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RESUMO

Este trabalho descreve a sintese e caracterizacao de espumas de carbono de natureza
renovavel e sua aplicabilidade no setor aeroespacial na reducao da secao transversal
do radar (Radar Cross Section Reduction - RCSR) através da seu uso como; (i)
material absorvedor de radiagao eletromagnética (MARE) e (ii) superficies seletoras
de frequéncia (Frequency Selective Surface - F'SS). Na atualidade, devido ao avango
da eletronica moderna e dos circuitos integrados, os MAREs tém encontrado uma
expansao gradual em outros setores além do aeronautico e aeroespacial, tais como;
nas telecomunicagoes, na computacao, automacao e medicina, onde a demanda por
estes materiais tem aumentado consideravelmente com o objetivo de proteger os
sistemas e dispositivos envolvidos de interferéncias eletromagnéticas que possam
comprometer o seu funcionamento e/ou desempenho. O material desenvolvido neste
trabalho foi submetido a um processo de sintese realizado através da mistura do
licor negro como precursor principal junto a precursores secundarios que auxiliam
no seu processo de cura e predeterminam algumas propriedades finais do material.
Em seguida, é realizado um processo de pirdlise para a obtencdo de um material
final altamente rico em carbono, para um posterior processo de caracterizagao do
material, tendo por objetivo descrever a sua estrutura, composicao, morfologia e
propriedades eletromagnéticas na faixa de frequéncia de 8,2 a 12,4 GHz. No en-
tanto, para a obtencao das propriedades eletromagnéticas do material, é necessario
a producao de materiais compdsitos que sao feitos misturando o material carbonoso
com matrizes estruturais de borracha de silicone ou resina epodxi, cujos formatos
geométricos sao definidos pelo equipamento responsavel da analise, neste caso, o
analisador vetorial de redes VNA (N5230C PNA-L) com kit de calibragdo WR90
X11644A. Assim, avaliou-se o potencial do material na reducao da secao transversal
do radar através de: (I) tipo e concentragdo do material carbonoso; (II) porosidade;
(III) geometria superficial; (IV) matriz estrutural e; (V) espessura dos materiais
compositos. Pode se concluir assim que para o carbono poroso em matriz estrutural
de borracha de silicone obtiveram-se como resultados mais significativos aqueles re-
ferentes as amostras com maiores concentragoes de carbono (20%), espessura de 2
mm e porosidade de 300 pm < @3 < 420 um, conseguindo uma absor¢ao da energia
eletromagnética incidente de -33,34 dB em 9,87 GHz. Para o carbono poroso com
matriz estrutural de resina epdxy, a absor¢do mais significativa foi obtida para as
amostras com maiores concentragoes de carbono (15%), espessura de 2 mm, poro-
sidade de 180 um < @3 < 250 pm, tamanho de particula de 250 < ¢y < 425 e sem
transformacao para superficies seletoras de frequéncia, conseguindo uma absorcao
de -18,86 dB em 11,79 GHz. Finalmente, para o carbono+MnSQO4. H,O com matriz
estrutural de resina epoxy, a absorcao mais significativa foi obtida para as amostras
com maiores concentragoes de carbono (20%), espessura de 2 mm e tamanho de
particula de 3 > 63 pm, conseguindo uma absorgao de -18,37 dB em 8,40 GHz.

Palavras-chave: Absorvedor de radiagdo eletromagnética. Superficies seletoras de
frequéncia. Espuma de carbono. Material compésito. Sustentabilidade.
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CARBON FOAMS OF SUSTAINABLE ORIGIN AS
ELECTROMAGNETIC RADIATION ABSORBING MATERIAL IN
THE 8.2 - 12.4 GHz MICROWAVE RANGE (X BAND)

ABSTRACT

This research worked on the synthesis and characterization of carbon foams from
renewable nature, and their applicability in the aerospace sector as radar cross-
section reduction (RCSR) through techniques such as; (i) radar absorbing material
(RAM) and (ii) frequency selective surfaces (FSS). Due to the advance of modern
electronics and integrated circuits, RAMs have found a gradual expansion in other
sectors besides aeronautical and aerospace; such as, telecommunications, comput-
ing, automation, and medicine, where the demand for these materials has increased
considerably in order to protect the systems and devices involved from electromag-
netic interference that could compromise their operation and/or performance. To
predetermine the final properties of the material that was being studied, It was
subjected to a synthesis process performed by mixing the black liquor as the main
precursor together with secondary precursors that aid in its curing process. Next, a
pyrolysis process was carried out to obtain a material highly rich in carbon, for a
later process of characterization of the material, having as an objective the descrip-
tion of its structure, composition, morphology and electromagnetic properties (in
the frequency range of 8.2 to 12.4 GHz). To obtain the electromagnetic properties
of the material, it was necessary to produce composite materials that were made
by mixing the carbonaceous material with structural matrices of silicone rubber or
epoxy resin, whose geometric shapes were defined by the responsible equipment for
the electromagnetic analysis; in this case, a network vector analyzer (VNA N5230C
PNA-L) with the calibration kit WR90 X11644A. Thus, the potential of the material
for the RCSR was evaluated through; (I) type and concentration of the carbona-
ceous material, (IT) porosity, (III) surface geometry, (IV) structural matrix and, (V)
thickness of the composite materials. Therefore, can be concluded that for porous
carbon in silicon rubber structural matrix, the most significant results were ob-
tained for the samples with the highest concentrations of carbon (20%), thickness
of 2 mm and porosity of 300 um < @3 < 420 um, with an incident electromag-
netic energy absorption of -33.34 dB at 9.87 GHz. For the porous carbon with the
epoxy resin structural matrix, the most significant absorption was obtained for the
samples with higher carbon concentrations (15%), thickness of 2 mm, porosity of
180 um < @3 < 250 pum, particle size of 250 < ¢ < 425 and without transformation
to frequency selective surfaces, achieving an absorption of -18.86 dB at 11.79 GHz.
Finally, for carbono+MnSQO,. H,O with an epoxy resin structural matrix, the most
significant absorption was obtained for the samples with the highest carbon concen-
trations (20%) and thickness of 2 mm and particle size of w3 > 63 um, achieving
an absorption of -18.37 dB at 8.40 GHz.

Keywords: Electromagnetic radiation absorber. Frequency Selective Surfaces. Car-
bon foam. Composite material. Sustainability.
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coeficiente de transmissao

tamanho de particula do PMMA
graus Celsius
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scem —  standard cubic centimeters per minute

h — horas

© — tamanho de particula para o material com MnSO4.H>0
© — tamanho de particula para o material com PMMA
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, o avanco tecnoldgico do setor aeroespacial foi baseado princi-
palmente no constante crescimento do poder computacional, conforme descrito pela
Lei de Moore (1965), no qual o aperfeicoamento avangaria a uma alta velocidade,
dobrando a cada 18 meses (SEDRA; SMITH, 2015). Esse constante aperfeigoamento
e desenvolvimento de novos materiais, equipamentos e tecnologias tem permitido
um acesso gradativo a fontes de energia cada vez mais poderosas. Um claro exemplo
disto é o desenvolvimento de tecnologias (materiais, dispositivos e sistemas) na faixa
de micro-ondas, o que permite trabalhar com frequéncias de 300 MHz a 300 GHz,
abrangendo faixas importantes no campo aerondutico e aeroespacial (CHEN et al.,
2004)(MOURITZ, 2012).

Atualmente, processos e sistemas interagindo com radiacdo na faixa de micro-
ondas estao sendo gradativamente introduzidos nas atividades rotineiras das pessoas.
Este cendrio atual é devido ao alto desenvolvimento tecnolégico, o qual permite a
manipulacdo de dispositivos e tecnologias que abrangem frequéncias nesta faixa.
Exemplos tipicos sao encontrados no setor eletronico, como a Internet das coisas
(Internet of Things - IoT) e no setor de telecomunicagdes com a rede de quinta ge-
racao (Fifth Generation - 5G), onde a automagao de processos exerce uma busca
constante por maiores velocidades de processamento e transmissao de dados, sem-
pre com o objetivo de melhorar a qualidade de vida do ser humano (TEPPATI et al.,
2013)(SEDRA; SMITH, 2015).

Nestes processos de desenvolvimento tecnoldgico, a ciéncia e a engenharia de ma-
teriais desempenham uma funcdo de importancia crucial, ja que o acoplamento,
funcionamento e a performance de um sistema, estao diretamente ligados ao desen-
volvimento de novos materiais. Desta forma, pode-se garantir os requisitos minimos
de desempenho, protegendo o dispositivo de perturbacoes eletromagnéticas exter-
nas e ao mesmo tempo, nao sendo uma fonte de poluicao eletromagnética para o
meio. Sistemas operacionais na faixa de micro-ondas sao ainda mais susceptiveis a
interferéncias que os sistemas de radiofrequéncia, pois sua operacdo interage com
frequéncias mais altas e portanto energias maiores, fazendo-los mais suscetiveis as
perturbagoes que sao geradas principalmente por outros dispositivos elétricos ou ele-
tronicos, somados a seus respectivos sinais e frequéncias de operagao. Portanto, hé
uma demanda crescente por novos materiais absorvedores de radiacao eletromag-
nética que além de serem eficientes e confiaveis, podem ser adaptados as exigén-

cias de frequéncia da faixa micro-ondas, satisfazendo assim, requisitos relacionados



as propriedades elétricas, magnéticas, mecanicas, térmicas, Opticas, degenerativas e

sustentaveis (CALLISTER; RETHWISCH, 2013).

Ainda, a sustentabilidade é um requisito no qual todo processo de manufatura
de novos produtos deveria estar envolvido, visto que os recursos disponiveis no
mundo sao limitados. Portanto, é imprescindivel desenvolver novos materiais que
possam satisfazer as necessidades do mercado e atender as demandas sdcioe-
conomicas, apresentando um carater economicamente vidvel e ambientalmente
amigavel. Nessa perspectiva, a sintese de materiais inovadores oriundos do licor
negro, um residuo gerado na industria de papel e celulose com grandes proporgoes
de polifendlico natural (lignina), pode atrair grande interesse industrial, pois
envolve conceitos de sustentabilidade combinado a um método de fabricagao
relativamente répido e simples (IRIMIA-VLADU, 2014)(THAKUR; THAKUR, 2015). O
licor negro é gerado em altas quantidades no processo de polpagao Kraft, porém
¢ considerado como um subproduto altamente poluente devido ao seu elevado
pH ( 12,5), sendo considerado corrosivo pela ABNT 1004 (AMARAL-LABAT et al.,
2013) (CHUNG; WASHBURN, 2012). Todavia, se utilizado de forma integral, ou
seja, sem a geracao de novos residuos e através de um processo de fabricagao
adequado na sintese de um novo material, pode representar uma ferramenta
eficaz para solucionar ou minimizar problemas associados a engenharia aeroespa-
cial como interferéncia eletromagnética (Electromagnetic Interference - EMI),
materiais absorvedores de radiacao eletromagnética MAREs
(Radar absorbing material - RAM), compatibilidade eletromagnética
(Electromagnetic Compatibility - EMC), eficicia de blindagem contra interferéncia
eletromagnética  (Electromagnetic Interference Shielding Effectiveness - EMI SE),
e superficies seletora de frequéncias (Frequency Selective Surface - FSS) (OTT,
2009)(PAUL, 2006). Para estudar essas diversas aplicac¢oes, o licor negro, na sua
forma bruta, foi submetido a um processo de sintese quimica, juntamente com um
agente reticulante, um precursor secundario e outros aditivos com a finalidade de
obter-se uma resina lignina-resorcinol-formaldeido solida. A mesma foi submetida
sequencialmente a um processo de carbonizacao, lavagem, classificacdo e carac-
terizacao de suas propriedades estruturais, quimicas e morfolégicas. Finalmente,
procedeu-se a confeccdo dos compositos pela mistura de uma matriz dielétrica
de borracha de silicone ou resina epéxi com o material poroso sintetizado. Os
materiais compositos foram analisados segundo as suas propriedades de reflexao
e transmissao quando uma onda eletromagnética incide na faixa micro-ondas de
8,2 GHz a 12,4 GHz. O principal objetivo desta dissertacao é apresentar o desen-

volvimento de um material inovador, de origem sustentavel e confiavel, derivado



de subprodutos altamente poluentes (licor negro), analisando suas propriedades

estruturais, composicionais, morfoldgicas e eletromagnéticas para sua aplicabilidade

como MARE.
1.1 Disposicao da Dissertacao

O presente documento foi subdividido em cinco capitulos, conforme descricdo a

seguir:

e Capitulo 2: Revisao bibliografica sobre materiais sustentaveis a base de carbono,
espumas de carbono, sustentabilidade na engenharia de materiais, propriedades
elétricas, magnéticas, e eletromagnéticas dos materiais, equacoes de Maxwell,
propagacao de ondas eletromagnéticas em um meio material, teoria e engenharia

de micro-ondas para caracterizagdo dos materiais.

e Capitulo 3: Descricao das etapas de sintese, processamento e obtencao das espu-
mas de carbono. Adicionalmente, fabricacdo dos materiais compésitos de car-
bono poroso em matriz dielétrica de borracha de silicone, carbono poroso em
matriz dielétrica de resina epoxi com posterior transformacgao para superficies
selectoras de frequéncia e finalmente carbono com adi¢ao de MnSO,. H,O em

matriz dielétrica de resina epoxi.

e Capitulo 4: Exposicdo e andlise dos resultados obtidos, a partir da sintese,
processamento e caracterizacao das espumas de carbono e materiais compésitos,

avaliando sua estrutura, propriedades e performance como MARE.
e Capitulo 5: Principais conclusoes dos resultados obtidos.

e Apéndice A: Apresentagao tedrica de técnicas de caracterizacdo quimica, estru-

tural, morfoldgica e eletromagnética utilizadas neste trabalho.

e Apéndice B: Representacao fasorial, conceito de decibel (dB) e formulas para
o calculo da perda por reflexdo (ReflectionLoss — RL) e sua equivaléncia de

porcentagem de energia absorvida.

e Apéndice C: Kit de calibragao Keysight WR-90 X11644A utilizado no processo

de caracterizacao electromagnética dos materiais compésitos.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Espumas de carbono de origem sustentavel

A crescente preocupacao em conceitos de sustentabilidade vem incentivando o apro-
veitamento de residuos e subprodutos como novas matérias-primas em diferentes
aplicacoes. Este novo cendrio visa a diminui¢ao do gasto energético gerado durante
o ciclo de vida dos materiais e produtos desenvolvidos. Portanto, o desenvolvimento
de novos materiais sustentaveis é de extrema importancia. Contudo, seu desenvolvi-
mento nao é uma tarefa trivial. Novos materiais sustentaveis devem cumprir requisi-
tos minimos, tais como: baixo custo; escalabilidade; apresentar interesse industrial;
ter carater economico viavel; ser de origem renovavel e ser oriundo de matéria prima

abundante (TITIRICI et al., 2015).

A procura de tecnologia e materiais sustentaveis estd sendo idealizada, cada vez
mais, em diferentes areas da industria, ndo sendo apenas uma iniciativa em direcao
a um ambiente mais viavel e a diminuicdo de custos, mas também uma demanda
por regulamentacoes que estao sendo adotadas por varios paises com a utilizacao de
tecnologias e materiais considerados “green” (KORONIS et al., 2013). Esta iniciativa
estd em constante crescimento no que tange a classe de materiais a base de carbono,
com o propésito de atingir a sustentabilidade através da identificacao de precursores
organicos altamente abundantes e de baixo custo, com rotas sintéticas economica-
mente viaveis e de alto rendimento, além de evitar o uso de solventes toxicos, para a
fabricacao de novos materiais, minimizando a geragao de residuos, que normalmente

requerem manipulagao e descarte onerosos ou desapropriados (IRIMIA-VLADU, 2014).

Neste contexto, o residuo do processo de polpacao Kraft pode ser considerado rele-
vante. O processo ¢ ilustrado na Figura 2.1 e atualmente representa 90% da produ-
¢ao mundial de polpa (MESFUN et al., 2014), gerando uma volumosa quantidade de
residuo liquido. Para cada tonelada de polpa produzida, aproximadamente uma to-
nelada de licor negro é gerada (GARRON et al., 2015). Portanto, a partir da produgao
mundial estima-se que aproximadamente 130 milhoes de toneladas de licor Kraft sao
gerado anualmente em todo o mundo (GOUVEIA et al., 2013). No processo, a madeira
é tratada com uma solu¢do de NasS/NaOH em uma faixa de temperatura de 155
a 175 °C por varias horas, onde as parcelas solidas (celulose) e liquidas (licor negro)
podem ser separadas (CALVO-FLORES; DOBADO, 2010).

O licor negro, residuo da industria de producao de papel e celulose, é uma das mais

promissoras solugoes para a obtencao da lignina devido a sua abundancia obtida



Figura 2.1 - Processo de polpacao Kraft.
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Fonte: Produgao do autor.

no processo de polpacao Kraft. Por conseguinte, muitas pesquisas tém sido desen-
volvidas no sentido da reutilizacdo da lignina presente neste residuo (licor negro)
para a produgdo de novos materiais (GRISHECHKO et al., 2013)(GINDL-ALTMUTTER
et al., 2015)(LABAT; GONCALVES, 2007). Todavia, a lignina é, normalmente, utilizada
de forma isolada do licor negro, pois a maior parte dos processos de reutilizagao a
requerem de forma pura, implicando a necessidade de uma etapa de precipitagao.
As diferentes técnicas de isolamento sao baseadas no principio de precipitacao acida
por utilizagao de gas carbonico, HoSO, ou HCI (BERTAUD et al., 2012). Estas etapas
elevam o custo final do material e tornam o processamento do residuo inviavel econo-
micamente. Portanto, a utilizagao deste residuo liquido de forma integral envolveria

os principais conceitos exigidos no cenario “green”.

Atualmente, o licor negro gerado no processo de polpacao Kraft é queimado em
caldeiras de recuperacgao, gerando vapor e eletricidade. Todavia, processos de re-
mocao da lignina do licor negro como precipitacao ou ultrafiltragdo vao tirar valor
do processo de queima deste residuo. O custo do processo de purificacao da lignina
deve levar em conta tanto o processamento extra quanto a perda de energia. As-

sim, a rentabilidade de purificacao da lignina depende do preco da energia elétrica



e do grau de qualidade da lignina requerida pela sua aplicacao final, o que aumenta
consideravelmente o custo final da lignina e minimiza a viabilidade de sua utiliza-
¢ao em grande escala (JONSSON et al., 2008). Em vista disso, o licor negro pode ser
considerado uma fonte promissora na producao de materiais carbonosos, visto que é
composto principalmente por lignina, o que devido a sua natureza fenélica, pode ser
facilmente polimerizado com aldeidos de alta reatividade para a formacao de uma
resina precursora de materiais carbonosos porosos (PIZZI, 2003). Assim, uma etapa
posterior de modificacdo quimica por carbonizacao certamente produz um material

altamente rico em carbono.

A lignina, principal componente do licor negro, é o segundo biopolimero terrestre
mais abundante apos a celulose, sendo gerada como subproduto de varias indistrias
envolvidas com a fabricacao de papel, produgao de etanol, e outras. Por conseguinte,
o desenvolvimento de varios materiais “green” a partir da lignina, que é frequente-
mente considerada como um desperdicio, é objetivo de interesse primordial do ponto
de vista ambiental e econémico (THAKUR; THAKUR, 2015). A lignina faz parte das
paredes celulares secundérias das plantas e ajuda a manter a integridade da matriz
de celulose-hemicelulose-pectina. Por isto, a lignina torna-se um importante compo-
nente estrutural das plantas lenhosas, desempenhando fungoes de grande importan-
cia dentro das mesmas, como: no fornecimento de forca fisica as plantas; na formagao
das redes vasculares condutoras de agua usando interacoes hidrofébicas e; na pro-
tecdo contra microrganismos e insetos (CHUNG; WASHBURN, 2012)(CALVO-FLORES;
DOBADO, 2010).

A composicao e propor¢ao de lignina nas plantas depende das espécies botanicas.
Em madeira macia, a lignina representa cerca do 30% da massa total. Na madeira
dura, essa parte cai para 20 — 25%. J4 nas plantas herbédceas, apresentam valores
baixos e variaveis. A lignina tem uma grande diversidade dependendo de sua origem
ela pode ser classificada de diversas formas, sendo a mais consistente a baseada na
sua estrutura quimica, que estao integradas por quatro grupos principais conhecidos
como tipo G, tipo G — S, tipo H — G — S, e tipo H — (G. Estes grupos estao de
acordo com a abundancia das unidades basicas de fenol guaiacil(G), siringil(S) e
p — hidroxifenil(H) no polimero. Apesar de sua complexidade quimica, a lignina
¢ um polimero que é biodegradavel por microorganismos e por multiplas trans-
formagoes bioquimicas (CALVO-FLORES; DOBADO, 2010). Portanto, ligninas sao de
interesse tecnologico dentro do conceito “green”. Ademais, este biopolimero apre-
senta alto rendimento em carbono apds o tratamento térmico por cabonizacao, e

ainda é considerado um excelente precursor na producao de materiais porosos de



carbono (LABAT; GONCALVES, 2007)(AMARAL-LABAT et al., 2012)(AMARAL-LABAT
et al., 2013).

Os materiais carbonosos possuem diversas propriedades convenientes, podendo-se
destacar, principalmente, seu peso-leve, alta estabilidade térmica, superficie natu-
ralmente hidrofébica e altas condutividades térmica e elétrica (INAGAKI et al., 2015).
Devido a estas propriedades, estes materiais possuem um amplo campo de aplicacoes
em diversos setores como: aerondutico e aeroespacial (em reforcos de pecas estru-
turais -fibra de carbono); eletronicos (fontes de energia como eletrodos); energético
(melhoramento do desempenho das baterias - fluoretos de grafite), automotivo (es-
covas motor de partida -compdsitos carbono/metal); entre outros (INAGAKI et al.,
2013). Além disso, existe a possibilidade de gerar uma ampla gama de estruturas
porosas destes materiais, com diferentes variagoes em tamanho, morfologia e quan-
tidade de poros (INAGAKI et al., 2015).

Em geral, existem dois tipos principais de materiais de carbono porosos, os quais

baseiam-se na origem de obtencao de seus poros:

e Aerogéis de carbono: sao obtidos pela policondensacao sol-gel de resinas ter-
mofixas, como resorcinol e formaldeido, seguido de um processo de secagem
supercritica e, finalmente, um processo de pirdlise dos aerogéis organicos sin-
tetizados (SZCZUREK et al., 2011), O material final apresenta, em sua grande

maioria, uma porosidade em escala nano.

e Espumas de carbono: sdo obtidas pela carbonizacado de resinas termofixas, car-
vao, piche de alcatrdo de carvao e resina de petréleo, removendo os materiais
volateis sob processos de alta temperatura (800—1000 °C) e, opcionalmente,
alta pressao (2—4 M Pa) em atmosferas inertes (SEO et al., 2014), gerando um

material altamente poroso com poros em escala micrométrica.
As espumas sélidas podem ser produzidas por duas diferentes formas:

e Por meio de liberagao de um gas em um meio liquido de alta viscosidade que
endurece enquanto o gas é desprendido (geralmente uma resina em processo de
cura). A cura do polimero ocorre pelas reagoes de polimerizacao, por exemplo,
de resinas fendlicas em presenca de formaldeido, enquanto o dietil-éter promove
a porosidade durante evaporacao devido a formacao de bolhas no liquido viscoso
(AMARAL-LABAT et al., 2013).

e Pela associacao da cura de um polimero a adi¢ao de um material “template” que



fornecera a maior parte da porosidade da espuma resultante (SEO et al., 2014).

Espumas de carbono sao caracterizadas, principalmente, pela estrutura celular se-
melhante a uma esponja e pelos valores baixos de densidade relativa (< 0,8 g/cm?)
(CHEN et al., 2006). A resisténcia térmica e a boa resisténcia & compressao de es-
pumas de carbono de origem fendlica sao caracteristicas relevantes para aplicagoes
como em materiais semi-condutores (JANA et al., 2015)(TONDI et al., 2015) ou como
isolamento actstico (AMARAL-LABAT et al., 2013).

Espumas de carbono e/ou carbono poroso sao dificeis de diferenciar, pois ambas pos-
suem porosidade na mesma faixa (macroporosidade). Por isto, é importante estabe-
lecer terminologia associada com a morfologia tipica de uma espuma de carbono e/ou
carbono poroso. A Figura 2.2, ilustra a presenca de dois tipos de poros. O primeiro,
maior, é rodeado por paredes de carbono (“cela”). O segundo, apresenta orificio
localizado na parede de carbono que conecta as celas vizinhas (“janela”). O orifi-
cio localizado, por sua vez, vao estar conformado por duas partes: “parede de cela”
e; “armacao”. Assim, espumas de carbono podem ser definidas como materiais que
possuem uma estrutura de poros abertos, na qual as celas (macroporos) podem estar
conectadas umas as outras através de janelas, com a intencao de serem usadas como
um espaco para introduzir outros tipos de materiais no interior para aprimorar suas
funcionalidades (INAGAKI et al., 2015).

Por conseguinte, a producao de materiais porosos de origem biofendlica, ou seja, a
partir do licor bruto, pode ser uma alternativa de grande interesse devido as inime-
ras aplicagoes deste material. Recentes estudos mostraram o potencial de materiais
porosos carbonos de origem biofendlica em isolamento actstico (AMARAL-LABAT et
al., 2013) e performance eletroquimica (BRAGHIROLI et al., 2012) (AMARAL-LABAT et
al., 2012).

2.2 Materiais absorvedores de radiagao eletromagnética MARE

Os MARESs podem ser classificados como uma classe especial de materiais que con-
vertem micro-ondas em outra forma de energia como, por exemplo, calor. Desta
forma, estes materiais podem melhorar a furtividade de aeronaves militares, trans-
formando a onda incidente em calor ao invés de refleti-la para o radar. Normalmente
os MAREs normalmente devem ser utilizados em conjunto com outras tecnologias
furtivas, como adaptagoes no projeto de aeronaves para minimizar a se¢ao reta radar
(Radar Cross Section - RCS) (RANA; FANGUEIRO, 2016).



Figura 2.2 - Terminologia associada a materiais carbonosos porosos.

Parede de cela

Fonte: Producao do autor.

MAREs podem ser feitos a partir de particulas ferromagnéticas embutidas
em uma matriz polimérica. Um dos MAREs mais conhecidos é chamado de
“tronball painting”, que consiste em pequenas esferas revestidas de metal suspensas
em uma tinta a base de epdxi. Essas esferas sao revestidas com ferrita ou ferrocarbo-
nila e, quando a radiacao eletromagnética penetra na tinta, ocorre uma atenuagao
da onda devido as oscilagdes causadas nas moléculas metdalicas. Estas oscilagoes
moleculares decaem com a liberacao de calor, sendo este um mecanismo efetivo de
amortecimento de ondas eletromagnéticas. A pequena quantidade de calor gerada

pelas oscilagoes é conduzida para a fuselagem, onde se dissipa (MOURITZ, 2012).

As primeiras aplicagoes de MAREs foram no setor militar, onde o principal objetivo
era reduzir a RCS (Radar Cross Section) dos veiculos utilizados, tornando a detecgao
por radar mais dificil. Na area aerondutica, uma das primeiras aplicacoes datam da
década de 1970, com a fabricagdo do bombardeiro Lockheed F-117 Nighthawk. Na
década de 1980, o bombardeiro Northrop Grumman B-2 Spirit foi fabricado e, como
o F-117, utilizava uma combinacao de MARE e aerodesign para reduzir a RCS. Nos

anos 2000 vieram os cagas furtivos, tais como o F-22 Raptor e o F-35 Lightning II,
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além dos veiculos aéreos nao tripulados (VANTS), como o Boeing X-45 (SINGH; JHA,
2015)(MOURITZ, 2012).

Devido as suas extensas aplicacobes na Aarea militar, a maioria das
pesquisas  sobre MAREs e materiais absorvedores de  micro-ondas
(Microwave Absorbing Material - MAM) foram mantidas em sigilo, sendo tra-
tada como assuntos confidenciais ao longo dos anos. Recentemente, com o avanco
da eletronica moderna e dos circuitos integrados, a expansao gradual em &areas
como telecomunicagoes, computagdo e automacgdo tem aumentado a demanda
por MAREs, além de uma maior exigéncia no desempenho de absorcao destes
materiais. Logo, uma atencao consideravel tem sido voltada para novos tipos de
materiais absorvedores, desenvolvendo, inclusive, novos mecanismos de absor¢ao
para aplicagoes civis (DUAN; GUAN, 2016)(SEDRA; SMITH, 2015).

No setor eletrénico, uma das maiores preocupacoes encontra-se na compatibilidade
eletromagnética dos sistemas eletronicos que, devido a sua tendéncia na miniatu-
rizacdo, estao mais susceptiveis a sofrer perturbacoes causadas por fenémenos de
descarga eletrostatica e/ou interferéncia eletromagnética (OTT, 2009). De maneira
similar, o aumento das frequéncias utilizadas para operagao dos dispositivos e sis-
temas eletronicos tem ocasionado a diminuicao da eficicia da blindagem contra
interferéncia eletromagnética. Normalmente, as blindagens eletromagnéticas eram
feitas com materiais condutores como ago, aluminio e cobre. Entretanto, hoje em
dia buscam-se materiais compoésitos com a capacidade de absorver a energia ele-
tromagnética para transforméa-la em calor. Isto tem levado a utilizagdo de matrizes
isolantes (como resinas) com aditivos condutores (como as fibras de carbono, fibras
de grafite revestidas com niquel, fibras de ago inoxidavel, fibras ou flocos de prata
e/ou aluminio) (TONG, 2009)(CHRISTOPOULOS, 2007).

No ramo de telecomunicagoes, os MARESs encontram aplicacoes na transmissao e re-
cepcao de informagao sem fio, onde ocorrem fenémenos fisicos de reflexao e espalha-
mento eletromagnético devido a interacdo das micro-ondas com diferentes objetos.
Tais fenomenos fisicos estao estritamente relacionados com as propriedades eletro-
magnéticas de cada objeto, permitindo fazer um rastreio de um ou varios objetos
como se evidencia no sistema de posicionamento global (Global Positioning Sys-
tem - GPS), ou podendo fazer um seguimento de uma zona especifica abrangendo
uma grande area como no sensoriamento remoto (ULABY, 2005). Da mesma forma,
grande parte dos sistemas de telecomunicagoes utilizam radomes como principal es-

trutura de protecao de radares para garantir seu correto funcionamento. O projeto
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e construcao de radomes para equipamentos de radar de telecomunicagoes, requer
que o material utilizado ndo produza nenhuma reflexao na interface com o meio
onde o sinal da antena ¢ irradiado, para evitar situagoes indesejadas como perda
de transmissao, deflexdo do feixe, e despolarizacdo da antena, alem de garantir o
bom funcionamento dos dispositivos transmissores e receptores de informagao (IDA,
2015).

2.3 Eletromagnetismo aplicado a MARE

A interacao eletromagnética é a for¢a dominante nos sistemas microscopicos, exis-
tindo entre todas as particulas carregadas e permitindo o estudo das suas interagoes
em repouso e em movimento. Embora a interacao eletromagnética opere na escala
atOomica, seus efeitos podem ser transmitidos na forma de ondas eletromagnéticas,
que podem propagar através do espaco livre e de certos meios materiais (ULABY,

2005)(SADIKU, 2007).

As propriedades dielétricas e magnéticas dos materiais sao, respectivamente, repre-
sentadas pela permissividade elétrica € e permeabilidade magnética p. Os parame-
tros € e p, junto com a condutividade elétrica o, sao frequentemente chamados de
parametros constitutivos de um material. Diz-se que um meio é homogéneo se os

seus pardmetros constitutivos sao constantes ao longo do meio (ULABY, 2005).
2.3.1 Propriedades elétricas

Em geral, todos os materiais tém um comportamento caracteristico de resistir ao
fluxo de carga elétrica. Esta propriedade de resistir a passagem de corrente elé-
trica é conhecida como resisténcia e é representada pelo simbolo R. A resisténcia de
qualquer material que contenha uma area de sec¢ao transversal uniforme A, um com-
primento L, e uma resistividade elétrica p, pode ser expressada matematicamente

por meio de:
_rL

A
onde a resistividade elétrica é uma propriedade intrinseca do material, e possui a
unidade de [©2-m] (ALEXANDER; SADIKU, 2013).

R Q] (2.1)

A condutividade elétrica o pode ser entendida como a facilidade com a qual as cargas
(elétrons) podem se mover livremente pelo material, se relacionando matematica-

mente com p através de:
S .
[} onde o=0 (espago livre) (2.2)
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e estabelecendo um dos principais critérios para a classificagdo dos materiais como
condutores, semicondutores e dielétricos (CALLISTER; RETHWISCH, 2013). (ALEXAN-
DER; SADIKU, 2013).

Um material dielétrico é considerado um material ndo metalico, eletricamente iso-
lante, cujas cargas estao ligadas ao atomo, isto significa que quando uma onda incide
no meio, este exibe (ou pode exibir) uma estrutura de dipolo elétrico (polarizagao),
gerando uma separacao entre uma carga elétrica positiva e uma carga elétrica nega-
tiva em uma escala molecular ou atomica e, portanto, possui a habilidade de arma-
zenar energia quando interage com um campo elétrico externo devido a formagao

de dipolos(CALLISTER; RETHWISCH, 2013)(KEYSIGHT TECHNOLOGIES, 2017).

A formacao de dipolos elétricos é ilustrada na Figura 2.3, onde nota-se o efeito de
distorcao da nuvem eletronica em um meio material quando este encontra-se sob
a influéncia de um campo elétrico associado a uma carga pontual e invariante no
tempo. Este efeito é chamado de polarizacao, onde o grau de polarizacao depende
da distancia entre a origem do campo elétrico e o a&tomo sob influéncia do campo. O
elétrico sempre é alongado na mesma direcdo do campo elétrico incidente ao longo
do eixo que une os dois polos (ULABY, 2005).

Figura 2.3 - Processo de polarizagao devido a uma carga pontual.
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Fonte: Ulaby (2005).
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Devido ao campo elétrico E associado a carga pontual ¢, a forca elétrica F pode
ser calculada sobre qualquer ponto de observagdo com carga ¢’ dentro da regiao de
influéncia de E por:

—

F=Eq [N] (2.3)

onde o campo elétrico E é dado da forma:

o . q V
E =7 e [m] (24)

Aqui, 7 é o vetor unitario ao longo da linha de acao da forca elétrica e [ é a distancia

entre os pontos de analise.

O deslocamento da nuvem eletronica devido ao campo elétrico externo, representa a
resposta do meio ao campo externo. Esta permissao que o meio da a agao do campo
elétrico é a permissividade elétrica, descrevendo a interagao de um material com um

campo elétrico E. Sua defini¢ao é dada por:

D=cE LSZ} (2.5)
€ = €08y [Z} (2.6)

onde D ¢ a densidade de fluxo elétrico, ¢, é a permissividade elétrica relativa e gq é

a permissividade elétrica do vacuo, definida como g = - x 1077 [%}

Em qualquer fenémeno fisico que envolva cargas elétricas, é fundamental a presenca
de duas propriedades (ULABY, 2005):

(i) Lei da conservagao da carga elétrica — A carga elétrica resultante nao pode

ser criada nem destruida;

(ii) Principio de superposi¢io — O campo elétrico total em um ponto no espago
devido a um sistema de cargas pontuais, ¢ igual a soma vetorial dos campos

elétricos nesse ponto, devido as cargas elétricas individuais.
2.3.2 Propriedades magnéticas

A permeabilidade magnética descreve a interacdo de um material com um campo

magnético externo H, descrevendo o grau de magnetizacdo de um material sob a
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influencia de H, sendo definida como:

H
1= Hokr [] (2.7)
m
onde py é a permeabilidade magnética do vacuo pg, definida como pg = 47 X

1077 [%} e i, € a permeabilidade magnética relativa.

Outra propriedade magnética importante é a densidade de fluxo magnético B , defi-
nida como:
B=uH [T (2.8)

Todos os materiais exibem, pelo menos, um tipo de magnetizacdo. A maioria dos
materiais naturais sao considerados nao magnéticos, pois exibem certo nivel de mag-
netizacao exclusivamente quando um campo magnético é aplicado neles. Esse nivel
de magnetizagao relativa estd entorno da unidade (p, ~ 1) pelo qual é considerado
sem importancia pratica, ja que sua permeabilidade magnética fica muito proxima
a do vacuo pu = pug. O tipo de magnetizagdo de qualquer material é baseado na
resposta dada pelos elétrons e pelos dipolos magnéticos do material, quando o meio
é submetido & um campo magnético externo. A classificacdo destes materiais é dada
da seguinte forma (CALLISTER; RETHWISCH, 2013):

e Diamagnéticos: Apresentam uma forma muito fraca de magnetismo, que é nao
permanente e persiste apenas enquanto estdo sob a influéncia de um campo
magnético externo. Seu magnetismo é induzido por uma mudanca no movi-
mento orbital dos elétrons devido ao campo magnético aplicado. A magnitude
do momento magnético induzido é extremamente pequena e em uma direcao
oposta aquela do campo magnético aplicado. Este tipo de magnetismo esta pre-
sente em todos os materiais, mas, por ser tao fraco, apenas pode ser observado

quando outros tipos de magnetismo estao totalmente ausentes.

e Paramagnéticos: Apresentam um dipolo magnético permanente em virtude de
um cancelamento incompleto do spin do elétron e/ou dos momentos magnéticos
orbitais. As orientacoes desses momentos magnéticos atomicos sao aleatorias,
de modo que uma pecga de material nao possui uma magnetizacao macroscopica
resultante em razao da auséncia de um campo magnético externo. Este tipo
de magnetismo ¢é relativamente fraco, e surge quando os dipolos atoémicos, em
presenca de um campo magnético externo rotacionam e se alinham, preferenci-

almente no mesmo sentido do campo magnético aplicado.
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e Ferromagnéticos: Apresentado em certos materiais metélicos, materiais ferro-
magnéticos exibem um momento magnético permanente na auséncia de um
campo magnético externo, podendo exibir magnetizacoes grandes e permanen-
tes. Estes momentos magnéticos sao devido ao nao cancelamento dos seus spins
eletronicos, consequéncia da sua estrutura eletronica. Além disso, nestes tipos
de materiais, as interagoes de acoplamento paralelo dos spins fazem com que
os momentos magnéticos resultantes adjacentes se alinhem uns com os outros,
mesmo na auséncia de um campo externo. Estes alinhamentos sdo conhecidos
como dominios e podem se estender por regioes relativamente grandes do vo-

lume do cristal.

e Ferrimagnéticos: Sao apresentados em certos materiais ceramicos de forma muito
similar aos materiais ferromagnéticos. Porém, a grande diferenca se da no ali-
nhamento dos momentos magnéticos, que neste caso resulta do acoplamento
antiparalelo dos spins eletrénicos e, portanto, em um cancelamento incompleto
dos momentos magnéticos. De maneira semelhante aos materiais ferromagnéti-
cos, materiais ferrimagnéticos também formam dominios, embora a saturagao

de magnetizacao seja menor que a dos ferromagnéticos.

e Antiferromagnéticos: Aparecem, geralmente, em materiais ceramicos, onde o
acoplamento dos spins eletronicos dos atomos, ou ions vizinhos, resulta em um
alinhamento antiparalelo dos momentos magnéticos. Isto causa o cancelamento
dos momentos magnéticos e, como consequéncia, o material nao possui um

momento magnético resultante.
2.3.3 Propriedades eletromagnéticas

Um campo elétrico variante no tempo tem a propriedade de gerar um campo magné-
tico variante no tempo. De forma analoga, um campo magnético variante no tempo
tem a propriedade de gerar um campo elétrico variante no tempo. Assim, quando ha
o acoplamento entre o campo elétrico e o campo magnético como uma perturbagao
através do meio no qual estao propagando, seu comportamento conjunto pode ser
estudado como uma onda eletromagnética. Nesta onda, os campos elétrico e magné-
tico oscilam na mesma frequéncia, com uma energia do acoplamento propagando-se
na dire¢ao perpendicular aos campos E e H com velocidade constante em cada meio
(ULABY, 2005)(SADIKU, 2007)(IDA, 2015).

Para se estudar os fenomenos eletromagnéticos é necessario compreender o conjunto

das equacgoes de Maxwell, que estabelecem as condi¢oes sob as quais um campo pode
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ser classificado como um campo eletromagnético. As equacoes de Maxwell sao dadas
por (SADIKU, 2007)(ULABY, 2005)(IDA, 2015):

V-D=p, (Lei de Gauss) (2.9)
V-B=0 (Lei de Gauss — magnetismo)  (2.10)
. - 0B
VXxE= 5 (Lei de Faraday) (2.11)
-~ - . 9D .
VxH=J+ yr (Lei de Ampere) (2.12)

onde F ¢é o campo elétrico, H é o campo magnético, J é a densidade de corrente

total e t é o tempo.
Este conjunto de equagoes, na sua forma diferencial, é composto pela:

e Lei de Gauss — A divergéncia do D é proporcional a densidade de carga do

volume, conforme a Equacao 2.9.

o Lei de Gauss do magnetismo — A divergéncia do B ¢é igual a zero, por causa da

inexisténcia de cargas magnéticas isoladas, conforme a Equacao 2.10.

e Lei de Faraday — O rotacional do E em torno de uma trajetéria fechada é igual a
taxa de variagao do negativo de B através dessa trajetoria, conforme a Equacao
2.11.

e Lei de Ampere — O rotacional do H em torno de uma trajetoria fechada é igual a
corrente de conducao J somada a taxa de variacao do D através dessa trajetoria,

conforme a Equacao 2.12.

Na pratica, uma onda eletromagnética é especificada em funcao de seu compri-
mento de onda (A) ou frequéncia (f), de acordo com o fendémeno fisico pelo qual
ela é gerada. Assim, é comum especificar uma onda eletromagnética em funcao de
seu comprimento de onda quando se cumpre a condicao A < 1 mm, o que abrange
todas as ondas do espectro eletromagnético, com excecao da regiao de micro-ondas e
radiofrequéncia. Consequentemente, as ondas eletromagnéticas costumam ser espe-
cificadas em fungao da frequéncia quando a condi¢gdo A > 1 mm é satisfeita (ULABY,
2005)(POZAR, 2012). A Figura 2.4 ilustra o espectro eletromagnético que especifica

a classificagao padrao das ondas eletromagnéticas, conforme seus comprimentos de
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onda e/ou frequéncias (CALLISTER; RETHWISCH, 2013).

Figura 2.4 - Espectro eletromagnético.

Energia [eV] Comprimento de onda [m]
Frequéncia [Hz]
_ 108 — 10714 Comprimento de onda
1022 — do espectro visivel
. I _12 — 0.4 pm ——
Raios-y 106 |— 1020 | 10 — |, Violeta
Raios-X 104 — o8] 10719 ' 1 angstrom [A] Azul
AL - I— 1 nanémetro [nm] Y
2] I 8 — 0.5 pm
Ultravioleta 10 1016 10 Verde
Visivel 100} — B 10°% | 1 micrémetro [ym]
Infravermelho B - B -
102} 104 0-6 pm
l 1012
- I— 1 milimetro [mm] R
| 3
‘ 4 2| A
Micro-ondas 1077 — Lol0 | 10 Vermelho
JL B = B L 0.7 um L
10‘6 - 8 10% |— 1 metro [m]
10° [—
Radio, TV —
10—8 - 6 102 |
10° |—
— — 1 quilémetro [km]
10—10 - A 104 L

Fonte: Callister e Rethwisch (2013).

Para se estudar a interacao de uma onda eletromagnética que se propaga através
de um meio, é necessario poder descrever o comportamento das suas propriedades
como funcgao do espago e do tempo. Para este propédsito, o comportamento geral de

propagagao para uma onda qualquer é dado por (ULABY, 2005):

2 2
y(z,t) = Ae"* cos (;t — Tﬂx + gz50> (2.13)

ax

onde A é a amplitude, e** é o coeficiente de atenuacgao, « [%] é a constante de

atenuagdo, T [s| é o periodo, A [m] é o comprimento de onda e ¢q [rad] é a fase

de transferéncia. Adicionalmente, como forma de simplificacdo define-se, w = 27” =
2r f [@} como a frequéncia angular e § = ¢ {@} como constante de fase ou
s A m
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numero de onda, simplificando a Equacao 2.13 para:
y(x,t) = Ae"*cos (wt — Bz + ¢p) (2.14)

Outra propriedade importante das ondas eletromagnéticas é a velocidade de fase,

ou velocidade de propagacao, definida por:
v=fr="2 [m] (2.15)

Essa velocidade também pode ser definida em funcao dos parametros do meio no

qual esta se propagando:
1 m

= L] (2.16)

sendo que, quando pu = pg € € = £, o resultado é a velocidade da luz v = ¢ =
299.792.458 | ™| (SADIKU, 2007)(ULABY, 2005).

—

Quando a variacdo temporal das propriedades elétricas (E, D, p,) e magnéticas
(ﬁ , E, J ) sao descritas por um comportamento senoidal, com uma frequéncia an-
gular w, sua dependéncia temporal pode ser desconsidera por meio da sua represen-
tacao fasorial, permitindo a descricdo das propriedades apenas em funcao do espaco,

como mostrado para E:

—

E(z,y,z;t) =R {EN(x, Y, z)ejwt} (2.17)

onde F(z,y,z) representa de forma explicita o fasor do campo elétrico em fungao
das suas variaveis espaciais, para um maior entendimento de fasores refira-se ao

apéndice B.

Portanto, para um meio material linear, isotropico e homogéneo, as equagoes de

Maxwell assumem a forma fasorial, dadas por:

V-D=p, (2.18)
V-B=0 (2.19)

V x E=—juB (2.20)
V x H=J+jwD (2.21)

Assim, uma onda eletromagnética pode ser descrita por meio das suas componentes
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de campo elétrico Ee campo magnético H variantes no tempo, como ilustrado na
Figura 2.5. Embora ambos os campos estejam acoplados, cada um deles é descrito
de forma independente (ULABY, 2005).

Figura 2.5 - Representagao espacial da propagacao de uma onda eletromagnética plana.

.
Azl 2

Fonte: Callister e Rethwisch (2013).

Definindo a propagacao da onda eletromagnética ao longo do eixo Z, e analisando
apenas a componente do £ no eixo #, em conjunto com as equagoes de Maxwell,
pode-se descrever, respectivamente, o comportamento de E ¢ H como (SADIKU,
2007):

E(z,t) = Ege **cos (wt — 82) & (2.22)

H(Z,t) = m

onde Fj é a amplitude da onda e 7 é a impedancia intrinseca do meio onde a onda

e “cos (wt — Bz —0,)7 (2.23)

estd se propagando. A impedancia pode ser entendida como a razao de cambio do
campo magnético com o campo elétrico quando uma onda eletromagnética interage

com um meio, da forma (CHEN et al., 2004):

n = \/z Q] (2.24)

onde a propagacao do campo elétrico e campo magnético vai ser condicionada pelas
propriedades intrinsecas do material. Assim, um resumo da classificacao dos diferen-
tes meios materiais, segundo seus parametros constitutivos, é apresentada na Tabela
2.1 (SADIKU, 2007).
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Tabela 2.1 - Meios materiais e seus parametros constitutivos

Meio material \ Parametros constitutivos
Espaco livre c=0; e=¢€0; pu=lo
Dielétrico sem perdas | 0 = 0ouo K we ; € =¢€,60 ; W= lpfho
Dielétrico com perdas c#0; e=¢c60 5 1= fbrllo
Condutores OX2000UT > WE ; €E=¢E0; 1= Ul

A resposta dos materiais sob a influéncia de campos eletromagnéticos esta estrita-
mente relacionada com o deslocamento tanto de seus elétrons livres como de seus
elétrons ligados pela influéncia dos campos elétricos e, por vez, pela orientagao de
seus momentos magnéticos dada pela influéncia dos campos magnéticos (CHEN et al.,
2004). Assim, na presenga de um material dielétrico com perdas como ilustrado na
Tabela 2.1, o E associado & onda eletromagnética gera uma polarizagao dos atomos,
ou das moléculas, do material, criando uma polarizacao elétrica, ou momentos de
dipolo elétrico 135~ Consequentemente, isto aumenta a densidade de fluxo elétrico

total 5, conforme mostrado em:
D=¢cyE+P. =co(14x.)E =¢cE (2.25)
onde Y. ¢ a suscetibilidade elétrica e a polarizacao elétrica P, é dada por:
P, = eox.E (2.26)

e=¢ —je'" =eo(1+ xe) (2.27)

Aqui, a permissividade elétrica torna-se uma variavel complexa composta por uma
parte real €', conhecida como constante dielétrica, e por uma parte imaginaria ”, co-
nhecida como fator de perda. A parte real da permissividade representa a quantidade
de energia de um E externo armazenada no material, enquanto a parte imaginaria
¢” representa a quantidade de energia dissipada pelo material em forma de calor, de-
vido ao amortecimento da vibragdo dos momentos de dipolo (POZAR, 2012)(ULABY,
2005). Além disso, em um material dielétrico com condutividade o # 0, assumindo
que nao ha outras correntes no meio, o fator de perda da permissividade complexa
pode ser analogamente considerado como a perda em um condutor. Deste modo,
relacionando a densidade de fluxo elétrico da Equacao 2.25 com a densidade da
corrente de condugao, dada por:

-

J=0oFE (2.28)



e serem substituidas na Equacao 2.29 referente 4 lei de Ampere na sua forma fasorial,
gera-se uma representacao alternativa da permissividade elétrica complexa dada por
(ULABY, 2005)(SADIKU, 2007):

V x H=.J+ jweE = (¢ + jwe)E = jw (5 —jU) E (2.29)
w
o
N 2.30
e=c—J (2.30)

o
ondee’ =cec’ = —.
w

De maneira semelhante, o H associado a onda eletromagnética cria uma polarizagao
magnética, ou momentos de dipolo magnético P,, alinhando os momentos de dipolo
magnéticos presentes em um material magnético. A polarizacao magnética pode ser

encontrada na forma:
B = po(H + Pp) = po(1 4 xm)H = nH (2.31)

onde x,, € a susceptibilidade magnética, P, ¢ dado por:

—

P, = xmH (2.32)
e a permeabilidade complexa da Equacgao 2.31 pode ser representada como:

p=p =" = po(1+ xm) (2.33)

onde 4/ é a parte real representando a quantidade de energia de um H externo
armazenada no material, e p” é a parte imaginéria associada com as perdas do H

como resultado do processo de magnetizacao dos dipolos magnéticos do material.

E importante ressaltar que a permissividade e a permeabilidade complexas nio séo
constantes. Elas podem mudar com a frequéncia, temperatura, pressao e estrutura
molecular do material (POZAR, 2012). Contudo, a andlise apresentada neste trabalho
para ¢ e p faz referéncia a materiais dielétricos lineares (D varia linearmente com
E segundo a equagao 2.25), homogéneos (¢ ou ¢ ndo variam na regiao dentro do
espaco finito do material) e isotrépicos (5, g, e P estao paralelos na mesma diregao)
(SADIKU, 2007).

Ao serem consideradas condi¢oes para um material dielétrico com perdas conforme

a Tabela 2.1 e livre de carga em uma escala macroscépica (p, = 0), a descri¢ao da
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propagacao da onda eletromagnética pode ser efetuada de forma mais conveniente
através do coeficiente de propagagao 7, da forma (CHEN et al., 2004)(SADIKU, 2007):

y=a+jp (2.34)
pe | 4[] | (2.35)
a=w |— —| - :
2 Lwe ]
JUE [ 012
B=w |—=|\/1+]|—]| +1 (2.36)
2 Lwe |

onde ¢é valido observar que as Equacoes 2.35 e 2.36 descrevem « e 3 em termos
das propriedades do meio material, e estas sao as mesmas que aparecem na Equacao
2.14. Da mesma forma, a impedancia intrinseca de um material com perdas conforme
a Tabela 2.1, vai ser definida como (SADIKU, 2007)(IDA, 2015):

_Jwi Q]

: (2.37)
o + jwe

’]’] =
Portanto, evidenciando que uma alteracao nas propriedades do meio material vai

influenciar diretamente na propagacao da onda.

Finalmente, para se obter a solu¢ao de uma onda eletromagnética plana, sao necessa-
rias as equagoes de onda ou equagoes de Helmholtz, que descrevem o comportamento
do campo eletromagnético através de um meio e as quais sao dadas por (POZAR,
2012):

V2E —~v*E =0 (2.38)

V2H —~+*H =0 (2.39)

Outra propriedade de grande importancia é a tangente de perda (tan §), a qual
¢ uma relacao comum para determinar a medida do fator de perdas associado ao
material. Ela é obtida através da razao entre a parte imaginaria ”, e parte real &’

da permissividade complexa, conforme:

Energia dissipada por ciclo g’
tan § = J pacap — = — (2.40)
Energia armazenada por ciclo &

Analogamente, a tan J pode ser analisada como a razao entre as densidades de cor-
rente induzida e deslocada. Uma relagao similar pode ser obtida para a obtencao
da tangente de perda associada com as propriedades magnéticas do material (tan
0m)(DUAN; GUAN, 2016)(CHEN et al., 2004). Assim, €’ vai ser dominante na presenca
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de uma condutividade muito baixa, enquanto €’ vai ser dominante na presenca de
uma condutividade muito alta (IDA, 2015). A Figura 2.6 ilustra uma representagao
vetorial da permissividade complexa por meio da soma de suas componentes real e
imaginaria, as quais estao desfasadas em 90 graus. Tal vetor forma um angulo ¢ com
a componente real, cuja magnitude vai determinar o grau de condutividade do ma-
terial. Materiais em frequéncias de micro-ondas sao, geralmente, caracterizados pela
especificagdo de sua permissividade real €’ e sua tangente de perda tan § (POZAR,
2012).

Figura 2.6 - Representacao vetorial da tangente de perda.

€

€

Fonte: Keysight Technologies (2017).

2.4 Engenharia de micro-ondas aplicado a MARE

O desenvolvimento da teoria eletromagnética através das equagoes de Maxwell
trouxe consigo um grande nimero de aplica¢des praticas, como o radio no comeco
do século XX e o radar na segunda guerra mundial. Apdés a invencao do radar,
o interesse na teoria e tecnologia de micro-ondas recebeu grande atencao, onde os
sistemas de comunicacao foram sua principal area de aplicagdao. Atualmente a tecno-
logia de micro-ondas encontra aplicacao em diversos campos, tais como: sistemas de
comunicacgao sem fio, sistemas de seguranca sem fio, radares, sensoriamento remoto,

radiometria, sistemas médicos, entre outros (POZAR, 2012).

A faixa de micro-ondas do espectro eletromagnético é estabelecida tanto pelo com-
primento de onda como pela frequéncia. Uma sub-classificacdo mais detalhada da
faixa de micro-ondas abrange a frequéncia ultra-alta (Ultra High Frequency - UHF),
frequéncia super-alta (Super High Frequency - SHF) e, finalmente, frequéncia

extremamente-alta (Extremely High Frequency - EHF). A Figura 2.7 ilustra uma

24



classificacao detalhada das diferentes faixas referentes as micro-ondas (GOLIO; GO-
LIO, 2008)(POZAR, 2012).

Figura 2.7 - Classificagao de bandas na faixa de frequéncia de micro-ondas.

Frequéncia Comprimento
[Hz] de onda [m]
3%x108 —— 1
w Banda L (1-2 GHz)
(qe] Banda S (2-4 GHz) U H F
-o Banda C (4-8 GHz)
C Banda X (8-12 GHz) 3x10° 1071
o Banda Ku (12-18 GHz)
Banda K (18-26 GHz) S
6 Banda Ka (26-40 GHz) H F
o Banda U (40-60 GHz) Ix 1010 10—2
Q Banda V (50-75 GHz)
- — Banda E (60-90 GHz)
E Banda W (75-110 GHz) E H F
BandaF (90-140 GHz) _
3x 104 1073

Fonte: Pozar (2012).

2.4.1 Parametros-S

Uma das técnicas mais comuns para a caracterizacio do comporta-
mento de dispositivos e sistemas de micro-ondas sao os parametros-S
(Scattering Parameters - S-parameters). Em um sistema de medicao, os pardmetros-
S fornecem informagoes das ondas eletromagnéticas transmitidas e refletidas durante

o processo de medigdo, conforme ilustrado na Figura 2.8 (GOLIO; GOLIO, 2008).

Figura 2.8 - Andlise de um sistema de micro-ondas pelo método transmissao-reflexdo.

_ V2+
¢ Porta 2

v —l
P t 1 ® SII 512]
orta Sy Sa

_ Vl_ VZ_ ﬁ

Fonte: Golio e Golio (2008).
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Um sistema de duas portas sob analise de transmissao-reflexdo é composto por

quatro parametros-S, onde estes parametros sao definidos pela relagdo matematica:

Ve
vy

Sll 812
S21 522

V'l—l—
‘/2+

(2.41)

onde os termos V| e V, sao as componentes das ondas eletromagnéticas medi-
das pelas portas 1 e 2, respetivamente. Analogamente, os termos V;" e V' sdo as
componentes das ondas eletromagnéticas incidentes nas portas 1 e 2. Desta forma,

cada parametro S pode ser definido em funcao destes termos, obtendo as seguintes

relagoes:
-
S = —1+ = Coeficiente de reflexao da porta de entrada, 'y (2.42)
Vi vyt =0
-
Sio = V—lJr = Ganho ou perda na transmissao (2.43)
2 lvit=0
v
Sa1 V—i = Ganho ou perda na transmissao (2.44)
L lv;t=0
-
So9 = V—QJF = Coeficiente de reflexao da porta de entrada, I'y (2.45)
2 lvit=0

onde S7; é o sinal emitido e medido na porta 1, Sis é o sinal emitido pela porta 2 e
medido pela porta 1, S3; é o sinal emitido pela porta 1 e medido pela porta 2 e Sas

¢ o sinal emitido e medido pela porta 2.
2.4.2 Algoritmo Nicolson Ross Weir

Existem diversos métodos para o calculo da permissividade e permeabilidade de
materiais. Um dos métodos mais utilizados para realizar este calculo é o algoritmo
Nicolson Ross Weir, também conhecido como método NRW. Este método pode ser
utilizado em diferentes linhas de transmissao que utilizam diferentes modos de pro-
pagacao das ondas eletromagnéticas, tal como o modo transversal eletromagnético
(Transverse Eletromagnetic - TEM), transversal elétrico ( Transverse Elecric - TE)
ou transversal magnético (Transverse Magnetic - TM) (VICENTE et al., Procee-
dings... IEEE, 2011).

No processo de caracterizagao, uma amostra é inserida em uma secao da linha de
transmissao de acordo com as especificacdes geométricas imposta pela mesma, com

o objetivo de se obter a matriz de espalhamento dos pardmetros-S. Dentre as va-
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ridveis que afetam a matriz de espalhamento, encontram-se informacoes referentes
a permissividade, permeabilidade, espessura e a localizacao dos planos de referéncia
da amostra. Essas informacgoes sao, posteriormente, utilizadas e computadas pelo
algoritmo NRW (CHEN et al., 2004).

Os fatores que influenciam nos parametros-S sao representados na Figura 2.9, e
descritos brevemente na Tabela 2.2. A matriz de espalhamento é dependente da es-
pessura e dos planos de referéncia da amostra (CHEN et al., 2004)(AMARAL-JUNIOR,
2018). Esses fatores devem ser considerados antes que os pardmetros-S sejam com-
putados pelo algoritmo NRW. A partir da matriz de espalhamento, calcula-se os
coeficiente de reflexdo e transmissao, que sao usadas posteriormente para o cal-
culo da permissividade elétrica e permeabilidade magnética da amostra (CHEN et al.,
2004)(VICENTE et al., Proceedings... IEEE, 2011).

Figura 2.9 - Parametrizacdo de um sistema de micro-ondas para a obtencao do modelo
NRW.

E:I —_—

ER -

t I : Il } I :
X | |

| I
Porta 1 | 2 Porta 2

Fonte: Chen et al. (2004).
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Tabela 2.2 - Parametros de um sistema de micro-ondas para a obtencdo do modelo NRW

Parametro Descricao
Ly Distancia entre o plano de referéncia 1 do material e a porta 1
L Distancia entre o plano de referéncia 1 e 2 do material
Lo Distancia entre o plano de referéncia 2 do material e a porta 2
E; Campo elétrico incidente na interface do material com o meio I
Eg Campo elétrico refletido na interface do material com o meio I
Er Campo elétrico transmitido na interface do material com o meio 111

Desta maneira, através do modelo NRW, definem-se os coeficientes de transmissao

(T) e reflexao (I'), calculados com base nos pardmetros-S:

(S11+ Su) —T

T = 2.46
1— (S + 5)T ( )
I'=KvK?-1 (2.47)
onde g = .
K=" 2ut (2.48)

251
Devido ao resultado duplo da raiz na Equagao 2.47, a condicao |I'| < 1 garante a
escolha do valor correto. Com base nestes coeficientes, calculam-se a permissividade

e permeabilidade relativas complexas:

%
= W (1/5) — (/A% (2:49)
1+ T
= 2.50
T SN - ) (250
onde . . N
= mr ()] (2:51)

e Ao e A, sdo, respetivamente, os comprimentos de onda do espaco livre e da frequén-
cia de corte da linha de transmissdo (CHEN et al., 2004).

2.4.3 Linha de Transmissao e Guia de Onda

Linhas de transmissao consistem, basicamente, de dois ou mais condutores em para-
lelo. Dentre as diversas linhas de transmissao existentes, as mais comuns sao os cabos

coaxiais (utilizados frequentemente na caracterizacao eletromagnética de materiais)
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e as linhas microstrip (utilizadas no desenho e construgao de circuitos impressos)
(ULABY, 2005).

Linhas de transmissao coaxiais suportam trés modos de propagacao das ondas ele-
tromagnéticas (ULABY, 2005):

(1) TEM - quando as componentes E e H so tranversais com relacao a direcao

de propagacao;

(#7) TE - quando a componente E é transversal com relagdo a H , a qual encontra-

se na direcao de propagacao e;

(iii) TM - quando a componente H é transversal com relacdo a E, a qual encontra-

se na direcao de propagacao.

A Figura 2.10 ilustra a linha de transmissao coaxial no modo de propagacao TEM.

Figura 2.10 - Representac¢ao da secdo transversal da linha de transmissao coaxial, no modo
de propagacao TEM.

———— linhas H
linhas E

Fonte: Chen et al. (2004).

Guias de onda podem ser definidos como estruturas metalicas fechadas, que possuem
uma secao transversal fixa na qual uma onda eletromagnética guiada se propaga.
Esta estrutura apresenta baixas perdas em comparacao com as linhas de transmissao
coaxiais (GOLIO; GOLIO, 2008). A Figura 2.11 ilustra um guia de onda com geometria
arbitraria e um guia de onda com geometria retangular, assumindo a presenca de

um material com propriedades i e € no seu interior.

Guias de onda encontram aplicacoes, principalmente, em frequéncias micro-ondas,
sendo utilizados para transmissao de poténcia, avaliacao de sistemas de satélites,

caracterizacao de materiais, entre outros. A diferenca entre as linhas coaxiais e os
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guias de onda é que, devido a presenca de somente um condutor na estrutura do
guia de onda, a propagacao das ondas sdo dadas nos modos TE e TM (CHEN et al.,
2004)(POZAR, 2012).

Figura 2.11 - Representagao de guias de onda com (a) segdo transversal arbitraria, e (b)
secdo transversal rectangular.

(b)

Fonte: Golio e Golio (2008)Pozar (2012).

Geralmente, o numero de ciclos de mudanca no guia de onda retangular ao longo
das dimensoes a e b sao dados pelos indices m e n. Estes indices sao utilizados
para especificar os modos de propagacao TE e TM (CHEN et al., 2004). Assim, cada
modo de propagacao TE,,, e TM,,,, ou seja, cada combinacao de m e n, tem uma

frequéncia de corte f.  associada, dada por:

k 1 mm\ 2 nm\ ?

2m\/pe 2w /e a b
onde m e m sdo numeros inteiros e k. ¢ o numero de onda de corte. O modo de
propagacao com a menor frequéncia é estabelecido como o modo de propagacao
dominante. Dado que a > b, a menor frequéncia de corte ocorre quando m = 1 e

n = 0, estabelecendo o modo TE g como dominante. Neste modo, a frequéncia de
corte dada por (POZAR, 2012):

£ 1
0 2a,/nE

Portanto, em uma frequéncia de operacao f, apenas os modos possuindo f > f. vao

(2.53)

ser propagados. Em contraste, modos com f < f., vao decair exponencialmente a
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medida em que se afastam da fonte de excitagdo. Esses modos sdo conhecidos como
modos evanescentes (POZAR, 2012).

2.4.4 Reflexao e Transmissao

Em diversos sistemas de micro-ondas reais, uma onda eletromagnética se propaga
através de diferentes meios materiais e suas interfaces. A Figura 2.12 ilustra o caso
geral da propagacao de uma onda eletromagnética do meio 1 (g1, p1, 01) para um
meio 2 (g9, {2, 02). O dngulo de incidéncia da onda eletromagnética forma 90 graus
com a interface que separa os dois meios materiais, gerando, no processo, uma parcela
de reflexdo da onda incidente e outra parcela de transmissdo (SADIKU, 2007)(IDA,
2015).

Figura 2.12 - Reflex@o e transmissdo numa interface dielétrica.

Meio 1 Meio 2

£1.U1.01) £2.142.02

Fonte: Ida (2015).

Assim, a onda eletromagnética no meio 1 tem duas parcelas, a primeira com propa-
gacao incidente p; na direcao +2 e a segunda com propagacao refletida p, na direcao
oposta, ou seja, ao longo de -Z. Estas propagacoes e suas varidveis associadas sao

presentadas pelas equagoes:

E, = Epe " + B et 3 (2.54)

7 Ez Er A~

Hy = ="Lemzy Zetmz g (2.55)
m Uit

onde E; é o campo elétrico, H; é o campo magnético, F;; e E,q sdo, respectivamente,
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as parcelas incidentes e refletida do campo elétrico, 71 é a impedancia e v; é a

constante de propagacao do meio 1.

Quando nao hd um outro meio que possa causar uma segunda reflexdo no meio 2,
a representacao da onda eletromagnética neste meio é composta unicamente pela

componente referente a transmissao, dada por (IDA, 2015):

Ey = Eye 72 (2.56)

. E

Hy= "%y (2.57)
2

onde F, é o campo elétrico, Hy é o campo magnético, Fy é a magnitude da parcela
transmitida do campo elétrico, 1, é a impedancia e v, é a constante de propagacao

do meio 2.

Definidos os campos eletromagnéticos em cada meio material, o coeficiente de refle-
xao [' é definido como a fracao da magnitude da onda incidente que é refletida pela
interface. De forma andloga, o coeficiente de transmissao 7' ¢ definido como a razao

entre as amplitudes das ondas transmitida e incidente, ou seja:

E.q

I = 2.58
E; ( )
E,

T = 2.59
E; ( )

Igualando as componentes paralelas ou tangenciais na interface z = 0, pode-se ava-
liar I e T" igualando as defini¢bes dadas para E e H em cada lado da interface (meio

1 e meio 2) utilizando as Equagoes 2.54—2.57, obtém-se as relagbes gerais:

- - - E; I'E; TE;
H+H =H  — e (2.61)
h h 72
14T =T (2.62)

Finalmente, resolvendo para I' e T', em funcao das impedancias dos meios, obtém-se

as relagoes adimensionais:

1 r T

o r_r (2.63)

m T 2

p=""M (2.64)
M =+ 12
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2
Al
m—+n

Portanto as Equacoes 2.64 e 2.65 representam a parcela da energia da onda incidente

(2.65)

que foi respectivamente refletida e transmitida, onde a condicao I' = 0 descreve
a nao presenca de uma onda refletida como consequéncia da igualdade entre as
impedancia da carga (1,) e impedancia caracteristica da linha de transmissao (7).
Dada a condigdo na qual ndo exista um casamento de impedancias (7, # ), a
poténcia gerada pela fonte nao vai ser entregada em sua totalidade a carga, gerando
um fator de perda conhecido como Refiletion Loss or Return Loss - RL e definido
como (POZAR, 2012)

RL = —20log|T"| [dB] (2.66)

Assim, estes conceitos estao diretamente associados a obtencao dos parametros-S
para o posterior calculo das propriedades dielétricas (permissividade complexa e
permeabilidade complexa) e da refletividade (reflection loss) do material sob analise
quando efetuado no VNA. A Figura 2.13 ilustra as conexdes necessarias com o kit de
calibracdo wr90 X11644A para efetuar as medidas de refletividade e parametros-S
para cada amostra, onde a amostra a ser analisada é alocada dentro do offset no seu
extremo direito. Para uma revisao sobre o decibel (dB) e relagdes entre poténcia e

I' pode se referir ao apéndice B.

Figura 2.13 - Configuracoes para realizar medidas de (a) refletividade e (b) pardmetros S.

REFLETIVIDADE PARAMETROS S
Porta de Teste  Offset Curto Porta 1 Offset Porta2

N e ==

G

> ¢ ) G 2 ——E
“ ' } [N
Porca Arruela Parafuso Parafuso Arruela Porca
(a) (b)

Fonte: Keysight Technologies (2017).

2.4.5 Superficie Seletora de Frequéncia

Superficies seletoras de frequéncia (Frequency Selective Surface - FSS) podem ser

definidas como estruturas planares que possuem aberturas periddicas com geome-
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tria idéntica, formando um arranjo unidimensional ou bidimensional (SINGH et al.,
2012). A Figura 2.14 ilustra algumas geometrias FSS utilizadas com maior regulari-
dade. A capacidade da F'SS de interagir com a onda eletromagnética estd fortemente
relacionada a geometria, ao tamanho, a periodicidade e ao angulo de incidéncia da
radiagao eletromagnética (SINGH et al., 2012)(WU, 2005).

Quando a energia eletromagnética incide sobre a FSS, correntes sao induzidas nos
elementos condutores presentes, denominadas correntes induzidas, e, por sua vez,
vao irradiar ondas eletromagnéticas dos elementos condutores (SINGH et al., 2012).
Diversos métodos computacionais de simulagao eletromagnética tém sido utilizados
para andlises de F'SS. Dentre eles, encontram-se o método dos momentos, método de
elementos finitos, método de diferencas finitas no dominio do tempo e o método de
circuito equivalente. Esse ultimo permite a modelagem da FSS como componentes
indutivos ou capacitivos em uma linha de transmissao, os quais sao determinados
pela geometria dos elementos que compdem o arranjo. Isto permite o calculo dos
coeficientes de transmissao e reflexao através da solugao de um circuito equivalente,
como ilustrado na Figura 2.15. Todavia, este método ¢é limitado para polarizagoes
lineares e geometrias de FSS de baixa complexidade (LIU et al., 2007)(WU, 2005).

Figura 2.14 - Geometrias FSS regularmente utilizadas.

Fonte: Wu (2005).
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Figura 2.15 - Arranjo de uma FSS especificando sua geometria.

y LT
o
<
=

Fonte: Wu (2005).

Em comparacao com MAREs tradicionais sem FSS, MAREs com FSS tém mostrado
melhorias em propriedades como intensidade de absor¢ao, leveza, maior largura e
filtragem de bandas de frequéncias. Uma das principais aplica¢oes para essas pro-
priedades encontram-se em sistemas de antenas com radomes, obtendo-se um maior

controle das ondas transmitidas e refletidas (LIU et al., 2007)(WU, 2005).
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3 SINTESE DO MATERIAL

Esta secao esta composta por duas etapas, a primeira etapa é focada na sintese
quimica dos materiais; (i) espumas de carbono e (ii) carbono + MnSO,.H,0O. A
segunda etapa é focada na producao de materiais compositos, ao misturar os mate-
riais obtidos na etapa de sintese quimica com matrizes estruturais de borracha de
silicone ou resina epoxy. Um resumo das etapas no processamento das amostras ¢é

ilustrado na Figura 3.1.

Figura 3.1 - (a) Etapas no processamento de obtengao das amostras.

Sintese Quimica Materias CompoOsitos Amostras
Carbono poroso (CP) em matriz de Em matriz de silicone com espessuras
Espuma de carbono. silicone e CP em matriz de resina de 1, 2 e 3 mm. Em matriz de resina
epoxi. epoOxi com espessura de 2mm.
Carbono + MnS0,. H,0. Carbono +MnS0,. Hy0 em matriz de Em matriz de resina epdoxi com
resina epoxi. espessura de 2 mm.

Fonte: Producao do autor.

3.1 Espumas de carbono
3.1.1 Sintese quimica

Para a sintese do material foram usados diversos componentes em diferentes propor-
¢oes. Utilizando um béquer de vidro de 250 ml, adicionou-se, primeiramente, 100 g
de licor negro. Em seguida, foram acrescentados, de forma sequencial, 15 g de re-
sorcinol, 44 g de formaldeido e, por tltimo, 45 g de polimetilmetacrilato (PMMA).
Cada um desses elementos possui uma func¢ao especifica no processo de sintese.
O licor negro atua como matéria-prima principal. O resorcinol é utilizado como o
agente precursor secundéario mais reativo (co-mondmero). O formaldeido age como
agente reticulante na polimerizagdo do material e o PMMA como agente gerador
de porosidade. As porcentagens em massa, assim como a ordem de inser¢ao no pro-
cesso, sao descritas na Tabela 3.1. Os componentes foram misturados utilizando um
agitador magnético (Warmnest XMTD-204) e uma barra de agitacdo magnética. A

temperatura e a velocidade média foram controladas durante todo o processo, sendo,
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respectivamente, 30 °C e 25 rpm. Estes parametros foram mantidos até a solugao
atingir o tempo de gel necessario para se transformar em um gel sélido. Uma vez
obtido o gel, o material é deixado por um periodo de quinze dias sob temperatura e

pressao ambientes, de forma a liberar o eventual formaldeido em excesso.

Tabela 3.1 - Componentes do processo de sintese

Componente | Material Massa [g]
1 Licor negro 100
2 Resorcinol 15
3 Formaldeido 44
4 Polimetil-metacrilato(PMMA) 45

Visando a investigacao da influéncia da porosidade do carbono na aplicagdo como
MARE, o processo de sintese do material foi realizado controlando o tamanho do
agente gerador de porosidade. Desta forma, o PMMA foi previamente classificado
em quatro tamanhos de particulas diferentes através de peneiramento, sendo eles:
180 pm < @y < 250 pm; 250 pm < o < 300 pwm; 300 pm < @z < 420 pm;
420 pm < @4 < 500 pm.

3.1.2 Carbonizacgao

Apos sintese quimica, o material foi levado ao forno tubular horizontal (EDG 10P-S),
Figura 3.2(a), para realizagao do processo de carbonizagao. Para tal, foi programado
a curva de temperatura do forno, Figura 3.2(b), utilizando os pardmetros de tem-

peratura (H), velocidade de aquecimento (A) e patamar (P).

Todo o processo de carbonizacao foi realizado sobre atmosfera inerte mantendo um
fluxo constante de 200 sccm de argonio. Este procedimento tem a finalidade de
deixar a pressao dentro do forno maior do que a pressao atmosférica, evitando,
assim, a insercao de ar. Os parametros de velocidade de aquecimento Al e A2
foram definidos como 5 °C/min por motivos de seguranga do equipamento, sendo
que essa velocidad certifica o perfeito funcionamento do equipamento sem que haja
desgaste do mesmo. A temperatura H1 e o patamar P1 foram estabelecidos como
200 °C e 20 minutos, respectivamente, com a finalidade de efetuar a secagem da
amostra por meio da evaporacao da agua residual. A temperatura H2 e o patamar
P2 foram definidos como 900 °C e 120 minutos, respectivamente, para garantir alto

rendimento de carbono na amostra final. Por ultimo, o processo de resfriamento até
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a temperatura ambiente foi programado como temperatura H3 de 20 °C, velocidade
A3 de 5 °C/min e patamar P3 de 20 °C. E importante ressaltar que, nesta etapa,
o fluxo de argonio foi mantido até o equipamento atingir 200 °C, para evitar que o
carbono fosse oxidado pela introducao de oxigénio no forno, interferindo assim no

rendimento.

Figura 3.2 - (a) Forno tubular horizontal e (b) perfil de temperatura do processo de car-

bonizacao.
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Fonte: Producao do autor.
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3.1.3 Lavagem

O processo de lavagem ¢ feito por meio de extragao Soxhlet como se ilustra na Figura
3.3, onde as amostras sao submetidas a uma exaustiva lavagem com agua destilada
(solvente) em um processo ciclico de, aproximadamente, 120 h. Neste processo, a
agua destilada é alocada em um (1) balao de fundo redondo de 2L e aquecida com
uma (2) manta aquecedora. A dgua destilada é aquecida e evaporizada, sendo trans-
portada até o (3) brago de destilagdo onde, apds um processo de (4) condensagao,
desce para a (5) cAmara central onde o (6) material carbonizado estd alocado. No
momento em que a camara central estiver préxima de ser totalmente preenchida, o
sifao (7) permite o escoamento do solvente para o baldo, dando inicio a um novo

ciclo do processo.

Figura 3.3 - Sistema de lavagem Soxhlet.

Saida de Agua

4. Condensador
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5. Camara central

A\

3. Brago de destilagdo

Fonte: Producao do autor.

Esse procedimento é realizado para retirar grande parte dos sais provenientes do
processo de deslignificacao, que continuam presentes nas amostras, apos 0 Processo

de carbonizagao.
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3.1.4 Classificagao de particulado

A classificagdo do particulado de carbono poroso foi feita por meio de processo de
peneiracao utilizando duas peneiras, sendo uma com malha de 250 ym e outra com
malha de 425 pm. Desta forma, o primeiro grupo de amostras possui particulados
menores que 250 um (¢; < 250 pm) e o segundo grupo possui particulados entre 250
pm e 425 pm (250 um < ¢o < 425 um). As peneiras foram colocadas em um agitador
de peneiras (Lucadema) com controle de velocidade de vibragao, como se ilustra na
Figura 3.4. O processo foi executado por 30 minutos com velocidade de vibragao
maxima durante todo o processo. Como resultado do processo de peneiracao, o
material final apresenta particulas de tamanho controlado contendo a porosidade e,

por isto, sdo definidas como carbono poroso (CP).

Figura 3.4 - Agitador de peneiras e conjunto de peneiras operados.

Fonte: Producao do autor.

3.1.5 Amostras de MARE

As amostras de MARE foram confeccionadas de acordo com as dimensoes do guia de
ondas retangular utilizado para a caracterizagdao eletromagnética. Como a faixa de
frequéncia estudada encontra-se entre 8,2 e 12,4 GHz, faixa de frequéncia da banda
X, as amostras foram feitas de forma a preencher totalmente o offset do kit de ca-

libragdo WRI0 X11644A (Keysight), variando apenas suas espessuras. A espessura
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maxima da amostra deve obedecer ao limite de um quarto de onda do offset, ou seja,
as amostras nao podem ser maiores que 9,78 mm. Portanto, foram feitas amostras
entre 1, 2 e 3 mm de espessuras, mantendo intervalos de 1 mm entre cada uma das
amostras fabricadas. A altura e a largura das amostras sao, respectivamente, 10,16
e 22,86 mm. A Figura 3.5 representa um esquematico do offset com seu dimensiona-
mento. Informagao mais detalhada sobre o kit de calibraggo WR9I0 e seus padroes

podem-se encontrar no apéndice C.

Figura 3.5 - Dimensoes do offset do guia WR90.

[_,,,,,,,,2,2@3,,6,,@!?),,,

10,16 mm

[y

Fonte: Producgao do autor.

3.1.5.1 Amostras com matriz de silicone

Utilizando o CP previamente classificado entre 250 e 425 pm, foram confeccionadas
amostras para avaliagdo no VNA. Por meio de um software CAD, foi projetado
um molde para confeccao das amostras, Figura 3.6. Este molde foi impresso com
uma impressora 3D utilizando polidcido lactico (PLA). O molde foi projetado para
permitir a producao de até cinco grupos de amostras, com variacao de espessura de

1 mm, 2 mm e 3 mm.

As amostras foram feitas utilizando borracha de silicone branca (Redelease liquido)
como matriz do material compésito. A cura do compésito foi acelerada através do
catalisador especifico para a borracha de silicone utilizada (Redelease FR). Foram

utilizadas trés concentragoes distintas de aditivo (CP), sendo elas 5%, 10% e 20%.
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Figura 3.6 - Modelo CAD do molde de fabricagdo das amostras com matriz de silicone.

Fonte: Producgao do autor.

Determinado o valor de concentracao do material aditivo no MARE, a quantidade em

gramas de matriz e de catalisador a serem adicionados, sao obtidos respetivamente

por: N
Silicone [g] = (©p [g])c(’liz%cone %) (3.1)
Catalisador [g] = (Silicone [¢])(0.05) (3.2)

onde a Equacao 3.1 define a massa da matriz de silicone utilizada, estabelecendo uma
quantidade inicial em massa de CP (C'P [g]), a qual corresponde a uma percentagem
de CP (5%, 10% ou 20%) no compoésito que, por sua vez, é subtraida do 100%
para obter-se a percentagem correspondente de Silicone (Silicone %) no compésito.
Substituindo esses valores na Equagao 3.1, obtém-se a massa de silicone necesséria.
A quantidade de catalisador a ser adicionado é estabelecida como sendo 5% da massa

total do silicone e obtida através da Equacao 3.2.

Em posse desses valores, os materiais sdo pesados em uma balanca analitica para ga-
rantir a precisao das proporc¢oes de cada material. O silicone e o CP sao combinados
e misturados por, aproximadamente, 2 minutos. Apés este periodo, mistura-se rapi-
damente o catalisador e, em seguida, a mistura é despejada no molde para formar
amostras com espessuras diferentes. O tempo de cura a ser respeitado ¢ de, no mi-
nimo, 40 minutos. Na Figura 3.7 sdo apresentadas algumas amostras com diferentes

espessuras e concentragoes de CP.
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Figura 3.7 - Exemplo de amostras feitas em matriz de silicone variando as espessuras entre
(a) 1 mm, (b) 2 mm e (c) 3 mm com concentragido 5% de CP e porosidade
de 300 pm < @3 < 420 pm e amostras de CP com espessura fixa de 3 mm,
porosidade 300 um < @3 < 420 um e concentragoes de CP de (d) 5%, (e)
10% e (f) 20%.

Fonte: Producao do autor.

Tabela 3.2 - Descrigao das amostras utilizando borracha de silicone como matriz polimé-
rica.

Porosidade [pm] | Concentragao de CP | Espessura [mm|]

180 < @y < 250 5%, 10% e 20% 1-3
250 < @ < 300 5%, 10% e 20% 1-3
300 < @z < 420 5%, 10% e 20% 1-3
420 < g4 < 500 5%, 10% e 20% 1-3

No total, foram confeccionadas 36 amostras utilizando matriz de silicone, sendo
elas variadas em relagdo a espessura (1 - 3 mm), concentracao (5%, 10% e 20%)
e porosidade (180 um < @ < 250 pm, 250 pm < @z < 300 pm, 300 um < Tz <
420 pm e 420 pm < @4 < 500 pm). A tabela 3.2 resume as amostras obtidas.

3.1.5.2 Amostras com estrutura FSS

Apos a caracterizacao das amostras feitas com resina epdxi, estas foram submetidas
a um tratamento para transformacao em superficie seletora de frequéncia. Isto foi

feito visando o aprimoramento das perdas por reflexao do MARE.

Primeiro, foram feitas duas aberturas de 2 mm de didmetro utilizando uma furadeira
de bancada. Entre os centros de cada furo, foi respeitado o espacamento de 11,5 mm.
Ap0s a caracterizacao da FSS com este didmetro, as aberturas foram ampliadas para
5,0 mm de didmetro cada. A Figura 3.8 ilustra os trés tipos de geometria utilizadas,

sendo elas: sem FSS; com FSS de 2 mm e; com FSS de 5 mm.
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Figura 3.8 - Geometrias das amostras (a) sem FSS e com FSS de (b) 2,0 mm e (c¢) 5,0
mm.
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Fonte: Producao do autor.

3.2 Carbono com adicao de MnS0O4.H,O

Visando a insercao de propriedade magnética no MARE, para favorecer o casamento
de impedéancia entre o ar e a amostra, houve a adi¢cao de sulfato de manganés
(MnSO,.H;0) na mesma proporgao que o PMMA (10%) durante o processo de
sintese do carbono. O procedimento de sintese foi o mesmo descrito na segao 3.1.1,
com a diferenga da substituicdo do PMMA pelo sulfato de manganés. Desta forma, o
material composto de carbono e manganés (C/Mn) também passa por um processo
de peneiramento semelhante ao descrito na secao 3.1.4. Entretanto, foram utilizadas
peneiras com malhas menores, classificando os particulados de C/Mn em: 25um <
w1 < B3um; H3um < py < 63um e; 63um < 3. Considerando as mesmas dimensoes
de banda X para as amostras, e mantendo uma espessura fixa de 2 mm, foram
fabricadas 9 amostras no total, onde as concentragoes utilizadas sao descritas na
Tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Descrigao das amostras de carbono com MnSOy4.H>0 utilizando resina epoxi
como matriz polimérica.

Particulado [pm] | Concentragio de CP | Espessura [mm]

25 <1 < H3 5%, 10% e 20% 2
93 < 9 < 63 5%, 10% e 20% 2
63 < 3 5%, 10% e 20% 2
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3.2.1 Amostras com matriz de resina epdéxi

Devido a propriedades como resisténcia mecanica, forte aderéncia e altas resistivi-
dades térmica e elétrica, a resina epdxy tem estado presente no setor aeronautico e
aeroespacial faz muito tem atras, tendo como uma de suas principais funcionalida-
des servir como matriz estrutural para MAREs (JIN et al., 2015). Por tal motivo é
fundamental incluir o beneficio das suas propriedades como matriz estrutural neste
trabalho.

Como consequéncia da forte adesdao da resina epdxi com algumas superficies, nesse
caso, com o PLA, fez-se necessario a fabricagdo de um molde diferente do que foi
utilizado para a fabricacdo das amostras com matriz de silicone. Sendo assim, foi
fabricado um molde utilizando borracha de silicone azul, feito através de um molde
negativo de silicone vermelho. Os moldes de silicone utilizados para a fabricacao das

amostras com resina epoxi sao mostrados na Figura 3.9.

Figura 3.9 - Moldes em borracha de silicone para fabricagdo das amostras MARE em resina
epoxi.

Fonte: Producao do autor.

As amostras feitas em matriz de resina epoxi seguem o mesmo procedimento de
fabricacao descrito na secao anterior. Para estas amostras, foram utilizados a matriz
de resina epéxi (ABCol LR 200 F) e seu respectivo catalisador (ABCol LE 10). Assim
como nas amostras em matriz de silicone, a concentracao de Carbono+MngO4. HoO

utilizada foram 5%, 10% e 20%, onde o peso de cada componente foi calculado
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usando a equacao:

, , .+ (Carbono+ MngO,.H,0 [g])(Resina epdxi %)
Resina epéailg] = Carbono + MngO,.HyO % (33)

da mesma forma, a proporcao do catalisador para a resina epdxi também foi de 5%

da massa total e calculada segundo a equagao:
Catalisador [g] = (Resina epdxi [g])(0.05) (3.4)

Para evitar a formacao de bolhas, a mistura dos componentes é feita de forma
manual e lenta, até que se atinja a homogeneidade desejada. A Figura 3.10 ilustra

trés amostras fabricadas com matriz de resina epdxi com diferentes concentragoes
de Carbono+MngO4.Hy0.

Figura 3.10 - Amostras de Carbono+MngO4.H20 em matriz de resina ep6xi com parti-
culado 63 um < 3, espessura fixa de 2 mm e concentragoes de (a) 5%, (b)
10% e (c) 20%.

(b)

Fonte: Producao do autor.

Esta selecao de parametros com concentracoes de de Carbono+MngO4. H50 e espes-
suras das amostras MARE em resina espoxi, teve como base os melhores resultados
obtidos com as amostras feitas com matriz de silicone. Desta forma, pode se in-
vestigar a influéncia que a matriz utilizada causa nas propriedades dielétricas do

composito.
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4 ANALISE DE RESULTADOS
4.1 Carbono Poroso como Absorvedor de Radiacao Eletromagnética
4.1.1 Difratometria de raios-X

O difratograma apresentado na Figura 4.1 faz referéncia ao CP que, independen-
temente da sua porosidade, apresenta um padrao similar ao carateristico de uma
estrutura de carbono amorfo, Podem-se evidenciar dois picos alargados com intensi-
dades em torno de 25 e 44 graus, os quais correspondem aos planos atomicos (002)
e (101) com ficha padrao (00-021-1170), respetivamente. Por outro lado, a presenga
dos picos restantes com larguras e intensidades menores, encontrados na sua maioria
entre os picos caracteristicos do carbono, foram identificados como picos referentes a
presenga de K'CaClz (Chlorocalcita) com ficha padrao (00-021-1170), uma matéria
inorgénica tipica encontrada em biomassa (VASSILEV et al., 2013). Os picos restantes
podem ser um indicativo da irregularidade, ou falta de periodicidade, da estrutura
atdomica, evidenciando a estrutura amorfa que rege o material (CULLITY; STOCK,
2014).

Figura 4.1 - Difratograma do carbono poroso.
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Fonte: Producao do autor.
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4.1.2 Raman

A espectroscopia Raman ¢é analisada com o auxilio do equipamento
Horiba Scientific LabRAM HR Fvolution, com um feixe de laser de 514 nm
obtendo o espectrograma da Figura 4.2, o qual é analisado na faixa de deslocamento
Raman de 800 em~! a 2000 cm ™, onde observam-se dois picos principais localizados
aproximadamente em 1362 cm ™! (banda D) e 1601 cm ™! (banda G), associados ao
grau de desordem (defeitos) e ordenamento (grafitizacao) do material, respectiva-
mente (AMARAL-JUNIOR, 2018). Adicionalmente, as larguras apresentadas pelos
picos sao associadas as estruturas atomicas caracteristicas de carbono amorfo,
lembrando que o grau de desordem atémico do material também pode ser obtido
pela razao das intensidades destes picos da forma Ip/Ig (~ 0,929), fornecendo uma
aproximacao do grau de desordem da estrutura atomica do material (QIU et al.,
2016)(LI et al., 2017).

Figura 4.2 - Espectro Raman do carbono poroso.
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Fonte: Producgao do autor.
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4.1.3 Microscopia Eletronica de Varredura MEV

A morfologia do material é estudada com o auxilio do microscépio eletrénico de
varredura de emissao de campo FEG-MEV TESCAN VEGA 3, com o objetivo de
evidenciar a geometria de cada um dos quatro particulados obtidos, e avaliar o
padrao e o estado da porosidade gerada em cada um deles, segundo os ranges de
PMMA (180 pm < @1 < 250 um, 250 pm < s < 300 um, 300 pm < &z < 420 um
e 420 pm < @4 < 500 pm) escolhidos para esse propésito. As amostras foram pre-
viamente fixadas em suportes com a ajuda de fita adesiva de carbono e metalizadas

com ouro antes da analise morfolégica de cada material.

A Figura 4.3 ilustra as quatro tipos de amostras com suas diferentes porosidades,
segundo os quatro diferentes intervalos de PMMA previamente estabelecidos. Pode-
se perceber que nos quatro materiais, foram desenvolvidas concavidades porosas
bem definidas na escala micrométrica. Adicionalmente, ilustram-se os indicadores
referentes as concavidades com maior didmetro presentes na regiao de estudo, com
o objetivo de fazer uma analise estatistica, calculando o valor médio e o desvio
padrao das medi¢oes de um conjunto de dez medigoes para cada tipo de porosidade.
Os valores das medicoes efetuadas, assim como o calculo de seus respetivos valores
médios e desvios padroes sdo apresentados na Tabela 4.1 para cada intervalo de

porosidade gerado no material.

Tabela 4.1 - Valor médio e desvio padrao obtidos de um grupo de dez medidas para cada
intervalo de porosidade gerado.

Medigago | @ [um] | @s [pm] | @3 [pm] | @4 [pm]
L1 145,00 | 133,81 123,00 | 287,89

L2 168,03 | 159,49 | 160,84 | 285,65

L3 104,34 | 110,83 | 189,22 95,96

L4 101,63 | 110,86 | 168,95 | 164,38

L5 134,15 | 163,54 | 170,30 | 148,68

L6 112,47 | 116,06 | 150,03 | 117,59

L7 119,25 | 14527 | 174,36 | 139,21

L8 126,48 90,56 116,24 | 132,46

L9 109,76 | 139,21 | 235,11 101,31

L10 101,63 | 127,05 | 140,57 | 101,55
Desvio padrao | 122,27 | 129,67 | 162,86 | 157,47
Valor médio 43,23 49,02 64,20 88,80
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Figura 4.3 - Imagens MEV do material com porosidade de (a) 180 ym a 250 pm, (b) 250
pm a 300 pm, (c) 300 pm a 425 pm e (d) 425 pm a 500 pm.
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Fonte: Produgao do autor.

Assim, para o PMMA com tamanho de particulado 180 um < @ < 250 um,
foram obtidas concavidades porosas circulares, ou celas, com um didmetro mé-
dio de 122,27 4+ 43,23 um, de forma analoga, para os particulados PMMA de
250 pm < @y < 300 pm, 300 pum < @z < 420 um, e 420 um < G4 < 500 pm,
obtiveram-se diametros médios de 129,67 + 49,02 pum, 162,86 + 64,20 um, e 157,47
=+ 88,80 pm, respectivamente. Tal comportamento é esperado devido a contragao do

volume durante o processo de carbonizacao, o qual pode acarretar em até 50% de
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perda com relagdo a seu volume original como foi validado com medidas efetuadas

antes e depois do processo de carbonizacao.

A morfologia superficial do material na escala nanométrica, foram obtidas com am-
pliacbes maiores, como é ilustrado na Figura 4.4. Esse tipo de morfologia pode ser
encontrado ao longo de diferentes regioes no material, como na armacao, nas celas,
e nas paredes de cela, assemelhando-se a morfologias nanométricas caracteristicas
de aérogeis e xerogéis de carbono, esta morfologia é inerente ao processo de sintese
quimica do material (SZCZUREK et al., 2011)(AMARAL-LABAT et al., 2012).

Figura 4.4 - Imagens MEV da espuma de carbono evidenciando a presenga de porosidade
nanométrica.

Fonte: Producgao do autor.

4.1.4 Espectroscopia de raios-X por dispersao em energia EDX

A composicao quimica do material foi analisada com o auxilio do detetor EDS as-
sociado ao microscopio eletronico de varredura de emissao de campo FEG-MEV
utilizado na secao 4.1.3. O espectograma resultante é observado na Figura 4.5, o
qual corrobora a presenca de carbono em maior proporcao, com 71,2%, seguido de
oxigénio com 26,8% e uma pequena proporcao de sédio 2,0%. Este tltimo é prove-
niente do processo de polpacao Kraft, inserido no processo para a solubilizacao da
lignina. Observa-se ainda, a presenca de mais um pico (ndo identificado na figura)

referente ao ouro depositado no material através do processo prévio de metalizagao.
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Figura 4.5 - Imagem EDX do carbono poroso.
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Fonte: Producao do autor.

4.1.5 Permissividade complexa e permeabilidade complexa

A medicao das propriedades dielétricas complexas do material foram efetuadas com
o auxilio do Analisador de Rede Vetorial ( Vector Network Analyzer - VNA) modelo
N5230C PNA-L (10 MHz - 20 GHz, 2 portas).

A Figura 4.6 mostra os valores experimentais da permissividade real obtidos para
cada uma das porosidades de CP, cujo tamanho de particula foi mantido fixo na faixa
de 250pum — 425um. O grafico da Figura 4.6 ilustra o comportamento de &’ associado
a cada amostra em fungdo das suas espessuras (1 - 3 mm) e concentragoes (5%,
10% e 20%). Os resultados mostram que os valores permanecem aproximadamente
constante para as mesmas amostras, porém variam em funcdo da concentragao de
CP. Uma tendéncia no aumento de &' é observada quando a concentragao de CP é
aumentada, independentemente da porosidade e da espessura associada a amostra.
Por outro lado, mantendo a concentragao de CP fixa, o resultado mais significativo
de ¢’, ou seja, um maior armazenamento foi obtido para as amostras com menor

espessura.
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Figura 4.6 - Parte real da permissividade complexa do material com porosidade de (a) 180
pm a 250 pm, (b) 250 pm a 300 pm, (c) 300 ym a 425 pym e (d) 425 pym a

500 pm.
(a) (b)
26 T T T T 26 T T T T
21 . Imm (Swi2a) —v— lmm (10Wt%6) —=— Imm (20Wt%a) 244 —a— Imm (5w1%%) —»— lmm (10W1t%0) —»— lmm { 20wt%) ]
22 1 —e— 2mm (Swi%) —+— 2mm (10wt%) —e— Z2mm (20wid) 224 —s— 2mm (5wt%) —s— 2mm {10wi%) —e— 2mm {20wt%)
20 3mm (Swit%) —<— Imm (10wt%) —*— Imm (20wt%) J 20 4 Imm (5wite) = 3mm {10Wt%) —=— Imm (20wt) J
184 — 18 .
16 1 164 »—+—p -
e e i s T G
o 144 e e L 7 g 144 ]
12 4 1 12 - = R S S s s o -1
10 : e S S, v e oo - i 104 k. - b e g 4
S b s
-
81 N Ty : ] 81 v *r v v rvr vy rrrrrvvvoroy T
G bbbt b LI [P PSP N S P S P S P S P P Y b
44 N~ - o _ 4] bt rn ]
24 - 2 -
G T L] T T 0 Ll L] 1 T
B8 4 10 1 12 13 a8 9 10 1 12 13
Frequéncia (GHz) Frequéncia (GHz)
(c) (d)
26 T T T T 26 T T T T
21 o mm (5W126) —— Tmm (10wWt%) —»— lmm (20wt%s) ] 24+ s— Imm (5wi%%) —v— lmm (10wt%) —»— lmm (20wi%5) ]
22 — 2mm (Swi%s) —+— 2mm (10wt%e) —»— 2mm (20wt%) 224 —=— 2mm (5W1%) —»— 2mm (10Wt%) = 2mm (20W1%s)
a1 Jmm (Swi%e) < Imin (10wt) —=— 3mm (20wtds) ] a0 4 3mm (5wi2e) —«— 3mm (10wt%) —«— Imm (20w1%)
18 J 18 -
16 4 1 LR B
14 » L e S . —a— i J14 e L e e i
129 oo 9o o & - ——o—u T 129 o T ]
E— - - e e e
10 4 *—n I e U - - 1L e - : : : .
8 . 8 .
T T T T Ty rr-rvr v r v IrTTTT Ty yyr oy vy
613+ 2342444484+ es s ittt et ettt ettt tt ]
d4 o—= A A -y . 44 AR A AR A nnn -
2 1 2 1
D T T T T D T T T T
8 9 10 11 12 13 8 9 10 11 12 13
Frequéncia (GHz) Frequéncia (GHz)

Fonte: Producao do autor.

Finalmente, pode-se concluir que as amostras com maiores concentracoes de CP
(20%), menor espessura (1 mm) conseguiram armazenar eficientemente niveis mai-
ores de energia, independentemente da porosidade. Esse comportamento pode estar
relacionado ao volume associado a cada amostra. Portanto, para maiores concentra-
¢oes de material ocupando um volume fixo, a onda eletromagnética tera de modo
reciproco, uma maior facilidade para a geragao e orientacao dos momentos de dipolo
no material. O resultado mais significativo obtido para a permissividade complexa

na sua componente real ¢’ foi para a amostra com 1 mm de espessura, 20% de CP
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e porosidade na faixa de 250 ym < @, < 300 pum, conforme ilustrado na Figura 4.6
(b). No entanto, os valores encontrados para as demais porosidades, nestas mesmas

condicoes, estao relativamente proximos.

A permissividade complexa, na sua componente imaginaria £” se ilustra na Figura
4.7, onde pode-se evidenciar uma clara classificacao dos resultados nas amostras com
baixas concentragoes de CP (5% e 10%), nos quais o efeito dissipativo basicamente
é negligencidavel durante toda a faixa de frequéncia analisada. As amostras com
alta concentracao de CP (20%) apresentam valores significativos relativos ao efeito
dissipativo, porém com uma tendéncia na diminuicao da sua magnitude conforme a
frequéncia aumenta. E importante ressaltar a uniformidade presente nos resultados,
pois as quatro porosidades desenvolvidas no material apresentam um padrao de

comportamento muito similar.

Os valores de ¢” mostram maiores niveis de dissipagdo de energia para as porosi-
dades de 180 um < @y < 250 um e 420 pm < @4 < 500 um e menores niveis para
250 pm < @ < 300 pm e 300 um < @3 < 420 pm. A semelhanca de resultados
entre os pares de porosidade pode estar relacionada com a capacidade de formagao
de corrente elétrica destes materiais e consequentemente sua dissipagao de energia.
Com relagao a espessura das amostras, a energia dissipada atingiu seus valores ma-
ximos para a espessura de 1 mm. Este tipo de comportamento pode estar associado
ao volume de cada amostra, pois para volumes menores os particulados possivel-
mente apresentam uma maior proximidade e, portanto, uma maior facilidade na
geragao de corrente de conducao e dissipacao de energia. Portanto, para maiores
concentragoes de material ocupando um volume fixo, a onda eletromagnética tera,
de modo reciproco, uma maior facilidade para a geragao de caminhos que permitam
a condugao de corrente. O resultado com o maior valor de permissividade imaginaria
foi para o amostra com 1 mm de espessura, 20% de CP, e porosidade na faixa de

180 um < @1 < 250 pm, conforme ilustrado na Figura 4.7 (a).
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Figura 4.7 - Parte imaginaria da permissividade complexa do material com porosidade de
(a) 180 pm a 250 pm, (b) 250 pum a 300 pm, (c) 300 um a 425 pm e (d) 425
pm a 500 pm.
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Fonte: Producao do autor.

A permeabilidade magnética complexa, na sua componente real 1, e na sua compo-

nente imaginaria p”, sdo apresentadas na Figura 4.8 e Figura 4.9, respectivamente.

Os valores experimentais obtidos para a permeabilidade mostram que as proprieda-
des magnéticas do material sao negligenciaveis, pois a magnitude da permeabilidade
complexa das amostras, independentemente da concentracao de CP, porosidade ou
espessura da amostra, aproxima-se ao valor da permeabilidade magnética do va-

cuo (p, = 1), considerado como um critério para classificar um material como nao
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magnético (SADIKU, 2007).

Figura 4.8 - Parte real da permeabilidade complexa do material com porosidade de (a)
180 pm a 250 pm, (b) 250 pm a 300 pm, (c¢) 300 pm a 425 pm e (d) 425 pm
a 500 pm.
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Figura 4.9 - Parte imaginaria da permeabilidade complexa do material com porosidade de
(a) 180 pm a 250 pm, (b) 250 pum a 300 pm, (c) 300 um a 425 pm e (d) 425

pm a 500 pm.
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4.1.6 Refletividade

A andlise da refletividade do material é realizada com a amostra apoiada em uma

placa metalica, com o objetivo de alcangar uma reflexao total da onda eletromagné-

tica incidente. As configuragoes destas medidas sdo detalhadas no apéndice C.
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A perda por reflexdo (Reflection Loss - RL) é apresentada na Figura 4.10 para as
amostras com espessuras entre (1 - 3 mm), concentragoes de CP (5%, 10% e 20%) e
com tamanho de particula fixo na faixa de 250um — 425um. Os resultados mostram
que o conjunto de dados apresentam um comportamento padrao, ou seja, a maior
perda é observada para as amostras com espessura de 2 mm e concentracao de 20% de
CP para as quatro porosidades estudadas. Os resultados mais significativos sao en-
contrados para as porosidades de 250 pm < @y < 300 pm e 300 pm < o < 425 um,
0s quais apresentaram valores similares de perda. Isto pode estar associado ao fato
que ambos os materiais possuem uma faixa de porosidade com valores médios e des-
vios padroes muito proximos. A principal diferenca é constatada na faixa de frequén-
cia da intensidade maxima refletida, conforme demonstrado na Tabela 4.2, onde &,
e @o encontram-se alocadas em 10,27 GHz (-23,42 dB) e 9,79 GHz (-24,96 dB),
respectivamente. Por outro lado, o material com porosidade 425um < @4 < 500um
apresentou a menor intensidade da onda refletida quando comparada aos outros
materiais, 10,03 GHz (-17,46 dB). Este comportamento pode estar relacionado ao
efeito dissipativo deste material, apresentando uma maior influéncia no processo de
interacao com a onda eletromagnética. De forma analoga, o resultado obtido para o
material com porosidade 300um < @3 < 425um pode estar relacionado ao mesmo
efeito, porém de forma inversa, apresentando um valor maximo de perda de refletivi-
dade em 9,87 GHz (-33,34 dB). Neste caso, o efeito capacitivo teria maior influéncia
no processo de interagdo com a onda eletromagnética, contudo, nesse material a
¢’ nao apresentou diferenca significativa em comparacao com os outros materiais.
No entanto, estas amostras apresentaram os menores valores de £’ somados a uma
porosidade de tamanho maior, 162,86 pum (Tabela 4.1). Estas propriedades podem

estar relacionadas com a melhor performance deste material como MARE.

Tabela 4.2 - Pardmetros referentes aos melhores resultados na refletividade.

Porosidade | Frequéncia [GHz] | RL [dB] | & | & | ¢"/¢' | §[]

1 10,27 -23,42 10,18 | 2,53 | 0,2485 | 13,96
Do 9,79 -24,96 | 11,87 | 2,09 | 0,1760 | 9,98
3 9,87 -33,34 | 11,45 | 1,50 | 0,1310 | 7,46
Dy 10,03 -17,46 | 11,00 | 3,27 | 0,2973 | 16,56
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Figura 4.10 - Refletividade do material com porosidade de (a) 180 pm a 250 pm, (b) 250
pm a 300 pm, (¢) 300 pm a 425 pm e (d) 425 pm a 500 pm.
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Frequéncia (GHz)

4.2 Carbono Poroso com Superficies Seletoras de Frequéncia

Para o estudo de superficies seletoras de frequéncia FSS foram fabricados amostras

utilizando resina epdxi como matriz estrutural e CP como aditivo. Neste caso, a

espessura das amostras foram mantidas em 2 mm e apenas os valores extremos de

porosidade foram estudados por apresentarem uma faixa de poros distinta entre eles.
As varidveis de concentragao de CP (5%, 10% e 15%), estruturas FSS (sem FSS,
FSS de 2,0 mm e FSS de 5,0 mm) e tamanho do particulado do CP (¢ < 250 um,
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e 250 um < ¢g < 425 pum) foram avaliados. Portanto, a classificacdo para fabricacao
dos DUT ¢ baseada segundo seus tamanhos de particula e porosidade, como se
ilustra na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 - Classificagdo das amostras por porosidade e tamanho de particula.

Classificagdo | Tamanho de particula [um] | Range de porosidade [pm]

4 1 < 250 180 < @1 < 250
Cy ¢$1 < 250 425 < @4 < 500
Cs 250 < g < 425 180 < &1 < 250
Cy 250 < g < 425 425 < @4 < 500

4.2.1 Permissividade complexa

A Figura 4.11 ilustra os valores experimentais da permissividade complexa na sua
componente real obtidos para cada uma das estruturas F'SS adicionadas as amostras.
As curvas demonstram o comportamento de €’ associado a cada amostra em fungao

das varidveis estudadas.

As curvas evidenciam uma relacdo linear constante entre a concentracao do ma-
terial e o efeito capacitivo das amostras para as quatro classificacoes estudadas
(C1, Cy, C3,eCy), ou seja, melhores resultados para €’ sdo observados quando a con-
centracao de CP é aumentada. Pode-se, ainda, observar um comportamento pra-
ticamente constante ao longo da faixa de frequéncia analisada, com excecao das
amostras com FSS de 5,0 mm. Estes tltimos apresentam uma certa descontinuidade
quando atingem um valor préximo a 10 GHz. A diminui¢ado dos valores de ¢’ para
frequéncias maiores pode estar associado ao fato do FSS conseguir uma maior efetivi-
dade na propriedade dissipativa das amostras. O melhor resultado, independente da
F'SS utilizada, foi obtido para a classificacao C3(15%). E interessante verificar que,
para as amostras sem FSS, os valores de ¢ das amostras C, sdo maiores quando
comparados com C3 para as proporcoes de aditivos entre 5% e 10%. No entanto, a
permissividade real ¢’ para a amostra C5(15%) é maior que para a amostra Cy(15%).
Portanto, o carbono poroso C3 apresenta uma maior possibilidade de possuir uma
elevada porosidade interna, comparada ao Cy, pois as esferas de PMMA sdo menores
que 250 pm, proporcionando a formacao de um maior volume de poros. Além disso,
os tamanhos das particulas sao maiores que 250 pm, ou seja, favoravel para manter
os poros formados dentro de cada particula. Contrariamente, Cy foi sintetizado com

esferas de PMMA maiores que 425 um e, possivelmente, a quantidade de ar dentro
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do carbono C3 é maior. Consequentemente, essas amostras possuem densidade apa-

rente menor que Cy. Desta forma, o volume de uma proporcao de 15% em peso de

carbono Cj5 seria maior que CYy, resultando em uma maior propor¢ao de aditivo. Por

outro lado, a melhor resposta em dissipagao de energia foi da amostra (Cy - 15%)

como se ilustra na Figura 4.12, com caracteristicas de maior granulometria e menor

porosidade, além da maior concentragao de material, indicando que a amostra de

C, é mais condutora que a Cj.

Figura 4.11 - Parte real da permissividade complexa para o material (a) sem FSS (b) com

FSS de 2,0 mm e (¢) com FSS de 5,0 mm.

(a)

(b)

11-5 L LI I 115 T T I T 1
1104 I e Sl L R - ] 1104 ]
C15mWt%h C2-5wl% C3-5wt%h C4-5wt%h ] : e e I VIN SN ]
10.5 1 +—C1-10w% C2-10W1% —e— C3-10Wi% —e— C4-10Wt% 10.5 1 C1-5 Wit C2:5 Wit C3-5 Wit caswn
10.0 4 = C1-10w% —— C2-15wlh —p— C3-10wi% —»— C4-10wi% 4 10.04 o C1-10 Wi% C210 Wi —e— C3-10 wi%h —e— C4-10WI% =
95 4 o U G Gy ] 95 P C1-15W% —b—C2-15W% —»— C3-15 W% —b—Ca-15wl% ]
00 1 0.0 L S S S NN S
854 s e e e e o 3 s 8.5 4 4
80 (S A e+ == = 2 =TS 80 :ETH_._H*_,.4+H+**P'_'_H 1

< L - N —

v 75 ] e ] v 75)] S S A == = — N h
gr 1 €& % ]
? 0 1 -8 * *+—8 ] ? D ] ]
6.5 4 Preeeeee o 4 6.5 D e e o S A S S e S ]
»-—a - - o d
6.0 4 T - 8 ] 6.0 B J
5.5 9 1 554 1
5.0 4 s 5.04 -
45 . 45 p
404 E 4.0+ 4
354 s 354 -

30 I T 1 T I 30 T T I Ll 1

8 9 10 11 12 13 8 9 10 1 12

Frequéncia (GHz)

115

(c)

Frequéncia (GHz)

11.0 4
10.5 4
10.0 1
9.5+
9.0 4
8.5 1
8.0+
" 75
7.0 4
6.5 4
6.0 1
554
5.0 1
454
4.0+
3.5 1
3.0

C1-5wth C2-5wit C3-5wite C4-5wit%e
—a— C1-10wi% C2-10wi% —+— C3-10wi% —— C4-10wt%
—»— C115wi% —»— C2-15wi% —p— C3-15wi% —»— C4-15wi%

L e,
L e O

e e N, .
e
b

- ¥

e

D i |
+
»

-8 b s bty g "

el

PO TP PR T PR (NP S PR SN R PR S PR S S R

10 1 12
Frequéncia (GHz)

co
o =

Fonte: Producao do autor.

63

w

w



Figura 4.12 - Parte imaginaria da permissividade complexa para o material (a) sem FSS
(b) com FSS de 2,0 mm e (¢) com FSS de 5,0 mm.
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Fonte: Producao do autor.

A amostra de C5-15% apresentou o valor mais elevado de permissividade complexa
na sua parte imaginaria para amostras com FSS de 2,0 mm e FSS de 5,.0 mm,
seguido da amostra C1-15%. Visto que as amostras foram confeccionadas com o
mesmo material, apresentando a geometria F'SS como a tnica diferenca, as mudancas
entre os resultados C e Cy é claramente devido ao efeito da estrutura FSS. Além

disso, é importante observar que a &’ é reduzida de forma progressiva com a inser¢ao
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da FSS.

A permissividade imagindria para as restantes amostras é apresentada na Figura
4.12, onde as suas curvas evidenciam uma relacao linear entre a concentracao do
material com o efeito dissipativo das amostras, ou seja, maiores resultados para &”

sao obtidos quando a concentracao de CP é aumentada.

Pode-se observar que as amostras sem FSS e com FSS de 2,0 mm apresentam um
comportamento semelhante e continuo ao longo da faixa de frequéncia analisada.
Os melhores resultados nestes gréficos foram Cy(15%), C1(15%) e C3(15%), res-
pectivamente. Portanto, é plausivel afirmar que os materiais Cy e C7 sdo melhores
condutores que C3. Através dos efeitos dissipativos ilustrados no grafico para amos-
tras com FSS de 2,0 mm, pode-se observar uma mudanca de comportamento entre

C4(15%) e C1(15%) ocorrido nos resultados dos efeitos capacitivos.

As amostras com FSS de 5,0 mm evidenciam um aumento nos seus valores capaci-
tivos conforme a faixa de frequéncia é aumentada, e este comportamento é melhor
evidenciado para as amostras com maiores concentragoes de CP, corroborando os
resultados obtidos para as mesmas amostras quando o comportamento de &’ foi

analisado.

Assim, pode-se concluir que a porosidade e o tamanho da particula influenciaram
nos valores de ¢’ e €”, onde os resultados mais significativos foram obtidos para
a faixa de porosidade 180um < @; < 250pum e tamanho de particula 250um <
¢y < 425pum, para a amostra Cs3. Além disso, as propriedades eletromagnéticas
de algumas amostras podem ser controladas pela adi¢do de geometrias de F'SS no
composito, melhorando sua capacidade dispersiva e diminuindo seu desempenho
capacitivo. Os resultados mais significativos para ¢’ e £” sempre estiveram associados
com as maiores concentragoes de CP (15%), estes resultados se encontram de forma

resumida nas Tabelas 4.4 e 4.5.
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Tabela 4.4 - Classificacdo dos resultados mais significativos para &’.

|

¢1 < 250

\ 250 < ¢y < 425

180 < @1 < 250

8,75 - Nao FSS
9,25 - FSS 2,0 mm
7,75 - FSS 5,0 mm

180 < @1 < 250

11,5 - Nao FSS
11,0 - FSS 2,0 mm
9,5 - FSS 5,0 mm

425 < g1 < 500

8,25 - Nao FSS
8,0 - FSS 2,0 mm
6,75 - FSS 5,0 mm

425 < @ < 500

9,75 - Nao FSS
8,5 - FSS 2,0 mm
7,0 - FSS 5,0 mm

Tabela 4.5 - Classificagdo dos resultados mais significativos para &”.

|

§Z51 < 250

\ 250 < ¢y < 425

180 < @1 < 250

1,70 - Nao FSS
3,45 - FSS 2,0 mm
3,25 - FSS 5,0 mm

180 < @1 < 250

1,25 - Nao FSS
1,26 - FSS 2,0 mm
1,24 - FSS 5,0 mm

425 < g1 < 500

3,30 - Nao FSS
3,32 - FSS 2,0 mm
3,62 - FSS 5,0 mm

425 < &1 < 500

3,65 - Nao FSS
1,50 - FSS 2,0 mm
1,60 - FSS 5,0 mm

4.2.2 Refletividade

A perda por reflexdo, é apresentada na Figura 4.13. Através das curvas, pode-se
observar para amostra sem FSS, uma intensidade de RL de -19 dB obtida para a
amostra C3(15%) em 11,7 GHz, indicando que a atenuacdo mais significativa de
onda estd associada a um maior tamanho de particula (250 um < ¢y < 425 um),
uma maior concentragdo de material (15%) e a um menor tamanho de poros
(180 um < &y < 250 pwm). Além disso, outros picos de atenuagao abaixo de -10 dB
também sao evidenciados, como -16 dB para C;(10%), -15 dB para C4(15%), -14,5
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dB para C1(15%) e -15 dB para C3(15%). Todas as amostras com maior concentra-
¢ao de CP (15%) apresentaram RL menor que -10 dB e apenas a amostra Cy(10%),
apresentou RL comparavel com resultados obtidos para concentragao maxima de
aditivo. Os maiores indices de perdas eletromagnéticas (permissividade imaginéria)
estao relacionados a maiores concentragoes de CP, o que justifica o fato de todos os
resultados de RL obtidos abaixo de -10 dB apresentarem &” > 1,25.

Figura 4.13 - Refletividade para o material (a) sem FSS (b) com FSS de 2,0 mm e (c) com
FSS de 5,0 mm..
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O grafico referente as amostras com FSS de 2,0 mm apresenta uma variagdo nao
muito significativa nas magnitudes de RL quando comparada com o grafico das
amostras sem FSS, com exce¢ao da amostra C'1(10%) que mostra um melhor RL do
que a amostra Cy(10%) Novamente, este fato pode ser justificado pela permissividade
imagindria destas amostras (maiores que 1,25). Da mesma forma, é interessante no-
tar que todas as amostras apresentaram um deslocamento de frequéncia. A amostra
C1(15%) mostra uma tendéncia de deslocamento para uma frequéncia mais baixa,
enquanto as amostras Cy(15%), C5(15%) e C4(15%) sao deslocadas para frequéncias
mais altas. Este comportamento ¢ ainda mais notavel nas amostras com FSS de 5,0
mm, e explicado pela geometria, pois este ¢ um parametro crucial para as estru-
turas FSS (CHEN, 1973). A Tabela 4.6 apresenta um resumo dos resultados mais

significativos com base a refletividade.

Tabela 4.6 - Parametros referentes aos resultados mais significativos na refletividade.

Material | FSS | Freq. [GHz] | RL [dB] | & | €&” | ¢&"/e' | §[]

Cs — 15wt% | NJA 11,79 18,86 | 11,25 | 3,368 | 0,2994 | 16,67
Cy — 15wt% | 2 mm 12.4 18,84 | 10,78 | 3,379 | 0,3134 | 17,4
C, — 15wt% | 5 mm 11,78 16,68 | 7,359 | 3,559 | 0,4836 | 25,81
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4.3 Carbono+MnS0O,.H;O como Absorvedor de Radiagao Eletromagné-

tica
4.3.1 Difracao de raios-X

O difratograma do material sintetizado, conforme descrito no item 3.2, é apresentado
na Figura 4.14 e mostra a presenga de carbono amorfo (00-044-0558). Além disso,
foram detectados a presenca de diferentes picos associados ao 6xido de manganés
(Mn30,)(00-024-0734) e ao manganés puro (Mn)(00-032-0637).

Figura 4.14 - Difratograma de Carbono + Mn3O4 + Mn.
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Fonte: Producao do autor.

4.3.2 Raman

O espectrograma da Figura 4.15 mostra o comportamento do material analisado na
faixa de deslocamento Raman de 800 em ™! & 2000 em~!. Como esperado, a curva
apresenta um comportamento semelhante ao das espumas de carbono na secao 4.1.2,

lembrando que a composi¢ao dos dois materiais é muito similar, pois ambos possuem
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grande quantidade de carbono, diferindo apenas pelo componente manganés. Dois
picos principais, referentes ao carbono, sao encontrados em 1362 ¢m ™! (banda D)
e 1601 em™" (banda G), associados ao grau de desordem (defeitos) e ordenamento
(grafitizagao) do material, respetivamente. Neste caso, evidencia-se uma mudanga
na razao de intensidades das bandas Ip/I; (~ 1,218) devido ao aumento do grau
de desordem da estrutura atémica do material. Além disso, comparando estes dados
com as espumas de carbono puras, hd uma diminuicao na intensidade das duas

bandas, o que esta diretamente associado a insercdo de Mn3(04 no material.

Figura 4.15 - Espectro Raman de Carbono + Mn304 + Mn.
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Fonte: Producao do autor.

4.3.3 Microscopia Eletrénica de Varredura MEV

A morfologia do material foi avaliada com o objetivo de evidenciar a geometria
dos trés particulados obtidos e validar a presenca de particulas com o dimen-

sionamento estabelecido no processo de classificacao (25 um < @1 < 53 pum,
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53 pum < pg < 63 pm, e 63 pm < @3). A Figura 4.16 ilustra o tamanho de particu-
lado e a morfologia do material com as classificagbes previamente determinadas. A
presenca de particulados menores (25um < @1 < 53um) podem ser observados nas
trés faixas de tamanhos de particulas estudadas, evidenciando que o tamanho dos
particulados predominante estdao centrados nesta faixa. No entanto, esta propor¢ao
é reduzida com o aumento do tamanho dos particulados. Finalmente, é importante
ressaltar sobre o formato dos particulados, pois, independentemente de seu tamanho

apresentam geometria irregular.

Figura 4.16 - Imagens MEV de Carbono + Mn304 + Mn peneirado em (a) 25 ym a 53
pm, (b) 53 pm a 63 pm e (c) maior a 63 pm.

Fonte: Producgao do autor.

71



4.3.4 Espectroscopia de raios-X por dispersao em energia EDS

A composi¢ao quimica do material se ilustra na Figura 4.17, mostrando o especto-
grama resultante e evidenciando a presenca de carbono em maior proporgao (64,1
wt%) seguido de oxigénio (10,5 wt%), manganés (9,3 wt%) e enxofre (3,3 wt%). O
teor minimo de enxofre presente é proveniente dos sais inorganicos adicionados no
processo de polpacao para extracao da lignina. Estes inorganicos sao removidos, em
sua grande maioria, pela lavagem utilizando o sistema Soxhlet, logo apds a carbo-
nizacao do material. Por fim, a presenca de ouro no material é devido ao processo
de metalizagao, realizado previamente para uma melhor visualizacao das imagens
obtidas.

Figura 4.17 - Imagem EDS de Carbono + Mn3O4 + Mn.

Fonte: Producao do autor.

4.3.5 Permissividade complexa e permeabilidade complexa

A permissividade complexa, nas suas componentes real &' e imaginaria £”, sao apre-
sentadas na Figura 4.18. Os resultados sdo referentes as amostras preparadas com
espessura fixa de 2 mm, variando-se o tamanho de particula (25 pm < ¢; < 53 um,
b3 um < g < 63 um, e 63 pum < @3) e as concentragoes de material (5%, 10% e
20%).

As curvas de ¢ mostram um comportamento linear entre o efeito capacitivo e a
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concentracao de material, ou seja, um incremento pode ser observado conforme a
concentracao de material é aumentada. Nas concentracoes de 5% e 10% o &’ descreve
um comportamento quase constante ao longo da faixa de frequéncia analisada, en-
quanto na concentracao de 20% observa-se uma leve diminuicao desta propriedade
conforme a frequéncia de andlise ¢ aumentada. O resultado mais significativo obtido
foi o referente ao material com tamanho de particulas na faixa de 63 um < (s,
apresentando um valor médio de ¢’ de 15,8. Isto indica que particulados de tamanho
maior apresentaram uma melhor interacdo com a onda eletromagnética e, portanto,
a formacao de momentos de dipolo foi alcangada com maior facilidade em compara-

¢ao aos particulados menores.

Figura 4.18 - Permissividade complexa do Carbono + Mn304 + Mn na sua componente
(a) real, e (b) imaginaria.
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Fonte: Producao do autor.

Analogamente, no grafico referente a ¢”, evidencia-se um comportamento linear entre
a concentragao de carbono + Mn3O4 + Mn e a permissividade imaginaria. Apenas
as amostras com concentracao 20% e tamanho de particula 63 um < @3 apresentou

um aumento na sua propriedade dissipativa em funcao da frequéncia.

rtan ncluir que, embor iferen mostr jam com
Portanto, pode se concl e, embora as diferentes amostras sejam compostas
pelo mesmo material, pardmetros como concentracao e tamanho de particula tém

um efeito fundamental no aprimoramento das propriedades eletromagnéticas. Nestas
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amostras, a presenca de particulados maiores, mas em menores quantidades, conse-
guiram armazenar e dissipar, a energia das ondas eletromagnéticas de forma mais

eficiente que particulados menores em maiores proporgoes.

A permeabilidade magnética complexa das amostras preparadas, na sua componente

real ;1 e imaginéria p” é apresentada na Figura 4.19.

Figura 4.19 - Permeabilidade complexa do Carbono + Mn30O4 + Mn na sua componente
(a) real, e (b) imaginaria.
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Fonte: Producao do autor.

Os valores de permeabilidade magnética obtidos para o Carbono + Mn3O4 + Mn
sdo muito similares aos resultados obtidos para o CP na secao 4.1.5, ou seja, as
propriedades magnéticas no processo de interacao com a radiagao eletromagnética
sao negligenciaveis, pois a magnitude desta propriedade é préxima de 1. Portanto,
os teores de Mn acrescentados ao material nao influenciaram significativamente nas

suas propriedades magnéticas.
4.3.6 Refletividade

A refletividade das amostras obtidas é apresentada na Figura 4.20. O conjunto de
curvas obtidas nos diferentes graficos mostram trés padroes de comportamento: (i)
As maiores perdas podem ser associadas as amostras com maiores concentracoes de

Carbono + MnzO, + Mn (20%), independentemente do tamanho de particulado;
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(ii) independentemente da concentragao, as perdas mais significativas por reflexao

foram obtidas para particulados maiores, ou seja, no intervalo 63 um < ps; (iii) as

amostras com maiores concentragoes de material (20%) apresentaram um desloca-

mento da refletividade para frequéncias menores em fun¢ao do aumento do particu-

lado, apresentando suas méaximas intensidades em 10,8 GHz, 10,2 GHz e 8,4 GHz

para os particulados de 25 um < 1 < 53 um, 53 um < s < 63 pm e 63 um < s,

respectivamente.

Figura 4.20 - Refletividade do carbono + Mn3O4 + Mn de (a) 25 um < ¢1 < 53 um, (b)
53 pm < o < 63 um, e (c) 63 um < @s.
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A Tabela 4.7 mostra os pardmetros relativos aos valores maximos de refletividade

para cada material com seu tamanho de particulado associado.

O resultado mais significativo obtido apresentou uma refletividade de -18,5 dB em 8.4
GHz, o que corresponde a absor¢ao de ~98,5% de radiacao incidente, conforme pode
ser verificado com as tabelas de comparacao do apendice B. Este resultado pode estar
diretamente relacionado ao tamanho do particulado, pois a onda eletromagnética
incidente parece ser absorvida com maior eficiéncia quando encontra um obstaculo

maior (63um < @s3).

Tabela 4.7 - ParAmetros referentes aos melhores resultados na refletividade.

Particulado | Frequéncia [GHz] | RL [dB] | & | ¢’ | &/’ | ]

03 8,40 18,37 | 16,26 | 3,08 [ 0,1894 | 10,73
0o 10,2 431 | 9,70 [ 0,70 | 0,072 | 4,12
01 10,8 8,01 | 10,66 | 1,93 | 0,1811 | 10,26
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5 CONCLUSOES

Os resultados apresentados mostraram a possibilidade de desenvolvimento de novos
materiais de origem sustentavel com aplicacao na area aeroespacial. Materiais carbo-
nosos foram sintetizados a partir da reutilizacao integral do residuo da industria de
papel e celulose, conhecido como licor negro, através de um processo de fabricagao
relativamente simples. A estrutura, composi¢ao e morfologia dos materiais sinteti-
zados foram avaliadas. As propriedades eletromagnéticas e sua performance como

MARE no intervalo de frequéncia de 8,2 - 12,4 GHz também foram exploradas.

A performance como MARE dos materiais sintetizados foi avaliada através do estudo
das propriedades eletromagnéticas como a permissividade elétrica, permeabilidade
magnética e perda por reflexdo. Os resultados mais significativos de MARE foram
obtidos para os compositos preparados com maiores concentracoes de material car-
bonoso e maiores tamanhos de poros para as espessuras de 2 mm, obtendo como
maior valor de perda de reflexdo (-33,34 dB) em 9,87 GHz, o qual corresponde a

99,95% de absorg¢ao da energia da onda eletromagnética incidente.

As estruturas de FSS avaliadas em amostras de MARE mostraram uma sintonizagao
na frequéncia de RL e da permissividade imaginaria em funcao do didmetro FSS. O
melhor resultado de RL para o FSS com furos de 2,0 mm foi -19 dB em 12,4 GHz
enquanto que para o FSS com furos de 5,0 mm foi -17 dB em 11,8 GHz. A estrutura
sem FSS teve um RL de -19 dB em 11,7 GHz. Estes resultados indicam que cerca

de 98,8% onda eletromagnética incidida foi atenuada.

Por outro lado, as amostras preparadas com adi¢ao de carbono + Mn30O4 + Mn
foram avaliadas segundo suas propriedades eletromagnéticas, por modificacao dos
parametros como concentracao de material e tamanho de particulado. Os resulta-
dos mais relevantes foram obtidos para maiores concentragoes de material e maior
tamanho de particulado. Além disso, as faixas de frequéncia podem ser ajustadas
com o tamanho de particulado utilizado. O maior valor de perda por reflexdo (-18,37
dB) em 8,40 GHz corresponde a uma absorcao de ~98,42% da energia da onda inci-
dente. Obtendo bons resultados de absor¢ao embora a adicdo de Mn nao tenha tido

o incremento esperado na permeabilidade do material.

Os resultados de MARE dos compostos preparados neste trabalho, utilizando ma-
teriais de origem sustentavel, podem ser comparados com MAREs tradicionais de
alto custo encontrados na literatura como ferrita e ferrocarbonila. Portanto, estes

resultados mostram o potencial tanto do desenvolvimento quanto da utilizacao de
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materiais porosos sustentaveis, na sector aeroespacial, satisfazendo as exigéncias tec-
nolégicas, as necessidades socio-economicas do mercado atual e, ao mesmo tempo,

apresentando a qualidade de ser ambientalmente amigavel.

78



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

AGILENT TECHNOLOGIES. De-embedding and embedding S-parameter
networks using a vector network analyzer: application note 1364-1. USA,
2001. 24 p. 93, 94

. In-fixture measurements using vector network analyzers:
application note. USA, 2006. 32 p. 93

ALEXANDER, C. K.; SADIKU, M. N. O. Fundamentals of electric circuits.
[S.L.]: New York: McGraw-Hill, 2013. 12, 13, 95, 96

AMARAL-JUNIOR, M. A. Obtencgao e caracterizacao de compdsitos a base
de fibra de carbono e fibra de carbonoativada aplicados a materiais
absorvedores de radiacao eletromagnética na faixa de frequéncia de
8.2-12.4 GHz. 2018. 173 p. Tese (Doutorado em Engenharia e Tecnologia
Espaciais) — Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), Sao José dos
Campos, 2018. 27, 50

AMARAL-LABAT, G.; GOURDON, E.; FIERRO, V.; PIZZI, A.; CELZARD, A.
Acoustic properties of cellular vitreous carbon foams. Carbon, v. 58, p. 76-86,

2013. 2, 8,9

AMARAL-LABAT, G.; SZCZUREK, A.; FIERRO, V.; STEIN, N.;
BOULANGER, C.; PIZZI, A.; CELZARD, A. Pore structure and electrochemical
performances of tannin-based carbon cryogels. Biomass and Bioenergy, v. 39,
p. 274-282, 2012. 8, 9, 53

BERTAUD, F.; TAPIN-LINGUA, S.; PIZZI, A.; NAVARRETE, P.;
PETIT-CONIL, M. Development of green adhesives for fibreboard manufacturing,
using tannins and lignin from pulp mill residues. Cellulose Chemistry and
Technology, v. 46, n. 7-8, p. 449-455, 2012. 6

BRAGHIROLI, F.; FIERRO, V.; [IZQUIERDO, M.; PARMENTIER, J.; PIZZI,
A.; CELZARD, A. Nitrogen-doped carbon materials produced from
hydrothermally treated tannin. Carbon, v. 50, n. 15, p. 5411-5420, 2012. 9

BRYDSON, R. Aberration-corrected analytical transmission electron
microscopy. [S.L]: John Wiley & Sons, 2011. 89

CALLISTER, W. D.; RETHWISCH, D. G. Materials science and engineering:
an introduction. [S.1.]: John Wiley & Sons, 2013. 2, 13, 15, 18, 20, 85

79



CALVO-FLORES;, F. G.; DOBADO, J. A. Lignin as renewable raw material.
ChemSusChem, v. 3, n. 11, p. 1227-1235, 2010. 5, 7

CHEN, C.; KENNEL, E. B.; STILLER, A. H.; STANSBERRY, P. G.; ZONDLO,
J. W. Carbon foam derived from various precursors. Carbon, v. 44, n. 8, p.
1535-1543, 2006. 9

CHEN, C.-C. Transmission of microwave through perforated flat plates of finite
thickness. IEEE Transactions on Microwave Theory and Techniques, v. 21,
n. 1, p. 1-6, 1973. 68

CHEN, L-F.; ONGC, C.; NEO, C.;: VARADAN, V.; VARADAN, V. K. Microwave
electronics: measurement and materials characterization. [S.L]: John Wiley
& Sons, 2004. 1, 20, 21, 23, 27, 28, 29. 30

CHRISTOPOULOS, C. Principles and techniques of electromagnetic
compatibility. [S.l.]: CRC press, 2007. 11

CHUNG, H.; WASHBURN, N. R. Chemistry of lignin-based materials. Green
Materials, v. 1, n. 3, p. 137-160, 2012. 2, 7

CULLITY, B. D.; STOCK, S. R. Elements of X-ray diffraction. [S.1.]: Pearson
Education, 2014. 49, 85, 86

DUAN, Y.; GUAN, H. Microwave absorbing materials. [S.l.]: Pan Stanford,
2016. 11, 23

GARRON, A.; ARQUILLIERE, P. P.; MAKSOUD, W. A.; LARABI, C,;
WALTER, J.-J.; SANTINI, C. C. From industrial black liquor to pure phenolic
compounds: a combination of catalytic conversion with ionic liquids extraction.
Applied Catalysis A: General, v. 502, p. 230-238, 2015. 5

GINDL-ALTMUTTER, W.; FURST, C.; MAHENDRAN, A. raj;
OBERSRIEBNIG, M.; EMSENHUBER, G.; KLUGE, M.; VEIGEL, S.; KECKES,
J.; LIEBNER, F. Electrically conductive kraft lignin-based carbon filler for
polymers. Carbon, v. 89, p. 161-168, 2015. 6

GOLIO, J.; GOLIO, M. RF and microwave applications and systems. [S.1]:
CRC press, 2008. 25, 29, 30

GOUVEIA, S.; FERNANDEZ-COSTAS, C.; SANROMAN, M.: MOLDES, D.

Polymerisation of kraft lignin from black liquors by laccase from myceliophthora

80



thermophila: effect of operational conditions and black liquor origin. Bioresource
Technology, v. 131, p. 288-294, 2013. 5

GRISHECHKO, L.; AMARAL-LABAT, G.; SZCZUREK, A.; FIERRO, V_;
KUZNETSOV, B.; PIZZI, A.; CELZARD, A. New tannin—lignin aerogels.
Industrial Crops and Products, v. 41, p. 347-355, 2013. 6

IDA, N. Engineering electromagnetics. [S.1.]: Springer, 2015. 12, 16, 17, 23, 24,
31, 32

INAGAKI, M.; KANG, F.; TOYODA, M.; KONNO, H. Advanced materials

science and engineering of carbon. [S.1.]: Butterworth-Heinemann, 2013. 8

INAGAKI, M.; QIU, J.; GUO, Q. Carbon foam: preparation and application.
Carbon, v. 87, p. 128-152, 2015. 8, 9

IRIMIA-VLADU, M. “Green” electronics: biodegradable and biocompatible
materials and devices for sustainable future. Chemical Society Reviews, v. 43,
n. 2, p. 588610, 2014. 2, 5

JANA, P.; FIERRO, V.; PIZZI, A.; CELZARD, A. Thermal conductivity
improvement of composite carbon foams based on tannin-based disordered carbon
matrix and graphite fillers. Materials & Design, v. 83, p. 635-643, 2015. 9

JIN, F.-L.; LI, X.; PARK, S.-J. Synthesis and application of epoxy resins: A
review. Journal of Industrial and Engineering Chemistry, Elsevier, v. 29, p.
1-11, 2015. 46

JONSSON, A .-S.; NORDIN, A.-K.; WALLBERG, O. Concentration and
purification of lignin in hardwood kraft pulping liquor by ultrafiltration and
nanofiltration. Chemical Engineering Research and Design, v. 86, n. 11, p.
1271-1280, 2008. 7

KEYSIGHT TECHNOLOGIES. Network analyzer basics: training
deliverable. USA, 2014. 94 p. 91, 92, 94

. Basics of measuring the dielectric properties of materials:
application note. USA, 2017. 34 p. 13, 24, 33, 92, 99, 100, 101

KORONIS, G.; SILVA, A.; FONTUL, M. Green composites: a review of adequate
materials for automotive applications. Composites Part B: Engineering, v. 44,
n. 1, p. 120-127, 2013. 5

81



LABAT, G. A. A.; GONCALVES, A. R. Oxidation in acidic medium of lignins
from agricultural residues. In: MIELENZ J. R.; KLASSON, K. A. W. S. M. J.
D. E. (Ed.). Biotechnology for fuels and chemicals. [S.1.]: Springer, 2007. p.
669-679. 6, 8

LENG, Y. Materials characterization: introduction to microscopic and
spectroscopic methods. [S.1.]: John Wiley & Sons, 2013. 89, 90

LI, Z.; DING, X.; LI, F.; LIU, X.; ZHANG, S.; LONG, H. Enhanced dielectric loss
induced by the doping of sic in thick defective graphitic shells of ni@ ¢
nanocapsules with ash-free coal as carbon source for broadband microwave
absorption. Journal of Physics D: Applied Physics, v. 50, n. 44, p. 445305,
2017. 50

LIU, H.-T.; CHENG, H.-F.; CHU, Z.-Y.; ZHANG, D.-Y. Absorbing properties of
frequency selective surface absorbers with cross-shaped resistive patches.
Materials & Design, v. 28, n. 7, p. 2166-2171, 2007. 34, 35

MESFUN, S.; LUNDGREN, J.; GRIP, C.-E.; TOFFOLO, A.; NILSSON, R. L. K ;
ROVA, U. Black liquor fractionation for biofuels production—a techno-economic

assessment. Bioresource Technology, v. 166, p. 508-517, 2014. 5

MOURITZ, A. P. Introduction to aerospace materials. [S.1.]: Elsevier, 2012.
1, 10, 11

OTT, H. W. Electromagnetic Compatibility Engineering. [S.1.]: John Wiley
& Sons, 2009. 2, 11

OURA, K.; LIFSHITS, V.; SARANIN, A.; ZOTOV, A.; KATAYAMA, M. Surface

science: an introduction. [S.1]: Springer Science & Business Media, 2013. 88, 89

PAUL, C. R. Introduction to electromagnetic compatibility. [S.l.]: John
Wiley & Sons, 2006. 2

PIZZI, A. Natural phenolic adhesives i: Tannin. Handbook of Adhesive
Technology, v. 2, p. 573-587, 2003. 7

POZAR, D. M. Microwave engineering. [S.1.]: New York: Wiley, 2012. 17, 21,
22, 23, 24, 25, 30, 31, 33

QIU, S.; LYU, H.; LIU, J.; LIU, Y.; WU, N.; LIU, W. Facile synthesis of porous

nickel/carbon composite microspheres with enhanced electromagnetic wave

82



absorption by magnetic and dielectric losses. ACS Applied Materials &
Interfaces, v. 8, n. 31, p. 20258-20266, 2016. 50

RANA, S.; FANGUEIRO, R. Advanced composite materials for aerospace

engineering: processing, properties and applications. [S.1.: s.n.], 2016. 9

RIVIERE, J. C.; MYHRA, S. Handbook of surface and interface analysis:
methods for problem-solving. [S.1.]: CRC Press, 2009. 88, 90

SADIKU, M. N. O. Elements of electromagnetics. [S.1.]: Oxford University
Press, 2007. 12, 16, 17, 19, 20, 22, 23, 31, 58

SEDRA, A. S.; SMITH, K. C. Microelectronic circuits. [S.1.|: New York:
Oxford University Press, 2015. 1, 11

SEO, J.; PARK, H.; SHIN, K.; BAECK, S. H.; RHYM, Y.; SHIM, S. E.
Lignin-derived macroporous carbon foams prepared by using poly (methyl
methacrylate) particles as the template. Carbon, v. 76, p. 357-367, 2014. 8, 9

SINGH, D.; KUMAR, A.; MEENA, S.; AGARWALA, V. Analysis of frequency
selective surfaces for radar absorbing materials. Progress in Electromagnetics
Research, v. 38, p. 297-314, 2012. 34

SINGH, H.; JHA, R. M. Active radar cross section reduction. [S.L]:
Cambridge University Press, 2015. 11

SMITH, E.; DENT, G. Modern Raman spectroscopy: a practical approach.
[S.L]: John Wiley & Sons, 2005. 86, 87

SZCZUREK, A.; AMARAL-LABAT, G.; FIERRO, V.; PIZZI, A.; MASSON, E.;
CELZARD, A. The use of tannin to prepare carbon gels. part i: carbon aerogels.
Carbon, v. 49, n. 8, p. 2773-2784, 2011. 8, 53

TANAKA, N. Scanning transmission electron microscopy of
nanomaterials. [S.1.]: World Scientific, 2015. 89, 90

TEPPATI, V.; FERRERO, A.; SAYED, M. Modern RF and microwave

measurement techniques. [S.1.]: Cambridge University Press, 2013. 1, 91

THAKUR, V. K.; THAKUR, M. K. Recent advances in green hydrogels from
lignin: a review. International Journal of Biological Macromolecules, v. 72,
p. 834-847, 2015. 2, 7

83



TITIRICI, M.-M.; WHITE, R. J.; BRUN, N.; BUDARIN, V. L.; SU, D. S.;
MONTE, F. del; CLARK, J. H.; MACLACHLAN, M. J. Sustainable carbon
materials. Chemical Society Reviews, v. 44, n. 1, p. 250-290, 2015. 5

TONDI, G.; JOHANSSON, M.; LEIJONMARCK, S.; TREY, S. Tannin based
foams modified to be semi-conductive: Synthesis and characterization. Progress
in Organic Coatings, v. 78, p. 488-493, 2015. 9

TONG, X. C. Advanced materials and design for electromagnetic
interference shielding. [S.1.]: CRC press, 2009. 11

ULABY, F. T. Electromagnetics for engineers. [S.l.]: Pearson/Prentice Hall,
2005. 12, 13, 14, 16, 17, 18, 19, 20, 21, 22, 29. 95

VANDENABEELE, P. Practical Raman spectroscopy: an introduction.
[S.1.]: John Wiley & Sons, 2013. 87, 88

VASSILEV, S. V.; BAXTER, D.; ANDERSEN, L. K.; VASSILEVA, C. G. An
overview of the composition and application of biomass ash. part 1. phase-mineral
and chemical composition and classification. Fuel, v. 105, p. 40-76, 2013. 49

VICENTE, A. N.; DIP, G. M.; JUNQUEIRA, C. The step by step development of
NRW method. In: MTT-S INTERNATIONAL MICROWAVE AND
OPTOELECTRONICS CONFERENCE, 2011. Brasil, Proceedings... IEEE, 2011.
p. 738-742. 26, 27

WASEDA, Y.; MATSUBARA, E.; SHINODA, K. X-Ray diffraction
crystallography: introduction, examples and solved problems. [S.1.]:

Springer Science & Business Media, 2011. 85

WU, T.-K. Encyclopedia of RF and microwave engineering: frequency
selective surfaces. [S.1.]: Wiley Online Library, 2005. 34, 35

84



APENDICE A - TECNICAS DE CARACTERIZACAO
A.1 Analise estrutural DRX/RAMAN
A.1.1 Difracao de raios-X

O principal objetivo da difracdo de raios-X nos materiais é conhecer as condig¢oes
particulares nas quais os raios-X espalhados pelos atomos e os raios-X incidentes
condizem completamente em fase, podendo se reforcar entre eles suficientemente
para produzir um sinal detectével (CALLISTER; RETHWISCH, 2013).

O objetivo dos raios-X é o estudo da estrutura interna dos materiais através do
espalhamento da onda pelo material (WASEDA et al., 2011). Assim, pode-se dizer
que dois raios-x estdo completamente em fase sempre que seus comprimentos de
trajeto percorrido difiram ou por zero ou por um numero inteiro de comprimento de
onda. Contudo, um feixe difratado pode ser definido como um feixe composto por
um grande ntimero de raios-X dispersos, que se reforcam mutuamente (CULLITY;
STOCK, 2014).

A Figura A.1 ilustra o modelo geométrico descrevendo a interagao dos raios-X com a
estrutura atémica do material, evidenciando que: (i) o feixe incidente a linha normal
ao plano de difracao e o feixe difratado sempre sao coo-planares e; (ii) o &ngulo entre

o feixe incidente e o feixe difratado é sempre 26 (angulo de difragao).

Figura A.1 - Difracdo de raios-x por um material cristalino.
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Fonte: Cullity e Stock (2014).
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Portanto, sabendo que, geralmente, o comprimento de onda do feixe incidente deve
estar na mesma ordem de magnitude da distancia repetida entre os centros de espa-
lhamento (4tomos), pode-se estabelecer, por meio da lei de Bragg, que sen(f) nao

pode ser maior que 1, conforme:

;2 = sin(f) < 1 (A1)
Da mesma forma, n\ deve ser menor que 2d’, lembrando que n(ordem da difracao)
deve ser entendido como o nimero de comprimentos de onda de diferenca na tra-
jetoria entre o feixe incidente e o feixe difratado. Para que a difracdo aconteca em
qualquer angulo 26 observavel, é necessario que o valor minimo de n seja igual a 1,
devido a n = 0 fazer referencia a situacao na qual o feixe difratado tem a mesma
direcao que o feixe incidente, fazendo-o inobservavel. Portanto, deve-se cumprir que

A < 2d'. Assim, a lei de Bragg pode ser rescrita como:

2d'sin(0)

n

A= (A.2)

Sendo o coeficiente de A igual a 1 (n = 1), a reflexdo de qualquer ordem pode ser
considerada como uma reflexao de primeira ordem proveniente dos planos espacados
por uma distancia 1 do espagamento prévio, obtendo-se a seguinte forma geral da
equagao de Bragg (TClULLITY; STOCK, 2014):

d= . — A =2dsen(0) (A.3)

A.1.2 Espalhamento Raman

Na interagao da radiacao eletromagnética (fétons) com a matéria, os fétons podem
ser absorvidos, espalhados, ou nao interagir com o material e passar através dele.
A absor¢ao acontece quando a energia do féton incidente corresponde a energia do
estado da brecha entre os estados fundamental e excitado da molécula. Assim, o
foton pode ser absorvido e, como consequéncia, a molécula é promovida para um
estado de excitacao superior. A diferenga (perda) de energia da radiagdo do feixe
incidente é a variavel medida. Em contrapartida, nao e necessario no espalhamento
que o féton tenha uma equivaléncia da sua energia com a energia da brecha entre
os dois estados da molécula. Assim, a radiacao espalhada pela molécula, tendo uma
energia diferente do feixe da radiacao incidente, é a varidvel medida (SMITH; DENT,
2005).
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A espectroscopia Raman é baseada no espalhamento Raman ou efeito Raman da
radiacao eletromagnética pelas moléculas. Em dito espalhamento a luz interage com
a molécula e distorce (polariza) a nuvem de elétrons ao redor dos niicleos para formar
um estado temporario conhecido como “estado virtual”, este estado nao é estavel e o
foton e rapidamente re-irradiado. Se apenas a distor¢ao da nuvem de elétrons estiver
envolvida no espalhamento, os fétons serao espalhados com mudancas de frequéncia
muito pequenas (espalhamento Rayleigh), j4 que os elétrons sdo comparativamente
leves. No entanto, se algum movimento nuclear fosse induzido durante o processo
de espalhamento, certa quantidade de energia sera transferida do féton incidente
para a molécula (espalhamento anti-Stokes) ou da molécula para o f6ton espalhado
(espalhamento Stokes). Nesses casos, o processo ¢ ineldstico (espalhamento Raman) e
a energia do féton espalhado ¢é diferente daquela do foton incidente por uma unidade
vibracional como se observa na Figura A.2. O espalhamento Raman inerentemente é
considerado um processo fraco no qual um de cada 10% —10® fétons vai ser espalhado
mas issa insensibilidade é compensada por causa de modernos lasers e microscopios
con densidades de poder muito altas que conseguem atingir amostras mintsculas
(SMITH; DENT, 2005)(VANDENABEELE, 2013).

Figura A.2 - Processos de espalhamento Rayleigh e Raman.

Estados
vibracionais

m
Stokes Rayleigh anti-Stokes

Fonte: Smith e Dent (2005).

A perda de energia ou ganho experimentado por um féton na interacdo com uma
molécula é caracteristico dos modos vibracionais de uma ligacao particular naquela
molécula. Nem todos os modos serdo observaveis com a espectroscopia Raman (de-

pendendo da simetria da molécula), mas informacoes suficientes geralmente estarao
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presentes para permitir uma identificagdo e caracterizagdo definitivas da estrutura
molecular. Assim, a mudanga de energia para uma ligacdo C' — H ¢é diferente da-
quela encontrada para uma ligacao C' — O, e diferente da outra associada a ligagao
metal — O (RIVIERE; MYHRA, 2009). Portanto, a propriedade chave de uma molécula
com relacdo ao espalhamento de um foéton é a polarizacao, ﬁ, que em funcao das

frequéncias de vibracao da molecula v, e da radiacao incidente vy, é dado por:
ﬁ = ﬁ('UQ) + ﬁ(UO + Uv) + ﬁ(’l}o - Uv) (A4)

onde as trés componentes na expressao xx fazem referencias respetivamente aos
espalhamentos Rayleigh, anti-Stokes, e Stokes (VANDENABEELE, 2013)(RIVIERE;
MYHRA, 2009).

No mundo experimental da espectroscopia Raman, um intenso, feixe monocroma-
tico de radiacdo eletromagnética (usualmente um laser) é focado na amostra de
interesse, a intensidade da luz espalhada é medida em fun¢do de seu comprimento
de onda. A diferenca de frequéncia (diferenga entre as frequéncias da radiacao inci-
dente espalhada) usualmente num espectro Raman é chamado de numero de onda

ou deslocamento Raman em [cm™!] e representado por:

w="m % (A.5)

C C

onde vy, € vy representam as frequéncias da radiacao espalhada (medida) e incidente,

respectivamente, e ¢ é associado a velocidade da luz.
A.1.3 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia de analise de superficies tem como alvo principal produzir ima-
gens ampliadas do material, permitindo observar na superficie; cristalografia (or-
ganizagao dos atomos), morfologia (forma, tamanho e carateristicas topograficas)
e composicdo (elementos e compostos quimicos presentes) (OURA et al., 2013).
Existem diversas técnicas usadas na ciéncia de superficies, das quais, neste tra-
balho de pesquisa foi utilizada a microscopia eletrénica de varredura (MEV)

(Scannning Electron Microscopy - SEM).

Na tecnica MEV da mesma forma que na tecnica MET, um feixe de elétrons é
emitido através de um canhao de elétrons, que para sistemas mais avangados podem
incluir uma fonte de emissao de campo (Field Emission Gun - FEG) devido a que

permite gerar feixes de elétrons com um brilho maior incrementando a qualidade das
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imagens obtidas. A voltagem na generacao do feixe de elétrons convencionalmente
esta no intervalo de 1 — 40 keV, o qual é uma ordem de grandeza menor que a da
tecnica MET (LENG, 2013).

O feixe de elétrons gerado é focado por um sistema de lentes eletromagnéticas num
pequeno ponto (~ 1 — 10 nm) sobre a amostra. O feixe focalizado varre a amostra
por um sistema de bobina de deflexao ou bobinas de varredura em sincronismo com
um feixe de elétrons de um tubo de video, que é usado como um visor 6tico. Ambos
os feixes sao controlados pelo mesmo gerador de varredura e a ampliacao é apenas
a razao de tamanho da tela de visualizacdo e da &area digitalizada na superficie
da amostra (OURA et al., 2013). O objetivo principal das lentes eletromagnéticas
utilizadas na SEM é a formacao da sonda de elétrons que varre a superficie (LENG,
2013). A estrutura e principio de operagao da técnica MEV pode-se observar na
Figura A.3 (BRYDSON, 2011)(TANAKA, 2015).

Figura A.3 - Principio da formagao de imagens por MEV.
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Fonte: Brydson (2011)Tanaka (2015).
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Assim, as principais caracteristicas do principio de operagao do processo de obtencao

de imagens por meio da tecnica MEV podem ser resumidas em (TANAKA, 2015):

e As imagens sao obtidas pelos elétrons emitidos da mesma superficie da onde sao

incididos.

e A formagao da imagens é feita pelo varrimento de uma area comecando do canto

superior esquerdo para o canto inferior direito.

e As imagens sao obtidas principalmente por elétrons inelasticamente espalhados

(elétrons secundérios) com energia menores a 50 eV.

e A espessura das amostras tém menos relevancia devido a aquisicado de imagens

pelo modo de reflexao.
A.2 Analise da composi¢cao quimica EDS

A espectroscopia de raios X por dispersao em energia (EDS ou EDX) (do inglés,
Energy Dispersive X-ray Spectroscopy) é uma técnica que nas ultimas décadas vem
se implementado como parte de uma analise complementar para MEV devido a sua
relativa simplicidade como técnica de medigao composicional para diversos materi-
ais, permitindo realizar uma analise da composi¢do quimica do material (amostra)
por meio da detecgao dos raios-X caracteristicos emitidos pelo material para seu
posterior analise em fungdo da sua energia caracteristica (LENG, 2013)(RIVIERE;
MYHRA, 2009).

Quando um elétron passa através da nuvem eletronica associada a um atomo do
material, o mesmo pode perder energia na interagao e consequentemente gerar dois
tipos de raios-X dependendo de se o 4tomo é ionizado (raios-X caracteristicos) ou nao
(efeito Bremsstrahlung). A probabilidade de emissao de raios-X é dependente do nu-
mero atémico do elemento e a camada eletronica ionizada(RIVIERE; MYHRA, 2009).
Um detetor de litio dopado com silicio Si(Li) é o mais comum na hora da aquisigao
dos fétons (raios-X) sendo classificados conforme seu nivel de energia, seguido da
sua conversao em niveis de voltagem, amplificagdo dos mesmos, e finalmente o tra-
tamento computacional dos dados (quantificagdo e geracao dos espectrogramas). A
Figura A.4 mostra o principio de funcionamento do EDS como analise complementar

num analise de MEV.
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Figura A.4 - Principio de geragdo de espectrogramas por EDS.
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Fonte: Producgao do autor.

A.3 Analise eletromagnética VINA

O analisador de redes vetoriais ( Vector Network Analizer - VNA) é um instrumento
de medigdo muito sensivel (~ -50 dB), com a capacidade béasica de medir os
parametros—S (e quantidades relacionadas) de dispositivos e componentes (passivos
e ativos) RF ou microondas. Os parametros—S podem ser apresentados em diferen-
tes formatos de acordo com a aplicagdo do usudrio (TEPPATI et al., 2013). Portanto,
o analise de redes executado no VNA esta diretamente relacionado com a medicao
precisa das razdes entre sinais refletidos com sinais incidentes, e sinais transmitidos
com sinas incidentes, para determinar as propriedades e/ou performance dos dis-
positivos e componentes sob teste na sua interacao com energia eletromagnética no
range de frequéncia de RF (300 M Hz — 300 GHz) (KEYSIGHT TECHNOLOGIES,
2014).

Analisadores de rede sdo usados para medir componentes, dispositivos, circuitos e
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submontagens. Na sua estrutura pode-se encontrar uma fonte e véarios receptores,
exibindo informagoes de razoes entre amplitude e fase (frequéncia ou varredura de
poténcia). Um analisador de rede estd sempre olhando para um sinal conhecido
(em termos de frequéncia), ja que é um sistema de estimulo/resposta. A Figura
A.5 ilustra o diagrama de blocos do processamento dos sinais incidente, refletido e
transmitido no VNA, o analisador de redes classifica esse processamento de senais
em quatro segoes; (i) fonte de estimulo, (ii) hardware de separagao de sinais, (iii)
receptores e detectores que convertem os sinais, e (iv) processador e display para
calcular e revisar os resultados. Cada secao mencionada é brevemente descrita na
Tabela A.1 (KEYSIGHT TECHNOLOGIES, 2014)(KEYSIGHT TECHNOLOGIES, 2017).

Figura A.5 - Diagrama de blocos no processamento de sinais pelo VNA.

Dispositivo de fixacdo

Sinal Sinal
Incidente (R) Transmitido (B)
DUT/MUT
Fonte Sinal

Refletido (A)

Hardware de separacao de Sinais
) )] (8))
Receptor/Detector

l

Processador/Display

Fonte: Keysight Technologies (2014).

Tradicionalmente dispositivos RF e microondas tem sido desenhados em estruturas
com interfaces coaxiais, como consequéncia, sistemas complexos podiam ser fabri-
cados com facilidade por meio da conexao em serie de dispositivos coaxiais indivi-
duais. A tecnologia de RF e microondas esta mudando rapidamente, renunciando
a dispositivos e componentes com interfaces coaxiais custosas para sistemas basea-
dos em placas de circuito impresso (Printed Circuit Board - PCB) e tecnologia de

montagem em superficie (Surface Mount Technology - SMT), gerando dificuldades
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Tabela A.1 - Segoes de processamento dos sinais no VNA.

Secao \ Descricao

A fonte do sinal fornece o estimulo para o sistema de
Fonte teste de estimulo-resposta. Pode-se configurar para var-
rer a sua frequéncia ou seu nivel de poténcia.

O hardware conhecido usualmente como conjunto de
teste (Test set) pode-se encontrar embutido no VNA ou
como um dispositivo aparte, a funcionalidade do mesmo
Separacao de sinais | e subdividida em duas estapas; (i) medir uma parte do
sinal incidente para fornecer uma referéncia para a ra-
zao, (ii) separar o sinal incidente (direta) e o sinal refle-
tido (reversa) na entrada do DUT.

O receptor ¢é sintonizado no estimulo (frequéncia) da
fonte para detectar os sinais refletidos e transmitidos do
material. A resposta medida produz os dados de magni-
tude e fase nessa frequéncia.

Nesta secao final dados de reflexdo e transmissao sao
formatados para facilitar a interpretacao dos resultados
das medidas. Alguns desses formatos sao varrido linear
Processador/Display | ou logaritmico, representagao polar, Smith charts, entre
outros. A fonte e habilitada para a geracao do seguinte
sinal de frequéncia e o processo e repetido para esse novo
estimulo para gerar os correspondentes valores de trans-
missao e reflexao.

Receptor/Detector

no momento de ensamblar sistemas com dispositivos baseados em novas tecnologias
(sem interface coaxial) e dispostivos com tecnologias que requerem uma interface
coaxial (AGILENT TECHNOLOGIES, 2001).

Dispositivos sem conectores coaxiais sao dificeis de medir e testar, pois é necessario
algum tipo de dispositivo de teste para fornecer a conexao elétrica e mecanica entre o
dispositivo sub teste (DUT) e o equipamento de teste baseado num conector coaxial.
Portanto, o equipamento de teste requer uma interface para o meio de transmissao
através de um dispositivo de fixagdo (AGILENT TECHNOLOGIES, 2001). Uma conexao
transparente (sem perdas) entre um equipamento de teste e um DUT poderia ser
obtida através de um dispositivo de fixacao “ideal”, além disso, padroes de calibragao
dos dispositivos de fixacao geralmente sao necessarios para atingir o nivel de precisao
de medigao exigido por muitos dos dispositivos atuais (AGILENT TECHNOLOGIES,
2006).

O equipamento de teste normalmente usado para caracterizar componentes, dispo-
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sitivos e sistemas de RF e microondas é o VNA, que usa interfaces coaxiais padrao
de 50 ou 75 ohms nas suas portas de teste. Consequentemente, quando o VNA é ca-
librado na sua interface coaxial usando qualquer kit de calibracao padrao, o teste de
caracterizacdo do DUT inclui os efeitos do dispositivo de fixa¢ao associado (AGILENT
TECHNOLOGIES, 2001)(KEYSIGHT TECHNOLOGIES, 2014).

94



APENDICE B - REPRESENTACAO FASORIAL, DECIBEL E POR-
CENTAGEM DE ABSORCAO

B.1 ANALISE FASORIAL

A anélise fasorial é uma ferramenta matematica bastante 1til na hora de lidar com
sistemas lineares excitados com alguma forma de funcao peridédica, sendo a mais
habitual, uma funcao sinusoidal. Assim, através de esta ferramenta se possibilita
a representacao de um sistema ao ser desconsiderada sua dependéncia temporal,
permitindo obter uma representagao complexa da magnitude e fase de uma sinusoide.
A analise fasorial s6 aplica quando a frequéncia do sinal de excitacao se mantém
constante (ULABY, 2005)(ALEXANDER; SADIKU, 2013).

Portanto dada uma funcgao sinusoidal da forma:
v(t) = Vipcos (wt + ¢) = R (Vmej(w”@) (B.1)

onde V,, é a amplitude, w é a frequéncia angular, ¢ é o tempo e ¢ é a fase de

referéncia, pode ser rescrita da formas:
v(t) = R (Ve™) (B.2)
onde
V =V, =V, Lo (B.3)

a qual é a representagao fasorial da fungao sinusoidal v(t), assim, onde for usada esta
representacao, o termo e/t estard de forma implicita. E importante ressaltar que em
caso seja usada uma funcao seno em lugar de uma fungao cosseno, o desfasamento
em 7/2 deve ser somado na referéncia de fase, e que o fasor ao ser uma quantidade
complexa, pode ser representado em forma rectangular (z = = + jy), polar (|z|Z¢)
ou exponencial (¢/?), portanto, as diferentes propriedade de quantidades complexas
tém aplicabilidade (ULABY, 2005)(ALEXANDER; SADIKU, 2013).

Assim, a representacao fasorial pode ser obtida seguindo as seguintes etapas (ALE-
XANDER; SADIKU, 2013):

(i) Adotar o cosseno como referéncia v(t) = V,,cos (wt + ¢).
(ii) Expressar as variaveis dependentes do tempo como fasores z(t) = R (Z ej“’t>.

(7i) Em caso de houver termos diferenciais e integrais, reformular suas represen-
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tagdes para fasores da forma 4 (z(t)) = jwZ e [2(t)dt = jin

(iv) Resolver a expressdao no dominio fasorial.
(vi) Encontrar o valor instantneo z(t) = R(Ze/t).
B.2 DECIBEL (dB)

Principalmente em sistemas de telecomunicacoes para determinar a razao de po-
téncia entre dois niveis de sinais ou o ganho de poténcia entre dos sistemas ou
dispositivos, a unidade bel e definida como (ALEXANDER; SADIKU, 2013):

P.
G =log, <Pj> Numero de bels (B.4)

assim o decibel (dB) fornece a mesma rela¢gdo mas em uma magnitude de 1—10 do bel,

representado como:

P,
Gas = 10log,, <P2) (B.5)
1

Portanto, uma representacao do ganho na poténcia sera evidenciado se o valor de
Ggp € positivo. De forma similar, uma representacdo de perda na poténcia serd

evidenciado se o valor de Gyp é negativo.

Alternativamente, G4 pode ser representada em termos da razao da corrente ou da

voltagem através das suas relagdes com a poténcia, conforme:

I
P=TI’R ; Gap=20log,, (;) (B.6)
1
V2 V;
P="2 5 Gap=2log, (é) (B.7)

B.3 PORCENTAGEM DE ABSORCAO

Em esta secao se apresentam algumas relagoes de bastante utilidade na hora de ana-
lisar e compreender os resultados na andlise experimental da refletividade, de igual

forma a Tabela B.1 permite relacionar equivaléncias entre os diferentes parametros.

e Coeficiente de reflexao (I'):
I = 10(-RL/20) (B.8)

I = (VSWR—1)/(VSWR + 1) (B.9)
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e Reflection Loss (RL):
RL = —20log|T"| [dB]

RL = —20log[(VSWR —1)/(VSWR +1)] [dB]

e Relagao de onda estacionaria (Voltage Standing Wave Ratio - VSWR):

VSWR = [1+ 108E20] /(1 — 10(-RE/20)]

VSWR=(1+]I)/(1—|I)

e Outras relagoes de importancia:
Perda por cazamento (ML) = 10log(1 —I'?)  [dB]

Poténcia refletida (%) = 100 * '

Poténcia entregada (%) = 100 * (1 — I'?)
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Tabela B.1 - Tabela de equivaléncia para Reflection Loss - % Poténcia.

RL[B] [ VSWR [ T | ML[dB] | Pot. Refletida [%] | Pot. Entregada [%]

1 17,39 | 0,891 | 6,868 79,43 20,57
2 8,72 | 0,794 | 4,239 63,10 36,90
3 585 | 0,708 | 3,021 50,12 49,88
4 142 0,631 2,205 39,81 60,19
5 357 | 0,562 1,651 31,62 68,38
6 301 | 0501 | 1,256 25,12 74,88
7 2,61 | 0,447 | 0,967 19,95 80,05
8 2,32 0,308 | 0,749 15,85 84,15
9 2,10 | 0,355 | 0,584 12,59 8741
10 1,92 [ 0,316 | 0,458 10,00 90,00
11 1,78 [ 0,282 | 0,359 7.94 92,06
12 1,67 | 0,251 | 0,283 6,31 93,69
13 1,58 |0,224 | 0,223 5,01 94,99
14 1,50 | 0,200 | 0,176 3,08 96,02
15 1,43 0,178 | 0,140 3,16 96,84
16 1,38 [ 0,158 | 0,110 2,51 97,49
17 1,33 [ 0,141 | 0,088 2,00 98,00
18 1,29 |0,126 | 0,069 1,58 98,42
19 125 |0,112 | 0,055 1,26 98,72
20 1,22 0,100 | 0,044 1,00 99,00
21 1,20 | 0,080 | 0,035 0,79 99,21
22 1,17 | 0,079 | 0,027 0,63 99,37
23 1,15 | 0,071 | 0,022 0,50 99,50
24 1,13 | 0,063 | 0,017 0,40 99,60
25 1,12 | 0,056 | 0,014 0,32 99,68
26 1,11 | 0,050 | 0,011 0,25 99,75
27 1,09 | 0,045 | 0,000 0,20 99,30
28 1,08 |0,040 | 0,007 0,16 99,84
29 1,07 | 0,035 | 0,005 0,13 99,87
30 1,07 | 0,032 0,004 0,10 99,90
31 1,06 | 0,028 | 0,003 0,08 99,92
32 1,05 | 0,025 | 0,003 0,06 99,04
33 1,05 |0,022 | 0,002 0,05 99,95
34 1,04 [0,020 | 0,002 0,04 99,96
35 1,04 [0,018 | 0,001 0,03 99,07
36 1,03 | 0,016 | 0,001 0,03 99,97
37 1,03 | 0,014 | 0,001 0,02 99,08
38 1,03 | 0,013 | 0,001 0,02 99,98
39 1,02 | 0,011 | 0,001 0,01 99,99
40 1,02 | 0,010 | 0,000 0,01 99,99
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APENDICE C - KIT DE CALIBRACAO KEYSIGHT WR90 X11644A

A precisaio das medidas obtidas pelo analisador vetorial de redes
(Vector Network Analizer - VNA) estdao sujeitas a varios pardmetros como,
precisao dos padroes de calibragao, modelo de calibracao utilizado, precisao e
estabilidade dos instrumentos de medida, fatores ambientais, e caracteristicas
atuais do dispositivo baixo teste - DUT (Device Under Test), ou material baixo
teste - MUT (Material Under Test) (KEYSIGHT TECHNOLOGIES, 2017).

O kit de calibracao tem consigo um conjunto de dispositivos fisicos chamados de
padroes, onde cada um destes, tem uma conhecida ou previsivel resposta em mag-
nitude e fase, como funcao da frequéncia, além disto, possuem defini¢des precisas
sobre seu atraso elétrico, impedancia, e perda. Esses padroes para o kit de calibra-
¢do WR-90 X11644A sao ilustrados na Figura C.1, e descritos brevemente na Tabela
C.1. Para o VNA conseguir usar esses padroes, cada padrao precisa ser relacionado
dentro de uma classe padrao, a qual corresponde ao método de calibracao usado pelo
VNA. O VNA armazena esses dados para seu uso posterior no calculo de termos
para a correcao de erros. Assim, durante o processo de calibragdo, o VNA mede
os padroes, e matematicamente compara os resultados obtidos com as suas defini-
¢oes (modelos ideais) de esses padroes. As diferencas nos valores sao classificadas
como erros, os quais vao ser posteriormente removidos das medidas, através de um

processo de correcao de erros.

Tabela C.1 - Tipos padrao na calibracao

Padrao \ Impedancia na terminacao
SHORT /REFLECT Zero
OPEN Infinita
LOAD Impedancia do sistema (Z)
THRU/LINE Sem impedancia
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Figura C.1 - Padrdes do kit de calibragdo X11644A WR-90.
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Fonte: Keysight Technologies (2017).

Adicionalmente, é importante definir os tipos padrao, os quais definem a forma ou
estrutura do modelo a implementar com o padrao. Os quatro tipos padrao bésicos
sao apresentados na Figura C.2 e descritos brevemente na tabela C.2 (KEYSIGHT
TECHNOLOGIES, 2017).

Os tipos padrao mostrados nesse apéndice, sao utilizados quando efetua-se um pro-
cesso de calibragao sob a técnica de calibracgao TRL (Thru-Reflect-Line), por qual-
quer um dos métodos de calibracao, o GUIADO, que nao incorpora o tipo padrao
LOAD , ou NAO GUIADO, que incorpora os quatro tipos padrao. Assim, o objetivo
de efetuar a calibracao do equipamento é poder aprimorar a precisao das medigoes,
ja que, estd elimina os possiveis erros sistematicos que se apresentem, utilizando
uma equacao conhecida como modelo de erro, que junto com a medi¢ao dos padroes
de alta qualidade, permite ao equipamento ajustar os termos de erro na equagao,
ao comparar a resposta atual com valores predefinidos de resposta em magnitude e

fase como funcao da frequéncia.
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Tabela C.2 - Padroes do kit de calibragao

Dispositivo \ Descricao
Curto Conectado diretamente a porta de teste, ou utilizado
como offset de curto quando é combinado com a seccao
/4.
Carga Conectado diretamente a porta de teste, ou utilizado

como offset de carga quando é combinado com a seccao
A4

seccao A/4 (offset)

Sempre vai seguido por o curto, carga, ou a segunda
porta de teste.

Seccao padrao

Sua funcionalidade é a de verificar a operacao do sistema
uma vez completada a calibracao, vai conectada entre as
duas portas de teste.

Adaptador Tem por objetivo adaptar o kit de calibracao ao VNA,
através da sua conexao aos cabos coaxiais de 7 mm.
Figura C.2 - Tipos padrao do kit de calibragdo X11644A WR-90.
SHORT LOAD

Porta de Teste

N

Curto Porta de Teste Terminagio

== 1 g

v ‘ / * \
Porca Armruela Parafuso Porca Arruela Parafuso
THRU LINE
Porta 1 Porta 2 Porta 1 Offset Porta 2
! ! ! 5ta
——E
4’ * L \
Parafuso Armuela Porca Parafuso Arruela Porea

Fonte: Keysight Technologies (2017).

101






ANEXO A - TRABALHOS EM CONGRESSOS

a) LOPES, B. H. K.; R. C. PORTES ; VERGARA, D. E. F. ; MARCUZZO, J. S.
. AMARAL-LABAT, G. : SILVA, G. F. B. L. : QUIRINO, S. F. : BALDAN,
M. R. ANALISE DA INTERACAO ELETROMAGNETICA DE MATERIAL
COMPOSITO A BASE DE CARBONO COM ESTRUTURA ESPONJOSA
EM MATRIZES DIELETRICA. 2017. (Apresentacio de Trabalho/Simpésio).

b) PORTES, R. C. ; LOPES, B. H. K. ; VERGARA, D. E. F. ; OLIVEIRA, A. P. ;
QUIRINO, S. F.; BALDAN, M. R. Experimental verification of the relationship
between graphite particle size in flakes and the shielding effectiveness of the

composite based on silicone in the X-band frequency. Santa Rita do Sapucai.
MOMAG, 2018.

c) OLIVEIRA, A. P. S. ; RODRIGUES, A. C. ; QUIRINO, S. F. ; VERGARA, D.
E. F.; PINTO, S. ; REZENDE, M. ; BALDAN, M. R. . Estudo da influéncia do
tamanho do particulado de ferro carbonila como material absorver de radiagao

eletromagnética na faixa de frequéncia de 12.4 a 18 GHz (Banda Ku). Santa
Rita do Sapucai. MOMAG, 2018.

d) VERGARA, D. E. F. ; LOPES, B. H. K. ; PORTES, R. C. ; Quirino S ; Gui-
lherme F. B. Lenz e Silva ; AMARAL LABAT, G. A. ; Mauricio R Baldan .
ELECTROMAGNETIC WAVE ABSORPTION PROPERTIES OF C-Mn MI-
CROPARTICLES/EPOXY RESIN FOR AEROSPACE SHIELDING. Natal -
RN. XVII Brazilian MRS meeting, 2018.

e) AMARAL LABAT, G. A.; Quirino S ; VERGARA, D. E. F. ; Mauricio R
Baldan ; Guilherme F. B. Lenz e Silva . Kraft Black Liquor: a sustainable waste
on the production of porous carbon materials for electromagnetic shielding
application.Natal - RN. XVII Brazilian MRS meeting, 2018.

f) PINHEIRO, B. S. ; AMARAL JUNIOR, M. A. ; MARCUZZO, J. S. ; RODRI-
GUES, A. C. ; VERGARA, D. E. F. ; QUIRINO, S. F. ; MATSUSHIMA, J.
T. ; BALDAN, M. R. Electromagnetic shielding behavior using cobalt oxide
electrodeposited onto activated carbon fiber felt. Natal - RN. XVII Brazilian
MRS meeting, 2018.

g) LOPES, B. H. K.; VERGARA, D. E. F. ; PORTES, R. C. ; GAMA, A. M.
; QUIRINO, S. F. ; BALDAN, M. R. . A comparative study between ferrite

MnZn and Iron carbonyl composites in the dieletric matrix for the application

103



of electromagnetic shielding on the X-Band (8,2-12,4GHz). Natal - RN. XVII
Brazilian MRS meeting, 2018.

h) VERGARA, D. E. F. ; PORTES, R. C. ; LOPES, B. H. K. ; AMARAL JU-
NIOR, M. A. ; QUIRINO, S. F. ; SILVA, G. F. B. L. E. ; AMARAL-LABAT,
G. ; BALDAN, M. R. Propriedades de absor¢ao micro-ondas na banda X de
espumas carbonosas de origem sustentavel encapsuladas em resina Fenolica uti-
lizadas como Superficie Seletiva de Frequéncia. Foz do Iguacu - PR. Congresso

Brasileiro de Engenharia e Ciéncias dos Materiais, 2018.

i) PORTES, R. C. ; LOPES, B. H. K. ; VERGARA, D. E. F. ; AMARAL JU-
NIOR, M. A. ; MARCUZZO, J. S. ; QUIRINO, S. F. ; BALDAN, M. R. .
Caracterizagao eletromagnética de particulados de Grafite dispersos em matriz
dielétrica de Silicone na faixa de frequéncia da Banda-X (8,2 & 12,4 GHz). Foz
do Iguagu - PR. Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncias dos Materiais,
2018.

j) AMARAL LABAT, Gisele; FLOREZ VERGARA, Diego E; QUIRINO, Sandro
F; BOSS, Alan F.N; BALDAN Mauricio R; LENZ E SILVA, Guilherme F.B.
Espuma de carbono de origem sustentavel como material atenuador de micro-
ondas (Banda X). Sdo Paulo - SP. Nanomateriais de carbono, 2019.

104



ANEXO B - ARTIGOS ACEITOS E PUBLICADOS

a) OLIVEIRA, A. P. S. ; RODRIGUES, A. C. ; QUIRINO, S. F. ; VERGARA,
D. E. F.; PINTO, S. ; REZENDE, M. C. ; BALDAN, M. R. Study of the influ-
ence of Carbonyl iron particulate size as an electromagnetic radiation absorbing
material in 12.4 to 18 GHz (Ku) Band. JOURNAL OF MICROWAVES, OP-
TOELECTRONICS AND ELECTROMAGNETIC APPLICATIONS, v. 17, p.
619-627, 2018 (Publicado).

b) FLOREZ-VERGARA, D. E. ; LOPES, B. H. K. ; QUIRINO, S. F. ; SILVA,
G. F. B. L. E. ; BOSS, Alan F.N; AMARAL-LABAT, G. ; BALDAN, M.
R. Frequency selective surface properties of microwave new absorbing porous
carbon materials embedded in epoxy resin. MATERIALS RESEARCH, 2019
(Aceito).

105






ANEXO C - TRABALHOS FUTUROS

e Os notaveis resultados obtidos para o material (carbono poroso) na sua avalia-
¢ao como MARE, permitem expandir seu estudo para outras bandas do espec-
tro eletromagnético (banda C, Ku, K), lembrando que alguns dos resultados

apresentaram uma tendéncia de deslocamento para bandas vizinhas.

e Com o objetivo de aprimorar ainda mais a interagdo do material (carbono +
MnSO4.HyO) com a onda eletromagnética, a concentracdo de MnSQO,.HyO
pode ser incrementada para teores maiores do usado (10%), permitindo um in-
cremento mais significativo na permeabilidade magnética do material, achando

seu limite de saturacao.

e Os materiais desenvolvidos (carbono poroso e carbono + MnSO4.H,0) podem
ser combinados conjuntamente com outros materiais, possibilitando a formagao
de absorvedores multicamadas, permitindo variar a permissividade e permea-

bilidade do material de forma gradativa ao longo da sua espessura.
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