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Resumo

Atualmente os nanotubos de carbono tornaram-se promissores para a fabricagcdo de dispositivos
eletroeletronicos. Desde sua descoberta, uma ampla gama de aplica¢Oes foram desenvolvidas
principalmente nos setores civil, industrial, militar e aeroespacial, o que alavancou as pesquisas
nas areas de sensores, principalmente de gases e liquidos, antenas e materiais para a mitigacao
de problemas de compatibilidade eletromagnética.

O desenvolvimento de novos dispositivos, utilizando nanomateriais, requer a sua caracterizagao,
seja ela microscépica e/ou macroscOpica. A caracterizacdo eletromagnética faz-se necessaria
quando pretende-se conhecer a interacdo de um campo eletromagnético com um material, e
muitas vezes requer o uso de equipamentos caros € também de um preparo complexo das amos-
tras.

Neste trabalho o método de placas paralelas, um método comum para caracterizacdo de
material dielétrico, € usado para realizar uma caracterizagdo eletromagnética de filmes finos na
faixa de micro-ondas. Geralmente esta técnica € utilizada para aplica¢des de baixas frequéncias.
Essa limitagdo se deve ao fato de que, acima das regides ressonantes, as expressoes usadas no
modelo para caracterizar a permissividade elétrica ndo sd@o mais vdlidas. Para o presente estudo,
este problema é contornado com o uso de uma ferramenta computacional baseada no Métodos
de Elementos Finitos (FEM) !. O procedimento permitiu comparar os resultados simulados e
experimentais, recuperando os parametros através de um processo de otimizacao, 0 que possi-
bilitou extrair a permissividade elétrica, a permeabilidade magnética e a condutividade elétrica
dos filmes.

O método foi aplicado para caracterizar Poliuretano com Nanotubos de Carbono (PU+NTCs),
Poliuretano (PU) e Politetrafluoretileno (PTFE) na faixa de 9 kHz a 3 GHz, utilizando um Ana-
lisador de Rede Vetorial (VNA). Os resultados mostraram que o uso de uma ferramenta com-
putacional expandiu a aplicabilidade em frequéncia do método de placas paralelas. Para obter
resultados mais precisos € minimizar os erros, as medicoes e as simulagdes foram submetidas a

dois métodos de calibracao.

Palavras-chave: Caracterizacido Eletromagnética, Nanocompésitos, Micro-ondas, Analisador
Vetorial de Redes, Nanotubos de Carbono, Placas Paralelas.

ISigla oriunda do idioma inglés - Finite Element Method



Abstract

Carbon nanotubes have become promising for the manufacture of electro-electronic devices.
Since their discovery, a wide range of applications have been developed mainly in the civil,
industrial, military and aerospace sectors, which leveraged research in the areas of sensors,
especially for gases and liquids, antennas and materials for the mitigation of electromagnetic
compatibility problems.

The development of new devices using nanomaterials requires their characterization, be
it microscopic and/or macroscopic. The electromagnetic characterization is necessary when
you want to know the interaction of an electromagnetic field with a material, and often requires
the use of expensive equipment and also a complex preparation of samples.

In this work the parallel plate method, a common method for dielectric material charac-
terization, is used to perform an electromagnetic characterization of thin films in the microwave
range. Generally this technique is used for low frequency applications. This limitation is due
to the fact that above the resonant regions, the expressions used in the model to characterize the
electrical permittivity are no longer valid. For the present study, this problem is circumvented
by using a computational tool based on the Finite Element Method (FEM). The procedure al-
lowed comparing the simulated and experimental results, recovering the parameters through an
optimization process, which made it possible to extract the electrical permittivity and also, the
magnetic permeability and the electrical conductivity of the films.

The method was applied to characterize Polyurethane with Carbon Nanotubes (PU+NTCs),
Polyurethane (PU) and Polytetrafluoroethylene (PTFE) in the 9 kHz to 3 GHz range using a Vec-
tor Network Analyzer (VNA). The results showed that the use of a computational tool expanded
the frequency applicability of the parallel plate method. To obtain more accurate results and mi-

nimize errors, the measurements and simulations were subjected to two calibration methods.

Keywords: Electromagnetic Characterization, Nanocomposites, Microwave, Network Vector

Analyzer, Carbon Nanotubes, Parallel Plates .
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13

Capitulo 1

Introducao

Os Nanotubos de Carbono (NTCs) sdo estruturas cilindricas formadas por alotropos do carbono,
que possuem comprimento na escala de dezenas a centenas de micrometros, e raio entre uni-
dades a dezenas de nandmetros. Eles foram “descobertos”’em 1991 pelo fisico japonés Sumio
[ijima, e desde entdo despertaram grande interesse pelos cientistas devido as suas excelentes
propriedades mecanicas, elétricas, térmicas e o seu elevado valor de 4rea superficial [5]. O
nanomaterial é formado por uma rede hexagonal de carbonos em ligagdo sp?, podendo ser clas-

sificado em trés categorias diferentes:
* Single-Walled Carbon Nanotubes (SWCNTs) - Nanotubos de Carbono de Parede Unica ;
¢ Few-Walled Carbon Nanotubes (FWCNTs) - Nanotubos de Carbono de Poucas Paredes;

* Multi-Walled Carbon Nanotubes (MWCNTs) - Nanotubos de Carbono de Muiltiplas Pa-

redes.

Os NTCs podem ser considerados como folhas de grafeno enroladas em forma de um
tubo sem costura, com espessura de um atomo (0,34 nm). O enrolamento da rede em relacdo ao
eixo do tubo (angulo quiral) determina o seu comportamento condutivo. As configuracdes de
enrolamento armchair e zigzag, descritas em [6], apresentam comportamento metalico e semi-
condutor, respectivamente. O carbono tem trés elétrons ligados covalentemente com um angulo
de 120° (ligacdes ©), e o quarto elétron ocupando um orbital p, que é perpendicular ao plano da
folha (ligagdo 7). Os elétrons desse orbital p, podem se locomover na rede e sdo os responsdveis
pela conducao elétrica. Em relacdo as propriedades mecanicas, as ligacdes carbono-carbono sao
as responsaveis pelo alto valor do médulo de Young na ordem de Terapascal (Tpa).

Devido as suas excelentes propriedades, os NTCs tém se tornado promissores para
a fabricacdo de dispositivos eletroeletronicos. Desde sua descoberta, uma ampla gama de
aplicacoes foi desenvolvida principalmente nas dreas de energia, sensores, nanocompdsitos
poliméricos [7], sistemas de identificacdo por radiofrequéncia (RFID) [8] e blindagem eletro-
magnética [9].

Os resultados satisfatorios de um projeto de dispositivo eletromagnético usando os NTCs,
requer o conhecimento de suas propriedades constitutivas como a permissividade elétrica (€),

a permeabilidade magnética (i) e a condutividade elétrica (o). Os avangos nas ciéncias e
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engenharia de materiais, em particular dos nanomateriais, tém propiciado a investigacdo das
suas caracteristicas elétricas. Uma forma de obter essas propriedades € utilizar métodos de
caracterizacao eletromagnética. Dentre os principais métodos para esta finalidade estao os que
utilizam guia de ondas [10], sonda coaxial [11], cavidade ressonante [12] e espago livre [13].
No entanto, esses métodos tém limitagcdes em relacdo aos custos dos equipamentos, a com-
plexidade de fabricacdo das amostras e a faixa de operacdo. Alternativamente, configuracdes
simples de dispositivos aliadas com o suporte de ferramentas computacionais t€m sido propos-
tas com o objetivo de solucionar problemas na drea do eletromagnetismo. Em [14], os autores
recuperaram os parametros constitutivos de nano plaquetas de grafeno utilizando uma micros-
trip. Para estimar esses parametros, os autores utilizaram também uma ferramenta computaci-
onal de simulagcdo de onda completa para investigar a relagdo entre as grandezas medidas e os

parametros fisicos e geométricos do dispositivo.

1.1 Motivacao

O CTNANO da UFMG (Centro de Tecnologia de Nanomateriais e Grafeno da Univer-
sidade Federal de Minas Gerais) € um centro com diversas frentes de pesquisas principalmente
com nanotubos de carbono e grafeno. A estrutura do CTNANO ¢ dividida em sete frentes
de atuacdo: Cimento e Ceramicos Nanoestruturados; Nanocompdsitos Poliméricos; Sintese de
Nanomateriais; Caracterizacdo e Metrologia; Saide, Meio Ambiente e Seguranca; Materiais
Metalicos e Operagdes. A frente de sintese, além de atuar com produgdo de materiais na-
noestruturados, possui também pesquisas no desenvolvimento de sensores de gases, liquidos,
membranas e sensores de deformacao (strain gauge). O Centro possui também uma estrutura
para caracterizacio espectroscopica, microscopica, mecanica e térmica com intuito de avaliar o
material e aplica-lo de acordo com a demanda crescente da indudstria. Em relacdo aos filmes de
poliuretano com nanotubos de carbono, os estudos até a data presente desta dissertagdo foram
focados na caracterizacao eletromagnética utilizando alimentacao DC, o que possibilitou obter
a condutividade do material e utiliza-lo como dissipador eletroestatico. Esta propriedade € inte-
ressante em aplicagdes de plasticos e borrachas como na indistria automobilistica e aerondutica
[15].

Nesse contexto, foi percebido que a caracteriza¢io dos filmes na faixa de micro-ondas
tem um potencial para ampliar a gama de aplica¢cdes dos nanotubos de carbono. Um estudo
realizado em [16] utilizou uma antena de micro fita para detectar gas argdnio, nitrogénio e
amonia. O sensor desenvolvido foi utilizado para detectar mudanga na perda de retorno para
os gases analisados. O estudo comprovou que os nanotubos de carbono apresentaram mudanca

de comportamento, na faixa de micro-ondas, quando na presenca de diferentes tipos de gases.
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Uma Superficie Seletora de Frequéncia (SSF) foi tema de estudo em [17]. Os autores utilizaram
uma tinta de NTCs a base de dgua para revestir um filme de policarbonato e formar uma SSF.
Os resultados medidos e simulados mostraram uma atenuagdo de -15dB em 34 GHz utilizando
uma faixa de frequéncia entre 7 GHz e 41 GHz.

Uma abordagem promissora para os nanotubos de carbono, sintetizados no CTNANO,
seria a utilizacdo do nanomaterial para revestimentos de paredes e equipamentos com intuito de
mitigar problemas de compatibilidade eletromagnética, levando em consideragdo ser possivel
pintar e revestir materiais com filmes finos de nanocompésito polimérico. Uma outra aborda-
gem seria a utilizac@o de sensores wireless utilizando tecnologia RFID para detec¢ao de alguns
tipos de gases. Em [8], os autores utilizaram uma tag de RFID dopada com nanotubos de
carbono para detec¢do de gas amonia.

AplicacOes nessas dreas requerem o conhecimento também da permissividade elétrica
e permeabilidade magnética do material em andlise, e apesar de existirem estudos e resultados
sobre a caracterizacao eletromagnética de nanotubos de carbono, os resultados sdo sensiveis aos
processos de crescimento do nanomaterial. Dessa forma, a necessidade de se conhecer o com-
portamento dos NTCs na faixa de micro-ondas, aliada a falta de procedimento disponivel para

a caracterizacdo desses materiais no CTNANO motivaram o desenvolvimento deste trabalho.

1.2 Objetivo

O objetivo principal deste trabalho é desenvolver uma metodologia simples e eficiente
para caracterizar filmes de poliuretano com nanotubos de carbono, utilizando um VNA na faixa
de micro-ondas de 9 kHz a 3 GHz.

Os objetivos especificos podem ser destacados como:

Avaliacdo do método de placas paralelas na carateriza¢do de materiais na faixa de micro-

ondas;

* Proposicao de uma metodologia para a preparacdo das amostras e configuracao dos sefups

de medicao;

 Avaliagdo do uso de técnicas de calibragdo e de ferramentas computacionais para mitigacao

das limitagdes em frequéncia do método;
* Validagdo experimental com materiais conhecidos;

» Aplicacdo das metodologias aos filmes de poliuretano com nanotubos de carbono.
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Capitulo 2

Fundamentacao Teorica

2.1 Sintese de Nanotubos de Carbono

Na literatura s@o encontrados diversos métodos para crescimento de nanotubos de car-
bono, porém os métodos de descarga por arco, ablacdo a laser e Deposicdo Quimica em Fase
Vapor (CVD) sdo os mais citados [18]. No Centro de Tecnologia em Nanomateriais e Grafeno
da UFMG (CTNano UFMG), a produc¢do dos NTCs é realizada pelo método CVD. Nesse pro-
cesso, a formagao dos nanotubos de carbono acontece por meio de reagdes de um gés precursor
na interface de um catalisador suportado em um substrato. Conforme Figura 2.1, € exibido
um esquematico do processo CVD. O gés precursor hidrocarboneto, etileno (CoHy), € o géas
de arraste, argonio (A,), sdo inseridos em um tubo de quartzo, envolvido por um forno, a uma
temperatura em torno de 700°C. A reagdo dos gases com o catalisador, também inserido no
tubo, formam os nanotubos de carbono. Os residuos gerados pelo processo sao eliminados pela
exaustdo do sistema. O motor utilizado para girar o tubo de quartzo, permite que todo o p6
catalisador possa entrar em contato com o gds hidrocarboneto, e consequentemente aumentar o

rendimento do nanomaterial produzido.

2.1.1 Caracteristicas Microscopicas dos Nanotubos de Carbono

Acredita-se que o tamanho das particulas metdlicas influencia o diametro e, consequen-
temente, a natureza dos nanotubos de carbono, ja que em geral observa-se que particulas muito
pequenas tendem a produzir nanotubos de carbono de camada simples [19]. Em relacdo aos
MWCNTs produzidos no CTNano, os metais utilizados como catalisador sao o ferro (Fe) e o
cobalto (Co), e como substrato € utilizada a alumina (Al;O3). Os nanotubos sintetizados apre-
sentam diametros que variam entre 10 e 30 nm, comprimentos entre 5 e 30 m, grau de pureza

superior a 94% e area superficial especifica em torno de 100 m?/g. Os nanotubos concéntricos
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sdo mantidos juntos através de interacoes do tipo Van der Waals e o nimero de paredes pode

variar de duas unidades a dezenas, sendo possivel o seu didmetro externo chegar a 100 nm.

- ¥

‘ Tubo de Quartzo

silo (P6 Catalitico) |
yd J

Controladores
de Fluxo

Motor Rotagdo do Tubo

Figura 2.1: Reator CVD para sintese de NTCs.Fonte: Autor.

A Figura 2.2 exibe em (a) uma barca de ceramica com o p6 catalisador para crescimento

dos NTCs, e em (b) o nanomaterial crescido.

Figura 2.2: P¢ catalisador sobre uma barca de ceramica (a), NTCs crescidos (b). Fonte: CT-
Nano.

2.1.2 Aplicacoes dos Nanotubos de Carbono

Antes de iniciar o texto sobre aplicacdes dos nanotubos, € valido conceituar uma propri-

edade muito importante dos nanomateriais, o de area superficial especifica. A drea superficial
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especifica € uma propriedade definida como a area da superficie do material por unidade de
massa, geralmente em m?/kg ou m?/g. Ela esta relacionada diretamente a adsor¢ao e as reacoes
na superficie do material. Um exemplo muito utilizado para entendimento do conceito, € o do
cubo. Se imaginarmos um cubo de 1mm de aresta, temos entao uma drea de 1x(Immx1mm)x6,
ou seja uma area total de 6mm?2. Se dividirmos o cubo em 4 partes iguais, temos uma area de
8x(0,5mmx0,5mm)x6, o que dd uma area total de 12mm?2. Ao dividirmos o cubo em partes cada
vez menores, a sua area superficial aumenta. Podemos concluir com essa andlise, que os na-
nomateriais possuem drea superficial maior do que os materiais com particulas acima da escala
nano [20].

Os NTCs sao materiais com alta condutividade elétrica e térmica, alta elasticidade e
resisténcia mecanica. Referente ao armazenamento de energia, a principal caracteristica desse
nanomaterial, responsdvel por essa propriedade, é sua elevada area superficial especifica com-
binada com sua alta condutividade. Eletrodos fabricados com NTCs e nanofibras de celulose
apresentaram maior capacitancia e menor resisténcia, tornando possivel a fabricacdo de super-
capacitores [7].

O alto valor da érea superficial ¢ um fator relevante também em processos de adsorcao.
Em aplicacOes para medi¢do de gases e liquidos, esse fendmeno ocasiona mudanga na conduti-
vidade do nanomaterial quando ele interage com outras moléculas, sendo possivel a fabricagao
de dispositivos sensores com alta sensibilidade [21].

Uma solugdo interessante na medi¢do de liquidos, utilizando os nanotubos de carbono,
sdo as linguas eletronicas, que possuem a capacidade de gerar resposta Unica para cada tipo de
substincia, como por exemplo, um grupo de gasolina com e sem adulteracio [22]. E obser-
vada a formacdo de uma camada dielétrica apos a rede de NTCs ser preenchida pelo liquido,
consequentemente aumentando a resisténcia do dispositivo.

Em relacdo aos nanocompésitos, o destaque é para as novas tecnologias que utilizam
membranas poliméricas agregadas com nanotubos de carbono, e vém despertando o interesse
dos cientistas. A fabricacdo dessas estruturas apresentam alta seletividade e eficiéncia na separacao
de misturas de gases e liquidos. As propriedades significativas que os tornam atraentes para a
preparagdo da membrana sdo a alta razdo de aspecto (comprimento/didmetro), o alto valor de
area superficial especifica e a estrutura tubular [23].

Outra aplicagdo relevante dos NTCs € o seu emprego em sensores de Identificagao por
Radiofrequéncia (RFID), antenas patches e de microstrip, possibilitando medicdes sem fio.
Na literatura, € possivel encontrar uma variedade de aplicacdes para medicdes de gases como
amonia (NH3), diéxido de nitrogénio (NO») e hidrogénio (H;). Assim como nas medic¢oes uti-
lizando lingua eletronica, os nanotubos de carbono apresentam resposta tnica para substancias
gasosas. As propriedades que relacionam esse comportamento estdo nos metais cataliticos usa-
dos para o crescimento do material, e na quantidade de paredes que ele possui [24].

Além da aplicacdo como elemento sensivel, os nanotubos de carbono também sdo usa-

dos na sintese de antenas com intuito de otimizar sua operagao. Um estudo realizado em [25]
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comparou uma antena convencional de microstrip, projetada para operar na banda X, com ou-
tras duas utilizando buckypaper (papel de NTCs) e nanocompésito (NTCs+epdxi). Os resulta-
dos mostraram um aumento na largura de banda da antena sem perdas considerdaveis de outros
parametros.

Recentemente, alguns estudos investigaram os efeitos do uso de compdsitos de nano-
tubos de carbono para andlise de compatibilidade eletromagnética. O interesse dos estudos
estd no fato de ser possivel a construcdo de materiais mais leves, resistentes e que sejam ca-
pazes de mitigar efeitos de interferéncias eletromagnéticas. A blindagem eletromagnética na
faixa de frequéncia entre 8,2—12,4 (GHz) foi investigada em [26]. Os resultados indicaram uma
atenuacao de até -41,6 dB de um compdésito de NTCs com poliuretano (PU). Foi relatado que
os mecanismos de absorc¢do e perda de retorno foram as principais contribui¢des para a eficacia
dos resultados.

Nanocompdsitos utilizando polimeros condutores e nanomateriais tornaram-se promis-
sores como biossensores. Em [27], os autores apresentam uma revisdo sobre o uso de sen-
sores de DNA utilizando polimeros condutores conjugados. Em [28] os autores utilizaram
filmes de nanotubos de carbono com Polianilina (PANI) para o desenvolvimento de senso-
res eletroquimicos. Em [29], os autores desenvolveram um sensor eletroquimico baseado em
Polimeros Condutores Organicos (OCPs) com NTCs. A utilizacdo do nanomaterial na matriz
polimérica contornou as limitacdes da deteccdo seletiva e sensivel de ions de metais pesados.
Em [30], os autores apresentaram um revisao sobre os OCPs puros e com adi¢ao de nanomate-

riais para a fabricagdo de biossensores e células de biocombustivel.

2.2 Teoria Eletromagnética

Os fendmenos eletromagnéticos macroscopicos sao descritos pelas equacdes de Maxwell,

formuladas em 1873 e apresentadas abaixo:

0
VxH=J+-D 2.1)

0
VxE=—=B 2.2)
VD=p 2.3)

VB=0 (2.4)
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Onde E € o vetor de intensidade do campo elétrico, em volts por metro, D € o vetor
densidade de fluxo elétrico, em coulombs por metro quadrado, H é o vetor de intensidade do
campo magnético, em Amperes por metro, B € o vetor de densidade de fluxo magnético, em
Tesla (Webers por metro quadrado), J € o vetor densidade superficial de corrente elétrica, em
Amperes por metro quadrado, e p € a densidade volumétrica de carga elétrica, em Coulombs
por metro cubico.

As relagdes constitutivas sdo necessdrias para complementar as equagdes de Maxwell
e caracterizar o meio. Quando um campo elétrico E € aplicado em um material dielétrico, os
atomos desse material sdo polarizados aumentando a densidade de fluxo D.

Para um determinado meio a densidade de fluxo elétrico pode ser expressa como:

D=gELP (2.5)

Onde P, € a polarizacdo elétrica dos dtomos dada por:

P, =&.EX, (2.6)

e X, € a susceptibilidade elétrica do material que representa o grau de liberdade de giro
dos dipolos em resposta a um campo elétrico.

Entao:

D=¢g(1+X,)E=¢E 2.7)

D=¢E= (¢ —je"E (2.8)

Onde € é a permissividade elétrica complexa do meio, €’ é a parte real e €’ € a parte
imagindria.

Para um determinado meio a intensidade do campo magnético pode ser expressa como:

B = uo(H+Py) 2.9)

Onde P, € a polarizacdo magnética dada por:

Pn=X,H (2.10)

e X, € susceptibilidade magnética do material que representa o grau de liberdade de
alinhamento dos momentos de dipolos magnéticos no interior do material em resposta a um
campo magnético.

Entao:

B = o(1+X,)H=pu.H 2.11)
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B=uH=(u'—ju"H (2.12)

Onde u é permeabilidade magnética complexa do meio, i’ € a parte real e u” € a parte
imagindria.

o ¢ a condutividade do meio em Siemens por metro (S/m). Um dielétrico que apresenta
condutividade elétrica tem as mesmas caracteristicas de um condutor com perdas (ou de con-
dutividade finita). Em um material de condutividade o, a densidade de corrente de condugdo é

dada por:

J=0E (2.13)

Comumente, a permissividade elétrica e a permeabilidade magnética dos materiais sdao

expressas também em relacdo ao vacuo, conforme a seguir:

€
= 2.14
£ & (2.14)

u
= 2.15
I ™ (2.15)

Onde &, e U, sdo respectivamente a permissividade e permeabilidade relativa do meio.

Para o vicuo, a permissividade elétrica e a permeabilidade magnética sdo dadas respec-
tivamente pelas constantes &) = 8, 854x10~!2 (F/m) e Uy ~ 47wx10~7 (H/m).

As propriedades dos materiais podem ser descritas também em termos da tangente de
perdas, e é dada pela relacdo entre a parte imagindria e real tanto da permissividade elétrica
quanto da permeabilidade magnética. A relacdo entre as componentes resistiva e reativa do

campo eletromagnético € a tangente do angulo entre elas, e dada por:

2

tans, = ‘Z—, (2.16)
tans, = - 2.17)

/

A tangente de perdas elétricas (J,) estd relacionada com a perda dielétrica e denota a
dissipagdo de energia associada ao campo elétrico.
A tangente de perdas magnética (J,,) esta relacionada com a perda magnética associada

ao campo magnético.
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2.2.1 As propriedades Eletromagnéticas dos Materiais

Quando um material ocupa o espaco, ele provoca mudangas no comportamento elétrico
e magnético desse espaco. Essas propriedades sdo descritas pela permissividade elétrica com-
plexa e permeabilidade magnética complexa. Tanto o campo elétrico como o campo magnético
interagem com o material de duas maneiras: armazenamento de energia e dissipacdo de energia.
O armazenamento de energia descreve a parte sem perdas na troca de energia entre o campo e
o material. A dissipacdo descreve a energia eletromagnética absorvida pelo material. Neste
trabalho, assume-se que as perdas de polarizagdo e magnetizagdo sao despreziveis quando com-
paradas as perdas resistivas. Dessa forma, tanto € quanto ( sdo considerados valores reais e
toda a perda de energia ¢ atribuida a condutividade dos materiais.

As propriedades eletromagnéticas dos materiais ndo podem ser medidas diretamente,
sendo possivel ser inferidas por meio da resposta frente aos campos eletromagnéticos. Uma
forma de obter essa resposta seria construir dispositivos para operar na faixa de micro-ondas e
alimenta-los por sinais conhecidos. Assim, as medi¢des de corrente e tensdo podem ser relaci-

onadas utilizando matrizes de impedancia, admitancia ou espalhamento.

2.3 Matriz de Espalhamento - Parametros S

A matriz de espalhamento € uma ferramenta matematica muito ttil quando € necessario
resolver problemas complexos de dispositivos com N portas, que podem ser saidas e entradas de
ondas eletromagnéticas. A matriz geralmente € representa por uma “caixa-preta”, simplificada
pelos pardmetros S;;. Estes Parametros sdo definidos como pardmetros de espalhamento da onda
eletromagnética. Um caso particular da matriz € o dispositivo de duas portas muito utilizado
na caracterizagdo eletromagnética de materiais. As amplitudes da onda incidente e refletida,
sdo denotadas por ay, as, by e by, e representam as tensdes nas portas, e Zy € a impedancia de

referéncia. Como exibido na (Figura 2.3), podemos calcular as varidveis da seguinte forma:

a) = —== (2.18)
(2.19)

(2.20)
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O 2.21)
V% |
a1 az
V1 S Vs
B __ by |

Figura 2.3: Representacdo esquemadtica dos sinais referentes ao parametro S - Fonte: Adaptado

[1]

O quadripolo (2.3) pode ser descrito como um conjunto de equagdes lineares dado por:

by = S11a1 + S12az (2.22)
by = $x1a1 +S»na (2.23)

A onda eletromagnética ao interagir com o material pode sofrer os fendmenos de re-
flexdo e transmissdo. S1; € o termo referente a parcela da energia emitida e refletida na porta 1,
enquanto o parametro Sy refere-se a energia transmitida pela porta 1 e recebida na porta 2, ou
seja essa parcela de energia € resultado da transmissao da onda através do material analisado.
De forma similar, o sinal emitido pela porta 2 também é analisado devido aos fendmenos de
reflexao S, e transmissao Sy».

O parametro S;; é conhecido também como coeficiente de reflexdo I" ou perda de re-
torno. E muito utilizado quando a conexio do dispositivo a0 VNA ¢ feita somente por uma
porta. Nesta configuracdo, uma parte da energia pode voltar a fonte, e a outra parte pode ser

absorvida pela amostra presente no dispositivo analisado.

2.4 Caracterizacao Eletromagnética dos Materiais

Os métodos de caracterizagdo eletromagnética na faixa de micro-ondas sao classificados
em dois tipos: métodos nao ressonantes e métodos ressonantes. Os métodos nao ressonantes
sdo muitas vezes utilizados para se conhecer as propriedades dos materiais em uma certa faixa
de frequéncia, enquanto os métodos ressonantes sao utilizados para se conhecer as propriedades

dos materiais em uma frequéncia tinica ou frequéncias especificas [1].
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2.4.1 Meétodos Nao Ressonantes

Nos métodos ndo ressonantes, as propriedades dos materiais sao deduzidas a partir da
impedancia (1) e da velocidade (v) da onda eletromagnética nos materiais. Quando uma onda
se propaga de um meio para o outro, essas caracteristicas mudam. Medi¢des da reflexdo na
interface desses materiais e na transmissdo através deles podem nos fornecer informagdes de
permissividade elétrica e permeabilidade magnética do material analisado.

O método de reflexdo € um dos métodos nao ressonantes, no qual o Material Under
Test (MUT), ou material sob teste, é atingindo por uma onda eletromagnética, e parte da sua
energia € refletida. As propriedades do material, como a permissividade elétrica e a permeabi-
lidade magnética, sdao obtidas através do Coeficiente de reflexdo. Além do método de reflexdo,
o método de reflexdo/transmissao € amplamente utilizado para medir permissividade e perme-
abilidade de materiais com baixa condutividade, e a impedancia na superficie de materiais de
alta condutividade. Os dispositivos mais comuns para transportar a onda eletromagnética sob o
MUT utilizando o método nao ressonante sdo: guia de ondas, linhas de transmissdo e o espaco

livre.

2.4.2 Meétodos Ressonantes

Em comparacdo aos métodos ndo ressonantes, os métodos ressonantes sao mais preci-
sos, mais sensiveis, e mais adequados para caracterizar materiais com baixa perda [1]. Geral-
mente sdo utilizados dispositivos ressonadores para essa finalidade. O método geralmente €
utilizado para medir materiais com baixa perda dielétrica, e com a permeabilidade magnética
igual a permeabilidade do vicuo (Uy).

Quando um material € introduzido em um ressonador, a frequéncia de ressonancia (f,)
e o fator de qualidade (Q) do dispositivo se alteram, e as propriedades eletromagnéticas da
amostra podem ser derivadas dessas alteracdes. As cavidades ressonantes sao os dispositivos

mais comuns para esse tipo de caracterizacao [31].
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2.4.3 Técnicas para Caracterizacao Eletromagnética

Nos subtdpicos seguintes, serao apresentados alguns métodos ressonantes € nao resso-
nantes para caracteriza¢ao de materiais que fazem uso do célculo das matrizes de espalhamento
obtidas por meio de um VNA. Para a aplicacdo dessas metodologias na caracterizacao dos fil-
mes apresentados nesta dissertacdo, além da frequéncia de operagao e exatidao dos métodos, é
necessdrio também avaliar as técnicas do ponto de vista do custo e facilidade de adequacao dos
filmes aos dispositivos usados na medicao.

A Figura 2.4 exibe cinco configuracdes conectadas a um VNA. Essas configuracdes
permitem a medi¢ao de parametros de espalhamento S, e consequentemente o calculo dos
parametros do meio. Nos subtdpicos seguintes sdo apresentados um breve resumo das técnicas

e as aplicacOes disponiveis na literatura referentes a caracterizagdo de NTCs.

Port 1/ .QZ

—(

VNA

Port1 V4 ..""E'mkz._

Pom/. ort2

——

Figura 2.4: Métodos de Caracterizacdo Eletromagnética - Microstrip (1), Guia de Ondas (2),
Espaco Livre (3), Cavidade Ressonante (4) e Placas Paralelas (5). Todos os dispositivos co-
nectados através da porta 1 e porta 2 de um VNA. A configuracido permite medi¢do do sinal
refletido e transmitido. Fonte: Autor.



2.4. Caracterizacao Eletromagnética dos Materiais 26

2.4.4 Método da Linha de Transmissao de Microstrip

Um método eficiente e de baixo custo para caracterizagao eletromagnética de filmes fi-
nos € relatado em [32]. Os autores utilizaram uma microstrip na qual um segmento da linha é
preenchido com NTCs e grafeno. Através de um VNA, os parametros de espalhamento sio ex-
traidos e comparados com valores obtidos por um simulador de onda completa (CST Microwave
Studio).

Em [33], foi relatado o uso de uma microstrip para caracterizacao eletromagnética de
filmes de etilcelulose com e sem grafeno (10um). Os autores utilizaram a técnica de serigrafia
para depositar o nanomaterial em uma microfita. Com o suporte do simulador ADS (Advanced
Design System), os parametros de espalhamentos foram extraidos, e um modelo de parametros
concentrados foi obtido. Os autores relataram que na faixa de frequéncia de (1-5) GHz, os
parametros de espalhamento S;; e S tiveram uma variagdo significativa dos seus valores com

a adi¢do do nanomaterial em relagdo ao etilcelulose puro.

2.4.5 Meétodo do Guia de Ondas

O método do guia de ondas para determinar as caracteristicas eletromagnéticas de mate-
riais, requer um procedimento complexo para preparacdo da amostra com intuito de mitigar os
efeitos impostos pelas lacunas de ar que possam ser formadas com a interface do guia. Para que
os resultados sejam efetivos, é necessario também procedimentos de calibra¢do para compensar
os efeitos indesejados impostos pelos conectores. Nesse método € possivel também obter as
propriedades eletromagnéticas através dos parametros de reflexdo e transmissao obtidos através
de um VNA. Para extracdo da permissividade elétrica e permeabilidade magnética de materiais
sOlidos inseridos dentro de um guia de ondas, € comum a utilizagdo da técnica Nicolson-Ross-
Weir [34]. O procedimento da técnica se resume na medicao dos parametros S, célculo dos
coeficientes de reflexdo I" e transmissao 7, e finalmente o cdlculos de €, e U,

Em [10], os autores utilizaram amostras de filmes de NTCs suportadas em teflon para
andlise das suas propriedades constitutivas. Para a caracterizacdo dos filmes, foi utilizado um
guia de ondas conectado a um VNA operando na banda X (8-12) GHz. Para extracdo das
propriedades foram medidos os coeficientes de reflexdo e transmissao, em seguida definido um
vetor para calculo da impedancia do filme de nanotubos de carbono. A partir da teoria de guia

de ondas, a permissividade elétrica e permeabilidade magnética do filme foram calculadas.
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2.4.6 Método do Espaco Livre

O método do espaco livre para caracterizagao eletromagnética de materiais € uma técnica
que possibilita extrair as propriedades de um material sem o contato direto com ele. O método
permite avaliar o sinal recebido da transmissdao de uma onda eletromagnética por meio do
espaco livre, utilizando duas antenas. O procedimento para que as medi¢Oes sejam feitas de
forma correta implica também na calibragcdo do setup de medi¢ao. Em [13], os autores utiliza-
ram o método para caracterizar placas do material polimetilmetacrilato (PMMA) e do Politetra-
fluoretileno (PTFE). Em [35], os autores utilizaram o método do espaco livre para avaliar filmes
de nanotubos de carbono na faixa de frequéncia de subterahertz. Os pardmetros do nanomaterial

foram obtidos a partir do método de Nicolson—Ross—Weir.

2.4.7 Meétodo da Cavidade Ressonante

As cavidades ressonantes sdo compartimentos fechados, geralmente na forma retangu-
lar ou cilindrica, que armazenam energia na forma de campos eletromagnéticos. Por ser um
método ressonante, a resposta em frequéncia para o dispositivo ressonante € banda estreita.
As principais caracteristicas de uma cavidade ressonante sdo a frequéncia de ressondncia e o
fator de qualidade. Quando um material € colocado no interior de uma cavidade, ela sofre
perturbacdes que sdo proporcionais a sua resposta em frequéncia. Essa perturbacdo € utilizada
para caracterizar as propriedades dielétricas de materiais [36].

Em [37], os autores utilizaram uma cavidade ressoante, operando na banda X, para
caracterizagio eletromagnética de filmes multicamadas de resina fotossensivel e ferrita de ftrio
(YIG). Foram reportados resultados mais precisos para os filmes com camadas entre 10 um a

100 um de espessura.

2.4.8 Meétodo das Placas Paralelas

O método convencional de placas paralelas (MCPP) é uma técnica que determina as
propriedades elétricas de materiais. O MCPP utiliza um tipo de capacitor com a geometria mais
simples entre as classes de dispositivos. Devido a simplicidade de construgao dos dispositivos

e das amostras, o método foi escolhido para ser alvo de estudo na caracterizagdo de filmes
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poliméricos e filmes de nanocompositos, apresentado nesta dissertacdo. Em geral, o capacitor
de placas paralelas é¢ um dispositivo com duas placas condutoras separadas por um material. A
constante dielétrica € calculada conhecendo-se as dimensdes das placas e das amostras (largura,
comprimento, espessura) € medindo-se sua capacitancia.

A constante dielétrica é calculada da seguinte forma:

e

= — 2.24
A.& ( )

&

Onde d é a espessura das amostras, A é a drea da superficie das placas (m?), & representa

a permissividade do espaco livre e C corresponde a capacitancia paralela equivalente da amostra.
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Capitulo 3

Método das Placas Paralelas na Faixa de

Micro-ondas

O MCPP apresentado anteriormente é comumente usado para caracterizar materiais com alimentacao
DC e frequéncias abaixo da frequéncia de ressonancia. Acima dessas frequéncias, geralmente
na faixa de micro-ondas, as medi¢Oes podem conter erros devido a impedancia dos elementos
parasitas que precisam ser considerados, tais como, a perda por dissipacao de calor, expressa
como fator de poténcia ou como fator de dissipagdo. Esta perda estd associada a resisténcia
paralela e a capacitincia do dispositivo. A indutancia também € uma grandeza encontrada em
um capacitor real devido a presenga dos terminais e das placas. A minimizacdo dos erros nas
medigdes pode ser obtidas utilizando métodos de calibracdo adequados. O MCPP também nao
€ capaz de medir U, € 0, no entanto, uma vez que na abordagem proposta as propriedades cons-
titutivas sdo obtidas por meio de um processo de otimizac¢ao baseado na soluc¢do das equacdes

da Maxwell, € possivel extrair também esses dois pardmetros.

3.1 Setup de Medicoes Utilizando um VNA

Os capacitores podem ser medidos utilizando uma porta ou duas portas de um VNA.
Trés técnicas sdo adequadas para essas medicoes. A técnica reflection, Figura 3.1 (a), € baseada
na medicdo do parametro de espalhamento Si;. A técnica shunt-through, Figura 3.1 (b), e
series-through, Figura 3.1 (c), baseiam-se na medi¢ao do parametro de espalhamento Sp;. A
técnica Shunt-through é usualmente utilizada para fazer medicdes de componentes de baixa
impedancia, enquanto a series-through € utilizada para fazer medi¢cdes de componentes de alta
impedancia [3].

A Equacao para medir a impedancia pela técnica reflection € dada por:

14811

Z =27
'1T=5),

3.1

O parametro S;; varia muito com a impedancia Z proxima da impedancia Zy. Uma
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Port1 Port 2 Port1 Port 2 Port1 Port 2
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Figura 3.1: Medi¢des em uma placa paralela utilizando o Analisador de Redes Vetorial. Em
(a) o setup de medicdo de um capacitor utilizando uma porta (reflection), em (b) o setup de
medicao de um capacitor utilizando duas portas (shunt-through), e em (c) o setup de medi¢ao
de um capacitor utilizando duas portas (series-through). Adaptado de [2].

precisd@o maior da técnica € observada quando Z é proximo a Zj. Quando Z ndo estd proximo
do valor de Zj, a técnica nao € adequada para medir impedancias devido a ruidos.
0

Para medir a impedancia pela técnica shunt-through é utilizada a Equacao:

S21
Z =7 S (3.2)
2(1—871)
E para medir a impedancia pela técnica series-through € utilizada a Equacao:
2(1—-S
— ZOQ (3.3)
S21

As técnicas utilizando duas portas permitem medir uma ampla faixa de impedancias, e
podem ser utilizadas com as medicdes do parametro Sp;. A técnica utilizando shunt-through
¢ adequada para medir impedancias até 50€2, enquanto a series-through permite medir im-
pedancias acima da impedancia de referéncia. A técnica utilizando series-through é adequada
para medir impedancias proximas de 50€2 até na faixa de kQ.

Cada método oferece boa sensibilidade de medi¢cdo na faixa de impedancia onde as

medicdes variam significativamente, conforme Figura 3.2.

3.2 Calibracao

A calibracdo OSM (Open, Short and Match) € comumente usada em medigdes S1;. Esta

técnica utiliza um kit de calibracdo, Figura 3.3, que leva o plano de calibracdo do conector do
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Figura 3.2: Relacdo entre a Impedancia e os Pardmetros de Espalhamento para as diferentes
técnicas de medi¢do. Adaptado de [3]

VNA ao conector que conecta os cabos ao Dispositivo Sob Teste (DUT) '. Apés esta calibracio,
conforme mostrado na Figura 3.4, o plano de medi¢do 1 é deslocado para o plano 2. Para
minimizar os efeitos do conector, o plano de calibracdo 2 deve ser deslocado novamente para
o plano 3. Neste trabalho, dois métodos de calibragdo foram avaliados. No primeiro, o efeito
do conector do DUT pode ser minimizado fazendo um curto-circuito na probe do conector [4].
Alternativamente, uma segunda técnica de calibragdo que leva em conta o conector em curto e
aberto € usada [2]. A Figura 3.5 exibe o sefup necessdrio para medi¢do do DUT.
Para o primeiro procedimento de calibracdo, a corre¢do de S;; € realizada usando a
seguinte equagao:
Siim
S1ish
onde S; é o parametro do DUT obtido apds a calibragdo, Sy, € o pardmetro medido e

Si1=-— (3.4)

S11sn € a medida do conector obtida em curto-circuito.
Ap6s a calibracdo, € possivel extrair a impedancia complexa corrigida das amostras.
Para o método usando o conector em curto, a impedancia corrigida é dada por:
I+S$11
Z=50——— 3.5
1-811 (3-5)
No segundo procedimento de calibragdo, uma impedancia Z;; € obtida diretamente de

S11m € a impedancia corrigida das amostras é dada por:

1
Z=50———7, .
501/211—Yp y (3.6)

Onde a condutancia calculada através da medicao da probe do conector aberto é dada
por:

Y, = (3.7)

1
Zp

ISigla oriunda do idioma inglés - Device Under Test
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(3.8)

E a impedancia calculada através da medi¢ao da probe do conector em curto é dada por:

ZiZ,
Z, = Zhp 3.9
=7 (3.9
145
Zyy = 50— 0ok (3.10)
1= S,

S11sn € 0 parametro de espalhamento medido pelo VNA da pobre do conector em curto,
e S110 € 0 parametro de espalhamento medido pelo VNA da probe do conector aberto.

Figura 3.3: kit de calibracido para minimizar os efeitos do cabo de medicao

-

3

DuUT
Capacitor

1
T

VINA 50 Measuring Cables Connector

Vs

- - —
-
[
=

Figura 3.4: Modelo do conector exibido em [2]

As técnicas de calibracdo foram aplicadas tanto na parte experimental quanto na simulagao,
para obtencdo de uma estimativa da impedancia vista dos terminais do DUT. Porém nao ¢é
possivel obter as caracteristicas do filme diretamente por esse processo. Para isso foi utilizada
uma metodologia semelhante a descrita em [14], onde um modelo computacional tridimensio-

nal € usado para caracterizar nano plaquetas de grafeno, conforme ja informado anteriormente.
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Figura 3.5: calibracdo dos conectores em curto e aberto para minimizar os efeitos dos conecto-
res.

3.3 Caracteristicas Eletromagnéticas a partir da
Impedancia do DUT

Conforme informado anteriormente, os dados de simulag@o e experimentais devem ser
submetidos a um processo de otimizag¢dao para minimizar o erro entre as duas curvas de im-
pedancia: simulada e medida. Este processo permite superar as limitacdes de frequéncia do
MCPP, uma vez que a condutividade e a indutincia podem agora ser levadas em consideracao
para descrever o comportamento do DUT. As varidveis do problema a serem otimizadas foram
a permissividade relativa &,, a permeabilidade relativa i, e a condutividade ¢ dos materiais.

Assumindo que na faixa de interesse as propriedades dos materiais que compdem o DUT
se mantenham constantes, ou possam ser aproximadas por um valor médio constante, o pro-
blema de encontrar as propriedades dos materiais a partir das medi¢des e simulagdes realizadas
pode ser formulado como um problema de otimiza¢do cuja fungdo objetivo pode ser descrita
usando o Método dos Minimos Quadrados (MMQ), conforme descrito matematicamente na

Equacao 3.11.

=2 0| Zsim(0;, &, 11y, 0) — Z( ;)| (3.11)

onde f € a funcdo objetivo a ser minimizada, N € um conjunto de medi¢des igualmente
espacadas na faixa de frequéncia de interesse, Zg,,, € um conjunto de impedancias simuladas
(Em func¢do da frequéncia angular (@) e das propriedades constitutivas desconhecidas) e Z sao
os dados experimentais. Durante o processo de otimizagdo, os parametros constitutivos eletro-
magnéticos foram considerados constantes para toda a faixa de frequéncia. O MMQ assume
que a curva de melhor ajuste de um determinado tipo € a curva que possui a soma minima

dos desvios, ou seja, o erro dos minimos quadrados de um determinado conjunto de dados. E
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valido informar que tanto Zg;,,, quanto Z sao obtidos usando um dos procedimentos de calibrag¢do
descritos na equagdo 3.5 ou na equacao 3.6.

Neste trabalho os parametros eletromagnéticos que minimizam f foram obtidos por
meio de um otimizador de Evolu¢ao Diferencial (ED) [38]. Essa ferramenta foi utilizada como
uma caixa preta e escolhida por sua robustez, simplicidade, e por comumente ser utilizada na
otimiza¢do de dispositivos eletromagnéticos. As informacdes adicionais sobre a ferramenta

podem ser obtidas em [39].
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Capitulo 4

Construcao das Amostras e dos Sefups de
Medicao

A caracterizacdo eletromagnética foi realizada com trés materiais diferentes em duas etapas.
Os primeiros testes foram realizados com amostras de PTFE e PU. Devido as suas propriedades
serem conhecidas, eles sdo uteis para validar o método proposto e comparar as metodologias
de calibracdo. Para ambos os materiais, apenas &, foi extraido. As propriedades i, e ¢ foram
consideradas constantes, com valores iguais a 1.0 e 0, respectivamente. Na segunda etapa, todos
os trés parametros foram otimizados. Posteriormente, o0 método foi utilizado para caracterizar

as amostras de PU com NTCs.

4.1 Preparacao de amostras

O politetrafluoretileno € um polimero conhecido por seu nome comercial, Teflon, marca
registrada Dupont™. Por se tratar de um material com propriedades dielétricas bem estabele-
cidas, optou-se por usd-lo para validagio do método utilizado no presente estudo. E um mate-
rial com boa resisténcia mecanica e elétrica, além de baixa tangente de perdas, o que o torna
adequado para aplicagdes em dispositivos de telecomunica¢des. As amostras de PTFE foram
adquiridas de uma empresa certificada Dupont™, fabricante de Teflon. Por conter um pouco de
contaminacdo, proveniente do ambiente de sintese de nanomateriais, foi realizado na amostra
um processo de limpeza com dlcool isopropilico e depois uma secagem com gas Nitrogénio.

Outro material utilizado neste trabalho € o poliuretano. Esse polimero combina a elasti-
cidade da borracha com a durabilidade dos metais. E um polimero formado por uma cadeia de
unidades organicas e amplamente utilizado em revestimentos, adesivos, espumas € compositos.
O PU € um material que possui propriedades bem difundidas na literatura, e por essa razao
também foi usado como um elemento de referéncia. Quando misturado com NTCs, o nano-
composito formado exibe propriedades elétricas nao vistas no PU puro, além de resisténcia

mecanica o que facilita a confeccao dos filmes. [40]-[41].
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Figura 4.1: Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) dos Nanotubos de carbono aumen-
tados em 50.000 vezes (a), Microscopia Eletronica de Varredura do filme de Poliuretano com
Nanotubos de Carbono aumentado em 100.000 vezes (b) e uma imagem do filme de poliuretano
com Nanotubos de Carbono utilizado para confeccionar o capacitor de placas paralelas (c).

Os pellets de PU (25 g) foram dissolvidos em 100 ml de dimetilformamida (DMF) du-
rante 24 horas num agitador magnético aquecido a 50°C. Uma quantidade de 50 ml foi colocada
em uma placa de Petri e curada por 24 horas em um uma mufla a 70°C.

Os nanotubos sintetizados para fabricar os dispositivos tinham didmetros variando de 20
a 50 nm, comprimentos da ordem de 50 yum, pureza acima de 90% e area superficial especifica
em torno de 600 m? /g. Para preparar as amostras, o nanomaterial foi funcionalizado e 3 g foram
dissolvidos em 100 ml do solvente DMF durante 3 horas em banho ultrassonico. Dissolveu-se
também uma quantidade de 25 g de pellets de PU em 100 ml de DMF durante 24 horas num
agitador magnético aquecido a 50°C. Apds ambos os procedimentos acima, os NTCs foram
dispersos na matriz polimérica por 1 hora em um agitador magnético. Uma quantidade de 50
ml foi colocada em uma placa de Petri e curada por 24 horas em um uma mufla a 70°C.

Uma Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é mostrada na Figura 4.1. Em (a)
NTCs as grown ou como crescido, e (b) Nanotubos de Carbono com PU. Conforme relatado
anteriormente, o PU com adi¢@o de nanotubos de carbono possui propriedades nao observadas
no PU puro. Devido as propriedades do nanomaterial, o filme do nanocompdsito apresentou
propriedades magnéticas e resistivas. Como pode ser visto na Figura 4.2 (a), o filme é atraido

por um ima, e na Figura 4.2 (b) € possivel fechar um circuito com o filme e ligar um LED.

4.2 Confeccao das Placas Paralelas

Dois tipos de dispositivos foram construidos com objetivo de realizar a caracterizagio
eletromagnética dos filmes. Nos testes iniciais utilizando as portas 1 e 2 do VNA [42], as placas

foram construidas com material FR4 (Fibra de Vidro + Ep6xi) na qual a parte metélica (cobre)
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Figura 4.2: O filme de Poliuretano com Nanotubos de Carbono atraido por um ima (a) e o
mesmo filme fechando um circuito eletronico para acender um Diodo Emissor de Luz (LED)

(b).

era conectada ao pino central de um conector SMA por meio de tinta prata. Apesar de ser mais
resistente, a solda nao foi utilizada devido as imperfei¢cdes deixada pelo material na superficie
da placa e consequentemente um gap entre o filme de PTFE e as placas.

Na configuragdo utilizando somente a porta 1 do VNA, foram confeccionados sete capa-
citores com placas de folhas de cobre 4.5 (a). Dois com as placas separadas pelo filme de PTFE,
dois com o filme de PU e trés com o filme de PU com NTCs, Figura 4.1 (c). Para eliminar os
gaps entre as placas e o material, o dispositivo foi encapsulado com plastificadora a temperatura
de 150°C. Apds esses procedimentos, um conector SMA foi soldado as placas por meio de uma
probe, e conectado a um Vector Network Analyzer (VNA).

A Tabela 4.1 exibe as informacdes referentes as dimensdes dos filmes e das placas utili-

zadas para confec¢do dos dispositivos.

Tabela 4.1: Dimensoes das Placas Paralelas

Material  Espessura (mm) Area (cm?)

Al1-PTFE 1,00 2,45x2,45
A2-PTFE 1,50 2,50x2,50
Al-PU 1,00 2,40x2,40
A2-PU 1,00 2,50x2,50
A1-PU+NTCs 0,11 2,40x2,40
A2-PU+NTCs 0,22 2,40x2,50

A3-PU+NTCs 0,21 2,40x2,40
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4.3 'Testes utilizando as duas portas do VNA

4.3.1 Setup - Torno de bancada

Nos testes iniciais, utilizou-se um filme do material PTFE na tentativa de caracteriza-lo
utilizando um capacitor de placas paralelas. Foi utilizado o sefup conforme Figura 4.3 [42].
Esta configuracao utilizou as duas portas de um VNA operando na faixa de frequéncia de 9
kHz a 3 GHz. O interesse no setup foi devido a facilidade em montar e desmontar as placas,
0 que permitiria testar vdrias amostras de filmes. E possivel visualizar que a conexdo entre as
referéncias dos conectores € feita por meio de um cabo com garras tipo “jacaré”. As placas sdao
do material FR4 na qual a parte metélica se encontra no lado interno, separadas pelo material e

presas por um torno de bancada.

4

Figura 4.3: Setup utilizando as duas portas do VNA e o capacitor de placas paralelas preso por
um torno de bancada.

4.3.2 Setup - Alicate de Pressao

Apo6s os testes iniciais utilizando o torno de bancada, um novo sefup foi testado com

intuito de minimizar os erros provenientes do suporte utilizado para prender as placas paralelas.
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Os testes também foram feitos com um filme do material PTFE na tentativa de caracteriz-lo.
Foi utilizado o setup conforme Figura 4.4. Trata-se também de um capacitor de placas paralelas
com ambas as placas conectadas a porta 1 e porta 2 de um VNA operando na faixa de frequéncia
de 9 kHz a 3GHz. Em (a) € exibida a parte experimental e em (b) a simulagdo do setup realizada
por meio do software ANSYS HFSS (High Frequency Structure Simulator), que € um simulador
de onda completa baseado em Métodos de Elementos Finitos (FEM). E possivel visualizar que a
conexao entre as referéncias dos conectores € feita por meio de um cabo com garra de ’jacaré”.
As placas sdo do material FR4 na qual a parte metalica se encontra no lado interno, separadas
pelo material e presas por um alicate de pressdo. O alicate utilizado foi construido com aco,
possuia menor volume e menor assimetria em relagdo ao torno. Foi possivel perceber que os
parametros de espalhamento utilizando essa configuracio, apresentaram maior simetria entre
S11 € S22, assim como Sy e Sp1. A partir disso foi introduzido nos testes a parte de simulagao
utilizando o FEM.

A ) =

Figura 4.4: Setup utilizando as duas portas do VNA e o capacitor de placas paralelas preso por
um alicate de pressdo. Em (a) Parte Experimental e em (b) Simula¢do por Método de Elementos
Finitos.

Apo6s as medicoes da parte experimental e da parte de simulagdo, os resultados foram
comparados com intuito de recuperar os parametros dos filmes por meio da simula¢do. Durante
os testes, visto que os resultados experimentais e simulados ndo convergiam, diversos testes
foram realizados na ambiente computacional na tentativa de encontrar algum parametro que

justificasse o erro entre ambos os graficos.

4.4 Testes utilizando uma porta do VNA

Os testes utilizando uma porta do VNA tiveram como objetivo eliminar a necessidade de

utilizar um suporte para prender as placas. Como serd mostrado no capitulo de resultados, nas
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medicdes utilizando o torno de bancada e o alicate de pressdo, exaustivos testes demonstraram
ndo ser possivel, nessa faixa de frequéncia, obter as propriedades dos filmes. Sendo assim, um
novo setup, baseado na técnica reflection (Figura 4.5) foi utilizado e € ilustrado a seguir.

As medi¢Oes experimentais das amostras (Figura 4.5 (c)) foram realizadas com um VNA
na faixa de frequéncia de 9 kHz a 3 GHz. As medidas experimentais realizadas pelo método de
placas paralelas utilizaram apenas a porta 1 do VNA (Figura 4.5 (b) e (c)). Nesta configuracao,
o parametro S;; € extraido do sinal refletido pelo DUT e utilizado para extrair a impedancia do

material.

VNA (b)

Port1 8 @ Port2

<1 puT Placas Paralelas
—

Conector SMA

T

Figura 4.5: Placas paralelas conectadas a um conector SMA por meio de uma probe (a), O setup
de medicao da placa paralela, com uma amostra de PU+NTCs, conectada a porta 1 do VNA por
meio de um cabo com conector SMA macho (b) e (¢).
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Capitulo 5

Resultados

Os primeiros testes foram baseados na referéncia [42]. O método se mostrou bastante interes-
sante devido ao fato de se poder usar diferentes materiais de forma simples e reutilizavel, pois
era possivel abrir as placas e inserir os filmes com facilidade.

Ambos os testes das proximas se¢des foram utilizando o método. Trata-se dos setups
utilizando o torno e o alicate de pressao. Sao apresentados os resultados e as dificuldades em

utiliza-los na caracterizag@o dos filmes na faixa de micro-ondas.

5.1 Teste utilizando o método de duas portas e o torno de

bancada

A Figura 5.1 exibe os parametros de espalhamento do sefup da Figura 4.3 e medidos
experimentalmente do VNA. Foi possivel notar que devido a assimetria do torno, os resultados
nao foram satisfatérios. Era esperado que S € S»7, assim como Sy; € 1 fossem simétricos. Foi
percebido um acoplamento magnético do sistema de medicdo com o suporte quando era feito
uma inversao da amostra com o lado do fuso do torno, ocasionando erros nas medi¢des. Visto a
dificuldade em eliminar esse efeito devido a dimensao do torno e do material ferromagnético a

qual foi construido, os testes utilizando esse setup foram abandonados.

5.2 'Teste utilizando um Alicate como suporte

Nas simulag¢des utilizando o alicate como suporte para fixar as placas paralelas, o seu
efeito foi inserido no modelo visto que o torno dos primeiros testes impactou significativamente

nos resultados. Primeiramente foram extraidos os parametros S simulando a amostra de PTFE
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Figura 5.1: ParAmetros S de uma amostra do material Teflon - Resultados iniciais.

(Teflon) de Imm. Os testes foram feitos também simulando a auséncia do alicate de pressao.
Nessa simulacao os valores de permissividade elétrica relativa da placa FR4 e do PTFE (teflon)
foram de 4,4 e 2,1, respectivamente. O alicate foi modelo com permissividade relativa de 1,0
e permeabilidade magnética de 4000. Os resultados podem ser visualizados pelos parametros
de espalhamentos na Figura 5.2. Na Figura € possivel observar uma maior simetria entre os
parametros, o que ndo acontecia quando as placas eram unidas pelo torno de bancada.

Para as curvas de Sy e S22, € possivel visualizar um pico de ressonancia das trés curvas:
experimental em torno de 125 MHz, 600 MHz, 1,7GHz e 2,7 GHz. A simulag¢do com alicate
e sem alicate em torno de 300 MHz. O pico de ressonancia com e sem a presenca do alicate
de pressdo apresentou uma diferenca préxima de - 4 dB para os parimetros. E possivel ver
também que a inserc¢do do alicate no modelo computacional provoca uma ligeira variagdo dos
parametros em torno da frequéncia de 2GHz.

Para 31 e S12, as curvas tanto da parte experimental quanto das simulagdes, apesar
de apresentarem um comportamento simétrico, ainda apresentaram diferencga significativa em

termos de comportamento quando comparados os resultados medidos e simulados.

5.2.1 Variacao dos parametros do PTFE e FR4

Dadas as incertezas do modelo computacional, foram feitos testes variando-se os parametros

do FR4 e do PTFE com intuito de descobrir algum pardmetro que justificasse o erro entre as
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Figura 5.2: Pardmetros S de uma amostra de Teflon de 1 mm - Linha Preta (Experimental)
Linha Vermelha e Azul (Simulado).

curvas dos experimentos e da parte de simulagao.

Antes de variar os parametros do PTFE, a permissividade elétrica do FR4 foi variada
com os seguintes valores: 3,7 - 3,8 -39-40-4,1-42-43-44-45-46¢ 4,7, esem
alteracdo significativa das curvas. Assim, foram mantidos os valores de permissividade para o
FR4 igual a 4,4, tangente de perdas igual a 0,02 e condutividade igual a 0. Esses valores sdao
padrao para o material FR4 encontrados no ambiente de simulagdo. O gréfico da Figura 5.3
apresenta os resultados para uma tangente de perdas do material teflon igual a 2, variando a
permissividade do material (2,8 - 3,0 - 3,5 e 4,0). O valor da tangente de perdas com valor igual
a 2 foi definido por ser aquele que apresentou um resultado mais préximo da curva experimental.
Também foram testados valores encontrados na literatura (2,1 -2,3-2,4-25-2,6 ¢ 2,7), porém
eles ndo apresentaram nenhuma mudanca significativa das curvas.

Analisando as curvas simuladas de S| € S22, podemos visualizar um deslocamento do
pico de ressonancia das curvas para esquerda, mais proximas do pico do valor experimental,
porém a tangente de perdas apresentou um valor muito discrepante com os valores do material
PTFE encontrados na literatura. Foi dado um zoom em S, para ser possivel visualizar as
diferencas com maior detalhe. Para todas as simulac¢des o pico ficou préximo de 100 MHz.

Assim como no resultado anterior, as diferencgas entre os resultados medidos e simula-
dos continuaram discrepantes, tanto para os parametros de reflexdo quanto para os parametros
de transmissdo. Embora a variacdo das caracteristicas do FR4 e do PTFE possam modificar
as frequéncias de ressonancia dos resultados simulados, elas ndo sdo capazes de explicar os
fendmenos observados nas medicoes.

Como ja informado anteriormente, os setups da se¢do 4.3 teve como referéncia o ar-
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Figura 5.3: Parametros S de uma amostra de Teflon de 1 mm - Variacdo da permissividade
elétrica do material com tand, igual 2.

tigo [42], na qual os autores utilizaram uma faixa de frequéncia de 300 KHz a 50 MHz para
caracterizar diversos materiais dielétricos (PCB, vidro, Teflon, FR4 e papel craft). Apesar dos
resultados razodveis apresentados pelos autores, ao utilizar o mesmo sefup nao foi possivel, em
nossos testes, encontrar resultados védlidos para o material PTFE. Uma possivel fonte de erro
se deve a dificuldade em se representar o alicate e as conexdes nas simulagdes. Tendo em vista
essa dificuldade, os testes utilizando uma tnica porta do VNA foram desenvolvidos de forma a
evitar o uso de suportes e do FR4 nas superficies exteriores das placas, conforme apresentado

na secao 4.4.

5.3 Resultados utilizando o setup de uma porta

O setup utilizando somente uma porta, demonstrou uma boa relacio entre os resulta-
dos medidos e experimentais, mesmo sem os processos de calibragio e otimiza¢io. E vilido
informar que as curvas foram suavizadas por uma funcdo de aproximagao racional definida no
dominio da frequéncia como uma fun¢do de transferéncia de Laplace. Foi utilizada a funcédo
rationalfit do software MATLAB®, dada por:

F(s):ZfX:l%—l—d—l—e (5.1)
m

Em que s = jo corresponde a um ponto de frequéncia unico, ¢, € a, sdo valores de
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residuos e polos, respectivamente, de m=1,2, ... N. Onde N é o numero de polos (ordem de
aproximacdo) e d e e sdo os coeficientes reais. Para os resultados apresentados neste trabalho,
o numero de polos foi mantido igual a 4.

A Figura 5.4 exibe os resultados para os primeiros testes utilizando o setup da Figura 4.5
(c). Inicialmente uma das amostras do material Teflon foi avaliada e os resultados experimentais
foram comparados com os simulados. A simulacdo utilizou os modelos da Figura 5.5 (a) onde
as dimensdes do conector (fisico) foram extraidas por meio de um paquimetro. O Teflon foi
modelado conforme as dimensdes da amostra A1 da Tabela 4.1, e com os valores constitutivos
padrao do HFSS: &, =21, u,=1e o =0.

A Figura 5.4 exibe a parte real, imaginaria € o modulo do parametro S1; da amostra de
teflon (experimental e simulacdo) indicando que o sefup proposto teve uma melhora significativa
nos resultados. Foi definido entdo que a caracterizacdo eletromagnética dos materiais seria

obtida a partir da configuracdo da Figura 4.5 (c).

511 Capacitor com Teflon

........

0.8

0.6

0.4

0.2

SHTeﬂon
f=1

.....
e e

_naal511 Teflonsinttadn,, et i

imags_|1 Teflon Simulado | e,

Modg,, Teflon Simulade | Med

real ., Teflon Experimental

020,

0.4

------

a86F 1\

......
-------
R

imag 11 Teflon Experimental

0.8

I\.ﬂcuﬂ51 1 Teflon Experimental

| | | | |
0 0.5 1 1.5 2 25 3
Freq (Hz) %10

Figura 5.4: Parametro S;; de uma amostra de Teflon utilizando o setup da Figura 4.5 (c)

5.3.1 Problema com um Grau de liberdade

Os testes utilizando uma porta do VNA em conjunto com a placa paralela encapsu-
lada com plastico, apresentaram melhores resultados que justificaram o inicio do processo de
otimizacao. Antes dos dados serem utilizados de forma direta no processo de simulagdo, foram
feitos os modelos de calibragcdao conforme Figura 5.5 (b) e (¢).

Na primeira campanha, para o material Teflon, foi assumido y, = 1,0 e 6 = 0. Nesse

caso, o problema com um tunico grau de liberdade pode ser resolvido por for¢a bruta sem a
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(a)]

Figura 5.5: Simulagdao em HFSS. Serup de medicdo das placas paralelas (a), Calibracao padrao
do conector em curto (b) e Calibragao padrao do conector em aberto (c).

utilizacdo do algoritmo DE. Os resultados da caracterizacdo na faixa de micro-ondas sdo re-
latados abaixo. Na Figura 5.6 (a), as medicOes e as curvas simuladas otimizadas sdo exibidas
usando as calibracdes do conector em curto, Equacdo 3.5. Alternativamente, os resultados

usando as calibragdes do conector em curto e aberto (Equagdo 3.6) sdao apresentados na Figura
5.6 (b).
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Figura 5.6: | Z | das amostras Al e A2 do material Teflon: Cal. [4] - Conector em Curto (Ex-
perimental e Simulado) (a) e Cal. [2] - Conector aberto € em curto (Experimental e Simulado)

(b).
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Para o material PU, também foi assumido y, = 1,0 e 6 = 0. O problema de otimizacao
com um grau de liberdade também foi resolvido por forca bruta sem a utilizacdo do algoritmo
DE. Os resultados da caracterizagdo na faixa de micro-ondas sao relatados abaixo. Na Figura
5.6 (a), as medi¢des e as curvas simuladas otimizadas sao exibidas usando as calibragdes do
conector em curto, Equacdo 3.5. Alternativamente, os resultados usando as calibracdes do

conector em curto e aberto (Equacdo 3.6) sdo apresentados na Figura 5.7 (b).
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Figura 5.7: | Z | das amostras Al e A2 do material PU: Cal. [4] - Conector em Curto (Experi-
mental e Simulado) (a) e Cal. [2] - Conector aberto e em curto (Experimental e Simulado) (b).

Os resultados mostram uma pequena diferenca entre as curvas de impedancia da Fi-
gura 5.6 (a) e (b), e 5.7 (a) e (b), indicando resultados diferentes para ambos os métodos de
calibragdo. E possivel observar uma diferenca mais significativa na impedancia do Teflon, de-
vido a imprecisdes na geometria entre as duas amostras, o que ndo ficou tdo evidente para o
material PU devido os valores de espessura de ambas as amostras serem bem proximos.

Uma vez visto uma boa aproximacdo entre as curvas de simulacdo e experimental, a
constante dielétrica das amostras do material Teflon e PU foram obtidas através do simulador
HFSS. A Tabela 5.1 apresenta os resultados utilizando ambos os processos de calibracdo (Em
Curto [4] e Em curto e Aberto [2]) na faixa de micro-ondas. E apresentado também o Método
Convencional de Placas Paralelas (MCPP) utilizando a Equacdo 2.24 da referéncia [42].

Uma avaliacdo inicial da constante dielétrica foi realizada também medindo a capa-
citancia dos DUTs em um multimetro digital NI ELVIS II. As medi¢des foram realizadas com
intuito de se obter um valor de referéncia para o processo de otimizacdo por forca bruta. Para
o Teflon, os valores (Tabela 5.1) eram esperados uma vez que na literatura sdo facilmente en-
contrados. Ja o filme de PU, por ser um material de fabricacdo prdpria, a avaliacdo inicial
foi importante pelo motivo de ser encontrado na literatura uma variagdo maior da constante
dielétrica.

E possivel visualizar que para ambos os materiais, as medi¢des no multimetro digital em

baixa frequéncia, tiveram valores de &, bem aproximados entre as amostras e também coerentes
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com aqueles encontrados na literatura. Assim mesmo, € dificil comparar os resultados obtidos
com o multimetro com os apresentados neste trabalho, pois as propriedades dos materiais va-
riam com a frequéncia, indicando um pequeno desvio entre as amostras de cada material. O
mesmo comportamento € apresentado usando a técnica proposta.

Adicionalmente, o MCPP foi usado para obter o &, de forma direta, ou seja, por meio da
Equacgdo 2.24. Por se tratar de um método para aplicacdes em baixas frequéncias, limitou-se os
dados das amostras em frequéncias at€ SOMHz. Assim mesmo, o método se mostrou sensivel a
amostra devido as flutuacdes da permissividade elétrica para 0 mesmo material, como no caso
do PU com valor de &, = 6,1 para a amostra Al e € = 4,1 para a amostra A2.

Levando em consideragdo a faixa de micro-ondas utilizada, os resultados utilizando o
método de calibragdo em curto ([4]) apresentaram valores coerentes com aqueles encontrados
na literatura. No entanto, a segunda técnica de calibracdo ([2]) parece subestimar os valores
de permissividade elétrica em ambas as amostras de PTFE. Esses valores podem ser devidos a
dificuldade em obter corretamente um modelo de circuito aberto em altas frequéncias.

A diferenca entre o €. do material PU para ambos os métodos de calibracdo foi menor
em relagdo ao PTFE, porém seguindo a mesma tendéncia de ter o valor menor para o método
de calibracdo utilizando o conector aberto e em curto. Podemos notar também que os valores

utilizando a calibra¢do em curto ficaram mais proximos daqueles encontrados na literatura.

Tabela 5.1: Permissividade Elétrica Relativa (&,) do Material Teflon e PU

Amostra Lit ELVIS MCPP Cal[4] Cal[2]

Al-PTFE 2,1-24 2,2 1,7 1,8 1,3

A2-PTFE 2,1-24 2,1 1,2 1,8 1,3
Al-PU  5,0-8,0 5,6 6,1 5,0 4,8
A2-PU  5,0-8,0 5.4 4,1 5,0 4,8

5.3.2 Otimizacao com trés Graus de liberdade

Na segunda campanha de medicao, &, i, € o foram considerados desconhecidos. Nesta
campanha também foram caracterizados os filmes de PU com NTCs, assim como o PTFE e
o PU relatados na se¢@o anterior. O processo de otimizacdo foi resolvido usando o método
DE com os seguintes parametros (Tamanho da populacido = 30; Constante de probabilidade de
cruzamento = 0,5; Peso diferencial = 0,3 e Nimero méaximo de iteracdes = 80), [38].

Os resultados da caracterizacdo na faixa de micro-ondas s@o relatados abaixo para o

método de calibragdo usando a corre¢ao do conector em curto e em curto e aberto.



5.3. Resultados utilizando o setup de uma porta 49

As Figuras 5.8-5.10 exibem os resultados da parte imagindria e real de Z para o método
de calibracdo usando a correcdo do conector em curto. Nas Figuras 5.11-5.13 sdo exibidos os
resultados para a correcao do conector em curto e aberto.

As Figuras 5.14-5.16 exibem os resultados de | Z | para o método de calibragéo usando
a correcdo do conector em curto. J4 nas Figuras 5.17-5.19 os resultados exibidos sao para a

correcdo do conector em curto e aberto.
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Figura 5.9: Parte Imagindria e Real de | Z | do material de PU - Cal. [4] - Conector em Curto
(Experimental e Simulado).(a) Amostra Al e (b) Amostra A2

Os resultados da segunda campanha, usando o método de calibragdo do conector em
curto, mostraram um comportamento plano para as partes real e imaginaria de Z a medida
que a frequéncia aumenta. Por outro lado, o método usando o conector em curto e aberto,

apresenta algumas flutuacdes ao longo da faixa de frequéncia. Ambos os comportamentos sdao
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Figura 5.10: Parte Imaginéria e Real de | Z | do material PU+NTCs - Cal. [4] - Conector em
Curto (Experimental e Simulado).(a) Amostra Al, (b) Amostra A2 e (c) Amostra A3
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mais visiveis para o médulo da impedancia (| Z |). E possivel observar um comportamento plano
para | Z | a medida que a frequéncia aumenta. Por outro lado, o método usando o conector em
curto e aberto, apresenta algumas flutuagdes ao longo da faixa de frequéncia, embora ambas as
técnicas estejam dentro da mesma ordem de grandeza.

A Tabela 5.2 mostra os resultados para as quatro medidas de €, apresentadas na Tabela
5.1, usando uma otimiza¢do de parametro com um grau de liberdade, mais os resultados para
os valores de &, U, e o utilizando a otimizacdo com trés graus de liberdade. Além disso, as trés
amostras usando PU+NTCs sdo avaliadas.

Comparando os resultados de um e de trés parametros, é possivel observar que a otimizacao
de 3 parametros usando cal[4] recupera um &, proximo ao obtido usando a otimizagdo de
parametro Unico, sem introduzir erro significativo nas outras duas varidveis. No entanto, varia¢des
mais significativas sdo relatadas usando cal[2].

Observando os valores do PU com e sem NTCs, as propriedades dos nanocompdsitos

foram alteradas, validando as propriedades magnéticas e resistivas do material. Isso € observado
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Figura 5.12: Parte Imagindria e Real de | Z | do material de PU - Cal. [2] - Conector em Curto
e Aberto (Experimental e Simulado).(a) Amostra Al e (b) Amostra A2

em PU+NTCs pelo aumento de u, e o em relacdo ao PU puro. Adicionalmente, observa-se
também um aumento do €. do material.

Um estudo utilizando matriz polimérica de poliuretano com Nanotubos de carbono
de Paredes Multiplas (MWCNTs) foi apresentado em [43]. Os autores utilizaram a faixa de
frequéncia de 5 GHz a 50 GHz para realizar uma caracterizagdo eletromagnética de um con-
junto de amostras com 5%, 10% e 20% do nanomaterial na matriz polimérica. Assim como
o observado neste trabalho, foi observado um aumento na permissividade elétrica do mate-
rial PU+NTCs em relagdao ao PU puro, porém os autores ndo exploraram as propriedades
magnéticas das amostras.

MWCNTs foram incorporados em uma matriz polimérica de poliuretano em [44]. As-

sim como em [43] os autores usaram uma sonda coaxial para caracterizar 0 nanocompodsito na
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Figura 5.13: Parte Imagindria e Real de | Z | do material PU+NTCs - Cal. [2] - Conector em
Curto e Aberto (Experimental e Simulado).(a) Amostra A1, (b) Amostra A2 e (¢) Amostra A3

o 05 1

faixa de 0,1 GHz a 13,6 GHz. A porcentagem em massa do nanomaterial para as amostras fo-
ram de 1%, 2%, 3%, 4%, 5%, 8% e 10%. Um aumento na permissividade elétrica das amostras
também foi observado com o aumento em massa de NTCs no material PU. Os autores também
nao exploraram as propriedades magnéticas das amostras.

Em ambos os casos, em relagao aos resultados apresentados nesse trabalho, € possivel
fazer apenas uma avaliacdo qualitativa devido as diferencas de equipamentos e métodos utiliza-
dos nos diferentes estudos. A geometria do reator, o tipo de catalisador e o gds hidrocarboneto
sdo varidveis que podem influenciar no nimero de paredes € no comprimento dos nanotubos,
assim como na sua pureza, o que implica diretamente nas caracteristicas elétricas do nano-
material. Até a conclusdo deste trabalho, as referéncias [43] e [44] foram as mais proximas
encontradas para comparar com os resultados apresentados. A compara¢io, mesmo que apenas
qualitativa, com as referéncias apresentadas, somadas aos resultados obtidos com os materiais
de referéncia, apontam para a aplicabilidade do método proposto.

A tabela 5.3 exibe a média aritmética e o desvio padrdao experimental (s) para os trés

parametros otimizados usando o método de calibracdo do conector em curto (cal[4]).
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Figura 5.14: | Z | do material de Teflon - Cal. [4] - Conector em Curto (Experimental e Simu-
lado).(a) Amostra Al e (b) Amostra A2
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Figura 5.15: | Z | do material de PU - Cal. [4] - Conector em Curto (Experimental e Simu-
lado).(a) Amostra Al e (b) Amostra A2

A Tabela 5.4 exibe a média aritmética e o desvio padrdo experimental (s) para os trés
parametros otimizados usando o método de calibragdo de conector em curto e aberto (cal[2]).

Comparando os valores entre a Tabela 5.3 e a Tabela 5.4, o método que utiliza o conector
em curto e aberto apresenta valores subestimados em relagdo ao esperado na Literatura. Este
comportamento foi explicado anteriormente e esta relacionado a calibracdo usando a calibragdao
apresentada em [2]. A instabilidade deste método explica os altos valores do desvio padrdao
das amostras caracterizadas. Essa instabilidade também pode explicar o fato de ndo ter sido
observado aumento da condutividade no nanocompdsito.

Para o método com conector em curto, cal[4], os valores foram mais estaveis e com o

menor desvio padrao das amostras.
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Figura 5.16: | Z | do material PU+NTCs - Cal. [4] - Conector em Curto (Experimental e Simu-
lado).(a) Amostra A1, (b) Amostra A2 e (c) Amostra A3
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Figura 5.17: | Z | do material de Teflon - Cal. [2] - Conector em Curto e Aberto (Experimental
e Simulado).(a) Amostra Al e (b) Amostra A2
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Tabela 5.2: Permissividade elétrica (€), Permeabilidade Magnética () e Condutividade Elétrica
(o S/m) para as amostras usando o processo de otimizacdo de parametro Unico e de trés
parametros

Parametro Unico Trés Parametros
Amostra  Cal.[4] Cal[2] Cal.[4] Cal.[2]
& & Uy o & Uy 9

A1-PTFE 1,8 1,3 1,96 1,05 6,00x10° 1,49 140 533x10°*
A2-PTFE 1,8 1,3 1,94 1,06 6,10x107° 1,52 1,44 3,97x10°*
Al-PU 5,0 4.8 497 1,09 7,20x107° 4,96 1,18 9,58x10~*
A2-PU 5,0 4.8 493 1,00 7,50x10° 4,46 1,10 8,92x10~*
A1-PU+CNTs 11,01 3,34 5,03x1073 6,06 1,53 9,40x107°
A2-PU+CNTs 11,09 3,37 5,08x1073 597 147 9,10x107
A3-PU+CNTs 11,11 3,39 5,07x1073 6,00 1,42 9,70x107

Tabela 5.3: (cal. [4]) Valor médio aritmético e desvio padrdao experimental (s)

Parametros PTFE PU PU+CNTs
Média S Média S Média S
&, 1,95 0,01 4,95 0,02 11,07 0,04
Uy 1,06 0,005 1,05 0,05 3,37 0,02

o (S/m) 6,05x1075  0,05x107°  7,35x10~° 0,15x10~° 5,06x10~3 0,02x1073

Tabela 5.4: (cal. [2]) Valor médio aritmético e desvio padrdao experimental (s)

Parametros PTFE PU PU+CNTs
Média S Média S Média S
& 1,51 0,02 4,71 0,25 6,01 0,04
Uy 1,42 0,02 1,14 0,04 1,47 0,04

o (S/m) 4,65x107%  0,68x107* 9,25x10~* 0,33x10°* 9,40x10~> 0,06x107°
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Capitulo 6

Conclusao e trabalhos futuros

6.1 Conclusao

O método de caracterizacdo eletromagnética utilizando placas paralelas ¢ uma técnica
bastante difundida e conhecida da comunidade cientifica. Nessa dissertacdo, o método foi ex-
pandido além de suas limitagdes para caracterizacao utilizando a faixa de micro-ondas, e com o
apoio de ferramentas de simulacdo e otimizacdo computacional.

Os resultados para as amostras de PTFE e PU puro foram consistentes com a literatura
em ambos os casos, utilizando as abordagens de otimizacao de parametro com um € com trés
graus de liberdades para as amostras analisadas.

Comparando os resultados obtidos com os das referéncias [43] e [44], € possivel obser-
var o0 mesmo comportamento qualitativo do aumento da permissividade elétrica das amostras
de PU com NTCs. No entanto, em ambos 0s artigos, 0s autores nao exploraram as propriedades
magnéticas do material. Em nosso trabalho, conforme mostrado na Figura 4.2 (a), a adicdo do
nanomaterial atribuiu as amostras um comportamento magnético que foi necessario investigar.

E possivel concluir que o método é simples, com baixa complexidade na fabricacdo das
amostras e com resultados consistentes com os apresentados na literatura.

O método, além de inovador, € de baixo custo e permitiu obter as propriedades consti-
tutivas de filmes finos poliméricos e dos nanocompositos poliméricos. Os resultados indicaram
que a técnica € sensivel aos métodos de calibracdo com resultados mais estiveis para o método
que utiliza o conector em curto.

As propriedades constitutivas dos filmes de PU com NTCs apresentaram um aumento
na permissividade elétrica, condutividade elétrica e permeabilidade magnética do material em
relac@o ao filme de PU puro. Os resultados indicaram aplicagdes elétricas promissoras princi-
palmente no desenvolvimento de sensores e estruturas para blindagem eletromagnética.

Apesar de utilizar um método de busca estocéstico, a técnica é estavel e sempre retorna
o mesmo valor com desvios minimos. O estudo apresentado pode ser utilizado como uma
alternativa simples e eficiente para explorar as propriedades dos materiais. Embora um modelo

de parametro constante (independente da frequéncia) tenha sido usado em nosso estudo para
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caracterizacao eletromagnética, a metodologia pode ser facilmente utilizada em modelos com
variacdo na frequéncia.

Importante informar que durante o periodo de mestrado os estudos e as pesquisas de-
senvolvidos nessa dissertacio resultaram na publica¢do de um resumo apresentado no 15° Con-
gresso Brasileiro de Eletromagnétismo, O CBMAG do ano de 2022, intitulado como Elec-
tromagnetic Characterization of Polymer Films in the Microwave Range. O resumo pode ser
acessado pelo link https://www.even3.com.br/anais/cbmag2022/471754.

Um artigo intitulado como Modified Parallel Plate Method for Electromagnetic Charac-
terization of Thin Films in the Microwave Range também foi publicado na revista Measurement
Elsevier (Qualis Capes Al) e pode ser acessado pelo link https://doi.org/10.1016/7.
measurement.2022.112069.

6.2 Trabalhos Futuros

A fim de dar continuidade ao trabalho desenvolvido, pretende-se:

* Melhorar as técnicas de calibracdo com intuito de obter resultados ainda mais precisos;

* Pretende-se também correlacionar as variacOes das propriedades com os processos de
sintese do nanomaterial, o que torna possivel caracterizar o nanomaterial sintetizado no
CTNANO UFMG e consequentemente ter a possibilidade de levantar as propriedades

constitutivas de nanomateriais sintetizados fora do Centro da UFMG;
* Estudar outras técnicas de medi¢do de baixo custo como por exemplo as Fixtures [4];

* Otimizacao do setup de medi¢ao para que seja possivel avaliar outros filmes de forma

mais rdpida e simples;

* Aplicar o nanocompdsito para revestimento em dispositivos de mitigagdo de problemas

de compatibilidade eletromagnética.


https://www.even3.com.br/anais/cbmag2022/471754
https://doi.org/10.1016/j.measurement.2022.112069
https://doi.org/10.1016/j.measurement.2022.112069
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