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RESUMO

Neste trabalho, foi realizada a investigacao das propriedades estruturais e dielétricas, bem como
a aplicagdo dos compositos de LaNbO4 — Bi2O3 como antenas ressoadoras dielétricas (DRASs).
A sintese do ortoniobato de lantanio (LaNbQ4) foi conduzida através da reag@o no estado s6lido
e, apos confirmada a obten¢do dessa fase cerdmica, procedeu-se a adicdo mecanica de Bi2O3
em diferentes proporcoes de 2, 4, 6, 8, 10% em mol, visando a obtencdo de compositos. A
adi¢do de Bi,0O3 teve como objetivo reduzir da temperatura de sinterizagdo, preservando ou
otimizando as propriedades dielétricas da fase LaNbO4 (LNO). As caracterizagdes estruturais
foram realizadas por difragdo de raios X (DRX) em todas as amostras, sendo o refinamento de
Rietveld aplicado exclusivamente a fase LNO pura. Os resultados de Difracao de Raios X
(DRX) confirmaram a formagao da fase monoclinica LaNbQOs, e para os compositos nao foram
observadas reagdes adicionais apds a adi¢dao de 6xido de bismuto (Bi203) na matriz LaNbOa.
Quanto as propriedades dielétricas na regido de micro-ondas, verificou-se que os compositos
apresentaram valores crescentes de permissividade relativa (¢’;), com valor maximo de 14,79
para a amostra LNOBI10. Em relacdo a tangente de perdas dielétricas (tg 0), os materiais
apresentaram perdas na ordem de 1073, com exce¢do da amostra LNOB2, que apresentou o
menor valor de tg 5, 8,70x10%. O coeficiente térmico da frequéncia de ressonancia (tr)
permaneceu positivo, indicando que ndo houve alteragdes significativas com a adigdo de Bi2Os.
Nas simulagdes, as curvas de coeficiente de reflexdo (S11), impedancia real (Z’) e imaginaria
(Z”) apresentaram excelente concordancia com os resultados experimentais. Os parametros de
campo distante mostraram diretividade acima de 4,91 dBi, ganho entre 4,88 e 5,57 dBi, e
eficiéncia superior a 95%. Esses resultados validam o uso do LaNbOj4 adicionado de Bi2O3
como material promissor para antenas compactas operando na faixa de micro-ondas, com

potencial aplicacdo em dispositivos de comunicagao.

Palavras-chave: Ceramica dielétrica; Compdsito LaNbO4 — Bi2O3; Propriedades dielétricas;

DRA; Simulacao Numérica.



ABSTRACT

In this work, the structural and dielectric properties, as well as the application of LaNbO4 —
Bi120; composites as dielectric resonator antennas (DRAs), were investigated. The synthesis of
lanthanum orthoniobate (LaNbQO4) was carried out by the solid-state reaction method and, after
confirming the formation of this ceramic phase, mechanical addition of Bi,O3 was performed
in different molar proportions of 2, 4, 6, 8, and 10%, aiming at obtaining composites. The
addition of Bi20O3 aimed to reduce the sintering temperature while preserving or improving the
dielectric properties of the LaNbO4 (LNO) phase. Structural characterizations were performed
by X-ray diffraction (XRD) on all samples, with Rietveld refinement applied exclusively to the
pure LNO phase. XRD results confirmed the formation of the monoclinic LaNbO4 phase, and
no additional reactions were observed in the composites after Bi2O3 incorporation. Regarding
the dielectric properties in the microwave range, the composites exhibited increasing relative
permittivity (&’;), reaching a maximum value of 14.79 for the LNOB10 sample. The dielectric
loss tangent (tan &) remained on the order of 1073, with the LNOB2 sample showing the lowest
value of 8.70 x 10™. The temperature coefficient of resonant frequency (tr) remained positive,
indicating no significant changes with Bi,0O3 addition. Simulated curves of reflection coefficient
(S11), real (Z’) and imaginary (Z”) impedance showed excellent agreement with the
experimental results. Far-field parameters demonstrated directivity above 4.91 dBi, gain
between 4.88 and 5.57 dBi, and efficiency greater than 95%. These findings validate the
potential of Bi2O3-modified LaNbO4 as a promising material for compact dielectric resonator
antennas operating in the microwave frequency range, with potential applications in

communication devices.

Keywords: Dielectric ceramics; LaNbOs — Bi2O3 Composite; Dielectric properties; DRA;

Numerical simulation.
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1 INTRODUCAO

A crescente demanda por sistemas de comunica¢ao sem fio de alta frequéncia tem
impulsionado o desenvolvimento de dispositivos compactos, eficientes € com baixo custo de
fabricacdo. Neste cenario, antenas ressoadoras dielétricas (Dielectric Resonator Antennas —
DRAs) vém se destacando como alternativa promissora as antenas convencionais, em especial
em aplicagdes de micro-ondas, como tecnologias 5G, radares, sensores e dispositivos
integrados em Internet das Coisas (IoT) (BESSA et al., 2020; NOGUEIRA et al., 2023; ZHU
et al., 2020).

O desempenho de uma DRA esta diretamente relacionado as caracteristicas do material
ceramico empregado, que deve conciliar estabilidade térmica, baixas perdas e boa resposta
dielétrica. Entre os diversos candidatos, o ortoniobato de lantdnio (LaNbO4) tem recebido
atengdo significativa por apresentar estrutura cristalina monoclinica estavel e propriedades
compativeis com dispositivos de micro-ondas (DENG, J. Y. et al., 2021; GUO, D. et al., 2017).

Apesar desse potencial, um entrave relevante na utilizagdo do LaNbOg4 ¢ sua elevada
temperatura de sinterizagao, que normalmente ultrapassa os 1300 °C, aumentando os custos de
processamento e reduzir a viabilidade comercial do material (ZHU, H. et al., 2020). Para
contornar essa limitagdo, diferentes abordagens vém sendo exploradas, como o uso de aditivos
com baixo ponto de fusdo, capazes de atuar como agentes de sinteriza¢do por fase liquida
(MANE et al., 2024). Entre eles, o Bi2O3 tem se mostrado eficaz por reduzir a temperatura de
sinterizacdo, favorecer a densificacdo, tornando-se uma adi¢do promissora ao LaNbOs em
aplica¢des de micro-ondas (DUAN, X. et al., 2024; SWAMI et al., 2025).

Ainda que haja trabalhos sobre Bi2O3 em sistemas semelhantes, estudos sistematicos
voltados especificamente para o LaNbOs4 em antenas ressoadoras dielétricas permanecem
escassos. Esta pesquisa busca contribuir para esse campo ao estudar a influéncia do Bi2Os nas
propriedades estruturais, microestruturais, e funcionais do LaNbO4 com vistas a sua aplicacao

como elemento ativo em DRAs.

1.1 Materiais Ceramicos

A palavra “ceramica” deriva do grego keramikos, que significa “substancia queimada”.
A utilizac¢do desses materiais remonta ao periodo neolitico (~25.000 a.C.), com a confec¢ao de
utensilios moldados em argila e posteriormente submetidos ao calor (BARSOUM, 2003). Do

ponto de vista cientifico, materiais cerdmicos sdo definidos como so6lidos inorganicos,



21

geralmente cristalinos, formados por elementos metalicos e ndo metalicos unidos
predominantemente por ligagdes i0nicas ou covalentes (CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

Os materiais ceramicos destacam-se por sua elevada dureza, resisténcia a compressao,
a corrosdo quimica e aos choques térmicos, além de apresentarem baixa condutividade elétrica
e térmica — embora existam composi¢des que os tornam semicondutores, condutores e até
supercondutores (SEBASTIAN, Mailadil T., 2008; SWAMI ef al., 2025). Essas propriedades
os tornam atraentes para aplicagdes em dispositivos eletronicos, Opticos, biomateriais, sensores
e antenas (NOGUEIRA, Francisco Enilton, Alves et al., 2023).

A combinagdo entre estrutura cristalina estavel, elevada estabilidade térmica e resposta
dielétrica faz das cerdmicas um grupo de materiais amplamente pesquisado em aplicacdes
modernas, como telecomunicagdes, sensores e dispositivos para micro-ondas (BARSOUM,
2003; CARMO, Felipe F. DO et al., 2025; KANG, 2005).

Os materiais ceramicos podem ser classificados conforme diferentes critérios:

e Por composi¢do quimica: 6xidos (Al2O3, TiOz, ZrO;), carbonetos (SiC), nitretos

(Si3Na4), oxinitretos, entre outros;

e Por origem mineralogica: como quartzo, bauxita, mulita, apatita e zirconia;

e Por método de conformacdo: prensagem isostatica, colagem por barbotina,

moldagem por inje¢do, extrusao etc.

Além disso, podem ser agrupados por funcionalidade:

e Ceramicas tradicionais: fabricadas a partir de argilas e minerais naturais (ex: tijolos,

telhas, loucas);

e (Ceramicas avancgadas: materiais com alta pureza e controle microestrutural, usados

em areas de alta tecnologia como telecomunicagdes e sensores;

e Vidros e vitroceramicas: possuem estrutura amorfa ou parcialmente cristalina;

e Ceramicas abrasivas: como Al:Os e SiC, empregadas em polimento, jateamento e

corte;

e Cimentos ceramicos: como fosfato de célcio, amplamente utilizados em aplicagdes

estruturais e médicas (KANG, 2005; RAHAMAN, 2017).

As ceramicas avangadas vém ganhando espaco devido a sua capacidade de atender a
requisitos especificos de propriedades Opticas, dielétricas, piezoelétricas e eletromagnéticas
(Sebastian, 2008). Adi¢cdes controladas e técnicas de sinterizagdo refinadas permitem ajustar
essas propriedades conforme a aplicagdo desejada (SWAMI et al., 2025). O desempenho de

materiais ceramicos em aplicagdes eletromagnéticas, como antenas ressoadoras dielétricas
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(DRAs), depende de um conjunto de propriedades dielétricas, térmicas e estruturais, entre as
quais se destacam (BARSOUM, 2003; CALLISTER; RETHWISCH, 2016; SEBASTIAN,
M.T.; SILVA, M.A.S.; SOMBRA, A.S.B., 2017):

e Permissividade dielétrica relativa (&;): capacidade do material de armazenar energia
elétrica. E definida por & = € / €, onde & =~ 8,85%10'2 C%/N-m? é a permissividade
do vacuo. Materiais com & elevada permitem a miniaturizagao de dispositivos.

e Tangente de perda dielétrica (tg d): representa a fragdo de energia elétrica dissipada
na forma de calor. Para aplicagdes em micro-ondas, sao desejaveis valores inferiores
a 107,

e Fator de qualidade (Q) e Q x f: o fator Q ¢ o inverso da tangente de perdas, € o
produto Q x f expressa o desempenho do material na frequéncia de operagdo. Para
telecomunicagdes, espera-se que Q x £> 50.000 GHz.

e Cocficiente de temperatura da frequéncia ressonante (tr): indica a estabilidade
térmica da frequéncia do dispositivo. Valores aceitaveis estdo entre —10 e +10
ppm/°C. Muitos materiais ceramicos precisam ser modificados para atender a esse
intervalo.

Essas propriedades podem ser ajustadas por adi¢cdes com elementos como Bi**, que
atuam na estrutura cristalina, na densifica¢do e na polarizabilidade do material (DUAN, X. et
al., 2024). O uso de aditivos como o Bi»Os, por exemplo, tem demonstrado melhorar a
densificacao por sinterizagdo assistida por fase liquida e reduzir a temperatura de sinterizagao

— aspectos explorados nesta dissertagao.

1.2 Ceramica ortoniobato de lantanio (LaNbQ4)

O ortoniobato de lantanio (LaNbO4, ou LNO) ¢ uma ceramica funcional pertencente a
classe dos niobatos ternarios de terras raras, amplamente investigada por suas propriedades
dielétricas, Opticas e estruturais. Em temperatura ambiente, o LaNbOy cristaliza na estrutura
monoclinica (grupo espacial 12/a), composta por ions La** e tetraedros NbO4. Quando aquecido
acima de aproximadamente 540 °C, ocorre uma transi¢ao de fase reversivel para a estrutura
tetragonal tipo scheelita (grupo [141/a) NASCIMENTO et al., 2019; XIAO et al., 2020).

Essa transicdo envolve uma reorganizagdo na conectividade da rede e influencia
diretamente as propriedades elétricas e Opticas da ceramica.

A Figura 1, apresenta a estrutura cristalina do LaNbO4 monoclinico, destacando a rede

tridimensional formada por ions La** (esferas azuis), grupos NbO4 (tetraedros laranja) e tomos



23

de oxigénio (esferas vermelhas e cinza). Essa configuracdo contribui para a polarizagio

eletronica local, afetando o comportamento dielétrico do material.

Figura 1— Representacdo esquematica da estrutura cristalina do LaNbO4

AN
3 b

Fonte: Elaborado pelo autor com base em MATHER; FISHER; ISLAM (2010).

Do ponto de vista estrutural, a fase tetragonal apresenta maior simetria € caminhos de
difusdo i6nica mais isotropicos, enquanto a fase monoclinica restringe a mobilidade i6nica,
afetando a resposta dielétrica em fun¢do da temperatura (HAN et al., 2024).

Estudos de refinamento de Rietveld e difracdo de elétrons indicam que modulacdes na
rede cristalina podem modificar o volume da célula unitaria e a condutividade total (DUAN, X.
et al.,2024).

O LaNbO4 apresenta permissividade dielétrica relativa (g = 19-20), baixa tangente de
perdas dielétricas (tg 8 = 2,7 x 10™), coeficiente térmico da frequéncia (tr= +7 a +9 ppm/°C) e
fator Q X f'superior a 50.000 GHz, quando sinterizado a 1250 - 1275 °C (NASCIMENTO, 2019;
SEBASTIAN e JANTUNEDI, 2008; XIAO et al., 2020). Esses parametros conferem ao
material elevado potencial para aplicacdes em micro-ondas, incluindo antenas ressoadoras
dielétricas (DRAS), filtros e sensores, que demandam estabilidade térmica e baixas perdas.

Apesar dessas vantagens, a elevada temperatura de sinterizagdo do LaNbO4 (>1300 °C
em formulagdes puras), representa um entrave tecnologico, elevando os custos de
processamento e limitando a sua aplicagdo em dispositivos comerciais (NOBREGA et al., 2022;

SEBASTIAN, 2008).
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Para contornar essa limitagdo, propde-se investigar a adicdo do 6xido de bismuto
(Bi203), que atua como agente de sinterizacao por fase liquida, promovendo maior densificagao
e melhoria das propriedades dielétricas (DUAN et al., 2024; SWAMI et al., 2025).

Sua alta polarizabilidade favorece o aumento da permissividade dielétrica e a reducao
de perdas, justificando o interesse em sistemas LaNbO4—Bi>O3 para aplicacdes de micro-ondas.

Além disso, o LaNbO4 tem se mostrado eficiente como hospedeiro para dopagem com
fons terras raras (Er’", Yb*, Pr’* e Tm?"), ativando mecanismos de luminescéncia por
upconversion ¢ possibilitando aplicagdes em sensores Opticos, emissores e dispositivos
fotonicos CARMO et al., 2025; PAVANI et al., 2021).

Também se tem explorado a dopagem com 6xidos de transi¢ao (NiO e CoO), que pode
modificar as propriedades estruturais e elétricas, favorecendo o crescimento de grdos e a
densificagcdo (DENG, J. Y. et al., 2021).

Ainda que os pardmetros dielétricos do LaNbO4 atenderem aos requisitos técnicos para
antenas DRA, o niimero de estudos experimentais dedicados a sua utilizacdo direta em
dispositivos reais de micro-ondas, ainda ¢ reduzido. Assim, esta pesquisa propde uma analise
experimental e teorica dos efeitos da adicdo de Bi,O3 ao LaNbO4, com o objetivo de otimizar
suas propriedades dielétricas e viabilizar sua aplicagdo como elemento ativo em antenas DRA

de alta eficiéncia.

1.3 Oxido de bismuto (Bi203)

O oxido de bismuto (Bi203) ¢ um composto inorganico de ampla aplica¢do na ciéncia
dos materiais, notadamente em sistemas dielétricos, sensores, dispositivos Opticos € como
aditivo sinterizante em matrizes ceramicas. Apresenta uma combinagdo de caracteristicas
fisico-quimicas relevantes, como alto indice de refracdo, ampla banda de absor¢do Optica,
elevada polarizabilidade eletronica e baixa toxicidade (MANE et al., 2024).

O Bi20s cristaliza em diversas formas polimorficas, sendo as principais: 0-Bi2O3
(monoclinica, estavel em temperatura ambiente), B-Bi>O3 (tetragonal, entre 650—730 °C), y-
Bi,03 (ctbica de corpo centrado, metaestavel), e 0-Bi2O3 (ctibica de face centrada, estavel
acima de 730°C). A fase o6 apresenta condutividade idnica excepcionalmente alta, sendo
estudada para aplicagdes em eletrolitos solidos e sensores (DUAN, X. et al., 2024).

Uma de suas aplicagdes mais relevantes em ceramicas ¢ como agente de sinterizagao
por fase liquida. Devido ao seu baixo ponto de fusao (~825 °C), o Bi,O3 forma uma fase liquida

durante o aquecimento, facilitando a mobilidade de ions e a densifica¢do do material ceramico.



25

Essa propriedade tem sido explorada com sucesso para reduzir a temperatura de sinterizagdo de
diversas matrizes, como LaNbOa, La;Ti,07, e CaMoOs (SWAMI et al., 2025; ARAUJO et al.,
2022).

Além de sua atuagdo estrutural, o Bi2O3 pode contribuir funcionalmente para as
propriedades elétricas e opticas do material final. Estudos indicam que o Bi** pode substituir
parcialmente o La** em algumas estruturas cristalinas, modificando a polarizagio local, criando
vacancias de oxigénio e, em alguns casos, aumentando a permissividade dielétrica e reduzindo
as perdas dielétricas (DUAN, X. et al., 2024; SWAMI et al., 2025).

A adicao de Bi»O3 tem sido aplicada com sucesso em diferentes sistemas, incluindo
perovskitas, niobatos e molibdatos, com efeitos positivos sobre propriedades dielétricas,
comportamento térmico e crescimento de grio (MANE et al., 2024). Entretanto, ¢ necessario
um controle rigoroso da quantidade de Bi»O3 adicionada, o que envolve a definicao precisa da
propor¢do estequiométrica, a homogeneizacdo adequada da mistura e a otimizagdo dos
parametros de sinterizacdo (tempo, temperatura e atmosfera), uma vez que concentragdes
elevadas ou processamento inadequado podem levar a formacdo de fases secundarias
indesejadas ou a volatilizagdo de Bi durante a sinterizac¢ao (Xiao et al., 2020).

Neste trabalho, o Bi,O3 ¢ utilizado com o objetivo de reduzir a temperatura de
sinterizagdo da matriz LaNbOas e, simultaneamente, melhorar sua densificagdo e resposta
dielétrica. A atuag@o conjunta estrutural e funcional do Bi2Os torna-o um aditivo estratégico no
desenvolvimento de cerdmicas avangadas para aplicagdes em antenas ressoadoras dielétricas.

Com base na relevancia das propriedades dos materiais ceramicos para aplicagdes em
micro-ondas, nas caracteristicas da matriz LaNbO4 e nos potenciais efeitos estruturais e
dielétricos da adigdo de Bi203, este trabalho propde uma investigagdo sistematica e aplicada
desses materiais. Nos capitulos seguintes, sao apresentados os objetivos da pesquisa, a
justificativa cientifica, a fundamentacdo teorica e os procedimentos experimentais adotados

para a sintese, caracterizacao e analise das amostras desenvolvidas.

1.4 Efeitos da adicao no LaNbQ4-Bi>O3

A adicdo ¢ uma estratégia amplamente utilizada para ajustar as propriedades estruturais
e dielétricas de cerdmicas avangadas. No caso do LaNbOg, o Bi,O3 tem se destacado por sua
eficiéncia em promover densificagdo por fase liquida e reduzir perdas dielétricas, resultando
em melhorias nos parametros funcionais (NOGUEIRA, 2024; DUAN et al., 2024). Estudos

recentes mostram que pequenas adicoes (1-3% molar) elevam a permissividade relativa (&)



26

para valores acima de 21 e aumentam o Q X f para mais de 60.000 GHz, efeitos associados a
eliminagdo de poros e a melhor compactagao dos graos (NOGUEIRA, 2024). Além disso, o
coeficiente térmico da frequéncia de ressonancia (tr) tende a se aproximar de zero, favorecendo
a estabilidade em micro-ondas.

Assim, a escolha da adi¢do deve considerar ndo apenas o raio idnico e a valéncia, mas
também a funcdo desejada — seja como sinterizante, modificador estrutural ou indutor de
propriedades especificas. No caso do Bi»O3, sua acdo simultanea sobre a microestrutura e as
propriedades funcionais explica por que deve ser investigado como adi¢ao ao LaNbOs4 em

aplicagdes de micro-ondas.
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2  OBJETIVOS

2.1 Objetivo Geral

Investigar os efeitos da adicdo de 6xido de bismuto (Bi2O3) na matriz ceramica de
ortoniobato de lantanio (LaNbO4) nas propriedades dielétricas e avaliar a aplicabilidade desses

materiais como antena ressoadora dielétrica operando na faixa de micro-ondas.

2.2 Objetivos Especificos

e Sintetizar matriz ceramicas LaNbO4 por meio do método da reacao em estado solido
e entdo obter compositos ceramicos LaNbO4 — Bi203;

e (aracterizar estruturalmente as amostras obtidas por difracdo de raios X (DRX) e
realizar o refinamento Rietveld para a amostra de LaNbO4 puro;

e Estudar as propriedades dielétricas na faixa de micro-ondas, tais como
permissividade relativa (¢’;), tangente de perda (tg 8), (Q x f);

e Avaliar os materiais como antenas ressoadoras dielétricas utilizando o software

HFSS (High Frequency Structure Simulator).
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3 JUSTIFICATIVA

A crescente demanda por dispositivos de comunicagdo operando na faixa de micro-
ondas tem impulsionado o desenvolvimento de materiais ceramicos avangados com
propriedades dielétricas otimizadas. Nesse contexto, antenas ressoadoras dielétricas (Dielectric
Resonator Antennas — DRAs) se destacam por apresentarem elevado fator de qualidade, baixas
perdas, miniaturizagdo e boa adaptacao de impedancia (NOGUEIRA, Francisco Enilton Alves
et al.,2024).

Entre os materiais candidatos ao uso em DRAs, o ortoniobato de lantanio (LaNbOy) é
amplamente estudado devido a sua estrutura cristalina monoclinica estavel e propriedades
elétricas adequadas, como permissividade relativa moderada e coeficiente térmico da
frequéncia ressonante dentro da faixa—10 a +10 ppm/°C (DENG, J. Y. ef al., 2021). Entretanto,
um dos principais desafios no uso da ceramica LaNbO4 em aplicagdes tecnologicas ¢ sua
elevada temperatura de sinterizacdo, tipicamente superior a 1300 °C, o que aumenta o custo
energético do processo e limita sua viabilidade em aplicagdes praticas (Xiao et al., 2018).

A adicao de BixO3 surge como estratégia eficiente para viabilizar a sinterizacdo em
temperaturas mais baixas, além de contribuir para propriedades dielétricas aprimoradas, fatores
essenciais para antenas DRA de alto desempenho (BIRADAR et al., 2024; ALVES etal., 2024).

Além de atuar como agente sinterizante, o Bi2O; também pode influenciar
positivamente as propriedades dielétricas do material final. Estudos indicam que sua adi¢do
resulta em maior permissividade relativa e menor fator de perdas, devido a reducdo da
porosidade, a formacao de ligagdes mais polarizaveis e a possivel substituicao parcial de ions
Bi*" nos sitios de La*" (DUAN, X. et al., 2024; SWAMI et al., 2025). Esses efeitos contribuem
diretamente para o desempenho das antenas DRA, ampliando sua eficiéncia de radiagdo e
largura de banda.

Esta pesquisa se justifica pela necessidade de otimizar a sinterizagdo e as propriedades
dielétricas da matriz LaNbO4 por meio da adicdo de Bi»Os, visando seu uso como material
funcional em antenas ressoadoras dielétricas. A originalidade deste trabalho reside na
abordagem sistematica da influéncia do Bi,O3; na estrutura, microestrutura, desempenho
elétrico e funcional do material, contribuindo com novos dados para o campo de ceramicas

avancadas para aplicagdes em micro-ondas.
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4 FUNDAMENTOS TEORICOS

Este capitulo apresenta os fundamentos tedricos que embasam o desenvolvimento e a
aplicacdo de materiais cerdmicos em dispositivos de micro-ondas, com foco especial nas
propriedades dielétricas exigidas para o funcionamento eficiente de antenas ressoadoras
dielétricas (DRAs). S@o abordados conceitos fundamentais relacionados a estrutura e as
propriedades funcionais dos materiais ceramicos, as equagdes eletromagnéticas aplicadas a
propagacao de ondas em meios dielétricos, as técnicas de caracterizagdo estrutural e dielétrica,
e as relagdes entre microestrutura, constantes dielétricas e desempenho em aplicagdes de
telecomunicagdes. Esses topicos fornecem a base conceitual necessaria para a analise dos

resultados apresentados posteriormente nesta dissertacao.

4.1 Materiais Ceramicos e Suas Propriedades Funcionais

Os materiais ceramicos apresentam papel fundamental em dispositivos de micro-ondas
e sistemas de telecomunicagdes devido as suas propriedades dielétricas estaveis, elevada
resisténcia quimica e térmica, além da capacidade de manter desempenho confidvel sob
diferentes condigdes operacionais. O comportamento desses materiais ¢ fortemente
determinado por quatro parametros fisicos principais: permissividade dielétrica relativa (g;),
tangente de perdas dielétricas (tg 0), fator de qualidade (Q X f) e coeficiente de temperatura da
frequéncia de ressonancia (tr) (SEBASTIAN; SILVA; SOMBRA, 2017).

A permissividade dielétrica relativa (&) quantifica a capacidade do material em
armazenar energia elétrica quando submetido a um campo eletromagnético. Valores
moderadamente elevados de & favorecem a miniaturizagdo de dispositivos, ja que o
comprimento de onda dentro do dielétrico ¢ reduzido. Em geral, ceramicas com ¢ entre 20 e 90
sdo consideradas ideais para substratos, filtros e antenas ressoadoras dielétricas (SEBASTIAN;
SOMBRA, 2017).

A tangente de perdas dielétricas (tg 0) expressa a fracao de energia dissipada sob a forma
de calor durante a operacdo. Em aplica¢des de micro-ondas, sdo preferiveis materiais com tg o
inferiores a 107, garantindo maior eficiéncia energética e estabilidade de radiagio
(NASCIMENTO, 2019).

O fator de qualidade (Q), definido como o inverso da tangente de perdas (Q = 1/tg J),

esta diretamente associado a pureza estrutural e a densificagdo da ceramica. Em dispositivos de
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telecomunicagdes, adota-se comumente o produto Q x f, sendo desejaveis valores superiores a
50.000 GHz para garantir baixas perdas dielétricas e elevado desempenho (GUO et al., 2017).

O coeficiente de temperatura da frequéncia de ressonancia (tr) mede a variagdo da
frequéncia ressonante com a temperatura, devendo situar-se idealmente entre —10 e +10 ppm/°C
para garantir estabilidade térmica (SEBASTIAN; JANTARPEDI, 2008; NASCIMENTO,
2019). Valores fora dessa faixa tendem a causar deriva térmica da frequéncia, comprometendo
a precisao de dispositivos ressonantes.

A otimizag¢do simultanea de &, tg 8, Q x f e tf constitui o ponto de equilibrio na selegao
de materiais para antenas ressoadoras dielétricas, filtros e osciladores de micro-ondas. Além
dessas propriedades elétricas, fatores como processabilidade, custo, estabilidade quimica e
compatibilidade térmica com outras camadas ceramicas também influenciam a escolha do

material base.

Tabela 1 — Propriedades dielétricas tipicas de materiais ceramicos utilizados em aplica¢des de
micro-ondas.

Tt
Material & (relativa) | tgd (x10%) | Q x f (GHz) Referéncia
(ppm/°C)
Sebastian
LaNbO4
19-20 2-3 ~50.000 +7 a+9 (2008); Xiao
(puro)
et al. (2018)
CaMoOg4 Nogueira et
9,3 5,2 21.605 -30
(puro) al. (2024)
BaTiOs Sebastian
~1200 ~200 ~1.000 +800
(puro) (2008)
YNbO4 Do Carmo et
15,5 7,1 >50.000 - 54
(puro) al. (2021)

Fonte: Adaptado de Sebastian (2008); Xiao et al. (2018); Nogueira et al. (2024); Duan et al. (2024).

A Tabela 1 apresenta valores tipicos das propriedades dielétricas de ceramicas em suas
fases puras, amplamente estudadas para aplicagdes na faixa de micro-ondas. Observa-se que o
LaNbOs4 combina permissividade moderada, baixas perdas dielétricas e coeficiente térmico
positivo proximo da neutralidade, caracteristicas que o tornam adequado como matriz base para
o desenvolvimento de novos materiais. O BaTiO3 apresenta uma permissividade muito elevada

(e’r = 1200), porém associada a elevadas perdas dielétricas e forte dependéncia térmica, o que
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inviabiliza seu uso direto como material ressoador. O CaMoOs exibe boas propriedades
dielétricas e um fator de qualidade elevado (Qxf = 21 600 GHz), mas apresenta coeficiente
térmico negativo (tr= —30 ppm/°C), o que limita sua estabilidade térmica. J4 o YNbO4 destaca-
se pelas baixas perdas dielétricas e elevado fator de qualidade, sendo amplamente considerado
uma ceramica de referéncia para aplicacdes em micro-ondas (do Carmo et al. (2021);

NOGUEIRA et al., 2024; SEBASTIAN, 2008).

4.2 Fundamentos das Equacoes Eletromagnéticas e Dielétricas

O entendimento do comportamento das ondas eletromagnéticas em materiais dielétricos
esta fundamentado nas equacdes de Maxwell, que descrevem as leis basicas da eletricidade e
do magnetismo em meios continuos. Tais equagdes sdo essenciais para a andlise da propagacao,
ressonancia e interagao do campo eletromagnético com os materiais cerdmicos utilizados em
antenas e dispositivos de micro-ondas. Neste contexto, a relagao entre a permissividade relativa
er, a velocidade de fase e o comprimento de onda, bem como a influéncia de propriedades como
o coeficiente de temperatura da frequéncia de ressonancia (tr), sera explorada a partir dos

fundamentos teodricos classicos do eletromagnetismo.
4.2.1 Equacoes de Maxwell

A andlise do comportamento dielétrico de materiais ceramicos aplicados em
dispositivos de micro-ondas exige a compreensao das equacdes de Maxwell, que descrevem a
relagdo entre campos elétricos, magnéticos e suas fontes — cargas e correntes. Essas equagoes
sdo a base do eletromagnetismo classico e regem a propagacao de ondas eletromagnéticas em

meios materiais (BARSOUM, 2003; CALLISTER; RETHWISCH, 2016).

As equagdes de Maxwell no dominio diferencial, sdo expressas conforme as Equagdes

(1), (2), ), (4):

(Lei de Gauss) V.D=p 1)

(Lei de Gauss para o magnetismo) V.B=0 2)
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(Lei de Faraday) 0B 3)
VxE = ——
ot
(Lei de Ampére-Maxwell) oD )
VxH=]+ —
ot
Onde:

e D7 =¢E” é o deslocamento elétrico,
e B™=uH" ¢ a densidade de fluxo magnético,
e ¢ ¢ a permissividade elétrica,
e L ¢ a permeabilidade magnética,
e E” ¢ o campo elétrico,
- Jo
e H" ¢é o campo magnético,
e p ¢ a densidade de carga elétrica,

e J” ¢ adensidade de corrente.

Em materiais dielétricos como cerdmicas, assume-se geralmente J'=0 ¢ p = 0, 0 que
simplifica as equagdes para o regime linear e isotropico, aplicavel a maioria das analises de
propagagdo em micro-ondas (BARSOUM, 2003; SEBASTIAN, M. T.; SILVA, M. A. S;;
SOMBRA, 2017).

4.2.2 Propagacao de ondas em meios dielétricos

A propagacdo de ondas eletromagnéticas em ceramicas dielétricas ocorre com uma
velocidade menor que no vacuo, dependendo da permissividade relativa (&’;). Essa relagdo ¢

expressa pela Equacao (5):

¢ ©))

Ver

v =

Onde c ¢ a velocidade da luz no vacuo (3x10% m/s), e €’ é a permissividade relativa do
material. Consequentemente, o comprimento de onda (A1) em um dielétrico pode ser

determinado pela Equacao (6):
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Com M =c/f sendo o comprimento de onda no vacuo para uma frequéncia f. Essa
relagdo mostra que quanto maior o valor da permissividade relativa €', menor o comprimento
de onda e, consequentemente, menor o tamanho fisico necessario para atingir a condi¢ao de
ressonancia. Esse comportamento favorece a miniaturiza¢do de dispositivos dielétricos, como
antenas ressoadoras, amplamente utilizadas em aplicagdes de micro-ondas (SEBASTIAN,
2008).

A Figura 2 ilustra a propagacao de uma onda eletromagnética ao atravessar a interface
entre o vacuo e um dielétrico. Observa-se a reducdo do comprimento de onda, de Ao (no vacuo)
para A (no dielétrico), conforme a relacdo expressa na Equagdo (6), na qual & representa a
permissividade relativa do meio. O esquema também evidencia a orientacdo ortogonal dos
vetores de campo elétrico (E”), campo magnético (H") e vetor de propagag¢io (k°), caracteristica
das ondas eletromagnéticas transversais descritas pelas equagdes de Maxwell. Essa
representacao reforgca que, ao penetrar em um dielétrico, a onda sofre reducao simultanea da
velocidade e do comprimento de onda, fendmeno fundamental para o entendimento da
propagagao de sinais em ceramicas aplicadas em dispositivos de micro-ondas (NOGUEIRA et

al., 2023; SEBASTIAN, 2008).

Figura 2 — Propagacdo de uma onda eletromagnética ao
atravessar a interface entre vacuo e dielétrico.

k
k
i ¥

Véacuo T)Lo _ E_» /[A

H IRV
=T
Vacuo Dielétrico

Fonte: Elaborado pelo autor com base em fundamentos da teoria
eletromagnética classica (MAXWELL, 1873).
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4.2.3 Permissividade relativa e capacidade de armazenamento de energia

A permissividade relativa também esté relacionada a capacidade de armazenamento de
energia elétrica. A capacitancia de um dispositivo com placas planas paralelas pode ser expressa
pela Equacao (7):

A (7
C = ETEOE

Onde A ¢ a area das placas, d ¢ a distancia entre elas, e €, ¢ a permissividade do vacuo.
Materiais com maior €', permitem maior densidade de energia armazenada, sendo, portanto,
ideais para aplicagdes como filtros, guias de onda e ressoadores em radiofrequéncia (RF)
(BARSOUM, 2003; RAHAMAN, 2017). Esse conceito ¢ fundamental para o uso de cerdmicas

como substratos ou elementos ressoadores em dispositivos de micro-ondas.
4.3 Técnicas de Caracterizacio Fisico-Estrutural de Ceramicas

A caracterizacdo estrutural de materiais ceramicos ¢ fundamental para compreender a
correlacdo entre sua estrutura cristalina, microestrutura e propriedades funcionais,
especialmente em aplicagdes que envolvem dispositivos de micro-ondas. Entre as técnicas mais
empregadas destacam-se a Difracdo de Raios X (DRX), com o Refinamento Rietveld,

(NASCIMENTO, 2019; ALVES et al., 2024).
4.3.1 Difragao de Raios X (DRX)

A Difragdo de Raios X ¢ a técnica padrao para identificagdo de fases cristalinas, analise
da estrutura cristalina, determinagdo dos parametros de rede e avaliagio do grau de
cristalinidade em materiais ceramicos (CULLITY; STOCK, 2001).

Quando um feixe de raios X incide sobre um cristal, ocorre a difracao dos feixes

conforme a Lei de Bragg, expressa pela Equacao (8):

nA = 2dsiné ®)
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Onde:

e n ¢é o namero da ordem de difragdo,

e ) ¢ o comprimento de onda da radiagdo incidente,
e d ¢ a distancia interplanar,

e 0 ¢ o angulo de difracgao.

Por meio da andlise do padrdo de difracdo, ¢ possivel identificar fases presentes no
material, determinar a estrutura cristalina (ex.: monoclinica ou tetragonal para LaNbO4) e

estimar o tamanho médio de cristalitos via a equacao de Scherrer:

KA (&)
b= B cos 6
Onde:
e D é o tamanho médio do cristalito,
e K ¢ a constante de forma (~0,9),
e [} ¢ a largura a meia altura (Full Width at Half Maximum, FWHM) do pico de
difragdo,

e 0 ¢ o angulo de Bragg (Cullity e Stock, 2001).

A técnica de DRX também permite identificar o surgimento de fases secundarias,
desejaveis ou nao, que podem se formar durante o processo de sinterizacdo, como no caso da

adicdo de Bi>Os (ARAUJO, DE et al., 2022; SWAMI et al., 2025).
4.3.2 Refinamento Rietveld

O método de refinamento de Rietveld ¢ uma ferramenta avangada utilizada para ajustar
quantitativamente o padrdo de difracdo experimental com base em um modelo estrutural

tedrico, permitindo extrair com maior precisdo parametros cristalograficos como:

e Parametros de rede (a, b, ¢, a, B, y);
e Fracdo de fases;

e Fatores de ocupacdo;
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o Parametros térmicos.

Esse método utiliza o ajuste das intensidades calculadas aos dados experimentais
minimizando a fun¢do de erro, geralmente pelo método dos minimos quadrados (YOUNG,
1993).

Nas investigagdes com ortoniobato de lantanio (LaNbOs), o refinamento Rietveld ¢
especialmente util para identificar pequenas distor¢des estruturais que podem ocorrer com a
adicdo com Bi»O3, como alteragdes nos parametros de rede e volumes de célula unitaria
(NASCIMENTO, 2019; ALVES, 2024). Tais modifica¢des estruturais impactam diretamente
nas propriedades dielétricas do material.

Esse método ¢ essencial para a obten¢do de parametros cristalograficos precisos,
permitindo a avaliagdo da estrutura, identificagdo de fases e a correlacdo direta com as
propriedades elétricas e funcionais do material, especialmente quando modificagdes estruturais
sdo promovidas por processos como a adicdo com BixO3 (SWAMI et al., 2025).

Em sistemas como LaNbOj4 adicionado com Bi,03, o refinamento permite verificar se
h4 substituicdo idnica do La*" por Bi**, bem como a formacio de fases secundarias, como

oxidos de bismuto ou niobatos ricos em bismuto ( ALVES et al., 2024).

4.3.3 Importincia da Correlagdo Estrutura-Propriedade

A correta caracterizagdo estrutural ¢ essencial para a correlagdo com as propriedades
dielétricas desejadas, como a permissividade relativa (&’;), a estabilidade térmica (tr) e o fator
de qualidade (Q x f). Pequenas variagdes na estrutura cristalina podem ocasionar alteragdes
significativas nas propriedades funcionais, especialmente em sistemas sensiveis, como as
antenas DRA (NASCIMENTO, 2019; NOGUEIRA, 2024).

O refinamento permite reduzir as incertezas na estimativa dos pardmetros de rede, além
de fornecer o volume da célula unitdria com maior precisdo. O valor do R-fator indica a
qualidade do ajuste entre o modelo tedérico e os dados experimentais, sendo utilizado como
critério de validacao do modelo cristalografico.

A combinagdo dos resultados obtidos por meio do refinamento Rietveld e da analise
microestrutural permite estabelecer uma correlagao direta entre a estrutura cristalina refinada,
a distribuicdo de graos e poros, e as propriedades dielétricas observadas nos materiais
ceramicos. Variagdes nos parametros de rede, presenga de tensdes internas ou mesmo a

formacao de fases secundarias podem impactar significativamente a permissividade dielétrica,
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a tangente de perda e a estabilidade térmica da frequéncia de ressondncia. Essa abordagem
integrada ¢ essencial para interpretar, com maior profundidade, os resultados obtidos nas

caracterizacgoes elétricas e de micro-ondas apresentadas nos topicos seguintes desta dissertagao.
4.3.4 Densificacdo em Materiais Cerdmicos

A densificacao ¢ um dos principais processos envolvidos na sinterizagdo de materiais
ceramicos, estando diretamente relacionada a eliminacgdo da porosidade e ao aumento da fragdo
volumétrica solida da peca. Esse fenomeno resulta em maior compactaciao da microestrutura e,
consequentemente, em melhores propriedades funcionais, como resisténcia mecanica,
estabilidade térmica e desempenho elétrico (KINGERY; BOWEN; UHLMANN, 1976).

No contexto de aplicacdes em micro-ondas, a densificacdo adquire relevancia especial,
uma vez que a porosidade residual e heterogeneidades microestruturais atuam como centros de
espalhamento e contribuem para o aumento da tangente de perdas dielétricas. Assim, o grau de
densificacdo ¢ um parametro critico para a avaliacdo de ceramicas destinadas a ressoadores
dielétricos, filtros e antenas, pois influencia diretamente a permissividade relativa, o fator de
qualidade e a estabilidade da frequéncia ressonante (SEBASTIAN; JANTARPEDI, 2008; GUO
et al., 2017; DUAN et al., 2024).

A densidade experimental (pexp) € determinada pela razdo entre a massa da amostra € o

seu volume geométrico, considerando o formato cilindrico das pastilhas, conforme a Equacao

(10):

m d 2 (10)
pexpz v, V = ’l'[(z) . h

em que:
e m ¢ a massa da amostra (g);
e V¢ o volume (cm?);
e d ¢ o diametro (cm);

e h ¢ aaltura da amostra (cm).

Para compositos multicomponentes, como LaNbO4 adicionado com Bi,03, a densidade

tedrica pieo Nd0 pode ser considerada igual a da matriz pura.
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O valor adequado deve ser obtido pela média harmonica ponderada pelas fragdes em

massa de cada constituinte, conforme descrito em Nogueira (2024) e expresso na Equagao (11):

1 (1)
My No + MBp;j, 0,
PLNO PBi, 04

Pteo =

em que:
® miNo € mBi203 SAo0 as fracdes em massa dos o6xidos,
® pino € pBi203  sdo suas densidades teodricas obtidas pelo ICSD, sendo 5,90 g/cm? e

9,29 g/cm?, respectivamente.

A densificagdo relativa (Drel) € descrita na Equacgao (12):

Pexp (12)

Dye1 (%) = x 100,

teo

Valores mais altos de densificagdo estdo geralmente associados a uma microestrutura
mais homogénea, menor porosidade residual e melhor desempenho dielétrico (GUO et al.,

2017).

4.4 Técnicas de Caracterizaciao Dielétrica

A caracterizagdo dielétrica de materiais ceramicos ¢ essencial para avaliar seu
desempenho em dispositivos que operam na faixa de micro-ondas, tais como antenas, filtros e
ressoadores. Entre os parametros criticos que determinam a eficiéncia desses dispositivos
destacam-se a permissividade relativa (¢’;), a tangente de perdas dielétricas (tg d) e o produto
Qxf, diretamente relacionados a capacidade de miniaturizagdo, eficiéncia energética e
estabilidade em frequéncia. Para a determinacdo precisa desses valores, diferentes
metodologias vém sendo propostas e aplicadas na literatura (SEBASTIAN; JANTUNEN, 2008;
REANEY:; ILLY, 2019). Neste trabalho, empregou-se o método de Hakki—Coleman (HAKKI;

COLEMAN, 1960), amplamente reconhecido por sua acurdcia na medicdo de propriedades
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dielétricas em cerdmicas compactadas na forma de cilindros, permitindo a obtencdo confiavel

de ¢’r, tg & e Qxf em condigdes controladas.
4.4.1 Método de Hakki-Coleman

O método de Hakki—Coleman ¢ amplamente empregado para a caracterizagdo dielétrica
de materiais ceramicos na faixa de micro-ondas (HAKKI; COLEMAN, 1960; SEBASTIAN;
JANTUNEN, 2008). Nesse arranjo, um ressoador ceramico cilindrico ¢ posicionado entre duas
placas metalicas, configurando uma cavidade coaxial na qual se excita 0 modo TEos.

A frequéncia ressonante (fo), obtida por meio de um analisador vetorial de redes (VNA)
a partir dos parametros de espalhamento (Si1 ou Sz1), permite determinar a permissividade

relativa (&) do material conforme a Equagao (13):

¢ 2 (13)
Zhfo

& = (

em que:
e c ¢ avelocidade da luz no vacuo (3 x 10% m/s);
e h ¢ aaltura do disco ceramico (m)

o fj ¢ a frequéncia ressonante do modo TEyis.

O fator de qualidade (Q) ¢ obtido pela razdo entre a frequéncia central (fo) e a largura
de banda do pico de ressonancia (Af), sendo frequentemente expresso como o produto Qxf,

conforme a Equacao (14):

(14)
Qxf = g—; Jo

Essa técnica apresenta elevada precisdo na determinagdo de & e Qxf, sendo uma
referéncia classica para o estudo de ceramicas dielétricas avangadas. Trabalhos como os de
Nascimento (2019), Nogueira (2024) e Duan et al. (2024) destacam sua aplicagdo em materiais

como LaNbQO4, CaTiOs, Ba(Zni13Nb23)0O3, molibdatos e titanatos, permitindo correlacionar
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composicao, microestrutura e processamento com o desempenho em dispositivos de micro-

ondas, tais como antenas, filtros e guias de onda.
4.4.2 Coeficiente de temperatura da frequéncia de ressondncia (ty)

O coeficiente de temperatura da frequéncia de ressonancia (tr) € um parametro essencial
para avaliar a estabilidade térmica de materiais dielétricos em micro-ondas. Diferente da
permissividade relativa (¢’;) e do fator de qualidade (Q X f), obtidos pelo método de Hakki—
Coleman, o tr ¢ calculado a partir da variacdo da frequéncia ressonante (fo) em diferentes
temperaturas controladas, conforme a Equagdo (15).

Matematicamente, o T pode ser expresso como:

i [ ppm/°C] "

Tf = —*
P fo AT

em que:

o {5 ¢ a frequéncia ressonante em temperatura de referéncia;

e Af ¢ avariagdo da frequéncia em relagdo a fo;

e AT ¢ a variagdo de temperatura.

Os valores de trproximos de zero (entre —10 e +10 ppm/°C) sdo desejaveis, pois indicam
estabilidade térmica adequada do dispositivo (SEBASTIAN; JANTUNEN, 2008; REANEY;
ILLY, 2019). A determinacdo de 1t complementa as medicdes de &’r ¢ Q x f, fornecendo uma
avaliacdo abrangente do desempenho dielétrico dos materiais em condic¢des reais de operagao

(DUAN et al., 2024).
4.4.3 Correlagdo entre Estrutura e Propriedades Dielétricas

A correlagdo entre estrutura cristalina e microestrutura ¢ determinante para as
propriedades dielétricas de materiais ceramicos em micro-ondas. Alteragdes na rede cristalina
— como distor¢des locais, formagao de fases secundarias ou presenca de dopantes — afetam
diretamente a permissividade relativa (g’;), a tangente de perdas dielétricas (tg d), o produto do

fator de qualidade pela frequéncia (Q x f) e o coeficiente de temperatura da frequéncia de
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ressonancia (tr). O refinamento de Rietveld aplicado a dados de difracdo de raios X permite
identificar essas variagdes estruturais, que se refletem na polarizagdo local e,
consequentemente, na resposta dielétrica. A adicdao de 6xidos de baixo ponto de fusdo, como o
Bi203, favorece a densificagdo e reduz a porosidade, melhorando o Q x f; entretanto,

concentragdes excessivas podem gerar fases indesejadas e aumentar as perdas dielétricas.

Figura 3 — Relagdo esquematica entre estrutura cristalina, microestrutura e propriedades
dielétricas em materiais ceramicos.

Estrutura cristalina Microestrutura Propriedades Dielétricas
e e e ol T 1000, == ==
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“"'do' = 1.0
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‘a.‘:!“—‘ 0.0
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Ressonante tipical

Tamanho de gréo Porosidade

Fonte: Elaborado pelo autor.

A Figura 3 apresenta um diagrama esquematico que ilustra a correlacdo entre estrutura
cristalina, microestrutura ¢ propriedades dielétricas em materiais cerdmicos. A esquerda,
observa-se a cé€lula unitaria representando a estrutura cristalina, destacando o papel dos tipos
de ligacdo, distor¢cdes de rede ou presencga de aditivos. No centro, o bloco da microestrutura
evidencia o tamanho médio de grio e a porosidade residual, caracteristicas diretamente
relacionadas ao processo de sinterizagdo. A direita, sdo mostrados os efeitos desses fatores
sobre as propriedades funcionais, como a permissividade relativa (¢’;), a tangente de perdas
dielétricas (tg 8), o produto fator de qualidade x frequéncia (Q x f) e o coeficiente térmico da
frequéncia de ressonancia (tr). O fluxo entre os blocos destaca como alteracdes estruturais e
microestruturais se refletem no desempenho dielétrico final.

Na escala microestrutural, fatores como densificacdo, uniformidade de fases e
distribuicdo da porosidade influenciam diretamente a dissipacdo de energia e a estabilidade
térmica dos materiais. Ceramicas densas, com graos bem sinterizados e baixa porosidade
residual, tendem a apresentar valores mais elevados de Q x f e menores perdas dielétricas,
conforme relatado por Nascimento (2019) e Sebastian (2008).

Assim, o desenvolvimento de materiais ceramicos para aplicacdes em ressoadores

dielétricos requer a integracdo entre caracterizagdo estrutural e caracterizagdo funcional, de
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modo a otimizar a composi¢do e o processo de sinterizacdo segundo os requisitos de
desempenho em micro-ondas. Nos capitulos seguintes, os resultados obtidos com amostras de

LaNbOy adicionadas com Bi2O3 serdo analisados a luz dessas correlagdes.

4.5 Ceramicas para Aplicacdes em Micro-ondas e Antenas DRA

O uso de ceramicas dielétricas em dispositivos de micro-ondas, especialmente em
antenas ressoadoras dielétricas (DRAs), vem se consolidando como uma alternativa promissora
aos materiais metalicos tradicionais. As DRAs oferecem vantagens como miniaturizagdo,
baixas perdas dielétricas, alta eficiéncia de radiagdo e possibilidade de integragdo com
substratos em dispositivos compactos de alta frequéncia (DUAN et al., 2024; SEBASTIAN,
2008).

Para que um material ceramico seja adequado como elemento ativo de uma antena
ressoadora dielétrica, ele deve apresentar um conjunto equilibrado de propriedades dielétricas,
combinando alta permissividade relativa (¢’;), baixa tangente de perdas (tg 6), elevado fator de
qualidade (Q x f) e coeficiente térmico da frequéncia (tr) préximo de zero. Essas caracteristicas
permitem reduzir o tamanho fisico da antena, minimizar as perdas por dissipacdo de energia,
garantir alta eficiéncia de ressonancia e manter estabilidade da frequéncia de operagdo sob
variacOes térmicas.

Entre os materiais mais estudados, destacam-se o LaNbO4 (LNO), CaMo0Os (CMO),
YNbO4 (YNO) e outros ortoniobatos e molibdatos, que apresentam combinacao favoravel de
propriedades dielétricas e estabilidade estrutural. Estudos recentes apontam que a adi¢ao de
oxidos como Bi203, PrsO11 ou TiO2 pode melhorar significativamente a densificacdo, reduzindo
a temperatura de sinterizagdo e otimizando €’y ¢ Q x f (ABREU et al., 2023; ABREU et al.,
2021).

Além disso, ha uma correlagdo direta entre o valor de &; e o grau de miniaturizagao da
antena: materiais com €’r > 20 permitem obter volumes menores para uma mesma frequéncia
de operacao, sem comprometer a eficiéncia (ABREU et al., 2023; SEBASTIAN; SILVA;
SOMBRA, 2017).

Dessa forma, a escolha do material dielétrico deve considerar ndo apenas os parametros
elétricos, mas também fatores como processabilidade, estabilidade térmica e compatibilidade
com a arquitetura do dispositivo, garantindo desempenho otimizado e reprodutivel em

aplicagdes de micro-ondas.
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4.6 Parametros de Desempenho em Antenas Ressoadoras Dielétricas (DRAs)

As antenas ressoadoras dielétricas (DRAs) tém sido amplamente estudadas como
alternativas promissoras para aplicagdes em micro-ondas e frequéncias milimétricas devido a
sua alta eficiéncia, tamanho reduzido e flexibilidade de projeto. O desempenho de uma DRA
depende tanto das propriedades dielétricas do material quanto da geometria do ressoador e das
condicdes de excitacdo (SEBASTIAN; JANTARPEDI, 2008; ABREU, 2023).

Entre os principais parametros de desempenho avaliados em DRAs, destacam-se:
Diretividade (D), Ganho (G), Eficiéncia de radiacdo (1), Frequéncia de ressonancia (fo),

Largura de banda (BW).
4.6.1 Diretividade (D)

A diretividade D de uma antena ¢ uma medida de quio eficientemente a energia
irradiada ¢ concentrada em uma dire¢do especifica, em comparagdo com uma fonte isotropica
que irradia uniformemente em todas as diregdes. Trata-se de um parametro fundamental para
aplicagdes em que a concentragdo do feixe em uma area limitada do espago ¢ desejavel, como
em sistemas de radar, comunicag¢do ponto-a-ponto e sensores direcionais.

Matematicamente, a diretividade ¢ definida por:

AT Upay (16)

P rad

onde:

e U,ax € a densidade de poténcia irradiada na dire¢do de méaxima radiagdo (W/sr),

e P,,4 € apoténcia total irradiada pela antena (W),

e 4m corresponde a area solida total de uma esfera (em esterradianos).

A Equagdo (16) mostra que quanto maior a energia concentrada em uma dire¢do (maior
Unax ), maior serd o valor de D, para uma mesma poténcia irradiada total.

Em antenas ressoadoras dielétricas (DRAs), a diretividade pode ser ajustada por meio

da geometria do ressoador, da Permissividade Relativa do material ¢ do modo de excitacao.
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Valores mais altos de er tendem a confinar o campo mais fortemente, resultando em feixes mais

estreitos e, portanto, em maior diretividade (SEBASTIAN; JANTARPEDI, 2008).
4.6.2 Ganho (G)

O ganho G de uma antena representa uma medida composta que leva em consideracao
ndo apenas a concentragao de energia na direcdo desejada (diretividade), mas também a
eficiéncia com que a antena converte a poténcia fornecida em radiagdo. Em outras palavras, o
ganho incorpora os efeitos das perdas internas da antena, sejam elas dielétricas, condutivas ou
por acoplamento inadequado.

A relacao entre ganho, diretividade D e eficiéncia de radiagao ) € expressa pela Equacao

(17):
G=n-D a7

onde:
e G ¢ o ganho adimensional ou em dBi (decibéis em relacdo a uma fonte isotropica),
e 1 ¢ a eficiéncia de radiagdo (0 <n < 1),

e D ¢ adiretividade da antena.

Materiais com baixa tangente de perdas dielétricas (tg d) favorecem altos valores de
eficiéncia (n) e, consequentemente, ganhos mais elevados. No contexto das antenas ressoadoras
dielétricas (DRAs), o uso de cerAmicas com tg & < 10~ possibilita ganhos competitivos mesmo
em geometrias reduzidas (SEBASTIAN, 2008; DUAN et al., 2024). Entre os resultados obtidos
neste trabalho com LaNbOy4 adicionado com Bi,03, destacam-se ganhos na faixa de 4,88 a 5,57
dBi e eficiéncia superior a 95%, confirmando a viabilidade do material para aplicagdes em

micro-ondas.

4.6.3 Eficiéncia de radiagdo (n)

A eficiéncia de radiagdo (1) ¢ definida como a razdo entre a poténcia efetivamente

irradiada por uma antena e a poténcia total fornecida a ela, conforme a Equagao (18):
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Pirradiada (18)

PTotal

Essa grandeza, expressa em percentual, estd diretamente associada as perdas internas do
sistema, como perdas 6hmicas e dielétricas.

Em antenas ressoadoras dielétricas (DRAs), a eficiéncia tende a ser elevada quando o
material ceramico apresenta baixa tangente de perdas dielétricas (tg 6) e microestrutura densa,
livre de porosidade excessiva ou defeitos que prejudiquem a propagacdo das ondas
eletromagnéticas.

Segundo Sebastian (2008), o uso de materiais com tg § < 107 é recomendada em
aplicacdes de alta frequéncia, garantindo eficiéncia superior a 90%, com estabilidade térmica e
fidelidade espectral adequadas.

Além das propriedades do material, fatores geométricos — como a forma da antena, as
dimensdes relativas ao comprimento de onda e o método de alimentagdo (por exemplo, sondas
coaxiais ou fendas) — também influenciam diretamente a eficiéncia global do sistema (DUAN

et al., 2024).
4.6.4 Frequéncia de ressondncia (f )

A frequéncia de ressonancia f, de uma antena ressoadora dielétrica (DRA) esta
diretamente relacionada as propriedades eletromagnéticas do material e as dimensdes fisicas do
ressoador.

Nos ressoadores dielétricos cilindricos, o valor de f; depende do modo de excitacdo
(TE, TM ou hibrido), da Permissividade Relativa (¢’r) e das dimensdes geométricas da
ceramica, como raio (r) e altura (h).

Uma forma aproximada de expressar a frequéncia de ressonancia para o modo

fundamental de um ressoador dielétrico cilindrico ¢ dada pela Equacao (19):

__° d 19)
fo_zn_\/'g (mOO)

onde:

e fo ¢ afrequéncia de ressonancia (Hz);
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 c¢éavelocidade da luz no vacuo (= 3 x 108 m/s);

e 1 ¢ o raio efetivo do ressoador (m);

e & ¢ a Permissividade Relativa do material;

e Funodo) € um fator adimensional que depende do tipo de excitagdo e da geometria do

campo.

A Equacido (19) demonstra que, para um determinado modo de operagdo, o aumento da
permissividade relativa & permite reduzir o tamanho fisico da antena sem alterar a frequéncia
de operagdo — propriedade amplamente explorada na miniaturizacao de dispositivos de micro-
ondas (SEBASTIAN, 2008; NOGUEIRA, 2024).

Além disso, o controle dos modos excitados (como TEo15 ou HEM115) permite ajustar o
padrao de radiacdo conforme a aplicacdo desejada, otimizando diretividade, polarizagdo e
eficiéncia de acoplamento (ABREU, 2023).

A Figura 4 apresenta a geometria esquematica de uma antena DRA cilindrica, onde o
elemento ressoador dielétrico € excitado por meio de um probe coaxial inserido através do plano
de terra metalico. Esse tipo de acoplamento ¢ comumente utilizado para excitar modos
ressonantes internos com elevada eficiéncia, especialmente em frequéncias de micro-ondas. A
distribuicao do campo irradiado, a largura de banda e a frequéncia de operagdo sao diretamente
influenciadas pela Permissividade Relativa do material, pelas dimensdes fisicas do ressoador e

pela posi¢ao da sonda de excitagao.

Figura 4 — Geometria esquematica de uma antena ressoadora dielétrica (DRA) cilindrica
montada sobre plano de terra metalico, com excitagdo por probe coaxial.

Ae
[

A

h - Ground plane
Er

M

Ground plane

Fonte: Elaborado pelo autor com base em SEBASTIAN; JANTARPEDI
(2008) e ABREU (2023).
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4.6.5 Largura de banda (BW)

A largura de banda (BW — Bandwidth) ¢ definida como a faixa de frequéncias em que
uma antena mantém desempenho satisfatorio segundo critérios especificos, como coeficiente
de reflexdo, ganho e eficiéncia de radiagdo. Comumente, considera-se como largura de banda
util a faixa em que o coeficiente de reflexao (|S11]) permanece inferior a —10 dB, indicando boa
adaptacdo da impedancia entre a antena e a linha de transmissao (BALANIS, 2016; POZAR,
2012).

A largura de banda est4 diretamente associada ao fator de qualidade (Q) do ressoador
dielétrico. Antenas baseadas em ressoadores de alto Q apresentam, geralmente, largura de
banda mais estreita, enquanto ressoadores com perdas dielétricas ligeiramente maiores ou com
acoplamentos otimizados podem ampliar a faixa de operacao (KAO et al., 2020). Além disso,
a permissividade relativa (&;) do material influencia significativamente a largura de banda:
materiais com ¢ elevada tendem a confinar mais o campo eletromagnético, resultando em
menor BW (SETOUH et al., 2014).

Como exemplo, composi¢des ceramicas baseadas em LaNbO4 adicionado com o6xidos
modificadores, como o Bi,O3, tém sido estudadas visando o ajuste das propriedades dielétricas,
promovendo controle sobre o Q e a largura de banda em aplicacdes na faixa de micro-ondas
(ZHANG et al., 2019). A introdugdo de aditivos pode alterar a microestrutura e aumentar a
densificacdo ceramica, afetando assim o desempenho da antena em termos de resposta
espectral. A Figura 5 ilustra, de forma genérica, a defini¢do de largura de banda (BW) a partir
do coeficiente de reflexdo |Sii|, frequentemente utilizada na caracterizagdo de antenas

ressoadoras dielétricas.

Figura 5 — Exemplo ilustrativo de coeficiente de reflexao (|Si1]) indicando a
largura de banda (BW) de uma antena, definida entre os pontos em que |S11| —10dB.
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Fonte: Elaborado pelo autor.
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4.7 Aplicacdes Recentes e Perspectivas em Antenas e Ceramicas Dielétricas

O avanco no desenvolvimento de materiais ceramicos para aplicagdes em micro-ondas
tem sido impulsionado pela crescente demanda por sistemas de comunicacdo de alta frequéncia,
antenas compactas e dispositivos eficientes em diversas areas tecnologicas. Os ressoadores
dielétricos e as antenas DRA vém ganhando destaque como elementos centrais em aplica¢des
que exigem alta eficiéncia, estabilidade térmica e miniaturizacao, atendendo aos requisitos de
tecnologias emergentes como 5G, IoT, veiculos autdnomos e radares compactos (DUAN et al.,

2024; ZHANG et al., 2022).

Figura 6 — Aplica¢des emergentes de ceramicas dielétricas.

Aplicag6es emergentes de ceramicas

dielétricas dopadas
((K))

Comunicacdo Antenas para Dispositivos Bioaplicagtes
5Ge6BG sensores apticos / com dopantes
embarcados sensores térmicos luminescentes
2020 2021 2023 2025
Comunicagaao 2021 2023 2025
5Ge6G

Fonte: Elaborado pelo autor com base em Duan et al. (2024), Nogueira
(2024) e Fei et al. (2021).

A Figura 6 resume graficamente os principais campos de aplicagdo para ceramicas
dopadas utilizadas como substratos ou elementos ativos em antenas e sensores modernos. A
versatilidade desses materiais permite que sejam empregados em diferentes faixas espectrais e
ambientes operacionais, com requisitos variados de miniaturizagdo, eficiéncia térmica e
estabilidade eletromagnética.

As ceramicas a base de ortoniobatos € molibdatos, como o LaNbO4 ¢ 0 CaMo0O,
apresentam propriedades dielétricas que atendem aos critérios exigidos para a fabricacdo de
antenas compactas com baixo perfil e elevada estabilidade. Trabalhos recentes tém explorado
estratégias de adicdo com 6xidos como Bi2O3, Pr¢O11 e TiO2, promovendo melhorias tanto na
resposta dielétrica quanto no processamento ceramico, com reducdo das temperaturas de

sinterizagdo e controle da microestrutura (NOGUEIRA, 2024; SWAMI et al., 2025).
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Paralelamente, o desenvolvimento de ferramentas de simulacdo numérica, como o
HFSS (High Frequency Structure Simulator) e o CST Studio Suite, tem permitido uma
integracdo mais estreita entre a caracterizagdo experimental e o projeto eletromagnético dos
dispositivos. Tais softwares viabilizam o ajuste fino das geometrias das antenas DRA,
considerando as propriedades especificas dos materiais, a geometria do ressoador, o
acoplamento de excitagdo e o comportamento do campo irradiado (ABREU, 2023).

A Tabela 2 apresenta um resumo de trabalhos recentes da literatura que empregam
ceramicas adicionadas em antenas e sensores dielétricos. Sdo destacados os materiais utilizados,
faixas de frequéncia operacionais, aplicagdes praticas e as metodologias envolvidas,

evidenciando a diversidade de abordagens e o amadurecimento da area.

Tabela 2 — Aplicacdes recentes de ceramicas em antenas e sensores de alta frequéncia.

Referéncia Material Aplicacio Faixa de Técnica
Ceramico Frequéncia

CARMO et al. YNbO4— Antena DRA (S 3,80-5,00 GHz Hakki—Coleman,

(2021) CaYTiNbO7 e C-band) HFSS

ZANG et al. CaMoOq4 Ceramica 3-10 GHz DRX,

(2024) dielétrica para propriedades
aplicagdes em dielétricas
micro-ondas

ALVES et al. LaNbO4 + Bi2O3  Antena 4,78 GHz Medigao

(2024) ressoadora (Hakki—
dielétrica (DRA) Coleman)
em micro-ondas

SWAMI et al. La,TiO7 + Ceramica 10>-10° Hz DRX, MEV,

(2025) Bi1,0s funcional para espectroscopia
sensores ¢ dielétrica e de
dispositivos impedancia
ferroelétricos

Fonte: Elaborado pelo autor com base em literatura recente (2021-2025).

Observa-se que materiais como YNbO4, CaMoO4 e LaNbO4 vém sendo amplamente
investigados em distintas faixas espectrais, desde a regido optica até¢ o dominio de micro-ondas,
abrangendo aplicagdes em sensores, dispositivos fotonicos e sistemas de comunicagdo sem fio.
O uso combinado de ferramentas experimentais € computacionais — como DRX, HFSS, MEV
e espectroscopias dielétricas — evidencia a integracdo entre caracterizagdo estrutural e
modelagem eletromagnética, reforcando a importancia do controle microestrutural e do uso de
aditivos para o ajuste fino das propriedades dielétricas (CARMO et al., 2021; ZANG et al.,
2024; ALVES et al., 2024; SWAMI et al., 2025).
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Além das aplicagdes em comunicagdes de micro-ondas, cerdmicas baseadas em
ortoniobatos tém sido exploradas em contextos diversos, incluindo sensores de hidrogénio e
temperatura, células solares e materiais ferroelétricos funcionais, ampliando de forma
significativa o campo de utilizagdo desses compostos (MATHER; FISHER; ISLAM, 2010).

Em perspectiva, o avango em engenharia microestrutural, rotas de processamento
otimizadas e dopagens multiplas tende a viabilizar o desenvolvimento de materiais ceramicos
estaveis em frequéncias milimétricas, com potencial aplicagao em antenas embarcadas, satélites
e sistemas de radar de alta resolugdo. Nesse contexto, o compoésito LaNbO4 + Bi2O3 — foco
deste trabalho — destaca-se pelo equilibrio entre permissividade moderada, baixas perdas
dielétricas e estabilidade térmica, aliado a sua viabilidade de processamento em temperaturas
reduzidas, o que o torna promissor para dispositivos de micro-ondas de alto desempenho.

Por fim, esta fundamentacgao tedrica apresentou os principais conceitos relacionados aos
materiais ceramicos aplicados em dispositivos de micro-ondas, estabelecendo o arcabougo
necessario a discussdo dos resultados experimentais, os quais serdo analisados no capitulo

seguinte.
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5 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Este capitulo descreve os procedimentos experimentais adotados para a sintese,
caracterizagdo estrutural e dielétrica, bem como o estudo de simulacdo numérica dos
compositos cerdmicos de ortoniobato de lantanio (LaNbOj4) adicionado com 6xido de bismuto

(B1203).
5.1 Preparacio da matriz ceramica LaNbQO4 (LNO)

Inicialmente, realizou a sintese do composto ceramico LaNbO4 (LNO) através do

método reacional do estado solido de acordo com a seguinte Equacao (20):

La203(s) + Nb20s(s) = 2 LaNbO4 s) (20)

O composto cerdmico foi sintetizado por meio do processo de reacdo em estado sélido,
utilizando reagentes previamente secos e pesados em proporcdes estequiométricas. As pesagens
foram realizadas em balancga analitica de alta precisdao, modelo Bioprecisa FA2104N ilustrada

na Figura 7.

Figura 7 — Balanga analitica BioErecisa modelo FA2104N.

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratorio de
Telecomunicagdes e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).
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Os reagentes o0xido de lantanio (LaxO3 — Vetec: 99,99% de pureza) e 6xido de nidbio
(Nb2Os — Aldrich: 99,9% de pureza) foram pesados em quantidades estequiométricas, sem
tratamento térmico prévio (Figura 8). Em seguida, a mistura foi acondicionada em um
recipiente de poliacetal, em quantidade suficiente para preparar 10 g da composi¢cdo nominal
correspondente ao LaNbO4 (LNO). Nesse recipiente também foram adicionados 97,8 g de
esferas de 6xido de zirconio (ZrO2), indicado na Figura 9, para realizar a moagem dos reagentes.
As quantidades utilizadas de cada reagente, conforme a composi¢cao nominal desejada, estao

apresentadas na Tabela 3 a seguir.

Tabela 3 — Proporgdes estequiométricas e massas utilizadas de reagentes
para a sintese do composto LaNbO4 por reacdo em estado solido.

Fase Massa Molar Massa (g)
La>0s 325,8092 5,5071
Nb20s 265,80976 4,4929

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 8 — Frascos contendo 6xido de lantdnio (La;O3 — Vetec:
99,99% de pureza) e 6xido de niobio (Nb2Os — Aldrich: 99,9% de
pureza) utilizados na sintese da ceramica fase LaNbOa.
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Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratorio do Laboratdrio de
Telecomunicagdes ¢ Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).
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Figura 9 — Esferas de 6xido de zirconio (ZrO,) utilizadas como meio moedor no processo de
homogeneizag¢ao e moagem dos pos ceramicos (a esquerda) e recipiente de poliacetal utilizado
no processo de moagem dos reagentes ceramicos (a direita).

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratorio de Telecomuniéag()es e Ciéncia e
Engenharia de Materiais (LOCEM).

O processo de moagem foi realizado em moinho planetario Fritsch, modelo Pulverisette
5, a Figura 10 mostra foto do moinho planetario usado na moagem. O processo de moagem foi
realizado utilizando uma rotacdo de 360 rpm por um periodo de 4 horas. A etapa de moagem
tem como objetivo homogeneizar e reduzir o tamanho do grao, causando o aumento da area
superficial e diminuicdo da energia de ativacdo necessaria para a reagao entre os reagentes.
gem aberta.

Figura 10 — Moinho planetario Fritsch Pulverisette 5, com a cdmara de moa

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratéorio do Laboratério de
Telecomunicagdes e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).
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Ap0s a etapa de moagem dos 0xidos, o material foi peneirado para a separagdo das
esferas de 6xido de zirconio (ZrOz). O p6 precursor, correspondente a composi¢ao nominal do
LaNbOs, foi entdo transferido para um cadinho de alumina e submetido ao processo de
calcinagdo a 1100 °C por 4 horas, com taxa de aquecimento de 5 °C/min, em forno resistivo da
marca JUNG (Figura 11), utilizado para a etapa de sinterizagdo das amostras ceramicas. O
equipamento atinge temperaturas de até 1300 °C. Nessa etapa, ocorre a reagdo em estado sélido

entre o La;03 e 0 Nb2Os, promovendo a formagado da fase ceramica LaNbOs

Figura 11 — Forno resistivo da marca Jung.

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratério de telecomunicagdes e Ciéncia e
Engenharia de Materiais (LOCEM).
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5.2 Adicéo de Oxido de Bismuto (Bi203)

ApOs a obtencao da fase ceramica LNO (LaNbQOy), procedeu-se a adicdo em massa de
oxido de bismuto (Bi2O3 — Vetec: 99,9% de pureza) para a obtencao dos compositos LaNbOy -
Bi203 em diferentes concentragdes: 2%, 4%, 6%, 8% e 10% m/m. O reagente Bi,0s utilizado
neste trabalho ¢ mostrado Figura 12, apresenta pureza de 99,9% e granulometria média de
10 um, sendo adequado para sintese por reagdao em estado sélido.

Para cada composi¢ao, foram pesados 10 g da mistura LNO + Bi,03 correspondentes a

cada composito preparado. A nomenclatura atribuida para cada amostra ¢ apresentada na Tabela
4.

Figura 12 — Frasco de 6xido de bismuto (Bi-0s) da marca Aldrich.

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratdrio de Telecomunicagdes
e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

Tabela 4 — Relagao entre a massa dos reagentes LaNbO4 e Bi,03 utilizada
na formulagdo das amostras com adicdo, com respectivas nomenclaturas

atribuidas.
Peca LaNbOq (g) Bix0s (g) Nomenclatura
LNO 10 0 LNO
LNO+Bi 2% 9,8 0,2 LNOB2
LNO+Bi 4% 9,6 0,4 LNOB4
LNO+BIi 6% 9,4 0,6 LNOB6
LNO+Bi 8% 9,2 0,8 LNOBS
LNO+Bi 10% 9,0 1,0 LNOBI10

Fonte: Elaborado pelo autor.
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A homogeneiza¢do dos compositos foi conduzida por meio de maceracdo manual,
utilizando almofariz e pistilo de porcelana (Figura 13). Essa etapa foi realizada individualmente
para cada composi¢ao, com tempo controlado de cinco minutos para cada amostra, de forma a

assegurar a uniformidade da mistura das fases LaNbO4 e Bi,03

Figura 13 — Etapa de homogeneizagao das fases LaNbO4 e Bi2O3 usando
almofariz e pistilo de porcelana.

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratorio de
telecomunicagdes e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

5.3 Obtenc¢ao dos cilindros ceramicos

Os materiais previamente homogeneizados foram pesados em porcdes especificas,
determinadas a partir das proporcdes estequiométricas de LaNbO4 e BirO3. As composi¢des
foram preparadas com teores de 2%, 4%, 6%, 8% e 10% em massa de Bi,O3 em relagdo a matriz
LaNbOs, garantindo a uniformidade e a reprodutibilidade das amostras. Cada compdsito foi
inserido no molde metalico cilindrico (Figura 14) e submetido a prensagem uniaxial em prensa
hidraulica da marca Apiguana (Figura 14), sob pressdo de 30 MPa por um periodo de cinco
minutos. Esse processo possibilitou a conformacdo de pegas cerdmicas com geometrias

cilindricas e em formato de pastilha que foram submetidas a etapa de sinterizacao.
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Figura 14 — Molde metalico cilindrico utilizado para prensagem uniaxial das amostras
ceramicas em pastilhas (esquerda). Prensa hidraulica da marca Apiguana utilizada na
conformacao uniaxial das pastilhas cerdmicas (direita). _

AIFIGUA.‘.’
L

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratorio do Laboratério de telecomunicagdes e
Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

Apoés a etapa de prensagem, as amostras foram submetidas a sinterizacdo em forno
resistivo da marca JUNG (Figura 11). O tratamento térmico das amostras de LaNbO4 puro foi
conduzido a 1200 °C por 4 horas, enquanto que, para os compositos contendo Bi2O3, a
temperatura foi reduzida para 1100 °C por 2 horas, ambos com taxa de aquecimento controlada
de 5 °C/min. Essa diferenga decorre do fato de que o Bi2O3, com baixo ponto de fusdo (~825
°C), atua como agente de sinterizagdo por fase liquida, favorecendo a difusdo idnica e a
densificagdo em menores temperaturas e tempos de tratamento. J4 o LaNbO4 puro exige
temperaturas mais elevadas e maior tempo de patamar para promover a ligacdo entre graos e
atingir densifica¢do adequada.

Apos o ciclo térmico, as amostras permaneceram no interior do forno até o completo
resfriamento a temperatura ambiente, a fim de evitar choques térmicos que pudessem
comprometer sua integridade. A Figura 15 apresenta as amostras de LNO conformadas no

formato cilindrico logo apos a prensagem uniaxial e retirada do molde metalico.
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Figura 15 — Peca ceramica de LNO prensada em formato cilindrico,
correspondente ao elemento ressoador da antena dielétrica, recém-
retirada do molde metalico ap6s conformacdo uniaxial.

f Yy -

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no
laboratorio do Laboratério de telecomunicagdes e
Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

A literatura reporta que a sinterizacdo do LaNbOy puro ¢ geralmente realizada usando
temperaturas superiores a 1250 °C (WU et al., 2009; GUO et al., 2017). No presente trabalho,
a amostra de LaNbOs puro foi sinterizada a 1200 °C por 4 horas, valor ligeiramente inferior ao
usualmente empregado, mas suficiente para a obtengdo de pecas densas. Nos compdsitos
contendo Bi20O3, a presenca do aditivo possibilitou reduzir a temperatura de sinterizacdo para
1100 °C e o tempo de patamar para 2 horas, mantendo a densificacdo adequada. Durante o
processo térmico, o BioO3 forma uma fase liquida transiente, que facilita a difusdo entre
particulas e promove a densificagdo em temperaturas mais baixas.

Para efeito de comparacdo, os resultados das amostras adicionadas de BixO3 foram
confrontados com os obtidos para o LaNbOj4 puro sinterizado a 1200 °C, utilizando o mesmo
protocolo experimental. Nessa condi¢do, obteve-se uma peca com densificagdo e estabilidade
microestrutural, conforme confirmado pela analise estrutural por DRX (Figura 20 e Figura 21;
Tabela 5). Essas analises confirmaram a formacdo da fase monoclinica caracteristica do
LaNbOy4, sem a presenca de fases secundarias.

A Figura 16 ilustra as amostras cilindricas apds a sinterizagdo, as pecas foram
posicionadas sobre placa refrataria, nas quais se observa superficie uniforme e integridade fisica

adequada, caracteristicas compativeis com o uso em ressoadores dielétricos.
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Figura 16 — Amostras ceramicas cilindricas (antenas dielétricas) apds o processo de
sinterizagao.

|

Fonte: .Fotograﬁa do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratorio de
telecomunicagdes e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

5.4 Difracao de Raio-X

A caracterizacdo estrutural das amostras ceramicas foi realizada por meio de difracao
de raios X (DRX), utilizando-se material sinterizado previamente fragmentado e moido até a
forma de p6, de modo a garantir maior homogeneidade e minimizar efeitos de orientagdo
preferencial durante a andlise. As andlises foram conduzidas no Laboratério de Raios-X do
Departamento de Fisica da Universidade Federal do Ceara (UFC), empregando-se um
difratdometro Rigaku D/max-B da Panalytical, com radiagdo Cu-Ka (A = 1,540598 A), operando
a 40 kV e 40 mA na geometria Bragg—Brentano.

As medidas foram obtidas em temperatura ambiente (~26 °C), na faixa angular 20 de
20°a 70°, com passo de 0,013° e velocidade de varredura de 0,5°/min. A identificagao das fases
cristalinas foi realizada por meio de comparacdo com padrdes do banco de dados ICSD
(Inorganic Crystal Structure Database). Para andlise quantitativa e refinamento estrutural,
utilizou-se o método de Rietveld com o software DBWS Tools 2.3, com o objetivo de confirmar
a obten¢do da fase desejada (LaNbOs), determinar os parametros de rede (a, b, ¢, volume) e

verificar a presenca de eventuais fases secundarias.
5.5 Medidas Dielétricas em Micro-ondas

As propriedades dielétricas das amostras ceramicas, como a permissividade relativa (&)
e a tangente de perdas dielétricas (tg o), foram determinadas por meio da técnica de Hakki—
Coleman modificada, em temperatura ambiente (~26 °C). As medi¢cdes foram realizadas

utilizando analisadores de rede vetorial da marca Agilent (modelo PNA N5230A), acoplados a
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um suporte de cavidade ressonante para excitacdo do modo TE¢i1. As amostras, conformadas
em formato cilindrico apds a etapa de sinterizagdao, também foram submetidas a medidas de
monopolo para obtencdo do coeficiente de reflexdo (Si11) e das impedancias real (Z') e
imaginaria (Z"), permitindo uma caracterizagdo completa do comportamento eletromagnético
das amostras na faixa de micro-ondas. A frequéncia de ressonancia (fo) foi determinada a partir
do minimo do parametro Si1, correspondente a maxima transferéncia de energia entre a amostra
e o campo eletromagnético.

A Figura 17 apresenta o esquema tipico de uma antena ressoadora dielétrica (DRA)
cilindrica excitada por monopolo metédlico, montada sobre plano condutor. O ressoador
ceramico possui dimensdes geométricas bem definidas (raio a e altura /). As vistas laterais
mostram o detalhe do gap de ar (e) entre a base do cilindro ceramico e o plano de terra, o qual
influencia a impedancia de entrada e o acoplamento da antena. A presenga de um pequeno
espacamento de ar (gap) entre a base do ressoador e o plano de terra € crucial para o ajuste da

impedancia de entrada da antena e, consequentemente, para a eficiéncia de radiagdo do sistema.

Figura 17 — Geometria tipica de antena ressoadora dielétrica
cilindrica montada sobre plano condutor (ground plane).
z

Plano de
Terra

- 1 Ver Detalhe

Fonte: Adaptado de Kwon e Lee (2010).

A caracterizagdo dielétrica foi realizada pelo método de Hakki—Coleman, no qual a
frequéncia de ressonancia (fo) € utilizada para o célculo da permissividade relativa (e;) a partir
das dimensdes do ressoador, enquanto o fator de qualidade (Q) do modo excitado permite

determinar a tangente de perdas dielétricas (tg 0). A Figura 18 apresenta o sistema experimental
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empregado nas medigdes, destacando o analisador vetorial de redes Agilent PNA N5230A

acoplado a cavidade ressonante circular, na qual foram posicionadas as amostras cerdmicas.

Figura 18 — Analisador de redes vetorial Agilent PNA N5230A com montagem experimental
para excitacdo do modo TEou:

Fonte: Fotografia do autor (2025), registrada no laboratério do Laboratério de
telecomunicagdes e Ciéncia e Engenharia de Materiais (LOCEM).

5.6 Simulacio Numérica Computacional

Com o objetivo de validar o desempenho das amostras cerdmicas como antenas
ressoadoras dielétricas (DRAs) foi realizada simulagdo numérica utilizando o software HFSS®
(High Frequency Structure Simulator) da Ansys. Este software é amplamente utilizado no
design de antenas, estudo e elaboragdo de elementos complexos de circuitos eletronicos de RF,
incluindo filtros e linhas de transmissdo. A Figura 19 mostra o modelo computacional
tridimensional da DRA cilindrica implementada no software HFSS®, sendo que os pardmetros
geométricos das amostras e as propriedades dielétricas permissividade dielétrica (&), tangente
de perdas (tgd) sdo inseridas inicialmente no software. Apds essa etapa inicial, sdo feitas
alteracdes nos gaps de ar entre a interface do cilindro testado com o plano de terra, bem como
do cilindro com o probe coaxial de excitagdo de forma a aproximar o modelo teorico dos dados
experimentais.

A validagdo dos resultados simulados foi realizada por meio da comparagdo com os
dados experimentais de coeficiente de reflexdo (S11) e impedancia real (Z’) e imaginaria (Z”),
sendo que apo6s validado o modelo tedrico os pardmetros de campo distante: ganho,

diretividade, eficiéncia de radiacdo e diagrama de radiagdo podem ser obtidos.
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Figura 19 — Modelo tridimensional da antena DRA cilindrica implementado no software
HFSS®.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo apresenta e discute os resultados experimentais obtidos a partir das analises
estruturais, microestruturais, dielétricas, bem como de simulacdo numérica realizado para os

compositos LaNbO4 — Bi,0s.

6.1 Difracao de raios-X

O difratograma obtido para a amostra de LNO sintetizada ¢ apresentado na Figura 20,
onde ¢ apresentada a comparagao entre medida da amostra com o banco de dados do ICSD. Ao
se realizar uma andlise qualitativa da figura ¢ possivel verificar que existe uma grande
concordancia entre os picos de difragao da amostra em relagdo ao da microficha do ICSD, nao
sendo observado outros picos de difracdo além daqueles relacionados a fase LaNbO4. Esse

resultado indicaria que a fase ceramica LNO foi obtida sem a formacdo de fases espurias.

Figura 20 — Padrdo de difracdo da amostra de LNO calcinada a 1200°C e da

microficha ICSD 081616.
——LNO
S
Pt ICSD
o
=
E
E
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Fonte: Captura de tela do autor (2025).

O refinamento de Rietveld para a amostra LNO foi empregado para confirmar a
obtengdo da fase ceramica e confirmar a presenga ou ndo de fases espurias (impurezas). Os

parametros de refinamento obtidos para essa amostra sdo demonstrados na Tabela 5.
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Tabela 5 — Parametros de refinamento de Rietveld obtidos para a amostra de LNO
sintetizado.

a  5,5556A b 52011A c 11,5237A
o 90,00 B 86,03° Y 90,00°
RBrage  5,60% Ruwp  9,76% S 1,43%

Fonte: Medidas experimentais do autor.

Para que o refinamento de Rietveld de um material possa ser considerado adequado é
preciso que os valores dos parametros estejam dentro de uma faixa de confiabilidade de acordo
com o parametro analisado. No caso do pardmetro Ry, sdo considerados aceitaveis valores entre
a faixa 10 e 20%; para o fator de qualidade S, os valores devem se encontrar entre 1,0 e 1,5% ,
e para o parametro Rpagg, 0s valores devem ser inferiores a 9% (YOUNG, 1993; PECHARSKY;
ZAVALIJ, 2005).

No caso do refinamento a amostra de LNO, os valores dos parametros se encontraram
nas faixas citadas anteriormente confirmando que o refinamento realizado ¢ confiavel, e que o
LNO ¢ a unica fase ceramica presente na amostra sintetizada nesse trabalho. A Figura 21
apresenta o difratograma refinado demonstrando a diferenga residual entre os valores
experimental e calculado obtido pelo refinamento de Rietveld, onde se observa que em
praticamente todos os picos a diferenca residual é muita pequena, confirmando que o

refinamento do LNO ¢ confiavel.

Figura 21 — Diferenga entre os valores experimental e calculado obtido a partir
do refinamento de Rietveld.
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Fonte: Medidas do autor.
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Ap6s confirmada a obtencao da ceramica LNO como uma fase pura, sem a presenca de
fases secundarias ou espurias, os compositos com BixO3 também foram analisados pela técnica
de difragdo de raios-X. O difratograma comparativo contendo todas as amostras compositos ¢
apresentado na Figura 22 junto com os padroes de difracdo de LaNbO4 (ICSD 081616) e Bi2O3
(ICSD 002376). E possivel observar que os compositos apresentam perfis parecidos aos da
amostra de LNO pura e ICSD 081616, indicando que ndo houve a formacdo de fases
secundarias uma vez que o perfil de difragao do padrao do ICSD 002376 que corresponde ao
Bi,03 € similar ao do LaNbOs.

Ainda com relacdo a Figura 22, ¢ possivel verificar que a partir da amostra LNOB6
observa-se o surgimento de um pico de difragdo em torno de 32,5° que corresponderia ao Bi,03,

confirmando que nao houve reagdo quimica entre as fases LaNbO4 e Bi2Os.

Figura 22 — Difratograma comparativo dos compdsitos LaNbO4 — Bi20s.
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6.2 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) € uma técnica amplamente utilizada na
caracterizagdo de materiais ceramicos, permitindo a observagdo detalhada da topografia e da
microestrutura das amostras com alta resolu¢@o. Por meio do bombardeio da superficie com um
feixe focalizado de elétrons e da deteccao dos elétrons retroespalhados e secundarios, € possivel
obter imagens com contraste de fases, formas de grao, porosidade e evidéncias de sinterizacao.
A andlise microestrutural fornece informagdes valiosas para a correlagdo com propriedades
funcionais, como permissividade dielétrica, perdas por polarizagdo e estabilidade térmica.

A Microscopia foi empregada para analisar a microestrutura superficial das amostras de
LaNbOg4 puro, sinterizadas a 1200 °C, e das amostras de LaNbO4 adicionadas de BixOs,
sinterizadas a 1100 °C. As micrografias foram obtidas com aumento de 3000x%, usando feixe de
20 kV.

A Figura 23 a-f, apresentam as micrografias obtidas por MEV para as diferentes
composi¢des analisadas. De modo geral, todas as amostras apresentaram microestrutura com
contornos de grao bem definidos e apresentaram morfologia predominante dos graos do tipo

equiaxial, levemente irregular.

Figura 23 — Micrografia MEV das amostras LaNbO4 puro e das amostras de LaNbOg4
adicionadas de Bi2Os, (3000x).
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A analise quantitativa do tamanho médio de grio obtida a partir das micrografias
revelou que o LaNbO4 puro apresentou graos na faixa submicrométrica (~ 0,63 um). Com a
adicao de até 6% de Bi,03, foi observada uma leve redugao e estabilizagcdo no tamanho médio
dos graos (~ 0,57 — 0,59 um), indicando que o Bi,O3; atuou como agente de densificagdo,
favorecendo a difusdo interparticular e a consolidagdo da microestrutura sem promover
crescimento expressivo de grao. Esse comportamento confirma que, em teores moderados, o
Bi:0s forma uma fase liquida transiente suficiente para facilitar o rearranjo das particulas, sem
comprometer a uniformidade da microestrutura.

Por outro lado, a partir da adi¢ao de 8% e, sobretudo, 10% mol de Bi>O3, verificou-se
uma tendéncia acentuada de crescimento de grao, atribuida ao excesso de fase liquida gerada
durante a sinterizagao.

Em concentragdes elevadas, a maior quantidade de Bi,O3 reduz a viscosidade da fase
liquida e aumenta a mobilidade intergranular, promovendo coalescéncia acelerada e
crescimento descontinuo de graos. Além disso, a segregacao de BioO3 nas bordas de grao pode
diminuir a energia interfacial local e estimular o crescimento orientado, resultando em uma
microestrutura mais grosseira e heterogénea (DUAN et al., 2024; SWAMI et al., 2025).

Esse aumento do tamanho de grdo, entretanto, ndo implicou melhora adicional na
densificacdo. Apesar de a fase liquida favorecer o adensamento inicial, o crescimento excessivo

reduz o niimero de fronteiras ativas e diminui o fluxo difusivo responsavel pelo fechamento dos
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poros residuais. Como consequéncia, parte desses poros permanece aprisionada nas jungdes de
graos, limitando a densificagdo final nas amostras com maiores teores de Bi2Os.
Dessa forma, verifica-se que o teor 6timo de adigdo se situa entre 4 % e 6 % mol, intervalo no
qual ha equilibrio entre densificagdo eficiente e controle do crescimento de grao.

Resultados semelhantes foram reportados por Wu et al. (2009) e Guo et al. (2017), que
associaram o crescimento controlado de graos e a eliminagdo de porosidade a melhorias no fator
de qualidade (Qxf) e na estabilidade dielétrica de compositos a base de ortoniobatos.

A Figura 24 apresenta o resumo quantitativo do tamanho médio de grado das amostras,
evidenciando a estabilizagdo até 6% de Bi2O;3 e o crescimento acentuado nas composi¢des com
8% e 10%, comportamento diretamente associado ao equilibrio entre o volume de fase liquida

e a eficiéncia de adensamento durante a sinterizagao.

Figura 24 — Tamanho médio de grdo em fun¢do da concentragdo de Bi,O3, obtido a partir da
analise digital das micrografias de MEV.
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Fonte: Elaborado pelo autor (2025).

6.3 Densificacao Relativa das Amostras

Os resultados de densificagdo relativa obtidos para as amostras estdo apresentados na
Tabela 6, que reune as dimensdes geométricas, massas, densidades experimentais, densidades
tedricas calculadas pela regra das fragdes massicas e os valores finais de densificacao relativa

das amostras de LaNbO4 puro e adicionadas com Bi2Os.
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Tabela 6 — Valores de altura, didmetro, massa, volume, densidade experimental, densidade
tedrica e densificacdo relativa das amostras de LaNbO4 puro e adicionadas com Bi>Os.

Amostra Bi2O3 h d(mm) Massa  Volume Pexp Pteo Densificaciao
(m/m %)  (mm) (2 (em®)  (g/em®)  (g/em?) (%)
LNO 0 8,28 14,50 5,32 1,37 3,89 5,90 65,92
LNOB2 2,0 8,86 15,84 6,85 1,75 3,92 5,94 66,01
LNOB4 4,0 8,70 15,74 6,81 1,69 4,03 5,99 67,23
LNOB6 6,0 8,45 15,66 6,83 1,63 4,19 6,03 69,54
LNOB8 8,0 8,81 15,66 7,10 1,70 4,18 6,08 68,81
LNOBI10 10,0 8,91 15,54 7,29 1,69 4,31 6,12 70,43

Fonte: Arquivo experimental do autor (2025)

A variacdo da densificacao relativa em fungao da concentracao de Bi»Os3 pode ser

visualizada na Figura 25.

Figura 25 — Densificagao relativa (%) em fun¢do da concentracdo de Bi20s.
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Como mostrado na Tabela 6 e ilustrado na Figura 25, o LaNbO4 puro apresentou
densificacdo de aproximadamente 66%. Com a adi¢do de Bi»Os, verificou-se um aumento
gradual na densificagao até 6% mol, alcan¢ando cerca de 69,5% em LNOBG6, resultado do efeito
fundente do Bi2O3 sobre o processo de sinterizagdo. Em teores superiores, especialmente em
8% e 10%, os valores tenderam a estabiliza¢do, indicando que o aumento do volume de fase
liquida ndo proporcionou ganhos adicionais de densificacao.

Essa tendéncia evidencia um ponto 6timo de adi¢do em torno de 4—6% mol, no qual a
mobilidade atomica promovida pela fase liquida favorece a difusdo sem provocar crescimento
excessivo de grao ou aprisionamento de poros. A correlagdo entre maior densificagdo e menor
tangente de perdas dielétricas (tag 8) observada nas composi¢des intermedidrias reforca a
influéncia direta da microestrutura compacta sobre o desempenho dielétrico. (SEBASTIAN;

JANTARPEDI, 2008; GUO et al., 2017).

6.4 Estudos das propriedades elétricas na regiao de micro-ondas

A avaliagdo das propriedades dielétricas das amostras foi realizada na regiao de micro-
ondas utilizando a técnica de Hakki—Coleman. Os pardmetros determinados incluiram a
permissividade relativa (&), a tangente de perdas dielétricas (tg 8), o fator de qualidade (Qxf),
a frequéncia de ressonancia (fo) e, adicionalmente, o coeficiente térmico da frequéncia de
ressonancia (tr), permitindo uma analise mais abrangente da estabilidade térmica dos materiais.

Os resultados obtidos encontram-se resumidos na Tabela 7.

Tabela 7 — Propriedades fisicas e dielétricas das amostras de LaNbO4 puras e adicionadas com
diferentes concentragdes de Bi2Os.

Amostra P H &r tg o d gxs v
(mm) (mm) (GH?y) (GHz) (ppm/°C)
LNO 14,50 8,28 10,37 2,535.10° 7,83 3091,91 9
LNOB2 15,84 8,86 10,63 1,383.107 7,50 5428,54 12,98
LNOB4 15,74 8,70 11,30 8,701.10* 7,42 8527,55 20,82
LNOB6 15,66 8,45 12,91 3,968.107 7,08 1784,99 16,13
LNOBS 15,66 8,81 13,50 3,801.107 6,76 1780,53 24,01
LNOB10 15,54 8,91 14,78 5,765.107 6,45 1119,44 21,38

Fonte: Proprio do autor (2025).
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Observa-se que a adi¢do de Bi2O3; promoveu um incremento gradual na permissividade
relativa (&) dos compdsitos, atingindo valores maximos para a concentracao de 10% m/m. Esse
aumento pode ser atribuido pelo fato do Bi,Os adicionado apresentar permissividade em torno
de 33,45 que ¢ um valor maior do que a permissividade da fase LNO (DUAN et al., 2024;
SWAMI et al., 2025).

Por outro lado, os valores de perda dielétrica (tg &) das amostras apresentaram
comportamento ndo linear, onde foi observado valores na ordem de 102, com exce¢do da
amostra LNOB4 que apresentou o valor de 8,70.10" sendo a amostra com o menor valor de
perda dentre os compositos. Ainda com relagdo a Tabela 7 foi possivel observar que a LNOB4
apresentou o maior valor do fator de qualidade (Q x f) onde foi observado o valor de 8527,55
GHz.

As amostras contendo Bi.Os apresentaram desempenho dielétrico superior ao LaNbOa
puro. Dentre elas, LNOB4 exibiu o melhor equilibrio entre baixas perdas (tg § = 8,70 x 10%) e
estabilidade estrutural, configurando-se como o ponto 6timo de adicdo para aplicacdes em
dispositivos de micro-ondas.

Em relagdo ao coeficiente térmico da frequéncia de ressonancia (tr), observou-se que os
valores permaneceram sempre positivo apos a adigdo de Bi20s. A amostra de LNO puro
apresentou 1r = +9,00 ppm/°C, valor consistente com a literatura (Nascimento, 2019; Sebastian
e Jantarpedi, 2008).

Apesar de os valores de tr obtidos situarem-se fora da faixa considerada ideal para
aplicagdes em micro-ondas (—10 a +10 ppm/°C), observa-se que a adigdo de Bi»O3 ndo
promoveu variacdes significativas nesse parametro. Esse comportamento pode ser atribuido a
baixa fracdo molar adicionada (2—-10%) e ao fato de o Bi»O3 atuar predominantemente como
agente fundente, formando fase liquida superficial sem alterar a estrutura cristalina do LaNbOa.
Embora o Bi1,03 apresente, em geral, coeficientes térmicos positivos elevados (na faixa de +100
a +400 ppm/°C), sua baixa incorporagao estrutural explica a estabilidade relativa dos valores
de 1r obtidos.

Assim, os resultados reforcam o potencial da matriz LaNbO4+—Bi,O3 como base para
formulacgdes otimizadas em futuros estudos, voltadas ao ajuste fino da estabilidade térmica por

meio de dopagens ou composi¢des compensadoras.

6.5 Simulac¢do Numérica
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Apds a obtencdo das propriedades dielétricas foram realizadas simula¢des numéricas
utilizando o software HFSS® para avaliar o desempenho das amostras como antenas
ressoadoras dielétricas (DRAs). As simulacdes consideraram as dimensdes geométricas dos
cilindros ceramicos, os valores experimentais de €; ¢ tg d e gaps de ar entre o ressoador e o plano
de terra, sendo que para validar o modelo teorico foram comparados resultados experimentais
e tedricos do coeficiente de reflexdo (Si1), a impedancia real (Z’) e a impedancia imaginaria
(Z2).

A Figura 26 a-f apresenta as curvas do coeficiente de reflexdo (Si1) obtidas
experimentalmente e por simulacdo para todas as amostras, evidenciando forte concordancia
entre os resultados, o que confirma a confiabilidade do modelo numérico empregado.

Observa-se que todas as composigdes apresentaram valores de S inferiores a —10 dB,
indicando bom acoplamento eletromagnético e resposta ressonante bem definida, requisitos
fundamentais para o uso de materiais ceramicos como elementos de antenas ressoadoras

dielétricas.

Figura 26 — Curvas de coeficiente de reflexdo (Si1) simuladas e experimentais, para as
amostras ceramicas e as adicionadas com Bi2Os.
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Fonte: Dados experimentais e simulados do autor (2025).

A partir dos resultados do coeficiente de reflexdao (Si1) apresentados nas Figura 27 (a-
f), as frequéncias de ressonancia (f;) obtidas experimentalmente e por simulacdo foram
comparadas. As diferengas observadas entre os valores simulados e medidos foram
quantificadas por meio do erro percentual relativo, calculado conforme a Equacao (21).

Essa andlise permitiu avaliar a precisdo do modelo numérico em reproduzir o

comportamento ressonante das amostras.

|[Vexp — Vsim| 21
= X 100%
Vexp

Onde, e € o erro percentual, Vexp € 0 valor medido experimentalmente € Vim € 0 valor
obtido através da simulagdo numérica.

Os valores de erro calculados sdo apresentados na Tabela 8, onde se observa que, para
todas as amostras, os erros de frequéncia permaneceram inferiores a 0,2%, enquanto os erros
de Si1 permaneceram abaixo de 1,5% na maioria das amostras. Esses desvios encontram-se

dentro da faixa aceitavel para simulagdes numéricas, indicando que o modelo implementado no
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HFSS® reproduziu com precisdo o comportamento dos materiais como antenas ressoadoras

dielétricas.
Tabela 8 — Resultados experimentais e simulados de frequéncia de
ressonancia (f-) e coeficiente de reflexdo (Si1).
fr Exp. frSim.  Error S1: Exp. S Sim. Error
Amostra
(GHz) (GHz) (%) (dB) (dB) (%)
LNO 5,45 5,46 -0,12 -31,62 -31,69 -0,23
LNOB2 4,78 4,78 -0,05 -28.,82 -29,21 -1,35
LNOB4 4,76 4,76 -0,05 -38,17 -38,04 0,33
LNOB6 4,56 4,56 -0,15 -29.41 -29.75 -1,15
LNOBS 4,37 4,38 -0,07 -40,33 -40,11 0,55
LNOB10 421 4,21 0,02 -49.48 -49,29 0,37

Fonte: Dados experimentais e simulados do autor (2025).

A Figura 27 a-1, mostra as curvas das impedancias real (Z’) e imaginaria (Z”),
experimental e simulada para LNO a LNOB10. Analisando os graficos ¢ possivel verificar uma
grande similaridade entre os resultados experimental e simulado para as impedancias,

demonstrando que a simulagdo realizada ¢ adequada.

Figura 27 — Curvas de impedancias real (Z’) e imaginaria (2”) simuladas e experimentais, para
as amostras ceramicas LNO, e as adicionadas com Bi1,Os.
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Fonte: Dados experimentais e simulados do autor (2025).

Apds finalizado o processo de simulagdo numérica foi possivel obter os valores dos
parametros de campo distante ganho, diretividade e eficiéncia de radiag@o. Esses resultados sao
apresentados na Tabela 9, onde possivel observar que os valores de directividade dos materiais
ficaram entre 4,91 e 5,57 dBi, ganho apresentou valores entre 4,88 ¢ 5,57 dBi, enquanto que a
eficiéncia foi acima de 95%. Esses resultados obtidos demonstram que os compositos LaNbO4
— Bi203 sdo materiais promissores para serem utilizados como antenas operando na faixa de
micro-ondas, com potencial aplicagdo em dispositivos de comunicacao.

Esses valores indicam que o composito LaNbO4-Bi2O3 apresentam potencial aplicacao
como elemento ativo em antenas ressoadoras dielétricas operando na banda C de micro-ondas,

especialmente para aplicagdes de comunicacao via satélite e redes sem fio de alta frequéncia.

Tabela 9 — Parametros simulados de diretividade, ganho e eficiéncia das antenas DRA baseadas
em amostras ceramicas de LaNbO4 adicionadas com diferentes teores de Bi,Os.

Amostra D (mm) H (@mm) Directividade (dBi) Ganho (dBi)  Eficiéncia (%)

LNO 14,50 8,28 5,57 5,38 95,76
LNOB2 15,84 8,86 5,63 5,57 98,19
LNOB4 15,74 8,70 5,10 5,02 98,60
LNOB6 15,66 8,45 4,91 4,88 99,28
LNOBS 15,66 8,81 5,04 4,87 96,28
LNOBI10 15,54 8,91 5,15 5,12 99,28

Fonte: Dados experimentais do autor (2025).
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De modo geral, os resultados obtidos neste trabalho confirmam a efetividade da adicao

de Bi:Os em promover reducdo da temperatura de sinterizagdo do LaNbOs4, mantendo

propriedades dielétricas compativeis com aquelas reportadas na literatura para sistemas

processados em temperaturas superiores.

A adigao controlada de Bi,Os favoreceu a densificagao e reduziu as perdas dielétricas,

ainda que os valores de tr tenham permanecido fora da faixa ideal (—10 a +10 ppm/°C).

Mesmo assim, as composi¢des estudadas apresentaram estabilidade estrutural e desempenho

eletromagnético satisfatorios, validando o potencial da matriz LaNbO4—Bi2O;3 para aplicagdes

em dispositivos de comunicagdo e antenas dielétricas.

Tabela 10 — Comparacao das propriedades dielétricas (&, tg & € 1r) das amostras de LaNbO4
puro ¢ adicionadas com Bi,Os, obtidas neste trabalho.

Material / &r tgo Qxf(GHz) Tf Temp. Referéncia
Condicoes (x107%) (ppm/°C)  Sinterizacao
LaNbO4 19-20 0,27 >50.000 +7a+9 1.250-1.275°C Sebastian & Jantarpedi
(literatura) (2008); Xiao et al.
(2020)
LaNbO4 + NiO 20,58  ~0,105 95.050 +17,93 1.075 °C Deng et al. (2021)
(literatura))
LaNbO4 + CoO 19,74  ~0,161 62.100 +14,92 1000 °C Deng et al. (2021)
(literatura)

LNO 10,37 2,535 3.091,91 9 1.200°C/4h Este trabalho
LNOB2 10,63 1,383 5.428,54 12,98 1.100°C/2h Este trabalho
LNOB4 11,3 0,8701  8.527,55 20,82 1.100°C/2h Este trabalho
LNOB6 12,91 3,968 1.784,99 16,13 1.100°C/2h Este trabalho
LNOBS 13,5 3,801 1.780,53 24,01 1.100°C/2h Este trabalho

LNOBI10 14,78 5,765 1.119,44 21,38 1.100°C/2h Este trabalho

Fonte: Dados experimentais do autor (2025).

A Tabela 10 apresenta uma sintese comparativa entre as propriedades dielétricas obtidas

neste estudo e aquelas reportadas em sistemas analogos da literatura. Os resultados mostram

que, embora o LaNbOj4 puro sinterizado a 1200 °C apresente valores inferiores aos observados
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em composicoes de referéncia, a adicdo de Bi,Os resultou em melhorias progressivas de & e Q
x f, confirmando a eficiéncia do aditivo como sinterizante por fase liquida. Os valores de tg &
observados nas amostras LNOB2 e LNOB4 se situam em niveis comparaveis aos relatados para
sistemas dopados com NiO e CoO (DENG et al., 2021), refor¢ando a competitividade do
sistema estudado sob condi¢des de processamento mais brandas.

Em sintese, o sistema LaNbO4—Bi,0O3 mostrou-se promissor para aplicacdes em micro-
ondas e antenas dielétricas, conciliando baixa temperatura de sinterizagao, boas propriedades
dielétricas e eficiéncia eletromagnética acima de 95%.

Esses resultados posicionam o composito desenvolvido entre as melhores alternativas
de materiais ceramicos de médio desempenho, com potencial para otimizagdes futuras por meio

de dopagens compensadoras voltadas ao ajuste de 1r e aperfeicoamento do fator Q x f.
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7 CONCLUSAO

Neste estudo, foi realizada a sintese da matriz ceramica LaNbO4 (LNO) e de seus
compositos com BirO3 para avaliar as propriedades dielétricas na faixa de micro-ondas, bem
como o potencial de aplicagdo como antenas ressoadoras dielétricas (DRAs).

A adi¢do de Bi2Os3 teve como objetivo reduzir a temperatura de sinterizagdo do LaNbOg4
mantendo propriedades dielétricas compativeis, ainda que promovendo variagdes em &, tg o €
1. Esse objetivo foi alcangado parcialmente: enquanto o LNO puro necessitou de sinterizagao
a 1200 °C por 4 h, os compositos contendo Bi»O3; puderam ser consolidados a 1100 °C por
apenas 2 h, apresentando densificagcdo intermediaria (~70%) e preservag¢ao das propriedades
dielétricas. Embora esse nivel de densificagao nao represente a condigdo ideal para aplicagdes
de alta performance, ele confirma a eficacia do Bi-Os como agente fundente e a viabilidade de
processamento em temperaturas reduzidas, possibilitando otimizagdes microestruturais futuras.

A andlise por Difragdo de Raios X (DRX) confirmou a formag¢do da fase monoclinica
LaNbOs, em todas as composi¢des, sem indicios de reagao entre a matriz LNO e o 6xido de
bismuto (Bi203) adicionado.

No que se refere as propriedades dielétricas, a permissividade relativa (g;) apresentou
incremento gradual com a adicdo de Bi2Os, alcangando 14,79 na composicio LNOB10, em
comparagdo com 10,38 do LaNbO4 puro.

A tangente de perdas dielétricas (tg 8) manteve-se na ordem de 10, com destaque para
a amostra LNOB2, que apresentou o menor valor (8,70 x 10*). O coeficiente térmico da
frequéncia de ressonancia (tr) exibiu valores positivos, variando entre +9,0 e +24,0 ppm/°C,
indicando que a adi¢do de Bi2O3 ndo promoveu inversdes de sinal nem alteragdes estruturais
significativas. Esse comportamento confirma que o Bi»O3 atuou predominantemente como
agente fundente, mantendo estabilidade térmica adequada para aplicagdes em micro-ondas.

As simulagdes numéricas realizadas no software HFSS mostraram excelente
concordancia com os resultados experimentais, tanto para o coeficiente de reflexao (Si1) quanto
para as componentes de impedancia. Os parametros de campo distante confirmaram
desempenho promissor, com diretividade entre 4,91 e 5,57 dBi, ganho entre 4,88 ¢ 5,57 dBi e
eficiéncia superior a 95%.

Dessa forma, os resultados obtidos validam o sistema LaNbO4—Bi,Os como material
ceramico promissor para antenas compactas operando na faixa de micro-ondas, conciliando
redu¢do da temperatura de sinterizagdo, boas propriedades dielétricas e comportamento

eletromagnético estavel.
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8 TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados deste estudo, recomenda-se que pesquisas futuras se
concentrem em:
e Realizar o refinamento estrutural (Rietveld) dos compoésitos LaNbOs—Bi,03, de
modo a correlacionar parametros de rede com desempenho dielétrico;
e Aprimorar a densificacdo, explorando variacdes de tempo, rampa e atmosfera de
sinterizacdo, visando reduzir a porosidade residual;
e Investigar coaditivos ou dopantes alternativos que promovam melhor adensamento
sem comprometer a estabilidade de fase;
e Otimizar o processamento por rotas alternativas, como prensagem isostatica ou
sinterizacdo assistida por micro-ondas, para alcangar densifica¢des superiores;
e Ampliar os estudos de simulagdo eletromagnética, integrando dados microestruturais
refinados para o projeto de antenas DRA com maior precisao.
Essas acodes permitirdo aperfeigoar a microestrutura e otimizar as propriedades térmicas
e dielétricas do sistema LaNbO4—BiO3, consolidando seu potencial para aplicagdes em

dispositivos de comunicagao de alto desempenho.
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