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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo propor técnicas para a conformacdo de elementos
sensores ceramicos capacitivos através da reviséo sistematica e andlise bibliométrica
da literatura. Sensores de umidade sédo de grande importancia para diversas aplicacdes,
em especial para a aplicacdo em monitoramento ambiental. O elemento sensor deve
ser confivel, possuir resisténcias mecanica e quimica e ser replicavel para ser utilizado
com seguranca em ambientes hostis e com dificuldade de acesso para manutencdo. A
pesquisa e o desenvolvimento de sensores capacitivos de ceramica porosa no INPE
tém como principal objetivo o monitoramento da umidade relativa do ar e de solos
instalados nas Plataformas de Coleta de Dados (PCDs) do INPE. Pretende-se também
utiliza-los na agropecuaria e monitoramento de deslizamento de encostas. Os
elementos sensores na forma monolitica (pastilhas cilindricas) estédo desenvolvidos e se
encontra na fase de confecgéo do sistema sensor (com a parte eletrénica inclusa). Os
elementos sensores do tipo filme, que permite a miniaturizagéo do sistema, estd em fase
de pesquisa. Assim, os métodos de fabricagcdo desses elementos sensores séo de
grande importancia para se atingir os requisitos elicitados. Neste trabalho, foi realizado
uma revisdo sistematica utilizando a ferramenta ProKnow-C para a identificagdo dos
principais métodos para a fabricagdo de componentes de um elemento sensor ceramico
capacitivo na forma de filme poroso, assim como a andlise bibliométrica das fontes
selecionadas através do software VOSviewer. Foram identificadas 18 técnicas de
conformacéo de filmes de cerdmicas porosas em 40 publicacdes. Foram identificadas 6
técnicas de manufatura aditiva para a fabricagéo dos eletrodos em 45 publicagdes. Os
métodos e aplicacdes encontrados foram descritos. Apés as andlises destes dados,
juntamente com a experiéncia dos membros do grupo de pesquisas na pesquisa e
desenvolvimento dos elementos sensores monoliticos, principalmente no
processamento das ceramicas, as técnicas para a conformacdo do elemento sensor
foram selecionadas. Tape casting e screen printing foram as técnicas que se mostrou
mais interessantes para a fabricacdo de filmes ceramicos porosos autossustentaveis.
Considerando que o material metélico dos eletrodos do elemento sensor devera
apresentar baixa taxa de oxidacdo e a camada formada pelo eletrodo deve penetrar
apenas nos poros superficiais grandes, foi selecionada a técnica direct ink writing para
a fabricacdo dos eletrodos.

Palavras-chave: Sensores ceramicos de umidade. Filmes de ceramica porosa.
Manufatura Aditiva. Proknow-C. VOSviewer.
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PROSPECTION AND PROPOSAL OF TECHNIQUES FOR CONFORMING
CAPACITIVE CERAMIC SENSOR ELEMENTS USING CONVENTIONAL
METHODS AND ADDITIVE MANUFACTURING

ABSTRACT

This work aims to propose techniques for the conformation of capacitive
ceramic sensor elements through systematic review and bibliometric analysis
of the literature. Humidity sensors are of significant importance for several
applications, especially for the application in environmental monitoring. The
sensor element must be reliable, have mechanical and chemical resistance,
and be replicable to be used safely in hostile environments and with difficult
access for maintenance. The main objective of the research and development
of capacitive porous sensors at INPE is to monitor the relative humidity of the
air and soils installed in the INPE Data Collection Platforms (PCDs). Other uses
of the sensor elements are for agriculture and monitoring of landslides. The
sensor elements in the monolithic form (cylindrical inserts) are already
developed, and the sensor system (with the electronic part included) is under
development. The sensor elements of the film type, which allow the
miniaturization of the system, are in the research step. Thus, the manufacturing
methods of these sensor elements are of significant importance to achieve the
elicited requirements. In this work, a systematic review was carried out using
the ProKnow-C tool to identify the main methods for the manufacturing of
components of a capacitive ceramic sensor element in the form of a porous
film, as well as the bibliometric analysis of the selected sources using the
VOSviewer software. The study identified eighteen porous ceramic film
conformation techniques in 40 publications. The research identified six additive
manufacturing techniques for the manufacture of the electrodes in 45
publications. The methods and applications found were described. After the
analysis of these data, along with the experience of the members of the
research group in the research and development of the monolithic sensor
elements, mainly in the processing of ceramics, the techniques for the
conformation of the sensor element were selected. Tape casting and screen
printing are the techniques that proved to be most interesting for the
manufacture of self-sustaining porous ceramic films. Considering that the
metallic material of the electrodes of the sensor element must present a low
oxidation rate and the layer formed by the electrode must penetrate only the
large superficial pores, the direct ink writing technique was selected for the
manufacture of the electrodes.

Keywords: Ceramic humidity sensors. Porous ceramics films. Additive
Manufacturing. ProKnow-C. VOSviewer.
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1 INTRODUCAO
1.1 Objetivo

O objetivo deste trabalho é propor métodos para a conformacéo de elementos
sensores ceramicos capacitivos sendo que, para os filmes ceramicos porosos,
serdo analisados métodos convencionais e, para os eletrodos, serdo analisadas

técnicas de manufatura aditiva.

Para realizar a proposta, sera feita a reviséo sistematica dos temas de interesse,
para que tenha o conhecimento do estado-da-arte dos temas, assim como as
possiveis tendéncias de desenvolvimento. A partir das informacdes levantadas
através da revisao sistematica, serdo feitas propostas de caminhos que o grupo

TECAMB pode seguir quanto ao desenvolvimento dos elementos sensores.

1.2 Justificativas e proposta

Sensores de umidade séo grande relevancia para o0 monitoramento de umidade
relativa em diversas areas, tanto em processos industriais (como alimentos e
medicamentos), quanto no monitoramento ambiental (previséo do tempo e clima,
agricultura). A aplicacédo de sensores € primordial nos estudos ambientais, tanto
para estudos meteorolégicos, como para mapeamento de locais de riscos de
deslizamento de encostas e prevencao de tragédias. O grande interesse no uso
de sensores ambientais demanda o desenvolvimento de sensores que suportem
as intempéries de diversos ambientes e que mantenha a confiabilidade por
longos periodos, principalmente para a implementacdo em locais de dificil
acesso (ISLAM et al., 2014; OLIVEIRA; NONO; OLIVEIRA, 2014; STEELE;
FITZPATRICK; BRETT, 2007).

Devido a grande razdo de superficie por volume, 0s materiais porosos Sao 0s
mais interessantes para a aplicagdo como sensores de umidade, sendo os
materiais ceramicos 0s mais utilizados devido ao tempo de resposta e
recuperacao mais rapidas e o comportamento de capacitancia mais linear, e por
apresentarem melhores propriedades mecéanicas e serem mais quimicamente

inerte. Os sensores do tipo capacitivo tém a vantagem de terem grande



estabilidade em diversas amplitudes de temperatura e umidade relativa (ALMASI
KASHI et al., 2012; JUHASZ; MIZSEI, 2010; LI et al., 2012; STEELE;
FITZPATRICK; BRETT, 2007).

O grupo de pesquisas Micro e Nanotecnologia em Ceramicas e Compositos
(TECAMB) do Laboratério Associado de Sensores e Materiais (LABAS) do
Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE) tem estudado e desenvolvido
sensores de ceramicas porosas desde 2000 (MENDES, C., 2019; MENDES, J.,
2019; OLIVEIRA, 2010; OLIVEIRA; NONO; OLIVEIRA, 2014; PIRES, 2011,
SOUZA, 2016) para elementos sensores na forma de pastilha e desde 2010 para

elementos sensores na forma de filmes (SILVA, 2015).

Os elementos sensores na forma de pastilha ja foram testados em ambiente
externo ao laboratorio (MENDES, C., 2019). Atualmente, o projeto est4 na fase
de construcao de protétipo incluindo a eletrénica para coleta de dados via satélite
chamados de sistema sensor para coleta de dados ambientais. Estes sistemas
deverao ser instalados em Plataforma de Coleta de Dados Ambientais calibrada
instalada no INPE em Natal.

Os elementos sensores na forma de filmes, no entanto, apresentaram limitacdes
tanto na fabricacdo da ceramica porosa quanto na deposicdo dos eletrodos
metalicos. Em ambos os casos, ndo foi alcancada a reprodutibilidade, o que

afetou a confiabilidade das medicdes.

Desta forma, foi necessaria uma busca adequada na literatura cujo resultado,
somado a experiéncia da equipe de pesquisa do TECAMB e dados anteriores,
permitisse a proposicdo de técnicas processamento para maximizar a

reprodutibilidade e confiabilidade deste tipo de elementos sensores ceramicos.

Para a prospeccao de metodos e tecnologias para a conformacéo de elementos
sensores capacitivos de ceramicas porosas em formato de filme foi realizada
uma revisdo sistematica e analise do estado-da-arte de dois elementos do
sensor: o filme ceramico poroso e os eletrodos capacitivos. Para a conformacgéo
dos filmes ceramicos porosos, serdo analisadas as técnicas convencionais e
mais bem estabelecidas. Para a confeccdo dos eletrodos, serdo analisadas as

técnicas de manufatura aditiva (impressao 3D) para tal aplicacéo, tendo em vista



nao apenas o interesse do grupo de pesquisa por esta tecnologia de fabricacao,
mas também pelas capacidades inovadoras que essa técnica podera
proporcionar quanto a liberdade de fabricacéo, adotando a tendéncia da industria
4.0, incorporando manufatura aditiva no processo produtivo (CALIGNANO et al.,
2017; CHEN et al., 2019; DILBEROGLU et al., 2017; GAO et al., 2015; NGO et
al., 2018).



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Sensores de umidade

Sensores de umidade séo utilizados tanto domesticamente quanto em industrias
e no meio ambiente, sendo aplicados para conforto térmico, controle de
processos automaticos, estudos climaticos e outros. Assim, diversas técnicas,
tecnologias e materiais foram e continuam desenvolvidos para tais aplicacdes.
Os sensores de umidade podem ser classificados e agrupados por diversas
caracteristicas, como unidade mensurada, material utilizados e mecanismo de
deteccdo (CHEN; LU, 2005; FARAHANI; WAGIRAN; HAMIDON, 2014,
MENDES, C., 2019; MENDES, J. 2019; YAMAZOE; SHIMIZU, 1986).

Quanto a unidade mensurada, os sensores podem ser classificados em unidade
relativa e unidade absoluta. Os sensores do tipo unidade relativa os de séo de
Umidade Relativa (RH) e mensuram a razdo de massa de vapor de agua
presente no ar em relacdo a capacidade de agua na forma de vapor que o ar
consegue manter até saturar. Os sensores unidade absoluta sdo: sensores de
Umidade Absoluta, que mensuram a razdo da massa de vapor de agua no
volume de ar; sensores de Parte Por Milhdo, que mensuram a razao do volume
de vapor de agua por volume de gas seco; e sensores de Ponto de
Orvalho/Geada, que mensuram a temperatura em que o vapor de agua comeca
a congelar se a temperatura for inferior a 0°C, e a temperatura em que 0 vapor
comega a condensar se a temperatura for acima de 0°C. Os sensores de RH séao
0S mais amplamente empregados por serem mais baratos, mais simples e por
ser mais facil interpretar seus resultados (CHEN; LU, 2005; FARAHANI;
WAGIRAN; HAMIDON, 2014).

Quanto ao material utilizados, os agrupamentos e classificagbes variam entre
autores, sendo 0s ceramicos e 0s poliméricos os que sao citados comumente
por diversos autores, mas também havendo classificagbes como
semicondutores ou eletrolitos (CHEN; LU, 2005; FARAHANI; WAGIRAN;
HAMIDON, 2014; YAMAZOE; SHIMIZU, 1986).

Quanto ao mecanismo de deteccdo, 0s sensores de ceramica poroso podem ser

subdivididos em: capacitivos, que mensuram a variacdo da capacitancia



correlacionada variagcdo da propriedade dielétrica devido a adsorcdo e
dessorcéo de moléculas de agua nos poros; e 0os de impedancia, que mensuram
a mensuram a umidade a partir da variagdo de condutividade elétrica devido a
adsorcao e dessorcdo de moléculas de dgua nos poros. Os sensores poliméricos
podem ser subdivididos em: capacitivos, que funcionam de forma similar os
sensores capacitivos ceramicos; e 0s resistivos, que variam a resposta de
resistividade devido a reacdo de moléculas de agua com os polieletrélitos
(CHEN; LU, 2005; FARAHANI; WAGIRAN; HAMIDON, 2014; YAMAZOE;
SHIMIZU, 1986).

Para a aplicacbes ambientais, com dificil acesso para substituicdo e
manutencao, e alta exposicao as intempéries, os sensores do tipo ceramico sédo
indicados pois esse tipo de material apresenta maior resisténcia mecanica,
térmica e a ataques quimicos, e estabilidade quimica e térmica, assim como
resposta agil as variacbes de umidade e baixa histerese (FARAHANI;
WAGIRAN; HAMIDON, 2014; MENDES, C., 2019; MENDES, J. 2019).

2.2 Resultados de sensores de ceramica porosa pesquisadas e

desenvolvidas no INPE

A pesquisa e desenvolvimento de elementos sensores capacitivos de ceramicas
porosas (dielétrico + eletrodos) para o monitoramento de umidade relativa do
ambiente (do ar e de solos) vem sendo realizada no Grupo de Pesquisas em
Micro e Nanotecnologia de Ceramicas e Compdsitos (TECAMB) do Laboratorio
Associado de Materiais e Sensores) do INPE desde 2000. O foco principal foi a
pesquisa e desenvolvimento destes elementos sensores na forma de mondlitos

monoliticos (pastilhas cilindricas, Figura 2.1).



Figura 2.1 — Representacéo de elemento sensor do tipo monolitico.
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Elemento sensor de umidade capacitivo de ceramica porosa de placas paralelas, secdo

transversal.

Fonte: Oliveira (2010), Mendes, C. (2019) e Mendes, J. (2019).

Para a caracterizacdo da umidade ambiente, os elementos sensores foram
submetidos a medi¢cdes em camara climatica, que permite variar a temperatura
e a umidade relativa do ambiente. Os resultados foram apresentados através
dos comportamentos das curvas de Capacitancia em funcdo da Umidade

Relativa no interior da camara.

Os trabalhos realizados para obtencao do compdsito permitiram a obtencéo dos
parametros de processamento do p6 e das ceramicas com o desenvolvimento
de:

a) Composigéo quimica dos pos (1:1 em mol) para obteng&o do composito
ZrO2-TiO2 (OLIVEIRA, 2010);

b) Técnica de mistura de ZrO2 e TiO2 e aditivos, para otimizar a
homogeneizagdo (MENDES, J., 2019);

c) Tempo e temperatura de sinterizagéo (OLIVEIRA, 2010) e



d) Técnicas adequadas para a caracterizagdo das ceramicas porosas
(BET, porosimetria de nitrogénio e difratometria de raios X) (OLIVEIRA,
2010).

Para os elementos sensores na forma de mondlitos, os valores de capacitancia

podem ser obtidos através da Equacéo 2.1.

C=¢6.50.= (2.1)

Onde:

C = capacitancia (F);

€o = permissividade eletrostatica do meio (vacuo ou espaco livre) (F/m);

€r = constante dielétrica ou permissividade relativa do dielétrico utilizado (F/m);
A = area das placas metélicas do capacitor (m?), e;

d = distancia entre os eletrodos (m).

A partir de 2010 foi iniciado um projeto destinado a investigar a fabricacdo de
elemento sensor capacitivo de cerdmica porosa (compaosito ceramico ZrO2-TiO2),
do tipo filme, com eletrodos metalicos interligados (capacitor coplanar) para o
monitoramento da umidade relativa do ar (Figura 2.2) (SILVA, 2015). Estes filmes
ceramicos foram confeccionados a partir da mistura de pds precursores de ZrO:2
e de TiO2z, com composicdo quimica 1:1 em massa, depositado por dip-coating
em substrato denso de Al2O3 (deposicéo por imersdao em suspensdes de solidos
em meio liquido). Os eletrodos metdlicos integrados foram depositados na
superficie do filme ceramico da ceramica porosa por electron beam physical
vapor deposition - EB-PVD (deposic¢ao fisica via fase vapor com vaporizacao por
feixe de elétrons) (Figura 2.4). Este procedimento foi realizado com o uso de
mascaras. As medi¢cBes de capacidade de adsorcéo e desorcdo de umidade do

ambiente em funcdo da temperatura foram realizadas em uma camara climatica



e apresentadas na forma de curvas de capacitancia em funcdo da Umidade

Relativa no interior da camara para cada temperatura (SILVA, 2015).

Figura 2.2 — Representacéo de elemento sensor do tipo filme.

Filme ceramico
o ] poroso

e,

Substrato

Configuragédo tipica de um elemento sensor de umidade capacitivo de cerémica
porosa, do tipo filme, com eletrodos metalicos interligados (capacitor coplanar).

Fonte: Silva (2015).

A capacitancia resultante desses eletrodos interdigitados depende da largura
dos eletrodos, do espacamento entre eles e dos valores de permissividade
elétrica do material e do espaco livre ao redor dos eletrodos, conforme
observadas na Figura 2.3. A variagcédo da distancia entre os eletrodos do capacitor
tem grande influéncia sobre a capacitancia, pois quando a distancia d é reduzida,
a capacitancia tende a ser maior. No capacitor coplanar, a capacitancia aumenta
com comportamento ndo linear com o aumento da relacao I/d. Assim, o0 aumento
da largura dos eletrodos aumenta a capacitancia, caso seja mantida a distancia
entre as placas. Assim, a distancia entre as placas dos eletrodos deve ser
pequena, para que se possa obter maiores valores de capacitancia. A Figura 2.3
mostra a configuragao fisica de um sensor de umidade com filme ceramico e os

eletrodos interdigitados. A capacitancia total de um capacitor com placas



coplanares interdigitados deve ser contabilizada em arranjo paralelo, jA que
estdo submetidos a uma diferenca de potencial. Levando em conta toda teoria
estudada, para calcular a capacitancia equivalente foi considerada a Equacéo
2.2.

n 22
Coq = Z n- G (2.2)
j=1

Onde:
Ceq = capacitancia total equivalente (F);
Cj = valor da capacitancia dos capacitores em arranjo paralelo (F), e;

n = nimero total de capacitores contabilizados no arranjo paralelo.

Na Figura 2.4a sdo mostradas as mascaras utilizadas para a confeccdo dos
eletrodos e os obtidos pelo depdsito por EB-PVD (Figura 2.4b). Observa-se que
tanto as dimensodes dos eletrodos quanto as larguras expostas do filme variam
muito. Este resultado indica que o material dos eletrodos penetrou no dielétrico.
Além disto, os filmes obtidos por dip coating foram pouco espessos, uma vez
que para aumentar esta espessura seriam necessarias varias imersdes (varias
camadas), provocando o aparecimento de trincas nestes filmes durante os

tratamentos térmicos.

Nos elementos sensores do tipo placas paralelas, se observou penetracdo
semelhante do material condutor na confec¢éo por pintura e por eletrodeposicao.
Para minimizar este efeito, em trabalhos recentes realizados no INPE (MENDES,
C., 2019; MENDES, J., 2019), as placas condutoras foram substituidas por fitas
de carbono coladas na superficie da ceramica (Figura 2.5). O resultado indicou
maiores valores de capacitancia com menor dispersdo. No entanto, em
elementos sensores reais estas placas precisam de maior aderéncia, porém sem

penetracdo na ceramica porosa adjacente (Figura 2.6).



Figura 2.3 — Eletrodos coplanares e linhas de campo elétrico.
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Representacédo de um par de eletrodos em um capacitor coplanar e as linhas de campo

elétrico.

Fonte: Silva (2015).

Figura 2.4 — Mascaras e eletrodos obtidos.

As imagens mostram: a) mascara mecanica utilizada sendo “L” a disténcia entre os
eletrodos metalicos e “d” a espessura do eletrodo metdlico e b) elementos sensores
ceramicos, com os eletrodos de ouro depositados por EB-PVD sobre os filmes porosos

de ZrO,-TiO, (em substrato de alumina).

Fonte: Silva (2015).

(b)
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Figura 2.5 — Desenho esquematico da montagem do elemento sensor, com placas
condutoras de fitas de carbono.

© — Fita de Carbono

—= Material Dielétrico
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Fonte: Mendes, J. (2019).

Figura 2.6 — Desenho esquematico de uma microestrutura tipica de um sensor
ceramico.

Placa condutoras (Fita de carbono)

CERAMICA POROSA
(DIELETRICO)

PORO 1SOLADO QU POROSINTERCONECTANTES PORO ISOLADO OU
INTRAGRANULAR COM A SUPERFICIE DA CERAMICA  INTERGRANULAR

Fonte: Adaptado de Mendes, C. (2019).

2.3 Manufatura aditiva

No contexto da quarta revolucao industrial, conhecida como Industria 4.0, a MA
aparece como um método relevante para a conexao dos sistemas digitais e de
informacdo com os sistemas fisicos. Dentro da cadeia de producdo, a MA
permite a customizacdo em massa de produtos, assim como a producao de
produtos com baixa demanda sem a necessidade de aquisicdo de equipamentos

e ferramentais novos, assim como permite a diminui¢cao de produtos em estoque
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produzindo por demanda (DILBEROGLU et al., 2017; LASI et al.,, 2014,
NASCIMENTO et al., 2019; STRANGE; ZUCCHELLA, 2017).

A Manufatura Aditiva (MA) comecou a ser desenvolvida a partir da década de 80
e € conhecida popularmente como impress&o 3D. E uma técnica de fabricacio
gue consiste na deposicdo de materiais camada a camada, uma sobre a outra,
a fim de construir uma estrutura 3D, a partir de um arquivo digital. A MA € um
novo paradigma de fabricacdo que permite a fabricacao de estruturas complexas
que sdao dificeis de serem feitas pelos métodos tradicionais de usinagem e
conformacao (BERMAN, 2012; CHANG et al., 2018; CHEN et al., 2019; NGO et
al., 2018).

Entre suas diversas vantagens, a MA permite uma grande liberdade no projeto,
customizagdo em massa e a fabricacdo de estruturas complexas com melhores
custos-beneficios. As modificacdes no projeto podem ser feitas com facilidade e
sem custos adicionais e por ndonecessitar de novos ferramentais, mesmo
havendo aumento da complexidade do projeto. Seu grande diferencial é a perda
minima de materiais durante o processo devido a sua logica de depositar
materiais apenas onde for necessario para a fabricacdo da peca (GAO et al.,
2015; NGO et al., 2018).

A norma ASTM F2792-12a - Standard Terminology for Additive Manufacturing
Technologies agrupa as diversas tecnologias de MA em 7 tipos de processos: jato
de aglutinante; deposicéo direta de energia; extrusdo de material; jato de material;
fusdo em leito de po; fotopolimerizacdo em cuba; laminacdo de folhas. Estas
técnicas podem ser aplicadas em metais e suas ligas, polimeros, compdsitos e
ceramicas, porém ainda sao necessarios estudos para que haja uma ampla gama
de materiais dessas classes para a aplicagdo em MA (ASTM INTERNATIONAL,
2013; GAO et al., 2015).

2.4 Analise bibliométrica

Andlise bibliométrica € a principal estratégia para se identificar o estado-da-arte,
as tendéncias e as lacunas dentro de um tema de pesquisa ou desenvolvimento.

Através dessa analise é possivel correlacionar os autores dentro de um conjunto
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de publicacdes, assim como onde essas pesquisas estdo sendo realizadas e as
relacbes de coautoria. Também é possivel se relacionar as palavras-chave
presentes nas publicacbes, o que permite a analise de tendéncias de
desenvolvimento. A andlise de citacdes permite saber quais sao as fontes mais
citadas pelo conjunto de publicacdes, evidenciando as publicacdes e autores
mais relevantes para a fundamentacdo e estruturacdo do tema em analise
(LACERDA; ENSSLIN; ENSSLIN, 2012; PELICIONI et al.,, 2018; VAN ECK;
WALTMAN, 2014).

Para que seja possivel a analise de grandes volumes de fontes de informacéo e
conhecimento, 0 uso de ferramentas computacionais é de grande relevancia.
Essas ferramentas permitem que grandes volumes de dados sejam processados
e conectados, criando redes de relagbes e correlacbes entre diversos dados e
indicadores extraidos das fontes, muitas vezes gerando informacdes gréficas,
como mapas, que facilitam a interpretacao e analise dos dados (PELICIONI et
al., 2018; VAN ECK; WALTMAN, 2014).
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3 OBJETIVO E METODOLOGIA
3.1 Selecao das publicacdes

Nesse estudo seré utilizada a ferramenta Proknow-C (Knowledge Development
Process — Constructivist). Essa ferramenta define uma metodologia para que o
pesquisador faca a busca e selecao das fontes mais relevantes sobre o tema de
interesse a fim de dar uma justificativa solida para suas pesquisas (LACERDA;
ENSSLIN; ENSSLIN, 2012).

A Figura 3.1 apresenta o fluxograma simplificado do processo. Primeiro foi feita
a busca de publicacbes na base de dados Web of Science. A busca de
publicacdes sobre técnicas e tecnologias de conformacéo de filmes de ceramica
porosa foi utilizada as linhas de busca “TOPIC: ("ceramic* film*" AND "humidity
sensor*")” e “TOPIC: (porous* ceramic* film*)”, e para técnicas e tecnologias de
manufatura aditiva para a producéo de eletrodos, foi utilizada a linha de busca
“TOPIC: ((additive manufactur* OR "3D print*") AND (electrode* OR
electronic*))”. Nas buscas realizadas, o termo “TOPIC” significa que as buscas
devem ser feitas no titulo, no resumo e nas palavras-chave da publicacdo. As
explicacbes do uso de caracteres coringa, operadores booleanos e outros
podem ser consultadas na pagina Web of Science Core Collection Help. As
buscas foram feitas no banco de dados Web of Science Core Collection (“Web

of Science Core Collection Help”, 2021).

Todos os resultados obtidos foram exportados usando a ferramenta da base de
dados utilizando as configuragdes “Record Content: Full Record and Cited
References” e “File format: Tab-delimited (Win)”. Os arquivos gerados foram

importados em um software de planilhas e consolidados em uma Unica planilha.

O primeiro passo de filtragem das publicacdes € o alinhamento do titulo da
publicacdo com o tema que serd estudado. Para isso, foi criada uma coluna
identificada como “Alinhamento Titulo” no software de planilhas e, em seguida,
os titulos dos artigos seréo lidos. Para as publicagdes com titulos alinhados, foi
atribuido o valor “1” na coluna “Alinhamento Titulo”, enquanto para publica¢des
que o titulo ndo esteja alinhado, foi atribuido o valor “0” na coluna “Alinhamento
Titulo”. Para os titulos dubios, os resumos das publicagdes foram consultados.
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ApoOs se atribuir os valores, foram filtradas todas publicacdes que receberam o
valor “1” na coluna “Alinhamento Titulo” e as informacdes desta publicagdo foram

copiadas e coladas em uma nova tabela chama “Titulo Alinhado”.

Para o segundo passo de filtragem, foi criada uma planilha chama “Proknow-C”
que contém as colunas “Identificador”, “AU” (autor), “TI” (titulo), “AB” (resumo),
“TC” (numero de citagbes), “PY” (ano de publicagdo), “Citagbes”, “%Cit”
(Porcentagem de Citagdes), “% Acumulada citagbes” (Porcentagem Acumulada
de Citacdes), “Reconhecido (pareto)’, “Recente”, “Repescagem (BA)”,
“Selecionados” e “Alinhado Resumo?”. As informagdes das colunas
“Ildentificador”, “AU”, “TI”, “AB”, “TC” e “PY” foram copiadas da planilha “Titulo
Alinhado”. A coluna “Citagdes” recebeu os valores da coluna “TC” e a planilha foi
organizada pelos valores da coluna “Cita¢des”, do maior valor para o menor. Na
coluna “%Cit’, foi feito o calculo da porcentagem das citacdes que cada
publicacdo recebeu em relacdo a soma de citacdes de todas as publicacbes
selecionadas no primeiro passo de filtragem, conforme Figura 3.2. Na coluna “%
Acumulada citagbes”, foi calculada a porcentagem acumulada de citagdes, ou
seja, o primeiro valor serd a porcentagem de citacdes que a publicacdo com
maior numero de citacdes recebeu, o valor abaixo € a soma da porcentagem
acumulada anterior com a porcentagem de citacdes naquela linha, conforme

Figura 3.2.
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Figura 3.2 — Férmulas utilizadas para se calcular “%Cit” (Porcentagem de Citagdes)
e “% Acumulada citagbes” (Porcentagem Acumulada de Citagdes).

G H |
% Acumulada

1 Citagdes % Cit citacdes
2 651  =G2/SUM(G:G) =H2
3 432  =G3/SUM(G:G) =H3+I2
4 253  =G4/SUM(G:G) =H4+I3
5 191 =G5/SUM(G:G) =H5+14
6 190 =G6/SUM(G:G) =H6+I5
7 167 =G7/SUM(G:G) =H7+l6
8 162 =G8/SUM(G:G) =H8+17
9 159 =G9/SUM(G:G) =H9+18

Fonte: Producéo do Autor.

ApoOs se obter os valores de Porcentagem Acumulada de Citacdes, foi utilizada
o principio de Pareto para se fazer a primeira selecéo de publica¢cdes. Segundo
o0 principio de Pareto, a maior parte das consequéncias advém de um namero
pequeno de causas, ou seja, a maior parte de informacdes relevantes estao
presentes em um pequeno grupo de referéncias com muitas citacbes
(LACERDA; ENSSLIN; ENSSLIN, 2012). Sendo assim, todas as publicacdes que
somam 80% das citacbes acumuladas foram indicadas com o valor “1” na coluna

“‘Reconhecido (pareto)”.

Todas as publicacdes selecionadas nas colunas “Reconhecido (pareto)” tiveram

seus resumos lidos para verificar se estdo alinhadas ao tema.

Na coluna “Recente”, todas as publicagcdes que foram publicadas nos dois
ultimos anos (2019 e 2020) foram indicadas com o valor “1”. Na coluna
“‘Repescagem (BA)”, foram indicadas com o valor “1” todos as publicagdes que
foram publicadas por algum autor que tenha sido selecionado na coluna

“Reconhecido (pareto)” e cujo titulo esteja alinhado com o tema.

Todas as publicagdes selecionadas nas colunas “Recente” e “Repescagem (BA)”

tiveram seus resumos lidos para verificar se estao alinhadas ao tema.
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3.2 Analise bibliométrica

ApoOs a selecdo das publicacbes que se alinham aos temas de interesse, foi
utilizado o software gratuito VOSviewer para se fazer a analise bibliométrica
dessas publicacdes utilizando dos dados obtidos na base de dados Web of
Science. O VOSviewer € um software que permite criar mapas de redes
bibliométricas e visualiza-las de forma gréfica, permitindo que relacdes entre as
publicacdes selecionadas sejam facilmente visualizadas (VAN ECK; WALTMAN,
2013).

Para a andlise bibliométrica, no software VOSviewer foi selecionado a opcao

“Create” e serao escolhidas as seguintes opgdes:

a) Na janela “Choose data type” foi selecionado a opcao “Create a map

based on bibliographic data”;

b) Na janela “Choose data source” foi selecionada a opgao “Read data

from bibliographic databases files”;

¢) Na janela “Select file”, sob a aba “Web of Science”, foi selecionado o
arquivo que foi exportado da base de dados Web of Science e contém

os dados das publicacoes,e;

d) Na janela “Choose type of analysis and counting method” foi escolhida

a opgao “Full counting”.

3.2.1 Anélise de autores

Essa analise permite identificar a quantidade de publicacdes dos autores e as
relacbes de co-autoria, ou seja, quais autores tiveram publicagdes em conjunto.

Para analise dos autores serdo escolhidas as seguintes opgoes:

a) Na janela “Choose type of analysis and counting method” em “Type of
analysis” foi selecionado “Co-authorship” e em “Unit of analysis” foi

selecionado “Authors”. Também foram escolhidas as opgdes “Ignore
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documents with a large number of authors” e “Maximum number of

authors per document: 25”

b) Na janela “Choose thresholds” foi escolhido o valor “1” para “Minimum
number of documents of an author” e “0” para “Minimum number of

citations of an author”;
c) Na janela “Choose number of authors” foi selecionado o valor maximo;

d) Na janela “Verify selected authors” foram selecionadas todos as
opcoes e, clicando com o botdo direito do mouse, foi selecionada a

opcgao “Export selected authors...”, e;

e) No caso autores cujo nome ou sobrenome aparecam de formas ou
grafias diferentes em cada publicacdo, foi criado um arquivo
“thesaurus” para que as grafias diferentes fossem agrupadas sob um
mesmo nome e, retornando a janela “Choose type of analysis and
counting method”, este arquivo foi selecionado sob a opcao
“WYOSviewer thesaurus file” e o processo foi repetido a partir dessa

janela.

3.2.2 Analise de co-citacdes

A analise de co-citacles faz a relacao das publicacBes citadas por cada uma das
publicacdes sendo analisadas. Para analise co-citacfes das publicacdes, foram

escolhidas as seguintes opc¢des:

a) Na janela “Choose type of analysis and counting method” em “Type of
analysis” foi selecionado “Co-citation” e em “Unit of analysis” foi

selecionado “Cited references”.

b) Na janela “Choose thresholds” em “Minimum number of citations of a
cited reference” foi escolhido o valor faga serem inclusos ao menos 30

referéncias;
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c) Na janela “Choose number of cited references” foi selecionado o valor

maximo, e;

d) Na janela “Verify selected cited references” foram selecionadas todos
as opcoes e, clicando com o botéo direito do mouse, foi selecionada a

opgao “Export selected cited references...”;

3.2.3 Analise de coocorréncia de palavras-chave

Essa analise permite identificar as palavras-chaves mais relevantes entre as
publicacdes, o numero de ocorréncia delas e as relacdes de coocorréncia entre
elas. Para analise de coocorréncia de palavras-chave nas publicacées, foram

escolhidas as seguintes opc¢des:

a) Na janela “Choose type of analysis and counting method” em “Type of
analysis” foi selecionado “Co-occurrence” e em “Unit of analysis” foi

selecionado “Author keywords”.

b) Na janela “Choose thresholds” foi escolhido o valor “1” para “Minimum
number of occurences of a keyword” para se extrair todos as palavras-

chave;

c) Na janela “Choose number of keywords” foi selecionado o valor

maximo;

d) Na janela “Verify selected keywords” foram selecionadas todos as
opcOes e, clicando com o botdo direito do mouse, foi selecionada a

opcao “Export selected keywords...”, e;

e) No caso de palavras-chave que apareceram de formas ou grafias
diferentes, estas foram agrupadas sob uma mesma palavra-chave.
Palavras-chave que n&do eram relevantes ao assunto foram
substituidas por um caractere vazio (“ ”) para que nao sejam

consideradas. Um arquivo “thesaurus” foi criado para substituir essas
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palavras-chave. Retornando a janela “Choose type of analysis and
counting method”, o arquivo foi selecionado sob a opcao “VOSviewer

thesaurus file” e o processo foi repetido a partir dessa janela.

3.3 Revisao e resumo das fontes selecionadas

As fontes selecionadas foram analisadas quanto ao conteudo de interesse de
cada tema. Foi feita a andlise quantitativa dos métodos, tecnologias e técnicas
empregados em cada publicacdo, agrupando-as dessa forma. Foram analisadas
também as aplicacbes propostas em cada publicacdo e os resultados
encontrados, focando nos materiais, técnicas, aplicacdes e resultados que sao
relevantes para implementagdo na conformacdo de elementos sensores

ceramicos capacitivos em formato de filme.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

As buscas na base de dados Web of Science foram realizadas no dia 2 de janeiro

de 2021. Os dados fornecidos pela base de dados para cada busca séo

apresentados nas Tabelas 1 e 2.

Tabela 4.1 - Resultados da Busca “TOPIC: ("ceramic* film*" AND "humidity sensor*")”.

Total de ..~ .. | Somade Citagbes | Aurtigos citados
L <L Citacdo média . L
PublicacGes Indice H . das publicagdes | pelas publicagdes
por item
Encontradas encontradas encontradas
8 4 88,63 709 698

Fonte: Web of Science (2021).

Tabela 4.2 - Resultados da Busca “TOPIC: (porous* ceramic* film*)”.

Total de .. . .. | Somade Citagbes | Artigos citados
L <L Citacdo média . L
Publicagdes Indice H i das publicacdes | pelas publicacdes
por item
Encontradas encontradas encontradas
1883 96 28,44 53548 44958

Fonte: Web of Science (2021).

Tabela 4.3 - Resultados da Busca “TOPIC: ((additive manufactur® OR "3D print*”) AND
(electrode* OR electronic*))”.

Artigos
Total de ..~ ... | Somade Citacdes das citados
L <L Citacdo média o
Publicacbes Indice H : publicagdes pelas
por item o
Encontradas encontradas publicacbes
encontradas
3473 95 14,98 52028 34635

Fonte: Web of Science (2021).
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4.1 Teécnicas e tecnologias de conformacdo de filmes de ceramicas

porosas
4.1.1 Selecéo das publicacbes

Para a prospeccao de publicagdes sobre técnicas e tecnologias de conformacgéo
de filmes de ceramica porosa, se juntou os resultados encontrados pelas
pesquisas “TOPIC: ("ceramic* film* AND "humidity sensor*')” e “TOPIC:

(porous* ceramic* film*)”, totalizando 1891 publicagdes.

Apés a filtragem por alinhamento do titulo da publicagdo com o tema pesquisa

restaram 305 publicacdes.

Aplicando o principio de Pareto para se selecionar os artigos com mais citacoes,
foram selecionados 79 artigos que somam 80,20% das citacdes entre as 305
publicacdes com o titulo alinhado, sendo que 25 publicacbes dentre as 79 tem o

resumo alinhado ao tema.

Das 305 publica¢gGes alinhadas pelo titulo, 67 foram selecionadas por serem
recentes (publicadas de 2019 em diante) e 11 foram selecionadas na
repescagem, totalizando 78 publicacdes. Dessas 78 publicacdes, 27 tem o

resumo alinhado ao tema.

Assim foram obtidas no total 52 publicacdes cujo resumo se alinha ao tema de
interesse. Dentre as 52 publicaces com o resumo alinhado, 8 ndo estavam
disponiveis atraves do Portal de Periédicos da CAPES no dia da consulta,
restando 44 publicagbes para serem lidas.

Apoés a leitura, quatro publicacdes (MASUDA et al., 2015; SCHERRER et al.,
2012; SHAO et al., 2016; XU et al., 2016) ndo se mostraram relevantes para o

estudo pois ndo abordam técnicas de obtencao de filmes ceramicos porosos.

4.1.2 Analise bibliométrica

As 52 publica¢gbes que abordam o tema de interesse compreendem um total de
250 autores. A Tabela 4.4 apresenta os autores que, entre as fontes

selecionadas, aparecem duas ou mais vezes, totalizando 20 autores. Os autores
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gue apresentam o mesmo namero de publica¢cdes e citacdes, e publicaram em

conjunto estdo agrupados.

Tabela 4.4 - Autores que aparecem duas ou mais vezes dentre os artigos selecionadas
(conformacao de filmes de ceramica porosa).

Quantidade de Total de citagoes recebidas
Autores publicagdes dentre as das publica¢bes
selecionadas selecionadas

Qu, Wenmin (QU; GREEN;
AUSTIN, 2000; QU; MEYER, 3 183
1997a, 1997b)

Ayral, André (CHERAITIA et
al., 2010; NASZALY! et al., 2 49
2008)

Bae, Kiho; Kim, Hyun Joong;
Kim, Manjin; Shim, Joon
Hyung (BAE etal., 2015;
KIM et al., 2016)

Yao, Kui; Chen, Meima; He,
Xujiang; Xu, Yuan (YAO et 2 41
al., 2004, 2005)

Scherrer, Barbara; Gauckler,
Ludwig J.; Grolig, Jan G.;
Martynczuk, Julia; Prestat, 2 96
Michel (SCHERRER et al.,
2012, 2013)

Xu, Shipu; Sun, Fenggiang;
Yang, Shumin (XU et al., 2 62
2014, 2016)

Meyer, Jorg Uwe (QU;

MEYER, 1997a, 1997b) 2 142

Traversa, Enrico (DE FLORIO
et al., 2005; TRAVERSA;
GUSMANO; MONTENEERO,
1995)

Fonte: Producéo do Autor.

A Tabela 4.5 apresenta os autores que somam o maior numero de cita¢des entre
as publicacdes selecionadas. Foram identificados 18 autores e na Tabela 4.5

eles foram agrupados por publicacéo.

24



Tabela 4.5 - Autores com 100 ou mais citagBes entre as publicacbes selecionadas
(conformacéao de filmes de cerdmica porosa).

Quantidade de Total de citagoes
publicagdes recebidas das
Autores .
dentre as publicagoes
selecionadas selecionadas
Shao, Yuanlong; El-Kady, Maher F.;
Lin, Cheng-Wei; Zhu, Guanzhou;
Marsh, Kristofer L.; Hwang, Jee Youn; 1 257
Zhang, Qinghong; Li, Yaogang; Wang,
Hongzhi; Kaner, Richard B. (SHAO et
al., 2016)
Qu, Wenmin (QU; GREEN; AUSTIN, 3 183
2000; QU; MEYER, 1997a, 1997b)
Hodes, Gary (HODES, 2007) 1 161
Meyer, Jorg Uwe (QU; MEYER, 19973, ) 142
1997b)
Chen, CH; Emond, MHJ; Kelder, EM;
Meester, B; Schoonman, J (CHEN et 1 105
al., 1999)

Fonte: Producéo do Autor.

Dois autores aparecem em ambas as tabelas (Qu e Meyer) e ambos tiveram
publicacdes em conjunto. Pode-se observar também que a publicacdo com mais
citacdes dentre as selecionadas (SHAO et al., 2016) é bem mais recente do que

as outras publicacoes.

A Tabela 4.6 apresenta as referéncias com mais de 3 cita¢des dentro do conjunto
de publicacbes que estd sendo analisada. A partir dessa lista, € possivel
observar que alguns dos artigos mais citados abordam temas que sdo de
interesse para o TECAMB, sendo eles "Water vapour adsorption and transfer in
cement-based materials: a network simulation”, "Theoretical studies on the
impedance-humidity characteristics of ceramic humidity sensors" e"Humidity
sensors: Principles and applications”. A partir desses artigos € possivel
conjecturar que algumas das publicagbes selecionadas abordam o tema de

sensores umidade ceramicos. Também é interessante que, entre as referéncias
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mais citadas, ha o tema “células combustiveis sélidas”, indicando que filmes

ceramicos também séo utilizados nessa aplicacao.

Tabela 4.6 - Referéncias com 3 citacdes ou mais dentro do conjunto selecionado
(conformacéo de filmes de ceramica porosa).

Citacoes entre as fontes

Referéncia .
selecionadas

"Review on microfabricated micro-solid oxide fuel cell 4

membranes" (EVANS et al., 2009)

"High-Performance Ultrathin Solid Oxide Fuel Cells for 3

Low-Temperature Operation" (HUANG et al., 2007)

"Interferometric measurements of electric field-
induced displacements in piezoelectric thin films" 3
(KHOLKIN et al., 1996)

"High-performance micro-solid oxide fuel cells
fabricated on nanoporous anodic aluminum oxide 3
templates" (KWON et al., 2011)

"Development of IT-SOFC unit cells with anode-
supported thin electrolytes via tape casting and co- 3
firing" (MOON et al., 2008)

"Water vapour adsorption and transfer in cement-
based materials: a network simulation" (QUENARD; 3
SALLEE, 1992)

"Theoretical studies on the impedance-humidity
characteristics of ceramic humidity sensors" (SHIMIZU; 3
ARAI; SEIYAMA, 1985)

"Humidity sensors: Principles and applications"
(YAMAZOE; SHIMIZU, 1986)

Fonte: Producéo do Autor.

Para a andlise de ocorréncia de palavras-chave, primeiramente foram
identificadas a ocorréncia de 185 termos diferentes e, apoés a filtragem, restaram
42. Para a filtragem, termos similares foram agrupados sob um mesmo termo e
termos que néo sao relevantes ao estudo em questao foram omitidos. A Tabela
4.7 apresenta as 42 palavras-chave e o numero de ocorréncia de forma

decrescente.

A palavra-chave com maior ocorréncia é “membrane” (membrana). Analisando

as publicacbes, observa-se que o uso da palavra “membrane” tem uma
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correlagcdo com filmes ceramicos porosos pois esses filmes sdo amplamente
utilizados como membranas em diversas aplicacdes (XU et al., 2014). Termos
como “ceramic”, “thick film”, “thin film”, “films” e “sensor” mostram que as

publicacdes selecionadas abordam o tema de interesse desse estudo.

Tabela 4.7 - Palavras-chave e niumero de ocorréncias (conformacao de filmes de
ceramica porosa).

Palavras-chave Ocorréncia Palavras-chave Ocorréncia
membrane 9 dielectric materials 1
ceramic 8 gadolinia-doped ceria 1
thick film 7 graphene oxide (go) 1
thin film 6 humidity 1
alumina 5 humidity sensor 1
films 5 humidity-sensitivity 1
sol-gel process 5 hydrogen gas sensor 1
gas sensor 4 metal oxide 1
sensors 4 nanoporous 1
tape casting 4 ordered porous film 1
photocatalysis 3 photochemical preparation 1
porous material 3 powder processing 1
ot 3 radio—frc.equency sputtering 1

synthesis

porous structure 2 spin coating 1
screen-print 2 sputtering 1
solid oxide fuel cell 2 tio2 1
yttria-stabilized zirconia 2 tungsten oxide 1
atomic layer deposition 1 water adsorption 1
ceramic matrix composites 1 zeolite 1
composites 1 zinc oxide 1
dielectric materials 1

Fonte: Producéo do Autor.

A Figura 4.1 apresenta o mapa de coocorréncia das 42 palavras chaves. O
tamanho das palavras estad proporcional ao numero de ocorréncia. Nessa
imagem a palavra “humidity” (umidade) esta associada tanto com “thick film”
(flmes espessos) quanto com “thin film” (flmes finos). Também & possivel

observar que palavras-chave associadas com a técnica de conformagéo também
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” o«

foram usadas pelos autores (“tape casting”, “atomic layer deposition”), indicando
gue essas técnicas sdo partes importantes das publicacdes. Ha também termos
associados a materiais (“alumina”, “tungsten oxide”, “gadolinia-doped ceria”) e

aplicagdes (“humidity”, “gas sensor”, “solid oxide fuel cell”).

A Figura 4.2 apresenta 0 mapa de coocorréncias das 42 palavras-chave de
acordo com o ano médio de ocorréncia de cada termo. Termos como “humidity”,
‘porous structure” e “sol-gel process” ocorrem em publicagdes mais antigas
(palavras em roxo), enquanto termos como “atomic layer deposition”,
“nanoporous” e “ceramic matrix composites” ocorrem em publicagcbes mais
recentes (palavras em amarelo). Termos que ocorrem entre 2010 e 2015 (azul-

esverdeado), como “alumina”, “membrane” e “thin film” podem indicar que foram

utilizados dentro do periodo ou ocorrem frequentemente em diversos anos.

A Figura 4.3 apresenta o mapa de coocorréncia das palavras-chave associadas
ao termo “ceramic” (ceramico). Observa-se que esse termo esta associado a
todos outros termos relevantes ao tema de interesse (“thick film”, “thin film”,
“films”, “membrane”, “sensors”, “porous materials”), mostrando que as

publicacdes selecionadas estédo alinhadas com o que se busca estudar.

A Figura 4.4 apresenta o mapa de coocorréncia das palavras-chave associadas
ao termo “sensor”’ (sensor). O termo tem associacdo com “porous material”
(material poroso), indicando que as publicacdes abordam o uso de sensores
porosos, que sao o tipo de interesse desse trabalho, assim como “films” (filmes).
O termo também ocorre em conjunto com dois termos associados a técnicas de
conformacao (“screen printing” e “sol-gel process”), o que pode indicar quais as

técnicas mais associadas a conformacao desses sensores.

A Figura 4.5 apresenta o mapa de coocorréncia das palavras-chave associadas
ao termo “thin film” (filmes finos). Ha4 uma conexao com o termo “thick film” (filme
espesso), possivelmente ocorrendo devido a algum estudo comparando ambos
os tipos de filmes. Ha& também a conexdo com o termo “humidity” (umidade),
indicando o uso desse tipo de filme em aplicacGes relacionadas a umidade,

assim como com o termo “solid oxide fuel cell” (célula a combustivel de oxido
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s6lido). A conexao com os termos “tape casting” e “sputtering” dao pistas das

técnicas utilizadas para se obter filmes finos.

A Figura 4.6 apresenta o mapa de coocorréncia das palavras-chave associadas
ao termo “thick film” (filmes espessos). Esse termo esta associado a diversas
palavras-chave relacionadas a umidade (“humidity”, “humidity sensitivity”,
“humidity sensor”, “water adsorption”) o que traz fortes evidéncias da preferéncia
ao uso desse tipo de filme para esse tipo de aplicacdo. O termo também esta
associado a palavra-chave “screen print’, sendo essa uma técnica de
conformacdo que potencialmente € utilizada para a obtencdo de filmes

€Spessos.

A Figura 4.7 apresenta 0 mapa de coocorréncia das palavras-chave associadas
ao termo “membrane” (membrana). A relacdo que indica a aplicacédo de
membranas € com o termo “photocatalysis” (fotocatalise), porém isso nao
significa que esta é a Unica aplicacdo possivel e presente entre as publicacdes
selecionadas. H&4 também a conexdo com termos relacionados a materiais

” “* ” *

(“alumina”, “graphene oxide (go)”, “zeolite”) e a técnicas de conformacéao (“tape

casting”, “sol-gel process”).

A analise de coocorréncia de palavras-chave ajudou a vislumbrar quais tipos de
aplicacoes e quais técnicas de conformacao podem estar mais relacionadas com
cada tipo de filme ceramico, assim como as aplicacdes relacionadas. A viséo
temporal do uso das palavras-chave (Figura 4.2) facilita a compreensao de que
muitos desses estudos ocorrem ha anos, mas ainda ha desenvolvimentos dentro

desses tépicos e potencial surja novos estudos e aplicacdes dentro do tema.
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Figura 4.1 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave (conformacéo de filmes de ceramicas porosas).

(T 7T
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\thinfilm,,

5% VOSviewer

Fonte: Producéo do Autor.
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Figura 4.2 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Ano médio de ocorréncia (conformagéo de filmes de ceramica porosa).

( atomic layer deposition ]

( ceramic matrix composites )

S vosviewer
2005 2010 2015 2020

Fonte: Producéo do Autor.
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Figura 4.3 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “ceramic” (conformacao de filmes de ceramicas porosas).

e sol-gel process
| humidity-sensitivity Ol-2€l DI ;

L hugmdity |

e

Fonte: Producgéo do Autor.
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Figura 4.4 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “sensor” (conformacéo de filmes de cerédmicas porosas).

.

' membrane

| tape casting |

Fonte: Producao do Autor.
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Figura 4.5 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “thin film” (conformagéo de filmes de cerdmicas porosas).

| - screen-print

| gadolinia-doped ceria

Fonte: Producao do Autor.
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Figura 4.6 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “thick film” (conformacao de filmes de ceramica porosa).

| alumina

| photocats

membrane

| powder processing

Fonte: Producao do Autor.
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Figura 4.7 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “membrane” (conformagao de filmes de ceramica porosa).

Drous structure

| screen-print

| sensors

Fonte: Producao do Autor.
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4.1.3 Revisdo e resumo das fontes selecionadas

A Tabela 4.8 apresenta as técnicas de conformacao de filmes ceramicos porosos
identificados nas publicacdes selecionadas. Algumas publicagbes aplicaram
mais de uma técnica de conformacdo. Foram identificados um total de 18

técnicas.

Tabela 4.8 - Técnicas e niUmero de ocorréncias entre as publicacdes selecionadas

(conformacéao de filmes de cerdmica porosa).

- Ocorréncia entre _— Ocorréncia entre
Técnica . Técnica .
as publicagoes as publicagoes

Direct-write fabrication

Screen-printing 9 (Additive 1
Manufacturing)

Spin coating 7 Spontaneous deposition 1

Tape casting 6 Chemical etching 1

Dip coating 6 Electrc'Jc'hemical 1
deposition
Aerosol-assisted

Sputtering 3 chemical-vapor- 1
deposition (AA-CVD)

Electrospray ) Pulsed laser deposition 1

deposition (PLD)

Aerosol ) Chemical bath 1

deposition deposition (CBD)

Slip casting 2 Melt-shear technique 1

. Electrophoretic
spray pyrolysis 2 deposition (EPD) !

Fonte: Producéo do Autor.

Muitas das publicacdes apresentam o uso de manufatura aditiva para produzir
diversos dispositivos e estruturas além de sensores porosos. Mesmo n&o sendo
aplicadas para a fabricacdo de sensores porosos, os resultados apresentados
indicam a possibilidade de fabricacdo desses componentes. Cada técnica e

aplicacao apresentados nas publicacdes analisadas estdo descritos a seguir.
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4.1.3.1 Screen-printing

Screen-printing, também conhecida como serigrafia, € uma técnica em que a
matéria-prima ceramica, na forma de pasta ou suspensdo, € transferida para
uma superficie ou substrato pressionando-a através de uma malha. Nessa
técnica, a espessura do filme é controlada pela espessura da tela utilizada
(CHEN et al.,, 2014; DE CICCO et al., 1999; HORWOOD, 1974; KLYM;
HADZAMAN, 2019; LIU et al., 2016, 2019; QU; GREEN; AUSTIN, 2000; QUi;
MEYER, 1997a, 1997b; WANG et al., 2011; YAO et al., 2005).

No desenvolvimento e estudo de um sensor de oxigénio do tipo resistivo, Chen
et al. (2014) utilizaram a técnica de screen-printing para conformar um filme
ceramico de éxido de cério (CeOz2) cujos pos foram obtidos pelas técnicas de
pirGlise por spray e precipitagdo, com o intuito de estudar as respostas de
sensores de oxigénio do tipo resistivo feitos com tais pés. Os filmes foram
impressos em substrato de alumina. Os filmes de é6xido de cério feitos por
screen-printing apresentaram espessuras medias de 10,8um e uma estrutura de

poros interconectados (CHEN et al., 2014).

De Cicco et al. (1999) apresentam o desenvolvimento e estudo das propriedades
piroelétricas de um filme de titanato-zirconato de chumbo. O filme foi conformado
utilizando a técnica de screen-printing sobre um substrato de alumina, repetindo

0 processo até se obter um filme de 90um com estrutura porosa.

As propriedades eletrofisicas de sensores de umidade do tipo resistivo feitos de
MgAIl204 foram caracterizadas por Klym e Hadzaman (2019). Para a
caracterizacao, foi preparado uma pasta de p6 de MgAl204em meio organico. A
pasta foi depositada sobre um substrato de “Rubalit 708 S” utilizando screen-

printing, obtendo um filme poroso de 40um.

Para aplicacdo em sistemas de combustdo oxi-combustivel, Liu et al. (2016)
desenvolveram uma membrana para producdo de oxigénio. A membrana €é
composta de um suporte poroso (feito por tape casting e furado para gerar
pastilhas de 20mm) e um filme funcional denso. Sobre a pastilhas de compadsito
de céria dopada com gadolinio e manganita de lantanio dopada com estréncio,

um filme denso de compoésito de céria dopadacom samario e
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ferrita de lantanio dopada com estroncio e cobalto foi depositado utilizando a

técnica de screen-printing. O filme funcional, de 30 um de espessura, € denso.

Qu, Green e Austin (2000) desenvolveram um filme bi-funcional feito de
BaosSrosTiOs dopado com Cr3*. Para a deteccdo de umidade, o sensor
apresenta variacdo da condutividade elétrica e, para a deteccao de temperatura,
apresenta variacdes na constante dielétrica. O filme foi conformado sobre um

substrato de alumina, se obtendo uma estrutura porosa. O filme é reportado

como “espesso”’, porém sua espessura nao foi especificada.

Em duas publicacdes, Qu e Meyer (1997a, 1997b) apresentam o0
desenvolvimento e caracterizacdo de sensores de umidade do tipo capacitivo.
Os filmes foram feitos de MnWOs3s depositados por screen-printing sobre um
substrato de alumina. Os filmes apresentaram espessura de 40pum, com poros
capilares intergranulares. LiCl foi utilizado como dopante para auxiliar no
desenvolvimento dos poros e uma arquitetura de eletrodos foi apresentada,

combinando eletrodos coplanares e paralelos.

Wang et al. (2011) apresentam uma nova técnica para a conformacao de filmes
para aplicacdo em células a combustiveis planares de 6xido solido. O eletrdlito,
feito de zircbnia estabilizada por itria (YSZ), e o anodo de NiO/YSZ foram
conformados pela técnica de tape casting. Apos o tratamento térmico do eletrélito
e do anodo, o catodo, feito de compdsito de manganita de lantanio dopada
com estroncio e zirconia estabilizada com escandia foi depositada no outro lado
do eletrdlito pela técnica de screen-printing. O eletrdlito, denso, apresenta 10um
de espessura; o catodo, poroso, apresenta 10um; e o anodo, poroso, apresenta

480um, formando uma célula de 500um de espessura.

Yao et al. (2005) apresentam a analise das propriedades piezoelétricas de filmes
de titanato-zirconato de chumbo (PZT). Foram utilizados Bi2O3—Li20 e PbO como
aditivos para se auxiliar na sinterizacao. Os filmes de PZT foram depositados por
screen-printing sobre substratos de silicio dopados com titanio e platina. Os
filmes obtidos eram porosos, com espessura de 30um, com baixa constante
dielétrica e grande adesdo ao substrato. Os filmes dopados apresentaram

propriedades piezoelétricas superiores as de PZT sem dopagem.
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4.1.3.2 Spin coating

Na técnica Spin coating, o material na forma de pasta é colocado sobre o
substrato e, em seguida, o substrato é rotacionado em altas velocidades e assim,
com a forcas geradas durante a rotacéo, resultando em filmes uniformes
(DOREY; WHATMORE, 2005; KIM et al., 2016; MATAVZ et al., 2019;
MURAYAMA et al., 2019; PARRA et al., 2010; SMITH; PETERS; INOMATA,
2013; XU et al., 2014; YAMAGUCHI et al., 2015).

Dorey e Whatmore (2005) relataram o desenvolvendo e estudo de filmes para a
deteccdo de radiacao infravermelha através das propriedades piroelétricas do
material. A matéria-prima foi produzida utilizando a técnica sol-gel, utilizando sol
para produzir titanato-zirconato de chumbo e p6 de niobato de chumbo e
magnésio dopado com uranio/titanato-zirconato de chumbo. O sol-gel foi
depositado em substrato de silicio com uma camada de ZrO2 por spin coating, e
colocado no forno nas temperaturas de 550 a 800°C para converter o sol-gel em
oxido ceramico. Os filmes obtidos apresentaram espessuras de 9 um e estrutura

porosa.

Kim et al. (2016) desenvolveram um filme de zircdnia estabilizada com itria (YSZ)
e céria dopada com gadolinio (GDC) para serem aplicado como eletrélito de
célula a combustivel de 6xido solido (SOFC). Para o trabalho, a SOFC toda foi
fabricada em 3 filmes de materiais diferentes, todas por spin coating. Sobre uma
pastilha de NiO-YSZ, o primeiro filme depositado foi de NiO-YSZ, com 10um de
espessura; o segundo filme, feito com 5 camadas alternadas de YSZ e GDC,
tem uma espessura total de 8 um; e terceiro filme, feito do compdsito
ferrita de lantanio dopada com estroncio e cobalto (LSCF)-GDC, foi obtido
através de 7 ciclos de spin coating e tem 10 um de espessura. As camadas de
NiO-YSZ e YSZ séo densas, enquanto as camadas de GDC e LSCF-GDC séao

porosas.

Matavz et al. (2019) apresentaram uma técnica para fabricacdo de filmes
porosos para aplicacdes como material piezelétrico. A pasta de titanato-zirconato
de chumbo (PZT) foi depositada sobre um wafer de Pt(111)/TiO2/SiO2/Si através

da técnica de spin coating. Foram obtidos filmes densos, com 1,55 um de
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espessura, e filmes porosos nanoestruturados, com 1,3 pum. Os filmes porosos
foram preenchidos com epoOxi e revestidos com ouro. Em seguida, o epoxi foi
removido, deixando apenas o filme de PZT e filme de ouro. Esses filmes
apresentaram propriedades piezoelétricas superiores em comparac¢ao aos filmes

solidos.

Murayama et al. (2019) apresentam técnicas para a obtencdo de Co304 a baixa
temperatura, obtendo filmes finos e porosos para aplicacées eletroquimicas. A
solucdo foi depositada em laminas de vidro revestidas de Oxido de estanho
dopado com fldor através de spin coating com poros de 1um de diametro,

aproximadamente. As espessuras nao foram especificadas.

Parra et al. (2010) apresentaram a fabricagéo de filmes de CaCusTisO12 obtido
pelo processo sol-gel. Foram a analisadas as propriedades de deteccao de
oxigénio do filme. Os filmes, depositados em substratos de silicio oxidado por
spin coating, apresentaram espessuras de 200 a 400 nm, com poros de 25 a 50

nm de diametro.

Xu et al. (2014) apresentaram uma técnica de obtencéo de filmes de SnO2em
cilindros para deteccdo de vapor de etanol. Para a obtencao do filme poroso,
monocamada e ordenado, foi utilizado um método fotoquimico para a obtencéo
do material ceramico, enquanto a técnica de spin coating foi utilizada de forma
indireta para se obter o filme. A espessura dos filmes € na ordem de 1um, com

poros ordenados com tamanho maximo de 750nm.

Yamaguchi et al (2015) apresentam os efeitos de dopagem de Ti em filmes de
Pt/WOs quanto a sensibilidade de gas hidrogénio. O material foi obtido através
do processo sol-gel e entdo foi depositado em um substrato de vidro por spin
coating, obtendo um filme fino e poroso.

4.1.3.3 Tape casting

Na técnica de tape casting, a matéria-prima ceramica na forma de uma
suspensdao de pOs ceramicos em meio organico, € espalhada sobre uma

superficie ou substrato por uma lamina ou haste, formando um filme.
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Posteriormente, o material organico € removido e a ceramica € sinterizada. A
técnica também é conhecida como doctor bladin. (DRIOLI; GIORNO, 2010;
JIMENEZ et al., 2019; LIU et al., 2016; PASSALACQUA; FRENI; BARONE,
1998; ROMEO et al., 2014; WANG et al., 2011; YU L. et al., 2020).

Para a aplicacdo em baterias de estado soélido, Jiménez et al. (2019) apresentam
a preparacado e caracterizacdo de uma membrana ceramica para ser aplicada
como eletrolito sélido. Com o intuito de desenvolver uma membrana de alta
condutividade de Li, foram conformados filmes porosos autossustentaveis de
Li1.3Alo.3Ti1.7(POa4)s3. Os pos, que foram obtidos através da técnica sol-gel, foram
preparados em forma de suspenséo e conformados pela técnica tape casting.
Os filmes apresentaram uma espessura média de 250um, estrutura porosa e
fragil.

Liu et al. (2016) desenvolveram uma membrana para producdo de oxigénio a ser
aplicado em sistema de combustdo oxicombustivel. A membrana € composta de
um suporte poroso e um filme funcional denso (feito por screen printing) sobre o
suporte. O suporte, feito de Ceo.9Gdo.101.95-(Lao.sSro.2)0.9sMNnO3-5 (GDC-LSM), foi
feito por tape casting e, utilizando a técnica de liofilizacdo, adquiriu porosidade
colunar controlada. Em seguida, foi perfurado para formar pastilhas de 20mm.
Sobre as pastilhas de GDC-LSM, o fiime denso de Ceo0sSmo.201.9-
Lao.6Sro.4Coo.2Fe0.803-5 (SDC-LSCF) foi depositado utilizando a técnica de screen
printing. O suporte apresenta a espessura de 870um e tem poros orientados que

atravessam toda a espessura do filme.

Buscando resisténcia alcalina, membranas ceradmicas de SiC foram
desenvolvidas por Passalacqua, Freni e Baroni (1998) para aplicacdo em células
combustiveis. Pastas ceramicas de SiC foram preparadas e, utilizando um
equipamento de tape casting equipado com sopradores de ar quente de alta
pressdo. Os filmes obtidos apresentaram espessura de 0,32mm a 0,38mm e
porosidade 39% a 46%.

Romeo et al. (2014) apresentam o estudo de filmes ceramicos padronizado
estruturalmente em duas dimensdes para aplicagdo como condutores elétricos.

Nano particulas de TiO foram usadas no preparo da dispersdo usada. A
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disperséo foi depositada sobre substratos de alumina através da técnica de tape
casting e, em seguida, foi feita liofilizacdo da dispersdo para que o filme
adquirisse uma estrutura padronizada. Apds o tratamento térmico, os filmes

apresentaram espessura de 2 a 3 pum.

Wang et al. (2011) apresentam um novo método para a conformacao de filmes
para aplicacdo em células a combustiveis planares de 6xido solido. O eletrdlito,
feito de zircénia estabilizada por itria (YSZ), foi conformado sobre um substrato
de vidro por tape casting e, sobre o eletrdlito, foi depositado o anodo poroso feito
de NiO/YSZ também por tape casting. Apos o tratamento térmico, o catodo, feito
de compodsito de manganita de lantanio dopada com estréncio e zirconia
estabilizada com escéandia foi depositado no outro lado do eletrélito pela técnica
de screen printing. O eletrélito, denso, apresenta 10um de espessura; o catodo,
poroso, apresenta 10um; e o anodo, poroso, apresenta 480um, formando uma

célula de 500um de espessura.

Para a aplicacdo em separacao de 6leos em aguas de esgoto, Yu et al. (2020)
desenvolveram membranas ceramicas utilizando a técnica de inversao de fases
seguida de sinterizacdo para a formacéo de poros. A pasta ceramica, feita com
Al203, foi depositada sobre substratos de vidro por tape casting e,
posteriormente, removidas do substrato para o tratamento térmicos. Os filmes
apresentaram espessura de aproximadamente 0,192mm e, variando parametros
do processo de inverséo de fase, foram obtidos filmes densos, com porosidade

“‘esponjosa” e porosidade “colunar”.

4.1.3.4 Dip coating

Na técnica de dip coating, o substrato € submerso em uma solucéo contendo o
material que se deseja depositar na forma de filme e removido da solugdo em
uma velocidade determinada, assim a solucdo adere a superficie do substrato e
tratamentos posteriores consolidam o material depositado. Para se obter
camadas mais espessas, 0 processo pode ser repetido (CHERAITIA et al., 2010;
GOEI; DONG; LIM, 2013; GUO; CHENG; LIU, 2019; NASZALYI et al., 2008;
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PARVANIAN et al., 2020; SMITH; PETERS; INOMATA, 2013; 8VAGELJ et al.,
2020).

Cheraitia et al. (2010) apresenta a sintese e caracterizacdo de membranas e
analisa a permeabilidade de gases para aplicagdo como sensores e separacao
de gases. Para a obtencdo das membranas, foram preparadas solucdes
coloidais de silica-alumina, que foram depositados em laminas de vidro e de
silicio por dip coating. As membranas, todas porosas, depositadas sobre
substratos densos, apresentaram espessuras que variaram ente 100 e 150nm.

Goei, Dong e Lim (2013) desenvolveram e analisaram uma membrana
fotocatalitica. Sobre um substrato de alumina macroporosa, camadas de solucao
coloidal de TiO2 foram depositas e secadas em temperatura ambiente, repetindo
0 processo diversas vezes para obter filmes mais espessos. Apds secagem a
103°C e calcinacao a 500°C, filmes com diferentes porosidades foram obtidos.
Os filmes apresentaram espessuras de aproximadamente 1um, com valores de
porosidade obtidas por BET variando de 11,9 £ 0,3% a 58,1 + 0,4% e poros com
tamanhos variando de 4,28 £ 0,20nm a 58,1 + 0,4nm.

Guo, Cheng e Liu (2019) apresentam um novo material catalitico e estudam sua
capacidade de degradar alaranjado de metila presente em esgoto. Como
substrato, foi preparada uma espuma de zedlito natural e, sobre essa espuma,
foi depositado uma solucéo coloidal de TiO2 por dip coating. O trabalho nao
apresenta a espessura e nem o tipo de estrutura do filme de TiOo.

Ceramicas multifuncionais foram desenvolvidas e analisadas por Naszalyi et al.
(2008) para serem aplicadas em processos de separacao, fotocatalise, filtragem
e gases e quimissorcdo de H2S. Uma solucdo coloidal de SiO2-ZnO foi
depositada em substratos de alumina e laminas de vidro por dip coating.
Membranas de 1.5um de espessura foram obtidas sobre o substrato poros e
membranas de 400nm de espessura foram obtidas sobre substrato denso. As
membranas obtidas eram mesoporosas, com tamanho de poro variando de 4 a
10nm.

Parvanian et al. (2020) estudam a performance de oxirredugcdo de ceramicas

revestidas de perovskita (CaTiO3), com o intuito de produzir combustiveis solares
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através da separacdo termoquimica de CO2. Substratos de ceramicas
reticuladas feitas de SiC-Feldspato foram revestidas de solu¢cdo contendo po de
peroviskita por dip coating. Os filmes obtidos apresentaram espessura
aproximada de 15um. N&o foram apresentadas informacdes sobre a porosidade

dos filmes obtidos.

Para a degradaco de memantina, Svagelj et al. (2020) produziram um material
ceramico fotocalitico. Para o estudo, espuma de alumina foi revestida por uma
solucgéo coloidal de TiO2 por dip coating. O filme de TiO2z apresentou espessuras
que variaram de 150 a 300 nm. Nao ha informacfes quanto a porosidade dos

filmes depositados.

4.1.3.5 Sputtering

Na técnica de sputtering, ou pulverizacdo catédica (MACHUNO et al., 2016),
plasma, geralmente de argbnio, € utilizado para bombardear o material alvo
(catodo), removendo &tomos e moléculas deste material. Estes atomos e
moléculas sdo depositados sobre um substrato, formando filmes e revestimentos
densos e porosos. Esta técnica € amplamente empregada para producdo em
massa de filmes (COLMENARES et al., 2020; LEE et al., 2020; TKALCEVIC et
al., 2020).

Para aplicacdo em sensores de gas 0z6nio, Colmenares et al. (2020) analisaram
o efeito da morfologia de filmes utilizados nesses sensores. Sobre wafers de
silica (SiO2/Si), 6xido de zinco e zinco metalico foram depositados por sputtering.
Para formar 6xido de zinco a partir do zinco metalico, o filme foi oxidado por 12h
a530°C. Os filmes obtidos apresentaram espessura de 96nm a 190nm. Os filmes
feitos diretamente de 6xido de zinco apresentaram estruturas compactas e
ordenadas, enquanto os filmes feitos de zinco metalico posteriormente oxidado

apresentaram grande porosidade e baixa densidade.

Filmes com densidade de poténcia superior foram apresentados por Lee el al
(2020). Esses filmes foram desenvolvidos para serem utilizados em célula a
combustivel de éxido. Os materiais utilizados foram zircénia estabilizada por itria

(YSZ) (eletrélito), Ni-YSZ (anodo), ferrita de lantanio dopada com estrdncio e
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cobalto (LSCF)-YSZ (catodo), céria dopada com gadolinio (GDC) (intercamada)
e Oxido de aluminio anodizado (substrato poroso). Para a obtencéo do filme, foi
feito o sputtering sobre o substrato na seguinte ordem: anodo, eletrdlito,
intercamada e catodo. Para se obter um filme poroso de LSCF-YSZ, foi realizado
0 cosputtering (sputtering de dois materiais a0 mesmo tempo) de uma liga
metalica de Y e Zr, que se deposita de forma colunar se escolhendo os
parametros adequados de sputtering, e LSCF. As espessuras de cada camada
sao: Ni-YSZ (poroso), 650nm; YSZ (denso), 1,4um; GDC (denso), 400nm; LSCF-
YSZ (poroso), 600nm.

TkalCevi¢ et al. (2020) apresentam um método para fabricacdo de membranas
para aplicagOes em filtrag&o, separacdo e em sensores. Sobre um substratos de
quartzo e 6xido de aluminio anodizado poroso foi realizado o cosputtering de
Al203 e germanio. Apds a deposicéo, foi realizado um tratamento térmico em
baixo vacuo para evaporar o germanio. O filme obtido apresentou 100 nm de
espessura e nanoporos estruturados em trés dimensdes, com diametro na

ordem de 1nm.

4.1.3.6 Electrospray deposition

Na técnica de electrospray deposition, uma solucdo é depositada sobre um
substrato devido a forcas eletrostéticas. Para que isso ocorra, € aplicada uma
diferenca de potencial entre o bico do pulverizador e o substrato (CHEN et al.,
1999; WANG; EDIRISINGHE; DOREY, 2008).

Chen el al. (1999) apresenta o uso de uma variacdo da técnica de electrospray
chamada electrostatic sol-spray deposition, pois utiliza solu¢cdes coloidais (sol)
para fazer a deposicao. No trabalho apresentado, filmes finos nanoestruturados
sao produzidos a partir de sol de ZnO, ZrO2 e Al20s3 sobre um substrato de

aluminio, obtendo-se filmes altamente porosos.

Wang, Edirisinghe e Dorey (2008) apresentam o uso electrohydrodynamic
atomization deposition, uma variacdo da técnica de electrospray, para a
obtencdo de filmes espessos de titanato-zirconato de chumbo (PZT). As

propriedades piezoelétricas do filme séo estudadas. Uma solugdo de PZT foi
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utilizada para a deposicdo sobre um filme de aluminio. Foram realizadas a
deposicao de 60 camadas para a obtencdo de um filme de 28 um de espessura,

com estrutura porosa e poros na ordem de 400 nm.

4.1.3.7 Aerosol deposition

Na técnica de aerosol deposition (AD), particulas do material de interesse sao
processadas para ficarem na forma de aerossol, sendo aerossol particulas finas
suspensas em um géas. O aerossol formado é utilizado para depositar as
particulas sobre o substrato (KHANSUR et al., 2020; YUN et al., 2011).

Khansur et al (2020) utilizou AD para a fabricacdo de filmes que podem ser
utilizados como sensores de gases, sensores de umidade ou em célula a
combustivel de 6xido sélido. Os filmes foram feitos a partir de pos de BaTiOs e
NaCl e depositados em substratos de aco inoxidavel. Apos a deposicdo, o NaCl
foi removido com agua destilada. NaCl foi utilizado como agente formador de
poros. Nessa técnica, hdo é necessario a realizacdo de tratamento térmico para
a obtencao de filmes porosos. Os filmes obtidos, tanto densos como porosos,
apresentaram aproximadamente 16um de espessura. Os filmes porosos
apresentaram poros na ordem de 0,14 %= 0,07 pum. Os filmes densos
apresentaram porosidade de 1,7 * 1,0%, enquanto os filmes porosos

apresentaram 11,8 + 2,7% de porosidade.

Yun et al. (2011) utilizou AD para a obtencéo de filmes ceramicos porosos para
serem aplicados como semicondutores de Oxido metalico complementar
(CMOS). P6s nanométricos e esféricos de Al203 foram utilizados para a
deposicéao de filmes sobre substratos de vidro e cobre. Foram obtidos filmes
espessos e porosos. A porosidade pode ser controlada variando o fluxo do gas

durante a deposicao por AD.

4.1.3.8 Slip casting

Na técnica de slip casting, suspensfes ceramicas sdo colocadas em moldes

porosos. A suspensdo escorre e, através da acdo de capilaridade, adquire a
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forma do molde e, entdo, é realizado a secagem e sinterizacdo dos pos
ceramicos (CHERAITIA et al., 2010; DRIOLI; GIORNO, 2010; NASZALY! et al.,
2008).

Cheraitia et al. (2010) apresenta a sintese e caracterizacdo de membranas e
analisa a permeabilidade de gases destas. Para a obtencdo das membranas,
foram preparadas solucdes coloidais de silica-alumina, que foram depositados
por slip casting em substrato tubular feito de alumia porosa. As membranas,
todas porosas, depositadas sobre substratos densos, apresentaram espessuras

que variaram ente 40 e 60 nm.

Ceramicas multifuncionais foram desenvolvidas e analisadas por Naszalyi et al.
(2008) para serem aplicadas em processos de separacéo, fotocatalise, filtragem
de gases e quimissorcdo de H2S. Uma solugéo coloidal de SiO2-ZnO foi
depositada em substratos tubulares de alumina porosas slip casting. Membranas
de 1,5um de espessura foram obtidas sobre o substrato poros. As membranas

obtidas eram mesoporosas, com tamanho de poro variando de 4 a 10 nm.

4.1.3.9 Spray pyrolysis

Na técnica de spray pyrolysis, a solu¢do precursora do material ceramico é
pulverizada sobre o substrato quente. Ao entrar em contato com a superficie
quente, a solucao precursora € pirolisada e forma o material ceramico
(SCHERRER et al., 2013; WILHELM et al., 2005).

Scherrer et al. (2013) aplicou a técnica de spray pyrolysis para fabricar e estudar
filmes finos para uso como sensores ou em célula a combustivel de 6xido sélido.
Sobre substratos de silicio a 370 £ 5 °C foi pulverizado a solucéo precursora de
zircOnia estabilizada por itrio (YSZ). ApOs o tratamento térmico, os filmes finos
feitos por essa técnica apresentaram porosidade estimada de aproximadamente
43%.
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4.1.3.10 Direct-write fabrication

Direct-write fabrication € uma técnica de manufatura aditiva em que o material,
na forma de pasta, resina ou fundido, é formada ou depositada diretamente no
substrato de maneira controlada em coordenadas pré-definidas por um modelo
digital, produzindo a estrutura de interesse ja em sua forma final. Atualmente,
essa técnica € denominada direct ink writing (escrita direta de tinta, em traducéo
livre) (CHEN et al., 2019; MORISSETTE et al., 2001; TEH, 2017).

Para a fabricacdo de dielétricos ceramicos de capacitores, Morissette et al.
(2001) estudaram como a morfologia e as propriedades do dielétrico variam de
acordo com a reologia da pasta utilizada para a conformacédo por direct-write
fabrication. Para tal aplicacdo, foram preparadas pastas de titanato de zirconato
de chumbo e nidbio (PNZT) com quantidades variadas de dispersante, p6é de
PNZT e veiculo organico, que passaram por analises de reologia e depois foram
depositados para formar o material dielétrico. Camadas individuais, com
espessuras de 20 a 30um, foram depositadas sucessivamente até formarem
filmes com 61,1 + 3,2um de espessura final. Os filmes apresentaram muitos

poros intergranulares.

4.1.3.11 Spontaneous deposition

Murayama et al. (2019) apresentam métodos para a obtencédo de Co304 a baixa
temperatura, obtendo filmes finos e porosos para aplicacdes eletroquimicas.
Para realizacdo da técnica spontaneous deposition, foram preparadas solu¢des
contendo nitrato de cobalto hexahidratado e 2-metilimidazol e, dentro da solucgéo,
foram colocadas placas de vidro revestido de 6xido de estanho dopado com fluor.
A solugdo com o substrato foi colocada em um refrigerador para ocorrer a
deposicao do filme. Apds esse processo, o filme passou por tratamento térmico
com fluxo de Oz para formar CosO4. O filme apresentou superficies com
porosidade esponjosa que desapareceram com 0 aumento da temperatura do

tratamento térmico.
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4.1.3.12 Chemical etching

Na técnica de chemical etching utilizada por Yang, Li e Li (2019), discos do
composito Ceo.sSmo.201.9-Smo.eSro.4FeOs3.s (SDC-SSF) foram conformados por
prensagem e sinterizados para se obter uma estrutura densa. Apés polidos, 0s
discos apresentaram 1,0mm de espessura. Nesse compagsito, 0 SCD apresenta
estruturas iguais a de fluorita, que sado inertes a HCI, e 0 SSF estruturas iguais a
de perovskita, que séo dissolvidas por HCI. Assim, os discos de compdsito SDC-
SSC foram colocados em solucdes de HCI para a remogédo do SSF, assim
gerando filmes porosos de SDC na superficie do disco. A espessura do filme
poroso cresce com o aumento de tempo de exposicdo a solucao de HCI. Foram

reportados filmes porosos de 200 a 400um.

4.1.3.13 Electrochemical deposition

Para a fabricacdo de filme sensores de H2S, Liu et al. (2019) utilizaram a técnica
electrochemical deposition. Nessa técnica, o substrato é colocado em uma
solucdo precursora do material de interesse que, entdo, sera depositado por
eletrdlise. (RODRIGUEZ; TREMILIOSI-FILHO, 2013). Apds a deposicéo, o filme
passa por tratamento térmico para a formacdo de ceramicos a partir dos
precursores. No trabalho, NiO e NiO dopado com Cu foram depositados em

substratos de alumina. Foram obtidos filmes porosos com 1,87 um de espessura.

4.1.3.14 Aerosol-assisted chemical-vapor-deposition

Scherrer et al. (2013) aplicou a técnica de aerossol-assisted chemical-vapor-
deposition (AA-CVD) para fabricar e estudar filmes finos para uso como sensores
ou em célula a combustivel de 6xido sélido. Na técnica de AA-CVD, a solucéo
precursora de zircbnia estabilizada por itrio foi nebulizada, formando aerossois
que foram depositados sobre os substratos de silicio. Durante a deposicéo, 0s
substratos foram aquecidos a temperaturas entre 450 e 600°C. Foram obtidos
filmes finos tanto nanoporosos com graos equiaxiais, quanto densos com graos

colunares.
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4.1.3.15 Pulsed laser deposition

Scherrer et al. (2013) aplicou a técnica de pulsed laser deposition (PLD) para
fabricar e estudar filmes finos para uso como sensores ou em célula a
combustivel de 6xido. Na técnica de PLD, o material alvo é atingido por pulsos
de laser, 0 que causa a remocao de atomos e ions desse alvo, 0s quais sao
depositados sobre o substrato (KREBS et al., 2003; SCHERRER et al., 2013).
No trabalho de Scherrer et al. (2013), foram usados alvos de zircOnia estabilizada
por itrio (YSZ) e substratos de silicio. Foram obtidos filmes finos, tanto densos

COmoO porosos, com gréos colunares.

4.1.3.16 Chemical bath deposition

Hodes (2007) explorou a técnica chemical bath deposition (CBD) fabricando
semicondutores nanocristalinos. CBD é amplamente utilizada pra fabricacao de
fotoeletrodos, células solares de filme fino e outros. Para a obtencao de éxidos
metélicos, é feita a hidrolise de solu¢des contendo sais metalicos sobre o
substrato. Através dessa, € possivel obter filmes porosos tanto finos quanto

€Spessos.

4.1.3.17 Melt-shear technique

Para a formacao de filmes por melt-shear technique, particulas poliméricas
obtidas por solugcdes coloidais sdo colocadas entre folhas de PET e colocadas
em uma prensa com o intuito de formar cristais coloidais que passam por
tratamento térmico para que ocorra ceramizacao, formando filmes ceramicos
(BOEHM et al., 2019). Em seu trabalho, Boehm el al. (2019) produziram filmes
de SIiCN autossustentados a partir de polimeros. Estes filmes sdo espessos e

porosos.
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4.1.3.18 Electrophoretic deposition

A diferenca entre electrophoretic deposition (EPD) e deposicdo eletroquimica
consiste em que EPD utilizada solu¢cdes contendo particulas ceramicas,
enquanto deposigéo eletroquimica utiliza uma solugéo precursora de ceramica,
gue posteriormente passa por tratamento térmico para a formacao de ceramicas
(CHEN; CHEN; LIU, 1999; LIU et al., 2019). Chen, Chen e Liu (1999) colocaram
dois substratos de aco inoxidavel, usados como eletrodo, dentro de uma solugao
de etanol contendo pés de alumina e uma diferenca de potencial de 100V foi
aplicada entres os eletrodos, causando assim a deposi¢do da alumina sobre o
substrato. Foram obtidos filmes com espessura de 20 a 200 um e foram obtidas
entre 40 e 70%.

4.2 Técnicas de manufatura aditiva para a producao de eletrodos
4.2.1 Selecédo das publicacbes

Para a prospeccéao de publicacdes sobre eletrodos feitos por manufatura aditiva,
a pesquisa “TOPIC: ((additive manufactur* OR "3D print*') AND ( electrode* OR

electronic*))” retornou 3473.

Apos a filtragem por alinhamento do titulo da publicacdo com o tema pesquisa,

restaram 374 publicacdes.

Aplicando o principio de Pareto para se selecionar os artigos com mais citacdes
foram selecionadas 87 (somando 80,24% das citacdes) das 374 publicacbes
com o titulo alinhado, sendo que 16 publicacbes dentre as 87 tem o0 resumo

alinhado ao tema.

Das 374 publicagdes alinhadas pelo titulo, 121 foram selecionadas por serem
recentes (publicadas de 2019 em diante) e 13 foram selecionadas na
repescagem, totalizando 134 publicagbes. Dessas 134 publicagdes, 35 tem o

resumo alinhado ao tema.

Assim foram obtidas no total 56 publicacdes cujo resumo se alinha ao tema de

interesse. Dentre as 56 publicacbes com o resumo alinhado, 11 ndo estavam
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disponiveis através do Portal de Periodicos da CAPES no dia da consulta,

restando 45 publicacfes para se utilizar de referéncia.

4.2.2 Andlise bibliométrica

As 56 publicacdes que se abordam o tema de interesse compreendem um total

de 321 autores. A Tabela 4.9 apresenta os autores com trés ou mais publicacdes

tem as fontes selecionadas, totalizando 8 autores, e 0s autores que apresentam

mesmo numero de publicagbes e citacdes entre as fontes selecionadas e

publicaram em conjunto estdo agrupados.

Tabela 4.9 - Autores com trés ou mais publicacdes dentre as selecionadas
(manufatura aditiva de eletrodos).

Autor

Quantidade de
publicagdes dentre as
selecionadas

Total de citagdes
recebidas das
publicagcdes
selecionadas

Lewis, Jennifer A. (AHN et al.,
2011; SKYLAR-SCOTT;
GUNASEKARAN; LEWIS, 2016; SUN
et al., 2013; VALENTINE et al.,
2017)

437

Hou, Shuen; Jin, Hongyun; Tian,
Xiaocong (LEE et al., 2019; TANG
et al., 2020; WANG et al., 2019,
2020)

15

Kim, Myung Jun; Wiley, Benjamin
J. (CRUZ et al., 2018; FLOWERS et
al., 2017; LAZARUS et al., 2019)

99

Macdonald, Eric; Wicker, Ryan
(LOPES et al., 2014; LOPES;
MACDONALD; WICKER, 2012;
SHEMELYA et al., 2015)

269

Fonte: Producéo do Autor.

A Tabela 4.10 apresenta os autores que somam a maior numero de citacdes

entre as publicagbes selecionadas, totalizando 9 autores. Os autores foram

agrupados por publicacéo.
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Tabela 4.10 - Autores com 100 ou mais citagBes entre as publicacdes selecionadas
(manufatura aditiva de eletrodos).

Autor

Quantidade de
publicagdes dentre
as selecionadas

Total de citagdes
recebidas das
publicagdes selecionadas

Ladd, Collin; So, Ju-Hee; Muth,
John; Dickey, Michael D. (LADD et
al., 2013)

440

Lewis, Jennifer A. (AHN et al.,
2011; SKYLAR-SCOTT;
GUNASEKARAN; LEWIS, 2016;
SUN et al., 2013; VALENTINE et
al., 2017)

437

Macdonald, Eric; Wicker, Ryan
(LOPES et al., 2014; LOPES;
MACDONALD; WICKER, 2012;
SHEMELYA et al., 2015)

269

Lopes, Amit Joe (LOPES et al.,
2014; LOPES; MACDONALD;
WICKER, 2012)

233

Durstock, Michael F.

186

Fonte: Producéo do Autor.

Na Tabela 4.9 é possivel de observar que Hou, Jin, Tian, Kim e Wiley ndo tem

tantas citacoes, provavelmente porque suas publicacdes sdo recentes, enquanto

as publicacdes de Lewis, Macdonald e Wicker tem mais citagbes, porém sdo

mais antigas.

Na Tabela 4.10 é possivel observar que os autores com mais citacdes tém

apenas uma publicacdo entre as selecionadas, possivelmente por ser um artigo

de relevancia neste conjunto, enquanto as citagdes do segundo autor com mais

citacOes provém de 4 publicagcbes, podendo indicar que as producdes da autora

tém relevancia em sua area.
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Tabela 4.11 - Referéncias com 7 cita¢cdes ou mais dentro do conjunto de publicacdes
selecionado (manufatura aditiva de eletrodos).

Citacoes entre as fontes

Referéncia .
selecionadas

"3D printing of interdigitated Li-ion microbattery

architectures" (SUN et al., 2013) 1
"Conformal printing of electrically small antennas on 10
three-dimensional surfaces" (ADAMS et al., 2011)

"Omnidirectional printing of flexible, stretchable, and 10
spanning silver microelectrodes" (AHN et al., 2009)

"Multiprocess 3D printing for increasing component 10
functionality" (MACDONALD; WICKER, 2016)

"A Simple, Low-Cost Conductive Composite Material

for 3D Printing of Electronic Sensors" (LEIGH et al., 9
2012)

"Capacitive energy storage in micro-scale devices:

Recent advances in design and fabrication of micro- 8
supercapacitors” (BEIDAGHI; GOGOTSI, 2014)

"Graphene Oxide-Based Electrode Inks for 3D-Printed 3
Lithium-lon Batteries" (FU et al., 2016)

"3D-printing technologies for electrochemical 7
applications” (AMBROSI; PUMERA, 2016)

"3D Printing multifunctionality: Structures with 7

electronics" (ESPALIN et al., 2014)

"Microsupercapacitors as miniaturized energy-storage
components for on-chip electronics" (KYEREMATENG; 7
BROUSSE; PECH, 2017)

"Direct ink writing of 3D functional materials" (LEWIS,

2006) /
"3D printing for the rapid prototyping of structural 7
electronics" (MACDONALD et al., 2014)

"Printing soft matter in three dimensions" (TRUBY; 7

LEWIS, 2016)

"Supercapacitors Based on Three-Dimensional
Hierarchical Graphene Aerogels with Periodic 7
Macropores" (ZHU et al., 2016)

Fonte: Producéo do Autor.

A Tabela 4.11 apresenta as referéncias com mais de 7 citagbes dentro do
conjunto de publicacdes que esta sendo analisada. A maioria das publicacdes

listadas na Tabela 4.11 s&o relacionadas diretamente a aplicacdo de manufatura
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aditiva (impressao 3D) para a area eletrbnica ou de energia (como baterias).
Duas das publicacdes séo relacionadas a capacitores e uma delas a sensores
eletrdnicos, indicando que, entre os trabalhos selecionados, ha o interesse
nessas aplicagdes, o que converge no interesse do grupo TECAMB em fazer a

parte eletrénica do elemento de sensor utilizando manufatura aditiva.

Para a analise de ocorréncia de palavras-chave, primeiramente foram
identificadas a ocorréncia de 153 termos diferentes e, ap0és a filtragem, restaram
71. Para a filtragem, termos similares foram agrupados sob um mesmo termo e
termos que ndo sao relevantes ao estudo em questao foram omitidos. A Tabela
4.12 apresenta as 71 palavras-chave e o numero de ocorréncia de forma

decrescente.

A palavra-chave com maior ocorréncia é “additive manufacturing” € a mais
recorrente, indicando que o uso de manufatura aditiva € relevante nas
publicacdes selecionadas. O segundo termo com mais ocorréncia é “direct write”,
termo que se aplica qualquer técnica de manufatura aditiva que seja capaz de
depositar material diretamente em uma superficie (LOPES; MACDONALD;
WICKER, 2012), o que inclui técnicas como “fused deposition modelling”, que é
0 quarto termo com maior ocorréncia. Ha diversos termos indicando o foco em
materiais, como “graphene”, “carbono nanotube”, “silver ink” e “condutive
composites”, sendo o desenvolvimento de materiais um dos grandes focos de

pesquisa e desenvolvimento em manufatura. (NGO et al., 2018).

A Figura 4.8 apresenta o mapa de coocorréncia das 71 palavras chaves. O
tamanho das palavras esta proporcional ao nimero de ocorréncia. Nesse mapa
€ possivel observar que todos os termos estdo conectados a palavra-chave de
maior interesse, “additive manufacturing”. E possivel observar alguns grupos ao
redor dos termos “direct write”, “flexible electronics”, “graphene” e “fused

deposition modelling”, e outros termos que nao tém fortes associacdes.

Esses agrupamentos podem ser melhor visualizados no mapa de coocorréncia
exibindo a densidade de conexdes (Figura 4.9). Nesse mapa fica claro a grande
densidade de conexdes com o termo “additive manufacturing”, assim como fortes

conexdes ao redor dos termos “direct write” e “graphene”.
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Tabela 4.12 - Palavras-chave e nimero de ocorréncias (manufatura aditiva de eletrodos).

Palavra-chave

Ocorréncia

Palavra-chave

Ocorréncia

additive manufacturing 35 conductive interconnects 1
direct write 11 conductive nanocomposites 1
graphene 8 conductivity 1
fused d_eposmon 5 copper 1
modelling
carbon nanotube 4 copper nanowire 1
flexible electronics 4 copper-silver nanowires 1
supercapacitor 4 direct-write assembly 1
micro-supercapacitor 3 electroless deposition 1
silver ink 3 electroless plating 1
3d printed sensors 2 electronic device 1
3d structural electronics 2 electronics 1
conductive composites 2 electroplating 1
conductive filament 2 flexible sensors 1
energy storage 2 graphene foam 1
inkjet printing 2 graphene-enhanced pla filament 1
interdigital electrode 2 high-porosity carbon 1
microelectrodes 2 highly conductive applications 1
printed electronics 2 hybrid additive manufacturing 1
3d copper circuits 1 hybrid nano-ink 1
3d electronics 1 laser writing 1
3d Prmted electrical 1 liquid metal 1
devices
3d printed electronics 1 lithium batteries 1
aerosol jet 1 metal conductor 1
batteries 1 micro-pseudocapacitor 1
bioengineering 1 microsupercapacitor 1
capacitance 1 mixed-dimensional hybrid aerogels 1
capacitive sensing 1 nano printing 1
capacitive sensor 1 polymer sensors 1
capacitor 1 polymeric ink 1
circuits 1 printed batteries 1
colloidal suspensions 1 rapid prototypes 1
selective laser melting additive
composite filament 1 fabrication 1
conducting polymer 1 soft sensors 1
conductive 1 stereolithography 1
conductive elastomers 1 template-free printing 1
conductive ink 1

Fonte: Producéo do Autor.
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A Figura 4.10 apresenta o0 mapa de coocorréncia das 71 palavras chaves de
acordo com o ano médio de ocorréncia de cada termo. E possivel ver nesta figura
gue as pesquisas nesse tema sao recentes pois, se observando a escala de
tempo dessa imagem, o ano médio de publicagéo se inicia em 2015. O termo de
maior interesse, “additive manufacturing”, tem ano médio de uso em
aproximadamente 2018, indicando ser muito usada principalmente em trabalhos
mais recentes. O termo “flexible electronics” (eletronicos flexiveis, em tradugéo
livre) é mais antigo, provavelmente indicando que de aplicacdo de MA para tal

fim € mais antiga. No geral, todos os termos sdo bem recentes.

A Figura 4.11 apresenta 0 mapa de coocorréncia ao redor do termo “direct write”.
Os termos relacionados a capacitor, que € coerente com o interesse desse
trabalho, estdo associados a “direct write”, assim como o termo “interdigital
electrode” (eletrodo interdigitado), que € o tipo de eletrodo de interesse para uso
em elementos sensores ceramicos capacitivos em formato de filme. O termo

“‘inkjet printing” € uma técnica de “direct write”.
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Figura 4.8 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave (manufatura aditiva de eletrodos).

( conductive elastomers )

[ 3d printed electrical devices_j

batteries
_graphene foam

_3d copper circuits

g&, VOSviewer

Fonte: Producgéo do Autor.
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Figura 4.9 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Densidade de conexdes (manufatura aditiva de eletrodos).

capacitive sensor
conductive elastomers

3d printed electrical devices

graphene foam

copper nanowire

3d copper circuits

aerosol jet

supercapacitor
additive actu ring conductive filament
micro-supercapacitor conductivity
dire Nrite capacitor  electronic device
3d structural electronics fused deposition modelling

_ _ conductive ink conductive nanocomposites
flexible electronics

printed batteries 3d electronics

silver ink
microelectrodes

&, VOSviewer

Fonte: Producéo do Autor.
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Figura 4.10— Mapa de coocorréncia das palavras-chave - Ano médio de ocorréncia (manufatura aditiva de eletrodos).

copper nanowire

( micro-supercapacitor

& VOSviewer '
2015 2016 2017 2018 2019 2020

Fonte: Producéo do Autor.
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Figura 4.11 — Mapa de coocorréncia das palavras-chave — Termo “direct write” (manufatura aditiva de eletrodos).

| Mixed-dimensional Nyorid aerog

W )
|, conductive interconnects

Fonte: Producéo do Autor.
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4.2.3 Revisdo e resumo das fontes selecionadas

A Tabela 4.13 apresenta as técnicas de manufatura aditiva para a producao de
eletrodos identificados nas publicagbes selecionadas. Algumas publicagbes
aplicaram mais de uma técnica de manufatura aditiva. Foram identificados um

total de 6 técnicas.

Tabela 4.13 - Técnicas e niUmero de ocorréncias entre as publicacdes selecionadas
(manufatura aditiva de eletrodos).

Técnicas Ocorréncia entre as publicagcbes
Direct ink writing 30
Fused deposition modelling 9
Inkjet printing 4
Stereolithography 2
Aerosol jet printing 2
1

Selective laser melting

Fonte: Producéo do Autor.

Muitas das publicacdes apresentam o uso de manufatura aditiva para produzir
diversos dispositivos e estruturas além de eletrodos. Mesmo nao sendo
aplicadas para a obtencéo de eletrodos, os resultados apresentados indicam a
possibilidade de fabricacdo desses componentes. Cada técnica e aplicacao

apresentados nas publicacGes analisadas estdo descritos a seguir:

4.2.3.1 Direct ink writing

Direct ink writing (DIW) é uma técnica de manufatura aditiva baseada em
extrusdo. Nessa técnica, o material na forma de pasta ou liquido (tinta) €
depositado camada a camada, formando a geometria desejada. A retencdo da
forma durante o processo de impressdo pode ocorrer devido a diversos
processos e propriedades diferentes. ApOs a impressao, alguns materiais
necessitam de tratamento térmico para consolidagdo. As principais vantagens

da DIW é a amplitude de materiais possiveis de serem impressos pela técnica,
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além de boa resolucédo de impresséao (AHN et al., 2011; CHEN B. et al., 2017;
CHEN Z. et al., 2019; HARDIN et al., 2019; HE et al., 2020; LADD et al., 2013;
LEE et al., 2019; LIM et al., 2020; OVHAL; KUMAR; KANG, 2020; SKYLAR-
SCOTT; GUNASEKARAN; LEWIS, 2016; TANG X. et al., 2018; TANG K. et al.,
2020;TEH, 2017; TUNG et al., 2020; VALENTINE et al., 2017; WANG Z. et al.,
2018; WANG T. et al., 2019, 2020; WEl et al., 2019; YUN et al., 2019; ZHANG et
al., 2019; ZHOU et al., 2019).

Ahn et al. (2011) apresentam a fabricagédo de eletronicos por DIW utilizando
tintas metdlicas. A tinta foi sintetizada a partir de acido poliacrilico (PAA),
dietanolamina e nitrato de prata. ApGs o processamento, foi obtida uma tinta com
alta carga de nanoparticulas de prata. Para a impressao, foram utilizados bicos
de extrusdo com diametros variando de 0,1 a 250um. Com o material sintetizado,
foram impressos microeletrodos, antenas e circuitos elétricos para diversos
dispositivos. Impressdes tridimensionais foram possiveis sem a necessidade de

estruturas de suporte.

Chen et al. (2017) apresentam a fabricacdo de capacitores feitos completamente
for DIW, com todas as partes ja integradas durante a impressao. A tinta usada
para a impressao do eletrodo foi feita do surfactante dodecil sulfato de sédio,
agua deionizada e nanotubos de carbono de parede Unica. A tinta usada para a
impressdo do eletrdlito foi obtida misturando pé de alcool polivinilico e p6 de
cloreto de litio em agua deionizada. Utilizando leito aquecido para acelerar a
secagem das tintas, a impressao foi realizada sobre substrato de poliamida.
Também utilizando DIW, s eletrodos e eletrolitos foram selados com borracha de
silicone. Diversas dimensdes de eletrodo e vaos foram impressas para se
estudar a variacdo das propriedades. Os testes de performance do capacitor
impresso por DIW apresentam resultados equivalentes a capacitores similares

feitos por outros métodos.

Estruturas porosas condutoras flexiveis feitas com o auxilio de DIW s&o
apresentadas por Duan et al. (2016). Acido polilatico (PLA) fundido foi utilizado
para a impressao de estruturas porosas diferentes. A estrutura impressa foi

preenchida de polidimetilsiloxano (PDMS). PLA foi removido gquimicamente,
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obtendo uma estrutura com porosidade organizada de PDMS. A estrutura de
PDMS foi revestida de materiais condutivos a base de grafeno e nanotubos de
carbono. As estruturas condutoras flexiveis apresentaram grande potencial para

aplicacdo em eletrénicos flexiveis.

Hardin et al. (2019) estudam a otimizacdo do processo de MA através da
impressao de capacitores de alta voltagem pela técnica de DIW. Nesse trabalho,
sensores foram adicionados ao equipamento de MA para aderecar problemas
de processo tipicos do processo, como defeitos causados pela variacao de altura
da superficie de deposicdo. Para a impresséao dos filmes dielétricos, foi utilizado
poli(metacrilato de metila) (PMMA) dissolvido em anisol. Durante a impresséo
ocorre a evaporagao do anisol, fazendo o PMMA solidificar. Para os filmes
condutores, flocos de prata foram dispersos no PMMA dissolvido em anisol. As
camadas obtidas apresentaram espessura de 1,89 = 0,14um. Os capacitores
impressos apresentaram capacitancias de até 314 pF e tensdo de ruptura de
1000V.

He et al. (2020) desenvolveram um compdsito condutor autocuravel para ser
impresso usando a técnica de DIW. O compdsito é baseado em polimero
autocuravel a base de ligacdes de hidrogénio e negro de fumo. O material foi
utilizado como foi depositado, sem tratamentos e processos posteriores. Além
de analises das propriedades elétricas, o material foi utilizado como sensor
resistivo de temperatura. Foram observados bons resultados de recuperacao do
material, entretanto as propriedades elétricas e mecanicas apds danificado e
recuperado séo inferiores as propriedades do material original. O material

apresenta caracteristicas interessante para aplicacao em eletrénicos flexiveis.

Laser foi utilizado por Jo et al. (2020) para auxiliar a impressao de tintas
metalicas por DIW. A tinta utilizada foi sintetizada utilizando nanoparticulas e
flocos de cobre, polivinilpirrolidona e terpineol. A tinta foi impressa em substrato
de poli-imida como geometria e topologia diversa. Apds a impressao, a estrutura
foi sinterizada por feixes de laser. As trilhas impressas, com espessura de 16,5
um, apresentaram alta conducgdo elétrica e bons valores de resistividade e

resisténcia elétrica.
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Kim et al. (2019) desenvolveram uma tinta baseada em prata ser utilizada como
matéria-prima de impresséao por DIW para a fabricacéo de circuitos eletrénico 2D
e 3D. A tinta € composta por nanoparticulas de prata estabilizada por acido
poliacrilico (PAA), flocos de prata e NaCl. A tinta obtida apresenta
pseudoplasticidade. Apds a impressao, a sinterizacdo quimica a temperatura
ambiente das nano particulas de prata ocorro devido a rea¢fes entre ions Cl~ e
o PAA. Melhores resultados de sinterizacao e condutividade foram obtidos com
a realizacao de tratamentos térmicos (até 110°C). Com o material obtido, foi
possivel a impressado de circuitos elétricos planares e tridimensionais. Também
foram impressos objetos volumétricos com 9,2mm de altura. Foi possivel a

obtencao de camadas de 53um.

Ladd et al. (2013) apresentam o uso de metal liquido para a impressdo de
microcomponentes por DIW a temperatura ambiente. A tinta utilizada € uma liga
de gélio e indio, mas é possivel o uso de qualquer liga de gélio, por serem
liguidas a temperatura ambiente. ApGs a extrusdo, a liga de galio mantém a
forma devido a fina camada de éxido formada na superficie do material quando
exposta ao ar. A camada de Oxido tem espessura na ordem de 1nm, causando
pouca alteracdo na resistividade elétrica. Estruturas podem ser impressas
depositando a tinta de forma continua, empilhando gotas ou injetando a tinta em
canais feitos previamente (que sao removidos quimicamente). Fios verticais de
até 1cm de altura com didmetro aproximado de 200um foram produzidos. O
menor fio obtido foi de aproximadamente 30um de diametro. Os fios
apresentaram resisténcia suficiente para serem suspensos em um vao, e
também mantiveram condutividade elétrica em teste de flexdo, possibilitando o

uso em eletrénicos flexiveis.

Buscando a impresséo de materiais condutores com resolugcdes mais finas e que
possam ser obtidas a baixa temperatura, Lee et al. (2019) apresentam uma tinta
catalitica baseado em prata para ser usado pela técnica de DIW. A tinta é
composta de nitrato de prata, 2-aminopropiltrimetoxissilano e
hidroxipropilcelulose (HPC). HPC foi utilizado para alterar a reologia da tinta,
melhorando a capacidade de impressao. Apds impresso, o material foi revestido

de cobre por deposicdo quimica. Dessa forma, foi possivel a obtencdo de
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circuitos elétricos planares com resolucédo na ordem de 10um. Para a obtencéo
de objetos volumétricos, materiais de suporte, como grafite ou alumina, precisam

ser adicionados a tinta.

Li et al. (2020) desenvolveram uma tinta com grande condutividade mesmo em
temperaturas elevadas para ser utilizada por DIW. A tinta condutiva é baseada
em nanofios de cobre e grafeno. Apds impresso, 0 material passa por tratamento
térmico para consolidacdo das propriedades mecénicas e elétricas. A tinta foi
utilizada para a fabricagdo de sensores de alta-temperatura, apresentando

caracteristicas adequadas aos requisitos definidos.

Coletores de corrente foram fabricados por Lim et al. (2020) utilizando a técnica
de DIW. A tinta é feita de particulas de cobre em hidrogel. Os filamentos
extrudados apresentam diametro aproximado de 180um e a estrutura foi
impressa com canais de aproximadamente 300um (ap0s processamento
térmico). A impressdo € secada em temperatura e posteriormente processada
termicamente, formando uma estrutura de cobre puro. Posteriormente, litio foi
depositado sobre a estrutura impressa. Os resultados dos testes elétricos e
mecanicos foram promissores para 0 uso da técnica de DIW para a fabricacao

de eletrodos e aplicacdes em desenvolvimento de baterias.

Lopes, Macdonald e Wicker (2012) integram as técnicas de DIW e
Stereolithography (SLA) para fabricacdo de dispositivos eletroeletronicos. SLA
foi utilizado para a impresséo de partes estruturais ndo condutivas e DIW para
impressao de partes condutivas. Para a impressao de partes condutivas por
DIW, foram testadas diversas tintas com particulas de prata com baixa
temperatura de processamento, sendo escolhida a com menor resistividade
elétrica. Para a cura da tinta condutiva depositada, foi utilizado o laser do sistema
de SLA. Muito embora os sistemas de DIW e SLA foram integrados para a
impressao ocorrer em apenas um passo, componentes eletrénicos foram
integrados manualmente na estrutura, causando paradas no processo. Para
testar o processo, circuitos temporizadores sensiveis a temperatura foram
fabricados com diversas arquiteturas fisicas. Muito embora os resultados nao

sejam comparaveis a sistemas eletronicos tipicos, no momento de
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desenvolvimento do trabalho, o uso hibrido de técnicas de MA para a fabricacdo
de sistemas eletrbnicos apresentam os primeiros passos e potencialidades do

uso de MA para tal fim.

Utilizacdo em sistema hibrido de DIW e Stereolithography, Lopes et al. (2014)
apresentam o estudo de propriedades elétricas de tintas a base de prata. As
tintas condutivas baseada em prata foram depositadas utilizando DIW e curadas
durante o processo de impresséo utilizando laser. O uso de laser para a cura da
tinta condutora durante a impressao, de forma localizada, € a alternativa ao uso
de tratamentos térmicos posteriores, que podem danificar a estrutura e
componentes integrados. Muito embora a cura da tinta durante a impressao
tenha sido positiva, tratamento térmicos posteriores melhoram as propriedades
de conducéo elétrica do material.

Meng et al. (2020) desenvolveram um equipamento de MA baseado em DIW. O
equipamento apresenta diversos bicos de extrusdo com caracteristicas diversas
para a impresséao de tintas diferentes e com viscosidade variada. O equipamento
também conta com uma lampada de xénon para a sinterizacdo do material
impresso, quando necessario. Tintas baseadas em prata, LiFePOas e LisTisO12
foram utilizadas. Com este equipamento foi realizada a fabricacdo completa de

um capacitor.

Microsupercapacitores foram desenvolvidos por Ovhal, Kumar e Kang (2020)
utilizando a técnica de DIW. A tinta de poli(3,4-etilenodioxitiofeno):poliestireno
sulfonado (PEDOT:PSS) foi obtida utilizando sulfoxido de dimetilo (DMSO) como
solvente. Apds impressdo, o DMSO é removido por aquecimento, consolidando
o PEDOT:PSS. Também foi utilizado acetato de polivinila (PVACc)/LiCl como tinta.
O PEDOT:PSS foi utilizado tanto simultaneamente como material coletor de
corrente e como eletrodo, enquanto PVAC/LICI foi utilizado na fabricacdo do
eletrélito em gel. Foram fabricados eletrodos coplanares com espessura de
aproximadamente 500um e espacamento de aproximadamente 700um. Os
eletrodos de 6um obtidos com 5 camadas de impressdo apresentaram 0s
melhores resultados nos testes elétricos A capacitancia de cada eletrodo foi de
31,6 mF-cm™2.
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Skylar-Scott, Gunasekaran e Lewis (2016) apresentam um novo método de
manufatura aditiva baseado na técnica de DIW para a impressdo de materiais
metélicos para a fabricacdo de componentes eletroeletronicos diversos. Nesse
método, a tinta com alta carga de particulas de prata € extrudada e, utilizando
pulsos de laser infravermelho, sofre tratamento térmico, o que consolida a prata
no estado solido. Os efeitos da variacdo dos parametros do processo sao
estudados. Foram obtidos fios de prata na ordem de 1um a 20um com
propriedades elétricas de prata solida. Foi possivel controlar a resistividade dos
fios de prata impressos modulando a intensidade laser. Os fios impressos
apresentaram boa flexibilidade. A impressédo de geometrias em 3D foi possivel

sem o uso de estruturas de suporte.

Tang et al. (2018) desenvolveram e aplicaram uma tinta condutiva para ser
utilizada por DIW. A tinta foi feita com a hidrdlise de ureia e particulas de 6xido
de grafeno, se obtendo reologia adequada para a impressdo. As impressodes
passaram pelo processo de liofilizacdo e reducdo do grafeno, formando aerogel
de grafeno. Variagbes da tinta foram sintetizadas com aditivos como
nanoparticulas de prata, nanotubos de carbono e nanofolhas de MoS2. Com a
tinta sem aditivo, foram extrudados filamentos com 60 a 250um de diametro. As
tintas foram utilizadas para a impressdo de eletrodos de supercapacitores,
mostrando vantagens no transporte de ions devido a rede padronizada e
continua obtida por MA.

O desenvolvimento de uma tinta para a fabricacdo de eletrodos de
microsupercapacitores (MSCs) por DIW é introduzida por Tang et al. (2020). A
tinta foi obtida utilizando nanoparticulas de 6xido de ferro, nanofolhas de grafeno,
nanofios de prata em solucdo aquosa, fluoreto de polivinilideno e
metilpirrolidona. A tinta apresentou Otimas pseudoplasticidade. Eletrodos
interdigitados foram impressos utilizando um bico de extrusdo de 330um,
obtendo camadas individuais de 320um. Apds serem impressos, os eletrodos
foram liofilizados. Em seguida, os eletrélitos foram impressos utilizando uma tinta
composta de alcool polivinilico e cloreto de litio. Os MSCs fabricados

apresentaram boa capacitancia, flexibilidade, estabilidade e baixo desgaste.
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Utilizando DIW, Tung et al. (2020) fabricaram eletrodos para supercapacitores.
A tinta foi sintetizada a partir de grafeno funcionalizado, nanoparticulas de ferrita
de cobalto funcionalizadas, alcool polivinilico e agua. A impresséo sobre folhas
de grafite foi feita a 80°C, evaporando o solvente durante o processo. Apos
serem impressos, os eletrodos foram tratados termicamente em micro-ondas
para se obter melhores propriedades. Os eletrodos apresentaram alta

performance e durabilidade.

Valentine et al. (2017) usam a técnica de DIW para a fabricacdo de eletrdnicos
flexiveis. A tinta para as estruturas foi obtida misturando poliuretano
termoplastico (TPU) e solventes, enquanto a tinta condutiva foi obtida misturando
flocos de prata no TPU dissolvido. Durante a impressao ocorre a evaporagao do
solvente, fazendo o TPU solidificar. Sensores de deformacdo e sensores de
pressao capacitivos foram fabricados totalmente por MA utilizando os materiais,
assim como outros dispositivos eletronicos foram fabricados integrando-se

componentes eletrénicos de forma automatica durante a impressao.

O desenvolvimento de tintas condutoras para impresséo por DIW é apresentada
por Wang et al. (2018) . As tintas sdo baseadas em polianilina (PANI), um
polimero condutor, dissolvido em metilpirrolidona e agua. Para alterar a reologia
e obter comportamento pseudoplastico, 6xido de grafeno (GO) foi misturado as
tintas. O GO também auxilia nas propriedades mecanicas e, quando reduzido, é
um material condutor. A tinta de PANI/GO foi utilizada para a impressao de
eletrodos interdigitados para serem empregados em capacitores planares.
Foram obtidas camadas na ordem de 300um. Os eletrodos impressos foram
colocados em solucdo acida para a reducdo do GO. Os capacitores obtidos

apresentaram capacitancia especifica de 1329 mF-cm™.

Wang et al. (2019) usam DIW para a fabricacdo de eletrodos para
micropseudocapacitores (MPCs). Solugédo aquosa de oxido de grafeno (GO) foi
concentrada para a utilizagdo como tinta. Eletrodos interdigitados foram
impressos, liofilizados e tratados termicamente para reduzir o GO e, em seguida,
0 crescimento de nanohastes de NiO foi feito sobre o GO reduzido. Também

foram obtidos eletrodos depositando-se nanofolhas de MnO2 ao invés de
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nanohastes de NiO. Apos a obtencdo dos 6xidos metalicos, os eletrodos foram
tratados termicamente, se obtendo eletrodos com espessura de 825mm. Os
valores de capacitancia obtidos foram superiores a de muitos
microsupercapacitores e os MPCs apresentaram alta estabilidade em testes de

ciclagem.

Wang et al. (2020) aplicam DIW para a fabricacdo de microeletrodos de
micropseudocapacitores (MPCs). A tinta usada, disponivel comercialmente, é
uma solucdo aquosa de O6xido de grafeno (GO) que foi concentrada em
laboratorio. Cada camada de impressdo apresentou espessura aproximada de
350um. Apés a impressao, eletrodos interdigitados foram liofilizados e passaram
por tratamento térmico para a reducao do GO. Para a obtencédo de MPCs, 0xidos
metélicos diferentes usado foram depositados em cada eletrodo. Um eletrodo
recebeu nanofolhas de Ni-Co—O e o outro recebeu MnO2. Os MPCs obtidos

apresentaram boa estabilidade em testes de ciclagem e performance notavel.

Wei et al. (2018) usaram DIW para a fabricacdo de baterias ion-litio
recarregaveis. Foram sintetizadas 4 tintas para a fabricacao de baterias, sendo
duas para cada um dos eletrodos (catodo e anodo), uma tinta fotocuravel para o
revestimento e selagem, e uma tinta fotocuravel para ser utilizada como
separador. A impressao foi realizada em substrato de carbono vitreo. Uma
segunda placa de carbono vitreo foi utilizada para fechar a bateria. As placas de
carbono vitreo funcionam como coletores de corrente. As baterias obtidas

apresentaram boa densidade de energia por area.

Wei et al. (2019) apresentam o desenvolvimento de um nanocompdésito condutor
em matriz polimérica para ser utilizado como matéria-prima em aplicacées de
manufatura aditiva. O trabalho apresenta um método de obtencdo de um
nanocomposito que é mais leve, barato e facil de se obter em relagcdo aos
métodos conhecidos até entdo. Para o desenvolvimento do material condutor,
foram utilizadas nanofibras de carbono revestidas de prata por deposicéo
quimica. O material condutor foi inserido em matriz do polimero Acido polilatico
(PLA) e diclorometano foi utilizado como solvente. A rapida evaporacdo do

solvente durante a impressdo formou PLA sélido. O material desenvolvido foi
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testado utilizando a técnica DIW. O material pode ser impresso sem o uso de

suportes e apresentou condutividade elétrica acima de 2.1 x 10° S/m.

Yu et al. (2020) utilizam DIW para a fabricacdo de eletrodos interdigitados para
microsupercapacitores (MSCs). A tinta utlizada foi sintetizada utilizando
nanotubos de carbono e esferas de poliestireno revestida de material precursor
de niquel. Com bicos de extrusdo de 60 um de diametro interno, a tinta foi
impressa sobre substrato de vidro aquecido auxiliando na vaporizagdo do
solvente. Logo apls a impressdo, a espessura dos eletrodos era de
aproximadamente 117 um. Apdés a impressdo, os eletrodos foram tratados
termicamente, promovendo a formacéo de nanocascas de NiO. Uma camada de
Ti/Au foi depositada sobre os eletrodos e em seguida a selagem com material
eletrélito foi realizada. Os MSCs desenvolvidos com eletrodos impressos

apresentaram alta densidade de energia e estabilidade de ciclagem.

Yuk et al. (2020) usam polimeros condutores para a fabricacdo de diversos
eletrdnicos por DIW. A sintese da tinta foi realizada com nanofibras de poli(3,4-
etilenodioxitiofeno):poliestireno sulfonado em solugéo de sulféxido de dimetilo e
agua. As impressodes foram realizadas com bicos de extrusdo com diametros
variando de 30 a 200 um. Tratamentos térmicos foram realizados para a
consolidacéo das impressdes. Para isolar as partes condutoras, foram impressas
camadas de polidimetilsiloxano. Sondas neurais flexiveis foram fabricadas e
testadas utilizando DIW.

Yun et al. (2019) demonstram a obtencdo de uma tinta condutora com
propriedades reolégicas particulares. Utilizando o método de Hummer
modificado, foi realizada a sintese de suspensdes de 6xido de grafeno (GO) a
partir de p6 de grafite. As suspens@es foram concentradas, formando hidrogéis.
A tinta foi utilizada para a impressdo de eletrodos de microsupercapacitores
(MSC). Cada camada impressa apresentou espessura de 0,25mm, obtendo
eletrodos de 1,25mm de altura e 600um de espessura. ApOs serem impressos,
os eletrodos foram liofilizados e o GO foi reduzido com hidrato de hidrazina. Os
MSCs desenvolvidos nesse trabalho apresentaram propriedades em relacéo a

MSCs similares.
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Zhang et al. (2019) demonstram a sintese e utilizacdo de uma tinta para se
imprimir componentes condutivos por DIW. A tinta aquosa foi obtida dispersando
carbeto de titAnio em agua deionizada e processando para se obter uma solucdo
de alta concentracéo. A impresséo foi feita com bicos de extrusao de 200 pum em
substrato aquecido e em seguida foram revestidas por uma camada de gel
eletrdlito de acido sulfarico e alcool polivinilico. O material desenvolvido foi
utilizado para a fabricagdo de microsupercapacitores e trilhas condutoras por
DIW.

Zhou et al. (2019) apresentam a fabricacdo de microeletrodos para microbaterias
de litio-ion. Foram sintetizadas tintas de nanotubos de carbono com litio-ferro-
fosfato ou titanato de litio dispersando poOs destes materiais em
carboximetilcelulose sédica e &gua. Apls impressdo, a liofilizacdo dos
microeletrodos foi realizada para obter porosidade hierarquica nos eletrodos. Os
eletrodos impressos foram comparados a eletrodos feitos por métodos

convencionais, apresentando melhores propriedades.

4.2.3.2 Fused deposition modelling

Fused deposition modelling (FDM) é uma técnica de manufatura aditiva baseada
em extrusdo. Nessa técnica, a matéria-prima utilizada € polimérica ou um
compdsito em matriz polimérica, sendo o polimero um termoplastico. A matéria-
prima, na forma de filamento, é alimentada em sistema de extrusdo aquecido, e
o material fundido é depositado sobre um substrato (aquecido ou a temperatura
ambiente), formando as camadas que dardo origem ao objeto desejado. FDM,
também conhecida como fused filament fabrication (fabricagdo por filamento
fundido, em traducéo livre), € a técnica de manufatura aditiva mais popular e
acessivel devido a disponibilidade de impressoras de baixo custo e a
simplicidade da técnica (AEBY; DOMMELEN; BRIAND, 2019; CHRIST et al.,
2017; CRUZ et al., 2018; FLOWERS et al., 2017; GAO et al., 2015; LAZARUS et
al., 2019; LAZARUS; BEDAIR, 2020; NGO et al., 2018; THANGAVEL;
PONNUSAMY, 2019; VANECKOVA et al., 2020; ZHANG et al., 2016).
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Aeby, Dommelen e Briand (2019) usaram a técnica de FDM para a fabricacéo
de transdutores de pressdo capacitivos e transdutores térmicos resistivos. Os
transdutores foram fabricados totalmente pelo processo de manufatura aditiva,
com 0s componentes j& integrados, sem a necessidade de montagens
posteriores. Foram utilizados filamentos de poliuretano termoplastico (TPU) e
composito de acido polilatico e carbono (PLAcb). O TPU foi utilizado para a
fabricacdo da estrutura e material dielétrico, enquanto PLAcb foi utilizado para a
fabricacdo dos eletrodos e como elemento sensor termorresistivo. Para 0 uso
simultaneo de ambos 0s materiais, foi utilizado um equipamento com dois bicos
de extrusdo. Para os testes de resistividade elétrica, foram impressas amostras
com espessura de 120um a 300um. Os transdutores capacitivos foram
fabricados com eletrodos de espessura de 100um e dielétrico variando de 200um
a 1000um. Os resistores dos transdutores térmicos foram fabricados com

espessuras variando de 60um a 240um.

Christ et al. ( 2017) desenvolveram um compdsito condutor para ser utilizado
como matéria-prima para o processo de FDM. O filamento foi produzido
misturando poliuretano termoplastico (TPU) e nanotubos de carbono com
paredes multiplas (MWCNT, sigla em inglés) durante a fabricacdo do filamento.
Foram fabricados filamentos com diversas concentracbes de MWCNT. O
compasito foi utilizado para a fabricacdo de sensores de deformacgdo. Foram
impressas amostras utilizando camadas de 0,2mm. Melhores propriedades
mecanicas e elétricas foram observadas nas matérias primas com maior
concentracdo de MWCNT. A condutividade elétrica do compdésito impresso foi
similar tanto na direcdo de impressdo quanto perpendicular a direcdo de
impressé@o. Apols testes mecénicos ciclicos, 0os sensores mantiveram as

propriedades mecanicas e elétricas.

Buscando menor resistividade e maior condutividade, Cruz et al. (2018)
apresentam o desenvolvimento de um compdsito de metais em matriz polimérica
para ser utilizado como matéria-prima em impressoras do tipo FDM. A tinta
condutiva foi obtida misturando de nanofios de cobre revestidos de prata em

policaprolactona. O material desenvolvido apresentou melhores propriedades
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elétricas em relacdo aos materiais disponiveis comercialmente no momento do

desenvolvimento da pesquisa.

Flowers et al. (2017) apresentam as diversas possibilidades e aplicacbes da
técnica de FDM para a obtencéo de circuitos eletrénicos. Indutores, capacitores
e resistores foram obtidos através de geometrias diferentes de impressao e de
materiais com diferentes valores de condutividade e resisténcia. Como material
dielétrico, foi utilizado filamentos de &cido polilatico (PLA) e flamento compdsito
de PLA e bronze. Como material condutor, foram utilizados trés compadsitos
contendo negro de fumo, grafeno e cobre, cada qual com propriedades elétricas
distintas. Além das amostras para teste, um filtro passa-altas foi fabricado

completamente por manufatura aditiva.

Lazarus et al. (2019) usaram FDM para a fabricagdo de componentes. O
equipamento utilizado era composto de dois bicos de extrusédo, o que possibilitou
a deposicao seletiva de matérias-primas diferentes em apenas um passo. Para
a fabricacao dos suportes do objeto, foi utilizado acrilonitrila butadieno estireno,
que € um polimero ndo condutor e disponivel comercialmente na forma de
filamento, e para as partes funcionais foi utilizado um filamento condutor,
composto de polimero e cobre, disponivel comercialmente. Apés a fabricacdo, o
objeto passou por um processo de revestimento por eletrodeposi¢do. O processo
de eletrodeposicdo de cobre e niquel ocorreu apenas onde foi utilizado o
compasito condutor, sendo esse 0 motivo do uso do equipamento com dois bicos
de extrusdo. O revestimento de cobre resultou na diminuicdo da resisténcia
elétrica em comparacdo ao polimero condutor sem revestimento. Em trabalho
posterior, Lazarus e Bedair (2020) usam o mesmo equipamento e método para
a fabricacdo de sensores resistivo de deformacdo, sensores resistivos de
temperatura e interruptores de contato. Para esses componentes, foram usados
filamentos de acido polilatico (PLA) para partes estruturais e compdésito de PLA
com negro de fumo para partes condutivas. Nesse trabalho, o compadsito
condutivo foi utilizado também como material para soldagem de componentes

eletrbnicos aos circuitos e sensores fabricados por MA.
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Thangavel e Ponnusamy (2019) usaram FMD para a fabricacéo de eletrodos de
sensores capacitivos para mensurar nivel de liquidos e fracdo de vazios em fluxo
bifasico. Foram usados filamentos de &cido polilatico com negro de fumo.
Imprimindo camadas de 0,2mm, foram feitos eletrodos de teste com
comprimentos variando de 50 a 150mm e espessura de 0,2 e 0,4mm. Medidas
e geometrias diversas foram desenvolvidas e resultados satisfatérios de variacao

de capacitancia foram obtidos.

Vanéckova et al. (2020) utilizaram a FDM para a fabricacédo de eletrodos com
melhores propriedades de transferéncia de elétrons. Tais eletrodos foram
desenvolvidos para aplicacdo em reducao eletroquimica de diéxido de carbono.
Para a fabricagdo dos eletrodos, foram utilizados filamentos compaésitos de acido
polilatico (PLA) e cobre (disponivel comercialmente). Os eletrodos foram
impressos em camadas de 0,20mm, tendo diametro final de 0,174 cm e
comprimento de 4,0 cm. Apds a impressao, os eletrodos obtidos foram revestidos
de cobre por eletrodeposicao. Os eletrodos de compdsito PLA/Cu revestidos de
cobre apresentaram propriedades elétricas préximas a de eletrodos de cobre.

Zhang et al. (2016) desenvolveram um compaésito condutor de &cido polilatico e
oxido de grafeno reduzido. O compadsito foi utilizado para a producao de circuitos
elétricos flexiveis. A impressdo foi realizada em diversos substratos,
apresentando boa adesao a eles. As camadas de impressao apresentaram
espessura de 200pm a 300um. Os filamentos impressos, apresentaram boas
caracteristicas mecanicas e alta condutividade elétrica, podendo substituir fios

de cobre.

4.2.3.3 Inkjet printing e aerosol jet printing

Inkjet printing (IJP) e aerosol jet printing (AJP) (impresséo a jato de aerossais,
em traducao livre) séo técnicas de MA que usam logica de impressao similar &
de impressoras a jato de tinta. Na técnica de IJP, o material na forma de solucéo
de sdlido em liquido (tinta) € depositado seletivamente na forma de gotas,
enguanto na técnica de AJP a tinta é depositada na forma de jatos de aerossais.

A principal vantagem da AJP em relacéo a IJP é possibilidade de impressado em
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superficies ndo planares, com topologias mais complexas. Varios materiais
podem ser utilizados nessas técnicas. As impressdes sao feitas com grande
precisdo e definicdo (CALIGNANO et al., 2017; CHEN et al., 2019; JABARI,
TOYSERKANI, 2015; NGO et al., 2018; SALEH et al., 2017; SEIFERT et al.,
2015; SOWADE et al., 2019; WILKINSON et al., 2019; ZHANG et al., 2019).

Jabari e Toyserkani (2015) estudam a relacédo dos parametros de processo com
as propriedades condutivas de interconexdes obtidas por AJP. As tintas foram
preparadas utilizando p6 de nanoflocos de grafeno estabilizado com etilcelulose,
cicloexanona e terpineol. A impressao foi feita sobre substratos de Si/SiO2
aguecidos. As impressdes foram tratadas termicamente. A espessuras de
impressao obtidas variaram de 10 a 90um, aproximadamente, e apresentaram
boas propriedades para serem utilizados na impressao de condutores.

Saleh et al. (2017) caracterizam o0 uso de luz ultravioleta para auxiliar a
fabricacdo de componentes eletrénicos por IJP. A tinta condutiva, disponivel
comercialmente, consiste de nanoparticulas de prata e éter monometilico de
trietilenoglicol. Tinta fotopolimerizavel de tripropilenoglicol diacrilado (TPGDA) foi
desenvolvida para formar estruturas ndo condutivas e ser utilizada como material
dielétrico. Durante o processo de impressao, pulsos de UV foram utilizados para
sinterizar a tinta condutiva e polimerizar TPGDA. Foram impressas trilhas
condutoras planares e tridimensionais, assim como um pequeno robd com um

sensor de deformagao.

Seifert et al. (2015) comparam as técnicas de IJP e AJP para a impressao de
materiais condutivos. Para o0s experimentos, foram utilizadas tintas de
nanoparticulas de prata disponiveis comercialmente. Diversos padrdes foram
impressos para se estudar a morfologia da tinta depositada por cada técnica.
Para a caracterizagdo elétrica, as impressfes passaram por tratamentos
térmicos. AJP apresentou vantagens quanto a variedade de tintas utilizaveis,
obtencdo de camadas mais finas e na velocidade de impressao. IJP apresentou
vantagens quanto ao consumo de tinta, a obtencao de melhores filmes espessos,

melhor definicdo das impressodes e custo inferior.
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Sowade et al. (2019) utilizam IJP para a fabricacdo de trilhas condutoras
tridimensionais e eletrodos de baterias. As tintas condutoras, de prata, e as tintas
isolantes, de polimero fotopolimerizavel, foram adquiridas comercialmente. Apos
impressos, as tintas condutoras passaram por tratamentos térmicos e as tintas
isolantes foram polimerizadas por luz ultravioleta. Pilares condutores
autossustentados foram impressos com altura de até 2200um e diametro
aproximado de 200um. Utilizando MA e outras técnicas, uma bateria foi fabricada
testada alimentando um LED.

Zhang et al. (2019) demonstram a sintese e utilizacdo de uma tinta para se
imprimir componentes condutivos por IJP. As "tintas" organicas foram obtidas
dispersando carbeto de titanio em diferentes solventes (metilpirrolidona,
sulféxido de dimetilo, dimetilformamida e etanol). As solugbes foram
processadas para se obter tintas com alta concentracéo de carbeto de titanio. A
impressao foi realizada em substrato aquecido, obtendo linhas de impressao na
ordem de 80um. As impressdes foram revestidas por uma camada de gel
eletrélito de &cido sulfurico e alcool polivinilico. Foram impressos micro-

supercapacitores e resistores.

4.2.3.4 Selective laser melting

Selective Laser Melting (SLM) é uma técnica de manufatura aditiva baseada em
fusd@o de pds. Nessa técnica, lasers de alta poténcia para fusédo seletiva de pos.
Os poés a serem fundidos sdo depositados sobre leitos e, apds a fusdo de uma
camada, uma nova camada de pé € depositado para o proximo passo de
impressdo. SLM é usado principalmente para a fusdo de pds metalicos, mas
também é possivel o uso de materiais ceramicos e poliméricos (CHEN et al.,
2019; DECKERS; VLEUGELS; KRUTH, 2014; NGO et al., 2018; ZHAO et al.,
2014).

Zhao et al. (2014) apresentam o uso de SLM para a fabricagdo de eletrodos
metalicos para supercapacitores. P6 da liga TisAlsV foi utilizado para se imprimir
os eletrodos interdigitados na forma de micropilares com diametro aproximado

de 200um. Na estrutura impressa, foi depositada polipirrol como material
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eletroativo, e alcool polivinilico-HsPO4 foi utilizado como eletrdlito. Os eletrodos

apresentaram capacitancia similar a de eletrodos obtidos por outras técnicas.

4.2.3.5 Stereolithography

Stereolithography (SLA) € uma técnica de MA baseado na polimerizacao seletiva
do material. Essa foi a primeira técnica de MA reportada. Nessa técnica,
materiais fotopolimerizaveis na forma liquida sdo depositados em cubas e um
feixe de laser é utilizado para polimerizar o liquido, formando uma estrutura
sélida. E possivel misturar pés e particulas de metais, ceramicos e outros para
a obtencdo de propriedades diversas (CHEN et al., 2019; LOPES;
MACDONALD; WICKER, 2012; SINGH; RAMAKRISHNA; SINGH, 2017; ZOCCA
et al., 2015).

Lopes, Macdonald e Wicker (2012) integram as técnicas de DIW e SLA para
fabricacdo de dispositivos eletroeletronicos. SLA foi utilizado para a impressao
de partes estruturais ndo condutivas e DIW para impressao de partes condutivas.
Para impressdo das partes estruturais por SLA, foi selecionado uma resina
disponivel comercialmente que suporta temperaturas mais altas. Para a cura da
tinta condutiva depositada, foi utilizado o laser do sistema de SLA. Muito embora
os sistemas de DIW e SLA foram integrados para a impressao ocorrer em
apenas um passo, componentes eletrénicos foram integrados manualmente na
estrutura, acarretando em paradas no processo. Para testar o processo, circuitos
temporizadores sensiveis a temperatura foram fabricados com diversas
arquiteturas fisicas. Muito embora os resultados ndo sejam comparaveis a
sistemas eletrénicos tipicos, no momento de desenvolvimento do trabalho, o uso
hibrido de técnicas de MA para a fabricac&o de sistemas eletrénicos apresentam

0S primeiros passos e potencialidades do uso de MA para tal fim.

Xue et al. (2019) utilizam a técnica de SLA para a fabricacdo de
supercapacitores. A resina fotopolimerizavel utilizada € baseada em acrilatos.
Apoés a impressao, a estrutura foi revestida de liga metalica de niquel-fosforo
para agir como condutor e, em seguida, um segundo revestimento de poroso de

oxido de grafeno reduzido foi depositado para agir como eletrodo. Como
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eletrdlito, foi utilizado alcool polivinilico. O supercapacitor obtido apresentou
capacidade eletroquimica notavel, boa capacitancia e vida util, sendo

comparavel aos supercapacitores a base de carbono mais modernas.
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5 PROPOSTAS

Para a escolha das técnicas a serem propostas para o grupo TECAMB

desenvolver elementos sensores, foram consideradas os seguintes critérios:

e O conhecimento de processamento ceramico desenvolvido pelo

grupo e a infraestrutura ja disponivel no laboratorio;
e Custo de implementacédo e de manutencao;

e A reprodutibilidade e praticabilidade do uso da técnica tanto em
laboratério quanto ao nivel de producao industrial.

5.1 Propostas de técnicas para a conformacdo de filmes ceramicos

porosos

Muitas das técnicas apresentadas permitem a obtencdo apenas de filmes finos
(pulsed laser deposition, aerossol-assisted chemical-vapor-deposition,
electrochemical deposition, sputtering, aerossol deposition, slip casting,
electrospray deposition, spray pyrolysis, dip coating, spontaneous deposition),
exigem grande investimento (sputtering, pulsed laser deposition), sdo muito
demorados (direct-write fabrication, chemical etching, electrophoretic deposition,
chemical bath deposition), ou ndo produzem as caracteristicas desejadas, como
o tipo de porosidade produzido pela técnica melt-shear . Considerando isto e os
critérios levantados acima, as técnicas que podem ser mais interessantes sao as

seguintes:

a) Screen-printing é a técnica mais presente entre as fontes selecionadas.
A técnica usa pastas ceramicas para a obtencao do filme e pode ser
aplicada em laboratorio de forma manual, necessitando de pouco
investimento. E aplicada a nivel industrial em processo totalmente

automatico principalmente em estampagem de tecidos.

b) Spin coating também é uma técnica baseada em pastas ceramicas e

gue necessita de equipamentos simples para ser utilizada. Entretanto,
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para a obtencéo de filmes espessos e uniformes, pode ser necessario
a repeticdo da técnica diversas vezes, realizando o tratamento térmico
de cada camada depositada. Entretanto, quando o material verde
utilizado € composto de mais de um pd ceramico, essa técnica pode
causar a separacdo da mistura, podendo formar um gradiente de

concentracao e perdendo as propriedades desejadas.

c) Tape casting também é uma técnica que utiliza pasta ceramica para
conformacido de filmes. E uma técnica simples e que permite a
obtenc&o de filmes de diversas espessuras com facilidade. E possivel
conformar filmes de forma mais artesanal, como feito por Romeo et al.
(2014), ou por equipamentos conhecidos como doctor blade. (WANG
et al., 2011; YU et al., 2020a)

d) A técnica de dip coating € a que atualmente estd sendo empregada
pelo grupo de pesquisa. E uma técnica simples, que necessita de
poucos recursos e amplamente utilizada na induUstria. A Unica
dificuldade € que, para a obtencao de filmes espessos, € necessario
se repetir o processo diversas vezes, 0 que pode acarretar a formacéo

de trincas no filme.

e) Chemical etching é uma técnica bastante simples, em que a
conformacao do filme é feita por métodos tradicionais e a obtencéo dos
poros ocorre utilizando-se &cidos. Entretanto, o grande tempo
necessario para a obtencdo de filmes porosos e espessos € uma

desvantagem.

O TECAMB ja possui um spin coater e um dip coater. Ambos permitem a
obtencdo de filmes relativamente finos, ndo atendendo as caracteristicas
necesséarias ao projeto. Além disto, ambos sofrem altera¢cfes induzidas pelo
operador e pela estabilidade da suspenséo. Foram considerados inadequados

para se obter repetibilidade e confiabilidade nos elementos sensores obtidos.

Para a implementacdo de outra técnica, screen-printing e tape casting séo as

gue se mostram mais interessantes e viaveis. A técnica screen-printing é
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bastante simples e amplamente aplicada, podendo ser aplicada tanto
manualmente quanto em equipamentos automatizados, e a espessura dos filmes
é controlada através da espessura da malha utilizada e pela reologia do material
verde; entretanto, em aplicagbes manuais, fatores humanos podem ter grandes
interferéncias no filme depositado. Tape casting também pode ser aplicado de
forma manual ou com equipamentos automatizados, e a espessura dos filmes é
controlada por uma lamina, popularmente conhecida como doctor blade, e pela
reologia adequada do material verde. A técnica de tape casting também permite
a obtencéo de filmes mais longos e de forma mais continua em equipamentos

automatizados e semiautomatizados.

A mistura de ZrO2 e TiO2 alumina + titdnia + cloreto de litio (LICIO4), com alta
homogeneidade, foi desenvolvida/otimizada por Mendes, J. (2019) em sua
dissertacdo de mestrado. Os parametros de sinterizacao da ceramica (de ZrOz2 -
TiO2, temperatura e tempo de tratamento térmico, foram obtidos por Oliveira
(2010). Para o uso das técnicas de tape casting ou screen-printing, 0 grupo
TECAMB teré de pesquisar e desenvolver principalmente a reologia do material
ceramico em forma de pasta para se obter filmes com a espessura e porosidade

adequada e consistente.

5.2 Propostas de técnicas para a impressao de eletrodos

O material € um dos principais pontos a se considerar quanto a escolha da
técnica. As técnicas que se baseiam no uso de polimeros, tanto polimeros
condutivos quanto compadsitos de matriz polimérica, ndo séo interessantes pois
0os elementos sensores de umidade desenvolvidos pelo grupo TECAMB sé&o
voltados para a aplicacdo no meio ambiente externo, e materiais poliméricos tem
menor resisténcias as intempéries e incidéncia da radiacdo solar, quando em a
ambientes expostos (MENDES, C., 2019; PIRES, 2011; SILVA, 2015). Sendo
assim, técnicas como FDM e SLA, que se baseiam em materiais poliméricos,

Nnao sao interessantes.

Quanto ao custo, a técnica selective laser melting esta entre as mais caras, tanto

guanto a ao custo do equipamento, quanto materiais e gasto de energia (CHEN
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et al., 2019; NGO et al., 2018), logo dificultando a aquisicdo e manutencdo do

equipamento.

As técnicas inkjet printing (1JP), aerosol jet printing (AJP) e direct ink writing
(DIW) séo as de investimento mais barato e que permitem o uso de tintas que
sejam suspensfes do material de interesse, podendo imprimir estruturas
metalicas, ceramicas, poliméricas e compdsitos. As trés técnicas permitem a

iImpresséo dos eletrodos dos elementos sensores.

As técnicas de IJP e AJP, que sdo similares, tem boa definicdo de impresséo,
entretanto imprimem principalmente estruturas com dimensdes pequenas. Muito
embora DIW nédo tenha definicdo tdo precisa quanto IJP e AJP, ela permite a
impressao de estruturas com dimensdes maiores. (CHEN et al., 2019; ESPALIN
et al., 2014; GAO et al., 2015; TEH, 2017)

A técnica DIW se apresenta como a mais adequada para ser aplicada na
confeccao de filmes porosos uma vez que utiliza o0 material na forma com pasta
0 que permite um maior controle da homogeneidade e das dimensdes da peca
final. No entanto, a principal caracteristica que é de fundamental importancia, é
a viscosidade alta da pasta (propria para extrusdo), o0 que minimiza a absorcao

deste material no filme (Figura 5.1).

Além disto, guando comparado aos demais o0 equipamento pode ser considerado
muito barato. Com um equipamento de DIW, além da fabricacédo dos eletrodos,
sera possivel o estudo e desenvolvimento de outras aplicacdes, tanto pelo grupo

TECAMB, quanto por outros grupos do INPE e de outras instituicoes.

De acordo com investigacdes anteriores no TECAMB, o p6 metélico selecionado
para a confecc¢ao do eletrodo sera o niquel, com condutividade elétrica adequada
e alta resisténcia a oxidacdo. Assim como para as novas técnicas de
conformacao de filmes ceramicos, a reologia do material utilizado para DIW é de
grande importancia. Na técnica de DIW, se espera que a pasta contendo o
material condutor tenha comportamento pseudoplastico, ou seja, apresente uma
viscosidade menor durante a extrusdo e uma viscosidade maior quando

depositado, para ndo perder a forma e dimenséo.
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Figura 5.1 — Secdo transversal de um filme de ceramica porosa com eletrodo
inicialmente composto por pasta metélica de alta viscosidade, apés o
material sinterizado.

Eletrodo metalico (secgao transversal)

Poro isolado ou
intergranular

Poro isolado ou
intragranular

Poros interconectantes
com a superficie da ceramica

Fonte: Producéo do Autor.

5.3 Infraestrutura de laboratérios

FEG-MEV - marca TESCAN, modelo MIRAS3 e encontra-se alocado no prédio
CTE2/COCTE IlI/INPE.

Difratbmetro de raios X da marca PANalytical, modelo Xpert Pro alocado no
LABAS/CTE II/INPE.

Analisador de area superficial por volumetria de N2 da marca Quantachrome
modelo Nova 2200e alocado no LabCat/UNIVAP.

5.3.1 Equipamentos para processamento do elemento sensor
Os equipamentos que serao utilizados para a execugédo deste trabalho sao:

e Balanca analitica com precisdo de 10-4 g, marca BEL, modelo MARK
210A (LABAS/CTE/INPE);

e Viscosimetro da marca Brookfield, modelo LV D-lII + PRO
(LABAS/CTE/INPE);
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Agitador Magnético, marca Warmnest, modelo HJ-3 (LABAS/CTE/INPE);
Moinho de bolas rotatério CFW 08 (LABAS/CTE/INPE);
Estufa digital, marca Solid Steel, modelp SSD-150L (LABAS/CTE/INPE);

Peneiras de 100 mesh, com 150um de abertura de malha, marca
Granutest (LABAS/CTE/INPE);

Prensa uniaxial e unidirecional hidraulica Tecnal TE-098
(LABAS/CTE/INPE);

Forno com controlador EUROTHERM, marca Carbolite, modelo HTF
1800 — 18/8 (LABAS/CTE/INPE), €;

Paquimetro digital ZAAS Precision, Digital Caliper (LABAS/CTE/INPE).

Os equipamentos acima relacionados estdo alocados no Laboratorio do
TECAMB/LABAS/INPE.

5.3.2

Equipamentos para caracterizagao do elemento sensor

Microscopio eletrbnico de varredura (MEV) de alta resolucdo, marca
TESCAN, modelo MIRA 3 (LABAS/CTE/INPE);

B.E.T (Analisador de area superficial marca Quantachrome, modelo Nova
2200e (LabCat/UNIVAP);

Porosimetro de mercurio da marca Quantachrome, modelo Autoscan-33
(LCP/CTE/INPE);

Difratbmetro da  marca  PANalytical, modelo  Xpert Pro
(LABAS/CTE/INPE);

Camara de testes climaticos com controle de umidade e temperatura,
marca Weiss, modelo WKL 100/70 (LABAS/CTE/INPE)

Ponte RLC Philips PM6304 (LABAS/CTE/INPE)

Para a execucado desta proposta serdo necessarias as aquisicdes de mais 2

equipamentos para o processamento dos elementos sensores:
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Figura 5.2 — Fluxograma geral da proposta, acentuando em verde, as etapas objeto
principal desta proposta.
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ZrO2+ TiO2 (1:1 mol) ! defloculante: I
ZrOo+ TiO2 (1:1 mol) + Li* (5% mol) I Curva de defloculagio e Potencial Zeta I
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bolas rotatério
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1,26% DOLAPIX CE 64 (massa de
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I
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I oo om oo e omm e e e mm mm o
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- - .
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Sinterizacao | Arguimedes
o —> - )
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Fonte: Adaptado de Mendes, J. (2019).
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- Tape casting de laboratério com controle de espessura, largura e taxa de
secagem ou screen-printing semiautomatica - valor estimado US$4000,00 a US$
5000,00, €;

- Impressora 3D tipo Direct ink writing (DIW) - valor estimado US$1500,00 a
US$2000,00.

Desta forma, o valor total do investimento sera de $ 4,500 a 7,000.

A Figura 5.2 apresenta o fluxograma geral para a conformacéo dos elementos
sensores incluindo os métodos propostos.
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6 CONCLUSOES

Utilizando a ferramenta ProKnow-C para executar a revisdo sistematica, foi
possivel otimizar e diminuir o tempo de busca por referéncias bibliograficas,
possibilitando a proposta de novas técnicas de forma mais embasada e

imparcial.

O estudo bibliométrico, com o auxilio do software VOSviewer, apresentou as
principais tendéncias de técnicas sendo aplicadas nos componentes de
interesse. A pesquisa ampla possibilitou o conhecimento ndo apenas de técnicas
gue ja sdo utilizadas para a conformacéo de elementos sensores capacitivos
ceramicos do tipo filme, mas também de técnicas que potencialmente ainda ndo

foram vislumbradas para essa aplicagéo.

Para a conformacdo de filmes ceramicos porosos, diversas técnicas foram
encontradas, usando as mais diversas abordagens. Entretanto, as técnicas mais
convencionais e amplamente utilizadas se mostram as mais interessantes,
sendo elas screen-printing, tape casting e dip coating. No entanto, a técnica dip
coating ja foi utilizada em uma tese de doutorado e mostrou ser de interesse
académico, mas nado tecnoldgico, pois: i) permitiu a obtencdo de filmes com

espessura pequena e ii) ndo apresentou reprodutibilidade.

Para a fabricacdo dos eletrodos metalicos, o uso de manufatura aditiva &
inovador. Dentre as técnicas estudadas, claramente Direct ink writing (DIW)
(escrita direta com tinta) mostrou se a mais adequada para 0 uso neste projeto.
A técnica DIW mostrou ser a mais utilizada por outros autores e permite 0 uso
de uma grande variedade de materiais e a obtencdo de estruturas de diversos

tamanhos e formas.

Considerando a infraestrutura disponivel no LABAS/INPE, sera necessario a
aquisicao dos equipamentos tape casting ou screen printing para a obtencéo dos
filmes autossustentaveis e a impressora 3D (do tipo Direct ink writing) para a

execucao do projeto.

Este trabalho contribui para a evolugdo na pesquisa e desenvolvimento de

elementos sensores de umidades no grupo TECAMB pois, a partir de uma
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revisdo sistematica do sobre os temas, propde novos caminhos e oportunidades

de pesquisa, desenvolvimento e aplicacéo para o grupo.
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7 SUGESTOES PARA INVESTIGACOES FUTURAS

Expandir e detalhar a reviséo sistematica, incluindo novas palavras-chave

e temas;
Ampliar a busca por técnicas incluindo bancos de patentes;

Investigar o métodos e técnicas que auxiliem na formacéo de poros, como
liofilizacdo (LIU et al., 2016; ROMEO et al., 2014), para que se obtenha

poros hierarquizados para que se otimize 0s elementos sensores;

Estudo de novas arquiteturas para os eletrodos, como forma e disposicao
dos eletrodos (QU; MEYER, 1997b);
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