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RESUMO

CARACTERIZAGCAO DAS PROPRIEDADES DIELETRICAS DE
GRAFENO E MATERIAIS DERIVADOS DE BIOMASSA PELO METODO
DA CAVIDADE RESSONANTE

AUTOR: Vinicius Macedo Pereira
ORIENTADOR: Luis Enrique Gomez Armas
COORIENTADOR: Marcos Vinicio Thomas Heckler
As propriedades dielétricas dos materiais sédo de particular interesse no ramo de teleco-
municacgdes, particularmente nas areas de teoria de linhas de transmisséo, ondas e pro-
pagacao e teoria de antenas. Dentre estas, a permissividade elétrica relativa (¢,) e a tan-
gente de perdas dielétricas (tan 9) sdo destacadas como as propriedades mais relevantes.
Aliando a investigagdo de novos materiais dielétricos alternativos com as probleméticas
regionais relacionadas a geracao de residuos agricolas pela cultura orizicola (casca de
arroz) e ao avango da espécie graminea capim Annoni como invasora dos campos nativos,
e, também, com o estudo de materiais carbonosos, o objetivo do presente trabalho é a
caracterizacao das propriedades dielétricas de amostras produzidas a partir de grafeno e
grafite; cinzas da casca de arroz (CCA) e do capim Annoni (CCpAn); e vidros produzidos
a partir da CCA usando o método da cavidade ressonante. Estas cinzas foram obtidas
por meio de dois processos de queimas: 400 °C - 30 min e 800 °C - 5 h. O grafeno e
grafite analisados foram beneficiados por processos industriais. E, os vidros analisados
foram produzidos a partir da CCA obtida na queima de 800 °C - 5 h como fonte de silica.
A cavidade ressonante foi projetada com geometria cilindrica e frequéncia de ressonancia
(fo) de 3,5 GHz. A constante ¢, de cada amostra foi calculada a partir dos dados experi-
mentais medidos com este dispositivo (frequéncia de ressonancia para cada amostra, f,)
usando equacgdes empiricas especificas para cada geometria de amostra e, as respectivas
tan § foram estimadas por meio de simulacdes paramétricas no software ANSYS HFSS®.
Nesta andlise, foi verificado que os materiais carbonosos (grafeno e grafite) e as cinzas
obtidas a partir das biomassas possuem caracteristica de elevadas tangentes de perdas
dielétricas, especialmente o grafeno e a CCpAn obtida na queima de 800 °C - 5 h, em
que tand = 0,7000 e tand = 1,4900, respectivamente. E, também apresentam elevadas
constantes dielétricas, sendo ¢, = 9,3203 (grafeno), ¢, = 17,1508 (grafite) e ¢, ~ 15,1443
(CCpANB005h). Estes resultados, em termos de altas constantes tand, classificam-os
como 6timos materiais absorvedores de energia eletromagnética. Em contrapartida, os
vidros analisados foram caracterizados como materiais com constantes de perdas dielétri-
cas razoavelmente baixas, tan o ~ 0,0080, e constantes ¢, variando entre 6,5673 e 6,9945,
e com comportamento isotropico em termos destas propriedades dielétricas. Assim, estes
materiais podem ser utilizados como dielétricos alternativos no projeto de antenas resso-



nadoras dielétricas.

Palavras-chave: Materiais Dielétricos. Cavidade Ressonante. Propriedades Dielétricas.
Constante Dielétrica. Tangente de perdas. Grafeno. Biomassa.



ABSTRACT

CHARACTERIZATION OF THE DIELECTRIC PROPERTIES OF
GRAPHENE AND MATERIALS DERIVED FROM BIOMASS WITH THE
RESONANT CAVITY METHOD

AUTHOR: Vinicius Macedo Pereira
ADVISOR: Luis Enrique Gomez Armas
CO-ADVISOR: Marcos Vinicio Thomas Heckler

The dielectric properties of materials are particularly interesting in telecommunications,
mainly in the areas of transmission line, wave propagation and antenna theory. Among
these ones, the relative electrical permittivity (¢,) and the dielectric loss tangent (tan ) are
considered as the most relevant properties. Allying the investigation of new alternative die-
lectric materials with the regional questions about the generation of agricultural residues by
rice cultivation (rice husk) and the advance of the grass species Annoni grass as an invader
in native countrysides, and also with the study of carbonaceous materials, the main goal
of this work is to characterize the dielectric properties of samples produced from graphene
and graphite; ashes from rice husk (RHA) and from Annoni grass (AGA); and glass produ-
ced from RHA using the resonant cavity method. These ashes were obtained through two
different burning processes: 400 °C - 30 min and 800 °C - 5 h. The analyzed graphene
and graphite were benefited by industrial processes. And, the characterized glass were
produced with RHA, obtained from burning process at 800 °C - 5 h, as silica source. The
resonant cavity was projected with cylindrical geometry and frequency of resonance (fy)
equal to 3.5 GHz. The ¢, constant of each sample was calculated from the experimen-
tal data measured with this device (frequency of resonance for each sample, f,) using
specific empirical equations for each sample geometry and the respective tan o were esti-
mated with parametric simulations in the ANSYS HFSS® software. In this analysis, it was
verified that the carbonaceous materials (graphene and graphite) and the ashes derived
from the biomass exhibit high dielectric loss tangent values, mainly graphene and ashes
of Annoni grass obtained from the burning process at 800 °C - 5 h (AGA8005h), in which
tan o = 0.7000 and tan § = 1.4900, respectively. And, its also has high dielectric constants,
such that ¢, = 9.3203 (graphene), ¢, = 17.1508 (graphite) and ¢, ~ 15.1443 (AGA8005h).
These results, in terms of high tan ¢ constants, allow to classify these materials as excellent
electromagnetic energy absorbers. On the other hand, the glass samples were characte-
rized as materials with acceptably low loss tangent values, tan ~~ 0.0080, ¢, constants
varying between 6.5673 and 6.9945, and isotropic deportment. Thereby, these materials
can be used as potential alternatives for the design of dielectric resonator antennas.



Keywords: Dielectric Materials. Resonant Cavity. Dielectric Properties. Dielectric Cons-
tant. Dielectric loss tangent. Graphene. Biomass
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1 INTRODUGAO

Visando a crescente busca por materiais alternativos e de baixo impacto ambiental,
bem como a grande exigéncia e acelerado desenvolvimento de novas tecnologias volta-
das aos sistemas de comunicagbes moveis, ha a necessidade de explorarem-se novas
matérias-primas para a producao de novos materiais e dispositivos. Assim, torna-se inte-
ressante o desenvolvimento de estudos voltados a caracterizagdo das propriedades dielé-
tricas de novos materiais dielétricos (HAYKIN; MOHER, 2007; BALANIS, 1989).

As propriedades dielétricas dos materiais sédo de particular interesse no ramo de
Telecomunicagdes, particularmente nas areas de teoria de linhas de transmisséo, ondas
e propagacao e teoria de antenas. Neste contexto, a permissividade elétrica relativa (¢,.)
e a tangente de perdas dielétricas (tan ) sdo destacadas como propriedades mais rele-
vantes (BRETCHKO, 2000). Dielétricos com baixas perdas, comportamento isotrépico em
termos de suas propriedades dielétricas, e com elevado grau de homogeneidade (pureza)
sao de especial interesse da industria de produtos e dispositivos de sistemas de comu-
nicacdo, tais como antenas, filtros, divisores e acopladores de poténcia, além de equi-
pamentos eletrbnicos como transmissores, receptores, repetidores, transceptores, dentre
outros (BRETCHKO, 2000).

Dentre as cultivares produzidas na regiao da Campanha Gaucha (Fronteira Oeste e
Regiao Centro-Sul), o arroz destaca-se como a principal delas em termos de area plantada
e produtividade. Segundo dados técnicos apresentados pelo Instituto Rio-Grandense do
Arroz (IRGA), estima-se que, nos ultimos dez anos (safras 2009/2010 até 2018/2019),
a produtividade média da cultura no Rio Grande do Sul (RS) foi de, aproximadamente,
7439 kg /ha em uma area média plantada de aproximadamente 1074786 ha (IRGA. Instituto
Rio-Grandense do Arroz, 2020).

A elevada producao da cultura orizicola implica em uma elevada produgao de re-
siduos vegetais, tais como palha e casca do grao de arroz, que sao descartados por nao
terem valor e/ou aplicacbes comerciais. A palha costuma, em alguns casos, permanecer
sobre o solo da lavoura ap6s a colheita. A casca de arroz, por outro lado, é acumulada e
descartada ao meio ambiente pelas industrias de processamento e comercializagédo do ar-
roz, apos realizarem-se os processos de beneficiamento (secagem, limpeza e polimento)
dos graos. Estima-se que a casca do arroz compreenda cerca de 20% do peso total do
grao; ou seja, a nivel estadual, cerca de 1487,8 kg/ha de casca de arroz foram geradas,
em média, nos ultimos dez anos. Ao total, cerca de 1,6 milhdes de toneladas de casca
de arroz sdo produzidas em média anualmente no RS (PEREZ, 2019; IRGA. Instituto Rio-
Grandense do Arroz, 2020).

Atualmente, o segmento da agroindustria orizicola, assim como os demais seto-
res industriais, tem buscado adotar medidas para a reduc¢ao de geracao e/ou emissao de
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residuos descartaveis e, consequentemente, causadores de impactos ambientais, como
resposta a crescente cobranca, de organizacoes e érgaos governamentais com conscién-
cia ambiental mais desenvolvida, por praticas e processos mais sustentaveis para com o
meio ambiente. Neste aspecto, destaca-se a necessidade de dar-se a casca de arroz uma
destinacao ecologicamente adequada. Em outras palavras, deve-se explorar todo o seu
potencial como matéria-prima para producédo de derivados (LHAMBY; SENNA; CANES,
2010).

A cinza resultante da queima da casca de arroz (CCA) é aproximadamente um
quinto do volume total de casca de arroz, e pode conter concentragdo superior a 90% de
silica (LIOU, 2004). Gongalves (2019), Silva (2020) e Lima (2020) comprovaram que € pos-
sivel produzir vidros sédico-célcicos a partir da CCA como fonte alternativa de silica. Deste
modo, uma nova destinacao e valor comercial sdo agregados a este residuo vegetal.

Por outro lado, o capim Annoni (Eragrostis plana Nees) consiste em uma espécie
graminea perene, originaria da Africa do Sul. Data-se que sua chegada ao Brasil ocorreu
em meados do ano de 1950, de maneira acidental, quando suas sementes teriam sido tra-
zidas misturadas a sementes de outras cultivares forrageiras, tais como o Capim-de-rhodes
(Chloris gayana Kunth) e o Capim-chorao (Eragrostis curvula Schrader Nees). Apesar de
sua chegada acidental, o capim Annoni comegou a ser cultivado em algumas regides do
Brasil, como no estado do Rio Grande do Sul. Suas sementes comecaram a ser comercia-
lizadas com a promessa de que esta espécie possuia excelentes caracteristicas de cultura
forrageira, dada a sua vigosa produgéao folhar e de sementes (CUNHA, 2019). Apesar de
sua disseminagao por inumeras propriedades rurais, constatou-se, por meio de avaliagdes
agrondmicas, que o capim Annoni é inadequado para uso como pastagem e/ou cultura for-
rageira por conta de sua deficiente qualidade nutricional, resultando, assim, em perdas na
producdo animal (ovinos e bovinos com baixo ganho de carcaca devido a nutricao inefici-
ente). Por estes fatores, e também por ter se tornado um concorrente das espécies nativas
e de cultivares forrageiras por recursos naturais do solo, o capim Annoni atualmente é
considerado uma praga invasora nos campos nacionais (CUNHA, 2019).

Por estes motivos, a busca por alternativas sustentaveis de destinacdo do capim
Annoni, culminando, entdo, em sua retirada dos campos e areas de pastagens é justifi-
cada. Para isto, faz-se necessario o desenvolvimento de estudos cientificos visando-se
0 emprego do capim Annoni como matéria precursora para obtengcdo de novos materiais,
ricos em carbono ou em componentes inorganicos.

Materiais carbonosos como o grafite e, especialmente, o grafeno possuem inte-
ressante caracteristica de condutividade elétrica (o), quando configurados em filmes fi-
nos (com espessura entre nm e pm). Por esta razdo, autores como Sa'don et al. (2019)
estudaram a possibilidade de utilizacao de filmes finos de grafeno como /ayer condutor
elétrico em antenas de fenda retangular (tecnologia de circuito impresso) e obtiveram re-
sultados promissores. Entretanto, em consequéncia de suas altas constantes o, estes ma-
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teriais possuem, também, elevadas tangentes de perdas dielétricas, quando configurados
em estruturas em “macroescala” (com espessura da ordem de alguns mm, por exemplo).
Valendo-se desta caracteristica, autores como Tantis, Psarras e Tasis (2012), Seng et al.
(2015) e Bispo et al. (2021) propuseram a adi¢ao de grafeno e grafite em diferentes mate-
riais compdésitos dielétricos, com o objetivo de aprimorar sua capacidade de absorcéo de
energia eletromagnética.

No que se refere a tecnologia, atualmente, um dos assuntos de maior destaque no
universo das comunicacdes moéveis é o 5G (ou quinta geracdo de redes de telecomuni-
cagdes moveis). Trata-se de uma tecnologia inovadora, que foi oficialmente langada ao
mercado internacional no ano de 2018 e, desde entdo, esta em processo de expansao
global. O 5G visa o aprimoramento das velocidades de conexao de dispositivos méveis
(smartphones, tablets e semelhantes) com a rede celular sem fio e, além disso, o desen-
volvimento de um novo “ecossistema” baseado em internet das coisas (do inglés, internet
of things - l0T), onde estas redes podem ser capazes de conectar uma gama enorme de
dispositivos mantendo um balanco entre velocidade, laténcia e custo (THALESGROUP,
2020).

Segundo publicacao da Agéncia Nacional de Telecomunicagdes (ANATEL), através
do Ato n° 2.934, aprovaram-se para a tecnologia 5G os requisitos técnicos e operacio-
nais de uso das faixas de frequéncia de 2,3 GHz a 2,4 GHz (2,3 GHz-TDD). Por meio da
publicacado da Consulta Publica n° 50 (CP 50), a ANATEL abriu espaco a sugestdes e co-
mentarios, para melhor adequagao dos requisitos técnicos e operacionais considerando a
faixa de frequéncias de 3,3 GHz a 3,7 GHz (3,5 GHz-TDD). Sabe-se, também, que esta
ultima faixa de frequéncias do espectro é considerada como “frequéncia de testes e de-
senvolvimento”, para aprimoramento de novas tecnologias em termos de dispositivos e
materiais, visando atender a demanda do 5G (ANATEL, Agéncia Nacional de Telecomuni-
cagodes, 2020; European Telecommunications Standards Institute, 2020).

Frente as questdes contextualizadas, o presente trabalho aborda o estudo de carac-
terizacao das propriedades dielétricas (¢, e tan §) de amostras sélidas, produzidas a partir
de materiais carbonosos (grafeno e grafite), cinzas provenientes das biomassas casca de
arroz (CCA) e capim annoni (CCpAn), e vidros produzidos a partir da CCA, por meio do
método da cavidade ressonante. Este dispositivo consiste em uma estrutura metalica e
hermética, oca e com geometria cilindrica, cujo interior inicialmente é totalmente preen-
chido por ar (e, = 1,0006) e, ao inserir-se uma amostra de um determinado material dielé-
trico diferente (¢, > 1,0006) a frequéncia de ressonancia é reduzida, devido a perturbagao
no campo eletromagnético em seu interior. A partir desta alteracao na frequéncia de res-
sonancia, extraem-se as informagdes referentes as propriedades ¢, e tan d das amostras
analisadas.



21

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo principal a caracterizacdo das propriedades die-
létricas (¢, e tan¢), por meio do método da cavidade ressonante, de amostras de trés
diferentes tipos de materiais: grafeno e grafite; CCA e CCpAn obtidas em processos de
queima de 400 °C - 30 min e 800 °C - 5 h; e vidros produzidos a partir da silica proveniente
da CCA. Os experimentos foram conduzidos na frequéncia de testes da tecnologia 5G,
correspondente a 3,5 GHz.

1.1.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos deste estudo consistem nos seguintes topicos:

* Produzir cinzas a partir das biomassas casca de arroz e capim Annoni com dois
processos de queima diferentes: 400 °C - 30 min e 800 °C - 5 h;

» Caracterizar as propriedades ¢, e tan o dos diferentes materiais a partir dos dados
medidos com a cavidade ressonante (frequéncia de ressonancia para cada amostra,
fa; © respectiva magnitude do parametro S, identificada como Ssi¢,);

» Comparar os resultados obtidos para as amostras de diferentes materiais entre si e
com resultados obtidos por outros autores que desenvolveram estudos semelhantes;

+ A partir desta caracterizacao, pontuar possiveis aplicacdes em Engenharia de Tele-
comunicagdes para os diferentes materiais caracterizados.

1.2 ORGANIZAGAO DO TRABALHO

Este documento consiste em cinco capitulos, conforme a descrigao abaixo:

O primeiro capitulo apresenta uma contextualizagao inicial sobre a problematica
relacionada a destinacao alternativa da casca de arroz e do avango da espécie capim
Annoni e sobre o interesse no desenvolvimento de novos estudos envolvendo o grafeno
e o grafite. O capitulo é concluido com a motivacao para investigar-se o comportamento,
em termos de propriedades dielétricas, de amostras fabricadas a partir destas matérias-
primas.

O segundo capitulo consiste na revisao bibliografica, abrangendo tépicos como:
propriedades dielétricas dos materiais e sua caracterizagao a partir do método experimen-
tal da cavidade ressonante; técnicas de obtencao e possiveis aplicagdes em Engenharia
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de Telecomunicagbes de cinzas da casca de arroz (CCA) e do capim Annoni (CCpAn),
materiais carbonosos (grafeno e grafite) e vidros produzidos a partir da CCA como fonte
de silica.

O terceiro capitulo, denominado como Materiais e Métodos, aborda os tépicos refe-
rentes a preparacao de amostras e procedimentos experimentais realizados para sua ca-
racterizacéo, que consistem em: preparagcao do prototipo da cavidade ressonante, neces-
saria para a caracterizacao das propriedades dielétricas das amostras, e sua modelagem
matematica adequada em termos de geometria de cavidade e das amostras; obtencao de
CCA e CCpAn e preparacado das amostras baseadas nestes materiais; preparacédo das
amostras de vidros, grafeno e grafite.

No quarto capitulo, os resultados medidos (em termos dos parametros S da cavi-
dade ressonante “carregada” com as amostras), e os valores de ¢, e tand (calculados a
partir dos parametros S) sao apresentados e discutidos.

No quinto capitulo, as conclusdes obtidas a partir dos resultados experimentais al-
cancados no desenvolvimento deste trabalho sdo apresentadas. Ao final, os artigos de-
rivados do trabalho desenvolvido e algumas sugestdes de trabalhos futuros também séo
mostrados.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 PROPRIEDADES DIELETRICAS DOS MATERIAIS

Um material possui comportamento dielétrico se ele “permite” a propagacao de
um campo elétrico (magnético) através de sua estrutura, porém sem que ocorra desloca-
mento de elétrons livres. Deste modo, os materiais dielétricos ndo sustentam circulagao
de corrente elétrica e, por isso, podem ser denotados também como materiais isolantes
elétricos (BALANIS, 1989; KAO, 2004).

Segundo data-se na histéria, a observagao dos primeiros fenémenos ditos dielétri-
cos ocorreu ainda na Grécia Antiga (aproximadamente 600 anos antes da Cristo), quando
o filésofo grego Tales de Mileto (624 a.C. — 556 a.C.) supostamente teria analisado que,
ao exercer atrito entre um ambar e um pedaco de pele de carneiro, fragmentos de madeira
poderiam ser atraidos pelo ambar, devido a sua eletrizagao (PIRES, 2010).

A observacao de fenémenos derivados das propriedades dielétricas de materiais re-
cebeu, novamente, a atencao devida somente em meados do século XVIII (1745), quando
o fisico neerlandés Pieter van Musschenbroek (1692 - 1761) descobriu que seria possivel
armazenar cargas elétricas em um dispositivo condensador (formado por terminais condu-
tores elétricos afastados entre si por um material dielétrico), observando o funcionamento
do condensador de Leyden jar (KAO, 2004; PIRES, 2010). No século XIX, por volta de
1837, o fisico britanico Michael Faraday (1791 - 1867) concluiu que a capacitancia de um
condensador poderia variar para diferentes materiais dielétricos em seu interior. Com isto,
ele determinou uma razao entre a capacitancia equivalente do condensador totalmente
preenchido por um material dielétrico e a capacitancia deste preenchido por ar (espaco
livre). Esta relacdo é conhecida atualmente como permissividade elétrica (¢) (FARADAY;
MARTIN, ; FARADAY, 1851; BALANIS, 1989).

Na condicdo de espaco livre, tem-se a permissividade elétrica do vacuo (gq), equi-
valente a 1079 /(367) F/m. Esta grandeza pode ser vista como um valor de referéncia para
as constantes de permissividade elétrica dos demais materiais dielétricos, visto que todos
possuem e superior a €, devido a auséncia de cargas elétricas e ions no vacuo e, conse-
quentemente, a auséncia do fendmeno de polarizacao elétrica (BALANIS, 1989).

Partindo-se dos conceitos baseados nas descobertas das forcas de atracao entre
cargas elétricas (lei de Coulomb), condutividade elétrica (lei de Ohm), indugao magnética e
elétrica (leis de Faraday e de Ampeére), o fisico britanico James Clerk Maxwell (1831 - 1879)
condensou as quatro principais teorias e propés um conjunto com quatro equacoes res-
ponsaveis por reger todos os fendmenos eletromagnéticos (MAXWELL, 1891; BALANIS,
1989). Assim, as equacoes de Maxwell, em sua forma diferencial no dominio do tempo,
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sao expressas como:

V.-B= 0, (lei de Gauss para o magnetismo); (2.1)
V- D = p, (lei de Gauss); (2.2)
vXﬁ:fﬁ§¢M@Amm¢ (2.3)
VXEz—M—%éﬂd%%mm& (2.4)

Onde:
« B denota a densidade de fluxo magnético ou indugdo magnética vetorial;
- D denota a densidade de fluxo elétrico ou deslocamento elétrico vetorial;
« H denotao campo magnético vetorial;
« F denota o campo elétrico vetorial;

J denota a densidade de corrente elétrica vetorial;

« M denota a densidade de corrente magnética vetorial;

p denota a densidade de cargas elétricas.

As densidades de fluxo magnético e elétrico relacionam-se com os campos mag-
nético e elétrico, respectivamente, por meio de parametros caracteristicos, dependentes
do meio de propagagéo e que interagem com os campos (BALANIS, 1989). Matematica-
mente, estas relagcdes sao

D =¢E, (2.5)

B=uH (2.6)
e

J=0oE, (2.7)
onde:

+ ¢ denota a permissividade elétrica do material (em F/m);
« u denota a permeabilidade magnética do material (em H/m);
* o denota a condutividade elétrica do material (em S/m).

Estas propriedades sdo diretamente dependentes da estrutura atdbmica do mate-
rial, mais especificamente quanto ao agregado molecular, deformag¢des microestruturais
como lacunas e/ou “impurezas” (&tomos de diferentes elementos inseridos no arranjo) e
suas movimentacdes devido aos efeitos de campos elétrico e magnético, e correntes elé-
tricas (BALANIS, 1989; CALLISTER, 2002).
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Baseando-se no estudo realizado por Faraday acerca da variagdo da capacitancia
do condensador quando se altera o material dielétrico que preenche seu volume, onde o
fisico propds uma constante para a relagéo entre a permissividade elétrica do material e a
permissividade elétrica de referéncia (vacuo), podem-se reescrever os parametros ¢ e (i,
respectivamente, em termos da permissividade elétrica (¢g) e permeabilidade magnética
(140) do vacuo como

€ = €:€0 (2.8)

W= Lo, (2.9)

em que ¢, € denominado permissividade elétrica relativa ou, em algumas referéncias na
literatura, como constante dielétrica. De maneira semelhante, 1, € denominado como per-
meabilidade magnética relativa e y, equivale a 47 x 10~7 H/m (BALANIS, 1989; COLLIN,
2001).

Para a modelagem matematica do experimento de quantificacdo da permissividade
elétrica de materiais dielétricos, considera-se, inicialmente, um sistema formado por um
capacitor de placas paralelas, afastadas entre si por um material dielétrico diferente do
vacuo, e excitado por uma densidade de corrente elétrica total (fT) responsavel pelo esta-
belecimento de um campo elétrico variante no tempo entre suas placas. A representagcao
esquematica deste sistema € ilustrada na Figura 2.1 (BALANIS, 1989; KAO, 2004).

Figura 2.1 — Representagédo esquematica de um capacitor de placas paralelas separadas
por material dielétrico diferente do vacuo.

|

B L

Fonte: Adaptado de Kao (2004).

A densidade de corrente elétrica (J}) pode ser representada por

Jr=Ji+J+ —,
T +J + o

(2.10)
sendo J; a densidade de corrente impressa pela fonte de excitagao, J a densidade de
corrente de conducgao elétrica, somadas a uma variacao densidade de fluxo elétrico em
funcédo do tempo (estabelecimento de um campo elétrico entre as placas do capacitor).
Substituindo-se, entao, a relacdo expressa pela equacao (2.5) na equacgao (2.10), tem-se
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que

- . - OE

Os materiais dielétricos reais possuem perdas 6hmicas devido a ocorréncia de movimen-
tacdes de cargas e de dipolos elétricos (BALANIS, 1989). Por isto, o termo ¢ pode ser
reescrito como uma grandeza complexa, onde

e=¢ —je = (5; — jas:) €0, (2.12)

sendo:

- ¢, constante dielétrica, podendo ser escrito também como ¢,;

« ¢ fator de perdas do material dielétrico.
Substituindo as equacgbes (2.7) e (2.12) na equacao (2.11), e considerando um campo
elétrico genérico E, variante no tempo e com frequéncia angular w,

—

E (z,y,2,t) = Re {E (r,y,2) ej“t} , (2.13)

o termo Jr pode ser expresso por

—

Jr=J +0E+ jw (a’ . je”> E (2.14)
Reorganizando-se os termos contendo E em comum,
Jr=J,+cE +jw5/]§ +we'E (2.15)

ou

Jr = J; —l—ij,E + (0 + we/l) E7 (2.16)
onde, o termo ¢ +we" pode ser considerado como a condutividade elétrica efetiva total. E,
a tangente de perdas dielétricas é estabelecida por

1"
o + we

tand = (2.17)

/ Y

we

que é visto como a razao entre as partes complexa e real que modelam o deslocamento
de cargas no meio (POZAR, 2011). As perdas dielétricas associadas a corrente elétrica
resultante do deslocamento de cargas séo, geralmente, mais significativas que aquelas
ocasionadas pelo espalhamento inelastico dos portadores de cargas e devido ao atrito
entre as moléculas durante sua polarizagdo. Entdo, a equacao (2.17) pode ser aproximada
como

"

tand = . (2.18)
15
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O termo tan ) modela, de maneira quantitativa, a dissipagao de energia proveniente
de um campo elétrico em um dado material dielétrico. Este fendmeno pode ocorrer em
decorréncia de diferentes processos fisicos, tais como: condugao elétrica, por meio de
deslocamento de cargas; ressonancia dielétrica, em uma determinada frequéncia ou faixas
de frequéncia, e perdas ocasionadas por processos nao lineares. As perdas dielétricas
podem ser influenciadas, também, pelo atraso de fase entre 0 campo elétrico e os vetores
de deslocamento elétrico (SEBASTIAN et al., 2017).

2.2 METODO DA CAVIDADE RESSONANTE

Uma cavidade ressonante consiste em um dispositivo derivado de um guia de onda,
obtido ao “fecharem-se” suas extremidades (ou secdes) abertas, cujo interior é totalmente
preenchido por ar (idealmente, considera-se que seu preenchimento interno seja vacuo).
De acordo com sua geometria, cavidades ressonantes podem ser classificadas em cavida-
des retangulares, derivadas de guias de onda de segéao retangular, e cilindricas, derivadas
de guias de onda de secao circular ou cilindricos. A geometria basica de uma cavidade
ressonante cilindrica é demonstrada na Figura 2.2 (POZAR, 2011).

Figura 2.2 — Geometria basica da cavidade ressonante cilindrica.

Z A

________
-~ =~

Fonte: Adaptado de Pozar (2011).

Para o acoplamento de energia eletromagnética no interior da cavidade, podem-se
utilizar fendas ou aberturas, pontas de prova ou monopolos (pinos de excitacédo) ou, ainda,
loops (filamentos metalicos conformados com curvatura circular ou semicircular). Comu-
mente, estes dispositivos costumam possuir uma ou duas “portas” de excitacado, podendo
variar conforme a aplicacao (POZAR, 2011; COLLIN, 2001; RYDHOLM, 2015).

Quanto aos modos de ressonéancia eletromagnética, a cavidade ressonante suporta
os modos transversal elétrico (modo TE) ou transversal magnético (modo TM). Isto ocorre
porque o dispositivo é formado por somente um condutor elétrico (todas as paredes meta-
licas formam um condutor Unico) (COLLIN, 2001; POZAR, 2011).

Para o caso dos modos TE?, a componente de campo elétrico £, equivale a 0,
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enquanto a componente de campo magnético H, é ndo-nula. Para o caso dos modos
TM?, entretanto, a componente de campo elétrico £, é ndo-nula, enquanto a componente
de campo magnético H, equivale a 0. As demais componentes dos campos elétrico e
magnético no interior de um guia de onda de secao circular sdo calculadas a partir de
H. para os modos TE? e a partir de E. para os modos TM?, conforme desenvolvido no
capitulo 3 de Pozar (2011). Adicionalmente, as componentes dos campos para os modos
TE* e TM? no interior da cavidade ressonante sao obtidas a partir da combinacao das
componentes transversais de campo elétrico F, e Ey. Assim,

E;(p,6,2) = & (p, ¢) (ATe9Pme 4 A= eibum=) (2.19)

o vetor ¢ (p, ¢) representa a variagdo do campo elétrico nas componentes transversais,
At e A~ séo as amplitudes das ondas nas diregdes +z e —z, respectivamente, e 3,,, é a

constante de propagacao do modo TE?  , dada por
/ 2
B = 4/ k2 — (p”m) . (2.20)
a

Na equagéo acima, a representa o raio interno da cavidade, p,,, é a nim-ésima raiz da de-
rivada da fungdo de Bessel de primeira espécie, cujos valores estao tabelados no capitulo
3 de Pozar (2011), e k = w,/pe.

As constantes AT e A~ sdo definidas pela aplicacido das seguintes condigcdes de
contorno:

{Et = 6, para z =0 (2.21)

Etzﬁ,paraz:d
em que z = 0 e z = d indicam as extremidades da cavidade ressonante fechadas por

paredes elétricas.
Aplicando-se a primeira condi¢do de contorno na equagéao (2.19), tem-se

E;(p,6,2) =0=¢ (p,¢) (ATe 7m0 - A= ibum0) (2.22)
0=A"+ A" (2.23)

e
AT = —A". (2.24)

Substituindo, agora, a equagao (2.24) e a segunda condigao de contorno na equacao (2.19),

Ei(p,¢,2) = 0= (p,¢) (~A7e P 4 A=eiPrmd) | (2.25)

A diferencga entre exponenciais complexas, resultante na equacao (2.25), pode ser repre-
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sentada igualmente por uma funcao seno, tal que
0= A sen (Bumd) . (2.26)

Para que a condi¢do de contorno acima seja satisfeita, € necessario que

Bpmd =lm,com(=0,1,2,3, ---, (2.27)
© [
s
= — 2.28
= 2.28)

Igualando-se, entdo, as equagdes (2.28) e (2.20) entre si, substituindo o termo k = w, /e
e efetuando as devidas manipulacdes algébricas, a equacao para o calculo da frequéncia
de ressonancia ( foni) para para os modos TE?, , é obtida como sendo,

’ 2 2
c D Im
nml — s s 2.2
Jonmi zwm\/< a) +<d) (2.29)

em que, c é a velocidade da luz no véacuo, u,, € €., sdo a permeabilidade magnética e

permissividade elétrica relativas do vacuo, respectivamente (., = €,, = 1), n, m e [ sao
os indices dos modos TE? e d é a altura interna da cavidade (POZAR, 2011).

Em experimentos praticos, cavidades ressonantes podem ser “perturbadas” por
meio de algumas pequenas modificacbes em sua geometria ou por meio da colocagao
de fragdes de materiais dielétricos em seu interior. Estas perturbagdes estdo diretamente
ligadas a sua resposta em frequéncia, de modo que, por exemplo, ao inserir-se uma fragao
de um determinado material dielétrico ou alterando-se seu didametro ou comprimento inter-
nos, observa-se que a frequéncia de ressonancia do dispositivo é alterada (POZAR, 2011;
RYDHOLM, 2015).

Valendo-se deste fendbmeno de perturbagdo material na frequéncia de ressonancia,
a cavidade ressonante é utilizada como um método de caracterizagdo de propriedades
dielétricas de materiais. Assim, a constante ¢, pode ser calculada a partir da frequén-
cia de ressonancia da cavidade “carregada” com a amostra (f,). Para isto, Pozar (2011)
apresenta a dedugcdo de um equacionamento genérico para a modelagem de perturba-
¢cOes devido a insercao de materiais no interior de cavidades ressonantes. Por outro lado,
em estudos apresentados pelos autores Rubinger e Costa (2007) e Costa et al. (2010),
discorre-se que ¢, relaciona-se com a razao entre as frequéncias (fy — f.)/fo através de
uma equagao empirica, que € particular para cada sistema experimental (em termos de
geometria da cavidade ressonante e amostras). A notacdo generalizada que modela tal
relagéo consiste em

(fo—fa) /fo=F (e — 1), (2.30)
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e, fo representa a frequéncia de ressonancia da cavidade vazia, f, corresponde a frequén-
cia de ressonancia da cavidade “carregada” com uma amostra € ¢, € a constante dielétrica
correspondente a esta amostra (RUBINGER; COSTA, 2007; COSTA et al., 2010).

O argumento da funcao F' corresponde a variagdo da constante de permissividade
elétrica do material que preenche o interior da cavidade ressonante (geralmente ar, ¢, =~ 1),
que ocorre em decorréncia da insercdo de um material dielétrico (com constante ¢, > 1)
em seu interior, cujo volume (em mm?) é significativamente menor que o seu. A fungéo
F (e, — 1) propriamente dita, é tal que modela numericamente o meio ndo-homogéneo for-
mado pelas geometrias da cavidade e amostras, e 0 posicionamento destas no interior da
cavidade. Assim, é correto afirmar que, em termos de experimentos praticos, cada sistema
€ modelado por uma equagao F' (¢, — 1) especifica, que relaciona o termo f, medido para
cada amostra (razéo (fy — f.)/fo) com a respectiva constante dielétrica ¢, (RUBINGER;
COSTA, 2007; COSTA et al., 2010; RYDHOLM, 2015).

2.3 MATRIZ ESPALHAMENTO - PARAMETROS S

A representagao por matriz espalhamento, ou parametros S, trata-se de uma ferra-
menta matematica que possibilita a andlise mais simplificada de dispositivos e/ou conjunto
de dispositivos mais complexos, contendo N portas (podendo estas serem entradas ou
saidas de energia eletromagnética). Por meio desta abordagem, podem-se suprimir 0s
detalhes de um dispositivo ou circuito e resumir sua representagdo como somente uma
“caixa-preta”, caracterizada simplificadamente por seus parametros S. A representacao
esquematica de um sistema de N portas em termos de sua matriz espalhamento é de-
monstrada na Figura 2.3 (POZAR, 2011; PEREIRA, 2017).

Figura 2.3 — Representacdo esquematica de um sistema de N portas genérico denotado
em termos da matriz espalhamento.

Porta 1 Porta 2
[S]

PortaN — 1 Porta N

Fonte: Adaptado de Heckler (2020).

Matematicamente, a matriz S de um dispositivo de N portas (como ilustrado na
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Figura 2.3) pode ser escrita, em sua forma expandida, como

Vio S S - Sin Vi
V- S S e S Vit

o = R I R (2.31)
Vy Sni1 Sn2 -+ Snw Vﬁ

em que, os termos V,~ da matriz [/ ~] correspondem as ondas de tensdo que saem pelas
portas do dispositivo e os termos V" da matriz [V ] denotam as tensdes incidentes nas
portas (POZAR, 2011).

Um caso particular desta representagdo € um dispositivo de duas portas, repre-
sentado em termos de sua matriz espalhamento conforme mostrado na Figura 2.4. Ma-
tematicamente, este sistema é representado em termos da matriz S de acordo com a
equagao (2.32) (POZAR, 2011; COLLIN, 2001).

Figura 2.4 — Representacdo esquematica de um sistema de duas portas denotado em
termos da matriz espalhamento.

Porta 1 [S] Porta 2

Fonte: Adaptado de Pereira (2017).
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Simplificadamente, as equag¢des matriciais (2.31) e (2.32) podem ser representadas
por
v =s] - [v]. (2.33)
Os parametros contidos na matriz [S] modelam o modo como ocorre o acoplamento
de tensdo elétrica entre duas portas de um dispositivo (pardmetros do tipo .S;;, onde i # 7)
e, também, como ocorre a reflexdo de uma parcela da tensao aplicada a uma porta de
volta & fonte de excitagcdo (denotada pelos parametros do tipo S;;, onde i = j) (POZAR,
2011; PEREIRA, 2017). Matematicamente, a forma generalizada de se representar os
parametros S;; € expressa por

Sy = ey’ para todo k # 7, (2.34)

J Vk:

e, V;~ denota as tensdes que saem das portas e Vj+ as tensdes incidentes nos acessos
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do dispositivo. Em termos praticos, estes parametros representam a parcela de energia
aplicada ao acesso j que é acoplada ao acesso «.

Por tratar-se de uma grandeza adimensional, as magnitudes dos parametros .S;;
podem ser representadas, de maneira alternativa, em escala de decibéis, obedecendo a
seguinte equacao de conversao

Sij (dB) = 201ogy, (| S1) - (2.35)

2.4 TECNOLOGIA 5G

A tecnologia de telecomunicagées moveis de quinta geracao (ou mais simplifica-
damente, tecnologia 5G) consiste em uma quebra de paradigmas quanto ao acesso e/ou
conexao de dispositivos méveis a redes de comunicagbes. Neste contexto, sistemas de
quinta geragao apresentam grandes possibilidades de expansdes tecnoldgicas, dentre elas
a implementagao de redes inteligentes, sistemas de comunicagdes baseados em comuni-
cagdes cooperativas, matrizes de comunicacédo baseadas em internet das coisas (do in-
glés, internet of things, ou loT), dentre outras possibilidades (LIU et al., 2009; SHAO-YU et
al., 2019).

O desenvolvimento dos primeiros estudos e investimentos relacionados a tecnolo-
gia 5G na Uniao Europeia datam-se em meados de 2007. Os primeiros investimentos para
0 inicio de pesquisas experimentais para o desenvolvimento deste novo padréao de comu-
nicagbes moveis foram efetuados entre os anos de 2007 a 2013, visando apresentar esta
nova tecnologia para implementacao pratica no ano de 2020 (European Telecommunicati-
ons Standards Institute, 2020).

No ano de 2015, o Setor de Padronizacao da Uniao Internacional de Telecomunica-
cbes e Radiocomunicagdes (do inglés, International Telecommnuications Union-Radiocom-
munications Standardization Sector, ou ITU-R) tornou publica uma série de recomenda-
¢Oes relacionadas ao servigo de redes moéveis da tecnologia 5G, conhecidas como Interna-
tional Mobile Telecommunications 2020 (IMT-2020). Este conjunto de recomendacdes visa
ndo somente o aumento de taxas de dados dos sistemas, mas também abranger diferen-
tes categorias de sistemas de comunicac¢des sem fio, dentre eles sistemas de banda larga
mével (eMBB), sistemas de comunicacdes de alta confiabilidade e baixa laténcia (URLLC)
e redes de comunicagao massiva entre maquinas (mMTC), com a garantia de um pico de
velocidade de transferéncia dados de aproximadamente 20 Gbps e de uma experiéncia de
taxa de dados de 100 Mbps ao usuario, além de uma capacidade de trafego de informacao
por unidade de area de aproximadamente 10 Mbps/m? (ATEYA et al., 2018; SHAO-YU et
al., 2019).
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Em meados de 2018 ocorreu, de maneira formal, o langamento da quinta geracao
de sistemas de comunicacdes ao mercado internacional e, desde entao, esta nova tecno-
logia encontra-se em processo de expansao global. Neste contexto, diferentes tecnologias
vém sendo estudadas e desenvolvidas com o intuito de garantir a viabilidade pratica de to-
dos o0s requisitos propostos pelos protocolos do 5G, mantendo, também, um balango entre
velocidade, laténcia e custo (BHARATHI et al., 2020; THALESGROUP, 2020).

Em termos de especificagdes fisicas, mais especificamente frequéncias e bandas
de operacao de dispositivos na tecnologia 5G, podem-se destacar algumas normativas da
Agéncia Nacional de Telecomunicacdes (Anatel). Através do Ato n° 2934, aprovaram-se 0s
requisitos técnicos e operacionais de uso das faixas de frequéncia de 2,3 GHz a 2,4 GHz
(2,3 GHz-TDD). Por meio da Consulta Publica n° 50 (CP 50), a agéncia abriu espaco a
sugestdes e comentéarios para melhor adequagéao dos requisitos técnicos e operacionais
na faixa de frequéncias de 3,3 GHz a 3,7 GHz (3,5 GHz-TDD). Na Unido Europeia, se-
gundo normativas do European Telecommunications Standards Institute (ETSI), sabe-se,
também, que a faixa de frequéncias de 3,3 GHz a 3,7 GHz é considerada como frequéncia
de testes e desenvolvimento, para aprimoramento de novas tecnologias em termos de dis-
positivos e materiais, visando atender a demanda do 5G (ANATEL, Agéncia Nacional de
Telecomunicacgdes, 2020; European Telecommunications Standards Institute, 2020).

2.5 CINZA DA CASCA DE ARROZ

Conforme o estudo apresentado por Marin et al. (2015), a casca do arroz possui
sua constituicdo formada, aproximadamente, por celulose, hemicelulose, lignina, silica e
demais materiais soluveis. Assim, trata-se de um material rico em matéria orgénica e que
€ amplamente empregado como fonte de energia, inclusive nas proprias plantas industri-
ais de beneficiamento, para os processos de secagem e parboilizacdo dos graos de arroz,
devido ao seu elevado potencial calorifero (aproximadamente 3000 kcal/kg). Ao término
dos processos, observa-se que cerca de 20% de seu volume inicial é convertido em cin-
zas.

De acordo com Liou (2004), o processo de queima da casca de arroz ocorre em
duas fases para a obtencao de silica. Na primeira fase, ocorre a perda de material volatil,
como celulose e lignina. Na segunda fase, a reducao observada é ocasionada pela reagcao
de oxidacao adicional do carbono, que resulta na formacao de outros compostos volateis,
tais como alcatrao e carvao. Entédo, o volume da cinza resultante é aproximadamente um
quinto do volume total de casca de arroz. Esta cinza resultante, por sua vez, contém
percentual superior a 90% de silica, caracterizando-se como um pé fino, devido ao arranjo
molecular ser composto por estruturas de tamanho consideravelmente reduzido. Assim,
obtém-se a silica com elevado teor de pureza.
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A cor da CCA varia de acordo com as condigées de queima nas quais foi produzida
(temperatura e tempo de queima). Assim, cinzas obtidas em queimas com temperaturas
entre 400 °C e 500 °C e tempos de queima entre 20 min e 60 min, possuem cor preta sem a
presenca de “macroparticulas” de cor branca ou cinza. Estas caracteristicas indicam que
o material possui predominante concentragdo de carbono em sua composi¢cao (POUEY,
2006; PEREZ, 2019).

Por outro lado, cinzas obtidas em processos de calcinagdo com temperaturas su-
periores, entre 600 °C e 800 °C, e maior tempo de queima (acima de 60 min) possuem
coloracgao cinza, que tende a ser mais clara para maiores tempos de queima, e rendimento
percentual menor em relagao as cinzas obtidas em processos de queima como descrito
no paragrafo anterior. Estas caracteristicas indicam que a concentragéo de carbono é re-
duzida e a cinza resultante possui teor de pureza mais alto, em termos de silica, em sua
composicdo (ONOJAH et al., 2013).

Seng et al. (2015) desenvolveram um estudo experimental sobre a caracterizagdo
das propriedades dielétricas de absorvedores eletromagnéticos produzidos a base de CCA
com dopagem de nanotubos de carbono (CNTs). Os autores produziram dois tipos de
amostras, o primeiro sendo totalmente composto por CCA e o segundo composto por CCA
e 2% em peso de CNTs. Uma resina de polietileno (PE) misturada ao agente de endu-
recimento peroxido de metiletilcetona (MEKP) foi utilizada como aglutinante. Em termos
de desempenho quanto a absorcado de radiacao eletromagnética, as amostras baseadas
somente em CCA absorveram cerca de 90% da energia em 1 GHz de banda, enquanto
amostras produzidas com CCA e CNTs apresentaram capacidade de absorcao eletromag-
nética superior a 90% para uma largura de banda maior que 1 GHz.

Em Garnayak et al. (2019), os autores investigaram a capacidade de absorgao ele-
tromagnética de materiais bioceramicos, baseados em argila chinesa e CCA. Assim, foi
proposta uma solugcédo, em termos de materiais dielétricos, para a minimizagéo de inter-
feréncia em sistemas de comunicacgdes e radares operando em banda X, de 8,2 GHz a
12,4 GHz. As amostras analisadas no experimento foram produzidas a partir da mistura de
30% (em volume) de CCA e 70% (em volume) de resina epdxi, e sua completa solidificagdo
ocorreu apds o processo de cura a temperatura de 50 °C por 24 horas. Em termos de
desempenho em absorgao eletromagnética, as amostras apresentaram resultados superi-
ores em frequéncias entre 9,5 GHz e 11 GHz, com coeficientes de reflexdo variando entre
—18 dB e —24 dB.

2.6 CINZA DO CAPIM ANNONI

O rapido avanco do capim Annoni (Figura 2.5) nos campos nativos regionais €
decorrente, principalmente, de dois fatores: a rejeicdo de seu consumo pelos animais e



35

preferéncia pelas espécies nativas, e a disseminagcao de suas sementes por longas dis-
tancias, sendo transportadas pelo vento por serem de pequeno tamanho e muito leves.
Deste modo, a espécie invasora se propaga com condigoes muito favoraveis, competindo
por recursos nutricionais e hidricos do solo em vantagem contra as espécies de pasto na-
tivo (MEDEIROS et al., 2014; CUNHA, 2019). Nestas condicdes, o controle de seu avanco
ou sua erradicacao sao praticamente impossiveis.

Figura 2.5 — Apresentagéo do capim Annoni no campo nativo.

£

Fonte: Retirado de Cunha (2019).

Além de sua rapida expansao, o capim Annoni também nao pode ser controlado por
meio da aplicacao de produtos quimicos herbicidas, pois suas sementes podem permane-
cer depositadas no solo por longos periodos e, ainda assim, germinarem (FILHO, 2017;
CUNHA, 2019).

Por se tratar de uma espécie invasora e por apresentar caracteristica de rapida dis-
seminacgao junto as espécies de pasto nativo chegando, inclusive, a substitui-las totalmente
em algumas areas, o capim Annoni deve ser retirado do ecossistema. Deste modo, Cunha
(2019) e Porto et al. (2018) empreenderam em pesquisas utilizando o capim Annoni seco
como matéria-prima precursora para obtencédo de carvao ativado. Para isto, a biomassa
passa pelo processo de calcinagdo e as cinzas resultantes sdo submetidas a diferentes
métodos de ativacao, conforme descrevem os autores em cada trabalho.

Dalosto et al. (2020), por sua vez, propuseram um estudo sobre a utilizacdo do ca-
pim Annoni como biomassa precursora para obtengédo de grafeno. Inicialmente, o capim
Annoni seco e cortado em pequenos pedacgos foi queimado em trés diferentes temperatu-
ras (300 °C, 400 °C e 500 °C) e considerando quatro diferentes tempos para cada tempera-
tura (30 min, 60 min, 90 min e 120 min). As cinzas obtidas apresentaram coloragao preta,
grande volume e baixa densidade; logo, um material volumoso, porém leve. Os autores
verificaram, também, que as moléculas de carbono presentes nas cinzas resultantes das
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queimas em 400 °C apresentaram maior estabilidade, de modo que nao houve variagao
em sua desordem para os diferentes tempos de calcinagao analisados.

Cabe salientar que a utilizagdo de capim Annoni como biomassa precursora para
diferentes aplicagées € um topico de estudos recente e, por isto, 0 acervo bibliografico
sobre esta tematica é, ainda, consideravelmente reduzido. Assim, é pertinente salientar
que os procedimentos de queima (em termos de temperatura e tempo) e procedimentos
de analise das cinzas resultantes a serem utilizados no presente estudo foram utilizados
em estudos anteriores, porém para diferentes biomassas precursoras.

2.7 VIDROS

Em termos de composi¢do quimica, a maioria dos vidros produzidos comercial-
mente s&o do tipo sddico-calcicos, cuja matéria-prima para sua fabricacdo consiste em
silica proveniente da areia e 6xidos de calcio e so6dio oriundos da mineragao de calcario
e barrilha. Adicionalmente, compostos como 6xido de magnésio (MgO), 6xido de potassio
(K>0) e 6xido de aluminio (Al,O3) também podem ser utilizados na producao deste tipo de
vidro, alterando sua temperatura de fusao e viscosidade (GONGALVES, 2019).

Sabendo-se da possibilidade de obtencao de CCA com elevado teor de pureza
de silica, Gongalves (2019), Silva (2020) e Lima (2020), desenvolveram estudos sobre
a utilizacado da CCA como fonte alternativa de silica para a producdo de vidros sédico-
calcicos. Os autores concluiram que é possivel produzir vidros incolores transparentes a
luz visivel a partir da silica da CCA, desde que a casca de arroz passe por um processo de
lavagem em solugdo acida e agua destilada, para correcdo do pH, antes do processo de
queima; ou ainda, pela adicdo de quantidade controlada do reagente éxido de antiménio
(Sbo0O3) na mistura (considerando a CCA proveniente de casca de arroz sem banho em
solugéo acida).

Em termos de propriedades dielétricas, é expresso de maneira generalizada que a
permissividade elétrica relativa dos vidros pode variar entre 5,0000 e 7,0000, e a tangente
de perdas dielétricas varia entre 0,0010 e 0,0200. Porém, sabe-se que estas grandezas
tendem a variar conforme as frequéncias utilizadas para sua caracterizagdo. Também,
pode-se dizer que a composi¢cao, em termos de reagentes quimicos, € outro fator que
implica na variagao dos valores de ¢, e tan .

Neste sentido, é pertinente destacar alguns trabalhos anteriores, desenvolvidos
com o objetivo da caracterizagdo das propriedades dielétricas de materiais vitreos. Em Ya-
mamoto et al. (1989), os autores desenvolveram vidros microporosos com alto teor de
silica e realizaram a caracterizacao de suas propriedades dielétricas. As frequéncias de
analise foram definidas como 5,5 GHz e 11,4 GHz, e os métodos empregados foram o da
cavidade ressonante e o do ressonador dielétrico de Hakki-Coleman, respectivamente. A
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formagao dos microporos implica na inser¢gdo de microparticulas de ar na estrutura dos vi-
dros e, consequentemente, na reducao no valor de sua constante dielétrica. Em termos de
resultados experimentais, foram obtidos ¢, = 3,9900 e tan d = 0,0029. Por sua vez, Wang
et al. (2008) analisaram as propriedades dielétricas de vidros boro-silicatos com diferentes
misturas de 6xidos reagentes em baixa frequéncia (10 MHz). Os valores de constante die-
|étrica estimados para as diferentes amostras variaram de 5,5800 a 6,0300 e as respectivas
constantes tan d de 0,0497 a 0,0443.

Induja e Sebastian (2017) realizaram a caracterizacdo das propriedades dielétri-
cas de um composito produzido a partir da combinagdo entre uma matriz vitrea do tipo
45SnF,:25Sn0:30P,05 e Al,O3. A mistura foi preparada considerando 70% em peso da
matriz e 30% em peso de Al,Os. As medigdes experimentais foram realizadas em baixa
frequéncia (1 MHz), utilizando a técnica do capacitor de placas paralelas e um “LCR-meter”
(medidor de indutancia, capacitancia e resisténcia elétrica), e em alta frequéncia (6,2 GHz),
utilizando a técnica do ressonador dielétrico com ponta de prova de eletrodos de cobre.
Em baixa frequéncia, os autores obtiveram que ¢, = 20,0000 e tané = 0,0200 e, em alta
frequéncia, ¢, = 16,0000 e tan o = 0,0070.

Em Leung et al. (2012b) e Leung et al. (2012a), o conceito de antenas transparen-
tes foi explorado com o desenvolvimento de antenas baseadas em ressonadores dielétricos
(do inglés dielectric resonator antennas, DRA) utilizando vidros. Este topico é bastante inte-
ressante pois abrange diferentes aplica¢ées, tais como antenas impressas sobre 0s vidros
de automdveis, janelas de residéncias/edificios, monitores de computadores e, ainda, su-
perficie de painéis fotovoltaicos. Nestes estudos, os autores desenvolvem dois prototipos
de DRA operando em frequéncias entre 2,10 GHz e 2,65 GHz, aproximadamente.

Uma topologia de antena baseada na tecnologia DRA com angulo de orientagao de
polarizacao reconfiguravel e ressonador dielétrico com geometria cilindrica foi reportada
em Chen, Wong e Kelly (2019). O protétipo foi projetado para a frequéncia de 2,4 GHz
e seu ressonador dielétrico foi implementado a partir de dois vidros com geometria cilin-
drica, encaixados ao dispositivo de reconfiguracao conforme ilustrado na Figura 2.6. Este
sistema de reconfiguragéo foi produzido com uma cavidade microfluidica, contendo dois
canais com angulos de inclinagdo de +45° e —45°. Nestes, foi incorporado um tipo de
liga metélica liquida composta de gélio, indio e estanho, alternadamente, para controle do
angulo de polarizacédo da antena. A Figura 2.7 (a) mostra as trés possiveis polarizacdes
e a Figura 2.7 (b) mostra 0 modo como a liga metalica liquida fica disposta no interior do
canal da cavidade microfluidica (CHEN; WONG; KELLY, 2019).

Em termos de performance, este protétipo apresentou ganho de aproximadamente
6,5 dBi e eficiéncia de irradiacéo superior a 80% em sua banda de operacao, entre 2,22 GHz
e 2,66 GHz (CHEN; WONG; KELLY, 2019).

De acordo com os trabalhos supracitados, entende-se que as propriedades dielétri-
cas dos vidros dependem de sua composi¢do, em termos de reagentes, e da frequéncia de
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Figura 2.6 — Detalhamento da montagem do protétipo DRA e do sistema de configuragéao
de orientacao de polarizacao.

Assembled Antenna Microfluidic Cavity

Fonte: Retirado de Chen, Wong e Kelly (2019).

Figura 2.7 — Funcionamento do sistema de configuragao: (a) “state 1" —45°, “state 2” +45°
e “state 3" polarizagao no eixo y; e (b) “injecdo” da liga metalica liquida.

STATE 3

(a)

Before Injection After Injection

(b)
Fonte: Retirado de Chen, Wong e Kelly (2019).

analise. Assim, por meio do controle das concentra¢des e dos tipos de reagentes quimi-
cos adicionados na mistura, podem-se controlar os valores resultantes de permissividade
elétrica relativa e de tangente de perdas. Ademais, é interessante salientar que vidros cuja
tan o for inferior a 0,0100 e ¢, ficar entre 6,0000 e 7,0000 podem ser utilizados como resso-
nadores dielétricos em antenas DRA, operando em frequéncias entre 2 GHz e 5 GHz do
espectro de micro-ondas.
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2.8 GRAFENO E GRAFITE

Na ultima década, o grafeno tem se tornado um dos al6tropos do carbono com
maior destaque e interesse como topico de linhas de pesquisa em ciéncia e engenharia de
materiais, dadas as suas promissoras possibilidades em termos de aplicagdes tecnologi-
cas (CORDEIRO et al., 2015).

Em termos de estrutura molecular, o grafeno é formado por cadeias bidimensio-
nais baseadas em células unitarias hexagonais (conforme ilustrado nas Figuras 2.8 e 2.9),
oriundas de ligacoes, idealmente, do tipo sp? de atomos de carbono. Um caso especifico
de configuracao deste sistema consiste no arranjo microestrutural do grafite, que é formado
por camadas sobrepostas de cadeias de grafeno, conforme ilustrado na Figura 2.10 (COR-
DEIRO et al., 2015; PEREZ, 2019).

Figura 2.8 — llustracao da célula unitaria dos alétropos de carbono (estrutura hexagonal).
@ Atomo de Carbono

Linha de ligagdo
atdmica

Célula unitaria hexagonal

Fonte: Adaptado de Novoselov e Geim (2007).

Figura 2.9 — llustracao do arranjo molecular bidimensional do grafeno.

' Atomo de Carbono

Linha de ligacdo
atdmica

Arranjo molecular 2D - Grafeno

Fonte: Adaptado de Novoselov e Geim (2007).

A investigacao experimental das propriedades mecanicas e de condutividade elé-
trica, e consequentes potenciais aplicagées do grafeno, tem sido mais amplamente desen-
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Figura 2.10 — llustragao do arranjo molecular tridimensional caracteristico do grafite.

. Atomo de Carbono

_Linha de ligagdo
atOmica

Arranjo molecular 3D - Grafite

Fonte: Adaptado de Novoselov e Geim (2007).

volvida desde o inicio do século XXI até os dias atuais, em grande parte pela sintese dos
nanotubos de carbono, que consistem em microestruturas tubulares baseadas em um ar-
ranjo bidimensional de células de carbono (em outras palavras, baseados em grafeno). Tais
propriedades validadas experimentalmente referem-se a elevados valores de mobilidade
de portadores de cargas elétricas (mesmo em temperatura ambiente). Estas propriedades
atribuem as estruturas baseadas em nanotubos uma enorme potencialidade de aplicagao
em industrias de tecnologia, associadas a eletrénica e a microeletrdnica. Ainda, por se
tratar de um material baseado em carbono, sua capacidade de absor¢ao de energia ele-
tromagnética pode ser mais profundamente explorada e ser potencialmente interessante
como alternativa para aplicagdes stealth (Que tratam-se de materiais e/ou dispositivos “in-
visiveis” a radares de monitoramento aéreo, dada a sua capacidade de absorcéo de radi-
acao eletromagnética) (NOVOSELQV et al., 2004; CORDEIRO et al., 2015; SENG et al.,
2015).

Em Tantis, Psarras e Tasis (2012), os autores investigaram a utilizacdo de camadas
bidimensionais de grafeno inseridas em matrizes poliméricas (mais especificamente alcool
polivinilico). Quatro diferentes concentracdes percentuais de éxido de grafeno foram con-
sideradas, 1%, 2%, 3% e 5%. Por meio da variagdo no percentual de 6xido de grafeno, foi
possivel controlar o valor da constante dielétrica e tangente de perdas do compésito resul-
tante. Em Bispo et al. (2021), os autores desenvolveram um estudo acerca da produgéo de
diferentes compdsitos poliméricos, a partir da matriz de poliestireno. Dentre os diferentes
materiais combinados a matriz, destacaram-se o xerogel de grafeno-carbono e o grafite.
Estes materiais foram analisados quanto a sua eficacia na absorcao de energia eletro-
magnética em frequéncias da banda X (entre 8,2 GHz e 12,4 GHz). Observou-se um bom
desempenho quanto a sua capacidade de absorcao eletromagnética, sendo que cerca de



41

87% da energia eletromagnética do sinal incidente foi absorvido pelas amostras.

Por outro lado, o grafeno pode ser utilizado como condutor elétrico, por meio de
filmes finos (com espessura na ordem de nm) depositados sobre substratos dielétricos.
Neste aspecto, dispositivos extremamente compactos podem ser produzidos em tecnolo-
gia de circuito impresso, visando operacdo em elevadas frequéncias (a partir de 15 GHz).
Sa'don et al. (2019), por exemplo, projetaram uma antena de fenda retangular, em tec-
nologia de circuito impresso com filme fino de grafeno (com espessura de 100 nm) de-
positado sobre um substrato dielétrico de filme de poliimida Kapton, com espessura de
76 pm, £, = 3,5 € tand = 0,0020. O detalhamento desta topologia é demonstrado na
Figura 2.11. Este projeto foi desenvolvido para frequéncia central de 15 GHz. O elemento
simples construido foi validado com ganho de 2,87 dBi e eficiéncia de irradiagao de 67,44%.
Adicionalmente, a rede linear com quatro elementos apresentou banda de operagéo entre
14,30 GHz e 15,71 GHz e ganho de 9,28 dBi.

Figura 2.11 — Esquematico da topologia de antena de fenda baseada em filme fino de
grafeno.
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Fonte: Retirado de Sa'don et al. (2019).

A gama de potenciais aplicagées do grafeno no desenvolvimento de dispositivos
de telecomunicacdes é consideravelmente grande, conforme alguns exemplos descritos
anteriormente. Esta versatilidade permite sua utilizagdo em materiais compdsitos como
absorvedores eletromagnéticos, ou também como material condutor elétrico, em sistemas
produzidos em tecnologia de circuito impresso.

2.9 TECNICAS DE CARACTERIZACAO EXPERIMENTAL E APLICACOES DE MATERI-
AIS DIELETRICOS EM TELECOMUNICACOES

Em Li et al. (2019), os autores investigaram as propriedades termoquimicas e die-
létricas de compostos baseados em uma mistura de casca de noz e minério de manganés.
O método da cavidade ressonante foi empregado como técnica de analise das proprie-
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dades dielétricas desta mistura. O experimento desenvolvido consistiu na aplica¢édo, por
meio de um tubo de aluminio conectado a cavidade, de uma determinada quantidade de
calor, com o intuito de aumentar a temperatura no seu interior e, com isso, extrair os dados
de frequéncia ressonante, variagdo da constante dielétrica e tangente perdas em fungao
da variacao de temperatura. Observou-se que, para temperaturas superiores a 200 °C, as
amostras apresentaram tangente de perdas dielétricas consideravelmente baixas (quase
nulas) e, no intervalo de temperatura ambiente a 200 °C, cerca de 0,0400. A constante
dielétrica das amostras, por sua vez, praticamente ndo apresentou variagcdes considera-
veis para temperaturas superiores a 200 °C e, para o intervalo de temperatura ambiente a
200 °C, &, = 8,5000.

Em Kombolias et al. (2020), os autores propuseram o desenvolvimento de uma
técnica de analise baseada no método da cavidade ressonante com perturbacao material,
para a determinagdo da matéria-prima precursora de cada amostra analisada. Esta técnica
foi denominada RCDS (do inglés, resonant cavity dielectric spectroscopy). A motivagao
deste estudo experimental consistiu em buscar-se um método ndo-destrutivo de caracteri-
zacgao das propriedades de amostras de papel provenientes de diferentes matérias-primas
e com diferentes datas de fabricagdo (em anos), visto que os demais métodos convenci-
onais incluem testes destrutivos. Os autores conseguiram determinar parametros como
idade da amostra e sua composi¢cao analisando 0 modo como a constante de perdas die-
|étricas variou para cada amostra.

Nath et al. (2020) desenvolveram um estudo experimental sobre absorvedores ele-
tromagnéticos baseados em estruturas graduadas para aplicagdes militares (com frequén-
cias de operagcao em banda X — de 8,2 a 12,4 GHz), mais especificamente em tecnologia
stealth. A matéria-prima utilizada foi silica proveniente da casca de arroz (SCA), obtida
misturando-se, inicialmente a casca de arroz com NaOH e, posteriormente, lavando-a em
agua destilada por trés vezes, antes do processo de queima em forno elétrico. A cinza
escura resultante, novamente foi queimada em forno elétrico para extragéo da silica. O
material resultante foi misturado a uma matriz de resina epéxi para obtencdo de um com-
posto solido, ap6s o processo de cura a temperatura de 50 °C por 24 horas. Em termos de
absorcao eletromagnética, as amostras apresentam melhores resultados em frequéncias
entre 9,5 e 11 GHz, com coeficientes de reflexao variando entre —18 dB e —24 dB.

Mishra, Nath e Mishra (2020) desenvolveram um material absorvedor eletromagné-
tico a partir da mistura entre casca de arroz moida e resina epoxi. Esta caracterizagao foi
realizada considerando, também, a banda X e um setup formado por duas antenas corneta
(transmissora e receptora), onde as amostras foram posicionadas entre estas. Os autores
verificaram um comportamento de decaimento no valor de ¢, para as frequéncias mais al-
tas entre 8,6000 e 7,5900. O comportamento inverso foi observado para a constante tan ¢,
que apresentou variacao de 0,2100 a 0,3100. Com isto, os resultados obtidos em termos de
atenuacao de energia eletromagnética foram mais significativos para as frequéncias mais
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altas (acima de 9 GHz).

Juwita et al. (2020) empregaram a casca de arroz como matéria-prima precursora
para obtencao de carbono (CCA), para utilizagdo em compdsitos absorvedores eletromag-
néticos, a partir de uma matriz de poliéster com cinco diferentes concentra¢des de cinzas
(5%, 10%, 15%, 20% e 25%). Estes materiais foram analisados nas frequéncias entre 8,0 e
12,0 GHz utilizando o método do guia de onda e um analisador de redes vetorial. As amos-
tras produzidas com adigao de 20% de cinza apresentaram maior capacidade de absorgdo
de energia eletromagnética na banda de 9,7 a 11,0 GHz.

Fang, Weng e Sun (2020a) projetaram uma antena DRA, com diagrama de irradi-
acao omnidirecional e polarizagao circular, cujo ressonador dielétrico foi produzido com
vidro (e, = 6,8500). O prototipo construido foi dimensionado para funcionamento na banda
WLAN (do inglés wireless local area network), em 5,80 GHz, e apresentou banda de opera-
¢ao entre 5,62 e 6,09 GHz e ganho de 5,6 dBi. O ressonador foi projetado com geometria
cilindrica, com raio de 20 mm, altura de 6,5 mm, e alimentagcdo por meio de linhas de
transmissao em tecnologia de microfita e fendas de acoplamento eletromagnético.

Por sua vez, Fang, Weng e Sun (2020b) propuseram uma topologia de antena DRA
com ressonador hibrido, formado por um vidro com geometria cilindrica e uma plataforma
de excitagdo, em que o ressonador foi fixado. Ressonadores dielétricos com trés diferentes
espessuras foram analisados, sendo 8 mm, 12 mm e 16 mm, com raio de 20 mm. Os
autores constataram que o ressonador com espessura de 8 mm apresentou maior largura
de banda de operagéo, de 2,96 a 6,44 GHz.

Liu, Leung e Yang (2021) projetaram uma antena DRA omnidirecional compacta,
com ressonador produzido com vidro (¢, = 6,85) e geometria cilindrica, com raio de
30,5 mm, altura de 23 mm e frequéncia central de 2,40 GHz. O protétipo construido apre-
sentou banda de operacgéo entre 2,21 e 2,65 GHz, correspondente a 18,1% de largura de
banda em relacéo a frequéncia central, e ganho variando entre 0,98 e 2,04 dBi. Estes re-
duzidos valores de ganho foram resultantes do uso de uma geometria compacta, em que
o plano de terra da antena foi drasticamente reduzido para fins de miniaturizacao.



3 MATERIAIS E METODOS

Os procedimentos para implementagéo do protétipo empregado no método da cavi-
dade ressonante, especificacdes de geometrias das amostras a serem analisadas, mode-
lagem matematica para o calculo da permissividade elétrica relativa e abordagem adotada
para a estimativa da tangente de perdas dielétricas, obtengdo da CCA e CCpAn, e prepa-
racao das amostras a serem caracterizadas sao descritos neste capitulo.

O fluxograma ilustrado na Figura 3.1 consiste em um resumo dos procedimentos
discorridos nas se¢des do presente capitulo. Brevemente, o ordenamento e fluxo destes
processos consiste na caracterizacao das propriedades dielétricas de diferentes materi-
ais, por meio do método da cavidade ressonante operando na frequéncia de 3,5 GHz. A
constante ¢, de cada amostra é calculada a partir da frequéncia de ressonancia medida
com a cavidade carregada (f,) com o emprego de equacgdes empiricas estimadas para a
modelagem do sistema experimental. Paralelamente, o parametro tan é estimado por
meio de simulacdes paramétricas no software ANSYS HFSS®, sendo que este termo, cor-
respondente ao material da amostra modelada, € variado até que se encontre o valor no
qual a magnitude do parametro S»; simulado na frequéncia f, (S21,) Seja igual a medida
experimental.

Figura 3.1 — Fluxograma de procedimentos para caracterizagéo das propriedades dielétri-
cas das amostras.
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3.1 ESPECIFICACOES E VALIDACAO DO METODO DA CAVIDADE RESSONANTE

Inicialmente, estabeleceram-se as especificagcdes iniciais em termos de método e
frequéncia de analise (fy) para caracterizacao das propriedades dielétricas das amostras.
Assim, foi definido que fy, = 3,5 GHz, por esta ser a frequéncia padrao para testes de
materiais e dispositivos em desenvolvimento visando atender a tecnologia 5G, conforme
descrito no capitulo 1.

A técnica escolhida para ser utilizada como dispositivo de medigdo na analise das
amostras foi o0 método da cavidade ressonante, com geometria cilindrica. Esta escolha é
justificada por este método ser amplamente utilizado na caracterizacao das propriedades
dielétricas de materiais em trabalhos cientificos encontrados na literatura.

Cabe salientar aqui, no entanto, que o método da cavidade ressonante (como o
nome sugere) fornece o resultado medido sobre a frequéncia de ressonancia referente a
cada amostra inserida em seu interior (fenbmeno de perturbagdo material, explicado na
secao 2.2) e, a partir deste parametro, a respectiva constante ¢, € calculada. Para isto,
€ necessario que a equacao caracteristica, que modela o sistema formado pela cavidade
ressonante e amostra (e considera as geometrias da amostra e do interior da cavidade) e,
consequentemente, o modo como o termo f, varia de acordo com diferentes valores de ¢,,
seja determinada previamente.

O experimento realizado para a definicdo da geometria de amostras mais adequada
a este estudo foi descrito em Pereira et al. (2021). Neste estudo, 0 método da cavidade
ressonante foi proposto e, por meio da modelagem estatistica fatorial 22 (com dois fatores
de variacado, material e espessura h das amostras dielétricas), analisado teoricamente.
Estatisticamente, amostras com h superior a 4,4 mm proporcionam leituras mais precisas
para f, de materiais distintos.

Nesta analise, um nivel de significancia o = 0,01 foi considerado; logo, o grau de
confiabilidade do comportamento observado neste estudo, a ser replicado em experimen-
tos praticos subsequentes, é de 99%. A validacdo pratica do protétipo construido e da
modelagem matematica desenvolvida para o calculo de ¢, a partir de f, foi realizada com
a caracterizacdo de amostras de dois materiais poliméricos comerciais: nylon (g, = 3,10)
e polietileno de alta densidade (PEAD) (¢, = 2,25). As constantes ¢, calculadas para cada
amostra a partir das respectivas frequéncias f,, por meio das equacdes desenvolvidas, fo-
ram coerentes com as respectivas constantes dielétricas especificadas para os materiais.
Assim, a metodologia de modelagem matematica desenvolvida para este experimento €
adequada a ser replicada para a caracterizagcdo de amostras com diferentes geometrias,
desde que estas informacdes sejam consideradas na andlise paramétrica realizada para
estimativa das equagdes empiricas (PEREIRA et al., 2021).

As dimensoes fisicas da cavidade (diametro e altura internos) foram estimadas, te-
oricamente, a partir de f,, por meio da equacao (2.29). A altura, ou profundidade interna,
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foi fixada como sendo d = 65 mm, para fins de simplificacdo de calculo. Assim, a equa-
cao (2.29) foi manipulada, colocando em evidéncia o termo a, tal que

’

0= Prm . (3.1)

\/(fnmlzw\/m)Q . ( )2

Foi definido, também, que a cavidade deveria funcionar sintonizada no modo fundamental

T

TFq11,onden =m = [ = 1. Assim, a raiz da derivada da fungédo de Bessel de primeira
espécie adequada é p,, = 1,841, de acordo com os valores tabelados em Pozar (2011).
Adicionalmente, como o interior do dispositivo €, inicialmente, totalmente preenchido por
ar (., = U ~ 1), entdo tem-se que

1,841
a= 8 = 33,404 mm. (3.2)

2
3,5x10%927w \© ( T )2
c 65x10—3

Tendo como base diferentes trabalhos, como Rydholm (2015), Liu et al. (2017) e Li

et al. (2019), a cavidade utilizada neste estudo também foi projetada de modo a possuir
duas portas de excitacdo. Assim, a informacao de f, referente a cada amostra medida é
obtida nas curvas de perda de retorno (parametros S;; ou Ss, neste caso especifico) e a
informacao para estimativa da respectiva constante tan o € obtida a partir dos parametros
de perda de insercao (parametros S;; ou Si» neste caso especifico), derivados da matriz
espalhamento (se¢éo 2.3) medida.

Deste modo, e considerando as dimensdes fisicas iniciais calculadas com a equa-
¢ao (3.2), o modelo da cavidade foi desenhado no software de andlise eletromagnética
ANSYS HFSS®. Dois conectores SMA tipo fémea (KLC Conectores, 2020), juntamente
com dois excitadores filamentares de cobre, foram incluidos com objetivo de modelar os
excitadores eletromagnéticos. Estes elementos foram dimensionados, inicialmente, com
comprimento préximo a \o/4, correspondendo a, aproximadamente, 20 mm. A distancia
entre si foi ajustada de modo a obter-se um acoplamento de energia satisfatorio entre as
portas. Adicionalmente, na extremidade oposta as fontes de excitagcdo, um rebaixo com
didmetro de 30 mm e profundidade de 1 mm foi introduzido, para garantir o correto encaixe
das amostras em seu interior. O modelo inicial de simulacao da cavidade ressonante esta
representado na Figura 3.2.

As dimensdes fisicas da cavidade, estimadas inicialmente e otimizadas apés si-
mulagdes eletromagnéticas, sdo mostradas na Tabela 3.1. Pode-se observar que existe
uma consideravel diferenga entre o parametro d estimado inicialmente e o otimizado atra-
vés das simulac¢oes. Tal diferenca ocorre, principalmente, devido a excitacao da cavidade
ressonante, pois este fator ndo é considerado na andlise tedrica em que se baseou a
obtencdo da Equacédo 3.2. Esta mesma explicacdo aplica-se a diferenca observada en-
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Figura 3.2 — Modelo inicial de simulacao eletromagnética da cavidade cilindrica.

0 35 70 (mm)

Fonte: Elaborado pelo autor.

tre os comprimentos dos pinos de excitacao, cujo valor obtido apds as simulacdes foi de
7,56 mm. Constatou-se, também, através das simulagdes computacionais, que o melhor
acoplamento de energia entre os dois excitadores foi obtido ao posiciona-los a uma distan-
cia de 25 mm entre si.

Tabela 3.1 — Dimensoes fisicas da cavidade ressonante.

Dimensao Valor estimado (mm) Valor otimizado (mm)

a 33,40 32,40
d 65,00 41,50
l 20,00 7.56

Fonte: Elaborado pelo autor.

A cavidade foi montada e medida com o analisador de redes sem nenhuma amostra
inserida em seu interior, conforme o setup experimental mostrado na Figura 3.3.

Os parametros S;; e S5; simulados e medidos, considerando a cavidade resso-
nante vazia, sao mostrados na Figura 3.4. A frequéncia de ressonancia do protétipo cor-
responde a 3,49 GHz, que representa um desvio de apenas 10 MHz da frequéncia central
fo = 3,5 GHz estabelecida originalmente. Este desvio pode ser explicado pelo fato de
as pegas da cavidade terem sido produzidas sem o auxilio de ferramentas de elevada
precisao e, também, por o comprimento dos excitadores ter sido ajustado manualmente.
Tais fatores influenciam os resultados praticos, porém este pequeno desvio em frequén-
cia, inferior a 0,3 %, ndo compromete a utilizacdo deste protétipo para caracterizacdo das
amostras.
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Figura 3.3 — Setup de caracterizagao: analisador de redes e cavidade ressonante.

N

Figura 3.4 — Parametros S simulados e medidos - cavidade vazia.

cavidade N
ressonante e i

Fonte: Adaptado de Pereira et al. (2021).
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3.2 ESPECIFICACOES DAS GEOMETRIAS DAS AMOSTRAS

Inicialmente, a geometria das amostras foi definida como cilindrica, com didmetro
D = 28 mm (menor que o diametro do rebaixo no interior da cavidade, para garantir o en-
caixe das amostras) e espessura h = 4,5 mm, com base no estudo estatistico desenvolvido
por Pereira et al. (2021). Conforme analisado pelos autores, as amostras com espessuras
h = 4,4 mm e h = 5,5 mm proporcionaram leituras de f, mais precisas e, consequente-
mente, valores mais fidedignos de ¢, calculados. A Figura 3.5 mostra sua representagao
ilustrativa. Adicionalmente, também foram consideradas amostras com geometria cubica
(cuja representacgéo ilustrativa € mostrada na Figura 3.6) com arestas medindo w = 7,8 mm
e w = 11,0 mm, para o caso da andlise dos vidros. Amostras com esta geometria, em es-
pecifico, foram utilizadas para a verificagdo do comportamento isotrépico (ou anisotrépico),
em termos das propriedades dielétricas, dos vidros analisados.
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Figura 3.5 — Representacao ilustrativa da geometria das amostras cilindricas.

-
______ =13 45 mm

Fonte: Elaborado pelo autor.

Figura 3.6 — Representacao ilustrativa da geometria das amostras cubicas.

Fonte: Elaborado pelo autor.

O procedimento experimental para a verificacdo do comportamento isotropico das
propriedades dielétricas das amostras cubicas consiste no seu posicionamento, no interior
da cavidade, em trés orientacdes diferentes em termos de suas faces, conforme ilustrado
na Figura 3.7. Deste modo, se para todas estas posi¢cdes analisadas o valor de f, me-
dido for o mesmo, pode-se inferir que a constante ¢, do material da amostra é escalar e,
portanto, 0 material é isotrépico. Caso contrario, o termo ¢, consiste em uma grandeza
tensorial e o material da amostra possui comportamento anisotrépico.

Figura 3.7 — Representacgao ilustrativa da identificagdo das posi¢cées da amostra cubica:
(a) posicao 1 - “face 1” orientada para cima; (b) posicéo 2 - “face 2” orientada para cima; e
(c) posicao 3 - “face 3” orientada para cima

1 2 3
z z z
3 3 2
Wi’ W‘lr WW
2 2 1 1 1 1
Y >y Y sy Y sy
wl W/I wl/
v (4 (4
xgl xgl le
1 2 3

(@ (b) ©

Fonte: Elaborado pelo autor.

A geometria cilindrica também foi considerada para a produgao das amostras pro-
venientes de grafeno, grafite, CCA e CCpAn. Porém, neste caso especifico, o didametro
foi de D = 30 mm, em razdo de este ser o didmetro interno do “molde” da embutidora
(equipamento utilizado para produgao de amostras sélidas a partir de materiais em pod) e
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espessura h = 4,5 mm.

3.3 MODELAGEM MATEMATICA EXPERIMENTAL

Para a determinacgao das equagdes para o célculo de ¢, a partir de f, medida para
cada amostra inserida na cavidade, algumas simulagcbes paramétricas foram realizadas
no software ANSYS HFSS®, resultando em curvas de calibracdo especificas para cada
geometria de amostra mencionada na seg¢éo anterior.

Tal como realizado por Pereira et al. (2021), o valor da constante dielétrica do mate-
rial da amostra modelada no software foi variado de 2 até 20 com passo 1, e 0s respectivos
valores para f, foram listados em planilhas do Excel®, para estimativa das equacdes de
modelagem do sistema experimental seguindo o procedimento apresentado na se¢ao 2.2.
Os autores validaram suas equacdes obtidas por esta metodologia calculando as constan-
tes ¢, de amostras de nylon e PEAD, cujos resultados obtidos apresentaram concordancia
com os valores tedricos mencionados.

A Tabela 3.2 mostra os valores de f, obtidos para cada ¢, considerado nesta ana-
lise, para o caso das amostras cilindricas com D = 28 mm e D = 30 mm. Para as amostras
cubicas, a Tabela 3.3 mostra os referidos dados para w = 7,8 mm e w = 11,0 mm. Em
ambas as tabelas, as razdes de frequéncia ( fo — f,)/ fo correspondentes a cada ¢, também
sdo mostradas.

Figura 3.8 — “Curvas de calibracdo” para modelagem matematica experimental conside-

rando: (a) amostras com geometria cilindrica e h = 4,5 mm; e (b) amostras com geometria
cubica.

1 " " " 1
0.10 D = 28 mm 0,10 ey = 7.8 mm

=== D = 30 mm e = 11,0 mm

Fonte: Elaborado pelo autor.

A partir dos dados presentes nas colunas “c, — 1" e “(fo — f.)/fo” das Tabelas 3.2
e 3.3, as curvas de calibracdo destes sistemas foram obtidas. Cada equagéo correspon-
dente a estas curvas possui notacao generalizada de acordo com a Equacéo (2.30). As
curvas caracteristicas correspondentes as amostras cilindricas e cubicas sao mostradas
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Tabela 3.2 — Parametros para modelagem matematica experimental considerando amos-
tras com geometria cilindrica.

D =28 mm D = 30 mm
Er 57*_1 fa (GHZ) (f()_fa)/f() fa (GHZ) (fO_fa)/fO
2 1 3,4400 0,0143 3,4350 0,0157
3 2 3,4160 0,0212 3,4070 0,0238
4 3 3,4010 0,0255 3,3930 0,0278
5) 4 3,3910 0,0284 3,3820 0,0309
6 5) 3,3830 0,0306 3,3740 0,0332
7 6 3,3770 0,0324 3,3670 0,0352
8 7 3,3720 0,0338 3,3600 0,0372
9 8 3,3680 0,0349 3,3560 0,0384
10 9 3,3650 0,0358 3,3520 0,0395
11 10 3,3620 0,0367 3,3510 0,0398
12 11 3,3590 0,0375 3,3450 0,0415
13 12 3,3570 0,0381 3,3410 0,0427
14 13 3,3550 0,0387 3,3400 0,0430
15 14 3,3530 0,0392 3,3350 0,0444
16 15 3,3510 0,0398 3,3330 0,0450
17 16 3,3490 0,0404 3,3300 0,0458
18 17 3,3470 0,0409 3,3260 0,0470
19 18 3,3450 0,0415 3,3250 0,0473
20 19 3,3440 0,0418 3,3190 0,0490

Fonte: Elaborado pelo autor.

na Figura 3.8 (a) e (b), respectivamente. De acordo com o software Excel®, as equacées
que descrevem as curvas apresentadas na Figura 3.8 (a) sao

(fo— fa) /fo = 0,00921n (g, — 1) +0,0152 (3.3)

(fo— fa) /fo =0,01081n (g, — 1) + 0,0158 (3.4)

para D = 28 mm e D = 30 mm, respectivamente. Agora, manipulando as equacoes (3.3)
e (3.4) de modo a colocar em evidéncia o parametro ¢, no lado esquerdo da igualdade,

(fo—fa)/f0—0,0152

e
Er=¢€ 0,0108 +1. (3.6)

De maneira semelhante, as equacdes que descrevem as curvas apresentadas na Fi-
gura 3.8 (b) para w = 7,8 mm e w = 11,0 mm, respectivamente, sdo dadas por

(fo—fo) /fo=—-2x10"2* +1 x107°2° =3 x 10 %2 + 4,3 x 103z +3 x 107* (3.7)



52

Tabela 3.3 — Parametros para modelagem matematica experimental considerando amos-
tras com geometria cubica.

w = 7,8 mm w = 11,0 mm
Er 57*_1 fa (GHZ) (f()_fa)/f() fa (GHZ) (fO_fa)/fO
2 1 3,4750 0,0043 3,4450 0,0129
3 2 3,4630 0,0077 3,4090 0,0232
4 3 3,4520 0,0109 3,3780 0,0321
) 4 3,4440 0,0132 3,3490 0,0404
6 5 3,4360 0,0155 3,3240 0,0476
7 6 3,4300 0,0172 3,3040 0,0533
8 7 3,4240 0,0189 3,2880 0,0579
9 8 3,4190 0,0203 3,2700 0,0630
10 9 3,4140 0,0218 3,2560 0,0670
11 10 3,4100 0,0229 3,2390 0,0719
12 11 3,4070 0,0238 3,2260 0,0756
13 12 3,4040 0,0246 3,2140 0,0791
14 13 3,4000 0,0258 3,2030 0,0822
15 14 3,3980 0,0263 3,1880 0,0865
16 15 3,3950 0,0272 3,1830 0,0879
17 16 3,3920 0,0281 3,1750 0,0902
18 17 3,3900 0,0286 3,1720 0,0911
19 18 3,3880 0,0292 3,1650 0,0931
20 19 3,3860 0,0298 3,1570 0,0954

Fonte: Elaborado pelo autor.

(fo—fa) /fo=—-8x10""2'+4x107°2° —9x 107 %2? + 1,27 x 1022+ 1,2 x 107°. (3.8)

Finalmente, igualando as equacdes (3.7) e (3.8) a zero, é possivel aplicar algum tipo de
recurso computacional para o célculo de suas raizes, tal como o comando roots, disponivel
no software MATLAB®. As equacdes polinomiais resultantes sdo

—2x 10772 + 1 x 107523 =3 x 10722 +4,3x 1022 +3x 10* — (fo — fa) /fo = 0 (3.9)

—8x 107 T2 +4x107°2% —9x 10422 4+-1,27x 10 22 +1,2x 103 —(fo — fa) /fo = 0. (3.10)

Na situacao particular de amostras com geometria cubica, a representacdo das
curvas de calibragdo por meio de equagdes polinomiais de quarta ordem € mais fidedigna
e possibilita a minimizacao de erros no célculo de ¢,. O valor de f, medido para cada
amostra deve ser substituido na equacao (3.9) ou (3.10), de acordo com a dimenséao da
aresta, e suas solugcdes devem ser calculadas numericamente. A solugéo de interesse é
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um valor puramente real e, a partir desta, a constante ¢, € obtida como

er=x+1. (3.11)

3.4 OBTENGAO DA CCA E CCPAN

A casca de arroz (Figura 3.9 (a)) utilizada nesta pesquisa foi doada pela Industria
CERGRAL LTDA, de uma éarea de plantio de arroz localizada na regido do municipio de
Itaqui, RS. Antes do processo de queima, esta matéria-prima foi submetida a um ciclo
de lavagem com &gua convencional e, em seguida, a um ciclo de lavagem com agua
destilada. Posteriormente, foi colocada em uma estufa para secagem em 100 °C durante
24 horas.

Foram realizadas queimas, em um forno do tipo mufla, considerando duas condi-
¢Oes distintas: 400 °C - 30 min, com rampa de aquecimento de 10 °C/min (CCA40030);
e 800 °C - 5 h, com rampa de aquecimento de 10 °C/min (CCA8005h). A primeira con-
dicdo de queima, segundo Perez (2019) e Dalosto et al. (2020), proporciona cinzas com
teor mais elevado de carbono e menor densidade, enquanto que a segunda condigdo de
queima, de acordo com Gongalves (2019) e Lima (2020), resulta em cinzas com colora-
¢cao mais clara, podendo variar de cinza claro ao branco, e predominante concentracao de
silica (especificamente no caso da CCA) e alguns outros 6xidos minoritarios.

A CCA40030 obtida é mostrada na Figura 3.9 (b). Esta cinza possui coloragao preta
e baixa densidade, estando de acordo com o aspecto descrito pelos autores previamente
citados. Na Figura 3.9 (c), a CCA8005h obtida € mostrada. Esta, por sua vez, possui
coloragao cinza clara e sua densidade é parecida com a observada na CCA40030. Es-
tes aspectos visuais estdo, também, de acordo com as descricoes documentadas pelos
autores anteriormente referenciados.

O capim Annoni seco (Figura 3.10 (a)) utilizado nesta pesquisa é oriundo do munici-
pio de Mata, RS. O primeiro procedimento de tratamento desta matéria-prima consistiu em
seu corte em pequenos pedacos (medindo entre 2 cm € 5 cm), para facilitar seu manuseio
nos demais processos. O mesmo procedimento de lavagem e secagem, descrito no pri-
meiro paragrafo desta secao, foi também realizado para esta matéria-prima e as mesmas
condicdes de queima consideradas para obtencdo das CCA foram utilizadas para obten-
cao das CCpAn. Assim: 400 °C - 30 min, com rampa de aquecimento de 10 °C/min (CC-
pAn40030); e 800 °C - 5 h, com rampa de aquecimento de 10 °C/min (CCpAn8005h).

A CCpAn40030 resultante é mostrada na Figura 3.10 (b). Esta cinza possui, tam-
bém, coloracao preta semelhante a CCA40030, que indica a predominancia de moléculas
de carbono em sua composi¢ao. Por outro lado, apesar de ser um material volumoso,
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Figura 3.9 — Diferentes estagios dos materiais: (a) casca de arroz in natura; (b) CCA40030;
(c) CCA8005h.

Fonte: Elaborado pelo autor.

sua densidade é visivelmente menor que aquela obtida para a CCA40030. Esta carac-
teristica foi observada, também, por Dalosto et al. (2020). E, a CCpAn8005h é demons-
trada na Figura 3.10 (c). Esta cinza possui coloragédo cinza, levemente mais escura que a
CCAB8005h, possivelmente pela presenca de algumas moléculas de carbono desordena-
das, remanescentes do processo de queima. Trata-se, também, de um material volumoso,
porém de grande densidade, sendo maior que aquelas observadas para as demais cinzas
obtidas.

Todos os processos de queima foram realizados considerando 50 g de biomassa.
Assim, as diferentes condi¢des de temperatura e tempo utilizadas resultaram em diferentes
quantidades de cinzas. Por meio destas informagdes, o rendimento percentual (R) de cada
processo em relagdo a matéria-prima precursora foi estimado. Na Tabela 3.4, as massas
(em gramas) e os rendimentos percentuais de cada cinza obtida s&o comparadas com a
massa de matéria-prima, de acordo com as condi¢cdes de queima as quais foram subme-
tidas. As cinzas provenientes da casca de arroz apresentaram rendimento maior que as
obtidas a partir do capim Annoni seco nos dois processos de queima. Isto ocorreu, pois
o capim Annoni é um biomaterial volumoso, porém muito leve, enquanto que a casca de
arroz é significativamente mais pesada e seu volume é menor, sendo mais densa. Adici-
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Figura 3.10 — Diferentes estagios dos materiais: (a) capim Annoni seco e cortado; (b)
CCpAn40030; (c) CCpAn8005h.

Fonte: Elaborado pelo autor.

onalmente, as cinzas obtidas pelo processo 800 °C - 5 h apresentaram rendimento mais
baixo do que as obtidas no processo 400 °C - 30 min, porque, como descrito por Liou
(2004) e Onojah et al. (2013), em temperaturas mais elevadas ocorre a total redugéo da
matéria organica em um primeiro momento e, em seguida, dos compostos carbonosos
restantes, enquanto que, em temperaturas mais baixas, a etapa de reducao destes ultimos
n&o ocorre.

Tabela 3.4 — Rendimento percentual dos processos de queima.

Procedimento de queima Biomassa (g) CCA(g) R (%) CCpAn(g) R (%)
400 °C - 30 min 50,0000 24,7600 49,5200 17,0760 34,1500
800 °C-5h 50,0000 11,1357 22,2700 2,1870 4,3700

Fonte: Elaborado pelo autor.
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3.5 PREPARACAO DAS AMOSTRAS

3.5.1 Amostras Produzidas com CCA, CCpAn, Grafeno e Grafite

As amostras baseadas em CCA, CCpAn, grafeno e grafite foram produzidas por
meio do processo de embutimento, cuja sequéncia de passos é descrita no Anexo A. Re-
sumidamente, este processo consiste em adicionar o material em pé no interior do cilindro
da embutidora sobre a peca inferior do molde e, em seguida, posicionar sobre ele a peca
superior do molde. Finalmente, deve-se fechar totalmente a maquina e dar inicio ao ciclo
de aplicacao de pressao e calor. A pressao deve ser controlada manualmente e mantida
constante em 1000 1b/pol?, desde a temperatura ambiente até cerca de 145 °C (ciclo de
aquecimento) e, também, durante o ciclo de resfriamento (desde 145 °C até a temperatura
ambiente). Ao término do processo, a amostra possui aspecto de uma “pastilha” formada
pelo agregado do material em po.

O grafeno (gfn) utilizado é beneficiado e comercializado pela Amazonas Grafeno.
O grafite (gft) utilizado, por sua vez, é processado e comercializado pela Nacional Gra-
fite. Também foi produzida uma amostra de referéncia, totalmente formada por baquelite
(bq), e, ainda, trés amostras a partir da mistura (em concentragdes percentuais controla-
das) de baquelite e grafeno. A mistura deste material aglutinante possibilitou a produgao
de amostras mais firmes e, consequentemente, mais resistentes ao manuseio. As mas-
sas (em gramas) necessarias para a producdo de amostras com didmetro de 30 mm e
h = 4,5 mm sao mostradas na Tabela 3.5. Estas amostras séo, respectivamente: bq100
(referéncia, 100% baquelite), gfn100 (100% grafeno), gft100 (100% grafite), gfn40 (40%
grafeno - 60% baquelite), gfn50 (50% grafeno - 50% baquelite) e gfn60 (60% grafeno - 40%
baquelite).

Tabela 3.5 — Concentracées em gramas para amostras de materiais carbonosos.

massa (g)
Proporcéo (bg-material) bq gfn gft
100% - 0% (referéncia) 5,5534 - -
0% - 100% - 5,5251 -
0% - 100% - - 5,8939
60% - 40% 3,3322  2,3490 -
50% - 50% 2,7767 29398 -
40% - 60% 2,2214  3,5262 -

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras produzidas a partir de somente um material em pé, bq100, gfn100 e
gft100, sdo mostradas na Figura 3.11. E importante ressaltar que, as amostras gfn100 e
gft100 exibiram estrutura semelhante a um agregado de particulas de p6 e apresentaram-
se bastante delicadas ao manuseio. Em contrapartida, a amostra bq100 ficou totalmente
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solida, pois o baquelite € o material em p6 mais adequado a ser empregado nas condi¢cdes
de temperatura e pressdo da embutidora disponivel para a preparacdo destas amostras.
De acordo com Aleem et al. (2021), a especificacdo comercial comumente descrita para
este material indica que ¢, ~ 5,5000.

Figura 3.11 — Amostras produzidas a partir de materiais carbonosos: (a) bq100; (b) gfn100;
(c) oft100.

(a) (b)

Fonte: Elaborado pelo autor.

Ademais, as amostras produzidas a partir da combinagao entre diferentes concen-
tracoes de baquelite e grafeno, gfn40, gfn50 e gfn60, sdo mostradas na Figura 3.12. A
adicao de baquelite misturado ao grafeno possibilitou a produ¢ao de amostras mais firmes,
sendo que a combinacédo 40% baquelite - 60% grafeno resultou em uma amostra seme-
Ihante a um agregado de particulas em pé.

Figura 3.12 — Amostras produzidas a partir de materiais carbonosos: (a) gfn40; (b) gfn50;
(c) gfn60.

(a) (b) (c)

Fonte: Elaborado pelo autor.

O método de embutimento n&o foi eficaz para a producdo de amostras puramente
formadas por CCA e CCpAn. Entao, as cinzas moidas foram misturas ao baquelite, se-
guindo as mesmas combinacdes de proporgdes mencionadas anteriormente. Assim, as
massas de CCA e CCpAn foram estimadas para cada combinacao, visando a obtengao
de amostras soélidas com diametro de 30 mm e h = 4,5 mm e, considerando, também,
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que cada tipo de cinza possui densidade diferente. A Tabela 3.6 mostra a quantidade em
massa de cada cinza e baquelite para obtencao das amostras.

Tabela 3.6 — Concentragées em gramas para cada propor¢cao de mistura baquelite-cinza.

massa (g)
Proporcao (bg-cinza) bq CCA40030 CCA8005h CCpAn40030 CCpAn8005h
60% - 40% 3,3322 1,2258 1,5920 0,9893 1,8208
50% - 50% 2,7767 1,7133 1,9890 1,2367 2,5960
40% - 60% 2,2214 1,9381 2,3870 1,4839 3,1437

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras resultantes da combinacao entre baquelite e CCA sdo mostradas na
Figura 3.13. O cédigo de nomenclatura para identificagéo destas consiste em CCA400301
para combinacgao 60% baquelite - 40% cinza, CCA400302 para 50% baquelite - 50% cinza,
CCA400303 para 40% baquelite - 60% cinza, CCA8005h1 para 60% baquelite - 40% cinza,
CCAB8005h2 para 50% baquelite - 50% cinza e CCA8005h3 para 40% baquelite - 60%
cinza.

Figura 3.13 — Amostras produzidas a partir de CCA: (a) CCA400301; (b) CCA400302; (c)
CCA400303; (d) CCA8005h1; (e) CCA8005h2 e (f) CCAB8005h3.

(a) (b)

0

Fonte: Elaborado pelo autor.

()

De maneira semelhante, as amostras resultantes da combinacgao entre baquelite e
CCpAn sao mostradas na Figura 3.14. O cédigo de nomenclatura para identificagdo con-
siste em CCpAn400301 para combinacéo 60% baquelite - 40% cinza, CCpAn400302 para
50% baquelite - 50% cinza, CCpAn400303 para 40% baquelite - 60% cinza, CCpAn8005h1
para 60% baquelite - 40% cinza, CCpAn8005h2 para 50% baquelite - 50% cinza e CC-
pAn8005h3 para 40% baquelite - 60% cinza.

Todas as amostras produzidas a partir das combinagdes entre baquelite e cinzas
formaram estruturas sélidas e firmes. E importante destacar, entretanto, que a combinagéo
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Figura 3.14 — Amostras produzidas a partir de CCpAn: (a) CCpAn400301; (b) CC-
pANn400302; (c) CCpAn400303; (d) CCpAn8005h1; (e) CCpAn8005h2 e (f) CCpAN8005h3.

(c)

'~ (b)

(e)

w

40% baquelite - 60% cinza é o “limite” maximo de concentragdo de cinza na mistura, pois

(d)

Fonte: Elaborado pelo autor.

as tentativas realizadas em laboratério para produzir amostras sélidas com 70% de cinza
e somente 30% de baquelite ndo foram bem-sucedidas. Assim, é necessario pelo menos
uma concentracédo de 40% de baquelite para garantir que a amostra seja totalmente sélida
e manipulavel sem que sua geometria seja alterada ao simples toque.

3.5.2 Amostras de Vidro Produzidos a partir de CCA

As amostras de vidro com geometrias cilindrica e cubica com w = 7,8 mm foram
produzidas a partir das concentragdes de reagentes quimicos referentes as colunas “vidro
1” e “vidro 27, listadas na Tabela 3.7. As amostras cubicas com w = 11,0 mm, por sua
vez, foram produzidas por Lima (2020), seguindo as concentragdes de reagentes quimicos
correspondentes as colunas “vidro 3” e “vidro 4”, listadas também na Tabela 3.7.

As amostras com geometria cilindrica foram nomeadas como VCI1 (“vidro 17) e
VCI2 (“vidro 2”). As amostras cubicas com w = 7,8 mm, por sua vez, foram nomeadas
como VCU1 (“vidro 1”) e VCU2 (“vidro 2”). Por fim, as amostras cubicas com w = 11,0 mm
foram denominadas como VCU3 (“vidro 3”) e VCU4 (“vidro 4”).

Cada tipo de vidro possui diferentes concentragdes (em mol%) do reagente éxido
de antiménio. Deste modo, as amostras VCI1, VCU1 e VCU3 contém 0,00mol% de Sb,03
e as amostras VCI2 e VC2, e VCU4 contém 0,05mol% e 2,00mol%, respectivamente.

Todas as amostras foram lixadas em uma politriz, para a retificacdo de suas dimen-
soOes fisicas e o devido ajuste de sua geometria de acordo com os parametros dimensio-
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Tabela 3.7 — Composicao das amostras de vidros produzidos a partir de silica proveniente
da CCA.

massa (g)
Reagente vidro 1 vidro 2 vidro 3  vidro 4
Areia 0,0000 3,3790 0,0000  0,0000
CCA 4,5250 0,0000 4,6616  4,2358

Carbonato de sédio - Na,CO4 0,7470 0,6610 1,7082  1,6338
Carbonato de calcio - CaCOj3 0,5390 0,4230 0,0000  0,0000
Oxido de calcio - CaO 0,0000 0,0000 0,5416  0,5182
Borato de sédio - NaB;O;.10H,O 12,4200 9,4640 11,0886 10.6062
Oxido de antiménio (1) - Sb,O3  0,0000 0,0210 0,0000  1,0060

Total 18,2310 13,9480 18,0000 18,0000
Fonte: Adaptado de Lima (2020).

nais especificados na secdo 3.2. Durante este processo, infelizmente, ocorreu a quebra
ao meio da amostra VCI2, antes de sua medi¢do na cavidade ressonante. Apesar disto,
ainda foi possivel realizar sua analise, posicionando cuidadosamente as duas “metades”
no rebaixo no interior da cavidade, exatamente como indicado na Figura 3.15 (b). Ademais,
a amostra VCI1 é mostrada na Figura 3.15 (a), e as amostras com geometria cubica na
Figura 3.16.

Figura 3.15 — Amostras de vidros com geometria cilindrica: (a) VCI1 e (b) VCI2.

(b)

Fonte: Elaborado pelo autor.
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Figura 3.16 — Amostras de vidros com geometria cubica: (a) VCU1; (b) VCU2; (c) VCU3 e
(d) VCUA4.

Fonte: Elaborado pelo autor.



4 RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A caracterizacao das propriedades dielétricas das amostras descritas na se¢ao 3.5
foi realizada de acordo com as seguintes etapas: medicao da frequéncia de ressonancia f,
de cada amostra inserida na cavidade ressonante (informacao obtida a partir do parametro
S11) e da magnitude do parametro Sy, correspondente a f, (S217,), que € sempre menor
do que na situacdo em que a cavidade é medida vazia, pois a insercao de uma amostra
cujo material possui perdas dielétricas implica que uma parte da energia eletromagnética é
absorvida, ndo sendo acoplada de um excitador ao outro; célculo da constante ¢, de cada
amostra por meio da substituicao de f, na equacao de modelagem experimental adequada
de acordo com as dimensdes fisicas e geometria da amostra; e estimativa da constante
tan § de cada amostra por meio de simulacdes paramétricas no software HFSS®, variando
0 parametro tan d do respectivo material da amostra desenhada no modelo de simulagéao
até verificar qual valor resulta em um parametro S5, simulado com magnitude equivalente
a Saiy,.

4.1 ANALISE DAS AMOSTRAS PRODUZIDAS A PARTIR DE GRAFENO E GRAFITE

Os parametros Sy, e S»; medidos com a inser¢ao das amostras, uma por vez, produ-
zidas inteiramente com grafeno e grafite (Figura 3.11 (b) e (c)) sdo mostrados na Figura 4.1
(a) e (b), respectivamente. A partir das curvas em vermelho, (gfn100) as informacgdes de
fo = 3,3550 GHz e Sa17, = —5,8510 dB sdo obtidas. Substituindo f, na equagéo (3.6),
a constante dielétrica do grafeno, para estas condigcdes experimentais, € calculada como
sendo ¢, = 9,3203. Com a realizacao das simula¢des paramétricas, a tangente de per-
das dielétricas do grafeno foi estimada como tand = 0,7000. Este valor é severamente
alto e indica que, nestas condigbes, o grafeno nao é adequado para ser utilizado como
material dielétrico na producéo de dispositivos operando nesta faixa de frequéncia do 5G.
Entretanto, € um material muito interessante para emprego na concepgao de estruturas
absorvedoras de energia eletromagnética.

Para fins de comparacgao entre os resultados obtidos e aqueles documentados por
outros autores, algumas referéncias foram pesquisadas, porém houve consideravel dificul-
dade em encontrar trabalhos cuja frequéncia e método de caracterizacdo fossem seme-
lhantes aos empregados no presente trabalho. Por esta razao, os estudos referenciados
a seguir sobre as propriedades dielétricas do grafeno foram desenvolvidos considerando
técnicas de caracterizagdo em microescala. Bessler, Duerig e Koren (2019) caracteriza-
ram, por meio da técnica de microscopia de forgca atdmica, o comportamento da constante
dielétrica de uma estrutura de grafeno bilayer. Eles observaram que, nestas condi¢oes
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Figura 4.1 — Resultados medidos: parametros (a) Si; € (b) S2; amostras gfn100 e gft100;
e parametros (c) Sy, e (d) S9; amostras “gfn-bg”.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

experimentais, a constante ¢, equivale a aproximadamente 6,0000. Cismaru et al. (2013),
entretanto, realizaram a caracterizacao da constante ¢, de filmes finos de grafeno mono-
layer, entre 5 GHz e 40 GHz e, nestas condigbes, observaram que a constante dielétrica
efetiva em 5 GHz equivale a, aproximadamente, 16,0000, porém tal valor pode ser resul-
tante, também, de influéncias do substrato de ouro em que a amostra foi depositada. Estes
diferentes valores de ¢,., observados nos estudos referenciados e no presente experimento,
podem ser explicados por diferentes faixas de frequéncia terem sido utilizadas em cada
analise e, também, porque neste experimento a caracterizagdo do grafeno foi efetuada em
macroescala, considerando a amostra com espessura de 4,5 mm e didmetro de 30 mm,
enquanto que os trabalhos citados consideraram técnicas de caracterizacdo de camadas
de grafeno em microescala.

De maneira semelhante, a partir das curvas em verde (gft100), as informacdes de
fo = 3,3300 GHz e Sy, = —3,4430 dB foram obtidas. Substituindo, entdo, f, na equa-
¢ao (3.6) obteve-se que a constante dielétrica do grafite, para estas condi¢des experimen-
tais, corresponde a ¢, = 17,1508. Para fins de comparacao, verificou-se que Hotta et
al. (2011) caracterizam as constantes dielétricas de diferentes materiais carbonosos, den-
tre eles o grafite, considerando frequéncias entre 1 GHz e 10 GHz. Em 3,5 GHz, eles
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obtiveram que a constante ¢, do grafite equivale a aproximadamente 17,0000, que é coe-
rente com o resultado obtido neste estudo. Adicionalmente, com a realizacao das simu-
lacbes paramétricas, obteve-se que a tangente de perdas dielétricas do grafite equivale a
tand = 0,2700. Este valor €, também, consideravelmente elevado e indica que o grafite,
assim como o grafeno, ndo é adequado para ser utilizado como material dielétrico na pro-
ducéo de dispositivos operando nesta faixa de frequéncia do 5G. Entretanto, € um material
bastante interessante, também, para ser empregado no desenvolvimento de estruturas
absorvedoras de energia eletromagnética.

Os parametros Si; e So; medidos para as amostras produzidas a partir da com-
binacdo entre grafeno e baquelite (Figura 3.12) sdo mostrados na Figura 4.1 (c) e (d),
respectivamente. Adicionalmente, as curvas em vermelho séo correspondentes a amostra
de referéncia bq100. Os dados experimentais f, e S; s, obtidos a partir destas curvas séo
listados na Tabela 4.1. As constantes ¢, de cada amostra medida foram calculadas com a
equacgao (3.6) e as respectivas constantes tan ¢ foram estimadas por meio de simulagées
paramétricas. Estes parametros também estao listados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Parametros de caracterizagdo das propriedades dielétricas das amostras
“gfn_bq”-

Amostra  f, (GHz) Saiy, (dB) Er tan o

bg100 3,3750 —-1,8390  5,8940 0,0840
gfn40 3,3585 —2,7010  8,5825 0,1410
gfn50 3,3565 —2,9800  8,9957 10,1720
gfn60 3,3550 -3,3330  9,3203 0,2480

Fonte: Elaborado pelo autor.

A amostra de referéncia bq100 possui €, = 5,8940 e tand = 0,0840, que séo va-
lores menores que os correspondentes calculados anteriormente para a amostra gfn100.
Assim, ao misturar grafeno e baquelite, as amostras resultantes apresentam propriedades
dielétricas com valor menor que aquelas verificadas para a amostra produzida puramente
com grafeno. Entretanto, a constante dielétrica calculada para a amostra gfn60 (contendo
60% em volume de grafeno e 40% de baquelite) é igual a calculada para a amostra gfn100,
e, = 9,3203. E possivel justificar esta igualdade pelo fato de o baquelite ser, também, um
material carbonoso e, quando misturado ao grafeno em menor propor¢ao de volume, nao
causa influéncia significativa na constante dielétrica da mistura resultante. Por outro lado,
a tangente de perdas dielétricas da amostra gfn60 € menor que aquela estimada para a
amostra gfn100. Com isto, € possivel supor que, neste caso especifico de combinagao
de grafeno e baquelite, a influéncia do segundo é mais significativa no comportamento de
tan 9, que tende a diminuir conforme o aumento de sua concentragdo na mistura. Grafi-
camente, a variacdo das constantes ¢, e tan ¢ (Figura 4.2 (a) e (b), respectivamente) em
funcado da variacao da concentracao de grafeno em proporcado ao baquelite (em que a
concentracdo de baquelite diminui proporcionalmente de acordo com o aumento da con-
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centracao de grafeno) pode ser melhor observada.

Figura 4.2 — Variacao das propriedades (a) ¢, e (b) tan o em funcao da concentracao de
grafeno nas amostras.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

O comportamento descrito no grafico da Figura 4.2 (a), em que a constante ¢, das
amostras tem maior valor para maiores concentragdes de grafeno, foi observado também
por Bispo et al. (2021). Nesta pesquisa, os autores verificaram que amostras produzidas
pela combinacéo entre a matriz polimérica e 10% de xerogel de grafeno (CGX) apresen-
taram constante dielétrica mais alta que a medida para a amostra de referéncia (100%
matriz polimérica), sendo ¢,(CGX) = 4,0000 e ¢,(matriz) = 2,9900, considerando a faixa
de frequéncias da banda X (8,2 GHz-12,4 GHz) para a analise. Liu, Yao e Zhou (2016),
por sua vez, analisaram que ao adicionar diferentes concentragdes percentuais de dopa-
gem de Oxido de grafeno a uma matriz polimérica de poliimida, seria possivel variar sua
constante ¢,. Assim, para a maior concentracdo de 6xido de grafeno considerada (1%),
obteve-se o valor mais elevado para a constante dielétrica, sendo ¢, = 8,0000 em 1 MHz,
enquanto que ¢, (matriz) = 3,5000.

De maneira semelhante, o comportamento visualizado no gréfico da Figura 4.2 (b)
indica que a constante tan ¢ das amostras tem maior valor para maiores concentracoes
de grafeno. Este comportamento foi observado também por Liu, Yao e Zhou (2016), em
que, ao adicionar diferentes concentragdes percentuais de dopagem de 6xido de grafeno
a matriz polimérica, houve diferentes valores resultantes de tan . Assim, para a maior
concentracdo de 6xido de grafeno (1%) foi verificado o valor mais elevado para a tangente
de perdas dielétricas, sendo tand = 0,1200 em 1 MHz, enquanto que tan d(matriz) =
0,0200.

De acordo com estes resultados analisados, observa-se que, por meio da mistura
de grafeno com algum material dielétrico, € possivel modificar suas propriedades dielétri-
cas e, para o0 caso de combinagdes contendo majoritaria proporgao de grafeno em relagéo
ao segundo material, obtém-se compaositos com constantes dielétricas e tangentes de per-
das mais altas que aquelas tipicas do material da “matriz”. Esta possibilidade € de grande
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interesse para o desenvolvimento de novos materiais absorvedores eletromagnéticos, que
tém a capacidade de dissiparem energia oriunda de radiacao eletromagnética em frequén-
cias de micro-ondas.

4.2 ANALISE DAS AMOSTRAS PRODUZIDAS A PARTIR DE CCA E CCPAN

Os parametros Si; e S2; medidos para a caracterizagdo das amostras produzidas
a partir das diferentes combinacdes entre CCA e baquelite (Figura 3.13) sdo mostrados na
Figura 4.3. Neste caso, também, as curvas em vermelho sdo correspondentes a amostra
de referéncia bgq100. Os dados experimentais f, e S, provenientes destas curvas sdo
listados na Tabela 4.2, assim como as respectivas constantes ¢,, calculadas a partir dos
valores de f, com a equacao (3.6), e as respectivas constantes tan d, estimadas por meio
de simulacbes paramétricas.

Figura 4.3 — Resultados medidos: parametros (a) Si; e (b) Sa; amostras “CCA40030”; e
parametros (c) Sy; e (d) So; amostras “CCA8005h”.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

Como esta elencado na Tabela 4.2, as amostras produzidas a partir da CCA40030
misturada com baquelite tém constantes dielétricas variando entre 4,5129 (CCA400301)
e 3,5214 (CCA400303), e constantes tan ¢ variando entre 0,0620 (CCA400301) e 0,0575
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(CCA400303). A variacao destas propriedades de acordo com a variagcao nas proporgcoes
entre concentracdes de baquelite e CCA40030 nas amostras é semelhante aquela obser-
vada na sec¢ao anterior, para o caso das amostras “gfn-bq”. Porém, neste caso, os valores
de ¢, e tan o reduzem conforme a concentragéo de cinza aumenta proporcionalmente a di-
minui¢do da concentracao de baquelite. Assim, é possivel inferir que a CCA40030 possui
parametros ¢, e tand com valores ligeiramente inferiores a 3,5214 e 0,0575, respectiva-
mente.

Por outro lado, as constantes ¢, calculadas e tan ¢ estimadas para as amostras pro-
duzidas a partir da CCA8005h misturada com baquelite (curvas em vermelho) apresentam
variagao nao-linear de acordo com a variagao da proporgao de concentragdes entre cinza e
baquelite, como pode ser observado nos graficos na Figura 4.4 (a) e (b), respectivamente.
Este comportamento € devido a constante dielétrica calculada para a amostra CCA8005h3
(e, = 3,8791) possuir valor significativamente menor em comparagdo com os valores de
e, das demais amostras deste grupo. Adicionalmente, este valor é mais alto que o obtido
para a amostra CCA400303, que possui mesma concentracao de cinza, porém oriunda de
um processo de queima diferente. Tal diferenca pode ser justificada porque a CCA40030
possui teor elevado de carbono, enquanto a CCA8005h possui teor de pureza mais elevado
em termos de silica e, com isto, suas propriedades dielétricas tendem a serem diferentes
embora ambos os materiais sejam provenientes da mesma biomassa. De modo a refor-
car esta observacgao, cita-se que Buz’'ko et al. (2021) reportaram que a CCA com elevado
teor de pureza de silica amorfa (na ordem de 90% da massa total da cinza) apresenta
g, ~ 3,9900 e tan d ~ 0,1000 na frequéncia de 3,5 GHz.

Tabela 4.2 — Parémetros de caracterizagdo das propriedades dielétricas das amostras
“CCA-bqg”.

Amostra  f, (GHz) Saiz, (AB) &, tan o

bg100 3,3750 —-1,8390  5,8940 0,0840
CCA400301  3,3875 —1,7500  4,5129 0,0620
CCA400302  3,3925 —1,7090 4,0765 0,0600
CCA400303  3,4000 —1,6960 3,5214 0,0575
CCA8005h1  3,3800 —2,7880  5,2863 10,1480
CCA8005h2  3,3825 —2,9300 5,0112 0,1690
CCA8005h3  3,3950 -2,8170  3,8791 10,1650

Fonte: Elaborado pelo autor.

Por outro lado, Liu et al. (2014) realizaram um estudo sobre o comportamento
das propriedades dielétricas da CCA obtida por meio de cinco diferentes temperaturas
de queima, dentre as quais 400 °C e 800 °C, todas com tempo de 2 horas. A carac-
terizacao destas propriedades foi realizada considerando frequéncias entre 2 e 10 GHz.
Na frequéncia de 3,5 GHz, as CCAs obtidas nestas duas temperaturas apresentaram ¢,
de aproximadamente 8,7000 e 2,8000, e tan é de aproximadamente 0,0200 e 0,0300, res-
pectivamente. Estes resultados divergem bastante dos resultados obtidos neste trabalho,
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Figura 4.4 — Variacao das propriedades (a) ¢, e (b) tand em funcao da variagdo da pro-
porcédo de CCA nas amostras.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

possivelmente em razao de os autores utilizarem um substrato de parafina para a adesao
das cinzas durante sua inser¢cdo no dispositivo de medigdes (neste caso, uma linha de
transmissao coaxial). Assim, a interagdo entre as cinzas e a parafina resulta na altera-
cao das propriedades dielétricas caracterizadas, semelhantemente a mistura de baquelite,
realizada no presente estudo.

E, Garnayak et al. (2019), entretanto, caracterizaram as propriedades dielétricas de
amostras baseadas em uma mistura de CCA (30%), obtida a partir de dois estagios de
gueima (400 °C - 5 h e, em sequéncia, 600 °C) e resina epoxi (70%). Esta analise foi
desenvolvida considerando a banda X (8,2-12,4 GHz). A constante ¢, destas amostras
apresenta valores variando entre 4,4800 e 4,2900, e a tan ¢ entre 0,0630 e 0,0800.

E conveniente salientar, entdo, que em muitas das andlises reportadas na literatura
as propriedades dielétricas determinadas possuem grande influéncia daquelas caracteris-
ticas dos materiais aglutinantes utilizados na producao de amostras sélidas com a CCA.
Em contrapartida, os resultados apresentados por Buz’ko et al. (2021), em termos de ¢,.,
sao razoavelmente semelhantes aos discutidos anteriormente nesta se¢éo para o caso da
amostra CCA8005h3 (com 60% de volume composto por cinza), reforcando a interpretacdo
de que a combinacéo entre 40% de aglutinante e 60% de cinza, proposta no presente tra-
balho, resulta em compdsitos cujas constantes dielétricas sdo muito semelhantes aquelas
dos materiais em propor¢cao majoritaria na combinagao.

Autores como Garnayak et al. (2019), Lee et al. (2019) e Nath et al. (2020) empre-
garam a CCA na mistura com resinas aglutinantes para a produgédo de materiais absorve-
dores eletromagnéticos para aplicagao em tecnologia Stealth. Esta aplicacédo é pertinente,
pois, como visto nos resultados obtidos na literatura e no presente estudo, compostos
baseados em CCA possuem constantes tan d relativamente altas, proporcionando, assim,
boa capacidade de absorcao de energia eletromagnética. Obviamente, em termos de com-
paracao com os resultados discutidos na se¢ao anterior, a CCA apresenta menor tangente
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de perdas dielétricas que o grafeno e grafite, mas, por se tratar de um material reutilizavel,
proveniente de biomassa abundante na regido e, consequentemente, de obtencdo mais
simplificada que os materiais carbonosos, € bastante competitiva e interessante de ser
utilizada no desenvolvimento de compésitos absorvedores eletromagnéticos.

As amostras produzidas a partir da mistura entre CCpAn e baquelite (Figura 3.14)
foram caracterizadas de acordo com os procedimentos realizados para as demais amos-
tras, conforme discutido até aqui. A partir das informagdes obtidas dos parametros S;; e
So1, mostrados na Figura 4.5, as constantes ¢, € tan foram determinadas. Estas cons-
tantes sao listadas na Tabela 4.3.

Figura 4.5 — Resultados medidos: parametros (a) Si; e (b) S, para amostras “CC-
pAn40030”; e parametros (c) S e (d) Sy para amostras “CCpAn8005h”.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras provenientes da CCpAn40030 possuem constante dielétrica mais baixa,
variando entre 3,2081 e 4,2875. Seu valor tende a diminuir linearmente a medida que
a concentracao de cinza na mistura torna-se maior e a concentracdo de baquelite, me-
nor, conforme € ilustrado graficamente na Figura 4.6 (a) (curva em azul). Este mesmo
comportamento foi observado para as amostras produzidas a partir da CCA40030, porém
estas tém constantes dielétricas ligeiramente mais altas. Entretanto, os termos ¢, cal-
culados indicam, também, a predominancia de moléculas de carbono na composicédo da
CCpAn40030, assim como na CCA40030. Por outro lado, a tangente de perdas dielétri-
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Tabela 4.3 — Parametros de caracterizacdo das propriedades dielétricas das amostras
“CCpANn-bq”.

Amostra fo (GHz)  Say, (dB) Er tan §

bqg100 3,3750 —-1,8390  5,8940 0,0840
CCpAn400301  3,3900 —1,6120  4,2875 0,0525
CCpAn400302  3,3975 —1,5580  3,6943  0,0490
CCpAn400303  3,4050 —-1,6190  3,2081 0,0528
CCpAn8005h1  3,3560 —4,7310  9,1025 0,4540
CCpAn8005h2  3,3450 —-7,1950 11,8483 1,2500
CCpAn8005h3  3,3350 —7,5530 15,1443 1,4900

Fonte: Elaborado pelo autor.

cas destas amostras ndo apresenta comportamento linear de acordo com a variacao de
combinagdes entre concentragdes de cinza e baquelite na composi¢cao, mas a variagao ob-
servada é consideravelmente pequena, sendo 0,0038 a diferenca entre 0 menor e 0 maior
valor de tan 9.

Figura 4.6 — Variacdo das propriedades (a) ¢, e (b) tand em funcdo da variagdo da pro-
porcdo de CCpAn nas amostras.

17,0 === CCpAN40030 | 1,50 === CCpAN40030 |
b= CCpANB005h b= CCpAN8005H
145 1,25
12,0 1 1,00 1
N e}
w- 95 §075¢

70 1 0,50

45 1 25t 1
T— 0,25

2,0 : 0,00® ® ®
40 50 60 40 50 60

concentragdo de cinza (%) concentracao de cinza (%)
(a) (b)

Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras produzidas a partir da CCpAn8005h, por sua vez, tém propriedades
dielétricas com valores mais elevados que aquelas caracterizadas na analise das amostras
baseadas em grafeno e grafite (secao 4.1). Conforme visto na Tabela 4.3, as constantes ¢,
variam entre 9,1025 e 15,1443, e as constantes tan ¢ entre 0,4540 e 1,4900. Estes valores,
especialmente em termos de tand, sdo considerados altissimos, indicando que a CC-
pAn8005h possui formidavel capacidade de absorgédo de energia eletromagnética, sendo
superior a observada para os materiais carbonosos caracterizados na sec¢ao 4.1 e para as
demais amostras produzidas a partir de CCA40030, CCA8005h e CCpAn40030.

Cabe salientar que a literatura cientifica sobre propriedades dielétricas de cinzas
provenientes de capim Annoni e suas possiveis aplicagdes em tecnologias relacionadas a
sistemas de comunicacgdes é praticamente inexistente. Os poucos estudos contemplando
esta biomassa como matéria-prima precursora consistem na produgéo de grafeno (DA-
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LOSTO et al., 2020) e na produgéo de carvao ativado (CUNHA, 2019). Deste modo, na
tentativa de complementar as informacdes apresentadas neste trabalho, e compreender de
maneira mais clara as razées para tal desempenho das CCpAn, estes materiais foram ca-
racterizados por meio da técnica de fluorescéncia de raios-X (FRX). Este método permite
uma analise qualitativa e semiquantitativa sobre a composicao dos materiais em termos de
elementos e compostos quimicos.

Tabela 4.4 — Composi¢ao quimica estimada para CCpAn40030 e CCpAn8005h.

concentragao (%)

composto CCpAn40030 CCpAn8005h
oxido de magnésio - MgO 0,12 3,91
oxido de aluminio - Al,O3 0,00 12,70
diéxido de silicio - SiO» 15,70 40,80
6xido de fésforo - P,Os 1,46 6,52
enxofre - S 0,59 1,67
cloro - Cl 0,61 0,98
oxido de potassio - KO 12,40 16,00
oxido de calcio - CaO 5,37 7,36
6xido de ferro - Fe,O4 0,45 2,02

Fonte: Elaborado pelo autor.

Conforme a caracterizacao apresentada na Tabela 4.4, a CCpAn é composta por
diferentes tipos de éxidos com diferentes concentragées. No caso especifico da CC-
pANn8005h, os componentes predominantes sdo o didxido de silicio (silica, 40,80%), 6xido
de potassio (16,00%), éxido de aluminio (12,70%), éxido de célcio (7,36%) e éxido de fos-
foro (6,52%). A combinacéo desta variedade de diferentes 6xidos possivelmente implica na
caracteristica de elevadas perdas dielétricas e elevada constante ¢, verificadas para este
material.

Por estas caracteristicas e, também, por conta de ser um material obtido a partir de
biomassa, cuja manutengao na natureza é extremamente prejudicial para a diversidade das
espécies gramineas nativas da regiao, é de especial interesse seu emprego no desenvol-
vimento de compdésitos absorvedores eletromagnéticos. Obviamente, por seu rendimento
ser muito baixo (tabela 3.4), é valida a realizacdo de estudos sobre a producdo de mate-
riais baseados na combinagao entre CCpAn8005h e demais cinzas, tais como CCA40030
e CCA8005h, cujos rendimentos sdo mais altos e sua biomassa precursora €, também,
encontrada abundantemente em regides orizicolas.

4.3 ANALISE DAS AMOSTRAS DE VIDROS PRODUZIDOS A PARTIR DE CCA

As amostras cilindricas (Figura 3.15) foram caracterizadas inicialmente. Os pa-
rametros Si; € S9; resultantes de suas medicées por meio da cavidade ressonante sao
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mostrados na Figura 4.7. Os termos f, e S, para a amostra VCI1 sdo 3,3850 GHz e
—0,8625 dB, respectivamente, e para a amostra VCI2, 3,3800 GHz e —0,8935 dB. O cél-
culo de ¢, para a amostra VCI2 foi efetuado por meio da substituicdo da respectiva f, na
equacgao (3.5). Excepcionalmente para o caso da amostra VCI1, a constante ¢, foi es-
timada por meio de simulagdes paramétricas no HFSS®, porque sua espessura, apos o
processo de polimento, foi de aproximadamente 4,4 mm. Adicionalmente, as respectivas
constantes tan ¢ foram estimadas da mesma maneira como para as amostras caracteri-
zadas e discutidas nas se¢des anteriores. Todos estes parametros estdo elencados na
Tabela 4.5.

Figura 4.7 — Resultados medidos: parametros (a) Sy, e (b) So; amostras VCI1 e VCI2.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

As amostras VCI1 e VCI2 tém constantes ¢, ligeiramente diferentes entre si. Em
termos de reagentes quimicos, elas diferem somente pela concentragdo de 6xido de an-
timonio empregada, correspondente a 0,00mol% no caso de VCI1 e 0,05mol% em VCI2.
De acordo com Lima (2020), a adicdo deste reagente proporciona a mudanga na colora-
¢ao do vidro produzido a partir da CCA: em sua auséncia, a amostra resultante apresenta
cor proéxima ao vermelho, enquanto que, com sua inclusao, a amostra resultante é inco-
lor. Deste modo, observa-se que os vidros incolores produzidos a partir da CCA possuem
constante dielétrica praticamente igual aquela especificada para os vidros incolores comer-
ciais, ¢, ~ 6,85, de acordo como especificado em Leung et al. (2012b) e Fang, Weng e
Sun (2020a). Por outro lado, a tan o destas amostras ndo apresenta variagao relevante de
acordo com a adicao de oxido de antimdénio em sua composi¢do. Sendo tand = 0,0078
para VCI1, e tan 6 = 0,0082 para VCI2.

Sebastian e George (2010) por sua vez, realizaram uma profunda revisao bibliogra-
fica sobre a caracterizacao das propriedades dielétricas de inumeros tipos de vidros, in-
cluindo o tipo boro-silicato. Os autores verificaram que os vidros com composi¢coes 30:Ba0,
60:B,03, 10:SiO,; 60:Z2n0,30:B,03, 10:SiO, e 35,5:Li;0O, 31,66:B,03, 33,2:Si0, possuiam
constantes ¢, iguais a 7,2000, 7,5000 e 6,4400, respectivamente. Adicionalmente, as res-
pectivas constantes de perdas dielétricas descritas foram 0,0044, 0,0107 e 0,0030, respec-



73

Tabela 4.5 — Parametros de caracterizacao das propriedades dielétricas das amostras de
vidros com geometria cilindrica.

Amostra  Sb,O3 (mol%) f, (GHz) Say, (dB) Er tan o
VCI1 0,0000 3,3850 —0,8625  6,6649 0,0078

VCI2 0,0500 3,3800 —0,8935 6,8929 0,0082
Fonte: Elaborado pelo autor.

tivamente. Os dois primeiros vidros foram analisados na frequéncia de 15 GHz e o ultimo
em 1 MHz. Wang et al. (2008), por sua vez, analisaram as propriedades dielétricas de
vidros boro-silicatos na frequéncia de 10 MHz. As constantes ¢, obtidas variaram entre
5,58 e 6,03 e as constantes tan d entre 0,0497 e 0,0443, respectivamente.

Apesar de a frequéncia de caracterizacao utilizada no presente trabalho ser dife-
rente daquelas consideradas pelos autores supracitados, os resultados obtidos para as
propriedades ¢, e tan¢ dos vidros analisados ndo sdo totalmente divergentes daqueles
reportados na literatura. Deste modo, é possivel afirmar que os vidros produzidos a par-
tir da silica proveniente da CCA possuem propriedades dielétricas semelhantes aquelas
observadas nos demais vidros do tipo boro-silicatos.

As amostras cubicas mostradas na Figura 3.16 foram dimensionadas para serem
empregadas no experimento de verificagdo do comportamento isotrépico (ou anisotrdpico)
dos vidros. Este procedimento foi descrito na seg¢édo 3.2 e as trés diferentes orientagdes
do cubo séo ilustradas na Figura 3.7. Nesta representacdo, sédo indicadas as faces da
amostra que ficam voltadas para cima no interior da cavidade ressonante.

Os parametros S7; e So; medidos para cada uma das trés posi¢cdes das amostras
VCU1 e VCU2 sédo mostrados na Figura 4.8. Os parémetros S;; e Sy;, medidos nestas
mesmas condicdes, para as amostras VCU3 e VCU4 sdao mostrados na Figura 4.9. As
curvas medidas para as trés diferentes orientacdes das faces de cada uma das amostras
estao exatamente uma sobre a outra, indicando, assim, que a f, medida € mesma inde-
pendentemente da orientacdo da amostra. Consequentemente, € possivel dizer que as
propriedades dielétricas ¢, e tan ¢ destes vidros sdo grandezas escalares e constantes ao
longo do volume do material.

As constantes ¢, das amostras VCU1 e VCU2 foram calculadas a partir de f, por
meio da equacéo (3.9) e das amostras VCU3 e VCU4 pela equacao (3.10). Adicionalmente,
as respectivas tangentes de perdas dielétricas foram estimadas por meio de simulagdes
paramétricas no HFSS®, como realizado para as demais amostras analisadas. Todos estes
parametros estao listados na Tabela 4.6.

As propriedades dielétricas resultantes da caracterizagdo das amostras VCU1 e
VCU2 séao praticamente iguais as obtidas na andlise das amostras VCI1 e VCI2, respecti-
vamente. Este resultado é esperado, pois VCI1 e VCU1 sdo produzidas a partir da mesma
composigdo de reagentes, assim como VCI2 e VCU2. Do mesmo modo, as amostras
VCU3 e VCU4 possuem constantes ¢, bastante semelhantes, também, aquelas caracteri-
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Figura 4.8 — Resultados medidos: parametros (a) Si; e (b) S2; amostra VCU1; e parame-
tros (c) S11 e (d) So; amostra VCU2.
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Fonte: Elaborado pelo autor.

zadas para os demais vidros. Assim, os vidros produzidos sem a adicao de 6xido de an-
timénio (VCI1, VCU1 e VCUB3) possuem constantes dielétricas de 6,6646, 6,6505 e 6,5673,
enguanto que, com a adicdo do mol% de Sb,O; suficiente para a producdo de vidros in-
colores (VCI2, VCU2 e VCU4) as constantes dielétricas resultantes equivalem a 6,8929,
6,9945 e 6,8164.

As constantes ¢, caracterizadas para os vidros analisados sdo mais altas do que as
especificadas para a maioria dos materiais poliméricos disponiveis comercialmente e, tam-
bém, para alguns laminados, especificos para Telecomunicag¢des, como o RT/duroid®6006
(e, = 6,15 e tand = 0,0027) (Rogers Corporation, 2020). Esta caracteristica possibilita
o desenvolvimento de estruturas mais compactas para uma mesma frequéncia de pro-
jeto utilizando os vidros, além da reducao de custos por conta de estes materiais serem
provenientes de matéria-prima reutilizdvel. Neste sentido, os vidros produzidos a partir
da CCA podem ser utilizados como materiais alternativos, conforme realizado por autores
como Leung et al. (2012a) e Chen, Wong e Kelly (2019), no projeto de antenas de res-
sonador dielétrico (DRA), onde algumas topologias foram implementadas com materiais
dielétricos convencionais por O’Connor e Curry (2012), Seko (2018) e Vieira (2019), por
exemplo.
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Figura 4.9 — Resultados medidos: parametros (a) Sy, e (b) S3; amostra VCUS; e parame-
tros (c) S11 e (d) So; amostra VCUA4.
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Tabela 4.6 — Parametros de caracterizacao das propriedades dielétricas das amostras de
vidros com geometria cubica.

Amostra Sb,Oj (mol%) f, (GHz) Saiy, (dB) Er tan ¢
VCU1 0,0000 3,4320 —0,9260  6,6505 0,0080
VCu2 0,0500 3,4300 —1,0200 6,9945 0,0085
VCU3 0,0000 3,3150 —1,3800  6,5673 0,0082
VCU4 2,0000 3,3100 —1,3500 6,8164 0,0080

Fonte: Elaborado pelo autor.



5 CONCLUSAO

Este trabalho consistiu na caracterizacao das principais propriedades dielétricas
dos materiais, ¢, e tan 9. Para isto, o classico método da cavidade ressonante foi empre-
gado e a modelagem matematica do sistema experimental foi proposta. Utilizaram-se trés
diferentes tipos de materiais na producdo de amostras que foram caracterizadas: materi-
ais industriais baseados em carbono (grafeno e grafite), cinzas provenientes de biomassas
(CCA e CCpAn) e vidros fabricados a partir de CCA.

A metodologia de caracterizagao desenvolvida permitiu a andlise em macroescala
das propriedades dielétricas do grafeno e grafite, diferindo da maioria dos trabalhos repor-
tados na literatura, em que os autores realizaram analises em microescala. Entretanto, o
comportamento de absorcao eletromagnética caracteristico de materiais carbonosos, por
possuirem elevada tangente de perdas dielétricas, conforme descrito por alguns autores,
foi verificado no presente estudo. Tanto o grafeno como o grafite apresentaram parametros
e, € tan § consideravelmente altos.

De modo semelhante, as amostras produzidas a partir da mistura entre as cinzas
CCA e CCpAn com baquelite foram caracterizadas como materiais com interessante apti-
dao para uso na producao de absorvedores eletromagnéticos, por conta de suas altas per-
das dielétricas. As constantes tan  obtidas na caracterizagao, principalmente no caso das
amostras produzidas com CCA8005h e CCpAn8005h, apresentaram valores da ordem de
0,1690 e 1,4900, respectivamente. As constantes ¢, calculadas para as amostras baseadas
em CCA foram coerentes com os resultados obtidos pelos autores citados anteriormente,
sendo que, na presente pesquisa, foram utilizadas combinagdées contendo maior concen-
tracao de cinzas em proporcao a menor concentragdo de aglutinante (amostras formadas
por 60% de cinza e 40% de baquelite). Foi constatado, também, que a CCpAn8005h possui
elevada perda dielétrica, sendo mais alta que aquela verificada para o grafeno. Possivel-
mente, este fendmeno é devido a sua composicao quimica baseada em diferentes 6xidos
inorganicos, incluindo diéxido de silicio (40,80%), 6xido de potassio (16,00%), 6xido de alu-
minio (12,70%), 6xido de célcio (7,36%) e éxido de fosforo (6,52%) predominantemente.
Deste modo, é possivel desenvolver materiais absorvedores eletromagnéticos baseados
em CCpAn8005h, cujo desempenho seja superior ao obtido nos trabalhos citados, que
utilizaram CCA.

No presente trabalho, foi verificado, também, que os vidros fabricados com CCA
possuem propriedades dielétricas semelhantes aquelas relatadas em outras pesquisas re-
alizadas anteriormente, e que a adicdo controlada de 6xido de antiménio, visando a pro-
ducao de vidros incolores, implica em um pequeno incremento na constante dielétrica do
material resultante (onde, ¢, ~ 6,6000 para os vidros sem adicdo de Sb,O; € ¢, =~ 6,9000
para os vidros incolores). Adicionalmente, os valores de tangente de perdas para estes
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materiais sdo classificados como baixos (tan ¢ ~ 0,0080) e suas propriedades dielétricas

sao valores escalares e constantes ao longo de todo o material (comportamento isotro-

pico). Tais caracteristicas credenciam estes vidros a serem empregados no projeto de

antenas ressonadoras dielétricas.

ARTIGOS DERIVADOS DA DISSERTAGCAO

“Abordagem Empirica para Determinacdo da Permissividade Elétrica de Materiais
Dielétricos Usando Cavidades Ressonantes”: Artigo aceito e apresentado no evento
“XXXIX Simpdésio Brasileiro de Telecomunicagdes e Processamento de Sinais - SBrT
20217, disponivel, também na biblioteca online do SBrT. Neste trabalho, a andlise
estatistica sobre a influéncia da espessura das amostras na precisao das leituras de
f. da cavidade ressonante é apresentada. A modelagem matematica, considerando
a geometria das amostras e geometria interna da cavidade ressonante, é proposta
e validada pelo calculo das constantes ¢, de amostras de dois polimeros comerciais
diferentes, PEAD e nylon.

“Characterization in 5G “Band Test” of Dielectric Properties of Graphene and Graphite
using the Resonant Cavity Method”: Artigo elaborado a partir dos resultados expe-
rimentais obtidos na caracterizagdo das amostras gft100, gfn100, gfn40, gfn50 e
gfn60. Sera submetido a revista Diamond and Related Materials.

“Dielectric Properties and Isotropic Response of Sodium-boro-silicate Glasses de-
rived from Silica of Rice Husk Ashes Using the Resonant Cavity Method”: Artigo
escrito a partir da anélise sobre as propriedades dielétricas dos vidros e verificagao
de seu comportamento isotropico, conforme discutido na se¢ao 4.3. Sera submetido
a revista Materials Science and Engineering B.

“Characterization of Dielectric Properties of Residual Ashes Obtained from Rice Rusk
and Annoni Grass Using the Resonant Cavity Method”: Artigo em desenvolvimento
a partir dos procedimentos de producédo da CCA e CCpAn, preparagao e caracteri-
zacao das amostras, e analise dos resultados obtidos em termos das propriedades
£, € tan ¢ discutidos na secao 4.2.

5.2 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados apresentados e discutidos nesta dissertagcao, algumas inte-

ressantes possibilidades de trabalhos futuros podem ser elencadas, tais como:

 Utilizacao de vidros produzidos a partir da CCA como ressonadores dielétricos em
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antenas DRA, pois possuem baixas perdas dielétricas e constantes ¢, relativamente
altas, em comparacdo com alguns laminados nobres, tais como Rogers®;

» Desenvolvimento de absorvedores eletromagnéticos a partir de CCA e CCpAn, espe-
cialmente CCpAn8005h e caracterizagdao de suas propriedades dielétricas também
em banda X (8,2 — 12,4 GHz);

» Andlise comparativa entre a condutividade elétrica da CCpAn8005h e do grafeno.
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tras:

ANEXO A - PROCEDIMENTO DE EMBUTIMENTO

Sequéncia de passos para realizagdo do procedimento de embutimento das amos-

1° passo: Realizar a pesagem dos materiais em po, de acordo com a combinagao
de proporgdes de interesse;

2° passo: Misturar previamente os materiais e inseri-los na embutidora;

3° passo: Acionar o botao de “liga/desliga” da embutidora;

4° passo: Verificar se a valvula de alivio de pressao da prensa esta fechada;

5° passo: Acionar o botao “Iniciar”, no painel digital da embutidora, para dar inicio ao
processo de aquecimento do pistao;

6° passo: Pressionar (no sentido de cima para baixo) a alavanca de pressao até o
ponteiro no painel marcar 1000 1bf /pol?;

7° passo: Verificar e ajustar, quando necessario, a pressao exercida sobre o material
no interior da embutidora;

8° passo: Aliviar a pressdo, quando necessario, com a valvula de alivio, durante o
processo de resfriamento do pistao;

9° passo: Apos o sinal sonoro emitido pela embutidora, aliviar a presséo até o valor
nulo, desligar o equipamento no botao de “liga/desliga”, fechar a vélvula de entrada
de agua e abrir a tampa rosqueavel;

10° passo: Usar a alavanca de pressao para subir as pegas de modelagem e a
amostra embutida;

11° passo: Retirar a amostra da embutidora;

12° passo: Limpar as pecas do interior da embutidora, recolocé-las no equipamento
e fecha-lo;

13° passo: Retificar as faces da amostra com uma lixa, para garantir que ~ = 4,5 mm.
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