mantida entre os cletrodos ET ¢ ER
através de um auto-ajuste continuo da corrente da cela
(técnica conhecida como voltametria ciclica, VC). O modo
corrente versus lempo, onde o potencial controlado &
mantido constante entre os eletrodos ET ¢ ER ¢ ¢ medida a
corrente entre ET ¢ CE, necessdria pata manter o potencial
cstabelecido (18cnica de cronoamperometria), ¢ ainda o
modo de aquisicio potencial versus lecmpe sob corrente
controlada, pelo qual uma corrente constante ¢ mantida
cntre os cletrodos ET ¢ CE. medindo-se como resposta o
potencial gerado entre os cletrodos ET ¢ ER (técnica de
cronopotenciomctria).

3. APLICACAO E RESULTADOS

Como uma aplicagio do sistcma
experimental desenvolvido, mostramos abaixo os resultados
de um experimento tipico, onde o efeito cletrocrdmico foi
obscrvado cm filmes finos amorfos de éxido de V
depositado pela técnica de Sputtering  teativo, em wm
plasma de Ar/O.. a partir de um alvo de V metdlico. Como
substratos, foram usadas tiras de laminulas de vidro
Coming (L=0.15 mm, E=7,0x10" Nm?® v,=022,
comprimento=30,0 mm e largura=3,0 mm), recobertas com
um filme condutor de éxido de Sn (R;= 20,6 ©2). Como CE
foi usado um fio de PI (0.5 mm), como ER um fio de Ag
(1.0 mm) ¢ como cletrolito usou-se uma solugdo 0.5M de

LiCIO4 em carbonato de propileno. A distancia  da Fig.02
foi de 0.6 m. Apds a montagem do filme na ccla
eletroquimica obteve-se 5=25,0 mm (comprimento livre do
conjunto filme-substrato),

Nesta aplicagdo, as intercalagbes e
deintercalagées dos fons Li" foram feitas usando-se a
técnica de VC, varrendo-sc o potencial 2 uma taxa de 10
mV/s, a parlir do potencial de equilibrio da cela igual a
+0,56 V, até o potencial catddico de ~0.70 V, invertendo
para o polencial anddico de +1.00 V e retornando ao
polencial de +0,56 V. Os resultados obtidos sfio mostrados
nas Figs. 04, 05 ¢ 06 abaixo.

3.1. Curvas de Calibragio

As Figs. 03a ¢ 03b mostram as curvas de
calibragdo da transmitincia em 632.8 nm ¢ da tensdo
mecinica, respectivamente, Obteve-se polenciais iguais a
+1.68 V ¢ ~0.05 V para os valores de L ¢ I, usados no
cileulo de T ¢ DO pelas expressdes [2a] e [2b]. Na
calibragdo da tensfo mecinica, o fotodelctor foi deslocado
manualmentc em incrementos de 2,25 mm (valor de v entre
patamares sucessivos da curva em escada. Fig. 03b). O
grifico de y versus  para cada patamar fornece uma reta
(circulos na Fig. 3b), cujo inclinagio foi igual a
[dy/dr]=13.98 mm. Estc valor foi utilizado para os
cileulos de o, ¢quagio [7] ¢ no dos deslocamentos, y, ¢
A0, nas cquages [6a] ¢ [6b]. O valor de I,. obtido da
coluna dos dados de 7 no instantc =0, foi igual a -0,05789.
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Fig.03. Curvas de calibragio do fotodiodo para medidas da
transmitancia optica T (a), ¢ do fotodetetor de posigio para
medidas da tensfo mecinica o (b). Os pontos da reta
correspondem aos valores de r ¢ y de cada degrau da curva
cm cscada.
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3.2, Medidas cletroquimicas ¢ Opticas

A Fig. 04 mostra os resultados das
reagdes cletroquimicas ¢ cletrocrdmicas geradas na ccla
V,0s/Li'/PL. decorrentes da VC aplicada.

Na Fig. 04a mostra-se o potencial
aplicado ¢ a correspondente densidade de corrente
eletronica gerada, ambos descritos em fungio do tempo.
Observa-se que quando o potencial sc desloca do cquilibrio
(+0,56 V) at¢ o potencial de inversdo da VC em 0,70 V,
uma corrente calodica ¢ gerada, o que significa que ocorrc
uma reagio de redugdo no cletrodo de V20x,
correspondendo a uma insergiio de ions Li' e dc cléirons
neste cletrodo, ou scja. a reagdo cletroquimica [1] sc
processa da csquerda para a dircita. A densidade de carga
inserida ncsta varredura ¢ cerca de 0,23 mC/cm®, como
pode ser visto pela Fig. 04b. O cfeito cletrocromico
associado a csta rcagdo cletroquimica corresponde ao
cscurccimento do filme. cuja absorvincia, ou DO, aumenta
dec 0,004 para 0,020, como sc obscrva na Fig, 04b.

Revertendo-se o potencial cm 0,70 V ¢
varrendo-o até +1,00 V 4 taxa de 10 mV/s, obscrva-se que a
densidade de corrente catodica, J. diminui, anulando-sc ¢m
-0.32 V. tomando-sc positiva (anodica) a partir dai, Fig
04a. Isto significa que a taxa de inscrgdo de ions ¢ clétrons
diminui até anular-sc cm 0,32 V. A partir deste potencial
até o limite de +1,00 V. a rcagdo [1] ocorre da esquerda
para a dircita, ou scja, di-se “inicio ao processo de
deintercalago dos fons Li' ¢ dos ¢létrons inscridos.
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Fig.04. Resposlas Oplicas. ¢ clclroquumcas decorrentes da
aplicagio dec uma VC na ccla VaOs/Li'/Pt: (a) potencial
aplicado pela VC ¢ a densidade de corrente cletronica J
gerada, (b) correspondenle  variagio  provocada na
densidade optica DO, ¢ a densidade de carga cletrdnica p
intercalada ¢ deintercalada no filme,
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Obscrva-se ainda pelas Figs. 04a ¢ 04b,
que o ma\uno da densidade de carga p. cerca de 0.30
mC/em’. ocorre quando J=0 ¢ em —0.32 V. Os rcsultados
mostram entio que cxistc uma corrclagdo direta entre a
variagiio na DO com a quantidade de carga intercalada.

3. Mcdidas dos deslocamentos y ¢ AD ¢
da tensiio mecdnica.

A Fig. 05 mostra os rcsultados dos
destocamentos lincar y ¢ angular A0, resultantes da VC
aplicada, calculados pelas cxpressdes [6a] ¢ [6b], depois de
ter sido obtida a curva de calibragio do fotodetetor de
posigio, Fig. 03b.
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Fig.03. Dependéncia do deslocamento lincar y ¢ angular AD,
com o (empo (a) ¢ com o polencial aphc.lclo (b) na
intercalagiio e deintercalagio eletroquimica de ions Li" no
cletrodo de V,0s.

A Fig 05a mostra que o [cixe do laser
deslocou-se sobre o fotodetetor numa diregdo. atingiu um
valor maximo, ¢ rctoriou simetricamenie a posi¢do inicial,

A Fig. 05b mostra que os valores de y ¢
AD aumentam quando o potencial do ET ¢ varrido chire o
equilibrio ¢ 0,70 V. Pela montagem experimental usada, o
aumento nos deslocamentos significa que. obscrvado pela
face do filme, o conjunto filme-substrato torna-se cada vez,
mais convexo, ou seja, o raio de curvatura do conjunto vai
diminuindo, cquagdo [4]. Islo s6 ¢ possivel s¢ ocorrer uma
cxpansio do volume do filme durante a varredura do
potencial. Conclui-se que fons Li” estdo sendo inscridos no
filme, como ja inferido pelas andliscs das rcagdes
eletroquimicas cm §3.2. Na continuidade da varredura, os
deslocamentos atingem um valor maximo, cm scguida
diminuem de¢ valores, rctornando a zero, Esie cstigio




corresponde a relirada dos ions inseridos. Seria de se
csperar que o valor maximo para os deslocamentos y ¢ AQ
corrcspondessem 4 mdxima carga intercalada p.
Surpreendentemente isto ndo sc verifica, como pode ser
obscrvado na Fig. 06a abaixo, onde 0s mdximos de v e p
cstio defasados. Uma possivel explicagio para este
resultado, pode ser o fato que a curva y versus t reflcte a
cinctica da intercalagio dos elétrons no filme, enquanto que
a curva p versus Lreflete a cinética da intercalagdo dos ions
Li", cujo coeficiente de difusdo no filme é menor que o dos
elétrons.

A Fig. 06b mostra a dependéncia da
tensdo mecinica o, calculada pela expressdo [7]. com a
densidade molar ou de carga intercalada ¢ deintercalada.
Observa-se que tensdes da ordem de 107 a 10° N.m™ sdo
desenvolvidas no filme, cm decorréncia da insergio
cletroquimica dos ions Li".

Definindo a sensibilidade como trés vezes
o ruido. cncontramos para o deslocamento y o valor de
10um, Todavia, este resultado depende muito das condigoes
do experimento.
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Fig.06. Variagio da densidade de carga ¢ do correspondente
deslocamento v em fungio do lempo (a). ¢ a tensdo
mecinica gerada em fungio da densidade de carga
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4. CONCLUSQES

O sistcma experimental projelado ¢
construido mostrou-s¢ altamente adequado para cstudos de
filmes cletrocrdmicos. Algumas de suas caraclerislicas
devem ser ressaltadas:

- as medidas das respostas cletroquimicas, da transmilincia
(ou DO) ¢ da tensdo mecinica sio realizadas in situ e
simultaneamente,
- lodas as respostas sdo obtidas como dados numéricos
tabelados, o que permite tratamentos matematicos
posteriores,
- at€é onde sabemos os mélodos propostos para a calibragdo
do fotodetetor de posi¢io ¢ para o cdlculo da tensdo
mecinica (equagdo [7] ) sdo originais,
- 0 método proposto para a calibragio do fotodetetor de
posicdo ¢ bastantc preciso, pois baseia-sc no calculo da
inclinagio de uma interpolagio lincar de muilos pontos ¢
alta correlagio,
- a montagem experimental proposta para a medida do
desvio do feixe sobre o fotodetetor de posigdo, permitc uma
boa resolugdo. Assim, ¢ de sc csperar que sc ocorrerem
pequenas alteragdes estruturais no filme, decorrentes da
intercalagdo, clas serio detectadas.

Atualmente estamos usando o sistema
cxperimental descrito nestc trabalho, no cstudo das
propricdades cletrocromicas de filmes finos de HWO;'
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