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RESUMO

O cenario atual das telecomunicag6es tem impulsionado o desenvolvimento de novos
materiais que operam na regido de microondas e radiofrequéncias. Amparados nesse contexto,
0 presente trabalho apresenta estudos de 6xido de alumina-nidbio e mostra as propriedades
dielétricas nas faixas de microondas e radiofrequéncia, principalmente na sua utilizacdo como
uma ARD (antena ressoadora dielétrica). A caracterizacdo do material cerdmico foi
desenvolvida a partir da analise da estrutura de alumina (Al,O3) e do fundente adicionado, 0
oxido de niébio (Nb,Os). O 6xido de nidbio foi adicionado nas proporgdes (2,5% a 10%) de
modo a favorecer a diminuicdo da temperatura de sinterizacdo e melhorar a densificacdo. As
alteracdes nas propriedades dos materiais, tais como o coeficiente de temperatura de
frequéncia ressonante (tr), bem como as andlises das alteracfes nas propriedades dielétricas

com 6xido de niébio foram verificadas.

A caracterizagdo das amostras foi realizada por difracdo de raios-X (DRX). A
influéncia de Nb,O3 na densificacdo e porosidade do compdsito foi observada pelo Método de
Arquimedes (Picnometria). As propriedades dielétricas foram investigadas pelo método
Hakki-Coleman, as caracteristicas e 0s parametros experimentais, tais como perda de retorno,
largura de banda e impedéncia de entrada sdo apresentados e comparados com simulagdes
computacionais. Também foi observado o comportamento da matriz cerdmica Al,O3 - Nb,Os
na faixa de frequéncias de 100 Hz a 1 MHZ, a temperatura ambiente (25 °C) e com variacao
de temperatura (de 30 °C a 350 °C) no intervalo de 1 Hz a 1 MHz. Por fim os resultados dos
dados e das propriedades obtidas demonstram que a utilizacdo do material desenvolvido é
favoravel a sua aplicacdo como uma antena ressoadora dielétrica, assim como para outros

dispositivos de interesse para a industria de telecomunicacdes.

Palavras-chave: Antena Ressoadora Dielétrica, Alumina, Oxido de Nidbio.



ABSTRACT

The current scenario of telecommunications has driven the development of new
materials that operate in the microwave and radio frequency region. Supported in this context,
this work presents alumina-niobium oxide studies and shows the dielectric properties in the
microwave and radio frequency bands, mainly in its use as an DRA (dielectric resonator
antenna). The characterization of ceramic material has been developed from the analysis of
the structure of alumina (Al,O3) and a flux added, niobium oxide (Nb,Os). The niobium oxide
was added in proportions (2.5% to 10%) to promote the reduction of the sintering temperature
and improve densification. Changes in material properties such as the resonant frequency
temperature coefficient (t) and the analysis of changes in dielectric properties with niobium

oxide were observed.

The characterization of the samples was performed by X-ray diffraction (XRD). The
influence of Nb,O3; on the densification and porosity of the composite was observed by the
Archimedes method (Measurement by pycnometer). The dielectric properties were
investigated by the Hakki-Coleman method, the characteristics and experimental parameters,
such as return loss, bandwidth and input impedance are presented and compared with
computer simulations. We also observed the behavior of the ceramic matrix Al,O3 - Nb,Ogzin
the range of 100 Hz frequencies at 1 MHz at room temperature (25 °C) and temperature range
(30 °C to 350 °C) in the range of 1 Hz 1 MHz. Finally the results of the data and the
properties obtained show that using the developed material is favorable to its use as an
antenna dielectric ressoadora, as well as other devices of interest for the telecommunication

industry.

Keywords: Dielectric resonator antenna, Alumina, Niobium Oxide.
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CAPITULO 1

1 Introducéo

Neste Capitulo sdo apresentados a motivagdo, os objetivos gerais e especificos e a
organizacéo deste trabalho.

1.1 Motivacgao

O setor de telecomunica¢cBes vem passando por inumeras transformacdes, em
especial o campo da comunicacdo sem fio. Esse cenario tem impulsionado a pesquisa € 0
desenvolvimento de materiais dielétricos que operem na regido de microondas e que garantam
a miniaturizacdo de componentes e dispositivos, tais como: filtros, osciladores, telefones
celulares, transmissores e receptores com alto desempenho e redes sem fio [OHSATO, 2005;
HUANG, 2006; REANEY; IDDLES, 2006; COSTA, 2007; LUK; LEUNG, 2003;
FERNANDES, 2012].

E essencial que neste segmento os componentes desenvolvidos sejam de pequeno
tamanho, que apresentem baixas perdas dielétricas e boa estabilidade térmica [LEE et al.,
2005; PETOSA, 2007; COSTA, 2007].

A digitalizacdo da informacdo, a convergéncia de plataformas de redes de
telecomunicacdes e 0s recentes avancos tecnoldgicos da microeletrdnica e da comunicacao
sem fio, com destaque para a telefonia mével celular, tem configurado um novo padrdo de
consumo, exigindo dispositivos que apresentem caracteristicas como: portabilidade, leveza e
alto desempenho, dai a necessidade de evolugcdo continua nos processos de fabricacdo de
dispositivos, assim como na miniaturizacdo de componentes e neste contexto destacam-se 0s

ressoadores dielétricos para modelagem de novas antenas.

A utilizacdo de ressoadores dielétricos para aplicacdes como antenas tem se
tornado comum, em boa parte as vantagens que ele apresenta, que sdo: baixo custo, baixo
peso, pequenas dimensoes, elevada eficiéncia de radiagdo (> 90%), grande largura de banda e
boa capacidade de ser utilizado em circuitos integrados de microondas [PENG; WANG;
YAO, 2004; SEBASTIAN, 2008; COSTA, 2007; FERNANDES, 2012].
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1.2 Objetivos
1.2.1 Objetivo geral

O objetivo geral deste trabalho é desenvolver um material de grande utilidade para
aplicacdes em comunicacdo sem fio (radiofrequéncia e microondas), especialmente como uma
antena ressoadora dielétrica (ARD). Para isto, adotamos a estratégia de analisar as
modificacGes na propriedade da Alumina (Al,O3) resultantes da adigdo do 6xido de nidbio
(Nb,Os) como fundente, uma vez que, a utilizacdo deste fundente tem como propésito

aumentar a densidade relativa e melhorar as propriedades dielétricas da Alumina (Al,O3).

1.2.2 Objetivo especifico

Os objetivos especificos podem ser vistos a seguir divididos em etapas:

e Adicionar 6xido de nidbio (Nb,Os) na ceramica de Alumina (Al,O3), para
diminuir a temperatura de sinterizagcdo e obter uma melhor densificacdo do

material;

e Determinar a densidade relativa do material através da Picnometria, utilizando

0 método de Arquimedes;

e Caracterizar o material obtido da sintese da Alumina (Al,O3) utilizando a
técnica de difracdo de Raios-X em conjunto da analise numérica do método
Rietveld;

e Estudar as propriedades dielétricas (permissividade relativa e perda dielétrica)
na regido de radiofrequéncia (40 Hz a 110 MHz) e micro-ondas (0,3 a 20
GHz);

e Estudar as propriedades elétricas com variacdo de temperatura na regido de

radiofrequéncia (1 Hz a 1 MHz);

e Avaliar as caracteristicas da ARD utilizando os analisadores de rede,

determinando as perdas de reflexdo, transmissé@o e propagacao;

e Obter, através de simulacdo computacional (HFSS), eficiéncia, ganho e

diagrama de radiacdo das ARDs fabricadas.
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1.3 Organizacao

Este trabalho estd organizado em 7 capitulos, onde:

e Capitulo 1: No primeiro capitulo temos a Introducdo com a motivacéo e 0s objetivos;

e Capitulo 2: No segundo capitulo temos uma revisdo a respeito dos Fundamentos
Teoricos, com uma breve descricdo dos seus aspectos basicos;

e Capitulo 3: No terceiro capitulo tratamos dos Materiais Ceramicos e Métodos;

e Capitulo 4: O quarto capitulo trata dos aspectos da Analise em Microondas e RF;

e Capitulo 5: No quinto capitulo e realizada uma abordagem sobre Materiais e Métodos
utilizados no desenvolvimento do trabalho;

e Capitulo 6: O sexto capitulo trata dos Resultados e as Discussoes;

e Capitulo7: Finalmente no sétimo capitulo sdo apresentadas as consideraces finais e as

perspectivas deste trabalho.
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CAPITULO 2

2 Fundamentos Tedricos

Neste capitulo abordamos o embasamento tedrico para o desenvolvimento deste
trabalho, sdo apresentadas as propriedades eletromagnéticas dos materiais, as caracteristicas
dos materiais ceramicos avancados, fundamentos de antenas e antenas ressoadoras dielétricas.

2.1 Propriedades Eletromagnéticas dos Materiais

Em 1873, James Clerk Maxwell (1831-1879) sintetizou de forma brilhante os
conhecimentos teoricos da eletricidade e do magnetismo em um conjunto de quatro equacdes,
denominadas de equacdes de Maxwell do Eletromagnetismo. Para entendermos como
acontecem as interacdes entre um material e os campos eletromagnéticos é fundamental que
conhecamos as equacdes de Maxwell. As quatro equacGes de Maxwell na forma diferencial

podem ser representadas pelas equacgdes 2.1 a 2.4.

VXH=]+ Z—lz (Lei de Ampére) (2.1)
VXE= —Z—L: (Lei de Faraday) (2.2)
V-B= 0 (Lei de Gauss para 0 magnetismo) (2.3)
V-D=p (Lei de Gauss) (2.4)

Nestas equacOes os parametros E, D, H, B, J e p sdo respectivamente os vetores
campo elétrico, densidade de fluxo elétrico ou deslocamento elétrico, campo magnético,
densidade de fluxo magnético ou inducdo magnética, densidade de corrente elétrica e p a

densidade de carga livre (grandeza escalar).

Estas quatro equacgdes (2.1 a 2.4) juntamente com a equacdo de forca (equacao
2.5) resumem a eletrodindmica classica [GRIFFITHS, 1999].

F =q(E+ vxB) (2.5)

A relacdo entre B e H, D e E, e finalmente J com E, sdo dados pelas equac6es

B=uH (2.6)
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D=¢E 2.7)
J=cE (2.8)

Nestas equacdes p, €, € 6 S80 respectivamente a permeabilidade, permissividade e
a condutividade do material. As propriedades fisicas dos materiais podem ser estudadas por
meio da estrutura atbmica a partir dos parametros: p, € € ¢, dos quais podemos adquirir
informacdes sobre o comportamento do material a campos externos. Podemos representar 0s

valores relativos de p e € de acordo com as equagdes 2.9 e 2.10.
Hr=-— (2.9)

&=— (2.10)

U, € & sdo respectivamente chamados de permeabilidade relativa e permissividade
relativa (ou simplesmente constante dielétrica) e os valores u, =1, 257x10°H.m™ e €p = 8,854x10°
g Mt representam respectivamente a permeabilidade e permissividade do espaco livre.

2.2 Materiais Ceramicos e Dielétricos

Do grego keramos, a palavra ceramica significa objeto ou mercadoria queimada,
feita a partir de barro ou argila. Quimicamente, uma ceramica pode ser definida como um
composto sélido formado pela acdo de calor ou de calor e pressdo, tendo em sua estrutura a
presenca de pelo menos dois elementos quimicos diferentes. Sendo que um destes elementos é
um ndo metal e o outro, pode ser um metal ou mesmo ndo metal. Sdo exemplos de materiais
ceramicos o Al,O3, SiO,, ZnS, dentre outros [BARSOUM, 2003; MOULSON, 2003].

Uma das grandes vantagens da utilizacdo de ceramicas esta no fato de ser possivel
realizar modificacdes em sua estrutura a fim de desenvolver materiais com propriedades
distintas de acordo com a necessidade e a aplicacdo desejada. Ou seja, € possivel através de
modificacdes estruturais fazer com que o material passe a apresentar propriedades que antes
ndo possuia, como por exemplo, magnetismo, luminescéncia, etc. Logo, é possivel
desenvolver cerdmicas para satisfazer necessidades particulares, como maior resisténcia a
temperatura, boas propriedades mecanicas, propriedades elétricas especiais, maior
estabilidade quimica, dentre outras [RAHAMAN, M.N., 2003; CALLISTER, 2008;
SHACKELFORD, 2008].
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O surgimento das ceramicas dielétricas favoreceu o desenvolvimento de solucGes
para 0 desenvolvimento de dispositivos que operem na faixa de ondas milimétricas por
apresentarem perdas dielétricas muito baixas em compara¢do com materiais metalicos, além
de apresentarem uma boa estabilidade quimica frente as intempéries ambientais (umidade,
calor, poluicdo, etc), sdo mais duras e mais resistentes a alteragdes quimicas e assim néo
sofrem degradacdo. Este tipo de material é usualmente isolante. Em temperaturas elevadas,
em virtude da maior energia térmica, conduzem a eletricidade, porém de forma muito menos

intensa que 0s metais.

As ceramicas dielétricas também ganharam uma grande importancia na inddstria
de telecomunicagdes por permitir a miniaturizacdo de componentes eletroeletronicos devido
terem altas permissividades dielétricas. O que permitiu um rapido crescimento no
desenvolvimento dos sistemas de comunicacdo em micro-ondas, sendo as ceramicas
dielétricas muito atrativas para o uso como dispositivos eletroeletronicos [SEBASTIAN,
2008].

Em geral, os materiais ceramicos podem possuir as mais diversas propriedades,
sendo que para muitas de suas aplicacbes as propriedades mais interessantes s&o
permissividade dielétrica, tangente de perda dielétrica, fator de qualidade e coeficiente de
temperatura da frequéncia de ressonancia para a regido de micro-ondas. A permissividade
dielétrica (¢) ¢ uma grandeza que esta relacionada com a capacidade do material em
armazenar carga, ou seja, atuar como capacitor. E um dos principais fatores a ser analisado
guando se quer verificar a possibilidade de miniaturizacdo de determinado material como
componente de um circuito, sendo que dependendo da aplicacdo desejada o material devera

possuir um valor minimo de permissividade.

A tangente de perda dielétrica (tg &) se refere a dissipacdo de energia que o
material apresenta quando submetido a um campo elétrico. Por isso na grande maioria das
aplicacbes € interessante que 0s materiais apresentem o menor valor possivel dessa
propriedade, sendo que em muitas aplicacGes é desejavel que os materiais apresentem valores
abaixo de 10, Relacionado & tangente de perda est4 o fator de qualidade (Q), que é definido
como sendo o inverso desta. Alguns autores utilizam esse fator Q multiplicado pela
frequéncia de operacdo (f) para obter o fator denominado Qxf, sendo que em muitos casos é
requerido que o valor de Qxf seja acima de 50.000 GHz para que o material possa ser

empregado na area de telecomunicagdes.
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Vale ressaltar a grande importancia do coeficiente de temperatura da frequéncia
de ressonancia para a regido de micro-ondas (t7), pois esta propriedade estd associada a
mudanca da frequéncia de operacdo do material quando este é submetido a variacdo de
temperatura. Visto que na grande maioria das aplicagdes € requerido que os dispositivos ndo
apresentem flutuagdes em sua frequéncia de operagdo, 0s materiais que constituem os
dispositivos devem possuir valor desse coeficiente 0 mais proximo de zero. No geral, sdo
considerados valores de ts adequados na faixa entre -10 e +10 ppm/°C. Devido a necessidade
de um valor tdo baixo e pelo fato de que muitos materiais apresentarem valores de t; bem
acima dessa faixa, muitas pesquisas sdo realizadas a fim de obter materiais que apresentem
valor de t; adequado. Essas pesquisas envolvem tanto a modificacdo de materiais ja
conhecidos, a obtencdo de novos materiais, bem como a unido de dois ou mais materiais a fim

de obter compositos ceramicos.

2.3 Alumina e Oxido de Nidbio

Alumina (Al,O3) é um material ceramico importante, e tem atraido muita atencao
por causa de suas amplas aplicacbes em campos industriais, tais como a eletrénica, a ética, e a
engenharia mecanica [TEODOSSIEV, 2012; HADDOUR, L., 2009]. O 6xido de aluminio
(Al,O3) desperta interesse devido as suas propriedades dielétricas como ¢ (9,8) e tan 6 na
ordem de 10°[KHANNA, 1984;: MARQUES, 2008]. A alumina é utilizada como um material
de substrato de cerdmica, devido a sua elevada condutividade térmica, adequada constante
dielétrica, e baixa perda de dielétrica. No entanto, tem um grande valor 1 negativo
(~-60 ppm/°C) [PALANIANDY, 2008; SHIVARAM, 2013]. Essa desvantagem, gera a
necessidade de combina-la com outros materiais (fundentes), que apresentem caracteristicas
dielétricas especificas, e que ao resultar em um novo composito favorecam uma melhora

significativa no valor do 1.

Oxidos de nidbio (NbyOs) sdo conhecidos por exibir uma vasta gama de
propriedades dielétricas, e, por conseguinte, 0s estudos sistematicos podem revelar materiais
potencialmente Gteis, bem como as informagdes necessarias para 0 desenvolvimento das
correlagbes estrutura — propriedades [TALANTIKITE, D., TAIBI-BENZIADA, L., 2009;
WONG, Y. J,, 2013]
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2.4 Antenas

Uma antena é um componente que converte a propagagdo de ondas em uma linha
de transmissao para o espaco livre (transmissdo), ou vice-versa (recepcao) [BALANIS, 2009;
POZAR, 2012]. Por atuarem em uma regido de transicdo (Figura 2.1) as antenas podem ser
definidas como transdutores. No caso das antenas transmissoras, entre as ondas guiadas que se
propagam em linhas de transmissdo e as ondas radiadas no espago. Para as antenas receptoras,
entre as ondas radiadas no espago, por outra antena, em ondas a serem propagadas em linhas

A
[ ) ) I

}
;”j

de transmissao.

——

/

—

-]

Fonte Linha de transmissdo Antena Onda radiada de espago livee

Figura 2.1 - Antena como um dispositivo de transicdo

Fonte: [Adaptado de BALANIS, 2009].

Especificamente, uma antena é uma estrutura geométrica constituida de um
material que permite 0 movimento de cargas elétricas que, ao ser submetido a uma excitacdo
(tensdo ou corrente elétricas) produz campos eletromagnéticos. A intensidade e dire¢do desses
campos e principalmente a maneira como interagem entre si, vai depender basicamente de
quatro fatores: da forma de variacdo com o tempo das cargas elétricas (excitacdo), da forma
da variacdo das cargas elétricas no espaco, que depende da geometria da antena, do material
de que é constituida a antena e do meio fisico no qual a antena estd inserida [BALANIS,
2009].
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Uma antena é um dispositivo que permite a radiacdo e a recep¢do de ondas
eletromagnéticas na faixa de frequéncia de radio, ou RF, que corresponde a uma faixa de
operacdo com frequéncias até 1.012 Hz, acima da qual estdo os raios infravermelhos. As
ondas de radio propriamente ditas possuem uma faixa de frequéncias que vao de 104 Hz a 108
Hz, com grandes comprimentos de ondas, 0 que permite que sejam refletidas pelas camadas

ionizadas da atmosfera superior (ionosfera) [BALANIS, 2009].

A Figura 2.2 mostra um diagrama do espectro eletromagnético, apresentando o

comprimento de onda, A (m), ¢ a frequéncia, f (Hz), da onda eletromagnética.

i (m) 10" 10
1 1
raios 3Mma
ralT X
f(GHz) T 1

7 1 1 1 1 4 ) ¢
106 10 108 109 100 10‘ 102 103 10‘ 10‘ 1016 1017 1018 1019 1020

Figura 2.2: Espectro eletromagnético.
Fonte: www.mspc.eng.br

Inicialmente, uma grande diversidade de antenas foi projetada e construidas com o
objetivo de cobrir varias faixas de frequéncias, sempre com a tecnologia voltada para
elementos radiantes construidos com fios e operando na faixa de UHF (faixa de operacdo com
frequéncias de 300 MHz até 3 GHz). As antenas filamentares podem ter a forma de fio reto,
helicoidal, de espiras (loop), também denominadas “antenas de quadros”. Para as “antenas de

quadro” as formas geralmente sdo retangulares, quadradas ou circulares [BALANIS, 2009].

Com a Segunda Guerra Mundial, na década de 40, novos tipos de elementos
radiantes foram introduzidos, tais como: guias de ondas com aberturas, refletores, cornetas,
antenas independentes da frequéncia, antenas-lente, antenas de micro fita, arranjo de antenas,
antenas inteligentes, antenas e sistemas de antenas reconfiguraveis e de multiplas funcdes
[BALANIS, 2009].
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O desenvolvimento da tecnologia dos computadores, ocorrido especialmente
durante o periodo de 1960 até 1990, influenciaram o avan¢o da moderna tecnologia usada na

fabricacdo de antenas. Alguns esquemas tipicos de antenas sdo apresentados na Figura 2.3.

Menopolo Dipolo Espira (loop)
}I “::»«;i'_j“_}:::];-q;
Arranjo Yaz-Uda Log-pencdica Eefletor parabolico

Figura 2.3: Esquemas de alguns tipos de antenas.
Fonte: [BALANIS, 2009].

O projeto de uma antena no século XXI pode ser considerado uma arte de
Engenharia, pois os métodos de analises e projetos sdo altamente sofisticados, ndo se
parecendo em nada com os métodos utilizados na primeira metade do século XX, que podem

ser classificados como métodos de “tentativas e erros” [BALANIS, 2009].

Com um grande nimero de aplicacbes da tecnologia de antenas, a regido de
baixas frequéncias do espectro eletromagnético ficou saturada, de maneira que 0S novos
projetos dedicam-se a usar as frequéncias elevadas, dentre estas a faixa de frequéncias de
microondas e de ondas milimétricas [WENTWORTH, 2006]. A faixa de frequéncia

denominada microondas corresponde ao intervalo entre 300 MHz e 300 GHz.

A grande vantagem da utilizacdo de antenas que operam em alta frequéncia em

sistemas de comunicagdes sem fio, consiste em que estas antenas podem transmitir e receber
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em uma larga banda de frequéncias, sem as atenuacgGes que ocorrem nas nuvens quando se
usa, por exemplo, a faixa de frequéncia Otica (infravermelho ao ultravioleta)
[WENTWORTH,2006].

A Tabela 2.1 apresenta a designacdo das faixas de frequéncia (em GHz) em
microondas de maior interesse em aplicacdes, de acordo com o IEEE [WENTWORTH,
2006].

Tabela 2.1: Designacéo das faixas de frequéncia (GHz) em microondas do IEEE.

Banda Frequéncia (GHz) Aplicagdes
L 1,0-2,0 Comunicacdo Pessoal e GPS
S 2,0-40 Comunicagéo pessoal e forno de microondas
C 40-8,0 Comunicagéo via satellite
X 8,0-12,0 Radar terrestre para navegagdo aérea
Ku 12,0 — 18,0 Radar e radio ponto a ponto
K 18,0 - 26,5 Radar e radio ponto a ponto
Ka 26,4 — 40,0 Radar e radio ponto a ponto
Fonte: IEEE.

2.5 Antenas Ressoadoras Dielétricas (ARD)

Os servicos de comunicacdo modernos tendem a ser moveis e personalizados,
deste modo, é importante o projeto de equipamentos de comunicacdo compactos e portateis.
Portanto, tamanho pequeno e operacdo em alta frequéncia sdo propriedades indispensaveis as
antenas modernas [MING et al., 2006]. Com o rapido desenvolvimento da comunicacdo de
microondas nos Ultimos anos, houve um aumentado na necessidade de dispositivos de micro-
ondas de alta qualidade [GANGWAR et al., 2011].

Em virtude das caracteristicas inovadoras que apresentam duas classes de antenas

tem se tornado cada vez mais objeto de pesquisa e citadas com frequéncia na literatura, essas
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classes sé&o a das antenas microstrip (antena de microlinha) e as antenas ressoadoras
dielétricas. Ambas amplamente adequadas para o desenvolvimento do cenario atual das
telecomunicacdes sem fio (wireless). O uso de um ressoador dielétrico como antena
ressonante foi proposto pelo professor S. A. Long e aceito em 1983 através da publicacéo do
estudo de antenas ressoadoras cilindricas [LONG; MCALLISTER; SHEN, 1983]. O grande
diferencial desse tipo de antena comparada as tradicionais antenas metalicas é fato de nao
possuirem perdas por conducao elétrica. Na pratica as pequenas perdas que apresentam estéo
relacionadas a imperfeicGes nos materiais dielétricos dos quais as antenas sdo fabricadas.
Assim, as antenas ressoadoras dielétricas apresentam elevada eficiéncia de radiacdo por
ocorrer poucas perdas em virtude da auséncia de metais, tornando possivel a utilizacdo das
ARDs em aplicacBes na faixa de microondas e ondas milimétricas, onde as perdas por
conducdo se tornam muito grandes quando se utilizam antenas metalicas [LUK; LEUNG,
2003].

Nos ultimos anos, a aplicacdo de Ressoadores Dielétricos como antenas de
microondas tem sido extensivamente estudada, devido a vantagens tais como baixo peso,
baixo custo, pequeno tamanho, baixo perfil, alta eficiéncia de radiacdo, ampla largura de
banda e facilidade de integragdo com outros componentes de circuitos integrados de micro-
ondas (MIC), ativos ou passivos [PENG et al., 2004].

Para um projeto de antena ressoadora dielétrica, € fundamental que o material
desenvolvido atenda pelo menos trés propriedades que séo: permissividade relativa alta, um
alto fator Q, e um coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante proximo de zero
[CHEN et al., 2009].

Para um material ser usado como um ressoador dielétrico, ele precisa ter um valor
de 1t < +10 ppm °C ", e com isso suas caracteristicas ndo sejam modificadas com a variacéo
da temperatura, resultando em um mau funcionamento do dispositivo [VENKATESH,;
MURTHY, 1999].

Uma das principais vantagens da ARD é seu alto grau de flexibilidade e
versatilidade, permitindo o desenvolvimento de modelos que atendam uma ampla gama de
aplicactes [PETOSA, 2007]. Por conta disso ela apresenta novas possibilidades para o ramo

das comunicag6es sem fio.
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As ARD séo potencialmente adequadas para aplicacGes em especial por apresentarem
certas caracteristicas que sédo [LUK ; LEUNG, 2003; PETOSA, 2007]:

e Possuirem geometria simples: cilindrica, esférica, retangular, as quais sdo faceis de
fabricacéo e apresentam baixo custo;

e Muito compactas em alta frequéncia, com alto valor de permissividade (30 a 100). E
possuem dimens&o proporcional a (/10/\/5_;), onde (Ao) € 0 comprimento de onda no
espaco livre na frequéncia de ressonancia (f;) da ARD. Esse fator de miniaturizacéo é
seguido para todos os dispositivos que possam ser utilizados em microondas ou radio
frequéncia, ou seja, quanto maior o valor da permissividade dielétrica (&, ), menor o
tamanho da antena.

e Tém grande eficiéncia de radiacdo por ndo apresentar perdas por condugcéo.

e Possuem mecanismo de excitacdo simples, sdo flexiveis e faceis de controlar.

e Diferentes padrdes de radiacdo de campo distante sdo permitidos. Para uma dada
geometria do ressoador, o padrao de radiacdo pode ser alterado simplesmente por meio
da mudanca do modo de ressonéncia excitado.

e Dimensdes na ordem de c/(f,Ve,) velocidade da luz no véacuo, fr é a frequéncia de
ressonancia e g, € a constante dielétrica do material que é feito a ARD;

e Constantes dielétricas & maiores do que 10, permitindo a miniaturizagdo e o controle
das larguras de banda;

e Materiais de baixa perda dielétrica, fornecendo altos fatores de qualidade;

e Coeficientes de temperatura proximos de zero, permitindo uma operacdo mais estavel
do dispositivo.

Das geometrias estudadas a cilindrica oferece grande flexibilidade de
configuracOes, onde a raz&o raio/altura controla a frequéncia de ressonancia (fp) e o fator de
qualidade [LUK; LEUNG, 2003].

As ARDs podem ser fabricadas de varias formas e com diferentes materiais. As
principais formas geométricas sdo cilindrica, retangular e hemisférica. Algumas destas formas
das ARDs estéo representadas na figura 2.4 [LUK; LEUNG, 2003].
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Figura 2.4 - Diferentes geometrias para os RDs, com as formas cilindrica, retangular, hemisférica,
esférica e as de baixo perfil: discos circulares e triangulares.

Fonte: [LUK; LEUNG, 2003]

Por muitos anos os ressoadores dielétricos foram usados principalmente em
dispositivos de microondas, tais como osciladores e filtros. Os ressoadores dielétricos
geralmente sdo construidos com materiais que apresentam alta permissividade dielétrica, isto
é, constante dielétrica e, > 20 [KAFJEZ ; GUILLON, 1986] e fator de qualidade com valores
da ordem de 10.000. Em virtude dessas aplicacbes os RDs eram qualificados como

dispositivos capazes de armazenar energia e radiadores.

2.5.1 Analise da ARD cilindrica

A ARD cilindrica oferece grande flexibilidade durante a especificacéo,
possibilitando o controle de caracteristicas como frequéncia de ressonancia e fator de
qualidade através da razdo entre o raio a e a altura h do ressoador. Além disto, este ressoador
é amplamente utilizado pela sua facilidade de construcdo, sendo muito mais simples fabricar
uma ARD cilindrica do que uma hemisférica.
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Figura 2.5 - Esboco das configuragfes do campo de uma ARD cilindrica.

Fonte: [PETOSA, 2007]
2.5.2 Formas de excitacdo da ARD cilindrica

A selecdo da excitacdo é fundamental para determinar quais modos s&o excitados.
Elas sdo responsaveis por determinar as caracteristicas de impedancia de entrada, fator Q e
modos de radiacdo [PETOSA, 2007].

As ARDs tém a capacidade de obter diferentes padrdes de radiacdo através de
diferentes modos de excitacdo com diversos mecanismos de alimentacdo [RAJPUT et al.,
2011]. Os modos de excitacdo mais conhecidos s&o: abertura, microlinha, sonda coaxial,
coplanar, dentre outras. Os trés tipos de excitacdo mais utilizados para o acoplamento de

energia em uma ARD podem ser vistos na Figura 2.6.
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Figura 2.6. Tipos de excitacdo mais utilizados e seus respectivos campos.

Fonte: [adaptado de PETOSA, 2007].

A excitacdo do tipo abertura € aplicavel em qualquer forma de ARD. Este
mecanismo de acoplamento tem a vantagem de ter a rede de alimentacdo localizada abaixo do

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

ARDs que exigem ampla largura de banda necessitam de permissividade com
valores menores, sendo geralmente bastante reduzido o seu acoplamento. Assim, a fim de ter
uma eficiéncia de radiacdo aceitavel, um conjunto de ARDs é necessario. Linhas microfita
podem ser usadas como uma alimentag¢do em série para um conjunto linear de ARDs, desde

que um namero suficiente de elementos seja usado [PETOSA, 2007].

Na excitacdo com sonda coaxial, a sonda pode estar localizada ao lado da ARD ou
pode ficar embutida dentro dela. As sondas sdo Uteis em frequéncias mais baixas, onde o
acoplamento de abertura ndo pode ser usado, pois seria necessaria uma grande abertura de
tamanho [LUK; LEUNG, 2003, PETOSA, 2007].

Diferentes modos de ressonancia podem ser excitados, como ilustrado na Figura
2.7, isto ira depender da posicdo da sonda. Se o excitador for colocado no centro (embutido)

da ARD, o modo TMy;; serd excitado. Agora, se for colocado lateralmente, ocorrerd a
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excitacdo do modo HE;;s. Esta ultima € bastante utilizada, pois evita que a ARD seja
perfurada [PETOSA, 2007].

Campo Magnetico Campo Magnético
(Modo TMy:) (Modo HE;5)

Figura 2.7. Excitacdo de uma ARD cilindrica através de sonda.

Fonte: [adaptado de PETOSA, 2007].

Para fazer o acoplamento da ARD com o uso de uma sonda coaxial, basta coloca-
la em diferentes posicdes até se obter uma boa resposta. Contudo, deve-se ter cuidado com a
existéncia de gaps de ar entre a sonda e a ARD, 0 que varia a permissividade efetiva da ARD,
0 que pode modificar bastante as caracteristicas de operacdo da ARD [LUK; LEUNG, 2003].

2.5.3 Frequéncias de ressonancia e fator Q de radiacdo dos modos fundamentais

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

Uma ARD cilindrica com raio a e altura h pode ser vista na Figura 2.8. Esta
geometria permite a propagacgdo de trés tipos de modos: TEq;s € TMo;5 (em relagdo a z), e 0
modo HE,; (dependente de ¢) [PETOSA, 2007].
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Figura 2.8. Geometria de uma DRA cilindrica.
Fonte: [PETOSA, 2007].

A frequéncia de ressonancia e o fator Q para os primeiros modos do ressoador
cilindrico sdo dados através das Equacdes (2.11) a (2.16) [PETOSA, 2007]:
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Em aplicacGes praticas, 0 modo que tem a frequéncia de ressonancia mais baixa é
0 que interessa, denominado modo fundamental ou dominante [LONG; MACALLISTER,
SHEN, 1983; LUK, LEUNG, 2003]. Para valores extremos de a/h, como por exemplo, a/h 1,

as equacdes para o fator Q se tornam menos precisas [PETOSA, 2007].

2.5.4 Configuracdo da Antena Ressoadora Dielétrica

A configuracdo para analise de uma antena ressoadora dielétrica pode ser vista na
Figura 2.9, onde uma sonda de alimentacdo (sonda coaxial) é dirigida através de um plano de
terra em um cilindro dielétrico. O ressoador é colocado sobre um plano de terra feito de cobre
com dimensdes iguais a 35,5 cm x 30 cm x 2,14 mm. Este € excitado por um cabo coaxial
com comprimento (L) de 9 mm. A sonda é ligada ao plano de terra atraveés de um conector
SMA. A DRA possui raio a, altura h e permissividade relativa g.. Onde o alimentador esta

localizado ao longo do eixo z, no centro dos planos x e y com ¢ = 0.

Esta configuracdo da DRA cilindrica opera no modo HE;;;. Os pardmetros
experimentais de impedancia e perda de retorno sdo adquiridos para cada amostra. A perda de
retorno é definida como [ALMEIDA et al., 2008; SANTOS et al., 2008; PEREIRA et al.,
2010]:

z+1

Onde z = Z/Rc, sendo Z a impedancia de entrada e Rc é a impedancia
caracteristica da sonda. A Equacdo (2.17) mostra claramente que S;; depende da Rc, por
exemplo, ao usar um alimentador com uma Rc = 50, a transmissdo de energia para a antena é

elevada (S11 # 0) na frequéncia ressonante da DRA.
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Figura 2.9- Sistema para andlise da amostra como uma ARD.

Fonte: [adaptado de PETOSA, 2007].

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

diminuindo.

7

O valor de frequéncia em que a perda de retorno é minima é denominado
frequéncia de ressonancia do ressoador na antena (fp), que pode ser visualizada na Figura
2.10.
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Perda de Retorno (dB)

Frequéncia (GHz)

Figura 2.10 — Perda de retorno em funcéo da frequéncia para uma DRA genérica.

Fonte: [adaptado de PETOSA, 2007].

A largura de banda da ARD foi relacionada com o fator de qualidade Q através da

equacéo:
_Af _ s
BW = % = 70 (2.18)

em que, Af é a variacao da frequéncia em -10 dB e s é o VSWR desejado na entrada da

ARD.

A frequéncia de ressonancia do ressoador na antena (fi = fo) € o valor de
frequéncia em que a perda de retorno foi minima. Os valores de perda de retorno indicam a
razdo do quanto de energia fornecida para o ressoador € devolvida ao analisador de rede.
Valores de perda de retorno proximos de 0 (zero) dB indicam que toda energia é devolvida a
fonte [BALANIS, 2009; KAJFEZ; GUILLON, 1986; LUCK; LEUNG, 2003].
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CAPITULO 3

3 Materiais Ceramicos e Métodos

Este capitulo trata de aspectos relativos ao processamento ceramico, tais como
preparacdo do p6 (mistura e moagem), conformacdo, sinterizacdo e qualidade dos materiais

ceramicos.
3.1 Processamento Ceramico

As propriedades elétricas do material séo afetadas pelos fatores de processamento
ceramico como conformacdo, ciclo térmico e morfologia dos pds-precursores. Desta forma, é

necessario um controle no processo de preparacdo do material ceramico [FREITAS, 2005].

A fabricacdo de uma ceramica tem como objetivos a producdo de um material
com propriedades especificas; com forma desejada e tamanho dentro das tolerancias

dimensionais especificadas e que seja um componente requerido a um custo acessivel.

As propriedades do material sdo basicamente controladas pela composicdo, mas
podem ser afetadas pelo tamanho de grdo e porosidade da ceramica sinterizada, bem como
pelo método de fabricacdo. Desta forma, as etapas chave para fabricacdo de ceramicas sdo a
calcinacdo e sinterizacdo, que estdo algumas vezes combinadas [MOULSON; HERBERT,
2003].

A reacdo do estado solido, ou mistura de oxidos, € um método que tem sido
muito empregado no preparo de ceramicas. Nesta reacdo € feita a mistura dos materiais,
geralmente 6xidos metélicos ou carbonatos, e depois a moagem dos mesmos. Apds a
cominuicdo (trituracdo do p0), a mistura moida dos pds segue para o processo de calcinacao
[SEGAL, 1989; SMALLMAN, 1999; RAHAMAN, 2003].

3.1.1 Preparacéo do p6: Mistura e Moagem

Para a preparacao do po, mistura e moagem, inicialmente é efetuada a pesagem do
material, em seguida realiza-se a mistura. Apds a mistura ser homogeneizada ela é colocada
dentro de reatores contendo esferas (zirconia, alumina, etc.) de modo que o pé seja moido. Na
moagem ocorre a eliminacdo de agregados e/ou reducdo do tamanho da particula. Além do

que, ela diminui a energia de ativagdo, contribuindo para que a energia exigida na reagao
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completa da mistura dos pds na etapa de calcinacdo seja menor [MOULSON; HERBERT,
2003; RAHAMAN, 2003].

Os modelos Pulverisette da fabricante Fritsch GmbH (Alemanha) sd&o um dos
moinhos mais conhecidos. O termo moinhos planetarios possuem essa denominacdo em
virtude dos movimentos de rotacéo e translacéo dos recipientes de moagem, semelhantes aos
de um sistema planetario. O recipiente de moagem € arranjado e montado sobre um disco
suporte movel, fazendo com que gire em torno de seu préprio eixo. A forca centrifuga
produzida pelo recipiente girando em torno de seu proprio eixo aliada a forca gerada pela
rotacdo do disco suporte atuam nas esferas e no pé contido no recipiente. Como o recipiente e
o disco suporte giram em sentidos opostos, as forgas centrifugas atuam alternadamente em
direcdes opostas, fazendo as esferas se chocarem alternadamente entre as extremidades dos
recipientes e causando o efeito de impacto no p6 [SURYANARAYANA, 2001].

3.1.2 Conformacao do P6

Na metalurgia do p6 a forma mais utilizada na conformacéo é prensagem uniaxial,
devido a sua simplicidade, possibilidade de automacéo, o que pode resultar na producdo em
larga escala. Nessa forma é utiliza uma prensa e um molde, denominado matriz, sendo a
matriz composta por uma cavidade e um pistdo. Ambos possuem formas apropriadas,
relacionadas a forma da peca. O po € colocado dentro do molde e o pistdo é pressionado, pela
prensa, contra o po. Depois que a pressdo € retirada, a peca € removida da cavidade na forma
desejada [THUMMLER, 1993; CALLISTER, 2010; RETHWISCH, 2010].

Para a conformacdo do pd, é comum a utilizacdo de um fluido organico como
aglutinante, como exemplo temos a glicerina e 0 PVA (alcool polivinilico). A finalidade do
ligante é umedecer a peca (0 pellet) para dar resisténcia durante 0 manuseio nas etapas de
prensagem e sinterizacao. Para ser utilizado um ligante deve atender alguns requisitos, dentre
estes é que o mesmo seja eliminado durante o processo de sinterizacdo sem causar nenhum
dano a peca [MOULSON; HERBERT, 2003; RICE, 2003].
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3.1.3 Sinterizagao

Sinterizacdo é uma técnica de processamento utilizada para produzir materiais
com densidade controlada e componentes de metal e/ou pds-ceramicos através da aplicacédo
de energia térmica [KANG, 2005].

Durante o processo de sinterizacdo, a peca formada experimenta uma reducéo da
porosidade e uma melhoria na sua integridade mecénica. Estas mudancas ocorrem através da

coalescéncia das particulas do p6 em uma massa mais densa.

Durante o estagio inicial de sinterizacdo, pescocos se formam ao longo das
regides de contato entre as particulas adjacentes, além disso, é formado um contorno de gréo
dentro de cada pescoco, e todos o0s intersticios entre as particulas tornam-se um poro. Com o
avanco da sinterizacdo, os poros se tornam menores e mais esféricos [CALLISTER, 2010;
RETHWISCH, 2010].

Apos a sinterizacdo a peca esta mais densificada, homogénea e com menor
quantidade de poros [LALENA, 2005]. A microestrutura do material de um corpo ceramico é
um fator determinante das propriedades fisicas, quimicas, elétrica, éticas, magnéticas e

mecanicas, e ela depende das condicdes de sinterizacdo [FREITAS, 2005].
3.1.4 Qualidade final dos materiais Ceramicos

Existe uma grande necessidade de que as pecas sinterizadas tenham um
acabamento, geralmente os procedimentos utilizados sdo o polimento ou metalizacdo. E
natural que as pecas sofram um desgaste durante a prensagem e variacdes de contracdo
durante a sinterizacdo, colaborando para uma oscilacdo de 1 a 2% das dimensdes das pecas
que saem do forno. A diminuicdo das dimensdes para as condi¢cdes adequadas para a analise é
feita com o uso de polimento abrasivo, como por exemplo: a utilizacdo de lixas de carboneto
de silicio, uma vez que em algumas técnicas experimentais uma determinada relacdo
altura/didametro é requerida para que as propriedades dielétricas do material sejam obtidas
[MOULSON; HERBERT, 2003].

A metalizacdo pode ser necessaria a fim de proporcionar um contato elétrico de
uma peca metélica a uma cerdmica. Os metais em contato com a cerdmica condutora ou
semicondutora devem ser escolhidos de forma que eles ndo introduzam barreiras indesejaveis
ao movimento de portadores de corrente [MOULSON; HERBERT, 2003].
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CAPITULO 4

4 Analise em Microondas e RF

Neste capitulo sdo apresentados aspectos correspondentes as medidas de micro-
ondas, ao coeficiente de temperatura de frequéncia ressonante, medidas de radiofrequéncia em
temperatura ambiente e com variagdo de temperatura, assim como do coeficiente de

temperatura da capacitancia e a simulagcdo computacional.

4.1 Medidas de Microondas

Em 1960 os pesquisadores B. W. Hakki e P. D.Coleman [HAKKI, B. W., C. P.
D., 1960] desenvolveram uma metodologia para medir as propriedades dielétricas de um
material na regido de micro-ondas, baseados no conceito de ressoadores. A ideia consistia na
utilizacdo de um ressoador dielétrico em formato cilindrico com duas placas condutoras nas
faces superior e inferior do cilindro. Para enviar um sinal de RF para duas sondas localizadas
proximas a amostra e em posi¢oes opostas entre si foi utilizado um analisador de rede. Na

Figura 4.1 pode ser visto um esquema do sistema de medig&o da amostra.

Parafuso para
regulagem da
altura da placa

Placa movel
de cobre A g / Espacadores
N 1 11

Dy L
1 L
Sonda | Sonda
Placa fixa Supurte
de cobre = *==+ da sonda

Figura 4.1 - Esquema do sistema de medicéo da amostra.

Fonte: [adaptado de SEBASTIAN, 2008].

O modelo tedrico para esta configuracdo assume que as duas placas paralelas séo
infinitamente largas. Esta configuragdo permite a propagacgéo de varios modos TE, TM, EH e

HE, porém o modo TEg;; € amplamente usado na caracterizacdo das propriedades dos
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materiais, ja que as propriedades ressoantes deste modo permanecem inalteradas caso haja
gaps de ar entre o dielétrico e as placas condutoras [CHEN; ONG; NEO; VARADAN;
VARADAN, 2004]. O efeito dos gaps de ar entre o dielétrico e as placas condutoras torna-se
insignificante uma vez que os campos elétricos tendem a zero com o este modo. Os campos
fora do dielétrico decaem muito rapidamente e, portanto, a utilizagdo de placas de conducéo
de dimensbes finitas ainda fornece uma boa aproximacdo para 0 modelo tedrico
[COURTNEY, 1970].

4.2 Coeficiente de Temperatura da Frequéncia Ressonante

A estabilidade térmica de um ressonador ou ARD pode ser identificada por um
parametro denominado coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (t;). Por este
parametro pode-se identificar o quanto a frequéncia de ressonancia varia com a mudanca de
temperatura. Quando mais proximo o possivel de zero o t; pode melhorar o rendimento de
dispositivos eletronicos, tais como os ressoadores de microondas [SEBASTIAN, 2008;
REANEY; IDDLES, 2006; FERNANDES, 2012].

Uma pequena variagdo de temperatura do material pode gerar um 1t com grande
moédulo, causando uma grande variacdo da frequéncia ressonante da ARD. Assim, esta
variacdo pode causar uma modificacdo no comportamento da antena, e consequentemente
fazer com que as caracteristicas do projeto da antena como largura de banda de impedancia
(BW) e frequéncia de operagao (fop) sejam alteradas. Deste modo, uma antena projetada com
um material caracterizado a 30°C pode ndo possuir a mesma eficiéncia de uma projetada a
20°C [COSTA, 2007; FERNANDES, 2012]. Com as mudancas na temperatura de operacao é
bem dificil manter a frequéncia de ressonancia, um material com um t; grande ndo € atil em
um circuito de micro-ondas, portanto, o valor de 1 deve ser proximo de zero para a
estabilidade térmica do dispositivo. Os valores de t; das amostras estdo relacionados
principalmente com a composi¢cdo do material e com o composto indesejado, se houver, como
por exemplo, fases secundarias em um material ceramico. A partir da medida resultante da
frequéncia de ressonancia em relacdo a temperatura, é possivel obter o valor do coeficiente de
temperatura da frequéncia de ressonancia (tf) [RAJPUT, 2011; FERNANDES, 2012]. O
coeficiente de temperatura da frequéncia de ressonancia (t;) pode ser calculado pela equagéo
(4.1) [SEBASTIAN, 2008; SILVA, 2012]:

_ 1 Af 6
Tf = fi.AT. 10 (41)
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onde:
Af = variagdo da frequéncia ressonante (GHz);
AT = variagédo de temperatura,;
fi= frequéncia inicial

Por apresentarem certas limitacbes o método de Courtney e/ou método néo
perturbativo da cavidade, se mostram impossibilitadas na medigdo do 7, quando as amostras
possuem valores de tangente de perda dielétrica na ordem de 1x107? devido a dificil
identificacdo do modo TEy;1, uma vez que a largura de banda é larga e com isso ocorre a
deformagdo do modo TEp; [CHEN; ONG; NEO; VARADAN; VARADAN, 2004;
FERNANDES, 2012].

Na Figura 4.2 temos a ilustracdo de um sistema com forno acoplado semelhante
ao que foi utilizado para realizar as medidas 1, nesse método a amostra deve atuar como uma
antena ressoadora dielétrica (ARD). Esse sistema apresentado na Figura 4.2 consiste de uma
placa metalica para servir de plano de terra para a ARD e uma sonda de alimentacdo. A
utilizacdo do forno acoplado para fazer o aquecimento da ARD, tem o intuito de possibilitar o
acompanhamento do deslocamento da frequéncia do modo HE;;; com o aumento da
temperatura e devido a medida da ARD ser feita no espaco livre [COSTA, 2007;
FERNANDES, 2012].

7777 ///// //// 22727 ////////////////7////////////
A 4 4
;/////////// Qi /////7//////////////////

1\

Ceramica Refratdria

IDR,‘\ Resistégcia

Cabo Couml Plano de Terra

Figura 4.2 - Sistema de medig@o do tr com forno acoplado.
Fonte: [SILVA, 2013]
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4.3 Medidas de Radiofrequéncia (RF)

4.3.1 RF a Temperatura Ambiente

As amostras utilizadas no processo de caracterizacdo dielétrica em baixa
frequéncia foram conformadas como discos (capacitores de placas planas e paralelas), com
didametros e espessuras em torno de 15 mm e 2 mm, e tiveram suas superficies cobertas por
tinta condutora. As medidas foram realizadas em um Impedancimetro Agilent 4294A (40 Hz
— 110 MHz), interligado a um microcomputador (PC), via cabo GPIB (General Purpose

Interface Bus).

A capacitancia e a tangente de perda dielétrica foram medidas simultaneamente
para o estudo das propriedades dielétricas, onde na capacitancia foi considerado o modelo de
um circuito equivalente RC paralelo. O calculado do valor da permissividade relativa foi
realizado a partir da capacitancia medida e do fator geométrico da amostra, que neste caso sdo
a razdo entre a area do eletrodo, ou seja, faces do disco cerdmico e a sua espessura. Apés a
sua normalizacdo pela permissividade do vacuo, é obtida a permissividade relativa, sendo que
foram desprezados os efeitos de distorcdo do campo elétrico nas bordas das pecas. As
medidas foram realizadas na faixa de operacdo do equipamento no intervalo que se estende
desde 40 Hz a 110 MHz.

4.3.2 RF com variagdo de Temperatura

A caracterizacdo elétrica com variacdo de temperatura foi realizada em um
Impedancimetro da marca Solartron S11260, que estava conectado a um forno para variagoes
de temperaturas de 30° a 350 °C, e interligado a um microcomputador (PC), via cabo GPIB.
Para operacdo do Impedancimetro e aquisicdo de dados foi utilizado o programa Impedbeta,
da Solartron. As medidas foram feitas na faixa de intervalo que se estende de 1 Hz a 1 MHz,

cuja variacao de temperatura foi de 30°C a 350°C para todas as amostras.

Através da andlise dos dados obtidos para as amostras medidas com variacao de
temperatura, foi possivel obter os valores de energia de ativacdo a partir da construcdo do
grafico de Arrhenius para cada amostra, sendo utilizada a seguinte equacdo [ATKINS;
PAULA, 2008]J:
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A = Agexp [;—?] (4.2)

Onde:
A, = fator pré-exponencial,
Ea = energia de ativacao (eV);
k = constante de Boltzmann (eV/K);
T = temperatura em Kelvin (K).
Os valores de energia de ativacdo, para cada amostra, foram obtidos tanto em
funcdo da frequéncia maxima do modulo imaginario (fma) quanto pela condutividade AC

(oac), onde foi necessario fazer somente a substituicdo do termo A por ¢ ou fimax.

4.3.3 Coeficiente de Temperatura da Capacitancia (TCC)

O Coeficiente de temperatura da capacitancia (TCC) é essencial para verificar
uma provavel aplicacdo do material em radio frequéncia, pois a partir dele podemos verificar
a estabilidade térmica do material com a variacdo de temperatura, onde os valores ideais sao
0s proximos de zero [MOULSON; HERBERT, 2003].

A expressdo para célculo do coeficiente de variacdo da capacitdncia com a

temperatura pode ser vista em (4.3)
TCC = %x 106 (4.3)

onde:
Cr, = capacitancia medida na temperatura T1 (28°C)
C, = capacitancia medida na temperatura T2 (100°C).

As medidas das amostras com variacdo de temperatura foram inicialmente
medidas entre valores de 28°C a 100°C, para que fosse possivel determinar o TCC de cada

uma das amostras.
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4.4 Simulagéo computacional

A validagdo numérica dos resultados experimentais é efetuada com o auxilio do
Software HFSS (Ansoft’s High Frequency Structure Simulator) desenvolvido pela ANSYS,
Inc.. Este programa permite estimar parametros importantes, como por exemplo, diagramas de
radiacdo, ganho, diretividade, dentre outros [BALANIS, 2009].

Através do programa HFSS pode ser feito o célculo dos pardmetros S de
estruturas passivas e a distribuicdo tridimensional dos campos dentro das estruturas. Os
parametros S séo relacbes entre ondas que entram e saem nos portos do dispositivo a ser
caracterizado. O Sy; € o coeficiente de reflexdo de entrada, também conhecido como perda de
retorno. O Sy, € o coeficiente de transmissdo, O S; € o coeficiente de transmissdo inverso e o

S,, é o coeficiente de reflexao da saida.

O HFSS utiliza como base os métodos de elementos finitos (MEF). Este divide 0s
objetos presentes no modelo em um grande numero de pequenas regides (elementos). Através
do HFSS é possivel estimar parametros importantes da antena, como diagramas de radiacéo,
diretividade, ganho, dentre outros [ALMEIDA, 2011].

Para simulacdo no programa HFSS, além da medida de monopdlo, sdo necessarios
os dados da permissividade relativa e da tangente de perda dielétrica que sdo obtidos através
do método de Hakki — Coleman, bem como a geometria da amostra (raio e altura). Apds a
insercdo desses dados no programa, inicia-se a variacdo dos valores dos gaps de ar, tentando
achar a melhor combinacdo que se aproxime dos dados experimentais. Os gaps de ar sao:
vertical (e;) e horizontal (e2) [COSTA, 2007; FECHINE, 2007; FERNANDES, 2012].
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CAPITULO5

5 Materiais e Métodos

Neste Capitulo sdo apresentados os procedimentos experimentais realizados no
desenvolvimento deste trabalho. Sdo descritos os materiais, 0s equipamentos e 0os métodos
empregados para 0 processamento dos materiais cerdmicos estudados, bem como a
metodologia de preparacdo das amostras para cada tipo de medicdo, e as respectivas técnicas

de medicdo empregadas para caracterizacdo e simulacdo das amostras produzidas.

5.1 Materiais e Equipamentos

Para a composi¢cdo das ceramicas foram utilizados a Alumina (Al,O3 — Aldrich
99,99%) e o Oxido de Nidbio (Nb,Os — Aldrich 99,99%).

Os materiais, programas e equipamentos utilizados neste trabalho s&o listados

abaixo, e sdo:

e Balanca digital com precisdo de 0,1 mg;

e Reatores para moagem;

e Esferas de zirconia;

e Moinho planetério de bolas de alta energia;

e Cadinho, almofariz e pistilo de porcelana;

e Ligante organico PVA (alcool polivinilico);

e Prensa hidraulica;

e Fornos resistivos;

e Lixas de carboneto de silicio para acabamento final das amostras;

e Impedancimetros: Solartron 1260 e Agilent 4294A (40 Hz — 110 MHz);

e Analisadores de Rede: PNA N5230A (10 MHz — 20 GHz) e PNA 8719ET
(50 MHz — 13 GHz);

e DBWSTool2.3.exe e 0 ICSD (Inorganic Crystal Structure Database);

e Programa HFSS (High Frequency Structure Simulator).
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5.2 Metodologia
O Fluxograma de etapas do procedimento experimental para producdo, caracterizacdo e
verificacdo do desempenho do material dielétrico e aplicacdo em RF, MW e ARD pode ser

observado na Figura 5.1
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Figura 5.1 — Fluxograma das etapas utilizadas na metodologia experimental do trabalho.

Fonte: Préprio autor.

O processamento cerdmico deste trabalho envolveu basicamente a selegdo e
homogeneizacdo dos reagentes: Oxido de Nidbio (Nb,Os) e Alumina (Al,O3). As amostras
foram preparadas por mistura de 6xido de aluminio com éxido de nidbio nas proporgdes em
peso (2,5; 5,0; 7,5 e 10%).

A homogeneizacdo dos reagentes foi realizada através de maceracdo e

posteriormente efetuada uma moagem.
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Um moinho planetério de bolas de alta energia (Fritsch Pulverissette 5), com
velocidade de 360 RPM, foi utilizado durante 2 horas para efetuar a moagem mecanica das
matérias-primas selecionadas. Esse procedimento resultou na mistura dos reagentes
selecionados e na redugdo de seu tamanho. No moinho, a mistura e homogeneizagdo do
material ocorreram dentro de um reator contendo uma quantidade especifica de esferas de
zirconia. Finalizado o processo de moagem, o p6 fino moido foi transferido para cadinhos de
porcelana. Posteriormente, foi adicionado o equivalente a 5% peso por peso (p/p) dos
produtos ligante organico PVA (&lcool polivinilico), e assim, foi possivel a mistura ser
mecanicamente conformada em uma prensa através de compressao uniaxial (220KPa) a frio,
para producdo das pecas ceramicas cilindricas. A sinterizacdo das pecas deu seguimento ao
processo, divididas em amostras padrdo com 2,5%; 5,0%; 7,5% e 10% de Nb,Os a 1.350°C

durante 5 horas.

Depois da etapa de sinterizacao foi realizado o polimento das pecas atraves do uso
de lixas de carboneto de silicio para dar um melhor acabamento as pegas confeccionadas.

5.3 Caracterizagao Estrutural
Para a caracterizagdo estrutural do material desenvolvido foram realizadas as

metodologias da analise de Raios-X, Refinamento de Rietveld e Picnometria.

5.3.1 Raios-X

A técnica de difracdo de Raios-X € baseada no espalhamento de um feixe de
raios-X pelos planos dos atomos ou ions que constituem a rede cristalina dos materiais. As
posicOes e intensidades relativas dos picos de Bragg permitem identificar a estrutura,
quantificar a(s) fase(s) cristalina(s) presente(s) e a composi¢do [SILVA, 2006; FERNANDES,
2012].

Um difratbmetro para amostras policristalinas modelo XPert Pro MPD -
Panalytical foi utilizado para obtencéo dos perfis de difracdo de Raios-X das amostras padrbes
em po sinterizadas a 1.350°C/5h. Para realizagdo desta etapa foi necessario a utilizacdo de
uma pasta de silicio para auxiliar na fixacdo das amostras em pé em uma placa de silicio.
Com o auxilio de um tubo de Raios-X de radiagdo Co-Ka, operado a 40 kV e 30 mA, os
padrbes de difracdo foram recolhidos & temperatura do laboratério (cerca de 21°C), com cinco

segundos para cada passo do tempo de contagem ao longo do intervalo angular de 20-80 (26).
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5.3.2 Refinamento de Rietveld

Atualmente o método de refinamento de estrutura de maior relevancia é o
desenvolvido por Rietveld. O método de refinamento de estruturas cristalinas ou método de
Rietveld realiza as anélises através da difracdo do pd. O refinamento é efetuado através do
método de minimos quadros, onde um difratrograma tedrico, calculado pelo programa, realiza
a maxima aproximacao possivel do difratograma experimental, quando isso ocorre, diz-se que
os valores obtidos para o conjunto dos parametros refinados representam a melhor solucéo
para o refinamento, aproximando-se o maximo possivel da estrutura real [MENEZES, 2007,
MEDEIROS, 2007; ALMEIDA, 2007, FERNANDES, 2012].

A minimizacdo realizada no método de minimos quadros € efetuada a partir dos
parametros de confiabilidade como os fatores de confianca Rwp, que é o erro residual dos
pesos (weighted residual error), e o fator de qualidade de ajuste S (quality factor goodness of
fit) [MENEZES, 2007; MEDEIRQS, 2007; ALMEIDA, 2007; COSTA, 2007; FERNANDES,
2012].

No decorrer do refinamento também pode ser analisado o parametro Rp, que é o
fator de perfil, ele indica a qualidade dos parametros estruturais refinados, enquanto que o
Rwp é considerado o fator estatisticamente mais significativo entre todos, uma vez que ele
reflete de forma melhor o progresso do refinamento, pois nele é usada a técnica de
minimizacdo da soma de quadrados [NETTO, 2001; MENEZES, 2007; COSTA, 2007,
FERNANDES, 2012].

O parametro S compara o valor de Rwp obtido no refinamento com o esperado
Re, e assim, um indice S igual a 1,0 (um) indica que o refinamento esta estatisticamente
completo, uma vez que o indice Rwp ja atingiu o valor esperado. Assim, a cada passo do
refinamento o fator S tende a um valor préximo de 1. O Re é o valor esperado do refinamento
adequado, ou seja, o valor estatisticamente esperado para o Rwp, que indica através do perfil
do padréo o limite minimo que o refinamento pode atingir, ou seja, o limite minimo em que o
Rwp pode atingir [RIETVELD, 1967; MENEZES, 2007; ALMEIDA, 2007]. O Rwp ¢é a
caracteristica mais importante, pois do ponto de vista matematico, ele minimiza o erro
residual [YOUNG, 1995; MENEZES, 2007].
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Para a confirmagé&o das fases foram utilizados o programa o DBWSToo0l2.3.exe e
o0 ICSD (Inorganic Crystal Structure Database) [YOUNG; LARSON; PAIVA-SANTOS,
2000; FERNANDES, 2012].

5.3.3 Picnometria

A picnometria é um método usado para medida de densidade, também conhecido
como método de Arquimedes. Tal procedimento foi utilizado neste trabalho para determinar a
densidade das ceramicas sinterizadas e para comparar suas densificagdes com os resultados

teoricos.
A densidade é dada pela massa dividida pelo volume:

p=T CE)

Ao utilizar o principio de Arquimedes na picnometria tem-se que o volume do
solido é igual ao volume da agua deslocada com a adi¢do do solido.

v, =V, (5.2)
A massa da &gua se deslocada sera:
! — —
mg=mg+ms—my o (5.3)

E finalmente teremos a equacéo para o calculo da densidade da amostra:

ps = oPa (5.4)

ma+ (ms—mp (a+s) )

onde:

pa = densidade da agua a 25°C (g/cm®);

ps = densidade do solido (g/cm3);

m, = massa de agua (Q);

ms = massa do sélido (g);

Mp (a+s) = Massa do sistema agua e solido contidos no picnémetro (g);

m’, = massa de agua deslocada (Q);
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Va = volume da agua (cm®);
Vs = volume do sélido(cm®);
v’ = volume de agua deslocada com adicdo do sélido no picndmetro (cm?).

A massa do sélido foi determinada utilizando uma balanga analitica de preciséo,
bem como a massa do picnémetro vazio e do mesmo contendo agua destilada e entdo
transferiu-se o solido para um picnémetro, parcialmente cheio com agua destilada, onde foi
feita uma nova pesagem [FERNANDES, 2012].

O picndmetro consiste de um pequeno frasco de vidro construido criteriosamente
para que contendo um certo volume de fluido permaneca invaridvel. Na figura 5.2 temos a
ilustracdo de um picnémetro utilizado para a analise das amostras, podemos observar que ele
possui uma abertura suficientemente larga e tampa muito bem esmerilhada perfurada na

forma de um tubo fino longitudinal.

Tuabo Fino Longitudinal

Figura 5.2 - llustracéo do Picndmetro utilizado na andlise das amostras

Fonte: [FERNANDES, 2012].
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CAPITULO 6

6 Resultados e Discussoes
Os resultados obtidos durante o desenvolvimento deste trabalho sdo apresentados
neste capitulo. Inicialmente sdo descritos os resultados da caracterizacdo estrutural, em

seguida os pré-resultados de refinamento dos picos de difracdo de Raios-X s&o exibidos.

6.1 Amostras produzidas

As amostras foram preparadas inicialmente a partir do p6, em seguida foi efetuada
a conformacdo para obtencdo das pecas (pellets) com alturas diferentes, visto que, cada
analise requer um determinado tipo de amostra. Para as medidas de Raios—X foi separada uma
pequena parte das amostras em forma de p6. Foi necessario produzir amostras com tamanhos
adequados para realizar as medicGes das caracteristicas elétricas e dielétricas em
radiofrequéncia, de micro-ondas, para o 1; € para a analise da cerdmica como uma antena
ressoadora dielétrica. Apds o processo de sinterizacdo € possivel que tenha ocorrido uma leve
contracdo nas dimensdes das pecas, 0 que pode ser esperado devido as caracteristicas
intrinsecas de cada material, tais como: reagentes presentes, densidade e fases obtidas.

6.2 Caracterizacgdo Estrutural
De modo geral a uma sequéncia a ser obedecida para o0 processamento de

materiais ceramicos, onde temos:
e Selecdo e pesagem estequiométrica dos reagentes;
e Homogeneizac¢do manual ou por meio de moagem mecanica;
e Conformagao do material através de prensagem;
e Sinterizacdo ou queima;

e Por fim, acabamento das pecas produzidas.
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6.2.1 Raios-X

A difracdo de raios-X foi uma das metodologias utilizadas para caracterizar
estruturalmente os materiais desenvolvidos. Os padrées de difracdo obtidos foram
comparados com um banco de dados, o ICSD - Base de Dados de Estrutura Cristalina
Inorganica (Inorganic Cristal Structure Database).

As identificacOes das fases cristalinas presentes na ceramica foram realizadas por
analise dos padrdes de difracdo. Os picos de difracdo mostrados nos diagramas de raios -X

sdo exibidos na Figura 6.1
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Figura 6.1 - Padrdes difratométricos das amostras com o respectivo refinamento Rietveld.

Fonte: Préprio autor.

Para confirmar as fases propostas foi utilizado o refinamento de Rietveld. O
refinamento foi realizado com Al,O3 (ICSD: 75479), AINbO,4 (ICSD: 24078) e Nb,Os (ICSD:
1840). Os principais parametros observados nesta fase foram os picos de difracdo de cada
estrutura de cristal, os parametros Ryp, S € DBragg do refinamento Rietveld para monitorar o
refinamento das estruturas propostas. As propostas destes parametros devem ser em um
intervalo que € aceitavel para a resultados de difracdo de raios-X de amostras policristalinas.
Os valores aceitaveis para Rwp deve ser inferior a 20%, o parametro S deve ter valores que
estdo no intervalo de 1 a 1,5. O parametro DBragg devem ter valores que estdo abaixo de 9%

[PASCOAL, C et al., 2002] no entanto, é necessario enfatizar que estes limites podem ser
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ultrapassados, tendo em conta as condi¢des experimentais em que os resultados de difracéo
foram obtidos, podem coexistir parametros que excedem os valores-limites, com parametros
que estdo dentro dos limites propostos. Na Tabela 6.1, sdo apresentados os parametros que
sdo usados para controlar a qualidade do refinamento, eles demonstram ser bastante
consistentes com Rwp, ocorre uma valorizagdo no DBragg, e o valor de S é proximo aos
limites considerados satisfatorios. Além dos parametros obtidos por refinamento de Rietveld,
pode-se observar outros parametros que podem reforcar a analise dos resultados, estes
resultados sdo obtidos por meio de técnicas tais como a densidade do cristal Unico das
estruturas cristalinas refinadas e percentagens de massa molar e se houver a possibilidade de

ter duas ou mais estruturas no mesmo processo de refinamento de Rietveld.

Tabela 6.1 — Dados numéricos do refinamento pelo método de Rietveld.

Amostra Rwp Fases Reragg (% )Empeso  p (g.cm®)
Al,O3 5,28 97,1 3,98
Nb 2,5% 11,76 AINbO, 12,65 1,2 4,38
Nb,Os 8,94 1,7 5,24
Al,O3 6,55 94,8 3,98
Nb 5,0% 12,59 AINbO, 10,25 2,6 4,38
Nb,Os 14,86 2,5 5,24
Al,O3 7,21 88,7 3,98
Nb 7,5% 11,83 AINbO, 6,94 4,0 4,38
Nb,Os 9,44 7,3 5,24
Al,O3 5,79 86,8 3,98
Nb 10,0% 12,96 AINbO, 8,03 9,3 4,38
Nb,Os 13,16 39 5,24

Fonte: Préprio autor.
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6.2.2 Picnometria

O método de Arquimedes ou picnometria foi utilizado para medir o valor da
densidade de cada amostra. A densidade tedrica dos compositos é obtida através de uma
relacdo matematica dos valores de densidade dos monocristais das fases utilizadas no
refinamento Rietveld. A densidade relativa corresponde a relacdo entre os valores
experimentais e tedricos. Na Tabela 6.2 pode ser visto os valores das densidades para todas as
amostras produzidas. Para a densidade aparente o maior valor encontrado foi para a amostra
com adicdo de 10% de Nb,Os (3,76 g/cm®) sinterizadas a 1.350°C, enquanto que 0 menor
valor (3,50 g/cm?) foi para as amostras com adicio de 2,5% de Nb,Os sinterizadas a 1.350°C.

Na Tabela 6.2 pode ser visto todos os resultados obtidos da picnometria.

Tabela 6.2 - Resultados da picnometria, densidade dos compdsitos de Al,O; com adicdo de Nb,Os, temos: a
densidade aparente, densidade tedrica, a densidade relativa e resultados de porosidade.

Densidade Densidade Densidade _
Amostra o ) Porosidade
Aparente Tedrica relativa
Nb 2,5 % 3,50 4,00 0,87 0,11
Nb 5,0% 3,75 4,01 0,93 0,04
Nb 7,5% 3,71 4,07 0,91 0,08
Nb 10,0% 3,76 4,05 0,92 0,03

Fonte: Préprio autor.

Para uma melhor visualizagcdo e comparacdo dos valores encontrados, na figura
6.2, temos os valores das densidades aparentes como uma funcdo da quantidade de Nb,Os

adicionado.
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Figura 6.2-Variagdo da densidade aparente das amostras em fungéo da adicdo de Nb,Os.
(Guia para o Olho)

Fonte: Préprio autor.

Notamos que as amostras seguem um comportamento crescente com a adigdo de
Nb,Os, ocorrendo uma pequena queda no valor da densidade da amostra de 7,5% de Nb,Os,

comparado aos valores das amostras adjacentes 5,0% e 10% de Nb,Os.

Fazendo uma comparacdo dos resultados da picnometria e os resultados da
difracdo de raios-X, observamos que ha um grau de consisténcia entre as densidades
apresentadas no refinamento e nas densidades medidas. Para o célculo da densidade tedrica
foi utilizada a densidade de monocristal obtido pelo refinamento de Rietveld por fases (Tabela
6.2), com base na equacdo 6.1 [MOULSON; HERBERT, 2003; CALLISTER, 2008].

P 100 (61)

composito=
p %fasell%fasez .%fasen

Pfasel Pfasez  Pfasen
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6.3 Analise em Microondas

O método desenvolvido por Hakki e Coleman (1960), foi utilizado para a analise
na regido de microondas. As pec¢as medidas obedeceram a proporcao 2:1 em suas dimensdes.
Para ser possivel a identificacdo do modo TEg;; 0 valor do diametro correspondeu ao dobro da
altura [MOULSON; HERBERT, 2003]. A fabricacdo das pecas nessa proporcdo favorece a
identificagdo do modo TEp;, influenciando no fator de qualidade das amostras, contribuindo
para que os modos figuem mais afastados [PETOSA, 2007]. Na Tabela 6.3 sdo apresentadas
as propriedades medidas na regido de microondas das amostras.

Tabela 6.3 — Medidas de microondas obtidas pelo método Hakki-Coleman onde ¢r é a constante dielétrica,

D é o diametro da amostra, H € a altura da amostra, tgd de perda dielétrica e fr é a frequéncia de ressonancia
do modo TEq;;.

D H tgs f,
Amostra o (mm) (mm) (10°®%) (GHz)
Nb 2,5% 9,40 15,01 6,61 5,09 9,75
Nb 5,0% 9,97 14,98 5,95 3,77 10,15
Nb 7,5% 10,39 14,81 6,21 7,14 9,71
Nb 10% 10,13 14,88 6,14 3,66 9,89

Fonte: Préprio autor.

O mesmo comportamento observado na regido de radiofrequéncia foi observado
na regido de micro-ondas, ou seja, a permissividade dielétrica cresce com o aumento de

Nb,Os no composito, enquanto a perda dielétrica decrescente.

Além dos altos valores de permissividade podemos citar as perdas dielétricas das
amostras que estdo entre 3,66x10° e 7,14x10°. Verifica-se que quanto maior a adicdo de

Nb,Os mais densa e com isso apresenta maiores valores de permissividade.

Nas figuras 6.3. e 6.4 reforcamos o crescimento no valor da permissividade e a
diminuigcdo na perda dielétrica da matriz cerdmica Al,O3 em funcdo da adicdo de Nb,Os,
percebe-se que quanto maior a adicdo de Nb,Os menor sera a perda dielétrica, com excecao -
da amostra com adicdo de 7,5% de Nb,Os que apresenta uma perda dielétrica maior que as
demais (6.3).
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Figura 6.3. - Variacdo da permissividade relativa da matriz cerdmica Al,O; em funcgéo da adi¢do de Nb,Os.

Fonte: Préprio autor.

Figura 6.4 - Variagdo da perda dielétrica da matriz cerdmica Al,O3 em funcéo da adi¢do de Nb,Os.

Fonte: Préprio autor.
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6.4 Coeficiente de temperatura da frequéncia ressonante (ts)

Os valores obtidos do 7, podem ser vistos na Tabela 6.4, podemos notar que todos
os valores sdo negativos e relativamente baixos, sendo que o valor da amostra com adigéo de
2,5 % de 6xido de nidbio apresentou o valor mais proximo de zero (-32,59 ppm.°C™), isto

revela que o material apresenta boa estabilidade térmica.

Tabela 6.4 — Valores de t; obtidos para todas as amostras com adi¢do de Nb,Os.

Amostras T (ppm.°C™)
Nb 2,5% -32,59
Nb 5,0% - 47,54
Nb 7,5% - 61,30
Nb 10% -75,88

Fonte: Préprio autor.

Normalmente, na literatura é apresentado para alumina pura um t; em torno de
(~ - 60 ppm.C™), e podem variar em funcdo do processo de sinterizagdo. Os resultados para as
amostras em geral mostraram um comportamento satisfatorio. Na figura 6.5 podemos analisar

os resultados para todas as amostras.

-30 4

1\
. AN
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0,0 25 5,0 75 10,0
Nb,Og (%)

Figura 6.5 - Valores de t; em funcéo da adi¢&o de Nb,Os.

(Guia para o Olho)

Fonte: Préprio autor.



60

6.5 Medidas experimentais e simulagdo computacional das Antenas Ressoadoras
Dielétricas (ARDs)

Os resultados do experimento com a antena monopolo e a respectiva simulagédo

computacional com o auxilio do software HFSS séo apresentados neste topico.

As medidas das perdas de retorno em funcdo da frequéncia e a impedancia de
entrada, em torno do primeiro modo HE, ;s foram obtidas através de um analisador de rede
HP8716ET.

O ressonador dielétrico fabricado foi testado como ARD, para este experimento,
os compdsitos fabricados com adicdo de Nb,Os (2,5% a 10%) foram colocados sobre um
plano de terra e excitados por uma sonda coaxial. Nessas condi¢des o ensaio da amostra
funciona no modo HE;;5. Na primeira andlise constatou-se que todas as ARD testados
apresentaram perda de retorno abaixo de -10 dB. Na Figura 6.6 observamos que todas as ARD
apresentam perda de retorno menor do que -20 dB (Ver Tabela 6.5), confirmando sua

utilizacdo como antena.

04
=2
S .10
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3 —a—Nb 2.5 %
P | —a—Nb 5.0 %
5 -304 Nb 7.5 %
A —a—Nb 10 %
-40
4 5 6 7

Frequéncia (GHz)

Figura 6.6 - Perda de Retorno (experimental e simulada) de todas as amostras com adi¢éo de Nb,Os.

Fonte: Préprio autor.
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A andlise da ARD exige que os parametros de campos distantes (ganho,
eficiéncia, diretividade, diagrama de radiacdo, etc.) sejam medidos [LUK; LEUNG, 2003,
PETOSA, 2007]. A aquisicéo dos parametros de campos distantes foi realizada por simulacéo
computacional com o auxilio do HFSS®, para uma melhor aproximacdo dos dados de
simulagdo com gaps de ar dos dados experimentais foi inserido o modelo para o acoplamento
feito de ARD.

A validacao dos resultados da simulacao se confirma quando os erros apresentam
o0 menor valor possivel para as frequéncias de ressonancia, perdas de retorno, impedancia

maxima de entrada, comparado aos dados experimentais (Ver Tabela 6.5).

Tabela 6.5 - Parametros utilizados na simulacdo para as amostras

Nb (2,5%) Nb (5,0%) Nb (7,5%) Nb (10%)

Experim. Simul. Error Experim. Simul. Erro Experim. Simul. Erro Experim. Simul. Erro

f HEmiLo 557 556 0053 564 564 007 551 549 034 555 554 0,16

Perda de
retorno (dB) -30,12 -29,87 0,82 -34,96 -3482 039 -3891 -38,03 225 -2861 -28,81 0,68

Pico de
Impedancia
Q) 217,15 182,95 15,74 253,32 238,90 5,69 22759 212,03 6,83 264,39 230,63 12,76

Impedancia
de entrada
Q) 53,27 46,87 12,00 48,24 48,17 0,14 48,94 48,62 0,65 53,71 46,64 13,16

Largura de
Banda (%) 9,91 9,57 3,43 9,13 980 7,33 9,22 8,74 5,20 8,84 8,63 2,37

Eficiéncia (%0) 96,29 97,08 94,21 96,87

Ganho (dBi) 3,15 3,12 3,10 3,21

Fonte: Préprio autor.

Analisando os dados da Tabela 6.5, a principio pode ser observado que 0s
resultados apresentados sdo consistentes em comparacdo com os resultados experimentais,
nos quais o erro da frequéncia de ressonancia de todas as amostras é inferior a 1,5%, e

adequados para o projeto.
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Quanto aos resultados do parametro perda de retorno (Si1) também ¢é satisfatoria,
qguando comparada com os resultados experimentais, em que 0s erros sdo inferiores a 1%,
exceto para a amostra Nb,Os (7,5%) apresentando um erro em trono de 2,258 (Ver Figuras
6.7 a 6.10).

Perda de Retorno (dB)
i
[

225
-30 4 Nb,O5 (2.5%) Simulado
d ) o Experimental
-35 ; : . '
Frequéncia (GHz)

Figura 6.7 - Perda de Retorno (experimental e simulada) da amostra com adi¢do de Nb,Os (2,5%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.8 - Perda de Retorno (experimental e simulada) da amostra com adi¢do de Nb,Os (5,0%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.9 - Perda de Retorno (experimental e simulada) da amostra com adi¢do de Nb,Os (7,5%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.10 - Perda de Retorno (experimental e simulada) da amostra com adicdo de Nb,Os (10%).
Fonte: Proprio autor.

Comparando os resultados apresentados nas figuras 6.11 a 6.18, bem como o0s
resultados apresentados na Tabela 6.5, pode ser visto que a impedancia esta de acordo com a
frequéncia de ressonancia e o parametro S;;. Mesmo com erros com valores mais elevados, no
entanto aceitaveis devido as imperfeicdes do modelo de ARD utilizada. Na Tabela 6.5, temos
ainda os valores de largura de banda que sdo satisfatérios, comparando os resultados de

ensaios experimentais e simulados.
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Figura 6.11 - Impedancia real (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com adi¢&o de

Fonte: Préprio autor.

Figura 6.12 - Impedancia real (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com adigdo de

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.13 - Impedancia real (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com adigdo de

Fonte: Préprio autor.

ZRe©

Nb,Os (7,5%).
300
1 Nb,O5 (10%) —o— Simulado

2504 —a— Experimental
200 4
150 4
1004

504

Frequéncia (GHz)

Figura 6.14 - Impedancia real (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com adi¢&o de

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.15 - Impedancia imaginaria (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com
adicdo de Nb,Os (2,5%).

Fonte: Préprio autor.

250

200: Nb,Oz (5.0%) —o— Experimental
25\ 0 X
1 —o— Simulado
150 -
100 4

50 4

Z Im ©

.50 4

-100 4

-150

5 6 7
Frequéncia (GHz)

Figura 6.16 - Impedéancia imagindria (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com
adicdo de Nb,Os (5,0%).

Fonte: Proprio autor.
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Figura 6.17 - Impedancia imaginaria (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com
adicdo de Nb,Os (7,5%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.18 - Impedancia imaginaria (experimental e simulada) dos ressoadores dielétricos da amostra com
adicdo de Nb,Os (10%).

Fonte: Préprio autor.
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A carta de Smith permite relacionar coeficientes de reflexdo complexos com
impedancias complexas, e pode ser utilizada para a determinacdo de impedancias, para a
determinacdo do coeficiente de reflexdo e de onda estacionaria. Na carta de Smith estdo
desenhadas circunferéncias de resisténcia e reatancia constantes em numero suficiente para
permitir uma precisdo razodvel na leitura de impedancias e reatdncia. Para os valores
positivos, as reatancias sdo indutivas e correspondem as curvas localizadas acima do eixo real
e para os valores negativos, reatancias sdo capacitivas e correspondem as curvas localizadas
abaixo do eixo real. As resisténcias sdo sempre positivas. Todas as amostras testadas com a
adicdo de Nb,Os tendem mais para reatancias indutivas, esses resultados na Carta de Smith

com a impedancia de entrada podem ser vistos nas Figuras 6.19 a 6. 22.

_ e=—=SIMULADO
{J e EXPERIMENTAL

67j

-17)

Nb, O (2.5%) -33j

Figura 6.19 - Carta de Smith com impedancia de entrada (Dados experimentais e simulados): da amostra com
adicdo de Nb,Os (2,5%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.20 - Carta de Smith com impedancia de entrada (Dados experimentais e simulados): da amostra com
adicao de Nb,Os (5,0%).

Fonte: Préprio autor.

-17j

Figura 6.21 - Carta de Smith com impedancia de entrada (Dados experimentais e simulados): da amostra com
adicdo de Nb,Os (7,5%).

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.22 - Carta de Smith com impedancia de entrada (Dados experimentais e simulados): da amostra com
adicdo de Nb,Os (10%).

Fonte: Préprio autor.

Nos parametros de campos distante mostrados na Tabela 6.5, pode-se observar que
a adicdo de Nb,Os pouco influenciou estes parametros, com ganhos variando de 3,10 dBi a
3,21 dBi e com eficiéncia acima de 90%. Nas figuras de 6.23 a 6.26 temos a representacdo do
diagrama de radiacdo das amostras, pode ser observado que todas seguem um padrdo muito
similar no caso do Diagrama de radiacdo. O Diagrama de Radiacdo nos permite calcular os
valores de ganho e eficiéncia da antena, o resultado desses valores pode ser confirmado na
Tabela 6.5.
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Figura 6.25 - Diagrama de radiacio da amostra com maior percentagem de Oxido de Nidbio (Nb 7,5%).

Fonte: Préprio autor.
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6.6 Medidas de radiofrequéncia

Para a analise em radiofrequéncia foi realizado dois processos, no primeiro
processo foi efetuada uma medida em temperatura ambiente na faixa de 100 Hz a 100 MHz,
no segundo processo foi realizada uma medida com variagdo de temperatura na faixa de 1 Hz

a 1 MHz. Todas as amostras foram submetidas aos procedimentos de medidas.

6.6.1 RF a Temperatura Ambiente

Na figura 6.27 podemos observar a permissividade relativa (g;) e na figura 6.28 a

tangente de perda dielétrica (tg d) de todas as mostras produzidas.
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Figura 6.27 - Permissividade dielétrica (g;’) em fungdo da frequéncia em temperatura ambiente das amostras de
Nb,Os com adicdes de 2,5 a 10 % sintetizadas a 1350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.28 - Tangente de perdas (tan 8) em funcdo da frequéncia em temperatura ambiente das amostras de
Nb,Os sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.

Analisando as curvas de g e tg & com o aumento da frequéncia para todas as
amostras com adicdo de Nb,Os, percebemos que o comportamento € 0 mesmo. Com a adi¢édo
de Nb,O3 os valores de &, e tg 6, exibidos nas Figuras 6.27 ¢ 6.28, sdo praticamente constantes

acima da frequéncia de 10KHz.
6.6.2 RF com Variagao de Temperatura

As figuras de 6.29 a 6.32 apresentam as medidas de permissividade dielétrica das
amostras com adicdo de Nb,Os (2,5% a 10%), como funcdo da frequéncia, sendo que a
permissividade complexa (e* =¢’ - je’) foi estudada usando-se o formalismo complexo,
Z* = 1/(joCoe*). A faixa de frequéncias considerada vai de 40 Hz a 10 MHz. E observado,
neste grafico, que para todas as amostras, a constante dielétrica diminui a medida que cresce a
frequéncia, o que é explicado pelo fenémeno da relaxacdo de dipolos, no qual em baixas

frequéncias os dipolos seguem a frequéncia do campo aplicado [KRUMAR et al., 2006].
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Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.30 - Variacdo da Permissividade dielétrica em funcdo da frequéncia para a amostra de Nb,Os (5,0%)

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.31 - Variacdo da Permissividade dielétrica em funcéo da frequéncia para a amostra de Nb,Os (7,5%)

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.32 - Variacdo da Permissividade dielétrica em funcéo da frequéncia para a amostra de Nb,Os (10%)

Fonte: Préprio autor.
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Mais detalhes acerca dos valores de €, e tg & em relacdo as frequéncias
selecionadas estdo incluidas na Tabela 6.6. Para frequéncias iguais a 1 kHz, 100 kHz e 1MHz,
maior valor de ¢’, foi obtido para a amostra de 7,5 % de Nb,Os (16,679 em 1KHz), os valores

da tg & acima de 1 MHz néo foram obtidos.

Tabela 6.6 - Permissividade dielétrica (€”,) e fator de dissipacdo (tg 8) das amostras produzidas.

100 Hz 1KHz 10 KHz 100 KHz 1 MHz
Amostra

g, tgd ¢, tgdéd &, tgd ¢, tgd €, tg d

25% Nb 24796 0443 15467 0220 12431 0,094 11,450 0,033 11275 -
5.09% Nb 14,246 0,115 12,8276 0,042 12,405 0,015 12,223 0,008 12,109 -
75% NB 22,424 0346 16,679 0,169 13,835 0,080 13,017 0,028 12,764 -
10% Nb 14456 0,100 13127 0,042 12,620 0,018 12446 0,009 12315 -

Fonte: Préprio autor.

Nas Figuras 6.33 a 6.36, podemos observar os resultados da condutividade AC em
funcdo da frequéncia e da temperatura para as amostras com adi¢do de Nb,Os (2,5% a 10%),
com melhor resposta para as temperaturas de 200°C a 350°C. Na faixa de frequéncia
considerada € perceptivel a ocorréncia de dispersbes nos valores da condutividade com
relacdo a frequéncia. Também podemos notar uma forte dependéncia da condutividade com
relacdo a temperatura, uma vez que 0s processos de ativacdo térmica do material séo
provenientes da mudanga na condutividade com a temperatura. E evidente o efeito da
temperatura na condutividade do material, isso pode ser visto que com 0 aumento da
temperatura maior € a condutividade da amostra. Nessa faixa de temperatura e frequéncias a
condutividade DC ndo pode ser calculada.
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6.33 - Variacgdo da condutividade AC em fungéo da frequéncia para a amostra com adicéo de 2,5%
de Nb,O:s.

Fonte: Proprio autor.
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6.34 - Variagdo da condutividade AC em funcéo da frequéncia para a amostra com adicdo de 5,0%
de szOs_

Fonte: Préprio autor.



200°C e 225°C
300°C « 325°C

250°C v 275°C
350°C

Frequéncia (Hz)

6.35 - Variacdo da condutividade AC em fung¢do da frequéncia para a amostra com adicéo de 7,5%
de Nb205,
Fonte: Préprio autor.
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6.36 - Variacdo da condutividade AC em fungéo da frequéncia para a amostra com adi¢do de 10%
de szOs_
Fonte: Préprio autor.



81

Através dos espectros de impedancia podem ser compreendidos 0s processos de
relaxacdo das amostras. Nas figuras 6.37 a 6.40 representados é exibida a variacdo da parte
real da impedancia em funcdo da frequéncia e da temperatura para as amostras de Nb,Os
(2,5% a 10%). Notamos que ha uma grande variagdo no valor da resisténcia elétrica para a
faixa de temperatura considerada, pois é observado que a parte real da impedéncia ou
resisténcia diminui com o aumento da temperatura em todas as amostras analisadas. Também
notamos que a uma diminuicdo nos valores de impedancia com o aumento da frequéncia. A
impedancia diminui com o0 aumento da temperatura, porque ocorre uma maior mobilidade aos
portadores de carga no interior do material. Outro aspecto a ser considerado quanto a redugédo
da impedancia é o fato de que com o incremento da frequéncia promovida pelo campo elétrico
a condutividade AC aumenta. A convergéncia dos valores da impedancia real no dominio de
alta frequéncia acontece devido a liberacdo de possiveis cargas espaciais, ou
consequentemente a diminuicdo da barreira de energia de separacdo dos portadores de cargas
nos materiais [PIRES JUNIOR, 2010; OLIVEIRA, 2012].
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a
N e 225°C N
10K - 250 °C
v 275°C b
300°C \i
W] s ™
350 °C '-',a
1 10 100 1k 10k 100k 1M

Frequéncia (Hz)

Figura 6.37 - Variagdo da impedéncia real em funcéo da frequéncia para as amostras Nb,Os (2,5%), sintetizadas
a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.38 - Variagdo da impedéancia real em funcéo da frequéncia para as amostras Nb,Os (5,0%), sintetizadas
a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.39 - Variagdo da impedéncia real em func¢éo da frequéncia para as amostras Nb,Os (7,5%), sintetizadas
a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.40 - Variacdo da impedéancia real em funcéo da frequéncia para as amostras Nb,Os (10%), sintetizadas a
1.350°C.

Fonte: Préprio autor.

A variacdo da parte imaginaria da impedancia (Z’’) em fungédo da frequéncia e em
diferentes temperaturas para todas as amostras pode ser visto na figura 6. 41 a 6.44. Através
das figuras, podemos verificar os picos de relaxacdo e que em todas as amostras ocorre um
deslocamento para frequéncias de maior valor de acordo com a temperatura e adicdo de
Nb,Os. Também podemos notar a diminui¢do dos valores de Z", tanto com o aumento de
temperatura, como também com o aumento da adicdo de Nb,Os. Outro aspecto que podemos
verificar € que acima de 10 kHz ocorre uma convergéncia de todas as curvas, provavelmente,

devido a liberacdo de cargas espaciais.
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Figura 6.41 - Variacdo da impedéancia imaginaria em funcdo da frequéncia para as amostras Nb,Os (2,5%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.42 - Variagdo da impedancia imaginaria em funcdo da frequéncia para as amostras Nb,Os (5,0%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.43 - Variagdo da impedancia imaginéria em funcdo da frequéncia par
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.44 - Variagdo da impedéancia imaginaria em funcdo da frequéncia para as amostras Nb,Os (10%),

sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Proprio autor.
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Nas Figuras 6.45 a 6.48 temos a representacdo dos graficos de Nyquist (-Z”
versus Z’) das amostras Nb,Os (2,5% a 10%), com variacdo de temperatura entre 150° C a
350° C. Podemos perceber que com o aumento da temperatura ocorre uma diminuicdo nos
valores das partes real e imaginéria da impedancia. Também pode ser notado que com a
adigédo de Nb,Os (2,5% a 10%).
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Figura 6. 45 - Variagdo de Z" vs. Z' em diferentes temperaturas para as amostras Nb,Os (2,5%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6. 46 - Variagdo de Z" vs. Z' em diferentes temperaturas para as amostras Nb,Os (5,0%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Proprio autor.
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Figura 6. 47 - Variagdo de Z" vs. Z' em diferentes temperaturas para as amostras Nb,Os (7,5%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6. 48 - Variagdo de Z" vs. Z' em diferentes temperaturas para as amostras Nb,Os (10%),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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A variagdo da parte real do modulo dielétrico M’ em fungdo da frequéncia para as
amostras com adicdo de Nb,Os podem ser vistos nas Figuras 6.49 a 6.52 em diferentes
temperaturas (150 °C a 350 °C). A compreensao do modulo elétrico complexo é essencial para
entender aspectos que envolvem o0s processos de transporte elétrico nos materiais, tais como a
condutividade e tempo de relaxacédo para os portadores de carga em sistemas cuja capacitancia
é pequena. Do ponto de vista fisico, 0 modulo dielétrico esta relacionado a relacdo do campo
elétrico nos materiais no caso do deslocamento elétrico permanecer constante [PIRES
JUNIOR, 2010; OLIVEIRA, 2012].
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Figura 6.49 - Variagdo do médulo dielétrico real em funcéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os (2,5%,),
sintetizadas a 1.350°C

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.50 - Variagdo do médulo dielétrico real em funcéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os (5,0%,),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.51 - Variacdo do mddulo dielétrico real em funcdo da frequéncia para as amostras de Nb,Os (7,5%,),
sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Proprio autor.
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Figura 6.52 - Variagdo do médulo dielétrico real em fungdo da frequéncia para as amostras de Nb,Os (10%,),
sintetizadas a 1.350°C

Fonte: Préprio autor.

Podemos observar através dos graficos das figuras 6.53 a 6.56 que o mddulo
dielétrico apresenta valores muito pequenos (proximos de zero) quando em baixas frequéncias
para todas as faixas de temperaturas consideradas. Quando a influéncia da adi¢do de Nb,Os
pode ser verificada no inicio da ressonancia de cada curva, iniciando por volta de 102 Hz,
isto, implica dizer que a adicdo de Nb,Os (2,5% a 10%) promove um deslocamento das
ressonancias para regido de maiores frequéncias. Ainda dentro desse contexto pode-se notar
que com a adi¢do Nb,Os (2,5% a 10%), a uma diminui¢do nos valores de pico de todas as
curvas. Este efeito sugere a auséncia de forca restauradora governando a mobilidade dos
portadores de carga sob a acdo de um campo elétrico induzido. Essas caracteristicas podem
indicar que fenbmenos relativos a polarizacdo de eletrodos podem ser negligenciados no
material [CHOWDARI; GOPALKRISHNNAN, 1987]. Esse tipo de comportamento reforga
os fenbmenos condutivos devido ao longo tempo de mobilidade dos portadores de carga
[PADMASREE; KANCHAN; KULKAMI, 2006].

As variagdes da parte imaginaria dos mddulos dielétricos M" para as amostras
Nb,Os (2,5% a 10%) na faixa de temperaturas considerada (150 °C a 350 °C) podem ser

observadas nas figuras 6. 53 a 6.56.
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Figura 6.53 - Variacdo do mddulo dielétrico imaginario em funcéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os
(2,5%), sintetizadas a 1350°C.

Fonte: Proprio autor.
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Figura 6.54 - Variagdo do moédulo dielétrico imaginario em fungéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os
(5,0%), sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.55 - Variagdo do médulo dielétrico imaginério em fungéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os
(7,5%), sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.56 - Variagdo do médulo dielétrico imaginario em fungéo da frequéncia para as amostras de Nb,Os
(10%), sintetizadas a 1.350°C.

Fonte: Proprio autor.
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Os gréficos das Figuras 6.53 a 6.56 ilustram as varia¢Oes das partes imaginarias
dos modulos dielétricos M” em funcao da frequéncia. Notamos que com o aumento da
temperatura o valor da as posicdes dos picos deslocam-se para valores maiores de frequéncia.
Esse comportamento estd relacionado com processos de conducdo elétrica, relaxacdo da
condutividade, dinamica de ions em funcéo da frequéncia e temperatura. E possivel dizer que,
a regido de frequéncias abaixo da frequéncia de pico, determina a faixa na qual os portadores
de carga podem se mover por longas distancias e a regido de frequéncias acima da frequéncia
de pico, corresponde a faixa em que os portadores de carga estdo confinados em pogos de
potencial e podem se mover apenas em pequenas distancias. Portanto, a regido onde o pico
aparece é indicado como sendo uma area de transicao de faixa de mobilidade longa para curta.
[DUTA et al., 2008; OLIVEIRA, 2012]. O deslocamento dos picos de ressonancia para
valores de maior frequéncia ocorre a medida que o valor da temperatura e porcentagem de
adicdo aumenta. Também pode ser verificado que com o aumento da adicdo Nb,Os,
analisando os gréaficos da figura 6.53 a 6.56 ocorre uma diminui¢do na intensidade dos valores
de M"” e aumentando a largura dos picos de ressondncia. Esse aumento na largura de pico
indica que a area de transicdo de faixa de mobilidade longa para curta € menor com o
incremento da adi¢do de Nb,Os.

As Figuras de 6.57 a 6.60 apresentam opc (1 Hz) vs. 1/T (K™) e a frax (frequéncia
de pico de M) vs /T (K™), obedecendo a relagio de Arrhenius o=co exp[-Eo/KT] para
condutividade e fnax = fo exp[-E0/KT] para frequéncia de pico de M”’, onde oy € fy Sdo fatores
pré-exponenciais. Ep é a energia de ativagdo; K é a constante de Boltzmann e T € a
temperatura absoluta.
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Figura 6.57 - Variacdo de opcvs.1/ T (K™) e fmaxvs. para a amostra de 2,5% de Nb,Os

Fonte: Préprio autor.
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Figura 6.60 - Variagdo de oocvs. 1/T (K) e fmaxvs. para as amostras de 10% de Nb,Os

Fonte: Préprio autor.
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Para algumas frequéncias os valores de energia de ativagdo encontrados podem

ser observados na Tabela 6.7.

Tabela 6.7 - Valores da Energia de Ativacdo

Concentracdo da Amostra Energia de Ativacao Energia de Ativagao
(%) (Condutividade) \
2,5 0,67eV 0,66eV
50 0,65eV 0,63eV
7,5 0,68eV 0,66eV
10 0,68eV 0,66eV

Fonte: Préprio autor.

A tabela 6.8 apresenta os valores calculados do coeficiente de variagdo da
capacitancia com a temperatura (TCC) das amostras nas frequéncias de 100 Hz a 1 MHz em
um intervalo de 30° C até 100°C.

Tabela 6.8 - Valores de TCC das amostras.

Amostra Nb 2.5 % Nb 5.0 % Nb 7.5 % Nb 10 %
TCC (ppm/°C), -2043,67 5693,66 1599,92 4546,65
TCC (ppm/°C), -1081,72 2166,25 -1906,59 1359,50
TCC (ppm/°C), -191,94 875,88 -645,29 607,49
TCC (ppm/°C), 154,18 449,03 72,15 338,74
TCC (ppm/°C), 255,72 437,95 327,64 296,87

Fonte: Préprio autor.
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Em geral, foram encontrados valores de TCC negativos e positivos e
relativamente altos. Quanto menor a frequéncia, mais susceptivel as mudancas de temperatura
ficam as capacitancias das amostras avaliadas. Com o aumento da frequéncia, observa-se uma

flutuacéo de TCC para algumas amostras.

O ideal é que o valor de TCC estivesse 0 mais proximo possivel do valor nulo,
minimizando os efeitos das variacGes de temperatura ambiental [FECHINE, 2008]. A reducéo
da porosidade e a adi¢do de outro material com TCC < 0, de modo a formar um composito,
sdo saidas possiveis para se obter TCC >> 0. Por outro lado, grandes variacdes na
capacitancia podem ser interessantes para o0 projeto de sensores sensiveis a variagdes de
temperatura. Na Figura 6.61 pode ser observado a Variacdo da capacitancia com a
temperatura (TCC) para as amostras com adi¢cdo de Nb,Os (2,5% a 10%) na faixa de

frequéncia que vai de 100 Hz a 1 MHz.

6x10° . —m— 100Hz
£x10° —eo— 1KHz
X —v— 10Kz .
4x10° 100Kz
310’ 1MHz
g X
3 .
g 2x10 .
= a0 *
b v
8 . /— ~N\ Z"
|_ -
3 v
-1x10° *
-2x10° 4 " *
'3X103 T T T T
2,5 5,0 75 10,0
Nb205 (%)

Figura 6.61 - Variagdo da capacitancia com a temperatura (TCC)
(Guia para o olho)

Fonte: Préprio autor.
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CAPITULO 7

7 Conclusoes e Perspectivas
7.1 Conclusdes

Neste trabalho foi realizado o estudo da influéncia da adicdo do 6xido de nidbio
na matriz ceramica de alumina para aplicagdo como antena ressoadora dielétrica. A
sinterizacao para todas as amostras foi obtida em 1.350 °C, representando uma melhoria, uma
vez que esta sinterizagdo normalmente se d& em torno de 1.600 °C. A adicdo de Oxido de
nidbio na ceramica de alumina demonstrou um aumento da densidade do compésito (Al,O3 -
Nb,Os) com a concentracdo de Nb,Os, isto é confirmado pelo elevado grau de densidade
obtido ap0s a sinterizacdo, sendo o maior valor para a amostra com adicdo de 10% de Nb,Os
(3,76 g/cm®). J4 0 menor valor (3,50 g/cm®) foi obtido para a amostra com adicio de 2,5% de
Nb,Os. Apos a sinterizacdo todas as amostras sofreram uma leve contragdo nas dimensdes das

pecas, algo ja esperado devido as caracteristicas intrinsecas do material.

A caracterizagdo estrutural do material demonstrou resultados satisfatorios, uma
vez que os resultados das medidas de Raios—X, os resultados dos refinamentos obtidos pelo
método de Rietveld, e os resultados de Picnometria apresentaram coeréncia quando
comparados 0s parametros medidos com outros ja apresentados na literatura. Foi também
observada a formacdo de uma fase secundaria o AINbO, no processo de sinterizacdo. A
confirmacdo das fases propostos pelo refinamento de Rietveld foi efetuada com o auxilio de
um banco de dados, denominado ICSD - Base de Dados de Estrutura Cristalina Inorganica,
onde foi constatado as estruturas em questdo: Al,O3 (ICSD: 75479), AINbO, (ICSD: 24078) e
Nb,Os (ICSD: 1840). No caso do refinamento de Rietveld alguns pardmetros ainda foram
analisados e mostraram-se aceitaveis e dentro dos limites permitidos, destes temos que o
parametro Rwp mostrou-se inferior a 20%, o parametro S apresentou valores dentro do
intervalo de 1 a 1,5 e o parametro DBragg foi observado valores que estdo abaixo de 9% e ou

proximos, todos aceitaveis para essa analise.

Os resultados da densidade aparente das amostras demonstraram um
comportamento crescente com a adi¢do de Nb,Os, ocorrendo uma pequena queda no valor da
densidade da amostra de 7,5% de Nb,Os.
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Os resultados da picnometria e os resultados da difracdo de raios-X, apresentaram
um grau de consisténcia entre as densidades apresentadas no refinamento e nas densidades
medidas. As propriedades dielétricas apresentaram baixa variagdo com a concentracdo de
Nb,Os, isto devido a presenca do Nb,Os e 0 AINbO,.

Os ressoadores dielétricos obtidos da mistura de alumina e de 6xido de nidbio
(fabricados em formato cilindrico) foram testados como antenas ressoadoras dielétricas ARD
e as medidas das perdas de retorno em funcéo da frequéncia e a impedancia de entrada, em
torno do primeiro modo HE;;; obtidas através do analisador de rede HP8716ET, ja na
primeira analise constatou-se que todas as ARDs testados apresentaram perda de retorno
abaixo de -20 dB, confirmando sua utilizacdo como antena, visto que na literatura valores de
perda de retorno menor do que -10 dB ja justifica a aplicacdo do material como antena

ressoadora dielétrica.

A validacdo dos resultados do experimento com a antena monopdlo foi realizada
por simulacdo computacional com o auxilio do software HFSS, os resultados apresentados
sdo consistentes, uma vez que ao serem comparados os dados experimentais e simulados
apresentam erros dentro dos limites aceitiveis, a frequéncia de ressonéncia de todas as
amostras apresentou erros inferiores a 1,5%, adequados para o projeto. O parametro perda de
retorno (S;1) também apresentou resultados satisfatorios, os erros foram inferiores a 1%,
exceto para a amostra Nb,Os (7,5%) que apresentou um erro em torno de 2,25%. Temos ainda
os valores de largura de banda com resultados dentro do esperado. Os parametros de antena,
tais como eficiéncia e ganho, para todas as amostras das ARDs apresentaram eficiéncia
superior a 90% e os valores de ganho superiores a 3 dBi, variando de 3,10 a 3,21 dBi. A
frequéncia de ressonédncia das ARDs testadas operaram em torno de 55 GHz, faixa
correspondente a Banda C de comunicacao via Satélite, conforme o IEEE.

A permissividade dielétrica cresceu com o aumento de Nb,Os no composito,
enquanto a perda dielétrica decresceu, este foi um comportamento semelhante tanto na regido
de micro-ondas, quanto na regido de radiofrequéncia. Os valores obtidos das medidas do 7
foram todos valores negativos e relativamente baixos, sendo que o da amostra com adicéo de
2,5 % de 6xido de niébio apresentou o valor mais préximo de zero (-32,59 ppm.°C™). Quanto

aos valores de TCC encontrados foram negativos e positivos, e relativamente altos.
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Pelos resultados obtidos temos que as ceramicas produzidas podem ser aplicadas
com boa performance aos projetos de antena ressoadora dielétrica operando na regido de
micro-ondas e RF. Além, de ser possivel a sua aplicacdo em outros dispositivos, como filtros

e osciladores.
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7.2 Perspectivas

e Realizar a analise dos dados da Microscopia Eletronica de Varredura (MEV);

e Aprofundar a analise dos resultados experimentais de RF;

e Procurar desenvolver um material com TCC préximo de zero a partir da adigdo em

massa de NB,Os para aplicacdo em circuitos de radio frequéncia;

e Testar outras geometrias de ARD, como retangular, ou meio-cilindro;

e Comparar o desempenho das antenas produzidas neste trabalho com outros materiais;

e Comparar o desempenho das ARDs com antenas de microlinha, utilizando a mesma

matriz ceramica como substrato;

e Produzir compositos para aproveitar as boas caracteristicas dielétricas de outros

materiais.
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7.3 Publicacgdes Gerais e Decorrentes do Trabalho

Como resultados do trabalho desenvolvido até o presente momento foram
produzidos, apresentados e submetidos alguns resultados do estudo realizados em eventos
nacionais.

7.3.1 Trabalhos apresentados em congressos

1. Oliveira, L.N.L; Assuncdo, D.D; D.X. Gouveia; M.A.S. Silva; A. S. B. Sombra. STUDY
DIELECTRIC OF ALUMINA ADDED OF NIOBIUM OXIDE IN MICROWAVE AND
RADIOFREQUENCY RANGE. XIIlI Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa em
Materiais (SBPMat), de 28 de setembro a 02 de outubro, Jodo Pessoa (PB), 2014.

7.3.2 Trabalhos Submetidos

1. Oliveira, L.N.L; Assuncdo, D.D; D.X. Gouveia; M.A.S. Silva; A. S. B. Sombra.
DIELECTRIC STUDY OF Al,O3 WITH ADDITION OF Nb,Os FOR APPLICATIONS
IN RADIOFREQUENCY. X1V Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa em Materiais
(SBPMat), de 27 de setembro e 01 de outubro de 2015. Rio de Janeiro (RJ).

2. Oliveira, L.N.L; R.V.B. Campos; D.X. Gouveia; M.A.S. Silva; A. S. B. Sombra.
ESTUDO DOS EFEITOS DA ADICAO DE OXIDO DE NIOBIO NAS
PROPRIEDADES DE UMA MATRIZ CERAMICA DE ALUMINA PARA
APLICAQAO COMO ANTENA RESSOADORA DIELETRICA. XXXIII SIMPOSIO
BRASILEIRO DE TELECOMUNICACOES — SBrT2015, 1-4 DE SETEMBRO DE 2015,
JUIZ DE FORA, MG

3. Campos, R. V. B.; Oliveira, L. N. L; BEZERRA, C. L. ;SILVA, M. A. S; Gouveia, D. X;
SOMBRA, A. B. STUDY OF Effect of TiO;addition IN CERAMIC MATRIX
ALUMINA IN THE DIELECTRIC PROPERTIES BY |IMPEDANCE
SPECTROSCOPY. XIV Encontro da Sociedade Brasileira de Pesquisa em Materiais
(SBPMat), de 27 de setembro e 01 de outubro de 2015. Rio de Janeiro (RJ).

4. Campos,R.V.B.; Bezerra, C.L.; Oliveira, L.N.L.; Gouveia, D.X.; Silva, M.A.S. Sombra.,
A.S.B. A Study of the Dielectric Properties of Al,O3-TiO, Composite in the Microwave
and RF Regions. Journal of ELECTRONIC MATERIALS DOI: 10.1007/s11664-015-3958-3
2015 The Minerals, Metals & Materials Society
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