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RESUMO

Os materiais magnéticos desempenham um importante papel na
tecnologia moderna, pois encontram um grande numero de aplicagbes em
produtos e processos industriais dos mais variados setores. As hexaferritas de
bario (HFB) sdo materiais ceramicos magnéticos que tém vasta aplicagdo como
magnetos permanentes; sendo utilizados em maquinas elétricas,
transformadores, sensores, dispositivos de gravacdo magnética e em
absorvedores de radiacao eletromagnética. As propriedades da hexaferrita de
bario sdo fortemente relacionadas a composicao e variaveis de processo. Este
trabalho teve por objetivos caracterizar a hexaferrita de bario pura, sem adigéo
de dopantes, obtida através da técnica de moagem de alta energia e investigar
a influéncia de algumas variaveis de processamento (poder de moagem e
tempo de moagem) e da temperatura, nas propriedades magnéticas e de
absorcdo de microondas, a fim de aplica-la como material absorvedor de
radiacdo eletromagnética (MARE). Ensaios de Difragdo de Raios X, para
identificacdo das fases presentes, e de Microscopia Eletronica de Varredura,
para a determinagdo da morfologia das particulas, foram utilizados. As
propriedades magnéticas e dielétricas foram medidas através de um
permeametro e de um analisador de impedancia, respectivamente. Em
seguida, as amostras de HFB foram novamente moidas e misturadas com
resina de poliéster para formacdo dos MARE'’s. As medidas de absorcao
eletromagnética foram realizadas pelo método de reflectometria em guia de

ondas, na faixa de 9,5 a 12GHz.
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PROCESSING AND CARACTERIZATION OF ELETROMAGNETICS
WAVE ABSORBERS BASED BARIUM HEXAFERRITE

ABSTRACT

Magnetic materials have an important role in the modern technology
because they can be applied in several products and industrial processes of
different areas. The barium hexaferrites (HFB) are magnetic ceramic materials
that have large applications as permanent magnets, which can be used in
electrical machines, transformers, sensors, magnetic media devices and
electromagnetic radiation absorbers. The HFB properties are strongly related to
the composition and to the variable of process. The objectives of this work were
to characterize the pure barium hexaferrite, without dopants, obtained through
high energy milling technique and to investigate the influence of some
processing variable’s (milling power and milling time) and of the temperature in
the magnetic and microwaves absorption properties in order to apply it as a
electromagnetic radiation absorber material (MARE). Experiments of X-Ray
Diffraction, for identification of the phases, and of Scanning Electron
Microscopy, for the determination of the morphology of particles, had been
used. The magnetic and dielectric properties had been measured through a
permeameter and an impedance analyzer, respectively. After that, the samples
of HFB were grounded again and mixed with a polyester resin for the formation
of MARE' s. The measures of electromagnetic absorption had been carried
through by the method of wave guides reflectometer, in the range of 9.5 to
12GHz.
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1 INTRODUCAO

Os materiais magnéticos desempenham um importante papel na
tecnologia moderna, pois encontram um grande numero de aplicagdes em
produtos e processos industriais dos mais variados setores. As ferritas
hexagonais sao materiais magnéticos ceramicos, constituidos de ferro,
oxigénio e outro metal e s&o obtidas através da mistura do 6xido de ferro com
outros Oxidos na forma de pds. Estes materiais tém vasta aplicacdo como
magnetos permanentes, sendo utilizados em motores, geradores,
transformadores e dispositivos de gravacdo magnética, e também como
absorvedores de radiagao eletromagnética, em dispositivos que requerem o
controle do nivel da radiagdo eletromagnética, utilizados nos setores de
aeronautica, espacial, telecomunicacbes e medico. Atualmente em qualquer
dispositivo eletroeletrénico que necessite de um magneto permanente, as
hexaferritas de bario (HFB) encontram aplicagdo, devido a sua alta
coercividade e baixo custo de producdo, aplicabilidade em altas frequéncias,
resisténcia ao calor e a corrosdo. As hexaferritas de bario passaram a ser
usadas recentemente na forma nanoestrutural, como um material de alta
densidade, obtido por moagem de alta energia (MAE). A MAE produz
nanoestruturas devido a atuacéo das forgas de impacto e cisalhamento no po,
que resultam na redugao do tamanho da particula.

Em decorréncia dos avangos tecnologicos, o uso da radiagédo
eletromagnética na faixa de microondas tem se tornado intenso nos ultimos
anos, principalmente na area de telecomunicagdes, como nos setores de
telefonia celular, antenas de transmissdo e recepcdo e sistemas de
comunicacgao e de segurangca empregados em aeronaves, navios, automotivos
e outros. Como consequéncia, o nivel de ruido dessa radiagdo no meio
ambiente tem aumentado de maneira continua. Com o objetivo de eliminar ou
atenuar os niveis de radiagao eletromagnética, em diferentes ambientes, tem
ocorrido uma grande expansao no desenvolvimento de materiais que possuam
a caracteristica de absorver a radiac&o incidente, transformando-a em energia

térmica.



Os materiais absorvedores de radiacao eletromagnética (MARE’s), em
geral, sdo constituidos de materiais dielétricos e/ou magnéticos, que promovem
alta perda de energia em determinadas faixas de frequéncias. O emprego
destes materiais tornou-se um dos campos mais fascinantes da engenharia de
materiais e tem recebido muita atencdo nas ultimas décadas, devido as
crescentes exigéncias das legislagdes governamentais no controle de niveis de
radiacdo eletromagnética espuria, emitida por equipamentos eletronicos, das
normas industriais de compatibilidade e interferéncia eletromagnética
envolvendo as industrias de equipamentos eletroeletrénicos e
telecomunicagdes, bem como pela demanda da sociedade na confiabilidade
dos equipamentos eletrénicos. No entanto, o acesso a tecnologia de obtencéo
de MARE’s é limitado, por estar intimamente ligado a uma area estratégica,
como as de obtengao de estruturas de baixa deteccdo radar, ou tecnologia
"Stealth". As informagdes existentes na literatura atual sobre estes materiais se
resumem a conceitos genéricos, dispositivos tradicionais e divulgagdo do
potencial das aplicagcdes desse material.

Reconhecendo a importancia das atividades de pesquisa no dominio
do conhecimento desta area, este trabalho tem por objetivo o processamento e
caracterizacao da hexaferrita de bario, sem utilizacdo de dopantes, utilizando a
técnica de MAE, investigando a influéncia das variaveis deste processamento
no controle da microestrutura e, consequentemente, das propriedades
magnéticas e de absorgédo das radiagbes eletromagnéticas, a fim de aplica-la
como MARE. A caracterizagdo de absor¢ao das ondas eletromagnéticas (OEM)
das amostras de MARE’s, foi feita pelo método de reflectometria em guia de
ondas, devido aos equipamentos existentes no laboratério de microondas do
CEFET-MA e a disponibilidade dos instrumentos do Centro de Langcamento de

Alcantara —Raposa — MA.



2 REVISAO DE LITERATURA

Os materiais magnéticos s&o bastante usados no desenvolvimento de
novas tecnologias, como em sistemas de geracéo e distribuicdo de energia,
sistemas de conversado eletromecanica, na eletrdnica e telecomunicagdes,
informatica, automacao industrial até na medicina e na engenharia biomédica.
Esta vasta aplicagao tem sido possivel gragas ao entendimento dos fenébmenos
magnéticos, que passaram a ser melhor compreendidos, a partir do século XIX,
com a descoberta de sua correlacdo com a eletricidade. Isto proporcionou,
também, a descoberta de novos materiais magnéticos. As ferritas hexagonais
sdo materiais magnéticos ceramicos que absorvem energia de microondas, por
apresentarem uma significativa permeabilidade, uma alta magnetizagdo de
saturacdo e comportamento planar anisotropico em altas frequéncias [1-2].

Como o objetivo do presente trabalho foi processar a HFB por MAE,
investigar as suas propriedades visando sua aplicagdgo como MARE e
caracterizar a absorgdo de microondas pelo método de reflectometria em guia
de ondas, para um melhor entendimento deste trabalho, dividiu-se este capitulo
em trés subitens: processamento e caracterizacao de ferritas; materiais
absorvedores de radiagao eletromagnética e nogdes de magnetismo e

transmissao de sinais.

2.1 PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE FERRITAS

As ferritas sdo materiais ceramicos magnéticos que se obtém
misturando 6xido de ferro como componente principal, com outros 6xidos na
forma de pés. Os pods sao prensados, conformados e sinterizados a altas
temperaturas. As ferritas, constituidas a base de Fe;O3, sdo os materiais mais
utilizados na tecnologia de processamento de materiais absorvedores de
radiagcdo. As propriedades das ferritas, que afetam as suas aplicagdes no
processamento de MARE's, s&o as relacionadas as propriedades intrinsecas,
como a permeabilidade, permissividade, saturagdo magnética e a temperatura

de Curie, somadas as suas caracteristicas microestruturais, como porosidade e



tamanho de graos [3]. O tamanho, a porosidade e os contornos de graos
influenciam a estrutura dos dominios, a largura e a mobilidade das paredes de
dominios. Estas propriedades magnéticas podem ser modificadas pela
microestrutura, que pode ser controlada pela variagdo no processamento, isto
€, preparagao do po, moagem e condi¢cdes de sinterizagao e por introdugéo de
dopantes [4].

As ferritas hexagonais séo representadas pela formula, AB12,019 onde A
€ um material divalente como o bario, o chumbo ou o estréncio, e B € um metal
trivalente tal como o aluminio, o galio, o cromo ou o ferro. Exemplos de ferritas
hexagonais: PbFe,019 € BaFe2019. A hexaferrita de bario € atualmente a
ferrita mais utilizada na manufatura de imas permanentes, devido, ao baixo
custo, a alta anisotropia magnetocristalina, alto campo coercivo, alta
magnetizacao de saturagao, excelente estabilidade quimica e alta resistividade
elétrica [5]. A substituicdo de Fe** e Ba®" é um efetivo método de variar as
propriedades magnéticas da hexaferrita de bario. Recentemente, muitos
trabalhos tém sido feitos para modificar os parametros magnéticos baseados
na substituicdo de Fe®* com outros cations ou combinagdes de cations como:
Cr**, AP, Co®*-Ti**, Zn**-Zr** e assim por diante [6].

A seguir, relacionamos alguns artigos de trabalhos feitos com varios
tipos de ferritas, que demonstram as mudancgas nas propriedades de acordo
com o tipo de processamento e algumas aplicagcdes deste material.

De acordo com Pardavi [7], o processamento de sinais exige
dispositivos de microondas de banda larga, com baixas perdas e baixo custo
(como por ex: circuladores, isoladores, absorvedores de microondas). Existe
um aumento na demanda destes dispositivos para processamento de sinais na
detecgdo de radar, comunicagdes e instrumentagdo. A tecnologia de
microondas esta crescendo cada vez mais para altas frequéncias (até 100GHz)
a grandes larguras de bandas. As ferritas moles sdo largamente utilizadas na
fabricacdo destes dispositivos, devido a elevada resistividade em altas
frequéncias, flexibilidade na adequacgao das propriedades magnéticas, facil
preparacao e baixo preco. Estas consideracdes fazem das ferritas o material de

maior preferéncia para aplicagbes em microondas, sendo que uma grande



atencgao foi dedicada as ferritas hexagonais como materiais para aplicagdes em
microondas, na faixa de 1GHz a 100GHz. As estruturas cristalina e magnética
dos diversos tipos de hexaferritas denotadas de M, W, Y e Z [8], séo
extraordinariamente complexas, mas todos os tipos s&o inter-relacionados pela
razao (BaO+MeO)/Fe;O3, que pode ser 1/6 (M), 3/8 (W), 4/6 (Y) e 5/12 (2),
como pode ser visto no diagrama de fases da figura 2.1.

Fe,0,

BaO-6Fe,0,

S = MeFe,04

M = BaFe;50q9

Y = Ba,Me,Fe,0,,
(MeO-Fe,0,) W=M+2S

S Z=M+Y

Ba(O-2Fe,0,

BaO MeO

Figura 2.1 Diagrama de fases das hexaferritas [7,11].

Pardavi estudou as ferritas para aplicagbes em microondas, as
tecnologias de preparagéo das ferritas, suas propriedades em alta frequéncia e
sua aplicacdo em dispositivos de microondas. Observou que propriedades
como a permeabilidade dos materiais magnéticos em altas frequéncias difere
consideravelmente do comportamento estatico ou a baixas frequéncias, ou
seja, nas frequéncias mais baixas, essa interagdo € pequena e as perdas por
correntes parasitas devem ser despreziveis. Entretanto, nas altas frequéncias,
a interagcdo causa um fendbmeno unico (ressonancia), permitindo a aplicagéo
das ferritas em dispositivos de microondas. Ela afirmou ainda que, embora a
tecnologia das ferritas moles ja esteja amadurecida para aplicagdes tradicionais
em componentes discretos, existem problemas a serem superados para que
possam garantir a utilizagdo de ferritas a baixo custo, em sistemas de produgao
de massa, como comunicagbes moveis, sensores automotivos e circuitos de

consumo.



Para Reis [9], as propriedades magnéticas dos materiais magnéticos
moles (MMM) ou permeaveis s&o fortemente influenciadas pelo movimento das
paredes de dominios magnéticos cuja estrutura € dependente das
caracteristicas do pé (morfologia, estado de agregacéo, tamanho e distribuigéo
de particula), da composicao e das variaveis de processamento como: pressao
de compactacgao, temperatura, tempo e atmosfera de sinterizagdo. Ele também
obteve ferritas de Ni-Zn com composi¢ao NipsZngsFe 04, pelo método de
sintese por reagdo de combustdo. As amostras foram compactadas
uniaxialmente e sinterizadas a temperatura de 1200°C, com tempos de 1,2 e 3
horas. As amostras foram caracterizadas por densidade aparente, através do
qual se observou que houve um aumento moderado da densidade; DRX
(Difragdo de Raios X), em que se apresentou a formagdo completa da fase
cristalina ferrita Ni-Zn, MEV (Microscopia Eletronica de Varredura), em que
verificou  microestruturas  homogéneas, com grdos de formato
aproximadamente hexagonais e com um leve aumento no tamanho de grao, de
acordo com o aumento do tempo de sinterizacdo e também foram feitas,
medidas magnéticas através dos parametros de histerese (coercividade,
remanéncia, densidade de fluxo maximo, perda por histerese e permeabilidade
maxima). Os resultados mostraram que o aumento do tempo de sinterizagao
nao causou mudangas significativas na microestrutura e nas propriedades
magnéticas, porém, levou a um pequeno crescimento do tamanho médio dos
graos e redugao da porosidade, indicando que o tempo de sinterizagdo de
1hora foi suficiente para a obtencdo da microestrutura e propriedades
magnéticas desejadas.

Em 2005, Gheno [10] descreveu as hexaferritas de bario como 6xidos
ferrimagnéticos hexagonais de grande interesse cientifico, tecnolégico e
industrial para aplicagdes como magneto permanente. Ele processou a
hexaferrita de bario por moagem de alta energia (MAE), seguido de tratamento
térmico, e obteve as imagens do comportamento magnético por microscopia de
forca magnética (MFM), com campo magnético externo aplicado
progressivamente. Os oOxidos de partida foram misturados em proporgdes

estequiométricas por 10 minutos em moinho planetario. A mistura foi calcinada



a 1000°C para obtengdo da fase hexaferrita de bario e depois moida em
moinho de alta energia com poder de moagem de 4:1 em um tempo de 10
horas. O produto da moagem foi compactado uniaxialmente em pastilhas e
sinterizado a 1300°C por 1 hora e posteriormente foi tratado termicamente a
1000°C por 1 hora para aumentar e revelar ainda mais os graos. Os resultados
mostraram que o contraste observado nas imagens MFM depende da
intensidade dos dominios magnéticos, os quais se tornam mais intensos e
organizados nas hexaferritas com o aumento da intensidade do campo
magnético aplicado.

Nesse mesmo ano, Correa [11] caracterizou elétrica e magneticamente a
hexaferrita de bario, processada por MAE. Nesse trabalho, foram modificados
varios parametros do processamento, como: poder de moagem, tempo de
moagem e temperatura de sinterizagdo das amostras, o que permitiu obter
mudancgas na microestrutura e, consequentemente, nas suas propriedades. As
caracterizagdes elétrica e magnética foram feitas por espectroscopia de
impedancia e microscopia de forca atbmica (MFA). Foi constatado que a
obtencdo da hexaferrita de bario, por este método de processamento,
apresentou-se flexivel, na medida em que varios parametros nas condi¢des de
moagem puderam ser manipulados para que se pudesse ter uma estrutura que
resultasse em boas propriedades. Concluindo que para melhoria das
propriedades da HFB, € muito importante desenvolver-se uma microestrutura
uniforme, com grédos pequenos e bem distribuidos e que a moagem de alta
energia permitiu obter essas propriedades, variando as condi¢des de moagem
e temperatura de sinterizacao e possibilitando um amplo limite de escolha das

propriedades para diversas aplicacoes.

2.2 PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE MARE’s

Os Materiais Absorvedores de Radiacdo Eletromagnética (MARE's)

sdo compostos por materiais dielétricos e/ou magnéticos, que apresentam

elevada perda de energia ao absorverem radiagcdo incidente em frequéncias



sintonizadas e dissipam a energia absorvida sob a forma de calor, ou seja,
esses materiais ao serem atingidos por uma onda eletromagnética possuem
estrutura molecular excitada e a energia incidente é convertida em calor
[12-14]. Os MARE’s sao revestimentos que podem ser utilizados sob a forma
de espumas, borrachas ou resinas, cujas propriedades elétricas e magnéticas
podem ser alteradas por intermédio da mistura de polimeros com cargas
especificas, de forma a propiciar ao material final, caracteristicas adequadas a
absorcao de radiagao eletromagnética em determinadas faixas de frequéncia.

Os avancgos na tecnologia de uso de comunicagdes sem fios e sistemas
de radar, acarretaram um aumento significativo nos niveis de radiagéo
eletromagnética, fazendo-se necessario proteger dispositivos eletrénicos e
humanos dos efeitos dessa irradiagdo. Nas ultimas décadas, varios paises tém
desenvolvido a tecnologia de fabricacdo de estruturas com reduzida deteccao
por radar para emprego aeroespacial. O emprego de materiais adequados e
de geometria apropriada permite que uma aeronave tenha sua sec¢ao reta radar
(RCS) reduzida, devido ao decréscimo da refletividade das ondas
eletromagnéticas incidentes no alvo (Tecnologia Stealth). Os primeiros
trabalhos no desenvolvimento de materiais absorvedores de radiagdo datam da
Il guerra mundial quando os EUA, Alemanha e Inglaterra desenvolveram
projetos inicialmente para aplicagbes navais. Durante a |l grande guerra, os
alemaes usaram placas de borracha natural preenchido com negro de fumo
para cobrir os periscopios dos seus submarinos. Os EUA desenvolveram um
absorvedor chamado manta HARP (Halpern Anti-Radiation Paint) composta de
amostras condutoras de cobre, aluminio em uma matriz de borracha. Em 1947,
os ingleses desenvolveram um absorvedor denominado DX1 a base de
borracha natural e particulas de carbono. Na década de 60, durante a guerra
fria, varios projetos de pesquisas foram desenvolvidos nessa area, visando
reduzir a segao reta radar de aeronaves ou misseis, empregando a tecnologia
stealth, dentre os quais os mais conhecidos do publico em geral sdo as
aeronaves F-117A e o B2 (Figura 2.2).



Figura 2.2 Aeronaves americanas F-117A e B-2 [28].

A absorgédo da energia eletromagnética esta relacionada ao fenbmeno
da ressonancia, que é o termo utilizado para denominar a faixa de frequéncia
do espectro eletromagnético, onde o material apresenta maior absorgdo da
onda eletromagnética. O estudo dos MARE’s aumentou muito nos ultimos anos
com o desenvolvimento dos radares, tecnologia das comunicagbes em
microondas, necessidade de camadas anti-interferéncia, tecnologia de auto-
ocultacdo e camaras de microondas.

Existem duas categorias de MARE's:

o Absorvedores Dielétricos: a partir da adicdo de pequenas particulas de
carbono, grafite, em uma matriz polimérica.
e Absorvedores Magnéticos: pela adigcdo de particulas com caracteristicas

magnéticas, como as ferritas, em uma matriz polimérica.
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E sdo varias as aplicagdes para os MARE's, dentre as quais estao:
¢ Revestimento de cameras anecoicas para ensaios eletromagnéticos
e Blindagem de ambientes com fontes intensas de RF danosas ao tecido
humano;
¢ Antenas de alto desempenho;

e Controle de interferéncia eletromagnética;

Reducéao da sessao reta radar (RCS) de aeronaves e artefatos;

Blindagem de fornos de microondas.

Um MARE ideal deve apresentar como caracteristicas principais a
durabilidade, baixa densidade, baixo custo, alta permeabilidade, abrangéncia
em uma ampla faixa de frequéncia e ser de facil aplicacédo, além de resisténcia
a atmosfera salina, possibilitando seu uso em aplicagdes navais [15].

As ferritas apresentam perdas dielétricas e magnéticas. Nos MARE's
baseados em aditivos magnéticos, o0 mecanismo de absor¢do das ondas
eletromagnéticas € mais complexo em relagdo aos materiais dielétricos. As
perdas magnéticas estao relacionadas com o alinhamento e a rotagdo do spin
de magnetizagdo dentro dos dominios magnéticos. Devido a série de eventos
simultdneos que ocorrem na estrutura da ferrita durante a interagdo com a
onda eletromagnética, ndo é possivel isolar o armazenamento e perdas
dielétricas e magnéticas para uma anadlise dos parametros complexos em
funcdo da frequiéncia, por causa da sobreposicao dos fendmenos. O momento
magnético dos atomos é devido ao momento orbital dos elétrons em torno do
nucleo e ao spin do elétron em torno do seu eixo. Quando um campo
magnético externo é aplicado em um material com propriedades magnéticas,
algumas de suas regides alinham os seus momentos magnéticos atémicos
paralelamente em uma unica direcdo, constituindo assim os denominados
dominios magnéticos do material. Estes dominios, que possuem momento de
spin, crescem por influéncia de outros vizinhos, podendo sofre rotagdo no
sentido do momento de rotagdo (spin) para alinharem-se com o0 campo
magnético aplicado. Dessa forma, as propriedades magnéticas sédo devidas ao
ordenamento dos momentos dos dipolos magnéticos das espécies que

constituem o material. O comportamento de uma ferrita tipica em altas
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freqiéncias mostra que a permissividade permanece praticamente constante
em uma larga faixa de frequéncias, enquanto a permeabilidade varia
sensivelmente, diminuindo seus valores com o aumento da freqiéncia, como
pode ser vista na figura 2.3, podendo ainda variar com a composi¢ao quimica
da ferrita. Essas variagdes do comportamento € que definem o potencial de
aplicagdo de uma determinada ferrita como um grande absorvedor de radiagéo,
ou seja, as \variagbes da permissividade e permeabilidade e,
consequentemente, a sua impedancia com a freqiéncia sdo os parametros que
explicam porque determinados aditivos sao mais eficientes que outros no

processamento de um MARE [16].
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Figura 2.3 Variagao de &, e de |, de uma ferrita tipica com a freqiéncia [16].

Para o estabelecimento de metodologias confiaveis de caracterizagéo
eletromagnética de um MARE, os parametros a serem avaliados
compreendem, basicamente, o coeficiente de reflexdo e os valores complexos
de permeabilidade (p’- ipn”), permissividade (¢'- i€”’) e tangente de perdas (tand),
que determinam as caracteristicas de absorcdo [17-19]. A parte real da
permissividade e permeabilidade complexas (¢, U’) representa a capacidade de
armazenamento de energia elétrica e magnética e a parte imaginaria (¢”, u”’) da
permissividade e permeabilidade complexas representa as perdas de energia

elétrica e magnética.
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Em 1993, Shin e Oh [20] investigaram as dispersdes da permeabilidade
complexa e o fenbmeno da absorgdo de microondas das ferritas absorvedoras
de microondas. As permeabilidades complexas das ferritas hexagonais (tipos Y
e Z) e espinélio (NiZn e NiZnCo) foram medidas na faixa de 200MHz a 16GHz.
As amostras de compdsitos tiveram o p6 de ferrita, misturado com borracha de
silicone numa forma toroidal, com a razdo da mistura de po ferrita/borracha em
peso fixado em 4, que é equivalente a 43% do percentual do volume da ferrita
e porque esta taxa de mistura produz uma correspondente espessura fina e
alta flexibilidade. A permeabilidade complexa (u/- M’) € a permissividade
complexa (g/- &’) do material que constitui o absorvedor de microondas
determinaram as caracteristicas de atenuacao e reflexao do material e foram
medidas por um analisador de redes HP8720B. Foi constatado que a
permeabilidade complexa do absorvedor é dependente da freqiéncia, mas a
permissividade complexa é quase constante. Nestes corpos de ferritas, a maior
perda foi atribuida principalmente as perdas magnéticas enquanto as perdas
dielétricas foram despreziveis. A perda por reflexdo pode ser calculada no caso
de um metal ser coberto por apenas uma camada de absorvedor, sendo que a

impedancia de entrada normalizada na superficie € descrita por:

Z= /itanh(z’c’:fd Jgryrj (2.1)
gr

onde |, é a permeabilidade complexa (u/- jur’), & a permissividade complexa
(- &), C é a velocidade da luz no vacuo, f a frequéncia de operagdo e d é a
espessura do absorvedor. Desde que a perda por reflexdo R em decibéis é
uma funcdo da impedancia de entrada na superficie do absorvedor Z, [21-27],

ela pode ser expressa por:

R(dB) = 201l0g,, z-y) (2.2)

(z +1)

Desta forma, para a produgcdo de um bom absorvedor deve-se ter o

menor valor possivel de R, numa faixa de frequéncia mais ampla possivel.
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Em 2001, Nohara [28] desenvolveu a caracterizagdo eletromagnética
de materiais absorvedores multicamadas de microondas pela técnica NRL
(Naval Research Laboratory) e de guia de ondas. Ele estudou o
comportamento da absorcdo dos MARE’s a base de MnZn, aplicados em
substratos com diferentes geometrias: placa plana, diedro e triedro (aluminio)
na faixa de 8 a 12 GHz (banda X). Os MARE’s foram caracterizados via
refletividade pelas técnicas acima, onde um modelo tedrico de absorvedor de
multicamadas foi desenvolvido a partir do método da linha de transmissao,
juntamente com o desenvolvimento de um algoritmo. Isto permitiu a
implantacdo de um software para obter a refletividade em fungao da frequéncia
para materiais com parametros eletromagnéticos pré-selecionados. Por meio
de um algoritmo que faz previsbes de caracteristicas de refletividade dos
materiais sob incidéncia normal de ondas, e no qual sao lancados as
permissividades de cada camada do absorvedor, suas espessuras € 0 humero
total de camadas, foram realizadas simulacbes de reflexdo de ondas nos
absorvedores de multicamadas, tendo-se observado que a refletividade
depende da estrutura intrinseca, da forma e da espessura do material.
Adicionalmente, constatou-se que ha uma correlagdo entre a permissividade
elétrica complexa dos MARE’s, com o desempenho da refletividade dos
mesmos.

A supressao de microondas refletidas por estruturas metalicas encontra
importantes aplicagbes civis e militares. No setor civil, € empregado como
revestimentos de cameras anecodicas, antenas de alto desempenho, controle
de interferéncia eletromagnético, blindagem de fornos de microondas, remogéao
de imagens fantasmas de televisores etc. No setor militar, de modo a dificultar
ou minimizar a deteccao por sistemas de radares, exemplos bem sucedidos de
MARE podem ser encontrados na aeronautica em estruturas de baixa detec¢ao
por sistemas de radar como a aeronave F-117A e o bombardeiro B-2, da forca
aérea dos EUA, aeronaves MIG da forca aérea russa etc; na marinha, em
embarcacgdes furtivas, como os navios Sea Shadow (EUA), fragata DE-229

(Japao) e até no submarino russo Kursk naufragado em 12/08/2000.
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Normalmente, os radares de um sistema de vigilancia e defesa anti-

aérea baseado em solo operam nas bandas designadas por UHF, L, S, C e X,

conforme tabela [2.1]. Os radares realizam primeiramente a varredura do

espacgo aéreo, utilizando as bandas UHF, L, S e C, uma vez que permitem

cobrir grandes distancias. A banda X, cuja faixa de frequéncia vai de 8GHz a

12 GHz, é utilizada pelos radares de alta resolucédo de detecgao, identificagao e

traqueamento de alvos, como os encontrados em sistemas de defesa antiaérea

baseados em terra e misseis guiados.

Tabela 2.1 Espectro eletromagnético e suas aplicagbes

Designacao Faixa de Freqliéncia Aplicacdes

da Banda (MHz)
HF 3-30

VHF 30 — 300 Sistemas de vigilancia aérea de

UHF 300 — 1.000 altissimo alcance
L 1.000 — 2.000 Sistemas de vigilancia aérea de
longo alcance e controle de
trafego aéreo

S 2.000 - 4.000 Sistema de vigilancia aérea de

médio alcance, controle proximo
de trafego aéreo, radares
meteorologicos de longo
alcance.

C 4.000 - 8.000 Monitoramento a longas

distancias, radares
meteorologicos aero-
embarcados.

X 8.000 — 12.000 Monitoramento a curtas
distancias, sistemas de guias de
misseis, radar marinho, sistemas
de interceptacdo de aeronaves.

Ku 12.000 — 18.000 Mapeamento de alta resolucgao,

altimetria de satélites.

K 18.000 — 27.000 Pouco utilizado devido a

interferéncia com o vapor de
agua.

Ka 27.000 —40.000 Mapeamento de altissima
resolucédo, sistemas de vigilancia

de aeroportos
Milimétrica 40.000 - 300.000 Experimental
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O projeto de objetos com baixo RCS, ou o uso de materiais
absorvedores de radiagao eletromagnética (MARE) para cobrir superficies
metalicas, sao as solugdes possiveis para reduzir a assinatura de alvos. Desta
forma, absorvedores de microondas tém sido amplamente usados para
minimizar reflexées eletromagnéticas de grandes estruturas, como aeronaves,
navios e tanques [29].

Para Migliano [30], “a tecnologia de produgdo de revestimentos
absorvedores de radiagao eletromagnéticos do tipo manta, esta relacionada
com o desenvolvimento de novos materiais e suas propriedades
eletromagnéticas”. O autor apresenta uma metodologia para produgédo de
revestimentos planos de unica camada com caracteristicas de absorgéo
sintonizadas na frequéncia de 9GHz. A técnica de processamento utilizada
para fabricagao da ferrita de composicao MgO-MnO-Fe,O4 foi a metalurgia do
po, sendo eliminada a etapa de compactagdo. Os pds da ferrita foram
misturados a resina epodxi na proporcdo de 50% do volume do material, para
obtencdo de revestimentos de 30cmx30cmx2mm. O método utilizado para
medidas de absorcao foi o NRL, para medidas de secao reta radar (RCS -
Radar Cross Section). Foram utilizadas trés amostras de ferritas de diferentes
composi¢des, mostradas na tabela 2.2, a fim de verificar as caracteristicas de

seletividade no espectro eletromagnético.

Tabela 2.2 Composi¢cao estequiométrica das amostras [30].

Composicao MnO (%) MgO (%) Fex04 (%)
Amostra 1 10 60 30
Amostra 2 10 50 40
Amostra 3 16 9 75

Ele constatou que as caracteristicas de absorcéo seletiva de radiacao
eletromagnética nas mantas absorvedoras eram devidas aos aditivos de ferrita

do tipo MgO Mn4,OFe;04, sendo sua aplicagdo indicada para a faixa de
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8,5GHz a 9,5GHz, na qual foi observada uma refletividade menor que -10dB,

com um minimo de -15 dB para uma das amostras, conforme figura 2.4.

f

Refletividade (dB)

o
[Ta g .

10 11 12
Fregiuéncia (GHz)

Figura 2.4 Niveis de absor¢ao em fungao da frequéncia das amostras [30].

O autor sugeriu que as caracteristicas de absorgdo poderiam ser
otimizadas em fungcdo da porcentagem em volume do aditivo ceramico
presente na manta. E estabeleceu pardmetros para melhorar o processo de
fabricacao de revestimentos utilizados como blindagem eletromagnética, com o
objetivo de aumentar a eficiéncia da absor¢gdo das mantas desenvolvidas para
aplicagdes especiais.

De acordo com Resende [31], os absorvedores dielétricos dependem
da perda 6hmica de energia que pode ser obtida pela carga no preenchimento
com carbono, grafite, polimeros condutores, dentro de uma matriz polimérica.
Absorvedores magnéticos dependem do efeito de histerese magnética que é
obtido quando particulas de ferritas sdao colocadas dentro de uma matriz
polimérica. Segundo ele, para calcular o RCS de um material, deve ser
considerada a energia que é transferida de volta do alvo na condicao de
espaco livre, para a antena radar Tx/Rx, sendo esta antena a mesma usada
para lancar a irradiacdo. O RCS do alvo € uma funcido de transferéncia da
densidade de poténcia incidente e da densidade de poténcia refletida. A

relacdo entre o RCS e a distancia entre o objeto e a antena é dada por:

P.G’Ao
p —_12>7% 2.3
" (4r)R* (23)
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onde, R é a distancia (m), o o RCS (m?), A o comprimento de onda (m), G o
ganho da antena (dBi), Pt a poténcia de transmissédo (W) e Pr a poténcia de
recepgdo (W). O efeito da redugdo do RCS de um objeto na distédncia de
deteccdo de um radar é mostrado na figura 2.5, em que um objeto com RCS
igual a 10.000 m? é detectado por um sistema radar a 100 km de distancia. Se
sua RCS for reduzida em 50% (5.000 m2), que corresponde a uma atenuacao
de 3dB, a distancia de deteccio é reduzida para 84,6km. Para a distancia de
deteccdo cair pela metade (50 km) € necessario que a segao reta radar seja
reduzida em 94% (-12 dB). Da mesma forma, para o objeto n&o ser detectado a
20 km, a RCS deve ser reduzida em 99,9 % (-30 dB), e, para n&o detecgéo a
10 km uma reducao da RCS deve ser igual a 99,99 % (-40 dB).

100 —

i
MM

1/

20

Distancia de Detecgdo (km)

0 2000 4000 §000 8000 10000
Secao Reta Radar (m’)

Figura 2.5 Efeito da redugao da RCS na distancia de detec¢ao de um alvo [28].

Para este experimento, camadas de MARE’s dielétricos e magnéticos
foram fabricadas nas dimensdes de 20cm x 17cm x 4mm. A Figura 2.6 mostra
o diagrama RCS de uma placa de aluminio obtida a 8GHz, com rotacédo de
180°. E observado um pico a 0°, correspondendo a valores de -49dBm, devido

a incidéncia normal da onda eletromagnética na placa de referéncia.
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Figura 2.6 Diagramas de RCS (dBm) de uma placa de aluminio (20cmx17cm)

obtidos na frequéncia de 8GHz [31].

A secao reta radar (o) esta relacionada com a densidade de poténcia
refletida e ndo com a area real de um determinado alvo. Para um perfeito
refletor quadrado plano, pode-se calcular o valor teérico de RCS como uma

funcao da frequéncia da radiacao incidente, de acordo com a equacéo:

_ 4ma’p?

. (2.4)

o

onde a € a altura (m), b o comprimento (m) e A 0 comprimento da onda (m).
Assim sendo, uma placa plana com dimensées de 97mm x 97mm na
freqiiéncia de 9,0 GHz possui uma segao reta radar igual a 1,0 m% Logo, se
um objeto, como, por exemplo, um missil, possui o valor de RCS igual a 1m?
em 9,0 GHz a 100km do radar em um determinado angulo de aspecto, este
reflete a mesma densidade de poténcia que uma placa de 97mm x 97mm
colocada na mesma posi¢ao do missil. A tabela 2.3 mostra a variagcédo do RCS

em funcgao da frequéncia para um refletor com dimensdes de 20cm x 17cm.
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Tabela 2.3 Valores de RCS calculados para uma chapa plana de aluminio

(20cm x 17cm) como fungéo da frequéncia [31].

Freqiiéncia (GHz) RCS (m?)
8,0 10,3
9,0 13,0
10.0 16,1
11,0 19,5
12,0 23,2

Foram confeccionados MARE’s magnéticos (MnZn, NiZn e MgZn) e
dielétricos (polianilina) e os resultados mostraram uma redug¢ao do RCS de 55
a 98% para os painéis magnéticos e de 40 a 95% para os painéis dielétricos,
quando os mesmos foram colocados em incidéncia normal. As camadas de
MARE magnéticas se mostraram mais efetivas para atenuar a radiagao
incidente que o MARE coberto com polimero condutor nas frequéncias de 8 a
12GHz. Entretanto, considerando que o MARE coberto com material dielétrico
€ aproximadamente cinco vezes (5x) mais leve que o magnético, sua aplicagéo
no campo aeronautico € muito promissor.

Para Meshram [32], a ferrita € um metal 6xido, que contém ions
magnéticos arranjados de tal forma que produz magnetizagdo espontanea,
enquanto mantém boas propriedades dielétricas. Ele desenvolveu e
caracterizou po6s de ferritas hexagonais [BaCogssTiossMng 1Feq187.5019] €
[Ba(MnTi)sFe12.25019] com & = 1,6, como absorvedores de microondas. O
processo de fabricacdo das hexaferritas de bario em p6 foi por atrito a seco e
sinterizacdo, misturando-se o material com resina epoxi para formagao de
tintas de 1mm de espessura. A tinta foi colocada sobre a superficie de uma
folha de aluminio, a fim de estudar as caracteristicas de absor¢do de
microondas na faixa de frequéncia de 8GHz a 12 GHz. Foram utilizados
revestimentos com uma e duas camadas do absorvedor para diferentes
espessuras do material. O método de medicdo de refletividade foi o ATD
(Absorber Testing Device). Constatou que a permissividade e a permeabilidade

complexas variavam com a frequéncia e que a absor¢do de energia de
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microondas dependia da espessura da camada do absorvedor; tendo-se obtido
entre as frequéncias de 8,5 a 11,8 GHz, um minimo de absorgédo de 10 dB em
uma amostra com uma camada de 2mm de espessura e um maximo de 24dB.

Em 2004, Freitas [33] observou as caracteristicas de absorgcdo da
radiacao eletromagnética em revestimentos planos a base de ferrita de Mn-Zn
e resina epoxi, em que as medidas de refletividade foram realizadas na faixa de
8GHz a 12GHz, usando a técnica da reflectometria em guia de ondas. O
processo de fabricagao da ferrita foi baseado na tecnologia do pé, utilizando na
composigao estequiométrica com 25% de ZnO, 25% de MnO e 50% de Fe,0s;.
As misturas foram preparadas na proporcao de 25% de ferrita e 75% de resina
epoxi para confecgcao de corpos de prova nas dimensodes de 2cmx3cmx4cm. O
método para medigdo da absorc¢ao foi o de reflectometria em guias de ondas
com o auxilio do acoplador direcional, que permite a varredura em freqténcia
dentro da faixa recomendada. Constatou que as caracteristicas de absorgao
seletiva de radiacdo da amostra obtiveram um nivel de absor¢do em torno de
10 dB, na faixa de 8 a 12GHz, e que estas caracteristicas poderiam ser
otimizadas em funcao do percentual de volume do aditivo ceramico Mn-Zn na
composi¢cao da amostra.

Nesse mesmo ano, Sugimoto [34] obteve hexaferrita de bario dopada
com cobalto e titdnio de composicéo [BaFegs5(Co1.Tiy)25019 comy = 0,4 a 0,8]
pelo método de co-precipitagdo modificado, o qual € a combinagao do processo
quimico de co-precipitagdo com a sintese de fundigdo do sal. O autor observou
que amostras de 3,1 mm de espessura apresentaram uma boa propriedade de
absorc¢ao de microondas (R< -20dB) na faixa de 0,65GHz a 1,0GHz. Os valores
das perdas por reflexdo foram obtidos por equagdes matematicas e
demonstraram que as ferritas preparadas por este método poderiam vir a ser
um bom material absorvedor de microondas na faixa de GHz. Algumas
amostras também foram misturadas com 0 a 20% de Bi;O3, visando aumentar
a permeabilidade, sendo prensadas e sinterizadas de 1223K a 1523K por 5
horas. A figura 2.7, mostra a permeabilidade relativa pr", como fungdo da
freqUéncia e composicdo das amostras, sinterizadas a 1423K com adi¢cao de

2% em peso de Bi,Os.
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Figura 2.7 Grafico da permeabilidade relativa i, dependente da freqiiéncia das
amostras de BaFegs5(Co1.,Tiy)25019 com y = 0,4 a 0,8, sinterizadas
por 5h com adi¢cao 2% de Bi,O3 [34].

Observa-se que a variagdo da permeabilidade relativa (pr”) da
composicado BaFeg 5(Coo5Tip5)25019, quando y = 0,5, obteve valor maximo igual
a 17. Sugimoto ressaltou que, embora varios autores tenham reportado que as
ferritas tipo M possuem funcédo de absor¢do de microondas na faixa de GHz
pela substituicdo de ion Fe** por outros ions, para a reducéo da espessura de
um absorvedor, um aumento na perda magnética (u, ) é fortemente exigido.

No ano de 2005, Bregar [35] observou que os avangos na tecnologia
de uso de comunicagcbes sem fios e sistemas de radar acarretaram um
aumento significativo nos niveis de radiagdo eletromagnética, fazendo-se
necessario proteger dispositivos eletrénicos e humanos dos efeitos dessa
irradiagdo. Logo, os absorvedores de radiagdo que convertem a radiagao
eletromagnética em calor aumentaram a sua importancia para aplicagdes
externas em campos especiais, como: salas silenciosas, sistemas radar e
aplicagées militares. Para Bregar, um absorvedor tipico consiste em uma
camada absorvedora colocada sobre uma folha de metal delgada e o principio

de operacdo consiste na reducdo significativa da onda refletida pela sua
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absorgdo na camada ativa. As caracteristicas de um absorvedor podem ser
determinadas diretamente com medidas padronizadas de reflexdo no espaco
livre e/ou indiretamente de medidas das propriedades magnéticas que
constituem o material. Ha um método analitico bastante utilizado que calcula as
caracteristicas de absor¢cdo de conhecidas caracteristicas e geometrias dos
materiais. Para geometrias simples, como os absorvedores de camada unica,
observou-se que as diferencas entre os calculos analiticos e experimentais
eram muito pequenas para um absorvedor plano. Assim sendo, o autor sugeriu
que este método era suficiente para caracterizar o material e calcular a
reflexdo, obtendo-se assim as caracteristicas de absor¢cédo através das
equacgdes (3.1 e 3.2). Ele processou pés de ferritas (S/M e Z/M) usando o
método convencional, onde o carbonato de bario foi misturado com outros
oxidos (Fe, Mn, Ni, Co, Bi, etc) a temperaturas entre 1250°C e 1300°C. A
reflexdo do absorvedor de camada unica foi calculada usando as medidas de
permeabilidade e permissividade, sendo constatado que as curvas de reflexao
sao funcdo da complexa interagdo entre a permeabilidade, permissividade e
espessura do absorvedor. Foram confeccionadas amostras com espessuras de
2, 4 e 6mm e as curvas de atenuagdo demonstraram que quanto maior a
espessura, maior era a absorcdo do material. Foram também confeccionadas
algumas amostras com mudangas na composigcao e condi¢cdes de sinterizacéo,
conforme figura 2.8, onde se constatou que poderiam ser obtidas diferentes
propriedades eletromagnéticas e, consequentemente, boas propriedades para
um absorvedor, ou seja, com variagdes na composigao, na microestrutura e as
condicbes de sinterizagdo, somos capazes de variar consideravelmente as
propriedades eletromagnéticas para obter boas propriedades para um

absorvedor.
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Figura 2.8 Amostras com propriedades de absor¢ao: M1, Af(-20dB)=370MHz,
Ruin=-30dB; M2, Af(-20dB)=420MHz, Ryn=-30dB e
M3, Af(-20dB)=240MHz, Ryin=-24dB[35].

Em meados de 2006, Jianxun Qiu [36] trabalhou com filmes compésitos
de hexaferrita de bario e didéxido de titanio pelo método sol-gel, investigando a
morfologia e propriedades magnéticas e de absor¢do de microondas destes
filmes que tiveram diferentes razées de peso na constituicdo dos mesmos. De
acordo com o autor, o método sol-gel € um tipo de processo de preparagao
potencial de filmes, que possui as vantagens de homogeneidade quimica, facil
ajuste de componentes, baixa temperatura de calcinagéo e baixo custo. Apesar
disto, os filmes de ferritas sintetizados pelo método sol-gel ndo tém sido
satisfatorios, devido ao surgimento de microtrincas durante a calcinagcéo. Logo
propds fazer filmes compadsitos de ferrita de bario sem microtrincas com didxido
de titdnio como matriz. O método proporcionou obter grdos com diametros
menores que 100um e observou que com o aumento da ferrita de bario na
composicado, o didmetro dos graos diminuia. A morfologia e microestrutura
foram todas diferenciadas em funcdo da taxa das misturas de hexaferrita e
diéxido de titénio (1/5, 2/5, 3/5). Observou que a area interna da curva de

histerese € um importante parametro no campo da absorgéo eletromagnética,
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ou seja, um loop de histerese com maior area produz uma maior perda de
energia. Para caracterizagao de absorgéo, a perda de microondas foi calculada

pela equacgao:

A, =10Log i , (2.5)

1~ 'R

onde Pt é a poténcia transmitida, P, € a poténcia incidente e Pr € a poténcia
recebida [37].

Os resultados constataram que os filmes compdsitos possuiam uma
excelente propriedade magnética e de absorgdo de microondas com uma
perda maxima, chegando a 40dB, quando a taxa de peso da BaFe,019 € TiO;
foi de 3:5, sendo que a capacidade de absor¢cdo de microondas de um material
magnético esta relacionado a magnetizagado de saturagcdo e a estrutura dos
dominios magnéticos. E que o aumento da concentracdo de ferrita na
composi¢cao das amostras tornava a area do loop de histerese maior,

ocasionando uma maior perda.

2.3 NOCOES DE MAGNETISMO E TRANSMISSAO DE SINAIS

Magnetismo € o fenbmeno segundo o qual os materiais impdéem uma
forga ou influéncia atrativa ou repulsivamente sobre outros materiais. O ferro,
alguns agos e o mineral magnetita sdo exemplos bem conhecidos de materiais
que exibem propriedades magnéticas [38]. A primeira aplicagdo tecnoldgica
magnética é a bussola. Em 1820, Oersted descobriu que uma corrente elétrica
passando por um fio também produzia efeitos magnéticos, mudando a
orientagdo da agulha de uma bussola. Esta correlagdo ocasionou o surgimento
de um novo conceito: o eletromagnetismo. Eletromagnetismo € o estudo dos
campos magnéticos e suas interagcbes com as correntes elétricas. Os
fendbmenos nos quais intervém tanto a corrente elétrica como o campo

magnético, sdo denominados de fenbmenos eletromagnéticos [39].
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Sao trés os fendbmenos eletromagnéticos basicos:

1. se uma corrente elétrica fluir por um condutor sera criado, ao redor do
mesmo, um campo magnético (o condutor produzira um campo magnético,
como se fosse um ima);

2. se um condutor percorrido por uma corrente elétrica for colocado dentro de
um campo magnético, ficara sujeito a uma forga; e

3. se um condutor fechado for colocado em um campo magnético, de modo
que a superficie determinada pelo condutor seja atravessada pelo fluxo

magnético, a variacado do fluxo induzira no condutor uma corrente elétrica.

2.3.1 Campos e Ondas

O comportamento magnético é determinado principalmente pela
estrutura eletrénica do material, que ira influenciar na formagao dos dipolos
magnéticos. As interagdes entre estes dipolos determinam o tipo de
comportamento magnético do material, o qual pode ser modificado pela
composic¢ao, microestrutura e processamento destes materiais [40]. Os campos
e as forcas magnéticas tém origem no movimento de carga elétrica
fundamental, isto &, do elétron. Nos materiais, 0 magnetismo é causado por
elétrons em movimento, mas nesse caso, os campos e forgas magnéticas séo
devidos ao spin intrinseco do elétron e ao movimento orbital em torno dos
respectivos nucleos [41]. Os elétrons giram em torno do nucleo dos atomos,
mas também em torno de si mesmos, isto, € semelhante ao que ocorre com os
planetas e o sol. Ha diversas camadas de elétrons e, em cada uma, os elétrons
se distribuem em orbitais, regides onde executam a rotagao, distribuidos aos
pares. Ao rodarem em torno de si, os elétrons da camada mais externa
produzem um campo magnético minimo, mas dentro do orbital, o outro elétron
do par gira, também, em sentido oposto, cancelando este campo, na maioria
dos materiais. Porém nos materiais imantados (ferromagnéticos) ha regioes,

chamadas dominios, onde alguns dos pares de elétrons giram no mesmo
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sentido e um campo magnético resultante da soma de todos os pares e
dominios é exercido em volta do material: sdo os imas [42].

Os materiais se comportam de varias maneiras, sob influéncia dos
campos magnéticos:

e 0s diamagnéticos, como o cobre, criam um campo contrario, opondo-se a
variagédo do campo magnético externo (ur <1);

e 0s paramagnéticos, os momentos magnéticos ndo se cancelam mas, devido
a distribuic&do aleatdria, a magnetizacao total € nula (u, >1);

e o0s ferromagnéticos apresentam alta magnetizagdo espontanea abaixo da
temperatura de Curie (ur >>1).

Quando um material € submetido a um campo magnético intenso, como
o produzido por um solendide, o campo magnético do solendide tende a alinhar
0s momentos magnéticos (permanentes ou induzidos) que existem no interior
do material. O grau de alinhamento dos dipolos magnéticos é definido por um
parametro denominado magnetizacgao [43].

A onda é uma perturbacdo de matéria ou energia que se propaga no
espaco € que mantém as suas caracteristicas. Transporta energia (e
informagdo), mas ndo matéria. Existem dois tipos de ondas: ondas mecénicas
(perturbagdo num meio material, do qual dependem para se propagarem, por
exemplo o som), e ondas eletromagnéticas (propagagdao de um campo elétrico
e magnético que nao necessita de um meio material para se propagar). As
caracteristicas das ondas eletromagnéticas [44], mostradas na figura 2.9, sédo
as seguintes:

e sao formadas por campos elétricos e campos magnéticos variaveis;

e 0 campo elétrico é perpendicular ao campo magnético;

e sao ondas transversais (campos perpendiculares a direcdo de
propagacao);

e propagam-se no vacuo com a velocidade "c";

e podem propagar-se num meio material com velocidade menor que a

obtida no vacuo.
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Figura 2.9 Onda eletromagnética [44]

Uma onda pode ser caracterizada através da seguinte equacéo:

V(t)=Asen (wot+86) (2.6)

onde: V(t)= Amplitude instantanea da portadora no instante t
A = Amplitude maxima da portadora
w, = Frequéncia angular da portadora (2nf)
0 = Fase da portadora

A partir da equacédo da onda acima, vé-se que se podem variar trés
componentes da onda para imprimir uma informagdo na portadora. Assim,
variando amplitude, frequéncia ou fase, pode-se "modular" a onda de acordo
com a variagdo da onda moduladora (que contém a informagéo). Pode-se,
ainda, definir comprimento de onda (A), que significa a distancia minima em
que o ciclo se repete (em metros) e o periodo da onda (T), ou o tempo que leva
para a onda efetuar um ciclo (em segundos). Sabendo-se que a frequéncia é o

inverso do periodo, chega-se a seguinte equacgao:

_ Vi
= (2.7)

Quando duas ondas s&o superpostas, suas amplitudes s&do somadas
algebricamente e a onda resultante dessa soma depende da fase. Assim, duas
ondas de mesma frequéncia e amplitude, comegando seus ciclos em zero grau,

quer dizer, em fase, vao resultar numa onda com mesma frequéncia e
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amplitude igual a duas vezes. Mas se essas ondas estiverem defasadas, essa
relacdo de amplitude € modificada. Para duas ondas de mesma frequéncia e
amplitude, mas defasadas em 180°, as amplitudes ficarao exatamente opostas,

cancelando-se totalmente.

2.3.2 Unidades de Transmissao

A percepgao do volume sonoro esta relacionada a variagao de pressao
gerada por uma onda sonora e, portanto, a sua intensidade. Nosso sistema
auditivo tem dois limites de audibilidade:

« Limiar de audibilidade (minima intensidade audivel) = 107'? Watt/m?

* Limite de dor (maximo nivel de intensidade audivel sem danos fisiolégicos ou
dor) = 1 Watt/m? Isto representa uma variacdo muito grande. Em
telecomunicagdes usam-se escalas logaritmicas para medir relagbes de
poténcias elétricas, em virtude das grandes variagdes existentes entre sinais.
Um circuito elétrico pode apresentar uma atenuagdo ou um ganho de sinal.
Uma atenuagdo significa que a poténcia do sinal de entrada do circuito é
maior que a poténcia na saida e um ganho significa o contrario [45], como

pode ser visto na figura 2.10.

Circuito Elétrico
Pe —> ———» Ps

Figura 2.10 Diagrama de bloco de um circuito elétrico

A relagao logaritmica entre as poténcias de um sinal (entrada e saida) é
definido por Bell.

P
Age = I—ng_s (2.8)

E

Na pratica, usa-se a subunidade denominada decibel.
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A(dB) = lOLog% (2.9)

E

se A <0, significa uma atenuacao, se A > 0 significa um ganho.
O dBm expressa amplificacdo (ganho ou atenuacédo) de um sinal em
relacdo a uma poténcia de TmW (referéncia), ou seja, indica quantos decibéis o

sinal esta acima ou abaixo de 1TmW.

P(mW)

A(dBm) =10Log ——~
(dBm) 9w

(2.10)

O dBu é uma medida absoluta que indica quantos decibéis uma

determinada tensao esta acima ou abaixo de 0.775 Volt.

tensdo(V)

A(dBu) = 20Lo
(dBu) J 0,775V

(2.11)

O dBu esta relacionado com a poténcia em dBm, pela seguinte

expressao:

tensdo(V) +10Log 60002

0,775V VA

P(dBm) = 20Log (2.12)

onde Z' é a impedancia do ponto de teste. O fator de corregao K(dB) dado por:

600Q2
7

K (dB) =10Log (2.13)

€ usado quando a impedancia do ponto de teste ou medida, for diferente de
600 Q, conforme tabela 2.4, abaixo:

Tabela 2.4 Fator de corre¢cao das principais impedancias [46]

Z* (Q) 600 300 150 75 60 50

K (dB) 0 3 6 9 10 10,79
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2.3.3 Atenuagao numa Linha de Transmisséao

As ondas de radio que percorrem uma linha de transmissao perdem
gradualmente sua intensidade devido a atenuacéo da linha, ou seja, ha uma
diminui¢cdo gradual das amplitudes de suas correntes e tensdes instantaneas.
Uma das razdes para que isto ocorra € a queda de tenséo (IR) ao longo da
linha, causada por sua resisténcia em série distribuida. Outro € o fato de que a
fuga G e a capacitancia “shunt” C entre os condutores da linha impedem que
parte da corrente percorra toda a linha. A poténcia, que é o produto da tensao
pela corrente (El), diminuira gradualmente com o aumento da distancia entre
emissor e receptor. Uma segéo de linha de transmissdo contém valores finitos
das principais caracteristicas elétricas da linha, ou seja, R, L, C e G. As
amplitudes das ondas de tensdo e de corrente s6 diminuirdo na mesma
proporcdo em toda a linha se as constantes distribuidas tiverem valores
uniformes em cada secdo da linha. Quando as sec¢des de linha apresentam
constantes distribuidas diferentes, a impedancia, Z, apresenta variagdes e isto
resultara em uma taxa de redugao diferente nos valores de tensao e corrente
na entrada e na saida de cada sec¢do de linha. Logo, a saida resultante ndo
diminuira uniformemente ao longo da linha e serdo reduzidas ou atenuadas em

certas frequéncias mais do que em outras [46].

2.3.4 Modulacgéo

Modulagao é o processo que consiste em fazer um dos parametros de
uma onda portadora senoidal p(t) = Eo,cos(2mf,t + ®) de alta frequéncia variar
acompanhando o sinal x(t) de informacédo que se quer transmitir, denominado
sinal modulador. A caracteristica basica do processo de modulacido € o
deslocamento do espectro do sinal modulador para a frequéncia da portadora.
Outra razao importante para o processo de modulagcdo é a facilidade de
irradiacdo. Sabemos que para que ocorra irradiacéo eletromagnética eficiente &

necessario que o elemento irradiante (antena) tenha dimensdes fisicas da
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ordem de grandeza (pelo menos um décimo) do comprimento de onda do sinal

que se deseja irradiar [47]. Um processo de modulag&o consiste em modificar o

formato da informacgéo elétrica com o objetivo de transmiti-la com:

a menor poténcia possivel;
a menor distorgao possivel,
facilidade de recuperacgéao da informacgéo original;

0 menor custo possivel.

A modulagdo em amplitude é um processo que resulta no deslocamento

do espectro do sinal que contém a informacdo, com a alteragcdo de sua

amplitude, para uma faixa de frequéncia mais elevada, de forma a viabilizar a

transmissao do sinal resultante via ondas eletromagnéticas.

2.3.4.1 Modulacdo AM-DSB

O diagrama de blocos da figura 2.11 mostra o circuito elétrico que

produz a modulagdo em amplitude com faixa lateral dupla (AM-DSB - amplitude

modulation with double side-band) [48], que é composto de:

um duplexador para adicionar um sinal constante A ao sinal modulador
g(t) com largura de faixa B;

um oscilador a cristal para gerar a onda portadora cossenoidal de alta
frequéncia F;

um misturador que realiza o produto m(t) da onda cossenoidal pelo sinal
modulador adicionado do sinal constante;

um filtro passa-faixa que elimina sinais indesejaveis gerados pelo
misturador;

um amplificador de poténcia que permite a transmissdo do sinal

modulado z(t) por longas distancias, seja via cabo ou via radio.
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Figura 2.11 Diagrama de blocos de um modulador AM-DSB [48]

O processo de modulacdo AM-DSB pode ser facilmente analisado tanto
no dominio do tempo como no dominio da frequéncia, cujos graficos sao

mostrados na figura 2.12.
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Figura 2.12 Forma de onda e espectro de amplitude do sinal modulado [48]

2.3.4.2 Demodulagdo AM-DSB

O diagrama em blocos do circuito elétrico que restaura o sinal modulador
a partir do sinal AM-DSB, mostrado na figura 2.13, é formado por:
e um amplificador de baixo ruido que amplifica o sinal modulado recebido

Z'(t) sem adicionar ruido em excesso ao estagio seguinte,
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e um detector que retifica o sinal amplificado de forma a produzir um sinal
m'(t) que possui componentes de baixa frequéncia,
e um filtro passa-baixas que elimina os sinais indesejaveis de alta

frequéncia gerados pelo detector, e

e um duplexador que separa o sinal constante A' do sinal demodulado
g'(t).

Z{t] v(t) mit)

>+ .

W(t)| M —(l)
e
Pyl et 1

L

FU=B FadB‘:‘: B

Figura 2.13 Diagrama de blocos de um demodulador [48].

O sinal constante A' pode ser utilizado como realimentagcdo com o
objetivo de reduzir o ganho do amplificador de baixo ruido, caso o sinal
recebido tenha poténcia suficiente provocar a saturacdo. O processo de
demodulacdo AM-DSB também pode ser analisado tanto no dominio do tempo

como no dominio da frequéncia, conforme pode ser visualizado na figura 2.14.

Amplitude de X1

t =10 a 10
f

Figura 2.14 Forma de onda e espectro de amplitude do sinal demodulado [48].
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2.3.4.3 Detector

Os detectores tém por objetivo retificar um sinal composto por altas
frequéncias, a fim de produzir um sinal com componentes de baixa frequéncia.
Os detectores, ou diodos de microondas, sao capazes de ter sensibilidade de
1nW, mas também sao sujeitos a queimar-se com tensdes tdo baixas quanto

100mW. A figura 2.15, mostra o circuito elétrico e a simbologia dos detectores.

—nn—] .

+

Figura 2.15 Circuito elétrico e simbolo de um detector [48]

No circuito acima, os elementos tém as seguintes fungdes:

e 0s componentes L e C promovem o casamento de impedancias do detector,
sendo que para uma analise simplificada, C pode ser considerado como um
curto-circuito e L como um circuito aberto (altas frequéncias);

e 0 diodo retificador permite a passagem da corrente elétrica somente no
sentido de R1 para R2, comportando-se como um curto-circuito neste caso

€ como um circuito aberto no caso contrario.
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2.3.5 Guia de Ondas

Guias de ondas sao tubos metalicos ocos ou preenchidos com material
dielétrico utilizados para transmissdo de energia em altas frequéncias
(normalmente acima de 1GHz), é um tipo de estrutura constituida de um unico
condutor envolvendo um dielétrico. Num guia de ondas retangular, a
propagacdo de uma onda se processa através de reflexdes nas paredes
laterais do guia para uma onda plana polarizada verticalmente, tendo seu
trajeto paralelo as superficies inferior e superior do guia, sendo que o
comprimento desta onda plana é o mesmo do espaco livre, A = v/f, onde v e a
velocidade da luz no vacuo (3x10® m/s) [49].

O guia de ondas retangular tem suas caracteristicas determinadas por
suas dimensdes: altura e largura medidas entre as dimensdes internas do guia.
Sendo a > b, o modo dominante do guia retangular € o TE4, [50]. Este modo é
de maior interesse na pratica, ja que possui a menor atenuacéo entre todos
modos no guia retangular e por ter o campo elétrico linearmente polarizado, o
que pode ser necessario em algumas aplicagbes. O tamanho do guia de onda
€ determinado pela faixa de frequéncia utilizada para caracterizar o material.
Quanto menor a frequéncia, maior sera as dimensdes do guia de ondas, uma
vez que o comprimento de onda €& maior, A fim de fornecer uma idéia das
dimensdes dos guias de ondas retangulares utilizados na pratica, a tabela [3.4],
fornece os valores de largura (a) e altura (b) de guias, para varias faixas de
frequéncias de microondas. Analisando a tabela 3.4, observa-se que a altura
vem a ser, em geral, da ordem de metade do valor da largura. Em qualquer
caso, deve-se ter o comprimento de onda A associado a frequéncia inferior da

faixa, obedecendo a relagao A < 2a, para permitir a propagacéao do sinal.



Tabela 2.5 Relacao faixa de frequéncia x dimensdes dos guias de ondas [50]

Faixa de Frequéncia Dimensdes Internas
(GHz) (axb)
18,00 — 26,50 10,668 x 4,318
12,40 - 18,00 15,779 x 7,899
10,00 — 15,00 19,05 x 9,525
8,20 - 12,40 22,86 x 10,16
7,05 - 10,00 28,449 x 12,624
5,85 - 8,20 34,649 x 15,799
4,90 - 7,05 40,386 x 21,193
3,95-5,85 47,549 x 22,149
3,30-4,90 58,166 x 29,083
2,60 - 3,95 72,136 x 34,036
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3. TECNICAS DE CARACTERIZACAO DE MARE’s

As caracteristicas de absorcdo de um MARE estdo baseadas no fato
de que as substancias absorvem energia dos campos eletromagnéticos que o
atravessam. A quantidade de energia incidente que € absorvida pelo objeto é
medida pela densidade de fluxo de energia refletida pelo objeto na dire¢ao do
receptor radar. RADAR (Radio Detection and Ranging) € um sistema de
sensoriamento remoto, que usa as ondas de radio para determinar a posicao
de objetos no espaco em relagao a um ponto conhecido. O radar é baseado na
transmissao e recepcgédo de pulsos com um feixe estreito de frequéncias. Os
sinais de retorno (eco radar) sdo gravados, levando-se em consideragéo sua
intensidade, intervalos de tempo de amostragem e fase das ondas [51]. A
poténcia recebida pela antena, através dos pulsos transmitidos pelo radar, esta
diretamente ligada as caracteristicas fisico-quimicas e geometrias dos alvos.

Os métodos de caracterizacgo de MARE’s envolvem
fundamentalmente a avaliagdo da distribuicdo de energia relacionadas com a
interacdo da OEM com o material. De acordo com o principio de conservagao
da energia, a OEM com energia (E;) incide no material e a sua energia pode ser
totalmente ou parcialmente refletida (Er), atenuada (Ea) ou transmitida (Ert),
uma vez que os métodos de caracterizagao eletromagnética fornecem medidas
relativas, isto é, a referéncia (refletor) e o material absorvedor (MARE)

avaliados nas mesmas condigdes, entéo:
E, =Ex+E,+E; (3.1)

Outra condigdo de caracterizagéo eletromagnética envolve o coeficiente

~ E " :
de reflexao [—R com uma placa metalica sob o material e tendo como
|

referéncia o sinal refletido por uma placa sem o material.
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3.1 Técnica RCS

O RCS (Radar Cross Section), ou Secdo Retal Radar, € uma
metodologia de caracterizacdo de MARE’s, que utiliza um painel metalico de
dupla face, onde um lado é liso (referéncia) e o outro é recoberto ou pintado
com o MARE. O painel é fixado em um suporte giratério, que é posicionado
frontalmente a uma antena transmissora/receptora, conforme a figura 3.1. A
vantagem dessa metodologia € que esta permite a avaliagdo do eco de
referéncia e da face revestida com o MARE, pela rotagdo do painel de 0 a 360°,
mostrando as curvas de refletividade caracteristicas dos dois lados do painel,
uma apods a outra. O RCS é uma medida da razdo da poténcia refletida em
uma determinada diregcao pela poténcia incidente sobre o alvo, que permite
caracterizar um alvo quanto a sua refletividade, através do sinal refletido e
medido no receptor do radar. A desvantagem dessa técnica é que o suporte
nao € completamente invisivel para a onda eletromagnética, podendo introduzir
reflexbes indesejaveis. O revestimento do suporte com material tipo espuma

com altas perdas é aconselhavel para minimizar essas reflexdes [52].

Transmissor < >
Receptor < ¢

PC — Analise
Dados

Alvo

Figura 3.1 Esquema do método de caracterizagao RCS
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A técnica de RCS simula um radar iluminando um alvo, por exemplo,
uma aeronave, tratando-se de uma técnica muito util na area de medidas de
refletividade, pelo fato de permitir correlacionar as medidas de refletividade
com as caracteristicas fisico-quimicas dos materiais, a geometria do alvo e as
caracteristicas das ondas transmitidas e recebidas pelo radar. Todos os
sistemas radares podem somente medir mudancas na forma das ondas
eletromagnéticas transmitidas, quando as ondas interagem com o meio fisico,
que espalha a energia de volta ao sistema receptor. Essas mudangas sao
limitadas a quatro variaveis: amplitude, polarizacao, fase e freqiéncia. A seg¢ao
reta radar (o) de alvos simples, como placas planas, diedros, triedros, esferas e

cilindros, pode ser medida, expressa em metros quadrados (m2).

3.2 Técnica NRL

A técnica NRL (Naval Research Laboratory) consiste, basicamente, em
uma estrutura de madeira que permite fixar um par de antenas transmissora e
receptora, tipo corneta, em uma variedade de angulos. Cada corneta,
dependendo da frequéncia, é colocada em um suporte movel, em qualquer
lugar desejado ao longo do arco. A amostra é posicionada sobre um pequeno
pedestal no centro da curvatura do arco, conforme mostrado na Figura 3.2. A
estrutura do arco é projetada de modo a manter a antena apontada para o
centro da amostra em teste. Os tamanhos das placas de referéncia e da
amostra devem ser idénticos. O resultado do indice de refletividade (atenuagéo
do sinal) sera a diferengca entre a medida da placa de referéncia e a da
amostra. A limitagdo de uso da técnica do arco NRL é a dificuldade para se
medir a fase relativa do sinal refletido. Consequentemente, essa técnica é

empregada apenas para caracterizar diretamente a amplitude da reflexao.
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Figura 3.2 Esquema do arco NRL com os acessoérios, mostrando par de

cornetas ajustavel e a amostra em teste no centro do arco [16, 52].

Apesar das técnicas abordadas permitirem a avaliagdo da atenuagao
média da radiagdo incidente no alvo, elas sao limitadas quando alvos de
geometrias complexas sédo caracterizados. Porém, sabendo-se que um alvo
complexo é formado pela combinagao de alvos de geometria mais simples, em
disposicoes diversas, trabalhos envolvendo a caracterizagcdo de alvos com
geometrias simples e as suas combinagbes podem ser realizados com o
objetivo de elucidar o diagrama de RCS do alvo de geometria complexa. A
radiacdo que atinge a superficie da estrutura de uma aeronave ndo € apenas
refletida, mas também gera uma onda secundaria que se propaga
paralelamente a superficie. Essa onda se propaga através da superficie da
estrutura até encontrar uma descontinuidade, como uma falha, uma junta ou

lamina pontiaguda e nesse ponto sera refletida para fora da estrutura.
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3.3 Técnica ATD

A técnica ATD (Absorber Testing Divice) € basicamente um sistema
composto por uma antena corneta piramidal no qual uma secéo estendida do
guia de ondas é conectada a abertura da corneta. A energia refletida por uma
placa de aluminio (alvo) é anotada no medidor de energia. E a energia refletida
por uma placa com absorvedor também. A diferencga entre as duas leituras da a

energia absorvida pelo MARE.

3.4 Reflectometria em Guia de Ondas

A reflectometria baseia-se num sistema de radar impulsivo funcionando
em cadeia fechada. Uma fonte gera um impulso que percorre um determinado
meio de transmissdo (meio 1). Este impulso, ao atingir o ponto de transigéo, do
meio onde estava a se propagar para um outro meio (meio 2), é refletido,
retornando a fonte. A observacéo feita no ponto de geracado do impulso permite
mostrar os dois impulsos: o impulso incidente gerado num determinado instante
e o impulso refletido defasado de um intervalo de tempo At, igual a soma do
tempo que o impulso incidente demorou a percorrer a distancia, mais o tempo
que o impulso refletido demorou a percorrer a mesma distancia. Se as medidas
e as observagdes sao feitas com base num defasamento temporal resulta na
técnica denominada Reflectometria no Dominio do Tempo (TDR). Se as
medidas e observagdes sao feitas no dominio da frequéncia, a técnica é
denominada Reflectometria no Dominio da Frequéncia (FDR). A figura 3.3
mostra 0 esquema da instrumentacdo necessario para efetuar os testes de

refletividade em guia de ondas.
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FIGURA 3.3 Esquema da instrumentac&o utilizado em ensaios de medidas de
refletividade por guia de ondas [33].

O método de reflectometria em guia de ondas € um método de
medicao de refletividade ou absor¢do de microondas por parte do material, em
que um acoplador direcional, que tem propriedade de separar o0s sinais
incidentes dos sinais refletidos [53], faz com que as ondas refletidas na
cavidade do guia de ondas sejam direcionadas ao instrumento de medidas, e
permite ao gerador fazer a varredura em frequéncia dentro da faixa
especificada pelo fabricante. Um guia de ondas € um dispositivo que permite a
propagacao de um sinal ao longo de uma unica direcédo, fazendo com que este
sinal seja consideravelmente menos atenuado do que se se propagasse no
espaco livre. A amostra deve estar com as dimensdes exatas do guia de ondas
(axb) com um encaixe perfeito, sem presenga de vaos entre o material e o guia

de ondas, caso contrario, ocorrem erros nas medidas.
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4 METODOLOGIA

A metodologia adotada para a obtencdo da hexaferrita de bario e
investigacdo das suas propriedades em fungdo da microestrutura € mostrada

no fluxograma abaixo:

Fe-0a || —> Mistura < BaCOs; ||
v

Calcinagdo T=1100°C, 1h

v

Moaaem PM 4:1 e 10:1 —> [ t-1iheton |
DRX Caracterizacdo Fisica pos
Area superficial “ —> f P
Caracterizacdo Microestrutural dos Pés —> MEV
" Prensagem Uniaxial " —> Compactacéao
t = 1h || " Sinterizacio —> || T =1.100; 1.200 e 1.300 °C
DRX
Densidade || <— Caracterizacdo Fisica Amostras
Porosidade
Caracterizagao Microestrutural —)> MEV
- y
" Histerese ||'“:> Caracterizacdo Maanética
Caracterizacao Dielétrica —)> Impedancia
Comndésito < poliéster "

|| Guia de ondas | = Caracterizagdo de Absorcéo

Figura 4.1 Fluxograma para obtengao e caracterizagao da hexaferrita de bario.
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4.1 Obtencéo do p6 da HFB
4.1.1 Materiais de Partida

Os materiais de partida podem variar grandemente com a composi¢cao
mineral e quimica nominal, pureza, estrutura quimica e fisica, tamanho de
particula e preco [54]. Na escolha dos materiais de partida para fabricagao de
qualquer material ceramico, devem ser considerados os fatores: pureza,
tamanho e distribuicao de particulas, reatividade e forma polimérficas do p6. Na
maioria dos casos, o0 objetivo é obter um empacotamento maximo de particulas
e uniformidade. A distribuicdo do tamanho e reatividade das particulas é
importante na determinagao da temperatura e do tempo de sinterizagao [55].

A hexaferrita de bario (HFB) foi obtida a partir da mistura dos pés de
oxido de ferro (Fe;Os3) e carbonato de bario (BaCOs3;) com elevado grau de

pureza, de 98,1% e 99,37%, respectivamente. Do Fe,O3; ou hematita é retirado

o ferro (Fe) que € um elemento magnético de raio atdmico igual a 1,26 A, e o
BaCOg, forneceu o bario (Ba), que € um elemento quimico ndo magnético de

o]
raio atdbmico igual 2,2 A. As caracteristicas destes elementos influenciaram a

condutividade e propriedades magnéticas.

4.1.2 Processamento dos Pds

A moagem de alta energia (MAE) € uma técnica de processamento
mecéanico que permite a producdo de materiais homogéneos partindo da
mistura de pds. Os materiais sdo moidos pelo impacto de bolas dentro de
recipientes de aco (figura 4.2) que giram a alta velocidade, com a finalidade de
modificar a morfologia e a distribuicdo do tamanho de particulas dos materiais
de partida (p6s). O objetivo da moagem é a diminuicdo do tamanho de
particulas de um material sélido, visando ao aumento da superficie especifica
para acelerar a velocidade de reacao de determinada matéria-prima (por ex. na

queima), e misturar de modo mais uniforme, varios materiais. Devido esta
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técnica de processamento ser bastante simples, efetiva, econémica e recente e
os materiais de partida serem de facil acesso e manuseio, nés o escolhemos

para este trabalho.

Figura 4.2 Recipientes com as bolas e os materiais de partida moidos.

As moagens foram feitas no laboratério de ceramicas eletrénicas do
Departamento de Engenharia de Materiais (DEMA) da UFSCar-SP, por um
moinho planetario—Pulverisette 7 (figura 4.3), que possui dois recipientes de
aco, em que foram colocadas 5 esferas de aco de 11mm de didmetro que

giram a alta velocidade nos sentidos de translagao e rotagdo do moinho.

Figura 4.3 Moinho Planetario Pulverisette.
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Os oxidos Fe;,03 e BaCO3; foram misturados nos recipientes do moinho,

cuja quantidade foi definida em fungcdo do poder de moagem (PM) a serem

utilizados no trabalho, que foram 4:1 e 10:1, obedecendo a estequiometria da

COMposicao:

1BaCO;3; + 6 Fe,O3 —» 1BaFe 2049 + 1CO»

(4.1)

Para obtencao da hexaferrita de bario, as quantidades de material a serem

processados foram retiradas da seguinte forma:

Massas do material
Ba = 137,33 uma
C=12,011uma

O =15,9994 uma
Fe = 55,847 uma

Peso molecular do carbonato de bario

BaCO3; = 137,33 + 12,011 + 3x15,9994 = 197,34 uma
Massa do carbonato de bario

1BaCO3; = 1x197,34 = 197,34 uma

Peso molecular do 6xido de ferro

Fe,03 = 2x55,847 + 3x15,9994 = 159,692 uma
Massa do 6xido de ferro

6Fe03=6x159,692 = 958,152 uma

Massa Total M= 197,34 + 958,153 = 1155,492 uma

Massa das bolas — 05 bolas de = 5.51g = 27,90g

Poder de Moagem: 4:1 (4g de peso das bolas / 1g do material)
10:1 (10g de peso das bolas / 1g do material)

FatorMultiplicador(FM) = [MassaBolas/PoderMoagem}

MassaTotal

(4.2)
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para PM = 4:1 — FM = _21.9/4 — FM =6,036x107°
1155492 |

para PM = 10:1 — FM = 27,910 — FM = 2,4145x10°°
1155492 |

e Massa do carbonato de bario para PM = 4:1
M (8aco3) = 197,339 x 6,036x10° = 1,191g = 17,16%

e Massa do 6xido de ferro para PM = 4:1
M (Fe203) = 958,153 x 6,036x107 = 5,783g = 82,9%

e Massa Total para Poder de Moagem de 4:1
ZMassas =M (Baco3) t M (Fe203) = 1,191 + 5,783 = 6,97499 (4.3)

e Massa do carbonato de bario para PM = 10:1
M gaco3) = 197,339 x 2,4145x10° = 0,476g = 17,16%

e Massa do oxido de ferro para PM = 10:1
M (Fe203) = 958,153 x 2,4145x107° = 2,3134g = 82,9%

e Massa Total para Poder de Moagem de 10:1
>Massas = M (8aco3) M (Fe203) = 0,476g + 2,314g = 2,7898g (4.4)

Os poderes de moagem demonstraram que as quantidades de Fe;O;
devem ser maiores que as de BaCOs3; e que, quanto maior poder de moagem,
menor sera a quantidade dos materiais de partida a serem processados, o que
resulta em uma maior reatividade. Estes materiais foram primeiramente
misturados em moinho planetario por 10 minutos, a fim de obtermos uma

mistura mais homogénea.
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4.1.3 Calcinagéo

A calcinagéo visa eliminar os aditivos introduzidos no processamento e
promover as transformacgdes de fase através da decomposi¢cao dos elementos
do sistema, e ainda, influenciar no tamanho e distribuicdo de particulas e da
porosidade. A fim de se obter a fase hexaferrita com materiais de partida
misturados por MAE, foi utilizada a temperatura de 1100°C, durante o processo
de calcinacdo. Para isto, estes materiais foram colocados em um forno
programavel Lindenberg do laboratério de ceramicas do DEMA-UFSCar e
submetidas a esta temperatura por uma hora, com taxa de aquecimento de
10°C/ min e taxa de resfriamento de 20°C/min. A reacdo de estado soélido para
formacao da HFB, durante a calcinacgao é feita em duas etapas [11]:

e Descarbonizacéo e formagao da monoferrita

BaCO; + Fe,O; — BaFe;O4 + CO» (45)

e Difusdo do bario em oxido de ferro

BaFe;O4 + 5Fe;03 — BaFe1204g (4.6)

A reacdo de estado solido para a formacado da hexaferrita de bario, a
decomposicado do carbonato € do tipo condensacéao, visto que ha liberagado de

CO; e formacgao de fase sdlida.

4.2 Caracterizacéo Fisica da HFB

A caracterizagcdo fisica consiste em acompanhar a evolugdo das
propriedades microestruturais resultante das condicbes de moagem e
tratamentos térmicos. Para isso, devemos identificar as fases dos materiais de
partida e do material final (HFB) por difragado de raios X e efetuar as medidas

de area superficial especifica, densidade aparente e porosidade.
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4.2.1 Identificac&o de Fases

A técnica da Difragdo de Raios X (DRX) foi utilizada a fim de identificar
as fases cristalinas presentes nos pés e em cada amostra sinterizada, com
diferentes poderes de moagem e tratamento térmico.

Para realizacdo destes ensaios, os materiais de partida, as misturas
destes materiais com PM’s 4:1 e 10:1, as misturas calcinadas a 1100°C e as
amostras sinterizadas a 1100°C, 1200°C e 1300°C, foram levadas ao
difratbmetro de raio X, modelo Siemens D5005 (figura 4.4), operando com
radiagdo CuKo, a velocidade de 0,033°/min, com &ngulo de difragdo 26
variando de 20° a 80°, a fim de identificarmos as fases presentes. A aquisigdo

dos dados foi feita através de um software denominado Diffracplus Eva.

Figura 4.4 Difratdmetro de Raio X, modelo Siemens D5005.
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4.2.2 Area Superficial Especifica

A textura de um sdlido € definida pela disposicao e dimensbdes relativas
dos diferentes elementos constituintes. No caso de materiais porosos, depende
principalmente da morfologia das particulas cuja determinacdo envolve
normalmente medidas de area especifica, volume de poros, distribuicado de
particulas e forma de poros e de particulas. Ao colocar um sélido finamente
dividido em contato com um gas, ocorre diminuigdo progressiva da pressao
parcial do gas e um aumento do peso do sodlido. Este fenbmeno denominado
de adsorcdo resulta de interagdes fisicas ou quimicas entre as moléculas de
gas e os atomos da superficie do sélido [56]. O método BET (Brunauer,
Emmett e Teller) € um modelo para determinagao da area especifica de sélidos
a partir das isotermas de adsorcéo. A area especifica (Sger) € tomada como o
valor mais provavel da area que mede a superficie de um solido; sendo
definida como a area superficial de um gas multiplicada pelo numero de
moléculas contidas no volume de um gas necessario para recobrir inteiramente
a superficie de um grama de sélido com uma camada monomolecular (Vp).
Assim sendo, tomando-se o valor de Vm(cm®/g) nas condicdes normais de
temperatura (273K) e pressdo (760mmHg) e considerando a adsor¢céo de

nitrogénio a 77K, temos:
Seer (M?/9) =437V, (4.7)
Na medicdo da area superficial especifica pelo método BET, foi utilizado o

equipamento Micromerits modelo Gemini 2370, que mede areas especificas de

até 0,01m?g, com excelente precisdo usando nitrogénio.



51

4.2.3 — Densidade Aparente e Porosidade

A densidade de um material € resultado do empacotamento das
particulas, que é fungdo da morfologia das mesmas. Em um compacto
sinterizado, a densidade aparente é influenciada pela presenca de particulas
de diferentes tamanhos que afetam o empacotamento. A densidade aparente
das amostras sinterizadas foi feita pelo método de imersao, ou principio de
Arquimedes, em que se coloca o material dentro de um volume de &agua,
alterando o seu peso pelo empuxo e porosidades presentes do material. Para

isso, utiliza-se a equacgao:

D, =(—ms j.,o 48)
m, —m,

onde mg € a massa a seco da amostra, m, € a massa umida, m; € a massa
imersa em gramas (g) e p é a densidade da agua em g/cm®. A densidade
tedrica da HFB & 4,90g/cm®.

As porosidades aparentes das amostras foram retiradas através da

equacao:

P, = R =R 009 (4.9)
P,-P

U |

onde os indices se referem as porosidades medidas a umido, a seco e quando

imersas.
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4.3 Compactacgéo

A compactacdo consiste em dar forma aos pds. Para este fim, foi
adicionado as 1,20g de p6 das amostras, o ligante PVA (alcool polivinilico) com
2% do peso do po, a fim de melhorar a resisténcia mecanica ou energia de
coesao das particulas e foi utilizada uma prensagem uniaxial por uma prensa
hidraulica manual em um molde cilindrico de 12,9mm de didmetro a uma
pressdo de 4 ton (300MPa), obtendo pastilhas de 12,9mm de didmetro por
2,0mm de espessura.

Estas amostras foram moidas novamente em um almofariz de aco e
depois o p6é de HFB foi misturado com resina (cola) poliéster Milflex, na
propor¢cao de 2:1 de peso da resina por hexaferrita; a mistura foi colocada em
moldes de vidro com as dimensdes dos guias de ondas por 24 horas, conforme
pode ser visto na figura 4.5. Foi utilizada vaselina liquida nas paredes dos
moldes de vidro, a fim de evitar que o compdésito aderisse as paredes dos
mesmos. Estas amostras foram ainda lixadas sequencialmente (lixas 100, 400
e 600), visando diminuir a espessura do corpo de prova para 2mm e obter uma
superficie lisa.

Figura 4.5 Amostras de MARE’s nos moldes de vidro com dimensdes dos guias

de ondas.
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Outras amostras foram confeccionadas por prensagem uniaxial numa
prensa hidraulica manual, onde em um molde de ago retangular de dimensdes
internas de 10mm x 23mm, que s&o as dimensdes dos guias de ondas, foram
colocadas 2 gramas do p6 com 2% do peso de PVA e prensadas em uma

prensa manual a 5 ton (213MPa).

4.4 Tratamento Térmico ou Sinterizacao

A sinterizacdo consiste em aquecer o compactado a temperaturas
inferiores as do ponto de fusdo do principal constituinte em condicées
controladas de tempo e ambiente [57]. Ela objetiva a melhorar a densidade e
analisar a temperatura, na qual as propriedades sao prejudicadas. Durante o
processamento usual de materiais ceramicos, os pds sdo compactados e entao
queimados em uma temperatura suficiente para desenvolver as propriedades
desejadas. Durante o processo de queima, mudangas podem ocorrer, por
causa da decomposicao ou transformacao de fase em outras fases presentes.
Além disso, com a queima de particulas, ha um aumento do tamanho de grao,
mudangas na forma, tamanho e numero de poros, ocasionando uma
diminuicdo da porosidade [58]. A sinterizagcdo das pastilhas cilindricas foi
realizada em um forno Lindenberg do laboratério de cerdmicas do DEMA-
UFSCar (figura 4.6), com programador de temperatura, nas temperaturas de
1100°C, 1200°C e 1300°C, em que as pastilhas permaneceram por 1 hora
nessas temperaturas sobre um suporte refratario, utilizando taxa de
aquecimento e 10°C/min e taxa de resfriamento de 20°C/min.

As amostras retangulares feitas com as dimensdes dos guia de ondas,
tiveram tratamento térmico a 750°C, em um forno de temperatura programavel
Quimis Q-318D24, do laboratério de materiais do CEFET-MA, também com
taxa de aquecimento de 10°C/min e de taxa de resfriamento de 20°C/min, a fim

de melhorar a resisténcia mecanica e o manuseio das amostras
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Figura 4.6 Forno Programavel Lindenberg usado na sinterizagdo das amostras.

4.5 Caracterizacdo Microestrutural

A microestrutura dos materiais é definida pelo tipo, estrutura, niumero,
forma e topologia dos arranjos das fases e defeitos na rede, ou seja, de
caracteristicas estruturais que incluem composic¢ao, tamanho e distribuicdo de
graos, que podem ser controlados pelas técnicas de processamento e
sinterizagdo. Normalmente, as superficies das amostras sdo cuidadosamente
preparadas, a fim de revelar os detalhes importantes da microestrutura. Logo,
para analisarmos por microscopia eletrbnica de varredura (MEV), alguns
procedimentos foram necessarios, como embutimento, desbastes e polimento
das amostras. Para lixamento das amostras, foi utilizada lixa de numeros 240,
400 e 600. Para polimento superficial, utilizou-se uma politriz automatica
modelo minimet 1000, com pastas de diamante de 1um e 6um e suspenséao de
alumina de 0,3uym. As amostras dos pds moidos com PM’'s 4:1e 10:1, e as
amostras cilindricas sinterizadas foram observadas no equipamento MEV
ZEISS, mostrado na figura 4.7.
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Figura 4.7 Microscépio Eletronico de Varredura ZEISS

4.6 Caracterizacao Magnética

Esta caracterizagdo consiste na obtencdo das curvas de magnetizagao
das amostras através do permeametro Magnetech MRP-1 (figura 4.8), a fim de
analisar as propriedades como permeabilidade, magnetizacdo de saturagédo e
coercividade. O magnetech € um instrumento composto por um eletromagneto,
fonte de poténcia, sonda hall, bobina de compensacao, controlador e plotter. As
intensidades de campo magnético sdo medidas pela sonda Hall, colocada entre
os pdélos do eletromagneto. As variagbes de intensidades sdo enviadas ao
plotter que as reproduz nas curvas de histerese. Para imantagao das amostras,

foi aplicado um campo magnético com o maximo de 8,4KOe.
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Figura 4.8 Permeametro Magnetech MRP-1

4.7 Caracterizacao Dielétrica

A caracterizagao dielétrica das amostras de HFB foi feita por um
analisador de impedancia HP4291A, na faixa de freqiéncia de 300MHZ a
1,1GHz. Ele faz a medigdo simultdnea dos paréametros de permissividade e

tand das amostras nos dois canais do equipamento
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4.8 Caracterizagcao de Absorc¢éao ou Refletividade

O método de reflectometria tem como objetivo medir a refletividade de
uma camada de material aplicada sobre uma superficie metalica, comparando-
se com a produzida por uma superficie limpa. Neste método, os sinais de
microondas sao transmitidos em guias de ondas retangulares, operando no
modo TEqy, também chamado modo dominante do guia. Na maior parte das
aplicagbes praticas, as dimensdes do guia sdo projetadas de modo que
somente o modo dominante se propague na frequéncia de operacgao.

Para caracterizagdo de absorgdo pelo método de refletividade em guia
de ondas, foram utilizados os seguintes equipamentos:

- Gerador de Onda Quadrada (kit de microondas) com as seguintes medidas:
e Frequéncia de operagao f=1KHz
e Amplitude A =4V,
e Tensao eficaz Vims = 2,25V
- Gerador de Sinal de RF (HP8685D)
e Faixa de Frequéncia Fo= 9,5 GHz a 12 GHz
e Indice de Modulacdo B = 50%
e Nivel de Transmissdo N = 15 dBm
- Osciloscopio Digital TDS 1012
- Kit de Microondas ED 3000

O kit didatico de microondas (ED3000) é composto por diversos
componentes de guias de ondas, projetados para atuarem com os sinais na
faixa da banda X (8GHz a 12GHz). Para as medidas de absorgcdo de
microondas foi utilizado o método de reflectometria em guia de ondas, onde foi
utilizado um gerador de sinal de RF (HP 8685D), que opera na faixa de 2,3GHz
a 13,0GHz com um nivel de 15dBm, um acoplador direcional que tem a
propriedade de separar os sinais incidentes dos sinais refletidos e um
osciloscopio para visualizagcdo e medidas de absorcdo do sinal. Neste
experimento, um gerador de onda quadrada de 1KHz modula a portadora de
alta frequéncia do gerador de RF, sendo retirado na saida do acoplador, apos

sofrer demodulagao do sinal por um detector a cristal.
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A figura 4.9 mostra a montagem da instrumentacgao utilizada nos ensaios

de medidas de refletividade por guia de ondas.

t Wt

Figura 4.9 Instrumentacéo para medidas de refletividade por guia de ondas.

Primeiramente, posicionou-se uma placa refletora metalica (referéncia)
na saida do acoplador e com os geradores (RF, audio) ligados, medimos a
atenuacao do sinal, variando-se a frequéncia em passos de 10 MHz, na faixa
de 9,5 GHz a 12 GHz. Depois, substituiu-se a placa refletora por uma amostra
de MARE em um porta amostra e uma carga terminal apés a amostra. Faz-se,
entdo, as medidas de refletividade, a fim de se observar a absor¢éo do sinal
pelo MARE. A atenuagao resultante sera dada pela diferenca entre a amplitude
do sinal refletido pela placa de curto circuito (referéncia) e a amplitude do sinal
refletido pelos MARE’s. Como os niveis de geragdo de sinais de RF em
microondas sado baixos e todos os componentes do sistema sofrem
atenuacgdes, os niveis de recepcdo foram bem pequenos. Foi utilizado para as
medidas de atenuagédo um osciloscopio digital Tektronix TDS 1012, com escala
minima de 2mV/Div., em que os niveis de tensao de saida, abaixo de 0,8mV s

foram desconsiderados (muito ruido).
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Os resultados apresentados a seguir foram obtidos dos procedimentos

adotados na metodologia descrita no item anterior.

5.1 Difracdo de Raios X

5.1.1 Materiais de Partida e suas misturas.

Os materiais de partida Fe;O3; e BaCO3 e a sua mistura por um periodo

de 10 minutos, com poderes de moagem de 4:1 e 10:1, foram colocadas no

difratbmetro, para observacédo da evolugcado das estruturas e identificacdo das

fases presentes. Esses difratogramas sdo mostrados na figura 5.1.
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Figura 5.1 Difratogramas dos materiais de partida e de sua mistura

poderes de moagem de 4:1 e 10:1.
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E importante ressaltar que as misturas dos materiais de partida no
moinho de alta energia por apenas 10 min, com PM’'s 4:1 e 10:1, nado
promoveram nenhuma reacdo, sendo obtida apenas uma mistura mais
homogénea dos materiais de partida e que seus efeitos foram desprezados

considerando que os espectros sdo muito proximos.

5.1.2 Materiais Calcinados

A mistura dos materiais de partida, moidos com PM’s 4:1 e 10:1, foram
calcinados a temperatura de 1100°C por 1hora, apresentando os difratogramas

mostrados na figura 5.2.
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Figura 5.2 Difratogramas dos pos calcinados.

Observa-se que, apos calcinagéo dos materiais de partida a 1100°C por
1hora, houve transformagao de fase nas amostras (misturas), cujas massas
foram obtidas dos PM’s 4:1 e 10:1, obtendo-se a fase hexaferrita de bario
(BaFe120+9).
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5.1.3 Materiais Sinterizados

Depois de calcinados, os p6s foram moidos com poderes de moagem de
4:1 e 10:1 em tempos de moagem de 1hora e 10 horas. As amostras em po
obtidas apdés a moagem foram compactadas em forma de pastilhas cilindricas e
sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C por 1hora. As figuras
5.3, 5.4 e 5.5 a seguir mostram os difratogramas das amostras de HFB, obtidas

apos essas sinterizacoes.

- HFBPM4:1, t=1h
* *BaFe O

12 149
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Figura 5.3 Difratogramas das amostras de HFB processadas com PM 4:1, em
1h e sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.



Intensidade {(ua)

HB-RAVi41,t=1h

62

Figura 5.4 Difratogramas das amostras de HFB processadas com PM 4:1, em
10h e sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.



63

. HBPM101,t=1h

Intensidade (ua)

Figua 5.5 Difratogramas das amostras de HFB processadas com PM 10:1, em
1h e sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.
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Figua 5.6 Difratogramas das amostras de HFB processadas com PM 10:1, em

10h e sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Observa-se nos difratogramas das figuras (5.3 - 5.6) a formacgao da fase

hexaferrita apos calcinagdo em todas as amostras, para todos os poderes de

moagem, tempos de moagem e temperaturas de sinterizagdo utilizadas no

processamento e que ndo ha formacdo de fases de impurezas como o

BaFe;O4. E ainda, que com o aumento do tempo de moagem, ha uma

diminuicdo das intensidades das reflexdes basais, o que demonstra uma

diminuigado do tamanho de cristalito.
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5.2 Area Superficial Especifica

A area superficial dos materiais de partida e das amostras de p6 de HFB
permitiu analisar a diminuicdo do tamanho de particulas durante as etapas do
processamento. Essa variagdo do tamanho de particulas influenciara nas
propriedades magnéticas do material.

Utilizando o método BET para medicdo da area superficial especifica,

foram encontrados os valores mostrados na figura 5.7.
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Figura 5.7 Area Superficial Especifica das Amostras de HFB.

Observa-se em todas as amostras de HFB que houve um aumento da
area superficial especifica, em fungcédo do tempo de moagem, sendo que a
variagdo é maior para area especifica com menor PM, ou seja, o menor valor
da area superficial especifica foi para o menor poder de moagem com o menor
tempo de moagem (PM 4:1, 1h, 1100°C), e a maior area especifica foi para o
menor poder de moagem com o maior tempo de moagem (4:1, 1h, 1300°C). A
variacdo da area superficial especifica das amostras de HFB foi de 2,95 m%g a
3,72 m%g.
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5.3 Densidade e Porosidade

A densidade e porosidade influenciam bastante nas propriedades da
HFB, pois os poros reduzem a resisténcia mecanica e a permeabilidade pelo
impedimento do movimento das paredes de dominios [53] e aumentam a
resistividade e a polarizagao por heterogeneidade.

As medidas de densidade aparente das amostras de HFB sinterizadas
nas temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C foram realizadas pelo método

de Arquimedes, como podem ser visualizadas nos graficos da figura 5.8.

507 HFB- PM4:1 501 HFB-PM10:1

B
&l

\

Densidade Aparente (g/cm3)
5
>
Densidade Aparente (g/cm?®)
5
|}
\» \-

. —m—1h

—4—10h
A

X 35. A/A

w
o

30 . . . . , . .
1100 1200 1300 1100 1200 1300
Temperatura (°C) Temperatura (°C)

a) b)

Figura 5.8 Densidade Aparente das amostras de HFB obtidas com poderes de
moagem de: a) PM 4:1, b) PM 10:1

Observa-se uma maior variacdo da densidade aparente para a amostra
com menor PM (4:1) e menor tempo de moagem para elevagao de temperatura
de sinterizagdo, numa curva sempre ascendente. Para qualquer
processamento, o aumento da temperatura de sinterizagdo causa o aumento
da densidade aparente, tendo obtido seus valores maximos € minimos, nos
processamentos PM 10:1, 1h, 1300°C e PM 4:1, 1h, 1100°C, respectivamente.
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A porosidade aparente das amostras de HFB sinterizadas em fung¢ao da
variagdo de temperatura foi obtida conforme item 4.2.3, cuja variagdo pode ser
vista na figura 5.9.
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Figura 5.9 Porosidade aparente das amostras de HFB obtidas com poderes de
moagem: a) PM 4:1 b) PM 10:1

Observa-se que para as amostras de HFB, obtidas com poder de
moagem de 4:1, houve uma diminuigdo da porosidade para um aumento de
temperatura. O mesmo comportamento acontece para aquelas processadas
nas condi¢cdes de PM 10:1, onde a porosidade inicialmente diminui quando a
temperatura aumenta entre 1100°C e 1200°C. Contudo, para aquelas
processadas nas condicées de PM 10:1, 1h, observa-se que a porosidade
passa a crescer quando a temperatura vai de 1200°C a 1300°C. A razao deste
comportamento sera apresentado nas discussdes. A porosidade aparente das
amostras de HFB variou de 6,26% a 40.18%, sendo o maior e menor valores,
relativos aos processamentos PM 4:1, 1h, 1100°C e PM 10:1, 1h, 1200°C,
respectivamente.
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5.4 Caracterizacao Microestrutural

A caracterizacdo microestrutural permite analisar a forma, o tamanho de
particulas e sua distribuicdo, que podem ser controlados pela técnica de
processamento e condigdes de sinterizagao.

A figura 5.10 mostra as micrografias das amostras de po
calcinadas de HFB, processadas e a influéncia do processamento na evolucéo

da microestrutura.

Figura 5.10 Micrografias dos pos de HFB, obtidos com os processamentos
abaixo: a) PM 4:1, 1h b) PM 4:1, 10h c) PM 10:1, 1h
d) PM 10:1, 10h
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Observa-se que os poés de HFB obtidos com PM 4:1 apresentaram
particulas mais homogéneas, mas formando grandes aglomerados, os quais
sdo reduzidos com o aumento do tempo de moagem. Para PM 10:1,
observamos particulas maiores com uma distribuicdo menos homogénea e
formagao de aglomerados, sendo que, a medida que aumenta o tempo de

moagem, os aglomerados diminuem de tamanho para qualquer PM.
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As micrografias apresentadas na figura 5.11 mostram a morfologia das
amostras de HFB, obtidas com poder de moagem de 4:1, num tempo de

moagem de 1h e sinterizados a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Figura 5.11 Micrografias das amostras de HFB, obtidas com PM 4:1 em 1h e
sinterizadas a temperaturas de: a) 1100°C b) 1200°C e c) 1300°C
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As micrografias da figura 5.12 mostram a morfologia das amostras de
HFB, obtidas com poder de moagem de 4:1, num tempo de moagem de 10h e
sinterizados a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Figura 5.12 Micrografias das amostras de HFB, obtidas com PM 4:1 em 10h e
sinterizadas a temperaturas de: a) 1100°C b) 1200°C e c) 1300°C
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As micrografias apresentadas na figura 5.13 mostram a morfologia das
amostras de HFB, obtidas com poder de moagem de 10:1, num tempo de

moagem de 1h e sinterizados a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Suin

Figura 5.13 Micrografias das amostras de HFB, obtidas com PM 10:1 em 1h e
sinterizadas a temperaturas de: a) 1100°C b) 1200°C e c) 1300°C
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As micrografias apresentadas na figura 5.14 mostram a morfologia das

amostras de HFB, obtidas com poder de moagem de 10:1, num tempo de
moagem de 10h e sinterizados a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Figura 5.14 Micrografias das amostras de HFB, obtidas com PM 10:1 em 10h e
sinterizadas a temperaturas de: a) 1100°C b) 1200°C e c) 1300°C
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As micrografias da figura 5.11 mostram que houve uma variagdo do
tamanho do grdo com a mudanga da temperatura de sinterizagdo. Na figura
5.11a, observa-se que as amostras obtidas no processamento PM 4:1, 1h e
sinterizadas a 1100°C apresentam uma microestrutura com uma distribuicdo
mais homogénea de tamanho de graos e certo grau de porosidade. Na figura
5.11b, obtida com processamento PM 4:1, 1h, 1200°C, observa-se que houve
aumento do tamanho de grdos devido a elevagdo da temperatura de
sinterizagdo, bem como uma diminuicdo da porosidade. Na figura 5.11c, de
processamento PM 4:1, 1h, 1300°C, ndo foi possivel observarmos as
caracteristicas microestruturais, porque o MEV utilizado ndo deu uma boa
visualizagdo da amostra. Logo, para este parametro de processamento
(PM 4:1, 1h), observou-se que o aumento da temperatura de sinterizagao
possibilitou a obtengdo de uma microestrutura com graos regulares maiores, o
que favoreceu uma menor porosidade, elevando a densidade do material.

Nas micrografias da figura 5.12, observa-se que as amostras
processadas com PM 4:1, e um tempo de moagem maior (10h), obtiveram um
crescimento maior no tamanho de graos com a elevagcdo da temperatura. Na
figura 5.12a, observa-se que as amostras obtidas no processamento PM 4:1,
10h e sinterizadas na temperatura de 1100°C, apresentam também uma
microestrutura com tamanho de graos homogéneo com certo grau de
porosidade. Na figura 5.12b, obtida com processamento PM 4:1, 1h, 1200°C,
observa-se um aumento do tamanho de grdos de forma irregular, com a
elevacdo da temperatura de sinterizagcdo e uma diminui¢cdo da porosidade. Na
figura 5.12c, observa-se também o crescimento dos graos exagerados para o
aumento de temperatura. Logo, para o parametro de processamento de PM
4:1, 10h, observa-se que o aumento de temperatura possibilitou a obtengao de
uma microestrutura com grédos maiores e mais heterogénea, apresentando

poros intragranulares.
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Nas micrografias da figura 5.13 obtidas com processamento PM 10:1,
1h, observa-se em relagdo as processadas com PM 4:1, 1h, que houve
diminuicdo da porosidade entre as temperaturas de 1100°C a 1200°C,
enquanto na temperatura de 1300°C, a porosidade aumentou, devido ao
crescimento dos graos de forma exagerada e nao uniforme. Nas micrografias
da figura 5.13a, obtidas com processamento PM 10:1, 1h, observa-se uma
microestrutura com elevada porosidade e grdaos com tamanho uniforme. Na
figura 5.13b, observa-se que os grdos cresceram com a elevagdo da
temperatura com baixa porosidade e tamanhos uniformes. Na figura 5.13c, vé-
se na microestrutura que houve um crescimento exagerado de graos,
porosidade elevada e tamanho de graos bastante heterogéneo, o que contribui
para a elevacao da porosidade.

Nas micrografias da figura 5.14, obtidas com processamento PM 10:1,
10h, observa-se que houve uma aglomeragao dos graos, o que contribuiu para
a elevacao da porosidade em relacdo as amostras processadas com PM
10:1,1h. Na figura 5.14a, vé-se a presenca de grandes aglomerados, elevando
a porosidade e tamanhos de graos uniformes dentro dos aglomerados. Na
figura 5.14b, observa-se uma microestrutura com crescimento de gréos devido
ao aumento da temperatura de sinterizagdo, os graos tém tamanho uniforme e
ha menos aglomerados, 0 que contribui para a diminuicdo da porosidade. Na
figura 5.14c, nao foi possivel observarmos as caracteristicas microestruturais,

porque 0 MEV nao deu boa visualizagdo da amostra.
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5.5 Caracterizagdo Magnética

A caracterizagdo magnética das amostras de HFB, feita por um
permeametro, permitiu o levantamento das curvas de histerese e observagao
dos valores de coercividade e magnetizagao. As figuras 5.15, 5.16, 5.17 e 5.18
mostram as curvas de histerese de amostras processadas com PM 4:1 e PM

10:1, em tempos moagem de 1h e 10h, sinterizadas a 1100°C, 1200°C e
1300°C.

o4 HFB 1100°C, PM 4:1, t = 1h 04 HFB 1200°C, PM 4:1t=1h
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Figura 5.15 Curvas de histerese de amostras de HFB obtidas com PM 4:1 em
1h e sinterizadas: a) 1100°C  b) 1200°C c¢) 1300°C
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Figura 5.18 Curvas de histerese de amostras de HFB obtidas com PM 10:1 em
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Os valores das propriedades magnéticas como coercividade (H.),
Remanéncia (B;) e magnetizagcdo de saturagdo (Hs) das amostras, que foram
retirados das curvas de histerese das figuras acima, sdo mostradas na tabela
5.1.

Tabela 5.1 Valores de propriedades magnéticas de amostras de HFB
sinterizadas a temperaturas de 1100°C, 1200°C e 1300°C.

Amostras H.(KOe) B«(T) Bs(T)

HFB PM 4:1, 1h, 1100°C 2,84 0,01 0,036

HFB PM 4:1, 1h, 1200°C 1,88 0,009 0,039

HFB PM 4:1, 1h, 1300°C 0,46 0,006 0,038

HFB PM 4:1, 10h, 1100°C 3.4 0,01 0,026
HFB PM 4:1, 10h, 1200°C 2,24 0,018 0,042
HFB PM 4:1, 10h, 1300°C 0,75 0,008 0,03
HFB PM 10:1, 1h, 1100°C 2,12 0,01 0,027
HFB PM 10:1, 1h, 1200°C 2,0 0,015 0,035
HFB PM 10:1, 1h, 1300°C 0,6 0,006 0,031
HFB PM 10:1, 10h, 1100°C 2,8 0,01 0,025
HFB PM 10:1, 10h, 1200°C 1,42 0,012 0,031
HFB PM 10:1, 10h, 1300°C 0,9 0,009 0,03

Observa-se que todas as curvas de histerese mostradas nas figuras
5.15, 5.16, 5.17 e 5.18 nao apresentaram simetria com relagdo aos eixos do
plano cartesiano. Isto se deveu ao equipamento de magnetizagdo nao estar
calibrado na hora da medicédo e também devido a imprecisdo no monitoramento
do campo magnético aplicado. As figuras mostram também que os maiores
valores de coercividade sao obtidos nas amostras sinterizadas nas menores
temperaturas e sdao as que possuem as maiores areas de loop de histerese.
Observa-se, ainda, que ha um estreitamento ou diminuicdo do loop de
histerese, quando elevamos a temperatura de sinterizagdo, ou seja, quanto

maior temperatura, mais estreito se torna o loop de histerese das amostras.
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A amostra processada com menor poder de moagem e maior tempo de
moagem (PM 4:1, 10h) foi a que obteve a maior coercividade e quando o poder
de moagem foi de PM 10:1, a amostra com maior tempo de moagem, também
obteve maior coercividade. De acordo com os resultados obtidos para
caracterizagao magnética, o aumento da temperatura de sinterizagdo levou a
uma diminuicdo das propriedades magnéticas, como coercividade e

remanéncia e a um aumento na magnetizagao de saturagao.
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5.6 Caracterizacdo Dielétrica.

Na caracterizacao dielétrica das amostras de HFB, os dados foram
obtidos diretamente de um analisador de impedancia, que nos proporcionou a
medicao direta dos parametros de permissividade relativa e tangente de perdas
(tand) na faixa de microondas de 300MHz a 1,0GHz. A figura 5.19 mostra as
curvas de permissividade relativa das amostras de HFB, com poderes de

moagem de 4:1 e 10:1 em tempos de moagem de 1h e 10h.
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Figura 5.19 Permissividade relativa das amostras de HFB em funcdo da

frequéncia obtida com PM’s 4:1 e 10:1, em tempos de 1h e 10h.
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Observa-se que para as amostras com poder de moagem de 4:1, ha
pequena uma variagado dos valores de permissividade relativa (¢';) com relagéo
ao tempo de moagem e a temperatura de sinterizacdo e que para a faixa de
microondas, a permissividade relativa tende a manter seus valores constantes.
Também que, quanto maior o tempo de moagem, menores sao os valores de
permissividade relativa das amostras processadas com PM 4:1, nas
temperaturas de 1100°C e 1200°C. Quando o processamento é PM 10:1, t=1h,
ha uma grande variagdo da permissividade inicial nas baixas frequéncias, com
tendéncia a ficar constante nas altas frequéncias. Para 10h, os valores sao
praticamente constantes. A tabela 5.2 mostra os valores obtidos para a

constante dielétrica das amostras de HFB.

Tabela 5.2 Valores de permissividade das amostras de HFB

Amostras HFB Permissividade 1GHz)
PM 4:1, 1h, 1100°C 27,2
PM 4:1, 1h, 1200°C 46,7
PM 4:1, 1h, 1300°C 51,7
PM 4:1, 10h, 1100°C 29,3
PM 4:1, 10h, 1200°C 44,9
PM 4:1, 10h, 1300°C 49,6
PM 10:1, 1h, 1100°C -
PM 10:1, 1h, 1200°C 26,0
PM 10:1, 1h, 1300°C -

PM 10:1, 10h, 1100°C 31,0
PM 10:1, 10h, 1200°C 46,8
PM 10:1, 10h, 1300°C -
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As figura 5.20 e 5.21 mostram as curvas de tangente de perdas (tand)

das amostras de HFB processadas com poderes de moagem de 4:1 e 10:1, em

tempos de moagem de 1h e 10h, sinterizadas nas temperaturas de 1100°C,

1200°C e 1300°C.

300

HFB - PM4:1; t=1h

200

—eo—1100°C
o o —m—1200°C
£ \ —A—1300°C
100 °
\.
~— e
(J
A \.\.

u é\

‘\lﬁh‘<‘:‘

T T T T T T T
400.0M 600.0M 800.0M 1.0G

Frequéncia (Hz)
a)

HFB - PM4:1; +=10h

tand

4OOI,OM ' 600|,0M ' SOOI,OM 1,06
Frequéncia (Hz)
b)

Figura 5.20 Curvas da tangente de perdas em fungdo da frequéncia das

amostras de HFB, processadas com PM 4:1.
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Observa-se que a tangente de perdas das amostras variou com as
condicbes de processamento (moagem, tempo e temperatura). Essas
variagdes nao tiveram simetria de acordo com o processamento, mas também
tiveram uma tendéncia a se tornarem constantes conforme o aumento de
freqUéncia. A tabela 5.3 mostra os valores de tand obtidos nas amostras de

HFB, conforme o processamento utilizado.

Tabela 5.3 Valores da tangente de perdas das amostras de HFB.

AMOSTRAS DE HFB tand (1GHz)
PM 4:1, 1h, 1100°C 34,5
PM 4:1, 1h, 1200°C 13,1
PM 4:1, 1h, 1300°C 18,5
PM 4:1, 10h, 1100°C 32,4
PM 4:1, 10h, 1200°C 13,6
PM 4:1, 10h, 1300°C 24,2
PM 10:1, 1h, 1100°C -
PM 10:1, 1h, 1200°C 0,65
PM 10:1, 1h, 1300°C 26,2
PM 10:1, 10h, 1100°C 29,1
PM 10:1, 10h, 1200°C 4,6
PM 10:1, 10h, 1300°C 20,9

Observamos que, para a mesma frequéncia de microondas (1GHz), a
tand variou com o processamento, sendo que ela diminui da temperatura de
1100°C para 1200°C, e depois aumenta novamente da temperatura de 1200°C
para 1300°C.
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5.7 CARACTERIZACAO DE ABSORCAO

A caracterizacdo de um absorvedor pode ser feita diretamente com
medidas padronizadas de reflexdo no espaco livre ou indiretamente através de
medidas das propriedades eletromagnéticas dos materiais constituintes. Para
caracterizar as propriedades de absorcdo, trés parametros sao usados: a
largura de faixa de absorgao Af, a faixa de frequéncia onde a reflexdo esta com
0s niveis mais baixos, usualmente -10dB (10% reflexdo) ou -20dB (1%
reflexao); a freqiéncia de minima reflexdo fyin € o0 nivel de reflexdo Rmi, para
fmin. O nivel para o qual o MARE é considerado um bom absorvedor de
microondas € aquele no qual a perda por reflexdo € RL < - 20 dB.

Os graficos que mostram a intensidade das reflexdes, ou a absorg¢ao dos
sinais (dBm) versus a frequéncia (GHz), para as diferentes amostras em fungéo
da forma de processamento s&o ilustrados nas figuras 5.22, 5.23, 5.24 e 5.25,
onde temos as curvas de refletividade de um material refletor (referéncia) e a
refletividade das amostras de MARE’s, sendo que a diferenca de amplitude

entre elas indicara o nivel de absor¢ao de cada amostra.
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Na figura 5.22, observa-se que a melhor absorgao foi obtida pela
amostra MARE 1, no processamento PM 4:1, 1h, 1100°C, como pode ser visto
na tabela 5.4, que mostra o valor de absorcdo ou perda por reflexdo
(Reflection Loss) de 26,29 dB, na frequéncia de 10,2 GHz. A faixa de
freqUéncia onde obtemos perdas de reflexdo maiores que 20 dB é de 30MHz e
maiores que 10 dB & de 80Mhz. A maior refletividade foi obtida pela amostra
MARE 2, que apresenta menor valor de absorgao.

Na figura 5.23, obtivemos a melhor absor¢édo na amostra MARE 6, que
foi obtida no processamento PM 4:1, 10h, 1300°C. A perda por reflexdo
(Reflection Loss) de 24,59 dB, na frequéncia de 10,2 GHz. A faixa de
frequéncia onde obtemos perdas de reflexdo maiores que 20 dB é de 30MHz e
perdas maiores que 10 dB é de 40Mhz. Observa-se que a variagao dos valores
de absorcdo entre as amostras € bem pequena e que, inclusive, em
determinada faixa do espectro de frequéncia, ha uma inversdo dos niveis de
absorcdo entre as amostras MARE'’s 4 e 6. Observou-se também que para o
PM 4:1, num tempo de moagem de 10h, os MARE’s processadas a 1200°C
obtiveram a maior refletividade.

Ao elevarmos o poder de moagem para PM 10:1, mostrado na figura
5.24, observou-se que a melhor absor¢dao continuou sendo na faixa de 10,2
GHz, na amostra de MARE 7, que tem a menor temperatura de sinterizagao,
onde a perda por reflexdo minima de 28,67dB, obtendo uma faixa de 30MHz
em que a perda por reflexdo esta acima de 20dB e uma faixa de 60MHz com
perda acima de 10dB.

Na figura 5.25, a elevagao do tempo de moagem para 10h, observa-se
que a melhor absor¢gao também foi obtida na maior temperatura, ou seja, no
processamento PM 10:1, 10h, 1300°C. A perda por reflexdo & de 26,2dB, na
frequéncia de 10,2 GHz. A faixa de frequéncia onde obtemos perdas de
reflexao inferiores a 20 dB é de 30MHz e perdas de 10 dB é de 40Mhz.
Verificou-se, também, que houve uma variagdo dessa absorcdo entre os

MARE'’s, conforme a frequiéncia foi aumentada.
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Observa-se que as amostras processadas com menor tempo de

moagem (1h) obtiveram melhor absor¢do quando sinterizadas a temperatura

mais baixa (1100°C), tendo sido adquirida na freqiiéncia de 10,2GHz, sendo

que a melhor absorg¢ao foi no MARE 7, cujo valor foi de 28,67dB. E que as

amostras que foram processadas com maior tempo de moagem (10h)

obtiveram melhor absor¢do quando sinterizadas na maior temperatura

(1300°C), sendo que a melhor absorgao foi encontrada no MARE 12, cujo valor

foi de 26,2 dB. Em todos os modos de processamento, verificou-se que 0s

MARE’s que foram sinterizadas a 1200°C obtiveram maior refletividade, ou

seja, menor absorgdo. A tabela abaixo mostra os valores das propriedades de

absorcao das amostras de MARE's.

Tabela 5.4 Propriedades de absor¢cdo de OEM dos MARE’s.

Composicao

Propriedades de absor¢cdo de OEM dos compdsitos

Minimo RL | Frequéncia | Faixa (MHz) | Faixa (MHz)

(dB) (GHz) (RL <-20dB) | (RL <-10dB)
MARE1 (4,1,11) 26,29 10,2 30 80
MARE 2 (4,1,12) 21,66 10,2 10 80
MARE 3 (4,1,13) 25,27 10,2 30 70
MARE 4 (4,10,11) 24,52 10,2 30 50
MARE 5 (4,10,12) 23,5 10,2 30 60
MARE 6 (4,10,13) 24,59 10,2 30 40
MARE 7 (10,1,11) 28,67 10,2 30 60
MARE 8 (10,1,12) 27,02 10,2 30 50
MARE 9 (10,1,13) 27,3 10,2 30 40
MARE10 (10,10,11) 25,6 10,2 30 50
MARE11 (10,10,12) 24,77 10,2 30 50
MARE12 (10,10,13) 26,2 10,2 30 40
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Foram confeccionadas, ainda, trés amostras de hexaferrita de bario
pura, ou seja, sem misturar com resina, a fim de observar o comportamento
dessas amostras com relagéo a refletividade de ondas eletromagnéticas para a
mesma faixa de microondas. Os mesmos procedimentos de testes foram

executados e os resultados obtidos sdo os mostrados na figura 5.26.
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Figura 5.26 Niveis de refletividade das amostras hexaferrita de bario e refletor
versus frequéncia, conforme o processamento: a) PM 4:1, 1h
b) PM 10:1, 1h  ¢) PM 10:1, 10h
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Como se pode observar, nas amostras de hexaferrita de bario puras,
houve um aumento do nivel de refletividade com relacdo aos MARE’s; que o
aumento do poder de moagem ocasionou uma diminuigdo da absorg¢ao e que
um maior tempo de moagem ocasionou em uma melhor absorgédo. Vimos ainda
que, nessas amostras, a absorgao variou com a freqiéncia, ou seja, para cada
processamento obtivemos uma frequéncia diferente para a maior refletividade.
A melhor absorgao foi adquirida na frequéncia de 10,2 GHz com um nivel de
18,7dB, com uma faixa de freqiéncia de 50MHz onde essa absorcdo de OEM
obteve valores superiores a 10dB. A tabela 5.5, mostra os valores das

propriedades de absor¢cdo das amostras de HFB sem adi¢ao de polimero.

Tabela 5.5 Propriedades de absorcao de OEM das amostras de HFB

Propriedades de absorcdo de OEM das amostras de HFB
Composigao Minimo RL | Frequéncia | Faixa (MHz) | Faixa (MHz)
(dB) (GHz) (RL <-20dB) | (RL <-10dB)
HFB 1, PM 4:1, 1h 18,7 10,2 - 50
HFB 2, PM 10:1, 1h 11,88 10,46 - 20
HFB 3, PM 10:1, 10h 14,73 10,75 - 60

Estes resultados ndo podem ser comparados com os dos MARE's, pois
as amostras ndo foram sinterizadas, servindo apenas para conhecimento do

comportamento destes materiais em futuros trabalhos.
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6 DISCUSSOES

A moagem de alta energia foi utilizada neste trabalho, com o objetivo de
obter uma mistura mais homogénea dos materiais de partida antes da
calcinacéo e a diminuicado de particulas antes da sinterizagédo. A MAE promove
o aumento da reatividade entre as particulas sélidas devido a desordem
estrutural e os defeitos cristalinos que favorecem a difusdo e rearranjo atémico,
aumentando a velocidade de sinterizacdo e diminuindo a temperatura de
sinterizacdo. A MAE foi realizada por um moinho planetario, que ndo promoveu
nenhuma reagao ou transformacao dos materiais de partida BaCO3; e Fe,O3; em
hexaferrita de bario BaFe,0O19 durante a mistura e, apés a calcinacédo, os
tempos de moagem de 1h e 10h nao foram suficientes para produzir impurezas
adicionais de ferro devido ao desgaste pelo choque entre as esferas e o0 vaso
no material, que poderia ocasionar a formacéo de fase indesejada ou fora da
estequiometria, conforme mostram as figuras 5.1 e 5.2. Nos difratogramas das
figuras 5.3-5.6, observa-se que o aumento de temperatura para um mesmo
tempo de moagem produz um aumento das intensidades das reflexdes basais,
0 que indica um aumento do tamanho de graos e densidade. E ainda, que o
aumento do tempo de moagem produz reflexdes mais amplas e menos
intensas. Isto porque o aumento do tempo de moagem modifica a estrutura do
material, diminuindo o tamanho do cristalito.

As amostras que apresentaram maior densidade aparente foram as de
maior area superficial especifica, menor aglomeragdo e maior temperatura de
sinterizacdo. A area superficial especifica determina o tamanho dos
aglomerados que se formam por causa da alta energia superficial das
particulas. As amostras processadas com menor poder de moagem (4:1) e
maior tempo de moagem (10) obtiveram maiores areas superficiais especificas,
conforme mostra a figura 5.7. A evolugdo da porosidade esta relacionada com
a densidade aparente, ou seja, o aumento da temperatura tende a aumentar a
densidade do material, reduzindo assim a sua porosidade e vice-versa. A
maioria das amostras apresentou este comportamento, com exceg¢ado da

amostra obtida com processamento PM 10:1, 1h, 1300°C, que obteve um
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aumento da porosidade quando da elevagao da temperatura de sinterizagao de
1200°C para 1300°C, que pode ter ocorrido, devido ao crescimento nao
uniforme dos graos. As maiores densidades foram obtidas a 1300°C e a
medida que o poder de moagem aumentou a densificagdo também aumentou.
Observou-se também uma inversao de valores da densidade, conforme o tipo
de processamento, ou seja, para PM 4:1, as amostras processadas com tempo
de moagem de 1h, tiveram seus valores de densidade inferiores aos de 10h.
Quando o poder de moagem aumentou PM 10:1, as amostras processadas
com menor tempo de moagem tiveram maiores densidades que as de 10h.

A morfologia das particulas ou gréos, o tamanho de particulas ou gréos,
a porosidade e a homogeneidade sao fatores microestruturais que afetam
fortemente as propriedades das hexaferritas. A microestrutura pode ser
influenciada pelo processamento e temperatura de sinterizacdo e as
micrografias mostraram a distribuicdo e tamanho de grdos, onde se observou o
crescimento anormal de graos a partir da temperatura de 1200°C, tendo sido
observados graos grandes e pequenos também nas microestruturas
sinterizadas a temperatura de 1300°C,

Na caracterizagdo magnética, observam-se mudangas nas propriedades
magnéticas das amostras com a elevagao da temperatura de sinterizagéo, pois
o loop de histerese fica mais estreito a medida que a temperatura aumenta,
para qualquer que seja o tipo de processamento, ocasionando diminuicdo da
coercividade (Hc) e remanéncia (Hr) e aumento da magnetizagdo de saturagéo
(Bs). A caracterizacdo dielétrica pelas medidas de permissividade e tangente
de perdas serviu apenas para termos uma nocdo do comportamento do
material para com estes parametros com o aumento da frequéncia, nao sendo
utilizado nas analises, devido a limitacao da faixa de frequéncia utilizada na
medigdo (1GHz) e a faixa de frequéncia de aplicagdo dos MARE’s (9,5 a
12GHz).

Na caracterizagdo por absorgao, observa-se que as maiores perdas por
absorgéo ocorreram para o menor tempo de moagem e menor temperatura de
sinterizagdo nos dois poderes de moagem PM 4:1 e PM 10:1, sendo que a

maior absorcdo ocorreu para o maior PM. Quando elevamos a temperatura
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para 1200°C, observa-se uma redugéo da absorgdo em todas as amostras e
principalmente na amostra MARE1, onde a refletividade foi a maior, podendo
ter ocorrido devido a uma mistura ndo homogénea entre o p6 de ferrita e o
polimero. Nesta temperatura, todas as amostras obtiveram as maiores
refletividades para os diversos tipos de processamento e também os maiores
valores de magnetizagéo de saturagao e, ainda, observa-se a ocorréncia de um
aumento da densidade aparente e diminuicdo da porosidade; mas ha uma
diminui¢ao da coercividade e remanéncia, o que leva a diminuicdo da area do
loop de histerese em relagdo ao processamento com temperatura de 1100°C e,
consequentemente, a uma diminuicdo das perdas por absorgéo, ou seja, a um
aumento na refletividade das amostras.

Quando a temperatura foi elevada para 1300°C, observou-se uma
elevacdo nos valores de perdas por absor¢do das amostras, sendo que as
amostras processadas com maior poder de moagem PM 10:1 obtiveram as
maiores absorcdoes. Nesta temperatura, a area de loop de histerese diminuiu
mais ainda, aparentando o comportamento das ferritas magneticamente moles,
ou seja, de baixas perdas. Ocorre que com o aumento da temperatura, a
densidade das amostras aumentou, o que facilitou o movimento de spins e
reduziu o numero de poros, o qual é favoravel ao movimento das paredes de
dominios. O aumento de temperatura ocasionou também o aumento do
tamanho de graos, que possui menores areas de contorno de graos por
unidade de volume. Sabe-se que a magnetizagao é aumentada pela facilidade
de deslocamento das paredes dos dominios na dire¢cdo do campo magnético
aplicado. A permeabilidade magnética esta relacionada com a facilidade dos
movimentos das paredes dos dominios magnéticos, ou seja, elas crescem
linearmente com o aumento do tamanho de graos. Portanto, o aumento da
permeabilidade, pelo aumento do tamanho de graos, ocasionou o aumento da
absorcido das amostras de HFB para essa temperatura. Deve-se tomar cuidado
com o0 uso indiscriminado do aumento do tamanho de graos para aumentar a
permeabilidade magnética, pois este aumento pode conduzir a producdo de
ferritas inferiores do ponto de vista mecanico, elétrico e até mesmo magnético,

porque com o aumento de tamanho de grédo podem surgir imperfeigdes como
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poros, rachaduras, inclusdes, reduzindo as suas resisténcias mecanica, elétrica
e a permeabilidade pelo impedimento do movimento das paredes [59].

A maior absorgéo de ondas eletromagnéticas aconteceu com a amostra
MARE?7, processada com maior poder de moagem (PM 10:1), menor tempo de
moagem (1h), e na menor temperatura (1100°C). Nela foi observada a menor
coercividade dentre as amostras obtidas nessa temperatura, uma alta
densidade aparente e baixa porosidade. Para esta temperatura, pode-se ver
que a menor absorgcdo ocorreu na amostra MARE 4, que foi processada com
menor poder de moagem (PM 4:1), maior tempo de moagem (10h) e onde foi
encontrada a maior porosidade, ou seja, parametros inversos.

Com relagcdao as amostras de hexaferrita de bario processadas sem
adicdo do polimero, pelas analises, era esperado que o melhor resultado de
absorgao ocorresse para o processamento PM 4:1, 10h, pois a tendéncia seria
um aumento da absorgdo para o aumento do tempo de moagem, como pode
ser visto no processamento PM 10:1. Observa-se também que ha uma
inversdo no comportamento das amostras para com relacdo aos MARE’s, ou
seja, quanto maior poder de moagem, menor sera a absor¢ao e para um maior
tempo de moagem, maior sera a absorgdo. Os resultados das analises de
absorcdo das amostras de HFB puras, ndo servem como comparativo com as
amostras de MARE’s, pois sdo materiais diferentes, com processamentos
diferentes, mas servem de indicativo para um novo trabalho.

Finalmente, apresenta-se a seguir um resumo dos diversos MARE'’s
estudados por diferentes autores, enfatizando os respectivos métodos de
caracterizacdao e as medidas de maxima absorcdo obtidas para fins de
comparagao com os resultados obtidos para a HFB estudada neste trabalho:

e 0s MARE’s de ferritas de Mg-Mn obtidos por Migliano [31] e caracterizados
pelo método NRL obtiveram a maxima absorcdo em torno de 15 dB na faixa de
8,5GHz a 9,5 GHz;

e 0s MARE’s dielétricos (polianilina) e magnéticos (MnZn, NiZn e MgZn)
fabricados por Resende [32] e caracterizados pelo método RCS obtiveram na
faixa de 8 a 12 GHz, como maximas absor¢des, 13dB e 17dB,

respectivamente;
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e 0s MARE’s de HFB dopadas com Co e Ti, processados por Meshran [6] e
caracterizados pelo método ATD, obtiveram absorcdo maxima em torno de
24dB na faixa de 8,8GHz a 11,8GHz;

e 0s MARE’s feitos com ferritas Mn-Zn estudados por Freitas [33] e
caracterizados pelo método de reflectometria em guia de ondas obtiveram
maxima absor¢do em torno de 10dB na faixa de 8 a 12 GHz;

e 0s MARE’s de HFB dopados com Co e Ti preparados por Sugimoto [34], e
caracterizados teoricamente, obtiveram maxima absor¢cdo, em torno de 20dB
entre 0,65GHz e 1 GHz;

e 0s MARE’s a base de ferritas S/IM e Z/M, realizados por Bregar [35] e
caracterizados teoricamente, apresentaram até 30 dB de absor¢gdo em uma
amostra de 5,5mm de espessura;

e 0s MARE’'s de HFB dopada com Titanio obtidos por Jianxun [36] e
caracterizados teoricamente na faixa de 5GHz a 15GHz, apresentaram até
40dB de absor¢édo maxima;

Entretanto, os MARE’'s de HFB estudados no presente trabalho,
processados pelo método de MAE e sem adicdo de dopantes, foram
caracterizados pelo método de reflectometria em guia de ondas e
apresentaram perdas superiores a 20dB, em determinadas faixas do espectro
de 9,5GHz a 12GHz, tendo obtido uma maxima absorcao de 28,67dB. Este fato
demonstra a importancia e potencial de aplicacao da HFB, como absorvedores

de microondas.
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7 CONCLUSAO

O processamento da hexaferrita de bario por moagem de alta energia
demonstrou ser um método bastante proveitoso e flexivel, visto que, além de
facil manuseio, varios parametros das condi¢des de processamento puderam
ser manipulados, a fim de que pudéssemos obter microestruturas com boas
propriedades magnéticas, essenciais a produ¢ado de materiais absorvedores de
radiacado eletromagnética. A moagem de alta energia dos materiais de partida
BaCO; e Fe,O3; possibilitou uma mistura homogénea e obtencdo de fase
hexaferrita de bario a partir de 1100°C, sendo que o controle da temperatura, o
poder de moagem e tempo de moagem refletiram na microestrutura das
amostras obtidas e, consequentemente, nas propriedades magnéticas
utilizadas para verificar o comportamento das amostras com relagdo a
capacidade de absor¢do das ondas eletromagnéticas. A elevagdo da
temperatura de sinterizacdo foi vital na observagcdo da variacdo das
propriedades da HFB, como: o aumento da densificagdo das amostras,
crescimento de graos, aumento da magnetizagao, diminui¢gdo da coercividade e
remanéncia, diminuicdo da area de loop de histerese, que influenciam
diretamente na capacidade de absorgdo das ondas eletromagnéticas.

A metodologia de caracterizagdo de materiais absorvedores de radiagao
eletromagnética por reflectometria em guia de ondas demonstrou ser um
método bastante eficiente, visto que os materiais constituintes sdo de alta
precisdo mecanica, baixas perdas e permitem a observacao do comportamento
das amostras em uma larga faixa do espectro de frequéncia. Os resultados
mostraram que a hexaferrita de bario € um bom absorvedor de radiagao
eletromagnética, em que se obtiveram perdas por absorgédo de até 28,67dB na
frequéncia de 10,2 GHz em uma faixa de frequéncia de aproximadamente
30MHz. Entretanto, estes valores poderdo ser elevados, pois um dos
problemas no campo da absor¢ao de ondas eletromagnéticas € que o material
pode absorver energia somente numa faixa estreita do espectro, mas se varios

tipos de ferritas de bario com diferentes frequéncias de ressonéncia sao
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combinadas para uma estrutura multicamadas, € possivel absorver ondas

eletromagnéticas numa larga faixa de microondas.
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8 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Finalmente, como sugestao de temas de estudo e pesquisa que possam

complementar este trabalho, podemos citar:
1. Promover a caracterizacdo de MARE’s a base de HFB, por outros métodos
de processamento e caracterizacdo de absor¢cdo, com ou sem adicdo de

dopantes

2. Promover a caracterizagdao de MARE’s para outros tipos de ferritas, como

por exemplo, o estroncio.

3. Desenvolver e caracterizar MARE’s com outros tipos de polimeros.

4. Desenvolver métodos para caracterizagdo de MARE’s multicamadas.

5. Promover caracterizacdo de MARE’s em outras faixas do espectro de

frequéncias para as mais diversas aplicagoes.

6. Desenvolver e caracterizar MARE’s para aplicacdes como filmes finos.
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Baixar livros de Literatura

Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matematica

Baixar livros de Medicina

Baixar livros de Medicina Veterinaria
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC

Baixar livros Multidisciplinar

Baixar livros de Musica

Baixar livros de Psicologia

Baixar livros de Quimica

Baixar livros de Saude Coletiva
Baixar livros de Servico Social
Baixar livros de Sociologia

Baixar livros de Teologia

Baixar livros de Trabalho

Baixar livros de Turismo
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