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Este trabalho tem como objetivo a continuidade emefd de Iniciacdo Cientifica em

Resumo

andamento desde 2015, que utilizou o processo dgo@bposicdo, uma técnica
eletroquimica na qual se aplica uma fina camadalio&@ta um material, esperando como
resultado a obtencdo de um material compdsito guokat caracteristicas diferenciadas.
Inicialmente, foram obtidas as fibras de carbonavats da PAN (poliacrilonitrila) e esta foi
oxidada a fim de produzir fibras resistentes. Ap@socedimento a obtencao das fibras de
carbono, as FC foram colocadas em um forno depaténcia utilizando trés temperaturas,
uma para cada amostra. O passo seguinte foi liagpamostras de fibra de carbono e em
seguida foi feito o processo de eletrodeposicaonddal escolhido para ser depositado
sobre a fibra o foi o niquel (Ni) e o processo le¢redeposicao foi feito por meio de banho
de Eletrolux 16. Observou-se que ha mudanca nadqdal da eletrodeposicdo quando ha
variacdo da temperatura. Ao avaliar a fibra queaéoforno a 20T, a deposicédo mostra-
se mais eficiente enquanto com a diminuicdo da ¢empra (a 1000e 1508), ocorre
menor quantidade de deposicdo. Para a andlise etimdelposicdo de niquel sobre a
superficie da fibra de carbono, foi observada afatamia por meio da microscopia
eletronica de varredura (MEV) e a qualidade estalitdos eletrodepositos de Ni pelas

técnicas de espectroscopia Raman e difratdmetriaioe X (DRX).
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1.0Introducéo

O uso de radiagédo eletromagnética vem se tornaedodnte em decorréncia dos
avancos tecnolégicos nos setores de telefoniaacelahtenas de transmissao e recepgéo
além dos sistemas de comunicagcdo, defesa e deaseguempregados em aeronaves,
navios e viaturas tanto civis como militares. Asidades de pesquisa e desenvolvimento
vém se expandindo abrangendo novos materiais (gsei@m caracteristicas de absorver ou
blindar a radiacdo incidente, impulsionando avangesoldgicos significativos nessas
areas (CENTRO DE GESTAO E ESTUDOS ESTRATEGICOS (EzP010; REZENDE
etal, 2000).

Materiais carbonosos, 6xidos ceramicos, ferromagpete polimeros condutores
sao tradicionalmente chamados de MARE (MateriaissoAkedores de Radiacao
Eletromagnética). As fibras de carbono (FC), paneplo, sdo utilizadas para aumentar a
rigidez e resisténcia de compdsitos leves, devidgsua resisténcia mecénica, alta
condutividade térmica e elétrica e baixo coefi@em¢ expanséo térmico e leveza. Assim,
0s MAREs baseados em fibras de carbono tém siddorexipos para melhorar as
propriedades de absorcdo e peso em aeronaves,ezng@® as FC sdo conhecidas por sua
baixa massa especifica o que facilita aplicacOesetar aeroespaciélUBIN, 1982).

Além disso, outro material de grande interesse ppliaacdo MARE e blindagem
eletromagnética (Electromagnetic Interference — )Ed4b as fibras de carbono revestidas
com Niquel (FCN). O Niquel apresenta boa ader&uliae a FC e permite a interacdo da
parte magnética da onda (PIEROZYNSKI, 2012). Peatizar a deposicao dos filmes de
Ni na FC foi utilizado o processo de eletrodepasii@ banho de Eletrolux 16.

Devido ao grande potencial de aplicagdo MARE uatildo as FC e FCN, este
trabalho tem como objetivo a producéo das fibreasvas da poliacrilonitrila (PAN) cujo
precursor € um polimero linear contendo grupolai@itamente polar pendurado na sua
estrutura principal de carbono. As FC de carbomanfoobtidas com trés temperaturas
finais de trabalho: 1000°C, 1500°C e 2000°C. Apa@btencdo do material as amostras
foram caracterizadas morfologicamente através daici#® de microscopia eletrdnica de
varredura (MEV) e estruturalmente pelas técnicasspectroscopia Raman e difratbmetria
de raios X (DRX). Em seguida as amostras foram stidas ao processo de

eletrodeposicdo de Ni com o objetivo de obter fdnde Ni metalico e homogéneo. Para
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averiguar a homogeneidade do filme nas amostratupiaas nas trés condicfes térmicas
diferentes foram realizadas imagens MEV com aumeéeat8k. Além disso, as medidas no
DRX foram realizadas com o objetivo de confirmarosbli depositado apresenta forma
metélica. Por fim, foram medidas em um analisa@oredie vetorial (do inglés — vectorial

network analyzer — VNA) os parametros-S, a fim daliar a capacidade de absorcdo de

ondas eletromagnéticas na faixa de frequénciazia 82,4GHz (BANDA X).
2.0 Metodologia
2.1 Fibra de Carbono

Neste trabalho utilizou-se FC proveniente da matgmima PAN téxtil com
tratamento térmico em atmosfera de argénio da TOOAEmM disso, foram utilizadas duas
amostras com temperatura final de trabalho de ¥@DO00°C. Essas amostras foram

utilizadas como substrato para a deposicao dod\ghtrodeposicao.
2.2 Deposicao de Niquel
2.2.1 Limpeza das Amostras

Para o processo de limpeza, utilizou as amostrag@eom os trés tipos de
tratamentos térmicos nas dimensdes de 25mmz2. Aepenetapa da limpeza consistiu em
introduzir as amostras em um banho de acetona téuBfh minutos no ultrassom. Em
seguida, as amostras foram introduzidas em uma&mwhle alcool isopropilico também por
um periodo de tempo de 30 minutos. ApOs os tratiyaeas amostras foram enxaguadas
com agua deionizada para retirarem os produtosicpsnaas etapas de limpeza. Por fim,
as amostra foram mergulhada em um desengraxantdinalc o Ridoline, a uma
temperatura de 60°C por um periodo de 5 minutgsir&il (a). O desengraxante tem como

finalidade retirar qualquer possivel gordura preseas amostras.
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Figura 1: Solucdo de (a) Ridoline (b)Nedban

2.2.2 Parametros da deposicao

A amostra foi colocada em uma solugdo com o ativgtheoganth) a uma
temperatura de 4Q, durante 6 minutos, como visto na Figura 1 (bpo4 isso, foi
utilizado o redutor Neoganth Wa a temperatura am®jedurante 4 minutos. Por fim, foi
realizado o processo de eletrodeposicdo de Ni ethdbda solugdo Eletro Lux 16, cuja
composi¢do quimica apresenta: Sulfato de Niqueke@ de Niquel, Acido Bérico, Eletro
Lux 16 — Abrilhantador, Eletro Lux 16 - Nivelad@letro Lux 16 —Molhador. O banho foi
realizado usando a temperatura d€C4@urante o tempo de 20 minutos. A corrente
utilizada foi de 0,20 Ampers e 1,60 Volts. A amadwi entdo retirada e passou por um

processo de secagem a temperatura 8@ 60rante 20 minutos.

Figura 2: Potenciostato utilizado para o processeletrodeposicao
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Na Figura 3 € apresenta o esquema ilustrativo stersa eletroquimico utilizado.

Os ensaios eletroquimicos foram feitos utilizandoRotenciostato

Figura 3: Sistema eletroquimico utilizado no preoede eletrodeposicéo. (1)

Solucao, (2) feltro e (3) Contra eletrodo.

2.3 Técnicas de Caracterizacao

Neste trabalho foram avalidas as carateristicasutestis e morfolégicas dos
materiais produzidos. Para as analises estrutdosem utilizadas duas técnicas, a
espectroscopia Raman e a difratometria de raioDRX). A microscopia Raman foi
empregada para analisar a estrutura da superficiaaderial, ja o DRX para o bulk do
material. Para avaliar a morfologia dos materiaigdpzidos foi usada a técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV), que pewumidentificar diferencas

superficiais, tais como rugosidade.

2.3.1 Raman

A espectroscopia Raman trata-se de uma técnicaspuama fonte monocromatica
de luz a qual, ao atingir um objeto, € espalhadee|® gerando luz de mesma energia ou
de energia diferente do incidente. A espectroscdpiaspalhamento Raman é baseada no
efeito Raman. O espalhamento Raman pode ser edplicamo sendo uma colisdo

inelastica entre um féton incidente e uma moléemaum determinado estado inicial de
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energia. O termo "inelastico” denota o fato de quarocesso de espalhamento resulta no
ganho ou na perda de energia pela molécula. Assiranergias dos fotons espalhados séo
maiores ou menores em relacdo a energia dos fatoigentes, através de incrementos
guantizados (também chamados de deslocamento Rapmramprrespondem as diferencas
de energia entre niveis de energia inicial e fisgja eletronico, vibracional, ou entre niveis
rotacionais da molécula em um gas, em um liquiderawm sdlido. Os espectros foram
obtidos usando um equipamento Micro Raman Sistéii@ da Renishaw, do Laboratorio
Associado de Sensores e Materiais (LAS) do INPE.

2.3.2 Difratometria de Raios X

O fendbmeno da difracdo de raios X (DRX) envolveni@racdo entre a radiacao
eletromagnética e a matéria. Em resumo, envolvenddisa da diferenca no caminho
percorrido por raios difratados por diferentes ptaadjacentes de uma estrutura cristalina.
Para a ocorréncia da difracdo € necessario quemprounento de onda da radiacdo
incidente seja da mesma ordem de grandeza dosaesp@ips interatdmicos do material
analisado, ou seja, da ordem de angstrom (A). Alémcia de raios X sobre um atomo
provoca o espalhamento de radiacdo em todas agOekre porém, a interferéncia
construtiva da radiacdo espalhada proveniente desvatomos caracteriza a difracdo. A
condicdo para obter uma interferéncia construtidada pela lei de Bragg, segundo a qual,
guando raios X encontram um material cristalino, difratados pelos planos atdbmicos (ou
ibnicos) dentro do cristal. O angulo de difra¢ddepende do comprimento de onddos
raios X e da distancia d entre os planos de tahdoque as interferéncias construtivas,
obedecem a lei de Bragg.

A+2d Sing) Equagad)

Essa técnica analisa qualitativamente informac@éscionadas com a estrutura
cristalina e as propriedades do material, alénmedema técnica ndo-destrutiva. E a técnica
mais largamente usada para a caracterizagdo deaisateistalinos. Sendo assim, possivel
identificar as fases de um material policristal@adeterminar as quantidades relativas
destas fases pelas das intensidades dos picosfrdgadi bem como as orientacdes
cristalograficas (indice de Miller).
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Os materiais carbonosos possuem célula unitariipdohexagonal. Assim, para
calcular os indices de Miller de capa pico foiizditlo o valor da distancia interplanar dada
pela equacdo Equacdo 2.0. Ja os depositos de mpredentam célula unitaria do tipo

cubica de face centrada (CFC), logo a equacaocsti@ndia interplanar € dada pela Equacao

2.1.

3 ﬂ.z l:z

d== | ———+— »
4 N hE+kh+kE L2 Equacéo (2.0)
hi+he4L®
d = ot Equag&o (2.1)
Onde h, k e | os indices de Miller, ja a e ¢ sapasametros de rede da célula

hexagonal.

2.3.3 Microscopia Eletronica de Varredura

A principal funcédo do microscépio de varredurarél@co (MEV) é na producao de
uma imagem de aparéncia tridimensional varrenddirdras paralelas a superficie de uma
amostra com um feixe muito fino de elétrons de@gmnerariavel, em geral de 10 a 50 keV.
Assim, a forma e o tamanho dos acidentes topogsafia superficie de uma amostra sélida
podem ser visualizados com uma resolucdo e rigdezdetalhes impossiveis de serem
alcancados em um microscopio Optico. E um instrdemuito versatil e usado
comumente para analise microestrutural dos madepadendo também analisar a se¢ado de
corte transversal da amostra, permitindo verifickrtalhes de contorno de gréo,
diferenciacdo de fases, trincas e interface. Egigoamento foi utilizado com o propésito
de investigar a morfologia formada na estrutura @asadas de PS com a variagcdo dos
parametros experimentais. Neste trabalho, utilE®uum MEV modelo JEOL com

capacidade de analise de energia dispersiva [ Xai
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3.0 Resultados

De acordo com a Figura 4, as andlises dos espdRansn das amostras com
diferentes condi¢gBes térmicas sofreram significaateacdo no seu espectro. Observou-se
gue a medida que a temperatura final de trabalhweata menos intenso se torna o pico G
em relacdo ao D. Além disso, também foi observadoaglargura a meia altura de ambos

0s espectros diminuiam em fungdo do aumento deetatopa.

Figura 4- Espectroscopia Raman das amostras demCliterentes tratamentos

térmicos.
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Esses resultados devem-se ao processo de carlimnieatg atmosfera inerte, que
forca a organizagcdo das estruturas hexagonaisrdor@ae eliminas grupos oxidantes da
superficie (oxigénio, nitrogénio, hidrogénio et®sse modo, quando mais estreito sdo as
bandas D e G significa que menos tipos de defedosibuem para o aparecimento delas.
Logo, como a espectroscopia Raman é uma técnicafgl@, pode-se observar que o
tratamento térmico teve influéncias estruturaisugzerficie do material.

Além disso, o0 tratamento térmico também mostroduéniciar estrutura mais
profunda do material pela técnica de DRX a qualepsdr vista na Figura 5. Assim,
também foi observado que com o aumento da temparfsal mais relevante se tornaram
alguns planos cristalinos. Em ambos os tratamegtasicos foi possivel observar o plano
(002) mais protuberante, no entanto para temperatertrabalho final de 1500 e 2000°C

também foi possivel observar os planos (100) e)(t@lcarbono. Os picos também
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apresentaram um afinamento em comparacdo com atranumsn temperatura final de
trabalho de 2000°C. Isso se da pelo fato de quedida que a temperatura de trabalho
aumenta, mais grupos funcionais séo retirados parficie, exemplo, ligagdes carbono-
oxigénio e carbono-hidrogénio, ocasionando assimuera diminuicdo de “defeitos” na

superficie da amostra.

Figura 5- Difratograma de raios X das FC amostoas fibra de carbono tratadas
em 1000, 1500 e 2000°C.
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Apesar do tratamento térmico influenciar na esteutlo material, as imagens MEV
mostram que ndo ha variacdo morfolégica significamt superficie das amostras. Isso
porque as amostras foram carbonizadas em atmasegsta, ndo havendo atmosfera que
pudesse atacar as ligacbes carbono-carbono dafisigpeto material e assim retirar

material da superficie, que produziriam poros.
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Figura 6- Imagens MEV com aumento aproximadamed®®8para as amostras

com tratamento térmico de (a) 1000°C, (b) 1500{€) €000°C.
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Figura 7: Difratograma de raios X das FC com deépdke niquel para as amostras

com tratadas termicamente em 1000, 1500 e 2000°C.
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Na Figura 7 sdo mostrados os difratogramas dasteamate FCN para os substratos
com diferentes tratamentos térmicos. Nos trésnrados térmicos é possivel observar que
o Ni depositado estd na forma metdlica, devido iaténcia dos picos de difracdo nos
planos (111), (002), (220), (113) e (222). Os pedstreitos dos picos do DRX ainda
comprovam que 0s depositos apresenta estrututtalicds Assim € possivel dizer com
méaxima precisdo que o depdsito de niquel se ercorirforma metalica e ndo na sua

forma oxidada. Também é possivel observar que asteas que sofreram tratamento
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térmico de 1500 e 2000°C apresentaram uma camadasmessa de niquel, porque o pico
do carbono em aproximadamente 25° desaparece pypleto, o que jA ndo é observado
para amostra de 1000°C. A melhora na deposicadqieinpode estar relacionado com a
melhora na condutividade do material, ja que aagpropia Raman e DRX apresentaram
uma estrutura menos defeituosa. Outro fator potsr eslacionado com a remocéo dos
hetero-atomos na superficie da fibra durante danrentos térmicos com temperaturas
acima de 1500 e 2000°C, no entanto ndo pode-sdugoigso antes de uma analise
qualitativa/quantitativa.

4.0 Conclusdes

Através deste trabalho foi possivel descobrir luémicia do tratamento térmico e a
gualidade da deposicdo de Niquel nas fibras PAtddas. Por meio das imagens MEV,
observou-se que nao houve variacdo morfolégicauparicie em funcdo do aumento da
temperatura. No entanto, o0 mesmo ndo foi visto @Eeraandlises de caracterizacao
estruturais. A combinagdo das andlises estrutiRaiman e DRX mostrou que houve
influéncia do tratamento térmico na estrutura ddenel. Assim, com a espectroscopia
Raman foi observado que com o aumento da temparfiad de trabalho menos tipos de
defeitos eram observados pelos espectros Ramarg pegmite concluir que a estrutura do
material se torna menos amorfa. A mesma conclusde ger tirada dos espectros do DRX,
s6 que com uma profundidade maior. O material sgatonais cristalino a medida que
novos planos sdo observados nos espectros do DR)(eoesta relacionado com a

organizacao das estruturas hexagonais do carbono.
5.0 Trabalhos Futuros

A primeira etapa do trabalho que teve como objetivproducdo das fibras de
carbono com diferentes tratamentos térmicos e dgwsde niquel nas fibras, foi
concluida. A segunda etapa é a producdo de matababrvedores de radiacdo utilizando
tanto o Ni como outras matérias primas que possagapazes de atenuar a radiacdo na
faixa de frequéncia de 8-12GHz.
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