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Resumo

No presente trabalho estudam-se ressoadores dielétricos (RDs) confeccionados
de nanotitanato de bario (Ba,Ti,O,)) a partir de matérias-primas brasileiras, como

também o efeito de 2% de adi¢cdo de zirconia (ZrO,), verificando as caracteristicas e
propriedades, tanto de microestruturas como em freqiiéncias de microondas. Estes RDs
devem possuir alto valor da constante dielétrica (g, >25), elevado fator de qualidade (Q,
>3.000) e baixo coeficiente de variagdo da frequéncia de ressonancia com a temperatura
(tr= 0 - £5 ppm/ °C). No entanto, além da composi¢do adequada das fases cristalinas,
estas ceramicas precisam apresentar uma alta densidade relativa, pois a quantidade de
poros presentes afeta os pardmetros dielétricos de interesse em microondas. Ceramicas

foram confeccionadas de Ba,Ti O,, dopadas com 2,0% de Zr, obtidas a partir das

misturas mecanicas de suspensdes de pos, dominantemente microparticulados de
BaCO;, TiO, e ZrO; realizada em um agitador magnético (série de amostras I). Foram
também preparadas misturas de pds, dominantemente nanoparticulados, obtidas por
precipitagdo do sulfato de bario (BaSO4) em suspencao de TiO; em alcool etilico com
adigdo de ZrO; (série de amostras II). O principal objetivo da utilizacdo de pds micro e
nanoparticulados ¢ a investigagdo da compactabilidade destas particulas, a capacidade
de densificacdo das ceramicas resultantes e a influéncia destes fatores na constante
dielétrica e no fator de qualidade. As amostras foram compactadas por prensagem
uniaxial (160 MPa) e isostatica (300 MPa) produzindo corpos de prova cilindricos com
H/D ~ 0,4 (onde H ¢ a altura e D, o didmetro). A série de amostras I foi sintetizada e
sinterizada em 1250 °C e a série de amostras II em 1200°C, ambas por 3 horas. As
ceramicas da série de amostras I apresentaram macroporos relacionados com as falhas
de empacotamento das particulas do po durante a etapa de prensagem e microporos
decorrentes do grau de sinterizacdo atingido. A série de amostras Il apresentou uma
microestrutura com microporos em sua maioria, o que indica que a mistura de pos
utilizada apresenta compactabilidade adequada e a presenga de microporos indica a
dificuldade de densificacdo das ceramicas. Os valores das constantes dielétricas dos
ressoadores obtidos a partir do BaCO; mostraram ter sido influenciados pela porosidade
da microestrutura, sendo determinados em torno de 27,8, como também o fator de
qualidade. Nao foram obtidas medicdes de €, e Q, para as ceramicas obtidas a partir de
BaS0O,, uma vez que nao foi possivel localizar o sinal de freqiiéncia, o que foi associado
ao numero grande de poros presentes no material.
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1 Introducao

Neste trabalho ¢ proposto o desenvolvimento de cerdmicas especiais para
aplicacdo em ressoadores dielétricos (RDs) em circuitos de microondas. Tais
dispositivos poderdo ser usados como oscilador local de um Satélite de
Telecomunicagdes que operard na banda C ou J, em cuja construcao o INPE participara,
ou mesmo, em quaisquer outros tipos de satélite, em dependéncia da freqiiéncia de
operacao ou exigéncias tecnoldgicas.

O presente trabalho tenciona estudar RDs, em particular os confeccionados de
nanotitanato de bario (Ba,Ti O, ) a partir de matérias-primas e tecnologias nacionais,

como também a influéncia da adi¢do 2% de zirconia (ZrO;) em suas propriedades em

microondas. Sabe-se que dopagens de niobio, calcio ou tantalo na ceramica Ba,Ti O,

melhoram suas caracteristicas dielétricas em microondas. Estes ressoadores dielétricos
para um bom desempenho devem possuir alto valor da constante dielétrica (g, >25),
elevado fator de qualidade devido as perdas dielétricas (que ¢ inversamente
proporcional a tangente de perdas) (Q_ = 3.000) e baixo coeficiente de freqiiéncia de

ressonancia com a temperatura (t I 0-=£ 5 ppm/ °C).

Ceramicas compostas de certos 6xidos com estrutura cristalina semelhante a
perovskita hexagonal (cristais ferroelétricos) apresentam propriedades dielétricas
interessantes em microondas. As cerdmicas & base de titanatos de bario (BaTi,O,,

BaTi,O,, e Ba,Ti,0,), além da composi¢do adequada de fases cristalinas devem

apresentar um alto grau de densificagdo, pois a quantidade de poros afeta os parametros
dielétricos de interesse de microondas.

As ceramicas foram confeccionadas e caracterizadas quanto a microestrutura e
formacdo de fases no Laboratorio de Sensores e Materiais (LAS) e a caracterizagao em
microondas foi efetuada no Laboratério Associado de Plasma (LAP), ambos do Centro
de Tecnologias Especiais (CTE) do INPE. A prensagem isostatica das amostras
ceramicas foi realizada na Divisdo de Materiais (AMR) do Centro Técnico Aeroespacial
(CTA).

1.1 Objetivo
O objetivo deste trabalho ¢ desenvolver ressoadores dielétricos altamente
seletivos e estaveis em freqiiéncia para aplicagdo em osciladores de microondas com o

proposito de alcangar os seguintes parametros:

e Constante dielétrica relativa (g, ~ 25).
o Fator de qualidade devido as perdas dielétricas (Q. > 3.000).



2 Fundamentacio Teorica
2.1 Ressoador Dielétrico

Os ressoadores dielétricos possuem caracteristicas semelhantes as das cavidades
metalicas ressonantes. Além de possuir alto fator de qualidade, alta constante dielétrica
e baixo coeficiente de variagdo da freqiiéncia de ressondncia com a temperatura, os
ressoadores dielétricos possuem pequenas dimensdes e facilidade de montagem
mecanica em circuitos integrados de microondas. Reduzir o custo de circuitos de
microondas esta diretamente ligado a reducdo de suas dimensdes.

Um dos mais usados recentes avangos em miniaturizagdo de circuitos de
microondas foi o aparecimento do ressoador dielétrico de baixa perda dielétrica e
estavel em freqliéncia. Quando aplicados em um oscilador, o ressoador dielétrico
apresenta alta estabilidade em freqiiéncia inclusive com a temperatura, baixo ruido,
tamanho e peso reduzidos que sdo qualidades compativeis para comunicagdo via
satélite. O tamanho de um ressoador dielétrico ¢ consideravelmente menor do que o de
uma cavidade metalica ressonante que opera a mesma freqiiéncia, porquanto a constante
dielétrica relativa do material de que ¢ feito os RDs tem um valor substancialmente
maior. A partir dos anos 70, materiais que t€m uma constante dielétrica entre 20 a 40,
com boa estabilidade de temperatura e baixas perdas dielétricas ficaram disponiveis na
industria e na pesquisa. Um ressoador dielétrico geralmente ¢ cilindrico, mas podemos
também encontrd-lo na forma tubular, esférica e de paralelepipedo.

O modo ressonante geralmente usado em ressoadores dielétricos cilindricos ¢

denotado por TE  ; (ou sua variante TE | ) que ¢ o tipo de oscilagdo que carrega consigo

a maior porcdo de energia, € por isso, ¢ o mais adequado para aplicacdio em
telecomunicagdes. As distribui¢cdes das linhas de campo elétrico e de campo magnético

para o modo TE . sdo mostradas na Figura 1. O campo elétrico descreve circulos

concéntricos no interior do RD e o campo magnético ultrapassa os seus limites.

Os ressoadores sdo componentes importantes em circuitos de microondas. Eles
filtram, selecionam e sintonizam freqiiéncias em osciladores, amplificadores e filtros de
microondas. Os campos eletromagnéticos no interior de um ressoador armazenam
energia de freqliéncia ressonante, onde energias elétricas e magnéticas oscilam
igualmente. A impedancia de contribuicdo a ressonancia ¢ puramente real desde que a
reatdncia seja proporcional a diferenca entre as energias elétrica e magnética
armazenadas.



FIGURA 1 — Distribuigdes das linhas dos campos elétrico e magnético do modo
eletromagnético TE ;.

Nos testes experimentais em freqiiéncias de microondas o ressoador ¢ excitado
por meio de uma sonda elétrica ou magnética com um 6timo acoplamento e uma outra
sonda ¢ usada como um dispositivo receptor para detectar o sinal irradiado pelo
ressoador. A constante dielétrica ou a permissividade relativa do meio € a capacidade de
um material armazenar potencial elétrico sob a influéncia de um campo elétrico. A forga
de atracdo ou repulsdo € inversamente proporcional a essa constante. Com o valor da
medi¢do da freqiiéncia de ressondncia determina-se a constante dielétrica.
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3 Materiais e Métodos

As matérias-primas utilizadas neste trabalho para a preparagdo do Ba;TigOxg
com adicao de zirconia sdo: BaCO; e TiO; (fornecidas pela Empresa Certronic S.A.,
Diadema, SP) e ZrO, (fornecida por Zonghchun, China). Os outros materiais utilizados
foram: &gua destilada e deionizada; acido cloridrico (HCI); sulfato de amonia
((NH4)2S0,); alcool etilico (C;HsOH).

Os equipamentos utilizados para o processamento e caracterizacdo das
ceramicas, com a devida alocacao, sao:

Agitador magnético, marca Fisatom, modelo 752 A (LAS/CTE/INPE);

Estufa (LAS/CTE/INPE);

Peneira granulométrica, marca Bertel, modelo ABNT 100 (LAS/CTE/INPE);
Prensa wuniaxial de laboratorio, marca Tecnal, modelo TE - 098
(LAS/CTE/INPE);

Prensa isostatica, marca WIKA, modelo 83.21 (AMR/IAE/CTA);

Forno tipo cdmara, marca Brasimet, modelo K 1300° (LAS/CTE/INPE);
Difratdmetro de raios X, marca Philips, modelo PW3710, com anodo de
cobre e radiagdo K (LAS/CTE/INPE);

Microscopio Eletronico de Varredura, marca JEOL, modelo JSM-5310
(LAS/CTE/INPE);

Modulo de RF, marca HP, modelo 83596-B (LAP/CTE/INPE);

Analisador de circuito, marca HP, modelo 8757-D (LAP/CTE/INPE);
Medidor de freqiiéncia, marca HP, modelo 5352-B (LAP/CTE/INPE);

Acoplador bidirecional, marca HP, modelo 772-D e Detector coaxial, marca
HP, modelo 85025-D (LAP/CTE/INPE).

3.1 Composicao Quimica das Ceramicas

O diagrama equilibrio de fases do sistema BaO-TiO, da Figura 3 ilustra a
definicdo da composi¢cdo molar a ser utilizada para obter a fase Ba,TigOy9. As reagdes
abaixo representam equagdes termoquimicas:

2BaCO;(s) + 9 TiO»(s) —  BayTigOs0(s) + 2 CO (g) 3.1)

2 BaS04(s) + 9 TiO2(s) —  BayTisOs0(s) + 2 SO4 (2) + 0 (g) (3.2)

11
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FIGURA 2 — Regido de estabilidade para Ba,;TigyO, entre 1100 ¢ 1400°C, no diagrama
de equilibrio de fases do sistema BaO-TiO; [1,2].

De acordo com o diagrama de equilibrio de fases do sistema BaO-TiO, (Figura
2), a regido de estabilidade da fase Ba,TigOy ocorre numa estreita faixa de
composi¢do, o que torna dificil o processamento deste material. Para temperaturas
menores do que 1300°C e 81,8% molar de TiO; e 18,8% molar de BaO ¢ impossivel
obter-se somente a fase Ba,;TigO,. Para teores maiores do que 81,8% molar de TiO,, a
temperatura de tratamento térmico ¢ menor que 1300°C, o que acarreta cuidados para
ndo obter as fases Ba,TigOyy + TiO,, 0 que seria indesejavel para a pesquisa em questao.

Para a sintetizac¢do da fase Ba,Ti9Oy foi utilizada a composi¢do estequiométrica:
18,2% molar de BaO e 79,8% molar de TiO,, de acordo com as reagdes quimicas 3.1 ¢
3.2.

A estas misturas estequiométricas foram adicionados 2% molar de ZrO, de
forma a permitir uma substitui¢do equimolar de Ti por Zr, enquanto que a quantidade de
BaO permaneceu constante.

Para os calculos da massa a ser utilizada do BaCO; é necessario considerar o
CO; que sera dissociado durante a sinterizag¢do, assim como na massa do BaSO, onde
deve-se considerar o SO, e 0 O, que também serd dissociado, ou seja, a massa molar de
BaO devera ser elevada na ceramica a verde, porque apds a sinterizagdo devera ter
somente 18,2% de BaO para a reacdo ser completa.

As ceramicas sinterizadas devem possuir dimensdes apropriadas para a escala de
freqiiéncia de ressonancia desejada (em torno de 7 GHz), e para isso ¢ necessario
produzir corpos cilindricos com uma relagao pré-estabelecida de H/D (onde H ¢ altura e
D o diadmetro), para o trabalho presente. Uma relacio de H/D da ordem de 0,4

12



proporciona uma faixa ampla de sintonia da freqiiéncia de ressondncia sem modos
eletromagnéticos espurios.

Para uma relagdo H/D = 0,40 mm, a massa a ser utilizada ¢ de 1,8g de
Ba,Tis05. Quanto as massa de BaCO;3, BaSO4 ¢ TiO, € necessario calcular os valores
da massa atomica para os compostos formados nas reagdes quimicas 3.1 ¢ 3.2, e em
seguida realizar uma simples regra de trés, determinando assim as massas de BaCO;3,
BaSO, e TiO; que serdo utilizadas com a adi¢ao de 2% de ZrO,.

A Figura 4 mostra que além da composi¢ao adequada de fases cristalinas estas
ceramicas precisam apresentar uma densidade relativa alta, ou seja, um grau alto de

densificagdo, pois a quantidade de poros presentes afeta os pardmetros dielétricos de
interesse em microondas.

Q | € 770818Ti0,+0.182 BaO
5000 4 50 + 4-6 GHz .
tedrica =48 g.cm
40 4 --100
o
° -
£
3000 307 - g
20 50
10004 17 §
O T T T T T T T T T

—
34 3,6 3,8 4,0 4,2 4,4 4,6 4,8
-3
Density (9.cm™)

FIGURA 3 — Curva que mostra o comportamento da constante dielétrica, fator de
qualidade e variacdo da freqliéncia de ressonancia em fun¢dao da
densidade da cerdmica de Ba,TigO[1,2].

3.2 Procedimentos Experimentais

Os fluxogramas gerais do processamento e das caracterizacoes utilizados neste
trabalho estdo mostrados nas Figuras 4.1, para misturas mecanicas dos p6s de BaCOs,

Ti0; e ZrO, (série de amostras I), e 4.2, para misturas de BaSQOy, TiO; e ZrO, (série de
amostras II).
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FIGURA 4.1 — Fluxograma geral de obten¢ao das misturas mecanicas dos pos de
BaCOs, TiO; e ZrO; em suspengdo em alcool etilico, processamento das
ceramicas e caracterizacgao.
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FIGURA 4.2 — Fluxograma geral de obten¢ao dos pds de BaSO,, suas misturas com pos
de TiO; e ZrO,, processamento das ceramicas e caracterizacao.
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3.3 Obtencao do P6 de BaSOy

O p6 de BaSO4 foi obtido a partir de BaCO; utilizando as seguintes reagdes
quimicas:

BaCO; (s) + 2 HCI (1) —  BaCL () +H,0 (1) +CO»(g)  (3.3)
BaCl, (1) + (NH,),S04 (I) — BaSO; (s) + 2 NH,CI (1) (3.4)

Em um béquer (1000 ml) foi preparada uma solu¢do aquosa de HCI (20% em
excesso) seguida da dissolucao do BaCOs com auxilio de um agitador magnético. A
solugdo obtida de cloreto de bario (BaCl,) foi colocada em um pulverizador e foi
pulverizada rapidamente em forma de uma névoa fina sobre o agente precipitante
((NH4)2SO4). A precipitacdo foi conduzida sob a condi¢do de agitagdo magnética
constante.

Apbs a precipitacio do po iniciou-se a lavagem com agua deionizada para
remover os ions indesejaveis. Na etapa seguinte foi feita a extragdo liquido-liquido com
alcool etilico, cujo objetivo principal foi a remogao da dgua absorvida e adsorvida nas
superficies das particulas e dos poros dos aglomerados.

Cada lavagem foi realizada em um funil de Buchner com papel filtro
quantitativo faixa branca, com filtragem auxiliada por vacuo.

3.4 Misturas dos Pos

A mistura de pos foi realizada com o auxilio de um agitador magnético. A
agitacdo magnética ¢ promovida através de um campo magnético formado por um ima
acoplado a um pequeno motor e um bastdo magnético imerso na solugdo (solugao de
pos de BaCOs, TiO,, ZrO; e alcool). Durante a precipitagdo de BaSO, em suspencao
aquosa de TiO, e ZrO, também utilizou-se o agitador magnético.

Esta mistura ¢ requerida para a completa homogeneizacao dos pos; além do
agitador proporcionar uma boa homogeneidade, ele ndo contamina a solu¢cdo com
impurezas que poderiam alterar a formacao da fase do Ba;Ti9Ox.

3.5 Secagem

Devido a agitacdo magnética em meio alcoolico todos os pos deverdo ser
submetidos a um processo de secagem. Esta etapa ¢ considerada critica no processo,
pois as particulas tendem a se polimerizar e formar agregados (que sao densos e dificeis
de serem destruidos) e, devido as forcas de capilaridade dos poros formados entre as
particulas primdrias do material, favorecendo o aumento da porosidade que ndo ¢
desejavel nesta investigacao.

Para a secagem utilizou-se uma estufa, que realiza uma secagem no modo
estatico e controlado. A suspengdo com alcool etilico, que contém o po, foi colocada em
um béquer e levada a estufa por cerca de 24 horas numa temperatura de 100°C.
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3.6 Homogeneizaciao do po6 obtido a partir do BaCO;

O nanotitanato de bario obtido a partir da mistura mecanica em suspengao de
BaCOs, TiO; e ZrO; (série de amostras I) foi homogeneizado por trés horas no moinho
de bolas de alumina com uma freqiiéncia de 150 rpm.

3.7 Granulacio

Apos a etapa de secagem, o s6lido foi passado em uma peneira ABNT 100, para
desagregar aglomerados provenientes da secagem, requisito exigido na etapa de
prensagem.

3.8 Caracterizaciao do po de Ba,;TiyO; obtido a partir do BaSOy4

Amostras do pd, da série de amostras II, foram sinterizadas em quatro
temperaturas diferentes: 900°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C, por trés horas, com um
patamar em 400°C por uma hora e caracterizadas por DRX. Este procedimento foi
utilizado para identificar a temperatura de obten¢do do Ba;TigO,p como composto
cristalino majoritario.

3.9 Prensagem

Para que a operacdo de prensagem se desenvolva de maneira adequada ¢
imprescindivel que o pd possua uma elevada fluidez e uma elevada densidade de
preenchimento. A técnica de prepara¢do empregada na obtencdo da massa (granulagao)
ird influenciar as caracteristicas da massa resultante, como sua distribui¢ao de tamanho
de particulas, a forma e textura dos aglomerados, que por sua vez irdo influenciar na
etapa de prensagem e nas caracteristicas microestruturais (quantidade e tamanho de
poros) da pega a verde obtida.

O grau de compactacao ¢ maximizado e a fragdo de espacos vazios ¢ minimizada
pelas particulas com tamanhos maiores e menores misturadas em proporgoes
apropriadas. Neste trabalho foram utilizadas dois tipos de prensagem: a prensagem
uniaxial e a isostatica.

e Prensagem uniaxial - o pé ¢ compactado em um molde metélico através de

uma pressao que € aplicada ao longo de uma tnica diregao.

e Prensagem isostatica - o material pré-prensado ¢ colocado em um molde de

borracha e a pressao ¢ aplicada por um fluido que a distribui uniformemente
em todas as direcoes [4].

No presente trabalho a pressdo de compacta¢do uniaxial das misturas foi de
160MPa , um valor bem acima dos utilizados em experimentos anteriores [2], mas se
fez necessario este aumento, pois com valores menores de pressdo nao foi possivel obter
amostras com superficies perfeitas, que ¢ uma caracteristica importante para a
caracterizacdo em microondas. A compactagdo isostatica foi realizada com a pressao
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300MPa que fornece uma boa densificagio do compacto sem prejudicar as
caracteristicas de empacotamento das particulas do po.

3.10 Sinterizagao

A sinterizacao ¢ o tratamento térmico do corpo compactado com o objetivo de se
alcangar a densificacdo do compactado.

A densificacao ocorre mediante a coalescéncia das particulas de p6 para formar
um corpo ceramico denso. As operacdes de sinterizagdo resultam em alteragdes bastante
significantes na ceramica:

e Reducdo na area especifica total,

e Reducdo no volume aparente total;

e Reducio dos poros intergranulares e

e Aumento na resisténcia mecanica.

Apds a prensagem, as particulas do pé se tocam umas nas outras, € na
sinteriza¢do ocorre a formacdo de espescocamentos ao longo das regides de contato
entre as particulas adjacentes. Formam-se entdo os contornos de grao dentro de cada
pescoco, e cada intersticio entre as particulas se torna um poro. Durante a sinterizacao,
as particulas se unem em um contato mais intimo, o que reduz a porosidade.

A medida que o processo de sinterizagio progride, os poros se tornam menores e
adquirem formas mais esféricas. A for¢a motriz para o processo de sinterizagdo reduz a
area superficial total das particulas, e as energias de superficie passam a ser maior em
magnitude do que as dos contornos de grdo. Os atomos dos grios pequenos sao
transferidos para os maiores e os poros sdo substituidos por materiais solidos definindo
assim as dimensdes finais da amostra.

A forma final das amostras depois da etapa de sinterizacdo identifica-se com o
tamanho e forma de uma “aspirina”.

Neste trabalho a sinterizacdo foi realizada para a série de amostras I na
temperatura de 1250 °C por 3 horas; e para a série de amostras Il na temperatura de
1200°C por 3 horas, ambas com um patamar de 400°C e resfriamento com velocidade
controlada.

3.11 Difracao de Raios X (DRX)

A difracdo de raios X ¢ uma técnica experimental para andlise de estruturas
cristalinas. Esta técnica permite a identificagdo de elementos dos compostos quimicos e
fases cristalograficas presentes em materiais cristalinos, e pode ser utilizada
principalmente para andlises qualitativas e semi-quantitativas de fases presentes nos
materiais.

O uso da Lei de Bragg em conjunto com as regras da reflexdo permite uma
medida precisa da distancia interplanar na estrutura do cristal.

As amostras foram preparadas da seguinte forma:

e Todo o material utilizado na preparacdo da amostra foi previamente limpo

para prevenir possiveis contamina¢des da amostra;
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e A superficie da amostra deve estar devidamente plana e limpa;
e As amostras foram colocadas dentro da camara de raios X, presas e
devidamente posicionadas para receber o feixe de raio.

O grafico obtido na difracdo de raios X apresenta a estrutura cristalina do
material. Cada pico de alta intensidade surge quando o conjunto de planos
cristalograficos (hkl) ¢ satisfeito. A difratometria de raios X ¢ usada na determinacao da
estrutura cristalina, uma vez que, o tamanho e a geometria da célula unitaria podem ser
resolvidos a partir das posi¢cdes angulares dos picos de difracdo, enquanto o arranjo dos
atomos dentro da célula unitaria esta associado com as intensidades dos picos.

3.12 Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) permite a analise da topografia
da superficie da amostra, com excelente resolucdo da imagem obtida. A imagem ¢
obtida por reflexdo de feixe de elétrons pela superficie da amostra, ¢ uma imagem ¢
produzida por feixes de elétrons refletidos. No entanto, ¢ necessario que esta superficie
seja condutora. As amostras de materiais ndo-condutores necessitam de recobrimento
com uma fina camada de um metal condutor (0 a 0,5 nm) e pouco suscetivel a oxidagao
(geralmente ouro).

A microscopia eletronica de varredura também possibilita a verificacdo dos
tamanhos e quantidade de poros existentes no compacto apds a sinterizagdo, e
possibilita realizar uma andlise das varidveis que ocorrem durante o processo de
fabricagdo para melhorar as caracteristicas do material.

3.13 Medidas em Microondas

A técnica seguinte permite medir a constante dielétrica dos ressoadores
dielétricos. O dispositivo em teste ¢ colocado entre duas placas metdlicas paralelas,
acondicionadas numa caixa de teste de cobre revestido de ouro, como apresentado na
Figura 5. Esta configurag¢do permite que o RD possa operar no modo ressonante TEq;;.
O modo TE;; (ou sua variante TE(;5) € o tipo de oscilagao que carrega consigo a maior
porcdo de energia, e por isso, ¢ o mais adequado para aplicagdes em telecomunicacdes.

H RD

FIGURA 5 — Representacdo do RD entre placas metalicas paralelas.
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A Figura 6 retrata a caixa metéalica de teste com as sondas para medir a
freqiiéncia de ressonancia, e conseqiientemente, determinar a constante dielétrica do
ressoador dielétrico.

FIGURA 6 — Vista da caixa de teste blindada para determinar a freqiiéncia de
ressonancia.

As medicdes em freqiiéncias de microondas foram realizadas conforme a
montagem experimental mostrada na Figura 7. O ressoador ¢ excitado por meio de uma
sonda elétrica com um acoplamento 6timo. Uma outra sonda ¢ usada como um
dispositivo receptor para detectar o sinal irradiado pelo ressoador.
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FIGURA 7 — Montagem experimental para medi¢des das caracteristicas dos RDs em
microondas.

Para melhor ilustrar, a Figura 8 mostra os equipamentos utilizados para
determinar os parametros de microondas em ressoadores dielétricos.

(b)

FIGURA 8 — Equipamentos utilizados para determinar os parametros dielétricos em
microondas: a) acoplador direcional, detector e caixa de teste e b)
esquema geral com gerador de varredura e analisador de rede.

Com o valor da medida da freqiiéncia de ressondncia determina-se a constante
dielétrica, esse calculo pode ser feito pelo software “Mathematica”. A precisdo do valor
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da constante dielétrica depende da precisao das medidas da freqiiéncia de ressonancia e
das dimensdes do RD (altura e diametro).

O fator Q ¢ definido com a relacdo entre a energia armazenada e a energia
dissipada por ciclo. A tangente de perdas ¢ inversamente proporcional ao fator de
qualidade, que por sua vez, ¢ considerado o fator Q devido as perdas dielétricas. Nos
experimentos o fator de qualidade ¢ medido baseado nas medidas de freqiiéncia nos
pontos de meia-poténcia do espectro em freqiiéncia, como ilustra a Figura 9.

P A
P

0

P

Y

> f

A
FIGURA 9 — Representacdo da forma de medicdo do fator Q, com indicacdo dos

pontos de meia-poténcia do espectro de ressonancia.

Experimentalmente o fator de qualidade (Q) ¢ determinado por:

_ S
Q_fl_fz

Sendo que:
f1 e f>: largura de faixa nos pontos de meia-poténcia do espectro de ressonancia

fo: freqiiéncia de ressonancia.
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A Figura 10 mostra o ressoador dielétrico sobre um disco de teflon para as
medigdes do fator Q,. Este disco € um espacador utilizado para que o ressoador ndo se
apoie diretamente sobre a superficie do metal, evitando, assim, perdas 6hmicas nas
paredes metalicas.

FIGURA 10 — Vista da caixa de teste blindada para determinar o fator de qualidade.
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4 Resultados e Discussoes
4.1 Analise por Difracao de Raios X

O equipamento utilizado para a andlise foi um difratdmetro de raios X
convencional.

Na Figura 12 sdo mostradas as fases existentes nas ceramicas de Ba;TigO,, da
série de amostras I, dopadas com 2% de Zr sinterizadas nas seguintes temperaturas:
900°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C, todas por trés horas.

Na analise dos difratogramas das ceramicas sinterizadas na temperatura de
1200°C foi possivel concluir que a fase majoritaria ¢ a do Ba,TigOy. Como somente o
nanotitanato de bario e o BaTi4O9 apresentam desempenho muito bom em microondas,
os demais compostos mostrados nos difratogramas nao foram identificados.

1- BaTiO
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W J\ 2 M 1 1 t=3h
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FIGURA 11 — Difratogramas de raios X para as ceramicas da série de amostras II.
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4.2 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura

Todos os materiais analisados foram recobertos por uma camada condutora de
ouro para permitir a interagdo entre o feixe de elétrons e a superficie da amostra para
observagao em MEV.

Esta técnica foi utilizada para observag¢do da forma e dos tamanhos de poros e
grau de densificagao da microestrutura da ceramica em estudo.

Na Figura 12 sdo mostradas as microestruturas da série de amostras I. A analise
da superficie de fratura mostrou macroporos relacionados com as falhas de
empacotamento das particulas do pd durante a etapa de prensagem e microporos
decorrentes do grau de sinterizagdo atingido.

FIGURA 12 — Microestrutura da superficie de fratura de ceramica dopada com 2%
molar de zirconia (série de amostras I).
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Na Figura 13 s3o mostradas as microestruturas da série de amostras II. A analise
da superficie de fratura apresentou uma microestrutura com uma quantidade pequena de
macroporos € microporos em sua maioria, o que indica que a mistura de pds utilizada
apresenta compactabilidade adequada e a presenca de microporos indica a dificuldade
de densificagdo das ceramicas durante a etapa de sinterizagao.

FIGURA 13 — Microestrutura da superficie de fratura de ceramica dopada com 2%
molar de zirconia (série de amostras II).

Foi realizada também anélises por dispersdo de energia de raio X (EDS), a fim
de se obter a relacdo quantitativa dos elementos presentes nas amostras de ceramica, da
série de amostras [ e II, para verificar a existéncia ou ndo de elementos quimicos
contaminantes. Foram identificadas apenas as presenca de carbono e de ouro como
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elementos quimicos que ndo faziam parte das composi¢cdes quimica das amostras. O
carbono provavelmente foi proveniente da fita adesiva usada na fixa¢do das amostras
nos portas-amostras utilizados para realizagdo da analise e o ouro foi devido a camada
superficial que as amostras receberam para interacdo entre o feixe de elétrons e a
superficie da amostra.
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emi-quantitativa dos elementos quimicos presentes nas ceramicas da
série de amostra I, obtida por EDS.

Na Figura 15 observa-se a presenga de enxofre (S) nas ceramicas da série de
amostras I, mesmo apds a sinterizacdo. Isto demonstra que a reacdo quimica de
transformagao de sulfato de bario em 6xido ndo foi totalmente completada.
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FIGURA 15 — Analise semi-quantitativa dos elementos quimicos presentes nas
ceramicas da série de amostra II, obtida por EDS.

4.3 Medicao dos Parametros Dielétricos em Microondas

Os resultados das medigoes em microondas dos RDs analisados sao
apresentados na Tabela 1. Os valores das constantes dielétricas dos ressoadores obtidos
a partir do BaCO3 mostraram ter sido influenciados pela porosidade da microestrutura,
sendo determinados em torno de 27,8, como também o fator de qualidade. Os resultados
obtidos para os RDs produzidos a partir de BaSO4 ndo serdo apresentados neste
trabalho, uma vez que a freqiiéncia de ressonancia nao foi encontrada.

TABELA 1 — Valores dos parametros medidos em microondas dos RDs dopados com
2% de Zirconia.

Série de Diametro Espessura F[GHz] —» ¢ | FIGHz] —» Q
Amostras 1 D [mm] H [mm]
BaCO;-1 11,96 4,00 8,0148 — 27,9 | 7,7460 — 2840
BaCOs-11 11,98 4,03 8,5631 —» 27,8 | 7,7750 — 2810
BaCOs;-111 11,96 4,04 8,5927 — 27,7 | 7,7800 — 3290
BaCO;-1V 11,82 3,93 8,4662 — 29,7 | 7,7800 — 3010
BaCOs-V 11,96 3,98 8,0680 — 27,7 | 7,7760 — 3095

5 Conclusoes

Neste trabalho foram confeccionadas ceramicas nanotitanato de bario dopadas
com 2% de ZrO, a partir de pdés microparticulados (série de amostras I) e
nanoparticulados (série de amostras II). O objetivo principal foi a investigagdo da
compactabilidade destas particulas destes pos, a capacidade de densificacdo das
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ceramicas resultantes e a influéncia destes fatores na constante dielétrica e no fator de
qualidade em microondas.

Segundo as analises por microscopia eletronica de varredura, as ceramicas da
sériec de amostras [ apresentaram macroporos relacionados com as falhas de
empacotamento das particulas do p6 formadas durante a etapa de prensagem e
microporos decorrentes do grau de densificagdo na sinteriza¢do atingido. A série de
amostras Il apresentou uma microestrutura com microporos em sua maioria, o que
indica que a mistura de pos utilizada apresenta compactabilidade adequada. A presenca
de uma quantidade grande de microporos indica a dificuldade de densificagao destas
ceramicas.

Os valores das constantes dielétricas (g;) dos ressoadores obtidos a partir do
BaCO; mostraram ter sido influenciados pela porosidade da microestrutura, sendo
determinados em torno de 27,8, utilizando nesta investigacao a freqiiéncia em torno de
8,5 GHz. O fator de qualidade (Q,) também foi influenciado pela porosidade residual da
ceramica, resultando no valor médio de 3000, para medigdes realizadas em torno de 7,8
GHz. Nao foram obtidas medigdes de & e Q, para as cerdmicas obtidas a partir de
BaS04, uma vez que ndo foi possivel localizar o sinal de freqiiéncia, o que foi associado
ao numero grande de poros presentes no material.

De um modo geral, as ceramicas obtidas necessitam de uma distribuicdo de
tamanhos de particulas dos pds mais adequada e um maior tempo de sinterizacdo para
permitir uma densificagdo maior. Com estas mofificacdes espera-se obter uma
porosidade menor na microestrutura, e consequentemente melhores resultados para as
propriedades em microondas.
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