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Resumo

O campo da comunicagdo sem fio vem passando por um crescimento
revolucionario nas ultimas décadas. Isto ¢ atribuido a invengdo de telefones celulares
portateis. O sucesso da segunda geragdo (2G) dos servigos de comunicagdo de telefonia
celular, motiva o desenvolvimento de banda larga de terceira geragao (3G) de telefones

celulares e outros produtos e servigos sem fio, como por exemplo, o Bluetooth.

Este trabalho consiste no desenvolvimento ¢ caracterizacdo de dois sistemas
ceramicos tendo como base uma matriz de titanato de célcio (CaTiO3;) com substitui¢do
de ions titanio por ions de nidbio associados com bismuto (Ca (Nby;,Bijn)<TijxOs;
x=0.7 ¢ 0.8), visando a adicao de B,Os para diminui¢ao da temperatura de sinterizacao e
melhorar a densificagdo, e posteriormente, verificar as modificagdes ocorridas nas
propriedades do material, como por exemplo, o coeficiente de temperatura da
frequéncia ressonante (Tf).

As séries ceramicas foram produzidas a partir da reagdo no estado so6lido, com a
utilizagdo de moagem mecanica de alta energia e tratamento térmico. A caracterizagao
estrutural foi feita através de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
Picnometria. Foram realizados experimentos para avaliagdo do comportamento elétrico
e dielétrico das amostras, na faixa de Microondas e Radio-Frequéncia (temperatura
ambiente e com variagdo de temperatura). Por fim, o material foi testado como uma
antena ressoadora dielétrica, e posteriormente os resultados obtidos foram simulados
através do programa HFSS (Ansoft High Frequency Structure Simulator).

Os materiais ceramicos produzidos tiveram suas propriedades elétricas,

dielétricas e como antena bastante afetadas com a adi¢do do B,Os.

Palavras-chaves: coeficiente de temperatura, antena, HFSS.



Abstract

The field of wireless communication has undergone a revolutionary growth in
recent decades. This is attributed to the invention of wireless mobile phones. The
success of second generation (2G) services of cellular communication, motivates the
development of broadband third generation (3G) mobile phones and other wireless

products and services, such as Bluetooth.

This work describes the development and characterization of two ceramic
systems based on a matrix of calcium titanate (CaTiO3) with substitution of titanium
ions by niobium ions associated with bismuth (Ca (Nb;,Bi;) xTi;xO3, x = 0.7 and 0.8),
aiming the addition of B,0O; to reduce the sintering temperature and to improve

densification, and thus verify the modifications on material properties, such as the

temperature coefficient Tr.

The ceramic series are produced from solid state reaction with the use of high
energy mechanical milling and heat treatment. The structural characterization was
performed by Scanning Electron Microscopy (SEM) and Pycnometry. Experiments
were done to evaluate the dielectric behavior of samples in the range of Microwave and
Radio Frequency (room temperature and with temperature variation). Finally the
material was tested as a dielectric resonator antenna, and posteriorly the results were

simulated using HFSS program (Ansoft High Frequency Structure Simulator).

The produced ceramics have had their electrical, dielectric and antenna

properties quite affected with the addition of B,Os.

Keywords: temperature coefficient, antenna, HFSS.
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Capitulo 1

Introducao

Com a recente revolucdo na telefonia mével e sistemas de comunicacdo por
satélite usando ondas eletromagnéticas na regido de micro-ondas como o elemento
transportador, a pesquisa e o desenvolvimento no campo da miniaturizacdo dos
dispositivos foi e ainda ¢ um dos maiores desafios em engenharia de telecomunicagdes

[SEBASTIAN, 2008; OHSATO, 2005; HUANG, 2006; REANEY; IDDLES, 2006].

Atualmente, as comunicagdes sem fio estdo presentes na vida de quase todas as
pessoas, ¢ dificil ndo notar o rapido desenvolvimento das tecnologias 3G e 4G (sistemas
de comunicacdo sem fio de terceira e quarta geragdes). Assim, € necessario buscar
solugdes técnicas que atendam os requisitos de novos e melhores servigos, fazendo com
que surja um amplo mercado para materiais e equipamentos que tornam mais eficaz a
qualidade e a capacidade dos servicos necessarios para sustentar tal demanda

[VASCONCELOS, 2006; SEBASTIAN, 2008].

O recente progresso na telecomunicacao de micro-ondas, transmissao via satélite
e sistemas de transporte inteligente (ITS) tem resultado no aumento da procura por
ressoadores dielétricos (DRs), que sdo discos de ceramica de baixa perda dielétrica

usados principalmente em dispositivos de comunicagdo sem fio [SEBASTIAN, 2008].

As Antenas Ressoadoras Dielétricas (DRAs) sdo um tipo novo de antena
miniaturizada, pois por muitos anos o Ressoador Dielétrico (DR) foi usado
principalmente em circuitos de micro-ondas, como osciladores e filtros, e por causa
destas aplicacdes tradicionais, o DR era tratado como um dispositivo de armazenamento
de energia e ndo como um radiador [LUK; LEUNG, 2003]. O uso do DR como antena
somente foi aceito apds a publicagdo em 1983 do artigo sobre Antena Ressoadora
Dielétrica (DRA) Cilindrica, no qual esta antena mostrou-se capaz de proporcionar
radiagdo eficiente na dire¢do normal ao seu plano de terra mantendo muitas
caracteristicas necessarias desejaveis para futuras aplicacdes na regido de frequéncia de

onda milimetrica [LUK; LEUNG, 2003, LONG, 1983].

Uma das principais vantagens da DRA ¢ seu alto grau de flexibilidade e

versatilidade, permitindo o desenvolvimento de modelos que atendam uma ampla gama
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de requerimentos fisicos e elétricos para variadas aplicacdes de comunicagdes

[PETOSA, 2007].

1.1 Motivacao

O campo da comunicagdo sem fio vem passando por varias transformagdes nas
ultimas décadas, havendo a necessidade de pesquisa e desenvolvimento de novos
materiais dielétricos para miniaturizagdo e aplicagdes em dispositivos que operem na
regido de micro-ondas, como por exemplo, filtros, osciladores, telefones celulares,
transmissores € receptores com alto desempenho e redes sem fio [OHSATO, 2005;
HUANG, 2006; REANEY; IDDLES, 2006; COSTA, 2007; LUK; LEUNG, 2003].

Um fator muito importante neste setor industrial ¢ o desenvolvimento de
componentes de pequeno tamanho, que apresentem baixas perdas dielétricas e boa
estabilidade térmica [LEE et al., 2005; COSTA, 2007].

O desenvolvimento de equipamentos portateis mais leves e com alto
desempenho, tém sido requisitos necessarios na area de aplicagdo de telecomunicagdo
movel. Para se atingir estes objetivos € preciso miniaturizar ¢ melhorar a forma de
fabricacao dos dispositivos. Assim, o avango nessa area pode ser atingido com o uso de
ressoadores dielétricos para fabricacdo de novas antenas.

Nos ultimos anos, os resoadores dielétricos tém sido usados como antenas
devido a seu pequeno tamanho, baixo peso, baixo custo, grande eficiéncia de radiagao,
grande largura de banda e grande integragdo com outros circuitos integrados de micro-
ondas [PENG; WANG; YAO, 2004; COSTA, 2007].

O receptor de sistema de posicionamento global (GPS) ¢ um exemplo de antena
em miniatura que estd em uso. Ele utiliza uma antena de microlinha com substrato
dielétrico com alta permissividade relativa. Esta antena, além de seu pequeno tamanho,
possui outras vantagens, como por exemplo, largura de banda estreita e um ganho
simétrico em torno de seu eixo vertical, o qual permite receber sinais em varias direcdes

[SEBASTIAN, 2008].

1.2 Objetivos
A modificagdo do titanato de célcio (CaTiO3) com a substitui¢ao de atomos de
titdnio (Ti) por atomos de nidbio (Nb) e bismuto (Bi) ja vinha sendo realizada por uma
aluna de doutorado do LOCEM [COSTA, 2010], sendo que para o CNBTOX
(Ca[Nb1/2Bil/2]xTil-xO3) quando x = 0.8 apresentou um valor de 1, proximo do valor

satisfatorio de = 10 ppm/°C, e quando x = 0.7 apresentou um valor de TCC (coeficiente
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de temperatura da capacitancia) proximo de zero, indicando que a capacitincia ndo
varia com a temperatura. Como ainda nao havia sido realizado o processo de adicao de
um fundente, decidiu-se realizar um trabalho para verificar as possiveis modificagdes
que ocorreriam com a adicdo do B,O;. A escolha deste fundente foi devido ao trabalho
realizado por LUI ef al., no qual é feito um estudo da adi¢do de B,O; para diminui¢ao

da temperatura de sinterizagao do sistema ceramico Ca (Nbj,;Li2/3)xT11xO3.

O objetivo geral deste trabalho ¢ estudar e desenvolver um novo tipo de material
que possa ser utilizado como uma antena ressoadora dielétrica (DRA) para aplicagdes
de comunicac¢do sem fio. As etapas de desenvolvimento desta dissertacdo sdo divididas

em objetivos especificos:

e Modificar a estrutura da titanato de calcio (CaTiO;) com a substituicdo de
atomos de titdnio (Ti) por atomos de nidbio (Nb) e bismuto (Bi) visando
melhorar a estabilidade térmica do material;

e Adicionar 6xido de boro (B,O3) na cerdmica para diminuir a temperatura de
sinteriza¢do da ceramica e obter uma melhor densificagdo do material;

e Estudar as propriedades dielétricas (permissividade relativa e perda dielétrica) na
regido de radiofrequéncia (40 Hz a 110 MHz) e micro-ondas (0,3 a 13 GHz);

e Avaliar as caracteristicas da DRA utilizando os analisadores de rede,
determinando as perdas de reflexdo, transmissao e propagacao;

e Obter, através de simulagdo numérica, efici€ncia, ganho e diagrama de radiagdo

das DRAs fabricadas.

1.3 Organizacio da Dissertagao

Esta dissertagdo esta organizada em 6 capitulos. O segundo capitulo realiza uma
revisdo sobre Materiais Ceramicos, descrevendo seus aspectos basicos. O Capitulo 3
apresenta uma retrospectiva histérica do desenvolvimento da Antena Ressoadora
Dielétrica (DRA). Os capitulos 4 ¢ 5 apresentam a metodologia e a analise e discussao
dos resultados, respectivamente. Finalmente o Capitulo 6 apresenta as consideragdes

finais e as perspectivas futuras deste trabalho.



Capitulo 2

Materiais Ceramicos

Materiais ceramicos estao assossicados a substancias que apresentem ligacdes
quimicas do tipo i6nico, covalente ou os dois tipos de ligagdes. Existe ainda em alguns
materiais ceramicos a possibilidade de haver ligagdes quimicas com certo carater
metalico, ou seja, possui elétrons livres para promover condu¢do de uma corrente
elétrica pelo material. Uma das caracteristicas predominante nos materiais ceramicos ¢
que sua composi¢do quimica € constituida por compostos inorganicos formados por
elementos quimicos ndo metdlicos (halogénios e calcogénios), metalicos (metatis
alcalinos, alcalinos terrosos ou metais de transi¢ao) ou metaloides [CARTER, 2007]. Os
metaldides sdo encontrados na tabela periddica entre os metais e ndo-metais, onde os
seis elementos comumente reconhecidos como metaldides sdo: B (boro), Si (silicio), Ge
(germanio), As (arsénio), Sb (antimdnio) e Te (telirio). As composi¢des mais comuns

de materiais ceramicos sao 0xidos, carbetos e nitretos. [SHRIVER; ATKINS, 2003].

Apesar de terem sido feitas tentativas de dividir as ceramicas em duas partes,
ceramicas tradicionais e ceramicas avangadas, o uso do termo avangado nao recebeu
aceitagao geral. Consequentemente, outras formas de denominacdo podem ser

encontradas para as mesmas, como por exemplo, ceramicas de engenharia, técnicas,

finas e especiais [RAHAMAN, 2003; CALLISTER].

As ceramicas tradicionais sdo geralmente baseadas em argila e silica e incluem
um grande volume de itens tais como tijolos, telhas e vasos sanitarios (ceramica
branca). As ceramicas avangadas incluem novos materiais tais como uma série de
materiais para laser, cerdmica para memorias dinamicas de acesso aleatério (DRAMs),
etc. muitas vezes produzidos em pequenas quantidades e com elevados precos. Além
disso, elas podem apresentar propriedades elétricas, Opticas, e/ou magnéticas e
propriedades mecanicas superiores como resisténcia a  corrosao/oxidacao

[RETHWISCH, 2010; CARTER. 2007].

As propriedades que sdo desejadas em uma ceramica avangada sao dependentes

da sua composicdo quimica e de sua microestrutura. Esta relacdo entre as propriedades
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da ceramica e sua estrutura ¢ o ponto chave para diversos estudos na area de engenharia

[CARTER. 2007; REED, 1995].
2.1 Titanato de Calcio

As ceramicas eletronicas sdo materiais altamente especializados que sao
preparadas a partir de composigdes bem definidas, processadas sob condigdes
controladas e fabricadas em formas complexas para usos especificos [MOULSON,

2003].

Oxidos com estrutura do tipo perovskita, com formula estrutural do tipo ABO3,
sdo importantes em ciéncia de materiais, fisica e engenharia, por possuirem
propriedades elétricas e dielétricas muitos atraentes para estas areas. Estes oxidos
também sdo bem conhecidos por suas transicdes de fase, que afetam fortemente suas
propriedades fisicas e quimicas. Os materiais ceramicos de titanato sdo interessantes em
aplicagdes na temperatura ambiente, principalmente devido as suas propriedades

dielétricas [AHMED; BISHAY, 2009; YASHIMA; ALI, 2009].

As eletroceramicas com estrutura tipo perovskita possuem elevado valor de
permissividade relativa (g;) e sdo muito utilizadas para miniaturizacao de dispositivos
eletronicos. Perovskita ¢ o nome originalmente designado a estrutura do titanato de
calcio (CaTiOs), sendo o Titanato de Calcio (CTO) um dos tipos de eletroceramica com
estrutura perovskita. Ele ¢ muito utilizado devido as suas propriedades dielétricas em
microondas, como alta permissividade relativa (g, = 160) e baixas perdas dielétricas
(tand = 1.43x10™) [ZHAO et al., 2005; YASHIMA; ALL 2009; SEBASTIAN, 2008].

Os materiais com alta permissividade relativa possuem, em geral, um coeficiente
de temperatura da frequéncia ressonante elevado, por exemplo, O CTO possui T, = 850

ppm/°C [LI; CHEN; FAN, 2006b; SEBASTIAN, 2008].

Uma forma possivelmente eficiente de melhorar a estabilidade térmica de um
material de coeficiente positivo, para que o mesmo fique proximo de zero, ¢ mistura-lo
com outro material que possua um coeficiente térmico negativo. No caso do CTO, o uso
desta técnica possibilitaria seu uso em aplicacdes de micro-ondas e radiofrequéncia

[ZHAO et al., 2005; LI; CHEN; FAN, 2006b].



Algumas perovskitas possuem seus coeficientes térmicos negativos, € por isso,

sdo bons candidatos a serem combinados com o CTO para gerar um novo material com

Ty mais proximo de zero.
2.2 Processamento Ceramico

As propriedades elétricas do material sdo afetadas pelos fatores de
processamento ceramico como conformagdo, ciclo térmico e morfologia dos pos
precursores. Desta forma, ¢ necessario um controle no processo de preparagdo do

material ceramico [FREITAS, 2005].
Os objetivos da fabricacdo de uma ceramica sao para produzir:

¢ Um material com propriedades especificas;
e Um material com forma desejada e tamanho dentro das tolerdncias
dimensionais especificadas;

¢ Um componente requerido a um custo acessivel.

As propriedades do material sdo basicamente controladas pela composi¢do, mas
podem ser afetadas pelo tamanho de grio e porosidade da cerdmica sinterizada, bem
como pelo método de fabricacdo. Desta forma, as etapas chave para fabricacdo de
ceramicas sao a calcinagdo e sinterizagdo, que estdo algumas vezes combinadas

[MOULSON; HERBERT, 2003].

A reagdo do estado so6lido, ou mistura de 6xidos, ¢ um método que tem sido
muito empregado no preparo de ceramicas. Nesta reacao ¢ feita a mistura dos materiais,
geralmente 6xidos metalicos ou carbonatos, e depois a moagem dos mesmos. Apds a
cominui¢do (trituracdo do pd), a mistura moida dos pds segue para o processo de

calcinacdo [SEGAL, 1989; RAHAMAN, 2003; SMALLMAN, 1999].
2.2.1 Preparacio do po: Mistura e Moagem

O primeiro passo ¢ pesar o material, depois ¢ fazer a mistura. A mistura ¢
homogeneizada e depois colocada dentro de reatores contendo esferas (zircoOnia,
alumina, etc.) para que o pd possa ser moido. No processo de moagem ¢ feita a
eliminagdo de agregados e/ou redug¢dao do tamanho de particula. Além disso, a moagem

diminui a energia de ativagdo, fazendo com que a energia requerida na reacao completa



da mistura dos pds no processo de calcinagdo seja menor [MOULSON; HERBERT,
2003; RAHAMAN, 2003].

O moinho de utilizagdo bastante difundida em experimentos de laboratério é o

planetério que pode ser visto na Figura 2.1.

Movimento do
Prato (disco)
Suporte

Estacio de
Moagem

Secao Horizontal

Forca
Centrifuga

Prato Suporte do Moinho

(@) (®)

Rotacio do Recipiente de Moagem

(©)

Figura 2.1 - Esquema de um moinho de bolas em movimento. (a) encaixe do reator de
moagem que fica dentro do moinho. (b) movimento das esferas. (c) impacto das esferas

em uma pequena porgao do po.

Um dos fabricantes mais conhecidos ¢ a Fritsch GmbH (Alemanha) e seus
modelos Pulverisette. Os moinhos planetdrios possuem esse nome em virtude dos
movimentos de rotacdo e translagdo dos recipientes de moagem, semelhantes aos de um
sistema planetario. O recipiente de moagem ¢ arranjado ¢ montado sobre um disco
suporte movel (Figura 2.1a), fazendo com que gire em torno de seu proprio eixo. A
forga centrifuga produzida pelo recipiente girando em torno de seu préprio eixo aliada a

forca gerada pela rotacdo do disco suporte atuam nas esferas e no pd contido nos
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recipiente (Figura 2.1b). Como o recipiente e o disco suporte giram em sentidos
opostos, as forgas centrifugas atuam alternadamente em dire¢cdes opostas, fazendo as
esferas se chocarem alternadamente entre as extremidades dos recipientes e causando o

efeito de impacto no pé (Figura 2.1¢c) [SURYANARAYANA, 2001].
2.2.2 Calcinagao

Altas temperaturas sdo requeridas para que a reacdo completa da mistura dos pos
ocorra, sendo este método denominado de calcinagdo [SEGAL, 1989]. As reagdes
quimicas entre matérias-primas solidas, geralmente na forma de mistura de pds, sdo
comuns para a producdo de pds de 6xidos complexos, tais como titanatos, ferritas, e
silicatos. Os reagentes normalmente sdo constituidos por oxidos simples como
carbonatos, nitratos, sulfatos, oxalatos, ou acetatos. Nas reagdes quimicas de
decomposicdo, um reagente solido ¢ aquecido para produzir um novo sélido com a
liberagao ou ndo de um gas. Um exemplo ¢ a reacao entre 6xido de zinco e alumina para
produzir aluminato de zinco, em que ndo ocorre aliberacdo de um gas [RAHAMAN,

2003]:
Zno(s) + A1203(S)—> ZnAl,O4 ()
2.2.3 Conformacio do Po

A prensagem uniaxial ¢ a forma mais comum de conforma¢do usada na
metalurgia do pd, pois € simples e possibilita a automacdo, o que permite producdo em
larga escala. Ela utiliza uma prensa ¢ um molde, denominado matriz, sendo a matriz
composta por uma cavidade e um pistdo. Ambos possuem formas apropriadas,
relacionadas a forma da pega. O pd ¢ colocado dentro do molde e o pistdo ¢
pressionado, pela prensa, contra o p6. Depois que a pressdo ¢ retirada, a pega ¢
removida da cavidade na forma desejada [THUMMLER, 1993; CALLISTER;
RETHWISCH, 2010]. Um esquema do processo de conformacao uniaxial ¢ mostrado na

Figura 2.2.

Na conformacgao do pd, geralmente ¢ muito utilizado como aglutinante um fluido
organico, como por exemplo, glicerina e PVA (4lcool polivinilico). A fun¢do primaria
do ligante ¢ umedecer a peca (o pellet) para dar resisténcia durante o manuseio nas

etapas de prensagem e sinterizagdo. Um dos principais requisitos para um ligante é que



o mesmo seja eliminado durante o processo de sinterizacdo sem causar nenhum dano a

peca [MOULSON; HERBERT, 2003; RICE, 2003].

Pressdo Uniaxial

Pistio

Figura 2.2 - Esquema de uma forma utilizada na prensagem uniaxial.
2.2.4 Sinterizacao

Sinteriza¢do ¢ uma técnica de processamento utilizada para produzir materiais
com densidade controlada e componentes de metal e/ou pos ceramicos através da

aplicagao de energia térmica [KANG, 2005].

Durante o processo de siterizacdo, a peca formada encolhe e experimenta uma
reducdo da porosidade e uma melhoria na integridade mecanica. Estas mudancas
ocorrem através da coalescéncia das particulas do p6 em uma massa mais densa. O
mecanismo de sinterizagdo ¢ esquematicamente ilustrado na Figura 2.3. Depois da
prensagem, muitas das particulas de pé tocam umas nas outras (Figura 2.3a). Durante o
estagio inicial de sinterizacdo, pescogos se formam ao longo das regides de contato
entre as particulas adjacentes, além disso, ¢ formado um contorno de grao dentro de
cada pescoco, e todos os intersticios entre as particulas tornam-se um poro (Figura
2.3b). Com o avanco da sinterizagdo, os poros se tornam menores € mais esféricos

(Figura 2.3¢) [CALLISTER; RETHWISCH, 2010].

Apoés a sinterizagdo a peca estd mais densificada, homogénea e com menor

quantidade de poros [LALENA, 2005]. A microestrutura do material de um corpo
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ceramico ¢ um fator determinante das propriedades fisicas, quimicas, elétrica, Oticas,

magnéticas e mecanicas, e ela depende das condigdes de sinterizagdo [FREITAS, 2005].

Pescoco

Poro L] Contorno

de grao

(c)

Figura 2.3 - Mudangas microestruturais que ocorrem durante a queima em um po
compactado. (a) particulas de pd apds a prensagem. (b) coalescéncia de particulas e
formacdo de poros quando a sinterizacdo comeca. (c) Com o decorrer da sinterizagao, os

poros mudam o tamanho e forma [CALLISTER; RETHWISCH, 2010].
2.2.5 Qualidade Final dos Materiais Ceramicos

Normalmente as pecas sinterizadas necessitam de um acabamento, que pode ser
um processo de lixamento ou metalizagdo. As pecas costumam sofrer um desgaste
durante a prensagem e variagdes de contracdo durante a sinterizagdo, que contribuem
para uma oscilagdo de 1 a 2% das dimensdes das pegas que saem do forno. Para
diminui¢do das dimensdes para as condi¢des adequadas da andlise desejada, ¢ feito o
uso de polimento abrasivo, como por exemplo, a utilizagdo de lixas de carboneto de

silicio, uma vez que em algumas técnicas experimentais uma determinada relagdo
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altura/diametro é requerida para que as propriedades dielétricas do material sejam

obtidas [MOULSON; HERBERT, 2003].

A metalizagdo pode ser necessaria a fim de proporcionar um contato elétrico ou
como parte do processo de adesdo de uma ceramica a uma peca de metal. Os metais em
contato com a ceramica condutora ou semicondutora devem ser escolhidos de forma que
eles ndo introduzam barreiras indesejaveis ao movimento de portadores de corrente

[MOULSON; HERBERT, 2003].
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Capitulo 3

Antena Ressoadora Dielétrica (DRA)

Com o rapido desenvolvimento da comunicagdo de micro-ondas nos ultimos
anos, houve um aumentado na necessidade de dispositivos de micro-ondas de alta

qualidade [GANGWAR et a/.,2011].

Os servigos de comunicagdo modernos tendem a ser moveis e personalizados,
deste modo, ¢ importante o projeto de equipamentos de comunicagdo compactos e
portateis. Portanto, tamanho pequeno e operacdo em alta frequéncia sdo propriedades

indispensaveis as antenas modernas [MING et al., 2006].

Os ressoadores dielétricos (DRs) tém grandes aplicagdes em dispositivos de
micro-ondas, tais como filtros, osciladores, circuitos de micro-ondas blindados, e
antenas patch que sdo uteis para telefones celulares e sistemas de posicionamento global

capazes de operar na faixa de GHz [RAJPUT et al., 2011; PENG et al., 2004].

Nos ultimos anos, a aplicagdo de Ressoadores Dielétricos (DRs) como antenas
em micro-ondas tem sido extensivamente estudada, devido a vantagens tais como baixo
peso, baixo custo, pequeno tamanho, baixo perfil, alta eficiéncia de radiagdo, ampla
largura de banda e facilidade de integracdo com outros componentes de circuitos

integrados de micro-ondas (MIC), ativos ou passivos [PENG et al., 2004].

As formas mais populares de antenas pequenas sdo as antenas de microlinha,
sendo quee las possuem como vantagens, baixo custo e peso, além de conformabilidade
a superficie. Porém, este tipo de antena apresenta como desvantagem largura de banda

estreita e baixa eficiéncia de radiacao em altas frequéncias [MING, 2006].

Assim como as antenas de microlinha, as DRAs oferecem muitas formas de
projetos e a exploracao das propriedades de materiais inovadores que tornam possivel a
fabricacdo de produtos de baixo custo. Da mesma forma que as antenas de microlinha,
as DRAs evoluiram a partir de componentes em circuitos de micro-ondas blindados,

onde a radiagdo ¢ um subproduto indesejado [LUK; LEUNG, 2003].

Enquanto estiver usando uma antena ressoadora dielétrica, trés propriedades

basicas devem ser satisfeitas: a permissividade relativa alta, uma alto fator Q, e um
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coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante perto de zero [CHEN et al., 2009].

Para um material ser usado como um ressoador dielétrico (DR), ele precisa ter um valor
de T/ < +10 ppm °C 1 e com isso suas caracteristicas ndo sejam modificadas com a

variagdo da temperatura, resultando em um mau funcionamento do dispositivo

[VENKATESH; MURTHY, 1999].
3.1 Caracteristicas das DRASs

Um Ressoador Dielétrico (DR) consiste de um bloco de material dielétrico e
pode ser de varias formas geométricas, por exemplo, cilindrica, retangular, esférica e
conica. As dimensdes fisicas e a permissividade dielétrica do bloco determinam sua

frequéncia de ressonancia [RAJPUT et al., 2011].

Em comparagdo com a antena de microlinha, a DRA tem uma largura de banda
de impedancia muito mais ampla (~ 10% para a permissividade relativa ¢, ~ 10). Isso
ocorre porque a antena de microlinha irradia apenas através de duas ranhuras de
radiag¢do restrita, enquanto que a DRA irradia através de toda a superficie da DRA,
exceto a parte aterrada, ou seja, a que fica sobre o plano de terra. Evitar ondas de
superficie ¢ outra vantagem atraente da DRA sobre a antena de microlinha. No entanto,
muitas caracteristicas da antena de microlinha ¢ DRA sao comuns porque ambas se

comportam como cavidades ressonantes [LUK; LEUNG, 2003].

O potencial de uma DRA para aplicagdes reais estd baseado nas seguintes

caracteristicas [PETOSA, 2007]:

1. Possuir geometria simples: cilindricas, retangulares ou hemisféricas sdo as
mais faceis de serem fabricadas;

ii. Possuir um tamanho compacto quando operando em altas frequéncias e &
alta, na faixa de 30 a 100. As dimensoes sdo da ordem de A;

i11.Nao possuir perda por condugdo, possibilitando uma grande eficiéncia de
radiacao;

iv. Possuir mecanismo de excitagdo simples;

v. Variacao de impedancia com os parametros do ressoador. Esta pode ser muito
pequena para materiais com grande & e muito alta para pequenos g

associados a certas geometrias € modos ressonantes;
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vi. Diferentes padrdes de radiacdo de campo distante sdo permitidos. Para uma
dada geometria do ressoador, os padroes de radiagao podem ser facilmente

modificados através da mudanga do modo de ressonancia excitado.
3.1.1 Tipos de DRAs

O estudo de ressoadores dielétricos, como elementos de antenas, comegou em
1980, com Long, MacAllister e Shen, através da andlise de caracteristicas de formas
hemisféricas, retangulares e cilindricas [PETOSA, 2007]. Além destas formas, na

Figura 3.1 podem ser vistas outras formas de DRAs.

Figura 3.1 - DRAs de varias formas [LUK; LEUNG, 2003].

Nas DRAs hemisféricas a interface entre o dielétrico e o ar ¢ mais simples do
que nas formas retangulares e cilindricas, com isso sua analise também ¢ mais simples
[LUK; LEUNG, 2003; LEUNG, 2001]. Porém, seu uso ¢ mais limitado devido a
dificuldade apresentada na fabricagao e no grau de liberdade na escolha dos parametros
do projeto. Por exemplo, para um material com uma dada permissividade relativa, o raio
da esfera vai determinar tanto a frequéncia de ressondncia quanto o fator O de radiagao,
deixando o projeto sem controle em relagdo ao tamanho da antena e sua largura de

banda de impedancia [PETOSA, 2003].

Em relacdo as DRAs cilindricas e hemisféricas, as retangulares oferecem
vantagens praticas no sentido que elas sdo mais faceis de fabricar e tém mais

flexibilidade no projeto [AL-ZOUBI, 2010]. Outra vantagem, ¢ que esta forma de DRA
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permite evitar modos de ressonédncia degenerativos através de um adequado projeto das
trés dimensdes do ressoador. Além disso, as relagdes altura/comprimento e largura/
comprimento podem ser independentemente ajustadas, permitindo maior flexibilidade
[GENTILLI; MORINI; SELERRI, 2003; PETOSA, 2007]. A diferenca entre estas
relacdes, em uma dada frequéncia, permitem diferentes fatores Q de radiagdo, além de

aperfeicoar a largura de banda [PETOSA, 2007; LI; LEUNG, 2005].

As DRAs cilindricas apresentam uma grande flexibilidade no projeto, pois a
relagdo raio/altura controla a frequéncia de ressonancia e o fator Q, assim, para uma
dada constante dielétrica e uma dada frequéncia de ressondncia, diferentes fatores de O
podem ser obtidos através da variacdo das dimensdes da DRA. Assim como as DRAs
retangulares, a fabricagdo de DRAs cilindricas também ¢é mais simples que a das
hemisféricas [PETOSA, 2007]. Independente de suas formas, as DRAs operam em seus

modos fundamentais irradiando como um dipolo magnético [LUK; LEUNG, 2003].
3.1.2 Eficiéncia e Ganho

Segundo as normas da Agéncia Nacional de Telecomunicagdes — ANATEL,
antena ¢ definida como um dispositivo para radiacdo ou a recep¢do de ondas de radio.
Em outras palavras, uma antena ¢ a estrutura intermedidria entre o espaco livre e o
dispositivo de guiamento. O dispositivo de guiamento, ou linha de transmissdo, pode ter
a forma de um cabo coaxial ou um tubo oco (guia de onda), sendo usado para
transportar a energia eletromagnética da fonte de transmissdo a antena (atua como
antena transmissora) ou da antena ao receptor (atua como antena receptora) [BALANIS,

2009].

O tipo de antena ira determinar se a poténcia disponivel serd radiada em todas as
direcdes ou em uma determinada direcdo e qual o fator de ganho. A escolha correta ird
eliminar alguns inconvenientes, como por exemplo, interferéncias provenientes de
outros dispositivos. Assim, ¢ necessario um cuidadoso estudo para a escolha correta da
antena, para obter, em cada caso particular, a melhor recepcdo possivel [PETOSA,

2007; BALANIS, 2009].

A eficiéncia da antena ¢ a medida da capacidade da antena de transmitir a
poténcia de entrada em forma de radiacdo. Ela ¢ a razdo entre poténcia radiada e¢ a

poténcia de entrada [KISHK, 2009].
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O ganho de uma antena em uma dada dire¢do ¢ a quantidade de energia radiada
nessa dire¢cdo comparada com a energia que uma antena isotropica iria radiar na mesma
dire¢do quando conduzida com a mesma poténcia de entrada. A antena isotropica
(hipotética) ¢ uma fonte pontual que irradia igualmente em todas as diregdes.
Geralmente o interesse esta voltado para a direcdo na qual a antena estd radiando a
maior parte da poténcia, ou seja, onde o ganho ¢ maximo [WADE, 2006; BALANIS,
2009].

3.2 Modos de Ressoniancia

Os diferentes tipos de configuragdes de campo sdo chamados de modos
[SADIKU, 2006]. A DRA ¢ uma estrutura ressonante onde varios modos podem ser
excitados, onde cada modo tem sua radiacdo caracteristica que depende de alguns
fatores como material dielétrico, geometria, alimentagao e localizagdo da mesma [RAO;

DENIDINI; SEBAK, 2005; KUMAR et al., 2006].

As categorias de modos que existem sao:

e Transversal Elétrico (TE);
e Transversal Magnético (TM);
e Transversal Eletromagnético (TEM);

e Hibrido (HEM — HE ou EH).

O modo TE com relagdo a um eixo de propagacdo z é caracterizado por ter um
valor zero para a componente radial do campo elétrico (£, = 0 e H. # 0), sendo as
demais componentes do campo elétrico transversais a direcdo de propagacao, ja o modo
TM tem um valor zero para a componente do campo magnético (H. = 0 e E. # 0). O
modo TEM ¢ caracterizaado por possuir valor zero para as componentes radiais dos
campos elétrico e magnético (E; = 0 e H, = 0). O modo HEM ¢ aquele que possui
valores diferentes de zero para as componentes radiais do campo elétrico e magnético
(E:#0e H.#0). O modo HEM pode ainda ser chamado de HE (se a componente E. ¢
dominante) ou de EH (se a componente H. ¢ dominante) [LUK; LEUNG, 2003;
PETOSA, 2007; KRAUS, 1991; POZAR, 1998].
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Os modos que sao utilizados para aplicagdes em que o elemento radiante ¢ um

ressoador dielétrico cilindrico isolado sdo os modos TEg s, TMois € HE s , onde

[PETOSA, 2007]:

e O modo TEy;sirradia como um monopolo magnético curto.
e O modo TMy,sirradia como um monopolo elétrico curto.

e O modo HE,;sirradia como um dipolo magnético horizontal curto.

Os indices subscritos em cada modo (TE,,,,) se referem a varia¢des nas direcdes

azimutal (m = ¢), radial (n = p) e axial (p =z) [PETOSA, 2007].
Os campos destes modos podem ser vistos na Figura 3.2.

Os campos TEg;s TMyg1s sao semelhantes, porém os com campos elétricos e
magnéticos trocados. Na Figura 3.2, dependendo do caso, vemos as linhas para estes
modos de forma que visualizamos o ponto mais alto do campo elétrico ou magnético.
Os valores numéricos de cada um, dependerdo da constante dielétrica e do raio da DRA

[RODENES, 2011].

No entanto, estes valores sdo uteis para visualizar os locais onde os campos
eléctricos e campos magnéticos serdo altos no interior da DRA para os diferentes
modos, para auxiliar na determinacao do tipo de alimentacdo e onde a alimentagao deve
estar localizada para otimizar a excitagdo DRA. Os campos elétricos e magnéticos dos
principais modos sao de fundamental importancia para determinar a escolha do tipo de

excitador e posicdo que maximizara a excitagdo da DRA [PETOSA, 2007].

3.3 Analise da DRA Cilindrica

A DRA cilindrica oferece grande flexibilidade durante a especificagdo,
possibilitando o controle de caracteristicas como frequéncia de ressonancia e fator de
qualidade através da razdo entre o raio a e a altura 4 do ressoador. Além disto, este
ressoador ¢ amplamente utilizado pela sua facilidade de construgdo, sendo muito mais

simples fabricar uma DRA cilindrica do que uma hemisférica.

17



<+ - - H-Field
<—— E-Field

-
i

L,
AR\

Figura 3.2 - Esboco das configuracdes do campo de uma DRA cilindrica [PETOSA,
2007].
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3.3.1 Formas de Excitacido da DRA Cilindrica

A selecdo da excitacdo ¢ fundamental para determinar quais modos sdo
excitados. Elas s3o responsaveis por determinar as caracteristicas de impedancia de

entrada, fator Q e modos de radiacdo [PETOSA, 2007].

O DRAs tém a capacidade de obter diferentes padroes de radiagdo através de
diferentes modos de excitacdo com diversos mecanismos de alimentacao [RAJPUT et
al., 2011]. Os modos de excitagdo mais conhecidos sdo a abertura, microlinha, sonda
coaxial, coplanar, dentre outras. Os trés tipos de excitagdo mais utilizados para o

acoplamento de energia em uma DRA pode ser visto na Figura 3.3.

L/ /1 /L8

Abertura Microlinha Sonda
Y Y Y
X:’ £> P ﬁ £> 7 T <
[ o
AT by 9% 39
)
vl 2,
L 14 %
Campo Elétrico da Campo Magnético Campo Magnético
Abertura da Microlinha da Sonda

Figura 3.3 - Tipos de excitacao mais utilizados e seus respectivos campos [adaptado de

PETOSA, 2007].

A excitagdo do tipo abertura é aplicavel em qualquer forma de DRA. Este
mecanismo de acoplamento tem a vantagem de ter a rede de alimentacdo localizada

abaixo do plano de terra, evitando assim, a radiacdo indesejada [LUK; LEUNG, 2003].

DRAs que exigem ampla largura de banda necessitam de permissividade com
valores menores, sendo a quantidade de acoplamento, geralmente, bastante reduzida.

Assim, a fim de ter uma eficiéncia de radia¢do aceitdvel, um conjunto de DRAs ¢
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necessario. Linhas microfita podem ser usadas como uma alimenta¢do em série para um
conjunto linear de DRAs, desde que um niimero suficiente de elementos sejam usados

[PETOSA, 2007].

Na excitagdo com sonda coaxial a sonda pode estar localizada ao lado da DRA
ou pode ficar embutida dentro dela. As sondas sdo uteis em frequéncias mais baixas,
onde o acoplamento de abertura ndo pode ser usado, pois seria necessario uma abertura

de grande tamanho [LUK; LEUNG, 2003, PETOSA, 2007].

Diferentes modos de ressonancia podem ser excitados, como ilustrado na Figura
3.4, isto ird depender da posi¢ao da sonda. Se o excitador for colocado no centro
(embutido) da DRA, o modo TMy,; serd excitado. Agora, se for colocado lateralmente,
ocorrera a excitagdo do modo HE, ;. Esta tltima, ¢ bastante utilizada, pois evita que a

DRA seja perfurada [PETOSA, 2007].

Campo Magnético Campo Magnético
(Modo TMy;3) (Modo HE, 5)

Figura 3.4 - Excitacdo de uma DRA cilindrica através de sonda [adaptado de PETOSA,
2007].

Para fazer o acoplamento da DRA com o uso de uma sonda coaxial, basta
coloca-la em diferentes posigdes até se obter uma boa resposta. Contudo, deve-se ter
cuidado com a existéncia de gaps de ar entre a sonda e a DRA, o que varia a
permissividade efetiva da DRA, o que pode modificar bastante as caracteristicas de

operacdao da DRA [LUK; LEUNG, 2003].
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3.3.2 Frequéncias de Ressonincia e Fator Q de Radiacdo dos Modos

Fundamentais

O modelo de cavidade ressonante pode ser utilizado para realizar uma analise
simples de uma DRA cilindrica, onde neste modelo, a DRA ¢ considerada uniforme,
com superficies condutoras magnéticas perfeitas e com a sonda de alimentagdo
temporariamente ignorada. Desta forma, uma solu¢do aproximada para os campos
dentro da DRA pode ser obtida e, consequentemente uma boa aproximagdo para
determinagdo da frequéncia de ressonancia e do fator QO [LUK; LEUNG, 2003;
PETOSA, 2007].

Uma DRA cilindrica com raio a e altura 4 pode ser vista na Figura 3.5. Esta
geometria permite a propagacao de trés tipos de modos: TE¢;se TMy;s (em relagdo a z),

e o modo HE;; s (dependente de ¢) [PETOSA, 2007].

Ponto de Observacio
ilo Campo Distante

]
]
]
]
'l
¥
L]
¥
¥
]
i
i

Flamo de Terra

Figura 3.5 - Geometria de uma DRA cilindrica [adaptado de PETOSA, 2007].

A frequéncia de ressonancia e o fator Q para os primeiros modos do ressoador

cilindrico sdo dados através das Equagoes 3.1 a 3.6 [PETOSA, 2007]:

2
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Nas Tabelas 3.1 e 3.2 sao feitas as comparacdes entre os dados experimentais e
estimados descritos em Petosa (2007). Para frequéncia de ressondncia, os valores
teoricos possuem um erro maximo de 2.3% em relagdo aos valores medidos. Os
resultados dos erros para os fatores de qualidade s3o um pouco grandes, exceto para o
caso no qual o valor do erro foi de 40%, os outros sdo aceitdveis, chegando a no

maximo 9.5%.
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Tabela 3.1 - Comparagdo entre valores experimentais e tedricos dos modos de

ressonancia de um ressoador com & = 79, a = 0.5145 cm e & = 0.2255 cm [PETOSA,
2007].

Frequéncia Fator Q
Experimental Teorico % Experimental ~ Teorico %
Modo f(GHz) f(GHz) Diferenga Fator Q Fator Q  Diferenca
TEo1s5 3,48 3,56 2,3 114,7 106,2 7,7
HE s 4,56 4,61 1,1 76,4 80,9 5,7
TMo1s 5,41 5,40 0,2 336,7 3490 3,6

Tabela 3.2 - Comparagdo entre valores experimentais e tedricos dos modos de

ressonancia de um ressoador com g, = 38, a = 0.6415 cm e 2 = 0.281 cm [PETOSA,
2007].

Frequéncia Fator Q
Experimental ~ Teorico % Experimental  Teorico %
Modo f(GHz) f(GHz) Diferenga Fator Q Fator Q  Diferenca
TEo15 3,97 3,98 0,30 46,2 42,0 9,5
HE s 5,18 5,26 1,50 30,2 31,3 3,6
TMois 6,13 6,12 0,16 72,1 46,4 43,4

Em aplicagdes praticas, o modo que tem a frequéncia de ressonancia mais baixa
¢ o que interessa, denominado modo fundamental ou dominante [LUK, LEUNG, 2003;

LONG; MACALLISTER; SHEN, 1983]. Para valores extremos de a/h, como por
exemplo, a/h << 1 ou a/h = 1, as equagdes para o fator O se tornam menos precisas

[PETOSA, 2007]. Apesar disto, elas fornecem um bom ponto de partida para realizagdo

do projeto de ressoadores cilindricos, como pode ser visto na Secao 3.5
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3.4 Fabricacdo de DRAs

O mercado de comunicagdo sem fio requer ressoadores de micro-ondas, com
caracteristicas adequadas, assim, ¢ necessario desenvolver ceramicas dielétricas com as
seguintes caracteristicas [LI; CHEN; FAN, 2006a; HUANG, 2006; REANEY;
IDDLES, 2006; COSTA, 2007]:

e alta permissividade relativa (g;) entre 20 e 50;
e pequenas perdas dielétricas (tand) na ordem de 107>

e coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (T,) proximo de zero.

Boas propriedades dielétricas sdo fundamentais, pois viabilizam a construcao de
componentes com tamanhos adequados, melhoram o aproveitamento energético e a alta
estabilidade operacional, ja as pequenas perdas dielétricas possibilitam a utilizagdo de

uma maior largura de banda.

O fator Q pode ser utilizado para estimar a largura de banda (BW) de
impedancia da DRA usando [LUK, LEUNG, 2003; PETOSA, 2007]:

BWzé—}; 3.7)

em que S € o VSWR (Voltage Standing Wave Ratio) desejado na entrada da DRA.

Algumas especificacdes devem ser satisfeitas no projeto de uma DRA cilindrica,
sendo necessario determinar a altura, o raio e a &, da DRA. A seguir podem ser vistos os
passos usados no projeto de uma DRA cilindrica quando sdo definidas uma largura de

banda de impedancia e uma frequéncia de ressonancia qualquer.

1. Determinar o fator Q usando a equagao 3.7,

2. Determinar a permissividade relativa para o fator de qualidade escolhido
com seu respectivo modo (por exemplo, & para o fator Q do modo
HE115);

3. Determinar o valor do nimero de onda no espacgo livre (kF)

ka — fGHz 'hcm (Cl/h) (3 8)
0 4,7713 '
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4. Determinar a relagdo (a/h) e h., através da plotagem de um grafico de &§

versus a/h, no modo de interesse, para um conjunto de valores de /.y,
utilizando a equagao 3.8. Os pontos de encontro das curvas com valores
especificados de 4 determinam a razdo (a/h) necessaria para a DRA

frequéncia desejada.

A escolha do modo de ressonancia desejado, largura de banda de impedancia e
frequéncia de ressonancia, juntamente com as Equagoes 3.1 a 3.6, podem ser utilizados
para fornecer um ponto de partida para a especificacdo da DRA cilindrica. No projeto
de uma DRA cilindrica podem ser escolhidas razdes de a/h mais adequadas para utilizar
melhor a frequéncia de ressondncia e a largura de banda de impedancia [PETOSA,

2007].
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Capitulo 4

Materiais e Métodos

Neste Capitulo sdo apresentados os procedimentos experimentais realizados

neste trabalho. Sao descritos os materiais, os equipamentos e métodos empregados para

0 processamento e simulagdo dos materiais ceramicos sob investigacdo, bem como a

metodologia de preparagdo das amostras para cada tipo de medigao.

4.1 Materiais e Equipamentos

Na composi¢do das ceramicas foram utilizados o Carbonato de Célcio (CaCOj; -
Aldrich 99%), o Oxido de Nidbio (Nb,Os — Aldrich 99,99%), o Oxido de Bismuto
(Bi,03 — 98%), o Oxido de Titanio (TiO; — Vetec 99,5%) e o Oxido de Boro (B20s -

Aldrich 99%).

Os equipamentos utilizados neste trabalho foram:

>

>

Balanga Digital com precisao de quatro casas;

Reatores para moagem;

Esferas de zirconia;

Moinho planetério de bolas de alta energia;

Cadinho, almofariz e pistilo de porcelana;

Ligante organico (Glicerina);

Prensa hidraulica;

Fornos resistivos;

Lixas de carboneto de silicio para acabamento final das amostras;
Impedancimetros: Solartron 1260 e Agilent 4294A (40Hz — 110 MHz);

Analisadores de Rede: PNA N5230A (10MHz — 20GHz) ¢ PNA 8719ET
(50MHz — 13GHz);
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» Programa X'Pert HighScore Plus, DBWSTool2.3.exe e o ICSD

(Inorganic Crystal Structure Database);

» Programa HFSS (High Frequency Structure Simulator).
4.2 Metodologia

A Figura 4.1 ilustra o fluxograma das etapas da metodologia experimental
utilizada neste trabalho para producdo do material e verificagdo do desempenho do

material.
4.2.1 Processamento Ceramico

Neste trabalho foi realizada a substituicdo do Titanio (Ti) do Titanato de Calcio
(CaTiO3) em percentuais de fases com Niobio (Nb) associado ao Bismuto (CNBTOX —
Ca(Nb;,Bi112)<Ti1x03; x= 0.7 e 0.8). Os materiais ceramicos desenvolvidos sao

mostrados na Tabela 4.1.

Neste trabalho o processamento cerdmico envolveu a selecdo e homogeneizagao
dos reagentes: Carbonato de Calcio (CaCO;), Oxido de Nidbio (Nb,Os), Oxido de
Bismuto (Bi,03) e Oxido de Titanio (TiO;). A homogeneizagdo dos reagentes foi

realizada através de maceracdo, seguida de moagem.

Na moagem mecéanica as matérias-primas selecionadas foram misturadas e
sofreram redugdo de tamanho, sendo este processo realizado através da utilizagdo do
moinho planetario de bolas de alta energia (Fritsch Pulverissette 5), com velocidade de
370 rpm, durante 4 horas. No moinho, o material foi misturado e homogeneizado dentro
de um reator contendo uma quantidade determinada de esferas. Apds a moagem, o pd
fino moido foi colocado em cadinhos de porcelana e levado ao forno para um
tratamento térmico a 900°C durante 3 horas com taxa de aquecimento de 3°C/min,
denominado calcinagdo (se¢do 2.1.2), para sintese das fases (Ca (Nby,Bi12)xTi1x03;
x=0.7 e 0.8). As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam as amostras apds o processo de

calcinagao.
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Figura 4.1 - Foto das amostras calcinadas de B7 pura e com adi¢des de B,Os.

Figura 4.2 - Foto das amostras calcinadas de B8 pura e com adi¢des de B,0s.

Em seguida, foram adicionados 1%, 3% e 6% de Oxido de Boro (B2O3) ao po
calcinado, e depois foi realizada uma nova moagem para mistura e homogeneizagido do
B>O; com as fases anteriormente produzidas (Ca (Nb;,Bii»)«Ti1x03; x=0.7 e 0.8).
Posteriormente, foi adicionado o equivalente a 5% peso por peso (p/p) dos produtos do
ligante organico Glicerina, e assim, a mistura poder ser mecanicamente conformada em
uma prensa através de compressao uniaxial (80KPa) a frio, para produgdo das pecas

(pellets).
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O processamento prosseguiu com a sinterizagdo (se¢do 2.1.4) das pecas (pellets),
divididas em amostras padrdo (sem adicdo de B,O3), B7 ¢ B8 com 1%, 3% e 6% de
B,03, 2 900°C e 1000°C durante 3 horas. Apos a sinterizacao, foi realizado o polimento
das pegas através do uso de lixas de carboneto de silicio para dar um melhor
acabamento as pecas confeccionadas. A Tabela 4.3 apresenta as nomenclaturas para as

amostras produzidas, com as respectivas quantidades de adi¢ao de B,0Os.

Tabela 4.1 - Identificagdo das amostras desenvolvidas.

Percentual de Adicao de B,O3

Amostras substitui¢do (x)  (y % em massa) Identificagao
Ca(Nby 35Big35)Ti0 303 0.7 0 B7
Ca(Nby 35Big35)Ti0 303 0.7 1 B7B1
Ca(Nby 35Big35)Ti0 303 0.7 3 B7B3
Ca(Nby 35Big35)Tio 303 0.7 6 B7B6
Ca(Nby 40Bi.40)Tip 203 0.8 0 B8
Ca(Nby 4Big.40)Ti0 203 0.8 1 B8BI
Ca(Nby 40Big.40)Tip 203 0.8 3 B8B3
Ca(Nby 40Big.40)Tip 203 0.8 6 B8B6

4.3 Caracterizacio Estrutural

A metodologia usada para caracterizar estruturalmente o material desenvolvido
foi feita através da andlise de Raios-X, Picnometria ¢ Microscopia Eletronica de

Varredura (MEV).
4.3.1 Raios-X

A técnica de difragdo de Raios-X ¢é baseada no espalhamento de um feixe de
raios-X pelos planos dos atomos ou ions que constituem a rede cristalina dos materiais.
As posicdes e intensidades relativas dos picos de Bragg permitem identificar a estrutura,

quantificar a(s) fase(s) cristalina(s) presente(s) e a composi¢ao [Silva, 2006].

Os perfis de difracdo de Raios-X das amostras padrdes em pod, calcinadas a

900°C/3h, foram obtidos usando um difratdmetro para amostras policristalinas modelo
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XPert Pro MPD — Panalytical. As amostras em pd foram fixadas sobre uma placa de
silicio com auxilio de uma pasta de silicio. Os padrdes de difracdo foram recolhidos a
temperatura do laboratorio (cerca de 21°C) usando um tubo de Raios-X de radiacdo Co-
Ko, operado a 40kV e 30 mA, com cinco segundos para cada passo do tempo de

contagem ao longo do intervalo angular de 20-80 (20).

4.3.2 Refinamento de Rietveld

Rietveld desenvolveu um método de refinamento de estruturas cristalinas
(método de refinamento Rietveld) através de dados de difracdo de pé que se tornou um
dos mais importantes métodos de refinamento de estrutura utilizados ultimamente. Esse
refinamento ¢ feito através do método de minimos quadrados, de tal maneira que um
difratograma tedrico, calculado pelo programa, se aproxime o maximo possivel do
difratograma experimental. Quando isso acontece, dize-se que os valores obtidos para o
conjunto dos parametros refinados representam a melhor solucdo para o refinamento,
aproximando-se 0 maximo possivel da estrutura real [MENEZES, 2007, MEDEIROS,
2007; ALMEIDA, 2007].

No método de minimos quadrados a minimiza¢do ¢ feita utilizando os
parametros de confiabilidade como os fatores de confianga Rwp ¢ o erro residual dos
pesos (weighted residual error), além deles tém o parametro da estatistica de Durbin-
Watson (Dpw) e o fator de qualidade de ajuste S (quality factor goodness of fit)
[MENEZES, 2007; MEDEIROS, 2007; ALMEIDA, 2007; COSTA, 2007].

O Rp avalia a qualidade do modelo refinado da estrutura cristalina, enquanto o
Rwp ¢ considerado o fator estatisticamente mais significativo entre todos, pois reflete
melhor o progresso do refinamento, ja que nele ¢ usada a técnica de minimizagdo da
soma de quadrados [MENEZES, 2007]. O valor do Dpw mostra a coeréncia do
refinamento. Valores proximos a dois (02) indicam bons resultados de refinamento
[YOUNG, 1995]. O parametro S ¢ extraido pela divisdo do fator Rwp pelo Re (Rwp/
Re). Por isso, a cada passo do refinamento esse fator tende a um valor préximo de 1,
que ¢ o valor ao qual tende a alcangar. O Re é o valor esperado do refinamento
adequado, e ele indica através do perfil do padrao o limite minimo que o refinamento
pode atingir, ou seja, o limite minimo em que o Rwp pode atingir [MENEZES, 2007,
ALMEIDA, 2007; RIETVELD, 1967]. O Rwp ¢ a caracteristica mais importante, pois

do ponto de vista matematico, ele minimiza o erro residual [YOUNG, 1995].
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Os difratogramas das amostras passaram por um processo de pré-identificagao
utilizando o programa X'Pert HighScore Plus e para confirmacdo da fase sugerida pelo
programa, foi usado outro programa o DBWSTool2.3.exe e o ICSD (Inorganic Crystal
Structure Database) [YOUNG; LARSON; PAIVA-SANTOS, 2000].

A sequéncia de refinamento deve seguir a seguinte ordem: primeiro sao
refinados os parametros instrumentais tais como: o fator de escala, deslocamento da
posicdo da amostra, parametros de background, W e os parametros de assimetria. Estes
dois ultimos sdo parametros que estdo inclusos nas fungdes perfis e estao relacionados
diretamente com a largura a meia-altura do pico. Em seguida, sdo refinados os
parametros estruturais: os parametros de rede (a, b e c¢) e os pardmetros térmicos. Neste
trabalho foi utilizada a fun¢do pseudo-Voigt [MENEZES, 2007, MEDEIROS, 2007;
ALMEIDA, 2007].

4.3.3 Picnometria

O Picnometro ¢ um pequeno frasco de vidro construido cuidadosamente de
forma que o volume do fluido que contenha seja invariavel. Ele possui uma abertura
suficientemente larga e tampa muito bem esmerilhada perfurada na forma de um tubo

fino longitudinal, como mostra a Figura 4.4.

Tubo Fino Longitudinal

Figura 4.4 - Picnometro contendo amostra a ser analisada.

A densidade de um so6lido pode ser determinada através da Picnometria,

utilizando o método de Arquimedes (deslocamento da 4gua). O sélido deslocard um
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volume de liquido igual ao seu volume [STERRETT, 1968; RAHAMAN, 2003,
CASTELLAN, 1986]. A densidade ¢ dada pela massa dividida pelo volume:

p=" @)
\%

Ao utilizar o principio de arquimes na Picnometria tem-se que o volume do

solido ¢ igual ao volume da dgua deslocada com a adi¢do do solido,

vy =V, (4.2)
a massa da agua deslocada ser4,

m'y=m,+(mg—m,.. ) (4.3)

e finalmente teremos a equacao para o calculo da densidade da amostra,

m.
D, = sPa (4.4)
my +(mg—m, . )

onde:
pa = densidade da 4gua a 25°C (g/em’);
ps = densidade do solido (g/cm’);
m,=massa de agua (g);
my=massa do solido (g);
Mp+s)= massa do sistema agua e sélido contidos no picndmetro (g);
m’, = massa de agua deslocada (g);
vo= volume da agua (cm’);
vs = volume do solido(cm?);

v’,= volume de 4gua deslocada com adi¢do do s6lido no picnémetro (cm’).

A massa do solido foi determinada utilizando uma balanga analitica de precisdo, bem
como a massa do picndmetro vazio e do mesmo contendo agua destilada e entdo transferiu-se o
solido para um picnémetro, parcialmente cheio com dgua destilada, onde foi feita uma

nova pesagem.
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4.3.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O Microscopio Eletronico de Varredura, MEV (Scanning Electron Microscope,
SEM) ¢ um equipamento que permite a obten¢do de informagdes estruturais de diversas
amostras. Um feixe fino de elétrons de alta energia incide na superficie da amostra
onde, ocorrendo uma interagdo, parte do feixe € refletida e coletada por um detector que
converte este sinal em imagem de elétrons retroespalhados, ou nesta interagdo a amostra
emite elétrons produzindo a chamada imagem de elétrons secundarios. O MEV permite
0 acesso aos detalhes das particulas, dependendo do material pode atingir aumentos de

até 900 000 vezes, mas para a analise de materiais normalmente o aumento ¢ da ordem

de 10 000 vezes [MALISKA, 2006; MENEZES, 2007].

As micrografias da superficie das amostras foram obtidas em um microscopio
eletronico de varredura da TESCAN, modelo Vega/XMU com ampliagdes entre 5,96 e
6,14 vezes e com voltagens de aceleragdao de 10 e 30 kV.

Para proporcionar uma boa condutividade elétrica (para escoamento de elétrons
pela amostra) e térmica (para dissipar o calor produzido pela incidéncia de elétrons) as
amostras foram cobertas com uma camada ultrafina de ouro de poucos nandmetros de
espessura para facilitar a interacdo de um fino feixe de elétrons focalizado sobre a area

estudada e, com isso, melhorar o contraste da imagem [GOLDSTEIN et al., 1992].

4.4 Caracterizacao Elétrica e Dielétrica
4.4.1 RF a Temperatura Ambiente

O processo de caracterizag@o dielétrica em baixa frequéncia foi realizado em um
impedancimetro Agilent 4294A (40Hz — 110 MHz), interligado a um microcomputador
PC, via cabo GPIB (General Purpose Interface Bus). As amostras utilizadas na medi¢ao
foram conformadas como discos (capacitores de placas planas e paralelas), pesando
cerca de 0,5g com didmetros e espessuras em torno de 12mm e 2mm, e tiveram suas
superficies cobertas por tinta condutora. Apos secagem a temperatura ambiente, foram
fixadas conexdes condutoras (fios de cobre estanhados) e posteriormente realizada uma
nova secagem, também a temperatura ambiente, de um dia para o outro,

aproximadamente 24 horas. A amostra final pode ser visualizada na Fig. 4.5.
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Figura 4.5 - Amostra recoberta com tinta prata e com os eletrodos para medida de 40Hz

a 110MHz.

Para o estudo das propriedades dielétricas, foram medidas simultaneamente, a
capacitancia (considerando-se o modelo de um circuito equivalente RC paralelo) e a
tangente de perda dielétrica. O valor da permissividade relativa foi calculado a partir da
capacitancia medida e do fator geométrico da amostra, que neste caso ¢ a razdo entre a
area do eletrodo (faces do disco ceramico) e a sua espessura. Apds a sua normalizagdo
pela permissividade do vacuo, tem-se a permissividade relativa. Os efeitos de distor¢ao
do campo elétrico nas bordas das pecas foram desprezados. As medidas foram
realizadas na faixa de operagdo do equipamento no intervalo que se estende desde 40Hz

a 110MHz.
4.4.2 RF com Variacio de Temperatura

O processo de caracterizagdo elétrica com variagdo de temperatura foi realizado
em um impedancimetro Solartron SI1260 conectado a um forno para temperaturas de 30
a 440 °C, acoplado a um controlador Contemp (Controlador digital microprocessado,
CTM45) e interligado a um microcomputador PC, via cabo GPIB. Para operacao do

impedancimetro e aquisi¢do de dados foi utilizado o programa Impedbeta, da Solartron.

As amostras utilizadas na medi¢ao foram conformadas da mesma forma como
descrito na sec¢do 4.4.1, a diferenca € que ndo foi necessario o uso de contatos metalicos,

a amostra resultante pode ser vista na Figura 4.6.
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Figura 4.6 - Amostra recoberta com tinta prata para medida com variagdo de

temperatura.

As medidas foram realizadas na faixa de intervalo que se estende desde 1Hz a
IMHz. A variacdo de temperatura foi de 260°C a 400°C e 240°C a 380°C, para as
amostras puras B7 e suas adigdes e para as amostras de B8 e suas adigdes,
respectivamente.

Ao analisar as amostras com variagao de temperatura foi possivel a obtengao dos
valores de energia de ativagdo, a partir da constru¢do do grafico de Arrhenius, sendo

utilizada a seguinte equacdo [ATKINS; PAULA, 2008]:

A= 4, exp[—f—;,} (4.5)

onde:

Ay = fator pré-exponencial;

E,= energia de ativago (eV);

k = constante de Boltzmann (eV/K);

T = temperatura em Kelvin (K).

Neste trabalho, os valores de energia de ativagdo foram obtidas tanto em fungao
da frequéncia maxima do modulo imaginario ( fmax) quanto pela condutividade ac (),

sendo necessario somente a substituicao do termo 4 por G ou fmax-
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4.4.3 Espectroscopia Dielétrica em Micro-ondas

As caracteristicas dielétricas na faixa de micro-ondas foram medidas utilizando
o método de medi¢ao de ressonancia introduzido por Hakki e Coleman (1960). Neste

método € usada uma amostra de formato cilindrico que pode ser vista na Figura 4.7.

Figura 4.7 - Amostra para medida de micro-ondas, T, , como antena ressoadora

dielétrica e picnometria.

O esquema do sistema de medi¢do da amostra ¢ mostrado na Figura 4.8. Neste

sistema a amostra ¢ posicionada entre duas placas condutoras.

O modelo tedrico para esta configuragdo assume que as duas placas paralelas sao
infinitamente largas. Esta configuracdo permite a propaga¢ao de varios modos TE, TM,
EH e HE, porém o modo TEy;; ¢ amplamente usado na caracterizagao das propriedades
dos materiais, j4 que as propriedades ressoanates deste modo permanecem inalteradas
caso haja gaps de ar entre o dielétrico e as placas condutoras [CHEN; ONG; NEO;
VARADAN; VARADAN, 2004]. O efeito dos gaps de ar entre o dielétrico e as placas
condutoras torna-se insignificante uma vez que os campos elétricos tendem a zero com
o este modo. Os campos fora do dielétrico decaem muito rapidamente e, portanto, a
utilizagdo de placas de condugdo de dimensdes finitas ainda fornece uma boa

aproximacao para o modelo tedrico [COURTNEY, 1970].
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Figura 4.8 - Diagrama esquematico do sistema de medi¢cao de propriedades dielétricas

utilizando o método de Hakki e Coleman (1960) [adaptado de SEBASTIAN, 2008].

Para todas as amostras desenvolvidas foram feitas a medida de transmissdo do
Analisador de Rede HP, utilizando a configuracdo proposta por Hakki e Coleman
(1960). O calculo da permissividade relativa foi feito através do programa
COURTNEY, mas as equacdes necessarias para calcular a permissividade relativa sdo

detalhadas em Kobayashi & Katoth (1985).

4.4.4 Coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (tr)

O coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (Ty) estd relacionado com
a estabilidade das caracteristicas da DRA. Deste modo, uma pequena variacdo de
temperatura pode gerar um Ty com grande modulo, causando uma grande variacdo da

frequéncia ressonate da DRA. Esta variacdo acaba causando uma modificagdo no
comportamento da antena, e consequentemente fazendo com que as caracteristicas do
projeto da antena como largura de banda de impedancia (BW) e frequéncia de operacao
(fop) sejam alteradas. Assim, uma antena projetada com um material caracterizado a

30°C néo possui a mesma eficiéncia de uma projetada a 20°C [COSTA, 2007].

Um material com um Ty grande ndo ¢ Gtil em um circuito de micro-ondas, ja que
¢ dificil manter a sua frequéncia de ressonancia com mudangas na temperatura de

operagdo, portanto, o valor de Trdeve ser proximo de zero para a estabilidade térmica do

dispositivo. Os valores de Ty das amostras dependem principalmente da composigao (s)
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do material e do composto indesejado, se houver, como por exemplo fases secundarias
em um material ceramico [RAJPUT, 2011].

O valor do coeficiente de temperatura da frequéncia de ressonancia ( Tr) ¢ uma
medida resultante da frequéncia de ressonadncia em relagdo a temperatura [RAJPUT,
2011].

O wvalor deste coeficiente pode ser calculado com o uso da Equagdo

4.6[SEBASTIAN, 2008]:

1 Af e
=——_1 4.6
AT 0 (4.6)

onde:
Af = variagdo da frequéncia ressonante (GHz);
AT = variagdo de temperatura;

fi= frequéncia inicial

Os calculos do Ty de amostras dielétrica podem ser feitos através do método de
Courtney e / ou através do método ndo perturbativo da cavidade [CHEN; ONG; NEO;
VARADAN; VARADAN, 2004]. Estas duas formas de medi¢do do T; se mostram
limitadas, pois as medidas sdo impossibilitadas de serem realizadas quando as amostras
possuem valores de tangente de perda dielétrica na ordem de 1x107, j& que ¢ dificil a
identificacdo do modo TEy;;, uma vez que a largura de banda ¢ larga e com isso ocorre

a deformacgao do modo TE;;.

A medida da amostra na Figura 4.7 foi realizada através de um novo método,
onde a mesma atua como uma antena ressoadora dielétrica (DRA). O esquema do

sistema de medida pode ser visto na Figura 4.10.

Para medicdo do Trsdo feitas cinco (05) medidas no intervalo que varia de 30 a

100°C. O arranjo da figura 4.9 consiste de placa metalica para servir de plano de terra
para a DRA e uma sonda de alimenta¢do. Como a medida da DRA ¢ feita no espago

livre, um forno ¢ acoplado para fazer o aquecimento da DRA, possibilitando
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acompanhar o deslocamento da frequéncia do modo HE;;; com o aumento da

temperatura.

Ceramica Fefrataria

\LDRA Res1stenc1a

Plano de Terra

Figure 4.9 - Sistema de medigao com forno acoplado.

O% Sonda 2

Cabo Coaxial

4.5 Antena Ressoadora Dielétrica

A configuragdo para andlise de uma antena ressoadora dielétrica pode ser vista
na Figura 4.10, onde uma sonda de alimentagdo (sonda coaxial) ¢ dirigida através de um
plano de terra em um cilindro dielétrico. O ressoador ¢ colocado sobre um plano de terra
feito de cobre com dimensodes iguais a 35,5 cm x 30 cm x 2,14 mm. Este ¢ excitado por
um cabo coaxial com comprimento (L) de 9 mm. A sonda ¢ ligada ao plano de terra
através de um conector SMA. A DRA possui raio a, altura 4 e permissividade relativa
€. Onde o alimentador esta localizado ao longo do eixo z, no centro dos planos x e y

com ¢ = 0.

Esta configuragdo da DRA cilindrica opera no modo HE,;s5, conforme descrito
na Se¢do 3.3.1. Os pardmetros experimentais de impedancia e perda de retorno sdo
adquiridos para cada amostra. A perda de retorno ¢ definida como [ALMEIDA et al.,
2008; SANTOS et al., 2008; PEREIRA et al., 2010]:

S, =— (4.7)



onde z = Z/Rc, sendo Z a impedancia de entrada e Rc ¢ a impedancia caracteristica da
sonda. A Equacao (4.7) mostra claramente que S;; depende da Rc, por exemplo, ao usar
um alimentador com uma Rc = 50, a transmissdo de energia para a antena ¢ elevada (Sy;

# 0) na frequéncia ressonante da DRA.

Plano de
Terra
&
Detalhe

[—f———~~—~~>~~—~"~—~—~~—~—————— 1
| > | |
| gap de ar |
- | (e E |
|r | I
Planode |- h : :
Terra ! | v I
& : Z 2| |
Alimentagao | | : gapdear |
| Ver Detalhe | (€)

Figura 4.10 - Configuracdo para analise das amostras como antena ressoadora

dielétrica.

Os valores de perda de retorno sdo importantes, pois indicam a razdo do quanto
de energia fornecida para o ressoador ¢ devolvida para o analisador de rede. Por
exemplo, quando os valores de perda de retorno estdo proximos de 0 dB indicam que
toda energia ¢ devolvida a fonte. No entanto, a energia ndo ¢ retornada pela DRA a

medida que o valor vai diminuindo.
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O valor de frequéncia em que a perda de retorno ¢ minima ¢ denominado
frequéncia de ressondncia do ressoador na antena (fy), que pode ser visualizada na
Figura 4.11.

Perda de Retorno (dB)

-30 - f,

T T T T T

& 8 10
Frequéncia (GHz)

Figura 4.11 — Perda de retorno em funcao da frequéncia para uma DRA genérica.

A largura de banda (BW) de uma DRA ira depender das dimensdes fisicas e da
permissividade do dielétrico utilizado [39]. Outra forma de se definir a BW da DRA ¢é:

Af
BW ==L (4.8)
Jo

onde Af se refere a variacao de frequéncia medida em -10dB.

O valor mais intenso ¢ com menor frequéncia indicam um melhor casamento de
impedancia da DRA com o excitador, deste modo, foram adquiridos diversos valores de

impedancia de entrada e perdas de retorno para diferentes posi¢des em relacdo ao

excitador.

42



4.6 Simulac¢ao por HFSS

O objetivo deste estudo ¢ realizar uma validagdo numérica dos resultados
experimentais, podendo estimar pardmetros importantes, como por exemplo, diagramas
de radiagdo, ganho, diretividade, dentre outros [BALANIS, 2009]. Assim, foram feitas

simula¢des com o auxilio do software HFSS (High Frequency Structure Simulator).

No programa HFSS ¢ feito o célculo dos parametros S de estruturas passivas e a
distribuicdo tridimensional dos campos dentro das estruturas. Os pardmetros S sdo
relacdes entre ondas que entram e saem nos portos do dispositivo a ser caracterizado. O
S11 € o coeficiente de reflexdo de entrada, também conhecido como perda de retorno. O
S12 € o coeficiente de transmissdo, O S»1 € o coeficiente de transmissdo inverso € 0 Sy, €

o coeficiente de reflexdo da saida.

O HFSS utiliza como base os métodos de elementos finitos (FEM), que divide
os objetos presentes no modelo em um grande nimero de pequenas regides (elementos),
conforme ilustrado na Figura 4.12, em que cada elemento ¢ um tetraedro formado por
quatro triangulos equilaterais, sendo essa colecao de tetraedros ¢ denominada de malha
(mesh) do elemento finito. E através de regides de contorno absorvente ao redor da

estrutura simulada, os campos distantes da antena podem ser obtidos [COSTA, 2007].

Figura 4.12 - Exemplo dos elementos finitos distribuidos na DRA e no plano de terra.
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Em Rocha et al. (2006) ¢ proposto um esquema de discretizagdo adaptativo, em
que a convergéncia € obtida para uma variagdo de frequéncia menor do que 1% com
uma variagdo da resposta (perda de retorno) inferior a 0.02%. E para aumentar a
precisdo, sdo realizadas trés repeticdes deste processo, o que leva a um valor

aproximado de 2.5x10" graus de liberdade.

Para simulacdo no programa HFSS, além da medida de monopolo, sdo
necessarios os dados da permissividade relativa e da tangente de perda dielétrica que
sao obtidos através do método de Hakki — Coleman (Sec¢dao 4.4.2), bem como a
geometria da amostra (raio e altura). Apos a inser¢ao desses dados no programa, inicia-
se a variacdo dos valores dos gaps de ar, tentando achar a melhor combinagdo que se
aproxime dos dados experimentais. Os gaps de ar sdo: vertical (e;) e horizontal (e;), que

podem ser vistos na Figura 4.10 [COSTA, 2007; FECHINE, 2007].
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Capitulo 5

Resultados e Discussoes

Este capitulo apresenta os resultados obtidos durante o desenvolvimento deste
trabalho, em que inicialmente sdo descritos os resultados de caracterizacdo estrutural,
sendo que sdo mostrados os pré-resultados de refinamento dos picos de difracdo de

Raios-X.

Na secdo 5.1 sdo descritos os requesitos na preparacdo das amostras para
utilizagdo em cada medida realizada nesta pesquisa. Na secdo 5.2 sdo mostrados os
resultados da analise estrutural dos materiais desenvolvidos, na se¢do 5.3 encontram-se
os resultados das medidas de radiofrequéncia, tanto a temperatura ambiente, quanto com
variagdo de temperatura. Na secdo 5.4 podem ser vistos os resultados para as medidas
em micro-ondas, enquanto na se¢do 5.5 sdo ilustrados os resultados experimentais e
simulados da aplicagdo dos materiais desenvolvidos como DRAs através de simulagdo

numérica utilizando HFSS.
5.1 Amostras produzidas

Como cada andlise requer um determinado tipo de amostra, foram necessarios
tanto a preparacao de pos bem como a conformacao dos mesmos para obtengao de pecas
(pellets) de alturas diferentes. Para a andlise de Raios-X foi utilizado aproximadamente
200mg de amostra calcinada em forma de p6 (Figuras 4.1 e 4.2). Ja para a medi¢do de
caracteristicas em radiofrequéncia, micro-ondas, Tr ¢ andlise da antena monopolo ¢é
necessario produzir amostras com tamanhos adequados para cada aplicacdo. Em
decorréncia das caracteristicas intrinsicas de cada material, como por exemplo, fases
obtidas, reagentes presentes e densidade, resultaram em uma ligeira variagdo dos

tamanhos das pegas ap0s a sinterizagao.

Para as amostras de micro-ondas, é necessario manter uma relacao linear entre a

altura e o didmetro da amostra, segundo a seguinte expressao:

d=2h .1)
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Isto garante que a visualizagdo do modo TEy; seja favorecida uma vez que o
melhor fator de qualidade para este modo esta nesta relacdo de didmetro e altura e
através do modo TE;; que ¢ feita a medida de permissividade relativa e tangente de

perda, empregando o método de Hakki e Coleman (1960).
5.2 Caracterizaciao Estrutural

Nesta secdo sdo descritos a avaliacdo estrutural das amostras produzidas. Na
secdo 5.2.1 podem ser vistos os resultados do refinamento obtidos através do método de
Rietveld para as amostras padrdes, enquanto que na secdo 5.2.2 sdo mostrados os
resultados de picnometria, j& na secdo 5.2.3 podem ser vistas as micrografias das

amostras.
5.2.1 Raios-X

Os resultados obtidos com a andlise por difracdo de Raios-X com os respectivos
perfis do refinamento Rietveld sdo mostrados na Figura 5.1. Nesta figura s3o mostradas
as curvas observadas (experimental) e calculadas (refinamento de Rietveld), e ainda, as
curvas relativas a diferenca de intensidade observada e calculada pelo refinamento, as
quais estao localizadas abaixo dos picos de difragdo de cada amostra. No refinamento
das amostras foi obedecida uma sequéncia, como ja mencionada na secdo 4.3.2 deste
trabalho, esta sequéncia de refinamento utilizada para as amostras pode ser vista na

Tabela 5.1.

Tabela 5.1 — Sequéncia dos parametros refinados nas medidas de difragdo de Raios-X.

Codeword Parametros
1 Deslocamento da amostra
2 Coeficientes Background
3 Fator de escala
4 W (funcgio perfil)
5 Fator de assimetria
6 NA e NB
7 Parametros de rede (a, b e ¢)
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Apesar das curvas calculadas estarem bem préximas das observadas, percebe-se
que nao existe um ajuste perfeito em alguns picos, sendo este fendmeno ocasionado

pela falta de uma fase.

o Observado
CNBTO7 —— Calculado
Diferenca
S
=
(o)}
i)
©
- 9
0 CNBTOS8
c
9
£
T T T T T T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80

20 (graus)

Figura 5.1 - Padrdes difratométricos das amostras com o respectivo refinamento

Rietveld.

Nem todos os pardmetros sugeridos foram refinados, pois se constatou a
necessidade de outra fase para conclusdo do refinamento, porém apds varias tentativas
de inser¢do de outra fase, esta tarefa ndo foi bem sucedida, pois devido as amostras
desenvolvidas neste trabalho se tratarem de um material novo, o banco de dados da
Capes ndo dispde de arquivos da maioria das fases propostas pelo programa X'Pert
HighScore Plus. Assim, optou-se por utilizar o refinamento até entdo realizado para
demonstragdo das fases e dos residuos dos oxidos precursores ja identificados. Os

resultados numéricos do refinamento podem ser vistos da Tabela 5.2 a 5.4.
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Ao analisar a Tabela 5.2, nota-se que os resultados do refinamento para os
parametros Rwp e S sdo satisfatorios, mas analisando o Rwp em relagdo Re, e
principalmente o Dpw, que deve ficar proximo a dois (02), verifica-se que ainda ¢

preciso um melhoramento do refinamento.

Na tabela 5.3, nota-se que ainda existe a presenca de dois reagentes precursores,
que estdo em maior quantidade do que as outras duas fases identificadas. A Tabela 5.4
apresenta a variacdo dos parametros de rede das amostras refinadas, onde se observa
que a maioria dos parametros de rede diminui ligeiramente com a taxa de substitui¢ao

do Ti pelo Nb e Bi, idicando uma contragao da rede cristalina.

Tabela 5.2 — Dados numéricos do refinamento pelo método de Rietveld.

Amostra R, (%) Ry (%) R (%) S Dpw
B7 14,53 18,46 13,41 137 022
B8 14,28 18,06 13,98 1,29 0,28

Tabela 5.3 — Percentagem em massa dos reagentes precursores e fases presentes.

Amostra Bi;O03 (%) NbyO5 (%) CaNbO;3;(%) CaTiO; (%)

B7 20,71 37,13 26,38 15,78

B8 30,18 22,35 37,22 10,26
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Tabela 5.4 — Variagdo dos parametros de rede a, b e ¢ das amostras B7 e BS.

B7 B8

a 54610 54588
Bi,0; b 54610 5.4588

Cc 5,4610 5,4588

a 42182 4,1830
NbOs 4,0612 3,7263

c 13,1065 13,2771

a 57630 57619
CaNbO3 7.9822 7.9834

Cc 5,5360 5,5370

a 54410 5,4410
CaTiO; 7,6420 7,6420

c 5,3810 5,3810

5.2.2 Picnometria

Os valores das densidades aparentes obtidos através da picnometria para todas as
amostras produzidas sdo mostrados nas Tabelas 5.5 ¢ 5.6.. Ao analisar a Tabela 5.5,
nota-se que o maior valor encontrado (5,39 g/cm’) foi para amostra com adigio de 1%
de B,0; sinterizada tanto a 900°C/3h quanto a 1000°C/3h, ja& o menor valor (4,94
g/cm’) foi para a amostra B7 sinterizada a 900°C/3h. Com o aumento da temperatura de
sinterizagdo a densidade da amostra B7 aumenta, enquanto que nas amostras com

adicao de B,Os diminuiem, sendo que a com 1% de adi¢do mantém o mesmo valor.
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Tabela 5.5 - Densidade Aparente para as amostras sinterizadas de B7 com e sem adi¢ao
de B203.

Densidade Aparente
Amostra Sinterizacao P

(g/em®)
B7 900°C/3h 4,94
B7BI1 900°C/3h 5,39
B7B3 900°C/3h 5,21
B7B6 900°C/3h 5,25
B7 1000°C/3h 5,38
B7BI 1000°C/3h 5,39
B7B3 1000°C/3h 5,04
B7B6 1000°C/3h 5,23

Ao analisar a Tabela 5.6, nota-se que o maior valor encontrado (5,58 g/crn3 ) foi
para a amostra B8 sinterizada a 1000°C/3h, ja o menor valor (5,01 g/cm’®) foi para a
amostra com adicdo de 6% de B,O; sinterizada a 900°C/3h. Com o aumento da
temperatura de sinterizagcdo tanto a densidade da amostra padrdo B8 quanto as com

adicao B,O; aumentam.

Tabela 5.6 - Densidade Aparente para as amostras sinterizadas de B8 com e sem adi¢ao

de B203.

Amostra Sinterizac¢io Densidade A3p arente
(g/cm”)

B8 900°C/3h 5,32
B8B1 900°C/3h 5,37
B&B3 900°C/3h 5,24
B8B6 900°C/3h 5,01

B8 1000°C/3h 5,58
B8BI1 1000°C/3h 5,48
B8B3 1000°C/3h 5,38
B8B6 1000°C/3h 5,17
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Para melhor visualizagdo ¢ comparacdo dos valores encontrados, as densidades
aparentes das ceramicas com diferentes temperaturas de sinterizagdo como uma fungao

da quantidade de B,0Os adicionado podem ser vistas nas Figuras 5.2 e 5.3.

Nota-se que na Figura 5.2, as amostras nao tendem a seguir um comportamento
linear com o aumento da adi¢do de B,Os, enquanto na Figura 5.3 as amostras seguem

um comportamento linear aproximadamente decrescente.

O crescimento da densidade nas amostras de B7 ¢ B8 com o aumento da
temperatura de sinterizagdo eram esperados, ja que uma maior temperatura promove um

maior crescimento dos graos, melhorando a densificagao do material.

5,6

. 1 —e—900°C/3h  —a—1000°C/3h

514_ A/_\‘
5,3
1 2
> .\/
5,14

5,0

Densidade Aparente (g/cm3)

4,9 1

4.8

B,O, (%)

Figura 5.2 - Variacdo da densidade aparente do B7 em fun¢do da adi¢do de B,Os
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418 T

B,0, (%)

Figura 5.3 - Variacdo da densidade aparente do B8 em fun¢do da adi¢do de B,Os
5.2.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

As morfologias das superficies das amostras podem ser vistas nas Figuras 5.4 a
5.7. Através de inspegdo visual € posivel verificar a presenca de aglomerados esféricos
na amostra de B7 sinterizada na menor temperatura, que praticamente desaparece com o

aumento da temperatura de sinterizagao.

Visualmente, na Figura 5.4, com a adi¢do de B,O; ocorre uma diminui¢ao dos
espagos vazios ao longo das regides de contato entre as particulas adjacentes das
amostras, mostrando um melhor empacotamento dos graos, diminuindo a porosidade e
consequentemente melhorando as propriedades dielétricas do material. Ainda ¢ possivel
notar que a adi¢ao de B,O; ndo segue um comportamento linear crescente em relagdo a
diminui¢ao de poros, como pode ser visto na Figura 5.4 (c) para a amostra com 3% de
B;Os;. Em uma anélise superficial, as micrografias seguem exatamente a ordem
encontrada nos resultados obtidos na medida de densidade aparente (Tabela 5.3 na
secdo 5.2.2), e nos resultados que serdo apresentados na Tabela 5.13 da se¢do 5.4 para

as permissividades relativas.

Na Figura 5.5, as amostras apresentaram um comportamento morfoldgico
totalmente diferente das sinterizadas na menor tempearatura, como a temperatura foi

maior a amostra padrdo compactou mais visivelmente os graos, mas as amostras com
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adi¢do de B,0; tiveram um comportamento muito diferente. E perceptivel que a melhor
compactagdo foi apresentada pela amostra com 3% de B,03, sendo agora a amostra com
6% de adi¢do quem mostrou uma piora significativa na compactagdo dos graos. Mas se
compararmos estas micrografias com os resultados obtidos na medida de densidade

aparente, por exemplo, a amostra com 6% foi a que apresentou menor densidade, porém

nas medidas de constante dielétrica ¢ exatamente esta amostra quem apresenta o maior

valor (Tabela 5.13 na se¢do 5.4).

5 - ’ ¥ .
. A < 7 > . s P '
[SEM HY: 10,00 kY WD 10.2340 mm YEGALTESCAN] [SEM HV: 10.00 kv WD: 10,8980 mm WEGAWTESCAN
[SEM MAG: B.01 kx Det SE §| ISEM MAG: 6.08 ket Det SE "l
Catedmidhyd: 0171112 LMA Universidade Federal do Ceara Cateim/dhd: 0104512 LA Universidade Federal do Ceara u

[SEM HY: 30.00 kY WD 11.7420 mm YEGALTESCAN] [SEM HV: 10,00 kv YEGANTESCARN
[SEM MAG: B.05 k Det SE §| ISEM MAG: 598 lor Det 5E ’
Date(midhd: 01/04112  LMA Universidade Federal do Ceara Dateim/dh): 01704512 LA

Universidade Federal do Ceara u

Figura 5.4 - Micrografias das amostras de B7 sinterizadas a 900°C durante 3h: (a) B7
puro, (b) B7B1, (c) B7B3 (d) B7B6.
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Na Figura 5.6, as amostras praticamente nao foram afetadas com o aumento da
adicao de B,0O3, sendo os poros ainda bastante visiveis. Aparentemente a amostra que
parece ser mais compacta ¢ a com 3% de adicdo. Como houve pouca modificagdo na
morfologia das amostras com adi¢do de B,O; fica dificil um questionamento visual em
relacdo a densidade e outros parametros. Assim, ao término do refinamento serd mais
provavel uma discussdo, pois através deste resultado poderd ser calculada a

porcentagem de densificacdo do material, e com isso, uma comparagdo mais ampla serd

realizada entre estas micrografias e a porcentagem de densificagdo das amostras.

SEM HV:10.00KY  WD: 105230 mm i VEGANTESCAN| [SEMHv:10.00 K¢ WD: 120770 mm _ VEGAN TESCAN
SEN MAG: 6.03 ke Det 8E 7| lsEMMaG:596ke  Det SE *
Datedmidny 0171112 LA Universidade Fedsral do Ceara B | [pateqniam: 01/0112 Lith

Universidade Federal do Cearan

SEMHv:3000kY  wD: 11,6700 mm WEGAL TESCAN
SEMMAG GD5lc  Det 5E H
Dateqmidly) 01/041 2 LA

SE0 HY: 10.00 kv WD 124730 mm WEGANTESCAN
[SEM MAG: 6.02 kx Det SE il
Date(mrdiy): 0170412 LMA

Universidade Federal do Ceara y

Universidade Federal do Cearan

Figura 5.5 - Micrografias das amostras de B7 sinterizadas a 1000°C durante 3h: (a) B7
puro, (b) B7B1, (c) B7B3 ¢ (d) B7B6.
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Universidade Federal do Ceara !

Universidade Federal do Cearan

[SEM HY: 10.00 kY WD 128370 mm - CAN
[SEM MAG: 6.08 kx Det SE il
Date(midiy) 010412 L&

[SEN HY: 10.00 ki WD 11 6860 mm VEGANTESCAN
[SEM MAG: B.01 ko Det SE il
Dateim/dhd: 01/0412 LA

Universidade Federal do Ceara !

Universidade Federal do Ceara !

Figura 5.6 - Micrografias das amostras de B8 sinterizadas a 900°C durante 3h: (a) B8
puro, (b) B&B1, (c) B8B3 ¢ (d) B8B6.

Na Figura 5.7, as amostra foram bastante afetadas com o aumento da adigdo de
B,0s, havendo uma grande diminuicdo da quantidade de poros. Aparentemente as
amostras B8B1 e B8B3 parecem ser as mais compactas, como a temperatura foi maior a
amostra padrdo compactou um pouco mais os graos. No caso destas micrografias, se
compararmos as medidas de permissividade relativa, visualmente eles seguem o mesmo
comportamento, sendo BEB1 em primeiro, B§8B3 em segundo e B§B6 em terceiro nos

valores de permissividade relativa (ver Tabela 5.14 na secdo 5.4).
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Figura 5.7 - Micrografias das amostras de B8 sinterizadas a 1000°C durante 3h: (a) B8
puro, (b) B&8B1, (c) BSB3 ¢ (d) B8B6.

5.3 Radiofrequéncia (RF)

A andlise em radiofrequéncia foi efetuada primeiramente a temperatura
ambiente na faixa de 100Hz a 100MHz, e posteriormente com variacdo de temperatura
na faixa de 1Hz a 1IMHz. As medidas em ambos os processos foram realizadas para
todas as amostras. Nas medidas realizadas na temperatura ambiente, por se tratarem de

poucas curvas, foram feitos os graficos de todas as amostras. No entanto, nas medidas
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com variag¢do de temperatura optou-se por fazer somente os graficos correspondentes as
curvas das amostras padroes (B7 e BS8), com suas respectivas temperaturas de

sinterizacao.
5.3.1 RF a Temperatura Ambiente

As Figuras 5.8 a 5.11 exibem a permissividade relativa (&) e a tangente de perda
dielétrica (tgd) de todas as mostras produzidas. E observado que o comportamento das
curvas de & e tgd com o aumento da frequéncia, tanto para as amostras padroes (B7 ¢

B8) quanto com adi¢ao de B,0s3, ¢ 0 mesmo.
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Figura 5.8 - Permissividade relativa (g) em funcdo da frequéncia a temperatura

ambiente das amostras de B7 com e sem adicao de B,Os.
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Como pode ser visto nas Figuras 5.8 e 5.10, os valores de & ndo variam

linearmente com a adi¢do de B,0;, tendo como excecdo, apenas as amostras de B7

sinterizadas a 900°C/3h (Figura 5.10).
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Figura 5.9 - Tangente de perda dielétrica (tgd) em funcdo da frequéncia a temperatura

ambiente das amostras de B7 com e sem adicao de B,Os.
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Figura 5.10 - Permissividade relativa (g;) em fung¢do da frequéncia a temperatura
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ambiente das amostras de B8 com e sem adicao de B,0s.

Com a adicdo de B,0Os3 os valores de tgo, mostrados nas Figuras 5.9 ¢ 5.11, sdo
praticamente constantes acima de 10KHz, excecdo apenas para as amostras de B8
sinterizadas a 1000°C/3h. As Tabelas 5.5 ¢ 5.6 mostram mais detalhadamente o avango

dos valores de & e tgd em relagdo a temperatura de sinterizagdo em fungdo da

frequéncia.
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Figura 5.11 - Tangente de perda dielétrica (tgd) em fungdo da frequéncia a temperatura

ambiente das amostras de B8 com e sem adicao de B,0s.

Na Tabela 5.7, nota-se que tanto as & das amostras padrdes (B7) quanto as
amostras com adicdo de B;0;, aumentam com o aumento da temperatura de
sinterizagdo, e diminuiem com o aumento da frequéncia. Somente as amostras
sinterizadas a 900°C/3h apresentaram um comportamento de aumento da & com o
aumento da dicdo de B,Os3 e da frequéncia. Em relagdo a tgd, os valores tendem a
melhor com o aumento da frequéncia, com excecdo da amostra B7B3 sinterizada a
900°C/3h, onde ocorre uma piora a I00KHz e depois uma melhora a IMHz. Ao analisar
a tgd em fungdo da adicdo de B,0;, verifica-se uma melhora no intervalo de 1KHz a

10KHz, porém uma piora de 100KHz a IMHz.
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Tabela 5.7 - Permissividade relativa (g;) e tangente de perda dielétrica (tgd) em RF das

amostras de B7 com ¢ sem adi¢ao de B,Os.

1 kHz 10 kHz 100 kHz 1 MHz

Amostra Sinterizacao [ tg o & tg o [ tg o € tg o
B7 900°C/3h 22,64 4,11x102 22,15 1,03x102 21,99 4.23x10° 21,88 2,13x10?
B7B1 900°C/3h 35,12 3,25x10° 34,37 9,26x10° 34,13 3,92x10° 33,96 2,29x10°
B7B3 900°C/3h 35,09 2,79x10° 34,55 7,85x10° 34,34 421x107 3421 2,36x10°
B7B6 900°C/3h 36,36 2,31x10° 35,76 7,38x10° 3546 422x10% 3530 2,84x10°
B7 1000°C/3h 49,85 2.56x10% 49,02 1,06x10> 4849 5,73x10° 48,14 3.,91x107
B7B1 1000°C/3h 52,22 1,30x10% 51,54 7,98x10° 51,04 5,09x10° 50,75 3,12x107
B7B3 1000°C/3h 51,05 2,13x10% 50,09 9.23x10° 49,60 5,65x10° 49,27 3,12x107
B7B6 1000°C/3h 46,74 1,04x10" 4435 2.46x10° 43,66 8,02x10° 43,34 3,51x10°

Na Tabela 5.8, novamente, tanto as & das amostras padrdes (B8) quanto as

amostras com adicdo de B,0;, aumentam com o aumento da temperatura de

sinterizagdo, ¢ diminuiem com o aumento da frequéncia. Em relacdo a tgo, os valores

tendem ainda a melhor com o aumento da frequéncia, mas analisando em fun¢do da

adi¢ao de B,0s3, ndo ¢ verificada uma relacao linear em nenhuma das amostras.

Por fim, percebe-se que a diferenca nos valores de €. em funcao do aumento da

frequéncia para todas as amostras analisadas, ¢ praticamente proéxima. Na Tabela 5.7, o

maior valor encontrado de & (52,22) foi a 1KHz para a amostra B7B1 sinterizada a

1000°C/3h, e o menor valor (22,64) foi também a 1KHz para amostra padrao (B7)
sinterizada a 900°C/3h.
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Tabela 5.8 - Permissividade relativa (g;) e tangente de perda dielétrica (tgd) em RF das

amostras de B8 com ¢ sem adi¢ao de B,Os.

1 kHz 10 kHz 100 kHz 1 MHz

Amostra Sinterizacao [ tg o & tg o & tg o & tg o
B8 900°C/3h 18,50 2,25x10° 18,22 7,24x10° 18,10 3.84x107 18,02 2,25x10°
BSB1 900°C/3h 37,18 3,16x10° 36,43 1,11x10° 36,10 5.26x10° 35,87 3,18x10°
BSB3 900°C/3h 31,94 4,09x102 31,29 1,03x10% 31,03 4,45x10° 30,87 2,33x107
B8B6 900°C/3h 36,87 2,20x10° 36,25 9,57x10° 35,93 4,75x10° 35,70 3,44x10
BS 1000°C/3h 44,40 1,13x10% 43,81 5,51x10° 43,42 5,80x10° 43,10 4,26x107
BSB1 1000°C/3h 48,99 9.38x10° 4843 6,86x10° 47,97 6,18x10° 47,61 3,92x107
BSB3 1000°C/3h 52,27 1,15x10% 51,63 7,20x10° 51,23 4,58x10° 50,91 3,87x107
B8B6 1000°C/3h 51,03 3,05x107% 49,36 1,79x10> 48,40 9,72x10° 47,84 5,52x10°

Enquanto isso, na Tabela 5.8, o maior valor encontrado de ¢, (52,27) foi a 1IKHz

para a amostra B8B3 sinterizada a 1000°C/3h, e outra vez, o menor valor (18,02) foi a

IMHz para amostra padrao (B8) sinterizada a 900°C/3h. Os menores valores de tgd
foram, 2,13){10"3 e 2,25x10"3, para as amostras B7 e B8 sinterizadas a 900°C/3h,

respectivamente, na frequéncia de IMHz.

5.3.2 RF com Variac¢io de Temperatura

Nesta secao sao mostrados os graficos de RF com a variacdo de temperatura para

as amostras padrdes com suas respectivas sinterizagdes, sendo apresentado em tabelas,

em forma de valores, o comportamento das amostras com a adi¢ao de B,Os.

As Figuras 5.12 e 5.13 apresentam a variacdo da condutividade AC (o,) em

funcao da frequéncia, ja as Figuras 5.14 e 5.15 mostram a varia¢do da impedancia real

(Zre) em fungdo da frequéncia.
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Figura 5.12 - Variagdo da condutividade AC (c,.) em funcdo da frequéncia para as

amostras de B7.

Analisando as Figuras 5.12 e 5.13, percebe-se um aumento da c,c com o
aumento da temperatura. Além disso, a baixas frequéncias a o, ¢ independente da
frequéncia, tornando-se mais sensivel a altas frequéncias, como pode ser visto através
das dispersdes. A dispersdo da condutividade ¢ conhecida como salto da frequéncia,
sendo este fendmeno geralmente analisado usando a lei da Jonscher [ROUT, 2010;

COSTA, 2010].
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Figura 5.13 - Variagdo da condutividade AC (c,.) em funcdo da frequéncia para as

amostras de BS.

Ao analisar as Figuras 5.14 e 5.15, nota-se que a parte real da impedancia
diminui com o aumento da frequéncia e da temperatura. A diminui¢ao da impedancia ¢
decorrente do aumento da temperatura, que promove uma maior mobilidade dos
portadores de carga no interior do material. Cada excitagdo térmica que promove um
elétron para a banda de condugdo forma dois portadores de carga: o elétron e a lacuna
[MORA, 2010]. O comportamento observado em Zg. esta relacionada com a resisténcia

elétrica da amostra. Assim, a condugao deve aumentar com o elevacao da temperatura.
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Figura 5.14 - Variacdo da impedancia real (Zg.) em funcdo da frequéncia para as

amostras de B7.

Em frequéncias mais altas, os valores de Zg. a diferentes temperaturas apresenta
uma jungao, sugerindo um possivel desprendimento de carga espacial e um consequente
abaixamento das propriedades da barreira de energia de separacdo dos portadores de
cargas nos materiais [COSTA et al., 2010; COSTA et al., 2011; PIRES JUNIOR, 2010].
Carga espacial ¢ o nome dado a nuvem de elétrons que parte do catodo quando ele ¢
aquecido. A polarizagdo interfacial ou por carga espacial, que envolve as cargas
espaciais ou cargas estranhas que se situam nas interfaces dos materiais, ocorre em
dielétricos multifasicos (polimeros policristalinos e ceramicas heterogéneas). Em outras
palavras estas cargas sdo cargas randomicamente causadas por radiacdo, deterioracio
térmica, ou sdo aquelas absorvidas no material durante o processamento. Seu valor e a

frequéncia de resposta dependem mais da geometria dos contaminantes do que das

outras propriedades do material [MORA, 2010].
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Figura 5.15 - Variacdo da impedancia real (Zr.) em fun¢do da frequéncia para as

amostras de BS.

O comportamento da o, € da Zg. para todas as amostras, na frequéncia
representativa de 1Hz, pode ser visto nas Tabelas 5.9 a 5.14. Deve ser ressaltado que a
amostra B8B6 sinterizada a 1000°C/3h apresentou um comportamento aleatdrio nos
pontos medidos, ndo sendo possivel a obten¢do dos valores da c,. € da Zg.. Para todas
as amostras, com o aumento da temperatura, ¢ observado um aumento da c,. € uma
diminuicao da Zg.. Em relagdo a adicao de B,O3, somente as amostras com 1% de B,Os;
sinterizadas a 900°C/3h diminuem os valores de Zge, sendo que com as outras adi¢des
ocorre um aumento. Ja para os valores de 6,, ocorre o inverso, as amostras com 1% de
B,0O; sinterizadas a 900°C/3h aumentam os valores de 6, € nas outras adigdes ocorre

uma diminuicao.
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Tabela 5.9 - Valores de Zg. € 6, em fungao da temperatura a 1Hz para as amostras de
B7 e adi¢des de B,Oj3 sinterizadas a 900°C durante 3h.

B7 B7B1 B7B3 B7B6

Temp. Zr. 6..(10%)  Zpe 6. (107Y)  Zpe 6. (10Y)  Zpe 0, (107
cC) @@0') ©©m' @) Qm' @@'Q) ©O©@m!' @10'Q) ©Qm)’!

260 93,94 0,08 59,33 0,14 188,60 0,04 356,17 0,02
280 45,10 0,16 30,54 0,27 106,75 0,08 184,94 0,04

300 26,04 0,28 15,02 0,54 51,30 0,16 96,57 0,08

320 11,23 0,65 7,55 1,08 30,77 0,26 47,60 0,16
340 6,67 1,10 3,88 2,10 15,00 0,54 24,03 0,33
360 3,00 2,44 2.03 4,01 9,01 0,90 10,95 0,72
380 1,74 4,20 1,06 7,66 3,96 2,04 5,52 1,42
400 0,81 9,04 0,54 15,00 2,29 3,53 2,71 2,90

Tabela 5.10 - Valores de Zge € 6, em fungdo da temperatura a 1Hz para as amostras de
B7 e adigoes de B,0; sinterizadas a 1000°C durante 3h.

B7 B7B1 B7B3 B7B6

Temp. Zpe 6.,.(10"  Zpe 06, (107%)  Zpe 6. (107  Zpe  6,.(10%)
cC) 10°QY) @©O©Om)!' a0’Q) O©Om)' d0°Q) @©m)' 10°Q) ©Om)’!

260 46,13 0,48 53,43 0,16 200,52 0,05 835,25 0,01
280 24,84 0,89 26,11 0,33 72,82 0,13 389,86 0,02

300 10,23 2,15 12,30 0,70 42,34 0,23 207,09 0,04

320 5,99 3,68 7,02 1,23 17,91 0,53 104,53 0,08
340 2,67 8,27 3,10 2,83 15,00 0,64 53,15 0,16
360 1,60 13,80 1,82 4,76 9,01 1,06 27,90 0,30
380 0,79 27,70 0,84 10,20 3,96 2,42 14,90 0,56
400 0,50 43,80 0,50 17,20 2,29 4,19 7,66 1,09
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Tabela 5.11 - Valores de Zge € 6, em fungdo da temperatura a 1Hz para as amostras de
B8 ¢ adicoes de B,O; sinterizadas a 900°C durante 3h.

B8 B8B1 B8B3 B8B6

Temp. Zpe 6.,.(10%"  Zpe 06, (107%) Zpe 6. (107 Zpe  6,.(10%
cC) @10°Q) ©©m)' @@’Q) ©O©Om)!' 10’ Qm)' 10°Q) ©Om)!

240 174,34 0,04 78,72 0,10 282,80 0,03 319,00 0,02
260 86,80 0,08 33,61 0,24 138,11 0,06 141,84 0,06
280 42,71 0,17 16,15 0,51 67,82 0,12 65,84 0,12
300 20,90 0,36 7,97 1,03 35,26 0,22 32,86 0,24

320 10,27 0,72 4,02 2,05 18,50 0,42 17,53 0,45

340 5,29 1,40 2,07 3,98 9,92 0,79 9,62 0,82
360 3,03 2,45 1,09 7,55 5,42 1,44 5,16 1,54
380 1,63 4,55 0,61 13,40 2,94 2,67 2,67 2,97

Tabela 5.12 - Valores de Zg. € 6, em funcdo da temperatura a 1Hz para as amostras de
B8 ¢ adigoes de B,0; sinterizadas a 1000°C durante 3h.

B8 B8B1 B8B3 B8B6

Temp- ZRe Gac (10_4) ZRe Oac (10_4) ZRe Gac (10-4) ZRe Oac (10_4)
cC) @10°Q) @©m)*' @@’®) O©Om)' @0°Q) O©m)' @10°Q) ©Qm)™*

240 20,69 0,40 52,38 0,17 118,04 0,08 - -

260 8,68 0,96 21,65 0,42 51,62 0,17 - -
280 4,10 2,03 10,03 0,91 23,00 0,39 - -
300 2,05 4,05 5,02 1,82 11,43 0,79 - -
320 1,06 7,79 2,57 3,55 5,87 1,54 - -

340 0,58 14,20 1,29 7,08 3,10 2,91 - -
360 0,33 25,10 0,68 13,30 1,63 5,53 - -

380 0,19 44,50 0,37 24,40 0,84 10,70 - -
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A condutividade de materiais ceramicos depende de algumas caracteristicas,
como por exemplo, homogeneidade microestrutural, distribuicdo e volume dos poros e
tamanho dos graos [FURTADO, 2005]. Assim, o aumento da 6, com o aumento da
temperatura pode ser explicado através das micrografias das amostras, onde percebe-se
que houve uma diminui¢do do volume de poros com o amento da temperatura de

sinterizagdo (Figuras 5.4 (b) € 5.5 (b) e Figuras 5.6 (b) € 5.7 (b)).

A variagdo da impedancia imaginaria (Zj,) em fun¢do da frequéncia ¢ mostrada
nas Figuras 5.16 e 5.17. Este tipo de grafico ¢ adequado para avaliar a frequéncia de
relaxagdo, se existir, de componentes resistivos da maioria das amostras [COSTA et al.,

2011].
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Figura 5.16 - Variacdo da impedancia imagindria (Zi,) em funcdo da frequéncia para as

amostras de B7.

Nas Figuras 5.16 e 5.17, sdo notoérios dois picos (mostrados pelas setas),
indicando a presenca de pelo menos, dois processos de relaxacao dielétrica. Além disso,
os picos tendem a se deslocar para maiores frequéncias com o aumento da temperatura.

Outra caracteristica observada ¢ a diminui¢do do valor absoluto de Zj,. O primeiro pico
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mostra o tipico pico de ampliagdo, ¢ o segundo pico mostra o tipico pico simétrico.
Novamente, como nos graficos de Zg., a altas frequéncias nota-se uma jun¢ao das
curvas de Zj, com o aumeto da temperatura, indicando uma possivel liberacdo de carga
espacial [COSTA et al., 2010; COSTA et al., 2011]. O segundo pico (pico maximo) nas
curvas de Zj, tendem a ser menos intensos (alargamento), com o aumento da
temperatura, nas amostra de B7 sinterizada a 900°C/3h, no caso da amostra B8 ¢ na
sinterizda a 1000°C/3h. O alargamento dos picos de Z;, com o aumento da temperatura

indica uma escala de tempo de relaxacdo ndo exclusiva [COSTA et al., 2011].
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Figura 5.17 - Variacdo da impedancia real (Zy,) em fun¢do da frequéncia para as amostras

de BS8.

A variagdo da parte imagindria do moddulo elétrico (My,) em fungdo da
frequéncia pode ser vista nas Figuras 5.18 e 5.19. A regido de frequéncia abaixo do pico
maximo do My, determina o intervalo no qual os portadores de carga sdo méveis em
longa distancia, ja na frequéncia acima do pico méximo, os portadores estdo confinados

nos pogos potenciais, sendo méveis em curta distancia [ROUT, 2010; COSTA et al.,
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2010]. O aumento da temperatura ocasiona o deslocamento do pico para maiores
frequéncias, indicando que ocorre um mecanismo de relaxagdo bem definido ao longo
da faixa de frequéncia, sendo o processo de condutividade (transporte de carga) e

polarizagdo elética termicamente ativados [ROUT, 2010].

A regido onde ocorre o pico ¢ indicativo da transi¢cdo de longo para curto alcance
da mobilidade com aumento da frequéncia [COSTA et al., 2010, COSTA et al., 2011].
O aumento da temperatura de sinterizagdo promove a diminui¢do da altura dos picos
praticamente pela metade, sendo essa diminui¢ao indicativa de que a area de transi¢ao

de faixa de mobilidade longa para curta ¢ menor.
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Figura 5.18 - Variacdo da parte imaginaria do moédulo elétrico (My,) em fungdo da

frequéncia para as amostras de B7.
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Figura 5.19 - Variacdo da parte imagindria do modulo elétrico (My,) em fungdo da

frequéncia para as amostras de BS.

Nas Figuras 5.20 e 5.21 podem ser vistos os graficos para os valores de og4 a
1Hz e fu. do M, das amostras padrdes sinterizadas a 900°C/3h que seguem um
comportamento de Arrhenius. Como as curvas do My, se deslocam para frequéncias
altas, nem todos os valores de f,,,, puderam ser usados, porém no caso da c,. todos os

valores foram utilizados.

Nas Tabelas 5.13 e 5.14 sao apresentados os valores da energia de ativagao para
todas as amostras, lembrando que a amostra B8B6 sinterizada a 1000°C/3h apresentou
um comportamento aleatério nos pontos medidos, ndo sendo possivel a obtengdo dos

valores do o, € do My, com a frequéncia.
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Figura 5.20 - Gréficos de Arrhenius para o, € fu. da amostra B7 sinterizada a

900°C/3h.
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Figura 5.21 - Graficos de Arrhenius para o, € f.. da amostra B8 sinterizada a

900°C/3h.
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Tabela 5.13 - Energias de ativagdo para as amostras de B7 com e sem adi¢ao de B,O:s.

Energia de ativacio Energia de ativacao
Amostra  Sinterizac¢io obtida através da obtida através do
condutividade AC (eV) maddulo dielétrico (eV)

B7 900°C/3h 1,04 0,86
B7B1 900°C/3h 1,04 0,90
B7B3 900°C/3h 0,98 0,92
B7B6 900°C/3h 1,08 1,09

B7 1000°C/3h 1,02 0,92
B7B1 1000°C/3h 1,04 0,98
B7B3 1000°C/3h 0,94 1,04
B7B6 1000°C/3h 1,03 1,06

Tabela 5.14 - Energias de ativagdo para as amostras de B8 com e sem adi¢cao de B,O:s.

Energia de ativacio Energia de ativacio
Amostra  Sinterizac¢io obtida através da obtida através do
condutividade AC (eV) mddulo dielétrico (eV)

B8 900°C/3h 0,97 0,88
B8B1 900°C/3h 1,00 0,88
B8B3 900°C/3h 0,94 0,86
B8B6 900°C/3h 0,97 0,89

B8 1000°C/3h 0,96 0,94
B8B1 1000°C/3h 1,01 0,94
B8B3 1000°C/3h 1,01 1,00
B8B6 1000°C/3h - -
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Na comparagdo das energias de ativacdo dos valores obtidos tanto pela o,
quanto pela f,, do modulo dielétrico, apontam que nos processos de condugdo e
relaxacdo de todas as amostras, houve o mesmo tipo de portadores de carga [COSTA et
al., 2010; COSTA et al., 2011]. Como as medidas foram realizadas em corrente
alternada, o célculo através da f,,,, do médulo dielétrico é mais confidvel, pois para
possibilitar o célculo da o, teve que ser usada a menor frequéncia de medida (1Hz) e
com isso tentar considerar a corrente como continua. Ao anlisar as energias de ativagao
pela fu.x do médulo dielétrico, percebe-se que para as amostras de B7 com o aumento da
adi¢ao de B,0O; ocorre um crescimento da E,, enquanto que para as amostras de B8 este
comportamento ndo ¢ observado, sendo que as amostras com 1% de adi¢cdo permanecem

com os mesmos valores das amostras padroes.

5.4 Espectroscopia Dielétrica em Micro-ondas

Como as propriedades dielétricas dos materiais ceramicos variam com as suas
propriedades intrinsecas (microestrutura do material), ¢ importante o estudo de novas
composicdes que alterem as propriedades dielétricas do material para uma aplicagdo

particular.

As propriedades em micro-ondas das ceramicas desenvolvidas sdo apresentadas
na Tabela 5.15 e 5.16. Para todas as amostras produzidas as frequéncias de ressonancia

para o modo TEy;; estdo na faixa de 3,1 a 5,8 GHz.

O valor da permissividade relativa das amostras varia entre 17,34 a 49,91
enquanto as perdas estdo entre a ordem de 10™ ¢ 107, Para a tgd sdo sempre procurados
valores menores, aproximadamente na ordem de 107, enquanto que para Qq é o inverso,

sd0 necessarios valores maiores, uma vez que Qq € o inverso da tg 9.

Na Tabela 5.15, nota-se que tanto as &, das amostras padrdes (B7) quanto as com
adicao de B,0;, aumentam com o aumento da temperatura de sinterizagcdo, mas ao
analisar em rel¢dao a adi¢ao de B,0;, ¢ a amostra com adicao de 1% que apresenta o
maior valor quando sinterizada a 900°C/3h, ja na sinterizagdo a 1000°C/3h ¢ a com
adicao de 3%. Ocorre uma leve diminui¢do nos valores da tgd com o aumento da
temperatura de sinterizagdo, evidenciando uma pequena melhora, enquanto em relagdo a
adicao de B,0; somente a amostra com adi¢ao de 6% fica com o valor préximo ao da

amostra padrao quando sinterizada a 900°C/3h, porém na sinterizagdo a 1000°C/3h ¢ a
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com adi¢cdo de 1%. Com o aumento da temperatura de sinterizacdo os valores de Qq
melhoram, mas quando ¢ analisada a adicdo de B;0Os;, verifica-se o mesmo

comportamento que ocorreu com os valores de tgo.

Tabela 5.15 - Propriedades dielétricas na faixa de micro-ondas das amostras de B7 com

e sem adicao de B;0s.

Amostras Sinterizacao f. (GHz) & tg o Qq

B7 900°C/3h 5,247 21,13 4,50 x107 223,63
B7B1 900°C/3h 4,647 35,51 7,40 x107 135,71
B7B3 900°C/3h 4,460 31,36 1,38 x107 72,97
B7B6 900°C/3h 4,394 31,54 4,80 x107 210,00

B7 1000°C/3h 4,014 47,21 3,30 x107 304,03
B7BI1 1000°C/3h 3,929 49,79 3,60 x10™ 281,26
B7B3 1000°C/3h 3,804 49,91 1,11 x107 90,65
B7B6 1000°C/3h 4,133 41,24 4,20 x107 239,77

Tabela 5.16 - Propriedades dielétricas na faixa de micro-ondas das amostras de B8 com

e sem adicao de B,0s.

Amostras Sinterizaciao f. (GHz) o tg 6 Qq
B8 900°C/3h 4,299 42,19 5,70 x10™ 176,27
B8BI1 900°C/3h 4,358 42,04 9,90 x10™ 100,59
B8B3 900°C/3h 3,958 49,36 1,82 x107 55,19
B8B6 900°C/3h 4,085 45,54 5,50 x107 182,33
B8 1000°C/3h 5,761 17,34 4,90 x107 205,33
B8BI1 1000°C/3h 4,680 34,90 8,40 x107 119,62
B8B3 1000°C/3h 5,098 26,76 1,63 x10™ 61,74
B8B6 1000°C/3h 5,061 23.51 1,01 x10™ 95,01
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Na Tabela 5.16, as & das amostras padroes (B8) e das com adi¢ao de B,Os,
diminuem com o aumento da temperatura de sinterizagdo, mas ao analisar em relagdo a
adi¢do de B,03;, ¢ a amostra com adi¢cdo de 3% que apresenta o maior valor quando

sinterizada a 900°C/3h, ja na sinterizagdo a 1000°C/3h ¢ a com adi¢do de 1%.

Ocorre uma leve diminui¢do nos valores da tgd com o aumento da temperatura
de sinterizacdo, evidenciando uma pequena melhora, sendo que a amostra B8B6
apresentou uma piora consideravel, pois saiu da ordem de 10~ para 10~ Em rel¢do a
adicao de B,03, somente a amostra com adi¢cdo de 6% fica com o valor proximo ao da
amostra padrao quando sinterizada a 900°C/3h, porém na sinterizagdo a 1000°C/3h ¢ a

com adigao de 1%.

Com o aumento da temperatura de sinterizagdo os valores de Qg pioram, mas
quando a adi¢do de B,O; ¢ analisada, verifica-se que a amostra com adi¢do de 6%
sinterizada a 900°C/3h apresenta um valor um pouco melhor que o da mostra padrao, ja

na sinterizagdo a 1000°C/3h a adigdo piora os valores do Q.

70

—e—900°C/3h —a— 1000°C/3h
60 ~
50+ A—  —a

W 40-
./\
30- e~
204 °®
10 T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6
B,O, (%)

Figura 5.22 - Variacdo da permissividade relativa (g;) do B7 em fun¢do da adigdo de

B,0s.
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As Figuras 5.22 a 5.27 apresentam uma melhor visualizagdo e comparagdo dos
valores das Tabelas 5.15 e 5.16, com excecdo da frequéncia, em relagdo a adicao de
B,0;. Nota-se que na Figura 5.22, as amostras sinterizadas a 900°C/3h tendem a seguir
um comportamento aproximadamente linear crescente até a adi¢do de 3%, ja as

sinterizadas a 1000°C/3h ndo seguem um comportamento linear.
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Figura 5.23 - Variacdo da permissividade relativa (g;) do B8 em fun¢do da adigdo de

B,0:s.

Na Figura 5.23, tanto as amostras sinterizadas a 900°C/3h quanto as sinterizadas
a ndo 1000°C/3h ndo seguem um comportamento linear, sendo este comportamento
mais evidenciado nas amostras sinterizadas na maior temperatura. Na Figura 5.24, as
amostras tendem a seguir um comportamento linear crescente até a adigdo de 3%, onde
ocorrem os valores maximos de tgd nas duas temperaturas de sinterizacao testadas,

sendo os menores valores apresentados pelas amostras sinterizadas a 1000°C/3h.

Na Figura 5.25, as amostras tendem a seguir um comportamento linear crescente
até a adi¢do de 3%, onde novamente ocorrem os valores maximos de tgd nas duas
temperaturas de sinterizacdo testadas, sendo os menores valores apresentados pelas

amostras sinterizadas a 900°C/3h, e diferentemente das amostras da Figura 5.24, sdo as
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amostras na menor temperatura de sinterizagcdo que apresentam os menores valores de
tgd, ja4 com a adicdo de 6% ocorre um a diminui¢do dos valores da tgd e ¢ observada
uma inversdo, € com isso a amostra sinterizada a 1000°C/3h passa a ter um menor valor

do que a sinterizada a 900°C/3h.

Na Figura 5.26, as amostras tendem a seguir um comportamento linear
decrescente até a adicao de 3% nas duas temperaturas de sinterizacdo testadas e depois
com 6% aumenta. Na Figura 5.27, as amostras tendem a seguir um comportamento
linear decrescente até a adi¢ao de 3% nas duas temperaturas de sinterizacao testadas,
sendo as curvas muito similares, porém com a adi¢cdo de 6% a curvas se invertem € o
maior valor de Qq passa a ser na maior sinteriza¢do. Os valores maximos de tgd foram
para as amostras com adicdo de 3% de B,0s, j4 os valores minimos de Qg4 foram

também para as amostras com adi¢ao de 3% de B,0O:s.
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Figura 5.24 - Variacdo da tangente de perda dielétrica (tgd) do B7 em funcdo da

concentragao de B,Os.
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Figura 5.27 - Variagdo do fator de qualidade (Qq4) do B8 em funcdo da

concentragao de B,O:s.

5.5 Coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (Tr)

Na Tabela 5.17 podem ser vistos os valores obtidos de T. A maior parte das

amostras apresentou uma dispersdo dos pontos, ndo sendo possivel o célculo do T Os

valores que puderam ser obtidos sdo positivos e relativamente altos, pricipalmente o

com adi¢ao de 3% de B,0s.

Na Figura 5.28 pode ser visto um exemplo de como os pontos ficaram dispersos.
Percebe-se que ndo pode ser tracado um reta linear sem causar um erro muito elevado

no coeficiente de correlagdo linear, o que também resultaria em um erro muito grande

do valor do Ty
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Tabela 5.17 — Valores de T, obtidos para as amostras com e sem adi¢do de B,Os.

Amostra Sinterizac¢ao Tt (ppm/°C)
B7 900°C/3h -
B7B1 900°C/3h -
B7B3 900°C/3h -
B7B6 900°C/3h -
B7 1000°C/3h 95,561
B7B1 1000°C/3h -
B7B3 1000°C/3h 442,245
B7B6 1000°C/3h -
B8 900°C/3h -
B8B1 900°C/3h -
B8B3 900°C/3h -
B8B6 900°C/3h -
B8 1000°C/3h 232,211
B8B1 1000°C/3h -
B8B3 1000°C/3h -
B8B6 1000°C/3h -
2,96
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(35 ]
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Figura 5.28 - Variacao da frequéncia ressonante da amostra B§B1 sinterizada a 1000°C

durante 3h como fung¢do da temperatura.
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5.6 Antena Ressoadora Dielétrica

Através de um analisador de rede HP8716ET, foram medidas para cada amostra,
a perda de retorno em fungdo da frequéncia e a impedancia de entrada, em torno do

primeiro modo HE ;.
5.6.1 Simulacao das amostras utilizando HFSS

Nesta se¢do serao ilustrados os resultados das simulacdoes das antenas
desenvolvidas neste trabalho. Na secdo 5.6.2 podem ser vistos os resultados das
amostras de B7 com e sem adi¢dao de B,0O3, na secdo 5.6.3 sdo mostrados os resultados

das amostras de B8 com ¢ sem adi¢do de B,0s.
5.6.2 Simulacao das amostras de B7 com e sem adi¢cao de B,O;3

As Figuras 5.29 a 5.34 ilustram as curvas de perda de retorno, resisténcia de
entrada e reatancia de entrada, simuladas e experimentais, de todas as amostras. Na

Tabela 5.18 sdo apresentados os valores utilizados para simulagao de cada amostra.

Tabela 5.18 - Parametros utilizados na simulagdo para as amostras de B7 com e sem

adi¢ao de B,0s.

Amostra Sinterizacdo a (mm) h (mm) a’h & e; (um) e; (um)

B7 900°C/3h 8,377 8,864 0,945 21,13 146,90 77,50
B7Bl1 900°C/3h 7,600 7,550 1,007 35,51 81,00 34,00
B7B3 900°C/3h 7,850 8,786 0,893 31,36 80,70 34,00
B7B6 900°C/3h 7,845 8,989 0,873 31,55 154,40 53,31

B7 1000°C/3h 7,424 7,699 0,964 47,21 156,60 84,00
B7Bl1 1000°C/3h 7,091 7,911 0,896 49,79 110,00 20,50
B7B3 1000°C/3h 7,103 8,377 0,848 4991 112,50 40,00
B7B6 1000°C/3h 7,616 8,075 0,943 41,24 107,80 40,10

Os valores mostrados na Tabela 5.19 sdo extraidos observando-se as Figura 5.29
a 5.32. Com base nos graficos e na Tabela, pode-se perceber uma excelente

convergéncia das perdas de retorno experimentais e simuladas, com erro méaximo de
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0.19% para a amostra B7B1 na maior temperatura de sinterizacdo. Pode-se perceber

também que os valores de largura de banda estdo aproximadamente proximos aos

experimentais. O valor de intensidade da perda de retorno em ressonancia mostra que os

valores estdo bem ajustados, possuindo um erro maximo de 1,4 dB para amostra B7B1

na maior temperatura de sinterizacdo, o que representa um erro percentual de 2,68 %. A

largura de banda de impedancia de uma DRA depende da relacio a/h e da

permissividade relativa do material utilizado [PETOSA et al., 1998].

Tabela 5.19 - Caracteristicas das curvas de Perda de Retorno e Impedancia para as

amostras de B7 com ¢ sem adi¢ao de B,Os.

900°C/3h 1000°C/3h
Caracteristicas B7 B7B1 B7B3  B7B6 B7 B7B1 B7B3 B7B6
Exp. 3474 3,079 2,967 3,033 2,960 2,697 2732 2,845
Fo  HFSS 3472 3076 2968 3,033 2,960 2,692 2,733 2,846
erro  0,068% 0,087% 0,003% 0,026% 0,02%  0,19% 0,03% 0,04%
Exp. -49,757 -43334 -60,904 -68,168 -45,144 -51,669 -40,764 -43,422
S HFSS -49,797 -42,626 -59,884 -67,834 45,141 -50,285 -41,431 -43,641
erro  008%  1,63% 1,67%  0.49%  0,007% 2.68% 1.61% 0,50%
Largura
de 3.663 2,147 2538 2368 1,882 1,385 1,717 1,733
Bandaa pgpss 4358 2,781  3.514 3,103 2387 1,897 2,500 2,412
-10dB
(%)  erro  1596% 22,8% 27.77% 23,69% 21,15% 26,98% 31,33% 28,16%
Exp. 73,107 57,694 54,844 55346 55267 51,723 51,909 52,860
RMAX
(w) HFSS 59,637 54652 53,604 51,783 51,108 49,830 51,023 51392
erro  18.42% 527%  226%  6.44%  7.53%  3.66% 1,70% 2.78%
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Figura 5.29 - Perda de Retorno (experimental e simulada) das amostras de B7 sinterizadas a

900°C durante 3h.
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Figura 5.30 - Perda de Retorno (experimental e simulada) das amostras de B7

sinterizadas a 1000°C durante 3h.
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Figura 5.31 - Resisténcia de entrada (experimental e simulada) das amostras de B7

sinterizadas a 900°C durante 3h.
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Figura 5.32 - Resisténcia de entrada (experimental e simulada) das amostras de B7

sinterizadas a 1000°C durante 3h.

As Figuras 5.33 e 5.34 ilustram as impedancias de entrada experimental e
simulada. Através destas Figuras, percebe-se que a diferenca entre as medidas
experimentais ¢ a simulagdo da maior parte das amostras ¢ pequena, por exemplo, a
amostra B7B3 sinterizada na menor temperatura estd em perfeito ajuste, possuindo
apenas um pequeno deslocamento em frequéncia do pico de ressondncia, o que

possibilita a variagdo de 1,4 dB na intensidade da perda de retorno.
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Figura 5.33 - Reatancia de entrada (experimental e simulada) das amostras de B7

sinterizadas a 900°C durante 3h.
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Figura 5.34 - Reatancia de entrada (experimental e simulada) das amostras de B7 sinterizadas

a 1000°C durante 3h.

Observa-se um bom ajuste entre as curvas experimentais e simuladas, o que
resulta na proximidade das curvas de impedancia de entrada. Apesar das caracteristicas
de radiacdo ndo terem sido avaliadas experimentalmente, as caracteristicas de
impedancia e perda de retorno estdo bem proximas. Desta forma, pode-se aceitar que as

caracteristicas de radiagcdo estimadas pelo HFSS devem ser proximas a experimental.
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Os diagramas de radiacdo da maioria das amostras sdo parecidos com o
mostrado na Figura 5.35, sendo que somente a amostra B7B3 sinterizada na menor
temperatura apresentou um diagrama diferente, como pode ser visto na Figura 5.36.
Tanto na Figura 5.35 quanto na 5.36, percebe-se que a maior parte da radiagdo encontra-
se na direcao 0 = 0, similar a um dipolo magnético curto, indicando a operagdo da DRA
no modo HE;;5. Além disso, observa-se uma simetria dos campos em relagdo ao

excitador (6 = 0).

-80 4

180

Figura 5.35 - Diagrama de radiacdo simulado da B7 sinterizada a 900°C durante 3h.

A partir do diagrama de radiacdo, os pardmetros de cada uma das antenas foram
calculados e ilustrados na Tabela 5.20. O maior ganho e a maior eficiéncia foram
apresentados pela amostra B7 sinterizada na menor temperatura, ja os menores valores

foram para a amostra B7B3 também sinterizada na menor temperatura.
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Figura 5.36 - Diagrama de radiagdao simulado da B7B3 sinterizada a 900°C durante 3h.

Tabela 5.20 - Parametros de radiacdo estimados pelo HFSS para as amostras de B7

com ¢ sem adi¢ao de B,Os.

Amostra Sinterizacdo e; (um) e, (um) Ganho (dB) Eficiéncia (%)

B7 900°C/3h 146,90 77,50 3,17 94,35
B7B1 900°C/3h 81,00 34,00 2,34 85,10
B7B3 900°C/3h 80,70 34,00 2,08 75,49
B7B6 900°C/3h 154,40 53,31 3,06 88,83

B7 1000°C/3h 146,90 77,50 2,32 93,22
B7B1 1000°C/3h 81,00 34,00 2,00 89,56
B7B3 1000°C/3h 80,70 34,00 1,75 76,88
B7B6 1000°C/3h 154,40 53,31 2,25 90,61
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5.6.3 Simulacio das amostras de B8 com e sem adi¢do de B,O3

As Figuras 5.37 a 5.42 ilustram as curvas de perda de retorno, resisténcia de

entrada e reatancia de entrada, simuladas e experimentais, de todas as amostras. Na

Tabela 5.21 sdo apresentados os valores utilizados para simulagao de cada amostra.

Tabela 5.21 - Parametros utilizados na simulagdo para as amostras de B8 com ¢ sem

adi¢ao de B,0s.
Amostra Sinterizacdo a (mm) h (mm) a’h & e; (nm) e; (um)
B8 900°C/3h 8,395 8,894 0,944 17,40 153,40 73,00
B8&B1 900°C/3h 7,488 7,610 0,984 3490 118,60 55,00
B8B3 900°C/3h 7,809 7,999 0,976 26,76 71,40 37,00
B8B6 900°C/3h 7,977 8,939 0,892 23,51 120,00 36,00
B8 1000°C/3h 7,359 7,387 0,996 42,78 165,80 91,10
B&B1 1000°C/3h 7,178 7,558 0,950 42,04 89,90 32,00
B8B3 1000°C/3h 7,166 7,800 0,919 49,36 87,00 54,00
B8B6 1000°C/3h 7,357 7,757 0,948 45,54 130,12 91,10

Os valores mostrados na Tabela 5.22 sdo extraidos observando-se as Figura 5.37

a 5.40. Com base nos grafiocos e na Tabela, percebe-se uma excelente convergéncia das

perdas de retorno experimentais e simuladas, com erro méaximo de 0.13% para a

amostra B8B6 na menor temperatura de sinterizagdo. Percebe-se também que os valores

de largura de banda estdo aproximadamente proximos aos experimentais. O valor de

intensidade da perda de retorno em ressonancia mostra que os valores estio bem

ajustados, possuindo um erro maximo de 0,42 dB para amostra B8 na maior temperatura

de sinterizacdo, o que representa um erro percentual de 0,86 %.
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Tabela 5.22 - Caracteristicas das curvas de Perda de Retorno e Impedancia para as

amostras de B8 com ¢ sem adi¢ao de B,Os.

900°C/3h 1000°C/3h
Caracteristicas B8 B8B1 B8B3 BS8B6 B8 B8B1 B8B3 B8B6
Exp. 3,725 3,204 3,327 3,319 3,143 2,972 2,858 2,924
Fo HFSS 3,724 3,203 3,329 3,315 3,142 2,972 2,855 2,924
erro 0,03% 0,04% 0,05% 0,13% 0,036% 0,041% 0,09%  0,02%
Exp. -59,716  -53,229 -38,186 -58,513 -48,195 -48,391 -52,463 -48,357
Su1 HFSS -59,666  -53,019 -38,058 -58,966 -47,779 -48,330 -52,304 -48,570
erro 0,08% 0,39% 0,33% 0,77%  0,86% 0,13% 0,30%  0,44%
Largura
de Exp. 4,473 2,248 3,017 3,319 2,087 2,093 2,067 1,763
Bandaa Hgpss 5,103 2,925 4,030 4,062 2,722 2,591 2,934 2,418
-10dB
(%) erro 12,36%  23,16% 25,14% 18,29% 23,36% 19,24% 29,54% 27,11%
Exp. 84,854 55,674 64,098 65,336 55,906 60,446 54,060 53,437
RMAX
W) HFSS 66,184 53,739 62,188 57,496 52,246 52,385 51,454 51,030
erro 22,00% 347% 2,98% 12,00%  6,54%  13,33% 4,82%  4,50%
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Figura 5.37 - Perda de Retorno (experimental e simulada) das amostras de B8

sinterizadas a 900°C durante 3h.
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sinterizadas a 1000°C durante 3h.

As Figuras 5.40 e 5.41 ilustram as impedancias de entrada experimental e
simulada. Através destas Figuras, nota-se que a diferenca entre as medidas
experimentais ¢ a simulacdo da maior parte das amostras ¢ pequena, por exemplo,
amostra B8B3 sinterizada na menor temperatura estd em perfeito ajuste, possuindo
apenas um pequeno deslocamento em frequéncia do pico de ressondncia, o que

possibilita a variagdo de 0,42 dB na intensidade da perda de retorno.
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Figura 5.42 - Reatancia de entrada (experimental e simulada) das amostras de B8 sinterizadas

a 1000°C durante 3h.

Os diagramas de radiagdo das amostras foram similares ao mostrado na Figura
5.35. Os parametros de cada uma das antenas foram calculados a partir do diagrama de
radiacdo e sdo ilustrados na Tabela 5.23. O maior ganho e a maior eficiéncia foram
apresentados pela amostra B8 sinterizada na menor temperatura, ja os menores valores

foram para a amostra B§B3 sinterizada na maior temperatura.
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Tabela 5.23 - Parametros de radiagdo estimados pelo HFSS para as amostras de B8 com

e sem adicao de B,0s.

Amostra  Sinterizacio e; (um) e, (um) Ganho (dB) Eficiéncia (%)

B8 900°C/3h 153,40 73,00 3,31 94,66
B8Bl1 900°C/3h 118,60 55,00 2,46 85,13
B8B3 900°C/3h 71,40 37,00 2,32 77,04
B8B6 900°C/3h 120,00 36,00 2,61 85,34

B8 1000°C/3h 165,80 91,10 2,52 89,51
B8B1 1000°C/3h 89,90 32,00 1,89 79,77
B8B3 1000°C/3h 87,00 54,00 1,64 68,33
B8B6 1000°C/3h 130,12 59,00 2,20 88,46
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Capitulo 6

Conclusoes e Perspectivas Futuras

Este trabalho teve como objetivo desenvolver um novo material baseado no
titanato de cdlcio (CTO) e sua utilizagdo em Micro-ondas e como Antena Ressoadora
Dielétrica (DRA). Neste capitulo serdo descristas as conclusdes e perspectivas futuras

deste trabalho.
6.1. Conclusoes
Como conclusdes tem-se que:

e Com o crescimento da temperatura de sinterizagdo, a densidade das amostras de

B7 aumenta, enquanto que nas amostras com adi¢ao de B,Os diminuem;

e (Com o crescimento da temperatura de sinterizagdo tanto as densidades das

amostras padrdes (B8) quanto as com adi¢do B,0O3; aumentam,;

e Através das micrografias percebe-se que as amostras de B7 tanto a 900°C/3h
quanto a 1000°C/3h sofreram mais modifica¢des com a adi¢cdo de B,Os do que

as amostras de BS;

e Em radiofrequéncia a temperatura ambiente, nota-se que tanto as €, das amostras
padrdes (B7 e B8) quanto as amostras com adi¢do de B,Os3, aumentam com o
crescimento da temperatura de sinterizacdo, e diminuem com o aumento da

frequéncia;

¢ Em radiofrequéncia a temperatura ambiente os valores da tgd tendem a decrescer
com o aumento da frequéncia, com excecdo da amostra B7B3 sinterizada a

900°C/3h;

e Em radiofrequéncia a temperatura ambiente o maior valor encontrado de &
(52,27) foi para a amostra B8B3 sinterizada a 1000°C/3h, e o menor valor
(18,50) foi para a amostra padrao (B8) sinterizada a 900°C/3h;
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Em radiofrequéncia a temperatura ambiente os menores valores de tgd foram,
2,13x107 e 2,25x107, para as amostras B7 e¢ B8 sinterizadas a 900°C/3h,

respectivamente, na frequéncia de IMHz;

Para todas as amostras ¢ observado um aumento da 6, ¢ uma diminui¢ao da Zg,

com o aumento da temperatura;

Em altas frequéncias nota-se uma jun¢do das curvas de Z, das amostras padroes
(B7 e B8) com o aumento da temperatura, indicando uma possivel liberacao de

carga espacial;

O aumento da temperatura ocasiona o deslocamento do pico do My, para
maiores frequéncias, indicando que ocorre um mecanismo de relaxacdo bem
definido ao longo da faixa de frequéncia, sendo o processo de condutividade

(transporte de carga) e polarizagdo elética termicamente ativados;

Na comparagdo das energias de ativagdo dos valores obtidos tanto pela Gg4c
quanto pela f., apontam que nos processos de conducdo e relaxacao de todas as

amostras, houve o mesmo tipo de portadores de carga;

Somente para as amostras B7B6 ¢ B8BI1 ¢ que a adi¢ao de B,O; ndo aumenta o

valor da g, nas medidas de micro-ondas;

Somente a amostra B8B6 sinterizada a 900°C/3h apresentou um decréscimo no

valor da tgd;

Os valores de 17 que puderam ser obtidos sdo positivos e relativamente altos,

pricipalmente com adic¢do de 3% de B,0s.

O HFSS mostrou-se bastante eficiente na simulagdo das DRAs, ajustando com

pequenos erros as caracteristicas de perda de retorno e impedancia de entrada.

Os valores das amostras B7 e B8 nas medidas de densidade aparente,

microondas, RF, Micro-ondas ¢ como DRA foram bem diferentes das
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apresentadas por COSTA (2012), mas deve ser ressaltado que a moagem foi

feita em reatores e esferas de diferentes composicdes, o que possivelemente

alterou as propriedades dos materiais.

Os resultados das amostras estudadas sdo importantes para o desenvolvimento

de capacitores ceramicos, para aplicacdes em dispositivos de radiofrequéncia e

microondas.

O material estudado pode ser utilizado como uma antena ressoadora dielétrica.

6.2. Perspectivas Futuras

Emprego de novas metodologias para obten¢ao do material cerdmico;

Emprego de outras técnicas de caracterizacdo de materiais como

Infravermelho e Raman;

Resolugdo de estrutura para identificacdo definitiva das fases presentes

nos materiais;

Estudo da adi¢do de outros fundentes, como por exemplo, o 6xido de
bismuto (BiyO;), para melhorar as caracteristicas dielétricas dos

materiais;

Comparar o desempenho das amostras produzidas através de outros

métodos de excitagdo (microfita, abertura, guia de onda coplanar, etc.);

Desenvolver uma metodologia para aumentar a largura de banda das

DRAs desenvolvidos através de empilhamento;

Caracterizar o comportamento dos materiais desenvolvidos utilizando
outros tipos de geometria, como por exemplo, o meio cilindro ou o

retangular;
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e (Comparar o desempenho das DRAs com a antena de microfita através da
fabricagdo deste tipo de antena, utilizando o substrato produzido a partir

dos materiais desenvolvidos nesta dissertagao;

e Avaliar os diagramas de radiacdo das amostras produzidas através de
medigdes experimentais em camera anecoica (sdo salas blindadas em que
as paredes, o teto e o chido sdo cobertos por material absorvente, que
elimina as reflexdes das ondas mecanicas como o som) utilizando um

aparato de medi¢do de antenas.
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