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RESUMO

O presente trabalho estudou a aplicacdo do pentoxido de nidbio (Nb,Os) individualmente
como substrato de antenas de microfita, quando processado pela tecnologia do p6. O P6 com
granulometria Dso 40 um do Nb,Os foi compactado nas pressdes de 55 MPa, 111 MPa e 166
MPa e foi sinterizado nas temperaturas de 800 °C, 900 °C, 1000 °C e 1100 °C, durante 4 h,
Subsequentemente, as amostras processadas foram caracterizadas elétrica, estrutural e
mecanicamente. Na caracterizacao elétrica, foram obtidos valores da tangente de perdas e da
permissividade elétrica em duas faixas de frequéncia (de 0,2 GHz a 4,0 GHz e de 8,2 GHz
12,4 GHz). Na caracterizagdo mecanica, o limite de resisténcia a tracdo foi calculado
indiretamente pelo ensaio de compressdo diametral. Na caracterizagdo estrutural, foram
calculados valores de porosidade e de variacGes percentuais massicas e dimensionais. Além
disso, as amostras foram caracterizadas pelos métodos de difracdo de raios-X, de microscopia
eletronica de varredura e de espectroscopia de energia dispersiva. Também foram
confeccionados dispositivos com 0s substratos produzidos. Esses foram caracterizados na
faixa de frequéncia de 2,0 GHz a 14,0 GHz. Dentre as conclusdes obtidas, pode-se destacar
que todos os dispositivos confeccionados funcionaram como antena; a variagdo dos
parametros do processo de fabricacdo acarretou na variacdo das propriedades elétricas dos
substratos e, consequentemente, nos pardmetros de funcionamento das antenas
confeccionadas; os substratos produzidos se mostraram todos frageis e pouco resistentes
mecanicamente; os valores da permissividade elétrica e da tangente de perdas que foram
obtidos condisseram com as indica¢des da bibliografia consultada.

Palavras-Chave: Pentoxido de nidbio. Antenas de Microfita. Sinterizag&o.
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ABSTRACT

This work studied the application of niobium pentoxide (Nb,Os) individually as substrate of
microstrip antennas, when processed by powder technology. Powder with a particle size Dsg
of 40 um Nb,Os was compressed in the pressure of 55 MPa, 111 MPa and 166 MPa and was
sintered at temperatures of 800 ° C, 900 ° C, 1000 ° C and 1100 ° C for 4 h. Subsequently, the
processed samples were characterized electricaly, physicaly and mechanicaly. In electrical
characterization were obtained they loss tangent values and permittivity in two frequency
bands (0,2 GHz to 4,0 GHz and 8,2 GHz to 12,4 GHz). In mechanical characterization, the
tensile strength limit was calculated indirectly by diametrical compression test. In the physical
characterization, their porosity, mass percentage variations and dimensional variations values
were calculated. In addition, samples were characterized by the methods of X-ray diffraction,
scanning electron microscopy and energy dispersive spectroscopy. Devices were also made
with the produced substrates. These were characterized in the frequency range of 2,0 GHz to
14,0 GHz. Subsequently, several observations and conclusions were made. Among the main
ones are: all made devices functioned as an antenna; the variation of the parameters of the
manufacturing process resulted in changes in the electrical properties of the substrates, and
consequently made the operating parameters antennas; all of the substrates produced seemed
slightly weak and little mechanically resistant; the values of permittivity and loss tangent
were according with the indications of the bibliography.

Keywords: Niobium Pentoxide. Microstrip Antennas. Sintering.
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1 INTRODUCAO

Os sistemas de telecomunicagdes sem fio (wire less) estdo em crescente avanco
tecnoldgico e cada vez mais ha a busca por materiais que tornem o desempenho dos diversos
dispositivos mais adequados para aplicacBes particulares e que possam atender a
determinados requisitos de projeto. Os dispositivos compactos de banda larga vém recebendo
atencdo especial nas Ultimas décadas pela sua possibilidade de aliar bons parametros de
funcionamento com dimensdes reduzidas. Dentre esses dispositivos, estdo as antenas de
microfita (DIONISIO DE ANDRADE, 2013, p. 18).

E comum o uso desse tipo de antena em aparelhos mdveis e portateis como, por
exemplo: telefones celulares, palmtops, notebooks e handsets. Basicamente, esses dispositivos
planares consistem em duas placas condutoras separadas por um material dielétrico
denominado substrato (BALANIS, 2009, p. 147). As caracteristicas do substrato afetam o
desempenho do dispositivo e 0s seus parametros de antena, como largura de banda e
frequéncia de ressonancia. Além disso, substratos com diferentes constantes de
permissividade elétrica relativa podem mudar significativamente as dimensdes da antena
como um todo (KRETLY et al., 2004, p. 657). Assim, diversas pesquisas vém sendo
realizadas com intuito de desenvolver substratos para atender requisitos especificos de
projeto, bem como possibilitar a miniaturizacdo desse tipo de antena para diversas aplicacdes.

Dentre os materiais pesquisados para aplicacdo em substratos, estdo os materiais
ceramicos, como, por exemplo, o nanotitanato de béario (Ba,TigOy) (REGINA DA
FONSECA, 2005, p. 02), o titanato de bario (BaTiO3) (BERNAL, 2010, p. 24), o niobato de
bismuto (BiNbO,) (CARNEIRO FILHO, 2010, p. 45), dentre outros. Devido a suas
propriedades peculiares (estabilidade quimica e fisica em elevadas temperaturas, baixa
condutividade, altos valores de permissividade relativa), os 6xidos em geral tém se mostrado
bons candidatos para o estudo e desenvolvimento de materiais para esse tipo de aplicacdo
(CALLISTER JR. E RETHWISCH, 2013, p. 653).

Em paralelo a isso, tem sido observada frequentemente em varias pesquisas a utilizacdo
da metalurgia do pd para producdo desses substratos cerdmicos. Nesse processo, um pé ou
uma misturas de pos é(sdo) submetido(s) a compactacdo e posterior aquecimento
(sinterizacdo), sendo que o produto final pode ser dotado de porosidade (CHIAVERINI, 1986,
p. 136-160).
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De maneira mais especifica, nas pesquisas de Zhang et al. (2004, p. 329), Kruzynski de
Assis (2008, p. 103) e Regina da Fonseca (2005, p.2) o material cerdmico pentdxido de nidbio
foi utilizado como um dos componentes na obtencdo de compostos para o substrato de
antenas de microfita pelo método da metalurgia do p6. Na pesquisa de Zhang et al. (2004, p.
329), esse oxido se mostrou um melhor candidato que o 6xido de tantalo devido a sua menor
temperatura de sinterizacdo, 0 que consiste num menor gasto de energia para fabricagéo, e
seus bons resultados quando usado em compostos de baixas tangentes de perdas e de altas
constantes de permissividade.

Em contrapartida, de acordo com o levantamento bibliografico feito no presente texto,
ndo foram encontradas pesquisas que aplicaram unicamente o pentdxido de nidbio na
producdo de substratos ceramicos processados pelo processo da metalurgia do pé.

Além dessas indicacdes, o contexto atual do nidbio em relacdo ao Brasil é bastante
favoravel ao estudo para mais uma possibilidade de aplicacdo desse elemento. O Brasil é 0
detentor de aproximadamente 98% do nidbio do planeta, e por ndo ter tecnologia suficiente
para aplicar esse material internamente, exporta 95 % do que produz (SOUZA, FERNANDES
E GUERRA, 2013, p. 68-69). Por isso, 0 pais carece de estudos que viabilizem a aplicacdo
desse material em tecnologia de ponta, como é o caso das telecomunicagdes.

Nesse contexto, o presente texto propde o uso do pentoxido de nidbio para aplicacdo

como substrato de antenas de microfita.

1.1 OBJETIVO GERAL

e Compactar e sinterizar o Nb,Os em diferentes pressdes de compactacao e temperaturas
de sinterizacdo e caracteriza-lo estruturalmente, eletricamente e mecanicamente;

e Confeccionar dispositivos planares e executar sua caracterizacdo elétrica.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Caracterizar estruturalmente o p6 de Nb,Os fornecido pela CBMM, granulometria Dsg
40 um;

e Compactar uniaxialmente o p6 de Nb,Os, granulometria Dsg 40 um, nas pressoes de
55,51 MPa, 111,02 MPa e 166,54 MPa;
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Sinterizar o material compactado nas temperaturas 800 °C, 900 °C, 1000 °C e 1100
°C, por 4 h;

Realizar medi¢des dimensionais e de massa antes e depois da sinterizacdo, para cada
temperatura e pressdo de compactacao;

Caracterizar estruturalmente o Nb,Os processado pelos métodos de: Difracdo de
Raios-X (DRX), Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS e EDX));

Caracteriza fisicamente o Nb,Os processado estabelecendo: a Porosidade Aberta (@y);
a Variagdo Percentual Massica (VPM); a Variagdo Percentual Linear no Didmetro
(VPLD); a Variacao Percentual Linear na Altura (VPLH);

Estabelecer valores médios para o Limite de Resisténcia a Tracdo (LRT) do Nb,Os
processado, pelo método indireto de compressdo diametral;

Caracterizar eletricamente o Nb,Os processado quanto as propriedades:
Permissividade Elétrica Relativa (¢); Tangente de Perdas (tan(3));

Confeccionar e caracterizar eletricamente dispositivos planares, com 0 Nb,Os
processado e usado como substrato, obtendo o gréfico da perda de retorno em funcéo

da frequéncia.
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2 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

Esse capitulo aborda o conteddo relevante para o entendimento de todo o estudo
desenvolvido no presente texto: antenas de microfita e o substrato; propriedades do substrato
estudadas (propriedades elétricas, estrutural e mecénica); o nidbio e o pentoxido de nidbio;
metalurgia do po; caracterizacdo estrutural; tratamento estatistico de dados amostrais.

2.1 ANTENAS

Uma antena é uma estrutura, usualmente feita de um material condutor, que tem sido
designada para ter forma e tamanho que a fara irradiar poténcia eletromagnética de uma
maneira eficiente (COLLIN, 1985, p. 13, grifo nosso). Sdo dispositivos usados para emissao e
recepcdo de ondas eletromagnéticas, que possibilitam a transmissdo de dados sem o uso de
cabos condutores (BALANIS, 2009, p.1).

De fato, quando uma corrente elétrica que varie com o tempo passa atraves de um
condutor, energia eletromagnética é irradiada no espaco em sua volta. A intensidade e direcédo
dos campos gerados e principalmente a maneira como eles interagem entre si, dependem
basicamente de quatro fatores: forma de variacdo com o tempo das cargas elétricas (chamado
excitacdo); forma da variacdo das cargas elétricas no espaco, que depende da geometria do
condutor; do material que € constituido o condutor e do meio fisico no qual o condutor esta
inserido (CARNEIRO FILHO, 2010, p. 8). Segundo Notaros (2012, p. 507), nesse contexto,
“algumas configuragbes de condutores sdo especialmente projetados para maximizar a
irradiacdo eletromagnética, em determinadas direcGes e frequéncias”. Esses sistemas Sao
denominados antenas.

Nos modelos de engenharia utilizados para o estudo das antenas, estas sdo vistas com
impedancias (cargas) e podem ser utilizadas tanto para emissdo como para recep¢éo de ondas
eletromagnéticas. Isto pode ser observado na seguinte passagem.

Uma antena € a estrutura intermediaria entre o espaco livre e o dispositivo de
guiamento [...]. O dispositivo de guiamento, ou linha de transmissdo, pode ter a
forma de um cabo coaxial ou um tubo oco (guia de onda), sendo usado para
transportar a energia eletromagnética da fonte de transmissdo a antena ou da antena
ao receptor. No primeiro caso, temos uma antena transmissora, e, no segundo, uma
antena receptora (BALANIS, 2009, p. 1).
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Existe uma grande variedade de tipos de antenas e cada tipo tem suas caracteristicas e
parametros peculiares. Um desses parametros € a frequéncia de operacdo. No presente texto,
as frequéncias estudadas estdo dentro da faixa de frequéncia de micro-ondas. Essa faixa pode

ser observada na ilustracdo mostrada na Figura 01.

Comprimetos de onda em metros (m)

10 1 (e s S e el (e (e (s e STt S (e e ot
}Iladio.>I : : I<— Inflraverm'elho i) : ;Rai‘os X;> :
v <—— Microondas ——> < Ultravioleta > <———— Raios Gama
105 100 10 101 102 104 104 10500l 107 10 10 100 10 102
Luz visivel Frequéncia em Hertz (Hz)

700 nm 650 600 550 500 450 400 nm
| 1 | | 1

VERMELHO  LARANJA AMARELO VERDE AZUL VIOLETA

Figura 01: Hustracdo do espectro eletromagnético.
Fonte: Adaptado de: Young e Freedman (2004, p. 375).

Além da frequéncia de operacdo, existem varios outros parametros caracteristicos das
antenas. A préxima secdo aborda os parametros observados no presente texto e a modelagem

utilizada para a sua compreensao.

2.1.1 Alguns Parametros de Funcionamento das Antenas e Definicdo de Dispositivos

Irradiantes como Antenas

Balanis (2009, p. 17-72), lista véarios parametros ditos fundamentais das antenas:
diagramas de radiacdo, densidade de poténcia radiada, intensidade de radiacdo, largura de
feixe, diretividade, eficiéncia, ganho, eficiéncia de feixe, largura de banda, polarizagéo,
impedancia de entrada, eficiéncia de radiacdo, temperatura de antenas, etc. Carneiro Filho
(2010, p. 16-21), também aborda sobre esses parametros: parametros de espalhamento,
impedancia, coeficiente de onda estacionaria e perda de retorno, frequéncia de ressonancia e
largura de banda, fatores de qualidade e tangente de perdas. Desses, o parametro utilizado
para aferir se um dispositivo funciona ou ndo como antena € a perda de retorno, que por sua

vez varia com a frequéncia.
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2.1.1.1 Perda de Retorno

Na interface entre a linha de transmissdo e a antena, parte da energia transmitida é

dispersa. De acordo com Pozar (2012, p. 58), a perda de retorno pode ser expressa por:

PR; = —20log

o (1)
onde:
V;* é tensdo refletida na conexéo;
V;” é tensdo de entrada na conexao;

Nessa expressdo, as unidades de tensdo devem ser as mesmas no numerador e no
denominador, e a unidade da perda de retorno o decibel, dB.

Para que um dispositivo que irradie energia eletromagnética seja considerado uma
antena, ele deve apresentar para alguma frequéncia (ou intervalo de frequéncias) valores
abaixo de -10 dB.

2.1.1.2 Frequéncia de Ressonancia e Largura de Banda

De acordo com Balanis (2009, p. 39), a frequéncia central ou frequéncia de ressonancia
de uma antena, f;, é o valor da frequéncia no ponto de menor valor de perda de retorno abaixo
de -10 dB (PR; < -10 dB). A largura de banda de uma antena, LB, pode ser definida como
sendo a faixa de frequéncias em torno de sua frequéncia de operacédo, considerando-se 0s dois
pontos com perda de retorno igual a -10 dB (PR; = -10 dB). Estas frequéncias séo
denominadas de frequéncia inferior, fiy, e frequéncia superior, fp, da faixa de frequéncias. E

possivel observar uma representacdo para estas defini¢des na Figura 02.
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Perda de Retorno (dB)
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Frequéncia (GHz)
Figura 02: Grafico da perda de retorno em funcéo da frequéncia para uma antena e as
indicacdes da frequéncia de ressonancia, da frequéncia superior, da frequéncia inferior e da
largura de banda. Fonte: Adaptado de: Balanis (2005, p. 984).

Importante lembrar que além da necessidade de uma antena apresentar perda de retorno
abaixo de -10 dB, ela deve ser projetada de maneira a direcionar a energia eletromagnética
irradiada numa determinada direcdo que depende de cada aplicagdo particular, da geometria
da antena, dentre outros fatores. Para isso, existem os diagramas de radiacdo, mas este estudo

ndo sera abordado no presente texto.
2.1.2 Antenas de Microfita e o Substrato

Um dos tipos de antenas é a antena de microfita. Segundo Feitosa (2005, p. 19), Lacerda
e Santos Jr. (2008, p. 3), e Linhares de Vasconcelos (2006, p. 4), esse tipo de antena consiste
basicamente de um dispositivo planar composto por duas placas condutoras (a plaqueta ou
patch e o plano de terra), paralelas, separadas por um material dielétrico (ou semicondutor)
denominado substrato. E possivel observar uma representacdo para uma antena de microfita

e suas principais partes na Figura 03.
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Paich

Substrato

Figura 03: Representacdo para uma antena de microfita comum. Fonte: Adaptado de:
Linhares de Vasconcelos (2006, p. 4).

Segundo Deschamp, citado por Balanis (2005, p. 812), as antenas de microfita foram
idealizadas em 1953 e sua patente foi concebida em 1955 (Gutton; Baissinot; citado por
Balanis, 2005, p. 812), sendo que elas receberam atencdo consideravel apenas a partir da
década de 70.

De acordo com Dionisio de Andrade (2013, p. 18, grifo nosso),

Através de décadas de investigagdo, verificou-se que o desempenho e
funcionamento de antenas de microfita dependem principalmente da geometria
usada para o elemento radiante (quadrada, retangular, etc.) e das caracteristicas do
substrato onde a antena esta impressa. [...]. Este dispositivo planar inerentemente
tem uma escassa largura de banda que normalmente € exigida para aplicacGes
praticas. Além disso, as aplicacBes atualmente na area de sistemas de comunicagdo
mével, normalmente exigem antenas de menor dimensdo, a fim de satisfazer a
miniaturizacéo das unidades moveis. Desta forma, o tamanho e boa largura de banda
estdo a tornar-se importantes para a concepcdo nas aplicacfes praticas de antenas de
microfita.

2.1.2.1 Propriedades do substrato estudadas

As caracteristicas do substrato afetam o desempenho desse tipo de antena como um todo
e, por vezes, limitam suas aplicacbes. A resisténcia mecénica é uma das propriedades
importantes para ele, pois, a depender da aplicacdo, tanto a antena como o substrato s&o
submetidos a solicitagdes mecénicas diversas. Chagas do Nascimento (2007, p. 82), por

exemplo, afirma que “em aplicagdes aeronauticas, devido ao aumento de equipamentos
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avidnicos para navegacao, comunicagdo e vigilancia, varias antenas necessitam ser instaladas
sobre a superficie externa das aeronaves”. A planaridade também € uma caracteristica das
antenas de microfita, onde as plaquetas metalicas sdo colocadas sobre os substratos aterrados
(BALANIS, 2009, p. 4). Nesse sentido, solicitacbes como tracdo, compressdo, cisalhamento,
torgcéo, flexdo ou uma combinagdo dessas podem acometer o substrato, sendo que o tipo
particular de solicitacdo depende essencialmente da aplicacdo da antena.

Outra propriedade também importante para o substrato € a sua constante de
permissividade elétrica (ou constante dielétrica). De acordo com Bernal (2010, p. 21), quanto
menor o comprimento de onda de trabalho, menor serd a dimensdo do substrato e,
consequentemente, menor sera o dispositivo (a antena de microfita). Isso porque a dimenséo
méaxima de uma antena é proporcional ao comprimento de onda de trabalho.

Segundo Carneiro Filho (2010, p. 31), a relacdo é dada por:

A= )

onde:

A é o comprimento de onda num meio dielétrico, dado em metros, m;
Ao € 0 comprimento de onda do vacuo, dado em metros, m;

¢ é a constante dielétrica relativa do material, adimensional,

u, € a permeabilidade magnética relativa do material, adimensional.

Na Equacdo 02, é importante observar a dependéncia direta do comprimento A, com a

frequéncia de operacdo, que esta implicita em

Lo =2, )
onde:
v, é a velocidade de propagagéo da onda no vacuo;
fo é afrequéncia de operagédo da onda no vacuo.
De toda maneira, de acordo com Kretly et al. (2004, p. 657), altos valores de & tornam
possivel a miniaturizacéo da antena de microfita.
Trazendo essa abordagem para outra perspectiva, fixada uma geometria para a antena de

microfita, a permissividade afeta os parametros e a frequéncia de ressonancia dela. Tavares da



36

Silva (2014, p. 100), por exemplo, simulou computacionalmente como a mudanga da
permissividade afeta uma antena de microfita e os principais resultados foram: o

decrescimento da frequéncia de ressonancia e diminuicdo da largura de banda do dispositivo.

Isso pode ser observado na Figura 04.

| | | | | | | | |
o) 1 I L I I 1 T I

permissividade=2,2
- - - - - permissividade=4,4

S(1,1) (dB)

-35 — T T T T T T T T T r T T T T T T 1

Frequéncia (GHz)

Figura 04: Grafico da perda de retorno em funcgéo da frequéncia para uma antena de
microfita, variando-se somente a permissividade do substrato de 2,2 para 4,4.
Fonte: Adaptado de: Tavares da Silva (2014, p. 101).

Os valores de permissividade elétrica comumente usados para os substratos de antenas
de estdo na faixa 2,2 a 12 (TAVARES DA SILVA, 2015, p. 21). Exemplos de varios matérias

com permissividade diferentes pode ser observados na Tabela O1.
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Tabela 01: Permissividade Elétrica Relativa e Tangente de Perdas™ para Alguns

Materiais
) Permissividade Tangente de Perdas

Material Frequéncia

Elétrica Relativa (25 °C)
Alumina (99,5%) 10 GHz 9,5-10. 0,0003
Tetratitanato de bario 6 GHz 37+5% 0,0005
Ceramica (A-35) 3 GHz 5,60 0,0041
Quartzo 10 GHz 3,78 0,0001
Arseneto de galio 10 GHz 13,0 0,006
Nylon (610) 3 GHz 2,84 0,012
Parafina 10 GHz 2,24 0,0002
Poliestireno 10 GHz 2,54 0,00033

*A tangente de perdas sera abordada na secéo 2.2.3.
Fonte: Adaptado de: Pozar (2012, p.719).

Por fim, a condutividade elétrica também € uma propriedade muito importante a ser
considerada. Quanto maior o seu valor para um dado material, maior a facilidade com que as
cargas elétricas sdo transportadas através de sua dimensdo (maior a corrente elétrica
resultante). Também, quanto maior a corrente elétrica que atravessa um material, maior a
energia dissipada na forma de calor (efeito Joule). Essa energia dissipada aquece o material e
devido a isso, todas as suas propriedades podem ser afetadas. Inclusive, a temperatura do
material pode atingir o seu ponto fusdo para a referida pressdo de operacdo. Esse é um fator
limitante na utilizacdo de materiais para o substrato, pois o referido material deve manter suas
propriedades relativamente constantes em altas temperaturas.

Ha uma classificacdo para os diversos materiais segundo sua condutividade elétrica em
condutores (alta condutividade), semicondutores (média condutividade) e dielétricos (baixa
condutividade). Callister Jr. e Rethwisch (2013, p. 6), classifica os diversos materiais

conforme a Figura 05.
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Figura 05: Classificacdo para os materiais quanto a condutividade elétrica.

Fonte: Adaptado de Callister Jr. (2007, p. 8).
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Ja Balanis (1989, p. 64), classifica diferentemente diversos materiais em faixas de

valores de condutividade, como pode ser observado na Figura 06.

Condutores
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A

Figura 06: Classificacdo para diversos materiais quanto a condutividade elétrica.
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Fonte: Adaptado de: Balanis (1989, p. 64).
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Para aplicagcdo em substratos de antenas de microfita, a condutividade pode ser
relacionada com outra propriedade chamada tangente de perdas. De certa maneira, quanto
maior a tangente de perdas, maior energia dispersa na forma de calor para o ambiente (efeito
Joule). Assim, parte da energia eletromagnética que deveria ser irradiada pela antena é
dispersa quando os substratos apresentam valores significativos para essa grandeza. Segundo
Carneiro Filho (2010, p. 2), em um ressoador dielétrico com baixas perdas dielétricas deve-se
ter um valor de tangente de perdas inferior a 0,001. Inclusive, o autor define o fator de
qualidade, como o inverso da tangente de perdas.

As proximas secdes tratam das propriedades fisicas, elétricas e mecénicas de maneira
especifica, inclusive, define a tangente de perdas de maneira mais precisa.

2.2 PROPRIEDADES ELETRICAS

2.2.1 Permissividade elétrica e frequéncia de relaxacdo

A permissividade elétrica diz respeito a reorientacdo de dipolos elétricos® existentes
num material quando eles sdo expostos a um campo elétrico externo. Devido a interacao entre
tais dipolos e um campo elétrico externo que seja aplicado ao material, ocorrerd um torque em
cada um dos dipolos que tende a fazé-los se reorientar na direcéo das linhas de campo. Apds a
reorientacdo, o campo elétrico gerado pelos dipolos de superpem ao campo externo. Uma

ilustracdo para dipolos elétricos imersos num campo elétrico pode ser observada na Figura 07.

E E
_— _—

Forga
—

(a) (b)

Forga
B —

Figura 07: Representacao para um dipolo imerso em um campo elétrico e interacdo entre
ambos. Em (a), o campo elétrico esta representado pelo segmento de linha de campo E.
Devido a interacédo entre as cargas do dipolo e o campo, ocorre uma for¢a em cada carga
gerando um torque sobre o dipolo. Em (b), é observado o resultado do torque sobre o dipolo
(dipolo reorientado). Fonte: Adaptado de: Callister Jr. (2007, p. 705).

! Que séo cargas elétricas de sinais opostos.
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O efeito da reorientacdo dos dipolos é quantificado por uma constante denominada
constante dielétrica ou permissividade elétrica relativa, (neste texto, denotada por &). Os
valores dessa constante dependem da natureza de cada material em particular e sua unidade de
medida ¢é o Faraday por metro, F/m.

Uma caracteristica importante, que esta relacionada a permissividade elétrica, esta no
fato de que, para um dipolo ser reorientado, é necessario um tempo finito. Caso um material
provido de dipolos seja exposto a um campo elétrico alternado, é necessario um determinado
tempo para que ocorra a mudanca de orientacdo desses dipolos. Esse tempo é chamado tempo
de relaxacdo e seu inverso é chamado de frequéncia de relaxagdo. Logicamente, caso a
frequéncia do campo seja maior do que a frequéncia de relaxacdo do material, o efeito de
reorientacdo de dipolos serd prejudicado e a depender da diferenca, podera inclusive ser

desprezivel.
2.2.2 Condutividade

Como citado anteriormente, a condutividade de um material estd relacionada a
facilidade que ele oferece a passagem de elétrons através de sua dimensdo. De fato, quanto
maior o valor da condutividade de um material maior a facilidade de corrente elétrica
percorre-lo. A unidade de medida da condutividade é o Siemens por metro (S/m) e o simbolo
utilizado para sua quantificacdo neste texto é o sigma, o.

Serway e Jewett (2010, p. 775), Griffiths (2011, p. 198) trazem outra abordagem para
definir a condutividade: relacdo entre a densidade de corrente e o campo elétrico aplicado

sobre um dado corpo (feito de um material particular).
-1
o=z 4)

onde:

J —é adensidade de corrente;
E — é o0 campo elétrico imposto sobre o material.

Materiais que apresentam relacdo linear entre a densidade de corrente e 0 campo
elétrico, sdo chamados 6hmicos. E, os materiais que nao apresentam essa relacdo, sé@o

chamados ndo-6hmicos. Na verdade, a maioria dos autores define a condutividade como na
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Equacdo 4, mas fica a ressalva que nem todos os materiais apresentam relagéo linear a

densidade de corrente e o campo elétrico aplicado.

2.2.3 Tangente de perdas

Quando € aplicada uma tenséo alternada em um capacitor, a corrente alternada induzida
para um meio sem perdas esta adiantada de 90° da tensdo. Ao se introduzir um meio material
entre as cargas de sinais opostos do capacitor, ocorre uma perda de energia associada ao
realinhamento dos dipolos presentes no material entre as cargas. Isso faz com que o angulo
entre a corrente induzida e a tensdo aplicada seja menor que 90° de 3. A tangente de perdas é
definida como o valor da tangente desse angulo 6. Ela pode ser relacionada com a

condutividade dum material através da seguinte relacéo:

we''+o
tan(d) = — (5)
onde:
o é a condutividade elétrica do meio; o ¢ a frequéncia angular da tenséo aplicada; €’ é a parte
real da permissividade; e '’ é a parte imaginaria da permissividade.
Para valores de frequéncia muito elevados, como é o caso das frequéncias de micro-

ondas, o termo we'’ é muito maior que o. Assim, a tangente de perdas pode aproximada para:

n

tan(8) ~ =, se we” > o. (6)

E’
Como pode ser observada, a tangente de perdas é uma grandeza adimensional.
2.3 PROPRIEDADES FISICAS

Em se tratando do estudo para o desenvolvimento de materiais, de maneira geral,
algumas caracteristicas fisicas merecem atencdo, a fim de que se tenha um maior controle
sobre as varidveis (e dos efeitos) do processo de fabricacdo em estudo, bem como do
resultado.

Para os estudo e acompanhamento do processo de fabricacdo utilizado no presente

trabalho, as seguintes propriedades sdo elencadas: a variacdo dimensional; a variagdo massica;
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e a porosidade. Quanto as duas primeiras, afim de que se evite valores dependentes da massa
ou da dimensdo do material processado, sdo tomados valores relativos aos estados iniciais.
Assim, sdo tomados valores percentuais de variacdo de massa e de variacdo dimensional

linear. As proximas trés secdes abordam sobre cada uma dessas caracteristicas.
2.3.1 Variacao dimensional linear percentual ante a sinterizagéo

Na sinterizacdo por fase solida, quando o material ndo apresenta diferencas
significativas de densidade, ndo ocorre variacdes dimensionais, pois é uma caracteristica
desse processo a precisdo dimensional (CHIAVERINI, 1986, p. 148). A variacdo de
comprimento em uma dimensdo (alongamento/contracdo) pode ser quantificada e, no presente

texto, e isso sera feito através da variacdo percentual linear de comprimento (VPLC),

VPLC = Lf% @)

onde:
Ly € o comprimento final da amostra, posterior a sinterizagao;,

L; € o comprimento inicial da amostra, anterior a sinterizac&o.

Caso VPLC seja positivo, sera observado um aumento de comprimento na dada direcdo
estudada. Caso contrario, serd observada uma reducdo de comprimento na dada direcdo
estudada. Consequentemente, poderdo ser usados os termos alongamento percentual linear,
APL, (VPLC>0), ou reducdo percentual linear, RPL, (VPLC<0). Ainda é possivel a
inexisténcia de variacdo dimensional numa direcdo, isto €, VPLC = 0. Para a defini¢cdo de
VPLC, as unidades dos comprimentos devem ser as mesmas.

Considerando um corpo cilindrico de altura H e didmetro D, s&o definidas as variacéo
percentual linear na altura (VPLH) e variacdo percentual linear no diametro (VPLD),
respectivamente, como:

Hf_Hl'

VPLH = e 8)

i

Df_Di

VPLD = , )
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onde:

o indice f refere-se a dimensdo posterior a sinterizacao;
o indice i refere-se a dimenséo anterior a sinterizacéo,
H e a altura;

e D é o diametro.

Para estas definicdes as unidades de medida devem ser as mesmas.
2.3.2 Variagao percentual de massa

O manuseio de amostras frageis de pds compactados pode provocar a perda de material.
De forma anéloga as VPLH e VPLD, a variacdo percentual linear de massa, é definida neste
texto como:

VPM = 2L, (10)

onde:
M, € a massa posterior a sinterizagéo, massa final;
M; é a massa anterior a sinteriza¢do, massa inicial.

Para esta definicdo, as unidades das massas devem ser as mesmas.
2.3.3 Porosidades total e aberta

E definida a porosidade total, segundo Craig (2007, p. 15) e Pinto (2006, p. 36), como a

relacdo entre o volume poroso total e o volume total.

or = 2L, (11)

onde:
Vpr € 0 volume poroso total; e
V; é 0 volume total do material.
Nesse contexto tambeém é definhada a porosidade aberta dum material como a relagdo

entre o seu volume poroso aberto (o qual um fluido tenha acesso aos poros, ao imergir esse
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material no fluido) e o seu volume total (uma grandeza adimensional). Denotando a

porosidade por ¢,
0 =22 (12)

onde:
Vp4 € 0 volume poroso aberto; e
Vr é 0 volume total do material.

Para essas defini¢cdes de porosidade, a unidades dos dois volumes devem ser as mesmas.
2.3.4 Massa especifica

De acordo com Moran e Shapiro (2009, p. 9), a massa especifica de um material,

denominada por p, ¢ definida, de maneira mais precisa, como

p = limy_y, (%)’ (13)

onde:
V é o0 volume do corpo; m é a massa do corpo; e V' é um volume muito pequeno, mas ndo
tanto para que 0s espagos entre 0s atomos sejam consideraveis.

No Sistema Internacional de Unidades (Sl), a unidade para a massa especifica é o
quilograma por metro ctbico, kg/m®.

Segundo Munson, Young e Okiishi (2004, p. 10), para materiais considerados como
continuos, de forma aproximada, a seguinte expressdao é usada para o calculo da massa

especifica

(14)

©
Il
<13

A massa especifica de cada material varia com a temperatura e com a pressdo. A massa
especifica da agua a 4,0 °C e temperatura de 1,0 atm, de acordo com Fox, Pritchard e
McDonald (2004, p. 19), é igual a 1000,0 kg/m®.
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2.4 PROPRIEDADE MECANICA

Como visto, as antenas de microfita e o substrato podem estar sujeitos a solicitacdes
mecanicas variadas (trativas, compressivas, flexoras, cisalhantes, ou compostas). Devido a
isso, também se faz necessario quantificar o limite de resisténcia a tracdo (LRT) do substrato,
quando material fragil. Nesse caso, o LRT médio pode ser quantificado para estabelecer o
valor da resisténcia as diversas solicitacdes (Hibbeler, 2010, p. 61).

O ensaio mais comumente utilizado para obtencdo do LRT € o ensaio de tracdo. Nesse
ensaio, segundo a Norma Brasileira (NBR) 6152 (2002, p. 09), “os corpos de prova devem ser
presos por meios adequados, como por exemplo, cunhas, extremidades roscadas ou
ombreadas, etc.”. Por isso, € necessaria uma resisténcia minima do material que compde o
corpo de prova para que ele possa suportar as tensdes na regido de fixacdo e consiga realizar o
ensaio. Assim, outros métodos mais convenientes devem ser usados para o estudo e obtencao
do LRT médio de materiais demasiados frageis, como é o caso de materiais ceramicos.

Uma opcédo é o ensaio de compressao diametral. Esse é o tema abordado na seguinte

secéo.

2.4.1 Ensaio de compressdo diametral e o calculo indireto do LRT

Esse ensaio consiste em comprimir um corpo de prova cilindrico na dire¢do de seu
diametro até a fratura. Ele também é conhecido como ensaio brasileiro por ter sido estudado
pela primeira vez pelo brasileiro Luiz L. B. Carneiro em 1943, para a tentativa de transportar
uma igreja de uma local para outro sobre rolos de cimento.

Segundo Carneiro e Barcelos, citado por Villar, de Campos e Zornberg (2007, p. 423), 0
ensaio foi desenvolvido inicialmente para avaliar a resisténcia a tracdo do concreto.
Posteriormente, de acordo com os trabalhos de Krishnayya e Eisenstein (1974, p. 632-642),
Das, Yen e Dass (1995, p. 166-171), Hobbs (1964, p. 385-396), De With (1984, p. 1000-
1002), Villar, de Campos e Zornberg (2007, p. 423) e Falcdo e Soares (2002b, p. 2), ele tem
sido utilizado para determinacdo do LRT de maneira indireta de solos, rochas e materiais
ceramicos: corpos com formato cilindrico, de maneira geral. “A popularidade do ensaio se
deve a simplicidade de sua execucdo, juntamente com a facilidade de moldagem em
laboratorio [...] (Falcdo e Soares; 2002b; p. 2)”.

Segundo Villar, de Campos e Zornberg (2007, p. 423), esse ensaio € normatizado pela

Associacdo ASTM (D 3967-95a). Entretanto, também € possivel encontrar padronizacdes de
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outras normas. De acordo com a norma do DNIT 136 (2010, p.1-2), a velocidade de
deformacdo dos materiais asfalticos ensaiados sob compressdo diametral deve ser 0,8 mm/s
com tolerancia de mais ou menos 0,1 mm/s. Frocht, citado por Mates et al. (2008, p. 512),
DNIT 136 (2010, p.2), NBR 7222 (1994, p. 2), estabelecem que a tensdo de ruptura oy € dada

pela seguinte relacdo para ensaios:

_2F
~ 100mDH’

OR (15)
onde:

F ¢ a forca maxima aplicada em Newtons, N;

D é o diametro do corpo de prova em centimetros, cm;

e H é a altura do corpo de prova em centimetros, cm.

O modelo atualmente mais utilizado para descricdo das tensdes e deformacbes na
direcdo horizontal durante o ensaio de compressdo diametral sdo utilizados por Hondros e
Zhang et al., citado por Falcdo e Soares (2002a, p. 3). De acordo o modelo, a distribuicdo da
tensdo normal média na direcdo horizontal, ., € das deformacdes axiais pontuais horizontais
ndo uniformes, devido a cargas concentradas, no ensaio de compressao diametral, se mostram

conforme a Figura 08.
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Figura 08: llustracdo da tensdo média em (a) e as deformacbes em (b) que ocorrem em

corpos submetidos ao ensaio de compressdo diametral. Fonte: Adaptado de: Falcdo e Soares
(20024, p. 3).

A maquina de ensaio de tracdo, com seus acessorios, ndo identifica deformacdes

perpendiculares ao movimento do travessdo. De toda maneira, € possivel a utilizacdo do



47

ensaio de compressdao diametral para obtencdo do LRT meédio aproximado, utilizando-se da
Equacéo 15, afim da validagdo dos resultados obtidos para materiais ceramicos diversos do
concreto. Para isso, a fratura deve ocorrer na dire¢cdo do didametro conforme esperado pelas
observacOes experimentais existentes.

As préximas duas se¢Bes abordam sobre o nidbio e o pentdxido de nidbio, material
primordial utilizado no presente trabalho.

2.5 NIOBIO

O elemento quimico niébio (Nb) foi descoberto pelo quimico inglés Charles Hatchett,
em 1801. Na época o elemento recebeu o nome de colimbio por Charles em homenagem a
América, lugar de onde veio o columbito, composto do qual Charles extraiu o niobio.
Posteriormente, Heinrich Rose pensou ter encontrado um novo elemento quimico e o chamou
de nidbio. Em 1866, Marignac provou que o nidbio de Heinrich era 0 mesmo columbito de
Charles (Guimaraes, citado por Mendes, 2005, p. 3).

Esse elemento consiste em um sélido metélico, macio, ductil, de elevado ponto de fusao
(2468°C), resistente a corrosdo devido a formacdo de uma pelicula superficial de Oxido
apassivadora. Quando combinado, exibe varios estados de oxidacdo, sendo 0 +5 0 mais
comum. A temperatura ambiente, o metal ndo reage com hidrogénio, ar, 4gua ou acidos,
exceto o fluoridrico e sua mistura com o acido nitrico. Sob aguecimento, ele reage com a
maioria dos elementos ndo metalicos, gerando produtos que frequentemente sdo intersticiais e
ndo estequiométricos.

A partir da década de 50, foi descoberta no Brasil a maior jazida mundial de pirocloro,
um composto do nidbio. Até entdo, o interesse pelo metal era pouco e com essa descoberta
isso mudou. Hoje, ele é produzido em larga escala, sendo o Brasil o responsavel por 95%
dessa producdo e o detentor de aproximadamente 98% da reserva mundial (SOUSA,
FERNANDES E GUERRA, 2013, p. 68-69).

Segundo Ziolek, citado por Rezende (2012, p. 17), “nas ultimas décadas houve um
aumento no interesse por materiais contendo nidbio devido as aplicagdes em diversos campos
tecnolodgicos”. De fato, apesar de o Brasil obter a maior quantidade de niobio do planeta, ele
ainda carece de tecnologia para seu uso, sendo por esse motivo, a maior parte exportada.
Devido a isso, atualmente, vém sendo feitas varias pesquisas para processar e aplicar o niobio

no Brasil.
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Quanto as aplicacGes atuais do nidbio, as principais se ddo na producéo de ligas (acos
de alta resisténcia mecanica), que sdo usadas na industria naval e na construcéo civil. Outras
aplicacdes dizem respeito ao seu uso em ligas supercondutoras, ceramicas eletrénicas, lentes
Oticas, sensores de pH e em filtros de receptores de TV (SOUSA, FERNANDES E GUERRA,
2013, p. 68-69).

2.5.1 Pent6xido de nidhio

Um dos compostos do niobio é o pentdxido de niodbio, ou Nb,Os, ou éxido de nidbio V,
ou niodbia. Segundo Rodrigues, citado por Azevedo (2010, p. 32), o Brasil detém
aproximadamente 6.149.958 toneladas de Oxido de nidbio, sendo que as jazidas estdo
distribuidas entre os estados de Minas Gerais, mais especificamente nas cidades de Araxas e
Taipira, em Goidas, nas cidades de Cataldo e Ouvidor, e, no Amazonas, em Sdo Gabriel da
Cachoeira e Presidente Figueiredo. Segundo Nowak e Ziolek (1999, p. 3403), os principais
paises produtores de Nb,Os sdo o Brasil, com aproximadamente 60% da producdo total,
Canadé, Nigéria e Zaire.

Bolzon, citado por Azevedo (2010, p. 37), trata sobre algumas caracteristicas do Nb,Os

na seguinte passagem:

De aparéncia branca, o 6xido de nidbio se apresenta na natureza no estado sélido, é
estavel, insollvel em &gua e inerte. Apresenta uma caracteristica anforética, ou seja,
se comporta como acido em meio basico e o contrario em meio 4cido. E muito
utilizado em processos de catalise como desidratacdo, hidratacdo, esterificacéo,
hidrdlise, condensacédo, alquilacdo e desidrogenacdo e em reagdes de oxidag&o.
Nessas reacdes, 0 6xido de nidbio € utilizado puro ou como promotor e suporte.

Além dessas caracteristicas, de acordo com Souza Jr. (2011, p. 32), a massa especifica
do pentéxido de nidbio e o seu ponto de fusdo sdo, respectivamente, 4,95 g/cm?® e 1495 °C.

Quanto a classificacdo segundo a condutividade (em: condutores, dielétricos ou
semicondutores), autores diversos apresentam classifica¢Oes distintas, sendo que alguns deles
0 apontam como dielétrico e outros como semicondutor. Para Lopes (2013, p. 7), por
exemplo, o pentdxido de nidbio é um material semicondutor. J&, para Romero (2004, p. 888),
0 Nb,Os é um material dielétrico.

Em se tratando da permissividade elétrica relativa, de maneira geral, a maioria dos

oxidos apresenta-se como materiais de altos valores. Segundo Romero et al. (2004, p. 888), a
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permissividade relativa do Nb,Os, esta na faixa entre 10 e 100, mas o autor ndo especifica a
forma como esse material se apresenta para os diversos valores. De toda maneira, a seguir
sera feito um estudo fundamentalista e tedrico, afim de uma indicacdo para 0s possiveis
valores de ¢.

O efeito para uma alta constante de permissividade, como vista na secdo 2.2.1, s6 é
possivel através da reorientacdo de dipolos existentes em um material, sejam permanentes ou
momentaneos. Essa existéncia, por sua vez, estd condicionada a determinados tipos de
ligacbes quimicas: as ligacdes polares. Segundo Mitchell (2004, p. 11), para caracterizar
teoricamente o tipo de ligacdo que existe num composto binario, como € o caso do pentoxido

de nidbio, pode-se utilizar a expresséo

% de caracteristica ibnica = 100{1 — exp[—0.25(X, — X5)?]}, (16)

onde:
X, e Xp sdo as eletronegatividades do elementos envolvidos na ligacao; e
exp{} indica a exponencial de um valor.

Nessa expressdo, quanto maior diferenca de eletronegatividade entre os compostos
envolvidos, maior a tendéncia para a ligacdo ser ionica. Caso a diferenca de
eletronegatividade seja maior do que 2,0, a ligacdo correspondente serd idnica. Caso essa
diferenca seja menor que 2,0, a expressdo supracitada mostra o carater i6nico da ligacao
existente. Mais especificamente, para valores de diferencas menores que 0,4, a ligacdo sera
covalente apolar (a tendéncia a polaridade ¢ minima); para valores entre 0,4 e 2,0, a ligacdo
sera covalente polar (a tendéncia para ligacdo idnica existe e é indicada pela Equacdo 16)
(MITCHELL, 2004, p. 11).

Para o pentdxido de nidbio, os valores para X, € Xz sdo: X, = 1,6 € Xz = 3,44.

Como a diferenga

1X, — Xz| = |1,6 — 3,44| = |—1,84| = 1,84, (17)

a ligacdo nesse composto é teoricamente covalente polar. Utilizando a Equacdo 25, o grau

dessa polaridade pode ser indicado:

% de caracteristica idnica = 100{1 — exp[—0.25(1,84)?]} = 57,11%. (18)
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Combinando esse resultado com a teoria anteriormente abordada para materiais
aplicados em substratos, o composto pentéxido de nidbio, quando imerso em um campo
elétrico devera exibir consideravel constante dielétrica e os valores citados por Romero et al.
(2004, p. 888) estdo intuitivamente de acordo.

Outro ponto importante a ser elencado quanto a constante de permissividade elétrica, é a
frequéncia de relaxacgéo. No trabalho de Ravikiran et al. (2006, p. 1144), foi observado que a
frequéncia de relaxacédo, para um compoésito com 100% de Nb,Os em massa, esta na ordem de
50 MHz. Em 1 KHz, a permissividade quantificada foi de 50, mas ndo esta clara, no referido
trabalho, a forma do Nb,Os no compdsito de 100% em massa. Entretanto, € importante
observar que para valores de frequéncia acima de 50,0 MHz, o efeito da reorientagdo dos
dipolos pode ser prejudicado e os valores de permissividade podem se mostrar relativamente
baixos.

Em se tratando da estrutura fisica do Nb,Os, as principais pesquisas apontam que ela é
complicada e que o 6xido apresenta um consideravel polimorfismo. O trabalho de Holtzberg
et al. (1957, p. 2039), tratou sobre as descobertas de diferentes variagdes polimorficas,
constatou a irreversibilidade das reacdes associadas, constatou a massa especifica do 6xido e a
sua temperatura de fusdo. Na época em que a pesquisa foi feita, considerava-se a existéncia de
trés fases cristalinas distintas do pentoxido de nidbio e estudava-se a possibilidade de duas
delas ser a mesma.

Apbs décadas de estudo, em 1990, Ko e Weissman (1990, p. 28) ja consideravam a
existéncia de doze possiveis formas polimdrficas do Nb,Os, e constataram as caracteristicas
principais das fases mais comuns do Nb,Os conhecidas: TT, T, M e H-Nb,Os.

As diversas pesquisas com Nb,Os mostram que essas continuam sendo as fases mais
comuns. No entanto, de acordo com Leindecker (2013, p. 25, grifo nosso), o Nb,Os pode
apresentar estrutura amorfa ou cristalina e, quando cristalino, pode formar onze possiveis
polimorfos. Cada fase pode ser composta por mais de uma estrutura cristalina, tais como: af,
B, v, 8, 807, v, adifusa, & I, 11, 1, B(a’), B>, n, f e I-high. E possivel observar na

Tabela 02 as principais variantes alotrépicas observadas em cada fase.



51

Tabela 02: Principais fases do Nb,Os e suas respectivas varia¢des polimorficas.

FASE Amorfa TT T M H
- 5(r’) Y B(a’) af
- é y B af
FORMAS
- - af B B
CRISTALINAS
- a difusa af B B

Fonte: Adaptado de: Meyer, citado por Braga (2007, p. 4).

A fase TT-Nb,Os € pseudohexagonal, a T-Nb,Os é ortorrombica e a H-Nb,Os é
monoclinica. A estrutura mais estavel termodinamicamente é a H-fase, enquanto que a T-fase
é a menos estavel. Todas elas sdo descritas em diversos textos recentes. Nowak e Ziolek, Ko e
Weissman e Braga, citados por Braga (2007, p. 5-6) abordam as principais caracteristicas de
cada fase como segue:

Fase TT: Fase cristalina formada em temperaturas muito baixas, sendo constituida por
octaedros distorcidos e bipiramides pentagonais, sendo que estudos variados apontam que esta
forma cristalina é simplesmente uma fase menos cristalina que a fase T;

Fase T: Refere-se a fase cristalina formada em baixas temperaturas, onde a célula
unitaria contém quarenta e dois 4&tomos de oxigénio, oito atomos de nidbio, presentes em
octaedros distorcidos e oito 4tomos de nidbio formando bipirdmides pentagonais. Uma
proporcédo de 0,8 atomos de nidbio por célula unitaria é localizada em sitios nanocoordenados
intersticiais na célula unitéria;

Fase B: Consiste em uma estrutura de fitas do tipo rutilo compartilnando os octaedros
de NbOg pelas arestas;

Fase M: Refere-se a fase cristalina formada em temperatura média (M de médium). E
uma fase similar a fase H, porém de menor cristalinidade;

Fase H: refere-se a fase cristalina formada em alta temperatura (H de high). Trata-se de
uma estrutura de laminas consistindo em bloco octaédricos (3x4 e 3x5), compartilhados pelos
vértices no proprio bloco e pelas arestas com octaedros de outros blocos. Um atomo de
nidbio, do total de vinte e oito &tomos presentes em cada célula unitaria, esta presente em sitio

tetraedrico fazendo as juncdes de alguns blocos.
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Segundo Braga (2007, p. 6), estudos recentes por difragdo de raio-X (método que sera
abordado posteriormente neste texto) realizados pelo grupo de pesquisa do laboratério de
catalise da Universidade de Brasilia, que da énfase nas transicdes de fases do Nb,Os.nH,O em
diferentes condicdes de temperatura (400, 500, 600 e 800°C), confirmaram o aparecimento de
novas reflexdes do Nb,Os com aumento da temperatura de calcinagdo. Em torno de 600 °C,
foi observado o indicio do surgimento de novos picos em pequeno desdobramento de picos
em 26~28,5 e 36,7, sugerindo, portanto, e esta amostra, a existéncia da fase T-Nb,Os.

A temperatura de formacdo de cada uma das principais fases do Nb,Os esta resumida na

Figura 09.
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Figura 09: Principais fases do Nb,Os com suas respectivas temperaturas de formacéao.
Adaptado de: Ko e Weissman, citado por Nowak e Ziolek (1999, p. 3607).

Representacdes para as principais fases do Nb,Os pode ser observadas nas Figuras 10,
11e12.
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Figura 10: Representacdo para fase TT-Nb,Os. Os &tomos de nidbio estdo representados por

pontos azuis e 0s de oxigénio por pontos vermelhos. Adaptado de: Zhao et al. (2012, p. 3).

Figura 11: Representagdo para fase T-Nb,Os. Os 4tomos de nidbio estdo representados por

pontos azuis e 0s de oxigénio por pontos vermelhos. Adaptado de: Zhao et al. (2012, p. 3).
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Figura 12: Representacdo para fase H-Nb,Os. Os 4&tomos de nidbio estdo representados por

pontos azuis e 0s de oxigénio por pontos vermelhos. Adaptado de: Zhao et al. (2012, p. 3).

Quanto a possiveis mudancas de composicdo dos compostos a base de oxigénio e
nidbio, é possivel observar na Figura 13 que o aquecimento na faixa de 800 °C a 1100 °C,

com presenga suficiente de oxigénio, o composto dificilmente ird apresentar-se como NbO ou
NbOs.
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Figura 13: Diagrama de fase oxigénio-nidbio.
Fonte: Lyakishev, citado por Souza Jr. (2011, p. 31).
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De toda maneira, segundo Lopes (2013, p. 12-13, grifo nosso), “Compostos de éxido de
nidbio geralmente apresentam coordenacdo octaédrica (NbOg), estrutura que pode ser
distorcida em angulos diferentes. Em algumas fases podem ser encontradas estruturas hepta
(NbOy) e octacoordenadas (NbQOg)”. Por isso, ndo é de se eliminar a hipotese da existéncia
dessas formas apds processar o Nb,Os individualmente.

De acordo com Lyakishev, citado por Mariano (2008, p. 25),

A introducdo de oxigénio no nidbio leva a um significante aumento na forca de
ligacdo interatdmica, resisténcia a tracdo e limite de proporcionalidade, e ainda, a
elongacdo é reduzida. Ha também alguma evidéncia da existéncia de subéxidos de
niébio NbgO, Nb,O e Nb,O, resultado da decomposicdo de solugdo solida
supersaturada de oxigénio em nidbio a temperaturas abaixo de 600 °C.

A passagem acima fornece a indica¢bes que o pentoxido de nidbio deve apresenta
elevada resisténcia mecanica (isto é, elevado LRT) quando comparado com éxidos cujo
oxigénio apresente menor valéncia, como o NbO e 0 NbO..

Diante do levantamento bibliografico feito no presente trabalho, ndo ha uma
caracterizacdo mecanica do Nb,Os (que obtém valores médios do LRT), quando processado

via metalurgia do pd. Esse processo é abordado na seguinte sec¢do.

2.6 METALURGIA DO PO

Alguns materiais sdo fabricados com base em um processo conhecido como fundicao,
no qual toda a massa do material € fundida. Outros materiais, no entanto, apresentam ponto de
fusdo demasiado elevado. Essencialmente devido a esse fator, o gasto relativamente alto de
energia para fundir a matéria prima dificulta a fabricacdo de elementos com tais materiais
pelo processo de fundicdo. Por isso, alguns outros métodos sdo utilizados como alternativa.
Um desses é conhecido como metalurgia do pé (ou tecnologia do po).

Nesse processo, um pd, ou misturas de pds de diversas naturezas, (previamente
concebido por processos especificos) é comprimido(a) em um molde conhecido como matriz.
Subsequentemente, o material comprimido é levado a um forno (onde é aquecido em
temperaturas menores que o ponto de fusdo do material) e passa por um processo conhecido

como sinterizacdo (tema abordado na se¢do 2.6.1). Apos a sinterizacdo, o elemento resultante
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apresenta caracteristicas muito semelhantes ao material completamente fundido, pode ser
poroso, mas com precisdo dimensional significativa.
A seguinte secdo trata da sinterizacdo e do fundamento para o entendimento de seu

mecanismo.

2.6.1 Sinterizagéo: tipos e mecanismo

A sinterizacao consiste num processo de coalescimento de granulos de pé compactados,
através do aquecimento desses, diminuindo sua energia livre (superficial e interna aos
granulos). O resultado da sinterizagdo, comumente, consiste em um corpo integro e poroso ou
continuo.

Ela pode ser dividida basicamente em trés tipos: por fase solida, por fase liquida e por

fase vapor. Segundo Pereira da Silva e Alves Janior (1998, p. 225-232),

Na sinterizagdo por fase solida, material é transportado sem que haja qualquer tipo
de liquido na estrutura. Existem diversas formas de transporte de material: por fluxo
viscoso (caso dos vidros, materiais amorfos e também cristalinos, submetidos a
pressdo), por difusdo atdbmica (os cristais) ou por transporte de vapor (materiais com
alta pressdo de vapor). Em todos estes casos, material é transferido para a regido de
contato entre particulas vizinhas. Outras formas de transporte, até mais eficientes do
que estas citadas, devem ser consideradas porque envolvem deslocamento de
particulas inteiras, como deslizamento e rotacdo de particulas, e ndo deslocamento
de &tomos individuais. Sejam quais forem o0s mecanismos atuantes, rigidez e
densificagdo sdo conseguidas pelo aumento da &rea de contato entre as particulas e o
melhor empacotamento de matéria. Outros mecanismos podem ser encontrados em
sistemas particulares.

Em se tratando do segundo tipo de sinterizagdo mencionada, parte do sistema passa para
a fase liquida e a outra parte continua na fase sélida. Nesse caso, a estrutura é sinteriza pela
acdo da fase liquida ou pela interacdo entre as fases liquidas e sélidas. No terceiro tipo, a
sinterizacdo ocorre devido a presenca de uma atmosfera particular.

Independente do tipo de sinterizagdo, 0 mecanismo por detras dela estd relacionado a
energia livre na superficie das particulas do p6 compactados, que sdo dotadas de muitos
defeitos estruturais e de ligacGes quimicas rompidas. Matematicamente, a energia interfacial

total do p6 compactado pode ser expressa por

YA, (19)
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onde:
v € a energia especifica de superficie (interfaces);
e A é area total do material (soma das areas de todos os granulos).

A reducdo da energia total pode ser expressa como
A(YA) = (Ay). A+ y.(LA). (20)
Na Equacdo 20, o termo Ay (variacdo da energia superficial) deve-se a densificacdo
(reducdo da porosidade) e o termo AA (variacdo da area dos granulos) deve-se ao

coalescimento dos granulos (KANG, 2005, p. 6). Esses efeitos podem ser observados na

representacdo feita na Figura 14.

Ay A

Densificacdo

A(yA)
Densificacdo e
coalescimento

vAA
Coalescimento

' AW
Figura 14: Representacdo para as parcelas dos fenbmenos que ocorrem durante a

sinterizag&o: coalescimento e densificagéo.
Fonte: Adaptado de: Kang (2005, p. 6).
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Segundo Kang (2005, p. 7), “as variaveis que determinam a sinterabilidade e a
microestrutura sinterizada de um pé compactado podem ser divididas em duas categorias:
varidveis de materiais ¢ variaveis de processo”.

As variaveis de materiais incluem: composi¢do quimica do p6 compactado, tamanho
dos granulos, forma dos granulos, distribuicdo dos tamanhos dos grénulos, gradiente de
aglomeracdo do po, etc. Essas variaveis influenciam na compressibilidade e na sinterabilidade
(densificacéo e crescimento de grao). Ja as outras variaveis envolvidas na sinterizacdo sdo, em
sua maioria, variaveis termodindmicas, tais como: temperatura, tempo, atmosfera, presséo,
taxas de aquecimento e de resfriamento. Muitos estudos tém sido feitos para estabelecer o
efeito da temperatura e do tempo no processo (KANG, 2005, p. 7). Além disso, muitos
estudos também tém sido feitos para estabelecer a influéncia da pressao de compactacdo nesse
processo.

A secdo seguinte trata dos estudos feitos que utilizam o nidbio, processado via
metalurgia do p6, em diversas aplicac@es e tras exemplos relacionados a aplicacdo objetivo do

presente trabalho.

2.7 NIOBIO NA METALURGIA DO PO E NO DESENVOLVIMENTO DE SUBSTRATOS
PARA ANTENAS DE MICROFITA

Algumas pesquisas vém sendo feitas com intuito de desenvolver materiais mais
adequados para aplicacdo em substratos ceramicos (ou em materiais isolantes), seja no sentido
de aumentar a constante de permissividade (e consequente diminuicdo da dimensdo do
dispositivo), seja no sentido de ajustar caracteristicas de operacdo especificas (como a
adequacdo da frequéncia de ressonancia ou da largura de banda, fixadas geometrias
especificas de substratos).

Em alguns casos, 0 nidbio tem sido utilizado na composi¢cdo do material estudado e/ou
desenvolvido, bem como a metalurgia do p6 tem sido utilizada como processo de fabricacdo
do material ceramico.

De maneira mais direcionada a aplicacdo objetivada no presente texto, no trabalho
Regina da Fonseca (2005, p. 02), o Nb,Os foi uma das matérias primas utilizadas para
confeccdo de ressoadores dielétricos de nanotitanato de bario (Ba,TigO,), Sendo 0 nidbio uma
das substancias adicionadas para composicdo e uma das etapas do processo de fabricacdo
consistiu na metalurgia do pd. Nesse trabalho, o material foi prensado em pressdes de 40 e

300 MPa, sinterizados na temperatura de 1300,0 °C com duracdo de 3,0 horas.
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No trabalho Zhang et al. (2004, p. 329), o pentoxido de niobio também foi um dos
componentes utilizados na confeccdo de material cerdmico dielétrico (0 BasNdZnNbgO3p)
que foi caracterizado fisica e eletricamente, com constante de permissividade elétrica igual
282 com perdas de 0,0048.

Pelos exemplos supracitados, e diante do levantamento bibliogréfico feito no presente
trabalho, o pentoxido de nidbio é utilizado como componente para confeccdo de materiais
ceramicos, processados via metalurgia do pd, inclusive com caracterizacfes elétricas e fisicas
em diversos. No entanto, ndo ha estudos que tratem somente da caracterizacdo do pentoxido
de nidbio, processado pela tecnologia do pé para aplicacbes em substratos de antenas de
microfita.

Além desse argumento, no trabalho de Zhang et al. (2004, p. 329), é feita uma
comparacado dos resultados obtidos no desenvolvimento do composto ceramico com adicdo de
pentoxido de tantalo e com adi¢do do pentdxido de nidbio. E, os resultados apontam o Nb,Os
como uma melhor alternativa, devido ao maior valor da permissividade elétrica, ao menor
valor das perdas e a menor temperatura de sinterizacao.

De toda maneira, quando processado pela metalurgia do p6, muitos espagos vazios
poderédo estar presentes no material resultante devido a ndo unido total dos granulos. Assim,
variando-se a porosidade através da variacdo dos parametros do processo (temperatura de
sinterizacdo, pressdo de compactacdo e tempo de sinterizacdo), o material resultante devera
apresentar diferentes valores de ¢, LRT, o, VPLD, VPLH e VPM.

Toda essa explanacdo fornece indicacdes para o estudo e desenvolvimento do Nb,Os
para aplicacdo em substrato de antenas de microfita, consistindo em uma aplicacdo para o

nidbio que é tdo abundante no Brasil.

2.8 TRATAMENTO ESTATISTICO

Diante de varidveis quantitativas continuas e grupos amostrais de populag¢@es infinitas
(ou desconhecidas), é importante estabelecer intervalos de confianca para os valores médios
inferidos por essas amostras, como a média. Isso possibilitara estabelecer, com base em
modelos estatisticos de probabilidade, que a média da populacéo estd dentro de determinado
intervalo para niveis de confianga especificados. Os modelos mais usuais na estatistica
presumem a distribuicdo normal da populacdo para serem utilizados, como é o caso da

distribuicdo t de student. Esta secdo faz uma abordagem sobre os testes de aderéncia a
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normalidade, bem como o modelo aproximado t de student e a forma de estabelecer intervalos

de confianca baseados neste.

2.8.1 Testes de normalidade e estratégia de estudo estatistico

Muitas varidveis na natureza, de maneira geral, se comportam segundo a distribuicdo
normal, outras apenas aproximadamente, e existem também as que ndo seguem esse modelo.
Ha diversos testes estatisticos que verifica a normalidade de distribuicGes ou tendéncia a
normalidade de distribuicdes, como: teste Jarque-Beta, teste D’Agostino-Pearson, teste
Shapiro-Wilk, teste Lilliefors, teste Anderson-Darling e teste Cramer-Von Mises.

O trabalho de Torman, Coster e Riboldi (2012, p. 232), estudou as porcentagens de
acertos de varios testes de aderéncia a normalidade e o teste de Shapiro-Wilk foi o segundo
que obteve maior indice de acertos, com 72,15 % (a diferenca para o primeiro, Shapiro-
Francia®, ndo chegou a 1,0 %). Especificamente em relacio ao teste de normalidade, o teste de
Shapiro-Wilk obteve 95,66 % dos acertos.

Outro teste de aderéncia também bastante comum, e o0 mais famoso, é o teste de
Lilliefors. No trabalho de Torman, Coster e Riboldi (2012, p. 232), esse teste também esteve
dentre os melhores com 95,28 % para o teste de normalidade.

De maneira geral, ao se trabalhar com amostras de populacdes desconhecidas, deve-se
estabelecer indicacBes sobre a normalidade da distribuicdo populacional, bem como se deve
buscar estabelecer intervalos de confianca para os valores médios calculados, utilizando-se de
modelos estatisticos apropriados. Nesse contexto, varios fatores influenciam no planejamento
estatistico no qual se deve proceder, como: o nimero de individuos de cada amostra, 0
conhecimento da média e do desvio padrdo da populacdo, se duas amostras apresentam
desvios padrdo iguais ou diferentes, se a distribuicdo é normal ou néo.

E possivel observar na Figura 15 um fluxograma que pode ser usado para inferéncia
estatistica da média populacional de uma dada varidvel (LARSON e FARBER, 2010, p. 266):

2 Consiste no teste de Shapiro-Wilk para amostras com 12 ou mais individuos.
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Use a distribui¢do normal.

neé=307? Sim .
Se o for desconhecido, use s.

A populagdo € normalmente
distribuida ou aproximadamente| Nao
distribuida?

Vocé ndo pode usar a distribuigio
normal ou a distribuigéo .

Sim

o ¢ conhecido? Sim Use a distribui¢do normal.

Nio

Use a distribuigéo f com
n— 1 graus de liberdade.

Figura 15: Fluxograma para o estudo estatistico de variaveis quantitativas continuas: n
corresponde ao numero de individuos da amostra; (n-1) corresponde ao numero de graus de
liberdade da distribuicdo (abordado na secdo 2.10.4); e ¢ corresponde ao desvio padrdo da

populacédo. Fonte: Adaptado de: Larson e Farber (2010, p. 266).

Dessa maneira, para amostras menores que 30 de popula¢Ges normais, com variancias e
médias populacionais desconhecidas, é indicada a utilizacdo da distribuicdo t de Student. Por
outro lado, para amostras maiores que 30, € indicada a utilizacdo da distribuicdo normal.
Nestes casos, para populacdes cujo valor de o é desconhecido, usa-se o desvio padrdo
amostral.

As secles 2.10.2, 2.10.3 e 2.10.4 abordam sobre os testes de normalidade utilizados no
presente texto (Shapiro-Wilk e Lilliefors) e sobre o modelo da distribui¢do t de Student,

respectivamente (utilizado para pequenas amostras).
2.8.2 Teste Shapiro-Wilk
Esse teste foi proposto em 1965 por S. S. Shapiro e M. B. Wilk (SHAPIRO; WILK,

1965, p. 591-611). Segundo o PORTAL ACTION (2015, p. 1), esse teste é baseado na

estatistica W dada por:
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w=—2 1)

Z?:l(xi_f)r
onde:
Xj S840 os valores da variavel da amostra ordenados, sendo x; 0 menor valor;

b € uma constante definida da seguinte forma:

2 .
S @peiar- (tnoinr — X)), S€ 1 é par;
b=4{ nt (22)

2 .
221 Onois1 (xn_iﬂ — x(l-)), sen éimpar.

onde:
a,_i+1 Sa0 constantes geradas pelas médias, variancias e covariancias das estatisticas de
ordem de uma amostra de tamanho n de uma distribuicdo normal. Seus valores sdo tabelados
e podem ser encontrados para amostras de tamanho até 50 em PORTAL ACTION (2015, p.
1).

As hipoteses a serem testadas sdo:

{ Hy: A amostra provém de uma distribuicao normal (23)

H;: A amostra nao provém de uma distribuicao normal

De acordo com o numero de individuos da amostra e o nivel de significancia (a) do
teste, existem valores criticos para a varidvel W. No PORTAL ACTION (2015, p. 1), é
possivel observar esses valores para amostras de até 14 individuos e 9 valores distintos de «,
inclusive @ = 0,05.

Quando o valor do W calculado é superior ao valor do W critico, com nivel de
significancia a, ndo € possivel descartar a hipotese nula, isto €, a amostra provém de uma
distribuicdo normal de probabilidade. Caso contrério, rejeita-se a hipdtese nula.

Apesar da explicacdo nesta secdo tratar com detalhes sobre o procedimento para o teste
de hipdtese de Shapiro-Wilk e fornecer subsidios para execucdo do mesmo no presente

trabalho, o nivel de significancia utilizado foi @ = 0,05.
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2.8.3 Teste Lilliefors

Esse teste foi proposto por Hubert W. Lillieforsem 1967 como uma modificacdo do
teste de Kolmogorov-Smirnov (LILLIEFORS; 1967, p. 399-402).

Nele, as hipoteses a serem testadas séo:

{ Hy: A amostra provém de uma distribuicao normal (24)
H;: A amostra ndao provém de uma distribuicao normal
Considerando os estimadores,

oo Ix

I==¢e (25)

_ [Z(x-x)?
s= [B (26)

para a média e o desvio padréo da populacdo, respectivamente, onde:
N é o nimero de elementos da amostra;
x € 0 valor de cada elemento da amostra.

Considerando, ainda, os N valores da variavel
{xi},i =1,..,N, (27)

organizados do menor para 0 maior, esse teste se baseia na estatistica

De = max {De*,De"} (28)

onde:
De* = maxi=q,. N {ﬁ - pi}’ (29)
De™ =max;—y, N {pi - %}’ € (30)

p = (*5), (31)
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é a funcao de distribuicdo normal acumulada padrdo. Os valores de p; sdo tomados da tabela

de distribuicdo normal acumulada de probabilidade (area total a esquerda da curva normal)

Xi

—~ ¢ o nivel de significancia, «, escolhido para o referido

com o conhecimento de z;—; _y = .

método. Esses valores podem ser encontrados em (LARSON e FARBER, 2010, p. 422).

O valor de De calculado é entdo comparado com valores de “dé criticos”, D.. Estes
valores foram obtidos como resultado dos célculos de Monte Carlos, usando 1000 ou mais
amostras para cada valor de N (LILLIEFORS, 1967, p. 400).

De acordo com Lilliefors (1967, p. 399), para valores de De calculado inferiores ao
valor do D, (obtido da referida tabela), ndo ha indicios para rejeitar a hipotese nula, isto &,
com nivel de significancia «, os dados estudados pertencem a uma populacdo cuja
distribuicdo é normal (ou aproximadamente normal).

Mais uma vez, apesar da explanacdo trazida no presente texto ser suficiente para
obtencdo dos resultados dos testes de normalidade pelo método de Lilliefors, todos os teste

realizados por esse método (nesta dissertacdo) foram feitos nivel de significancia @ = 0,05.
2.8.4 Distribuicéo t de Student

Segundo Larson e Farber (2010, p. 262, grifo do autor), se a distribuicdo de uma

variavel aleatdria x for aproximadamente normal, ent&o,

t =K (32)

segue uma distribuicdo t. Na Equacdo 32, x é a média amostral, u é a média da populacéo, s
é a variancia da amostra, e N é nimero de elementos da amostra.
Sdo propriedades da distribuicéo t de Student, segundo Larson e Farber (2010, p. 263):
e Tem forma de sino e é simétrica sobre a média;
e E uma familia de curvas, cada uma determinada por um pardmetro chamado grau de

liberdade. Os graus de liberdade

gl=N-1 (33)
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sdo o numero de escolhas livres deixadas depois que uma amostra estatistica tal como a
média é calculada. Quando é usada a distribuicdo t para estimar a media da populacdo, os
graus de liberdade sdo iguais ao tamanho da amostra menos um;
e A éreatotal sobacurvatéigual al (ou 100 %);
e A media, a mediana e a moda da distribuicdo t sdo iguais a zero;
e Conforme os graus de liberdade aumentam, a distribuicdo t aproxima a distribuigéo
normal. Depois de 30 g.l., a distribuicdo t estd muito proxima & distribui¢do normal.

De acordo com a Figura 16, para g.l.= 5 a curva ja se assemelha bastante a normal.
Também é perceptivel que as caudas das curvas t sdo mais espessas que a cauda da
distribuicdo normal.

ol.=2 Curva
-~ \
gl.=5 norm~al
padrao ,

0
Figura 16: Comparagéo da curva da distribuicdo normal (linha mais clara) e duas curvas da
distribuicdo t de Student (para os graus de liberdade 2 e 5). Fonte: Adaptado de: Larson e
Farber (2010, p. 263).

2.8.5 Intervalos de Confianca

Considerando: os estimadores dados pelas Equacdes 25 e 26, e 0 nimero de graus de
liberdade dado pela Equacdo 33; a margem de erro do intervalo de confianca a ser

estabelecido para pequenas amostras é dada pela relacdo (LARSON; FARBER, 2010, p. 264):

N

Er = tC'\/_N7

(34)
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onde t. sdo valores denominados criticos ou coeficientes de confianca (SPIEGEL, 1993, p.
284).
Assim, o intervalo de confianca para a media populacional, com base no nivel de

significancia a (nivel de confianga de (1- )), é estabelecido como:
X—Er<u<x+Er. (35)

Para grandes amostras, o procedimento é semelhante. No entanto, para o célculo de Er,

se utiliza os valores de z critico, z.:

E (36)

S
r = Zc.\/—ﬁ,

No presente texto, é utilizada a confiabilidade @=0,05. Nesse caso, z. = 1,96.
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3 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo trata de todos os procedimentos experimentais executados para o estudo
desenvolvido no presente trabalho: experimentos preliminares, delimitagdo da metodologia,
confeccdo das amostras, medicGes fisicas, ensaio de compressdo diametral e caracterizacbes
fisica, elétrica e mecénica. O seguinte diagrama ilustra a metodologia delimitada e utilizada.

DIFRAGAO DE RAIOS-X
Caracterizagdo estrutural.

I e

MATERIAL PRECURSOR
P6 de pent6xido de nidbio (Nb,Os)
granulometria Dso 40 pm.

v EDX
onstatagdo de composicdo
- — | ¢ j0d ic
PREPARAGAO DO MATERIAL quimica.
Secagem do po.
\l/ L > MEV e EDS
COMPACTAGAO UNIAXIAL Obtengdo da estrutura fisica e
Compactacéo nas pressoes: da composicao quimica dos
55MPa, 111MPa e 166 MPa. granulos do po.
- = EDX e EDS

MEDICOES FISICAS Obtencio da

Medicéo de massa, altura e
trés didmetros.

\/

SINTERIZACAO
Sinteriza¢&o nas temperaturas de:

composigao quimica.

MEDICOES FiSICAS
Medi¢do de massa, altura e
didmetro médio.

800,0 °C; —

900,0 °C; DIFRAGCAO DE RAIOS-X
1000,0 °C; Caracterizagao estrutural.
1100,0 °C.

Tempo de sinterizacdo: 4 horas;
Tempo de resfriamento: 24 horas
(no préprio forno).

MEV
Obtencao da estrutura fisica
dos granulos do po.

bl

CARACTERIZACAO
ELETRICA
-Permissividade relativa;
-Tangente de perdas.

CARACTERIZACAO
MECANICA
Ensaio de  compressdo
diametral (obtencéo do limite
de resisténcia a tragdo — LRT)

CARACTERIZACAO
ESTRUTURAL
Obter:
-Variagdo percentual linear
na altura, VPLH;
-Variacdo percentual linear
no didmetro médio, VPLD;

-Variacdo percentual
massica, VPM,;

-Tamanho médio do
cristalino;

-Fases resultantes do

tratamento térmico;

-Forma fisica dos granulos
ap0s 0 processo;
-Porosidade.

Figura 17: Fluxograma para a metodologia utilizada no presente trabalho.
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3.1 PRIMEIRAS AMOSTRAS (ESTUDO PRELIMINAR)

Inicialmente, p6 do pentoxido de niébio® com granulometria Dsy 40 um®, foi seco numa
estufa, marca Nova Etica, a temperatura de 105,0 °C durante 24 horas.

O po retirado da estufa foi posto num mini-dessecador, na presenca de silica, para
resfriamento até a temperatura ambiente.

Subsequentemente, foram medidas massas de 5,00 g, numa balanga digital Marca
SHIMADZU, Modelo TX3202L, precisdo 0,01 g.

As primeiras amostras foram confeccionadas através da compactacdo uniaxial nas
pressodes de 2, 4 e 6 toneladas (111 MPa, 222 MPa e 333 MPa, respectivamente), numa matriz

de aco ferramenta cujo diametro interno mede 15,0 mm., como mostrado na Figura 18.

I HH H}HHIHH]l”lflllllllllllllI|lIl|IIlllllllllllll||l||\|\l||lll\\l\l\\l\\\ \\\ “n\

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 280 270

Figura 18: Matriz utilizada para compactacao das amostras.

Para a compactacdo foi utilizada uma prensa hidraulica manual marca MARCON, com
capacidade de até 10 toneladas.

No procedimento de prensagem, foi dado um tempo de relaxagdo de 10 s a cada meia
tonelada, sendo que atingida a pressdo maxima, cada corpo foi deixado por, pelo menos, 15 s
antes da retirada da carga.

A Figura 19 mostra corpos-de-prova confeccionados apds o procedimento supracitado.

* Fornecido gratuitamente pela CBMM.
* Significa que, pelo menos, 50 % dos granulos do p6 tém didmetro médio igual a 40 um.
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pamiEl mrmis

Figura 19: Corpos-de-prova compactados.

As amostras compactadas foram sinterizadas a temperatura de 900 °C, num forno tipo
mufla, GP CIENTIFICA, com oscilacdes de 20 °C para mais e para menos. Foi utilizado um
tijolo refratario como “bandeja de suporte”.

O tempo de sinterizacdo foi de 4,0 horas e os corpos sinterizados foram resfriados no
préprio forno por um periodo de 24,0 h até a temperatura ambiente. A Figura 27 mostra 0s
corpos-de-prova sinterizados.

Com base nos resultados preliminares e nas indicacGes bibliogréficas, a metodologia a

ser utilizada nos procedimentos seguintes foi delimitada.

3.2 CONFECCAO DOS CORPOS-DE-PROVA

Para confeccdo das amostras, foi utilizado um procedimento semelhante ao do estudo
preliminar: secagem do p6 por 24,0 horas em estufa a temperatura de 105 °C; resfriamento até
a temperatura ambiente em mini-dessecador com presenca de silica em grdos; medicdo de
massas (5,0 g pra cada corpo); compactacao uniaxial para o formato cilindrico com 15,0 mm
de didmetro (nas pressoes relativas a 1, 2 e 3 toneladas (55, 111 e 166 MPa)); sinterizacdo nas
temperaturas de 800 °C, 900 °C, 1000 °C e 1100 °C, durante 4,0 horas; resfriamento no
proprio forno até a temperatura ambiente durante 24,0 h.

Os corpos-de-prova utilizados na caracterizacdo elétrica na faixa de frequéncia 0,2 GHz

a 4,0 GHz foram feitos com um procedimento semelhante ao descrito acima. As Unicas
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diferengas estiveram no didmetro interno da matriz utilizada, que nesse caso foi de 20,0 mm e
na massa a ser posta na matriz que foi de 6,00 g.

Para confeccdo de cada um dos corpos utilizados para caracterizacdo elétrica na faixa de
frequéncia de 8,2 GHz a 21,4 GHz, foram utilizados dois corpos de prova cilindricos de 15,0
mm de didmetro, relacionados a cada temperatura e pressdo. Cada par foi lixado manualmente
até obtencdo de um corpo paralelepipedal, com as dimensdes compativeis para a
caracterizacdo no guia de ondas WR-90. Essas dimens@es sdo de aproximadamente: (10,0
mm)x (10,16 mm)x(22,86 mm).

No lixamento, foram utilizadas duas lixas:

e Granulometria 200, para retirada inicial de material (desbaste mais grosseiro);

e Granulometria 400, para ajuste dimensional final.
3.3 MEDIC}C)ES DIMENSIONAIS E DE MASSA

Para cada temperatura e pressao estudadas no presente texto, foram feitas medidas da
massa, do didmetro e da altura em doze corpos de prova. Isso foi feito antes e apo6s a
sinterizacao para todos 0s corpos.

Para a medicdo da massa dos corpos compactados, foi utilizada a mesma balanca usada
na medicdo da massa a ser posta na matriz.

Quanto ao diametro, foi observada uma variagdo muito pequena ao se medir diametros
em direcOes distintas. Por isso, optou-se por medir trés didmetros angularmente equidistantes
e calcular um didmetro médio. Tanto as medidas de didmetros como as medidas de altura,
foram feitas com uso de um micrémetro Mitutoyo, com precisao de 0,01 mm.

Os resultados das medicGes de massa e medi¢fes e calculos dimensionais estdo
mostrados no APENDICE A.

3.4 MEDICAO E CALCULO DA POROSIDADE

Quatro corpos-de-prova de 15,0 mm de didmetro, associados a cada pressdo e
temperatura, tiveram sua porosidade aberta calculada através da medigcdo de suas dimensdes
(altura e diametro médio), de suas massas umedecidas em &gua destilada e de suas massas
secas.

No procedimento, foram medidas as massas secas dos corpos com uso de balanga

analitica digital, Marca Marte, precisdo 0,0001 g e tolerancia de 0,001 g.
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Apbs isso, cada corpo foi imerso em agua destilada em temperatura ambiente
(aproximadamente 26,0 °C), pelo periodo 15,0 minutos, e, retirado o excesso com auxilio de

papel toalha, foi medida a massa do corpo umedecido na mesma balanca.

3.5 ENSAIO DE COMPRESSAO DIAMETRAL

Seis corpos-de-prova de 15,0 mm de didmetro, associados a cada temperatura de
sinterizacdo e a cada pressdo de compactacdo foram submetidos ao ensaio de compressédo
diametral numa maquina de ensaio de tracdo e compressdo, marca EMIC — 100 kN, usando
uma celula de carga com capacidade de 30 kN.

Nos primeiros ensaios de compressdo diametral (ensaios preliminares), usou-se a
velocidade do travessdo (velocidade de ensaio) de 0,8 mm/s. Em todos os outros (os que, de

fato foram contabilizados na caracterizacdo mecanica) foi utilizada a velocidade 0,01 mm/s.

3.6 CARACTERIZACAO ELETRICA

Foi tomada uma amostra relacionada a cada temperatura de sinterizacdo e presséo de
compactacao, e foram feitas caracterizac@es elétricas em dois equipamentos distintos:

e Analisador de Redes Vetorial da Rohde Schwartz, modelo ZVB14 de 2 portas,
funciona até 14 GHz; com implemento do guia de ondas WR-90 (0,9" x 0,4" —
22,86mm x 10,16mm) para frequéncias de 8,2 GHz a 12,4 GHz;

e Analisador de Redes Vetorial da Agilent, modelo E5071C de 2 portas, que funciona
até 4 GHz.

No Analisador de Redes Vetorial da Rohde Schwartz foi feita uma varredura no range
de 8,2 GHz até 12,4 GHz em cada um dos corpos de formatos paralelepipedal confeccionados
e lapidados por lixamento. No procedimento, os corpos foram posicionados no porta amostra
(um pequeno flange metalico) e, subsequentemente, o flange foi fixado ao guia de ondas do
equipamento.

No analisador de Redes Vetorial da Agilent, foi feita uma varredura no range de 0,2
GHz até a 4,0 GHz em cada um dos corpos de com 20,0 mm de didmetro. No procedimento,
os corpos foram posicionados de forma centralizada em relagcdo ao eixo do guia de ondas

circular.
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Nestas caracterizagdes, o procedimento experimental foi executado no Laboratério de
CaracterizacOes Elétricas da Universidade Federal do Rio Grande do Norte (UFRN). Os

resultados podem ser observados nas Figuras 60 a 68, na secdo 4.4 deste texto.

3.7 CARACTERIZACAO ESTRUTURAL

3.7.1 Caracterizacdo por Difracdo de Raios-X

Uma amostra relacionada a cada temperatura de sinterizagéo e pressao de compactagéo,
com 15,0 mm de didmetro, foi caracteriza por difracdo de raios-X, num difratdmetro marca
Rigaku, modelo MiniFlex Il. As varreduras foram feitas no range de 15° a 85°, com passo de
1 grau por minuto.

No procedimento, foi retirado material da regido central de cada corpo de prova, a fim
de evitar indicagdes de contaminacdes pelo equipamento.

Esse procedimento experimental foi executado no laboratério de Caracterizacao
Estrutural da UERN, LACE, pelo professor Dr. Rodolfo Bezerra da Silva, com auxilio do
técnico do laboratdrio Sr. Jodo Barbosa Neto e dos bolsistas de laboratorio.

3.7.2 Caracterizacdo pelo Método de EDX

Uma amostra referente a cada temperatura e pressdo foi caracterizada num
espectrometro de fluorescéncia de rios-X, marca Shimadzu, modelo DRX-7000, mostrado na
Figura 41. No procedimento, cada amostra posicionada em relacdo ao eixo do colimador do

equipamento num porta amostra com auxilio de uma lamina plastica transparente.

3.7.3 Caracterizacéo por Microscopia Eletronica de Varredura e EDS

Uma amostra relativa a cada temperatura de sinterizacdo e pressdo de compactacao,
bem como o p6 de Nb,Os de granulometria Dsyp 40 um, foram observados num microscopio
eletronico de varredura modelo MIRA3 LM, Fabricante TESCAN.

No procedimento, inicialmente, as amostras foram deixadas numa estufa na temperatura
de 100,0 °C, por 24 horas, a fim de evitar a0 maximo a presenca de umidade.

Subsequentemente, foram retirados fragmentos das amostras e esses foram postos sobre uma
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fita adesiva de carbono. As fitas foram posicionadas no porta amostra do equipamento, e essas
superficies foram observadas.

Também foram observadas as superficies de fratura dos corpos submetidos ao ensaio de
compressdo diametral, e tanto o pé do Oxido quanto algumas amostras sinterizadas foram
caracterizadas por EDS no mesmo equipamento.

Esse procedimento experimental foi executado no Laboratério de Microscopia
Eletronica (LAMEV) da UERN. O APENDICE G mostra as imagens geradas pelo método

MEYV para todas as amostras processadas no presente texto.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo trata sobre todos os resultados obtidos, de acordo com a metodologia
utilizada. Ele esta dividido em seis subsecdes, a primeira relacionada ao calculo da massa a
ser posta na matriz, a segunda relacionada as observacbes experimentais preliminares e a

normalidade dos dados obtidos, e as outras relacionadas as caracterizacdes propostas.
4.1 CALCULO DA MASSA A SER POSTA NA MATRIZ

A massa ser posta na matriz foi calculada considerando material com um continuo. Com
base na massa especifica do Nb,Os e no volume dum cilindro de 6,0 mm de altura e 15,0 mm

de didametro, a massa do p6 foi calculada:

p= % -m=p.V= (4,69 C%) _ [_”-(1"1 cm)?

0,6cm|=497~50g. (37)
Para obtencdo do valor da massa de 6,00 g, foi considerado um cilindro de 0,4 cm de

altura e 20,0 mm de diametro.
4.2 SOBRE AS OBSERVACOES PRELIMINARES E A NORMALIDADE DOS DADOS

Quanto as pressOes relativas as cargas de 4 e 6 toneladas, foi observado um dificil
processamento do material, pelo que bastante pé impregnou nas superficies internas da matriz
apos cada compactacdo. Também, o célculo da tensdo aplicada a matriz e a estimativa do
limite de escoamento dela, indicou risco de dano a ela. Aliando isso ao fato de que, na pressao
menor, 0 material ja apresentava aspecto fisico coeso, optou-se por pressdes menores:
relativas a 1, 2 e 3 tons (55 MPa, 111 MPa e 166 MPa), pelo mais facil processamento.

Quanto as temperaturas de sinterizacdo, foram utilizadas quatro temperaturas distintas,
baseadas nas indica¢fes da bibliografia consultada e na observacdo do aspecto fisico coeso
dos corpos sinterizados em 900 °C, a saber: 800, 900, 1000 e 1100 °C. O tempo de
sinterizacao foi de 4 horas, por indicacdo de Cerniak (2011, p. 63), de Droecher (2009, p. 15),
de Kruszynskide Assis (2008, p. 103), de Regina da Fonseca (2005, p. 02) e da observacéo das
amostras preliminares.

Quanto a normalidade dos dados obtidos, os testes forneceram indicagdes positivas para

a maioria das propriedades estudadas. De acordo com os resultados observados na Tabela 03,
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é possivel observar que a maioria dos dados obedeceu a uma distribuicdo normal (valores
positivos, “+”, para os testes). A bibliografia consultada sugere que apenas a indicacdo de que
os dados de materiais ceramicos seguem a distribui¢cGes normais é suficiente para aferir sobre
a normalidade de diversas variaveis relacionadas a esses materiais. Por isso, é indicado na
Tabela 03 que as propriedades aqui estudas seguem uma distribuicdo normal e assim, é
perfeitamente possivel calcular intervalos de confianga de acordo com os modelos t de

Student e Normal.

Tabela 03: Resultados dos Testes de Normalidade

Método com nivel de confianca de 95,0 %

. Shapiro -Wilk Lilliefors
Pg;ﬂgggge P~ Temperatura (°C) S Temperatura (°C)
ressao ressao
(MPa) 800 900 1000 1100 (MPa) 800 900 1000 1100
55 + o+ o+ + 55 + o+ o+ +
LRT 111 + o+ o+ + 111 + o+ o+ +
166 + o+ 4+ + 166 + + o+ +
55 + 4+ + + 55 + o+ + +
oA 111 + 4+ + + 111 + o+ + +
166 + o+ 4+ - 166 + + o+ +
55 - - - - 55 - - + -
VPLH 111 + o+ o+ + 111 -+ o+ -
166 + 4+ + + 166 + o+ + +
95 -+ + 4 55 -+ o+ o+
VVPLD 111 -+ 4+ + 111 -+ o+ -
166 -+ + 4 166 -+ o+ 4+
55 + o+ o+ + 55 + o+ o+ +
VPM 111 -+ o+ + 111 -+ - +
166 -+ - + 166 -+ - +
55 + o+ - * 55 + o+ + *
& 111 + - + * 111 + - + *
66 + - - * 66 + - + %
55 + - - * 55 + o+ - *
tan(d) 111 + o+ 4+ * 111 + + 0+
166 + o+ o+ * 166 + + o+
Legenda:

+ significa que a populacédo € aproximadamente normal,
- significa que a populagdo ndo é aproximadamente normal;
* valores ndo caracterizados.
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4.3 CARACTERIZACAO ESTRUTURAL

Quanto a medicdo de porosidade, foi observado que com apenas alguns segundos, 0s
sons e 0 aparecimento de bolhas caracteristicos da penetracdo da &gua nos poros e microporos
dos corpos-de-prova cessavam. Além disso, foi observada determinada fragmentacdo ou
deterioracdo das amostras, pelo que pouca quantidade de p6 desprendeu-se delas e depositou-
se no fundo do recipiente de vidro. Devido a essas observacgdes, optou-se por deixar 0s corpos
de prova por 15,0 min imersos na agua destilada, afim de que houvesse a penetracdo no
volume vazio das amostras e posterior calculo da porosidade aberta das amostras diversas.

Os valores dos desvios padrdo observados forneceram indicacbes da eficacia do
método, bem como o ndmero suficiente de amostras utilizadas para quantificacdo da
porosidade aberta média. Os valores calculados da porosidade total estiveram de acordo com
os da porosidade aberta (inferiores e proporcionais em todos os casos). Isso também fornece
indicacdo para a eficacia do método utilizado com a absor¢do de &gua destilada.

Para o célculo da porosidade aberta foram usadas as Equacdes 12 e 14, onde se obteve a

Equacéo 38:

04 = Vpa _ Miiquido absorvido/ Pliquido _ (my—-my) (38)
A Vr T.R2.L T.R2.L.Pliquido

onde:
my € a massa do corpo Umido (posteriormente a insercao no liquido), dada em quilograma, kg;
ms € a massa do corpo seco (anteriormente a inser¢do no liquido), dada em quilograma, Kkg;
Piiquido € Massa especifica da liquido nas pressdo e temperatura dadas, dada em quilograma
por metro cubico, kg/m?;
R é o raio da amostra, dado em metros, m;
L é o comprimento da amostra, dado em metros, m;
7 € uma constante adimensional igual a 3,14159265358979 (com 15 digitos).
Para as medicOes dimensionais, 0s procedimentos e 0s instrumentos utilizados foram os
mesmo abordados na secdo anterior. Os valores obtidos estdo mostrados no APENDICE B.
Foram tomados os dados obtidos das medicOes fisicas dimensionais e de massa e a
porosidade total de cada grupo de amostras foi calculada através das Equacdes 11 e 14, onde

se obteve a Equacéo 39:

_ Vpr _ Vr—-Vum _ 1 Vm _ 1 ma/przOS (39)
T~ vy, Vr Vr T-R2-L
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onde:

V) € o volume da amostra que tem massa de Nb,Os;

m, € a massa medida da amostra, dada em quilogramas, kg;

Pnb,o. € Massa especifica do Nb,Os, em quilogramas por metro clbico, kg/m?;
R é o raio medido da amostra, dado em metros, m;

L é o comprimento medido da amostra, dado em metros, m;

7 € uma constante adimensional igual a 3,14159265358979 (com 15 digitos).

Quanto a porosidade aberta, € mostrado na Figura 20 que essencialmente a variacdo da
pressdo de compactacdo ocasionou diferencas nessa propriedade, sendo que, em todos o0s
casos, ocorreu diminui¢do da porosidade aberta com o0 aumento da pressdo (exceto para as
amostras compactadas a 55 MPa e sinterizadas a 1000 °C). No caso especifico dessas
amostras, ocorreram valores muito discrepantes, de forma que o intervalo de confianca se
apresentou demasiado elevado.

Com a variacdo da temperatura, apenas alguns valores realmente divergiram, como, por
exemplo, de 800 °C para 1100 °C, nas pressdes de 55 e 111 MPa. Os outros valores, para a

confianca de 95,0 %, praticamente ndo variaram.

42,7
41,7 +F -
40,7 \ /
S 39,7 ~F— 1 -
S L =155 MPa
< -
e

38,7 111 MPa
166 MPa
377 -

357 +1 |
AL

34,7

790 840 890 940 990 1040 1090
Temperatura de Sinterizacdo (°C)

Figura 20: Grafico porosidade aberta vs. temperatura de sinterizacdo para todas as amostras

confeccionadas sob diferentes pressdes de compactacao e temperaturas de sinterizagéo.
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A eficacia do método utilizado para calcular a porosidade aberta pode ser estabelecida
pela comparacdo com os resultados encontrados para a porosidade total (ver Figura 45), que
se mostraram relativamente proporcionais. O numero de amostras utilizadas para o calculo da
porosidade total foi superior ao numero de amostras utilizadas para o calculo da porosidade
aberta. Isso mostrou desvios padrdes inferiores e consequentemente, intervalos de confianga

menores, conforme pode ser observado pela comparacdo das Figuras 20 e 21.
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Temperatura de Sinterizacao (°C)

Figura 21: Grafico porosidade total vs. temperatura de sinterizacdo para todas as amostras
confeccionadas sob diferentes pressdes de compactacao e temperaturas de sinterizagéo.

O efeito da variacdo da porosidade com a variacdo da pressdo de compactacdo pode ser
explicado pela maior aproximagdo dos granulos do pé compactado diante de pressdes
maiores, sendo que com os granulos mais préximos uns dos outros, ocorre menos espacgos
livres no material (preenchidos com ar). Nesse ponto, € importante destacar a indicacdo de
que a porosidade caiu com o0 aumento da pressao de compactacao.

Quanto a variagdo percentual linear no didmetro, é mostrado na Figura 22 que ocorreu

contracdo apenas na temperatura de 800 °C e expansdo nas demais. Para cada temperatura de
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sinterizagdo estudada, os valores de VPLD foram praticamente 0os mesmos nas diversas
pressdes de compactacdo (com confiabilidade de 0,05), com apenas um valor diferente na

temperatura de 1100 °C e na pressdo de 55 MPa.

0145 %
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Temperatura de Sinterizacéo (°C)

Figura 22: Grafico variacdo percentual linear no diametro médio vs. temperatura de
sinterizacdo para todas as amostras confeccionadas sob diferentes pressées de compactacéo e

temperaturas de sinterizagao.

Com excecdo para as amostras compactadas a 111 MPa e sinterizadas a 800 °C e a 900
°C, onde ocorreu interseccdo nos intervalos; na faixa de 800 °C a 1000 °C ocorreu aumento
nos valores de VPLD em todas as pressdes de compactagéo. Isso fornece indicagcfes de que o
aumento da temperatura de sinterizagdo provoca um aumento na VPLD na faixa de 800 °C a
1000 °C.

Quanto a variacdo percentual linear na altura, € mostrado na Figura 23 que assim como
nos valores de VPLD, ocorreu contracdo apenas na temperatura de 800°C e expansdo nas

demais. Para cada temperatura de sinterizacdo estudada, os valores de VPLH foram os
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mesmos nas diversas pressoes de compactacdo (com confiabilidade de 0,05), sem nenhuma

diferenga significativa.
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Figura 23: Grafico variagdo percentual linear na altura vs. temperatura de sinterizagéo para
todas as amostras confeccionadas sob diferentes pressdes de compactacdo e temperaturas de

sinterizacao.

Para diferentes valores de temperaturas, foi observado aumento na VPLH apenas de 800
°C para as demais temperaturas, sendo que nestas ndo ocorreu diferencas significativas para o
nivel de confianca estabelecido.

De maneira geral, as variacGes dimensionais indicam que o efeito do coalescimento foi
mais significativo nas temperaturas de 900 °C, 1000 °C e 1100 °C, enquanto que o efeito da
densificacdo foi mais significativo a 800 °C. Além disso, é possivel observar diferengas
significativas entre os valores de VPLH e de VPLD para todas as pressdes estudadas, nas
temperaturas 900 °C e 1000°C.

Em se tratando das variagcdes percentuais massicas, € mostrado na Figura 24 que, com
95 % de confianca, ndo foram estabelecidas diferengas, para as diferentes pressdes de
compactacdo e temperaturas de sinterizagcdo. Isso muito, talvez, se deve a perda de massa
durante o préprio manuseio das amostras. No entanto, como o Nb,Os trata-se de um material
higroscopico, € evidente a evaporacdo de humidade em todas as amostras processadas

especificamente durante o aquecimento referente a sinterizacao.
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Figura 24: Grafico variacédo percentual massica vs. temperatura de sinterizacéo para todas as
amostras confeccionadas sob diferentes pressées de compactacdo e temperaturas de

sinterizacao.

As imagens formadas no microscopio eletronico de varredura mostraram uma estrutura
relativamente complexa do Nb,Os, como esferas dentro de outras (ver Figura 25 (a)). Em
alguns casos, foram observadas mais de duas camadas aproximadamente esféricas (ver Figura
25 (b)).

<IN y 4
’ ¢ o & g -
'_.’;‘ . o "‘* i & ) sl
SEMHV:150kV | WD:5.02mm | IRA3 TESCAN
View field: 78.0 um | Det: SE 20 ym
SEM MAG: 1.77 kx | Date(m/dly): 11113114 Performance in nanospace

(a) (b)
Figura 25: Imagem obtida por MEV. Em (a): um granulo do pé do Nb,Os fornecido pela

- 3

SEMHV:150kV |  WD:9.95mm MIRA3 TESCAN
View field: 139 ym | Det: SE 20 pm
SEM MAG: 998 x | Date(midly): 11/14/14 Performance in nanospace

CBMM; em (b): um exemplo de granulo com mais de uma camada esférica (material
compactado a 55 MPa e sinterizado a 900 °C).
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Pouca ou quase nenhuma diferenca pdde ser observada entre o p6 cru e o material
processado (compactado e sinterizado), além da maior proximidade dos granulos
compactados. Em todas as amostras processadas, foi observado o aspecto semelhante dos
granulos do material: esferas e fragmentos de cascas esféricas compactados, formando um
conglomerado material. E mostrado na Figura 26 a mesma imagem sob diferentes resolucdes,
sendo possivel observar o aspecto microscopico do material resultante do processamento feito

e do particulado especificamente.

SEM HV:15.0kV | WD: 5.13 mm | I MIRA3 TESCAN

View field: 402 pm Det: SE | 100 ym
SEMMAG: 344 x | Date(midly): 11113114 Performance in nanospace

(a) (b)

Figura 26: Imagem do aspecto de uma amostra compactada a 166 MPa e sinterizada a 900 °C
sob diferentes resolugdes. Em (a), um fragmento do material processado, escala de 100 um;

em (b), o cristalito formado, escala de 2 um.

Em alguns pontos, foi observado um maior coalescimento dos particulados.
Principalmente nas amostras sinterizadas nas temperaturas de 1000 °C e 1100 °C, esse efeito
ocorreu com maior frequéncia. Isso péde ser observado pelos valores dos tamanhos médios

dos cristalitos observados na Tabela 05.
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Figura 51: Um ponto onde ocorreu coalescimento de particulados devido ao efeito da

sinterizacdo. Material compactado em 111 MPa e sinterizado em 1000 °C.

A caracterizacdo pelo método EDS foi feita em duas amostras processadas por
parametros distintos do processo de fabricacdo e no p6 fornecido pela CBMM. Nessas
amostras, ocorreu boa concordancia entre os valores fornecidos via EDS pelo MEV para as
percentagens de elementos quimicos e de massa, com os valores calculados com base nas
massas atbmicas do Nb e do O. Os valores para a percentagem em massa e de 4&tomos sdo

dados a seguir.

Em massa:
%m Nb =2-92,9/(2-92,9 + 5 16) = 69,90 %m; (40)
%mo =5-16/(2-92,9 +5-16) = 30,10 %m. (41)
Em &tomos:
%a Nb =2/(2 +5) = 28,57 %a; (42)

%a 0 =5/(2+5) = 71,43 %a. (43)
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E mostrada na Figura 28 os valores percentuais massicos fornecidos pelo MEV para
uma das amostras caracterizadas, com os parametros (800 °C e 55 MPa).
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Figura 28: Resultado fornecido pelo MEV para uma amostra compactada a 55 MPa e
sinterizada a 800 °C. Wt% indica a percentagem em massa.

A percentagem em atomos fornecidos pelo microscépio eletronico de varredura para a
mesma amostra mostrada na Figura 28 foi de 73,86 % para o oxigénio e de 26,14 % para 0

niobio. E mostrada na Figura 29 uma imagem para 0s componentes niobio e oxigénio,

presentes na amostra citada.

30pm ! 50um '
(a) (b) (©)
Figura 29: Imagem EDS formada. Em (a) a imagem estudada; em (b) imagem do oxigénio
presente no composto; em (c) imagem do nidbio presente no composto.
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Os valores das outras amostras caracterizadas, com parametros 55 MPa e 900 °C e o p6

fornecido pela CBMM podem ser observados na Tabela 04.

Tabela 04: Percentagens de Atomos e de Massa para Duas Amostras Caracterizadas por EDS

Material Percentagem em massa (%) Percentagem em &tomos (%)
Oxigénio Niobio Oxigénio Niobio
Po 32,85 67,15 73,97 26,03
Amostra
compactada a 55
29,92 70,08 71,26 28,74

MPa e sinterizada
a 900 °C

Esses resultados indicam que, nas referidas amostras caracterizadas, 0 composto se
manteve na formula Nb,Os, sendo que a fase foi caracterizada por difracdo de raios-X como
H-Nb,Os.

Em se tratando da caracterizacdo via DRX, foi observado que, ap6s processadas, todas
as amostras se mantiveram na mesma fase: H-Nb,Os (de estrutura cristalina monoclinica). A

célula unitaria dessa fase gerada pelo Maud TM pode ser observada na Figura 30.

Figura 30: Célula unitaria do Nb,Os processado. As esferas brancas representam o niobio e

as esferas lilas representam o oxigénio.



86

A JUnica diferenca marcante observada pelo DRX esteve no tamanho medio do
cristalito. Esses valores sdo mostrados na Tabela 05.

Tabela 05: Valores dos Tamanhos Médios de Cristalito (em Angstrons)

Pressédo de Temperatura de sinterizacdo (°C)
Compactacéo
(MPa) 800 900 1000 1100
55 905,7237 655,8324 863,3160 1027,4257
111 878,11694 612,28345 814,5616 1157,3558
166 865,0122 620,16583 744,0852 1043,5648

Como pode ser observado na Figura 31, as principais variagbes no tamanho médio de
cristalito ocorreram com o aumento da temperatura. Isso mostra que a parcela de energia
referente a aplicacdo de temperatura foi muito mais significativa para o coalescimento e para

a densificacao dos cristais do que a parcela referente a pressao.
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Figura 31: Tamanho médio do cristalito para as diferentes temperaturas de sinterizacéo e

pressdes de compactacao.

Foi observado que as amostras sinterizadas a 800 °C apresentaram tamanhos médios de
cristalito maiores que as amostras sinterizadas nas temperaturas de 900 °C e de 1000 °C, nas

suas respectivas pressdes de compactacdo. Aliando-se isso as variagdes dimensionais
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observadas, ocorre a indicagdo de que o efeito de densificagdo foi muito mais significativo em
800 °C, mesmo os cristais apresentando-se maiores.

Ja para as outras temperaturas, o aumento do tamanho médio do cristalito com o
aumento da temperatura de sinterizagdo, ocorreu em concordancia com o efeito de
coalescimento.

Em se tratando da caracterizacédo feita pelo método EDX, o pé do Nb,Os fornecido pela
CBMM apresentou 99,98 % de pureza. No entanto, em todas as amostras processadas, foi
observada a presenca do composto tri-oxido de enxofre (SO3) em pequenas quantidades (em

torno de 5 a 6 % em massa, ver Tabelas 06 e 07).

Tabela 06: Percentagem de Nb,Os pelo Método EDX (%)

Pressdo de Temperatura de Sinterizagéo (°C)
Compactacao
(MPa) 800 900 1000 1100
55 93,931 93,875 93,861 94,036
111 93,457 93,312 93,442 93,212
166 93,155 93,012 92,907 93,310

Tabela 07: Percentagem de SO3 pelo Método EDX (%)

Pressdo de Temperatura de Sinterizagéo (°C)
Compactacao
(MPa) 800 900 1000 1100
55 5,723 5,811 5,851 5,640
111 6,275 6,238 6,274 6,494
166 6,496 6,518 6,577 6,226

Diante do processo de fabricacdo utilizado, é praticamente impossivel o aparecimento
desse composto nas amostras resultantes. Mesmo que uma contaminagdo houvesse ocorrido,
uma vez que diante da exposicdo a radiacdo as amostras aquecem acima da temperatura de
ebulicdo do 6xido e o equipamento ndo identificaria fases gasosas. Por isso, € presumido um
erro do equipamento, que possivelmente indicou algum material préximo de uma variagdo do

Nb,Os e que esta presente em seu banco de dados.
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4.4 CARACTERIZACAO MECANICA

Quanto a compressao diametral, as primeiras observacGes dos pontos gerados pela
maquina de ensaio, levou a conclusdo de que um valor adequado para o estabelecimento do
comportamento do material, deveria ser de 0,01 mm/s. Essa foi a velocidade utilizada em
todos os ensaios de compressédo diametral subsequentes e considerados no presente trabalho.

Apdbs os ensaios, os corpos rompidos foram observados, principalmente no que diz
respeito a forma de fratura. Seriam possiveis duas possibilidade nesse ponto: fratura na
direcdo do didmetro (conforme esperado no ensaio pela teoria), divisdo irregular do corpo de

prova.

Figura 32: Corpos-de-prova fraturados ap0s os ensaios de compressdo diametral.

Os dados obtidos estdo mostrados no APENDICE C.

Toda a confeccdo dos corpos de prova, medicGes fisicas e 0 ensaio de compressdo
diametral foram realizados nos Laboratdrios Ensaios Mecanicos da Engenharia Mecénica da
UFERSA.

Como mostrado na Figura 32, foi observada fratura de acordo a teoria do ensaio de

compressdo diametral, isto €, fratura exatamente na dire¢do do didmetro solicitado. Assim, 0
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uso da Equacdo 15 para aferir o LRT dos corpos de prova rompidos nesse ensaio pode ser
justificado.

Como pode ser observado claramente na Figura 33, para uma confianca de 95 % e
fixada uma temperatura de sinterizacdo, 0 aumento da pressdo de compactacdo ocasionou
aumento do LRT. De acordo com a teoria estuda em Kang (2005, p. 6), isso é esperado, pois,
devido a uma maior compactacéo dos granulos, maior é a energia livre associada a estrutura, e
mais significativos sao os efeitos de densificacdo e de coalescimento que ocorrem no processo
de sinterizagdo. Assim, com essa maior unido das particulas processadas, torna-se mais dificil

separa-las por intermédio de solicitagdes mecanicas externas.
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Figura 33: Grafico limite de resisténcia a tracdo vs. temperatura de sinterizacdo para todas as
amostras confeccionadas sob diferentes pressées de compactacdo e temperaturas de

sinterizacao.

E observado, ainda, 0 aumento do LRT com o aumento da temperatura de 800 °C para
900 °C em todas as pressdes utilizadas. Um aumento também ocorreu para as amostras

compactadas em 55 MPa, de 900 °C para 1000 °C. Nas amostras compactadas em 111 MPa e
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166 MPa, os intervalos se interceptam numa pequena faixa, de modo que fica mais dificil
afirmar sobre o aumento do LRT nesse intervalo de temperatura. De 1000 °C para 1100 °C,
praticamente ndo ocorreu aumento do LRT, com a confianca do modelo estatistico utilizado.

O comportamento “aumento do LRT com aumento da temperatura de sinterizacao” €
esperado devido tanto ao maior coalescimento como a maior densificacdo. Isso esteve de
acordo com os resultados observados, principalmente com o aumento de 800 °C para 900 °C,
um pouco de 900 °C para 1000 °C e minimamente de 1000 °C para 1100 °C (apesar das
médias apresentarem este resultado, os intervalos se interceptam em quase sua totalidade).
Essas observagOes mostram, ainda, indicagdes de certa dificuldade para aumentar o LRT com
0 aumento da temperatura de sinterizagdo em faixas de temperaturas maiores. Assim, outro
parametro que pode fornecer melhores condicbes para esse aumento no LRT é o tempo de
sinterizacao.

Em todas as amostras estudadas, também foi observado que os valores do LRT ainda se
mostram muito baixos, quando comparados a outros materiais ceramicos sinterizados, como,
por exemplo, o IPS-Empress 2/lvoclar e o In-Ceram Zirconia/Vita (MEDEIROS et al., 2009,
p. 73) ou com o material cerdmico a base de alumina (BERUTTI, 2004, p. 85), como pode

ser observado na Figura 34.
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Figura 34: Limite de resisténcia a tragdo de material cerdmico a base de alumina.
Fonte: Berutti (2004, p. 85).
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Isso indica uma limitacdo significativa do material processado pela metalurgia do po
para suportar solicitacdes mecanicas diversas e consequente limitam as solicitagdes mecénicas

impostas na antena de microfita quando confeccionada.
4.5 CARACTERIZACAO ELETRICA DO MATERIAL PARA O SUBSTRATO
Ao final do procedimento de lixamento das amostras, as duas partes referentes a cada

temperatura e pressdao foram unidas formando um corpo final. Esses corpos podem ser

observado na Figura 35.

Figura 35: Corpos utilizados na caracterizacdo elétrica na faixa de frequéncia de 8,2 GHz a
12,4 GHz.
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Quanto & caracterizacdo elétrica feita no range de 0,2 GHz a 4,0 GHz, a principal
diferenca ocorreu para valores diferentes de pressdo de compactagdo, como esperado
conforme a variacdo da porosidade. As amostras sinterizadas tiveram o comportamento
variacional esperado, que ¢ “maiores valores de permissividade elétrica relativa e de tangente
de perda para menores valores de porosidades”.

E mostrado na Figura 36 que para as amostras sinterizadas a 800 °C, os maiores valores
de permissividade elétrica estiveram para a amostra compactada a 166 MPa, valores
intermediarios para a amostra compactada a 111 MPa e menores valores para as amostras
compactadas a 55 MPa. Isso esta de acordo com o esperado, pois quanto menor a porosidade,
menos ar estd presente na amostra (no material) e, consequentemente, maior o valor da

permissividade relativa.
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Figura 36: Permissividade elétrica em funcdo da frequéncia para amostras sinterizadas a 800
°C.

Quanto as amostras sinterizadas a 900 °C, como pode ser observado na Figura 37, 0
comportamento também ocorreu como esperado sendo que o aumento da pressdo de

compactacao acarretou no aumento da permissividade elétrica.
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Figura 37: Permissividade elétrica em funcdo da frequéncia para amostras sinterizadas a 900
°C.

Quanto as amostras sinterizadas na temperatura de 1000 °C, também foi observado um
comportamento conforme esperado e analogos aos ja observados para as temperaturas de 800
°C e 900 °C. De toda maneira é importante observar que os valores para a amostra
compactada a 111 MPa, oscilaram muito em relacdo aos outros, sendo esse um indicador de

possivel ndo homogeneidade da porosidade do material sob essas condigdes.
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Figura 38: Permissividade elétrica em funcéo da frequéncia para amostras sinterizadas a
1000 °C.
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Em se tratando da tangente de perdas, como pode ser observado nas Figuras 39, 40 e 41,
mais uma vez, houve concordancia com as indicagdes da bibliografia consultada para todas as
amostras sinterizadas, onde o decrescimento da porosidade ocasionou aumento dessa
propriedade. No entanto, todos os valores observados sdo inadequados para aplicacdo nos
substratos conforme indicag¢6es de (CARNEIRO FILHO, 2010, p. 2).
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Figura 39: Tangente de perdas em fungéo da frequéncia para amostras sinterizadas a 800 °C.
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Figura 40: Tangente de perdas em fungéo da frequéncia para amostras sinterizadas a 900 °C.
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Figura 41: Tangente de perdas em fungéo da frequéncia para amostras sinterizadas a 1000
°C.

Inerentemente, foi observado, em todos 0s casos, um aumento da tangente de perdas
com o aumento da frequéncia. Isso mostra um maior aumento da parte imaginaria da
permissividade elétrica com o aumento de frequéncia.

Em se tratando do processamento estatistico dos dados, é mostrado na Figura 42 que o
material processado apresentou grande versatilidade no sentido do controle da permissividade
elétrica relativa pelo controle das varidveis do processo de fabricacdo. Isso é observado pelo
fato de que apenas as amostras compactadas a 111 MPa e sinterizadas a 800 °C ndo mostram
valores diferentes das outras amostras compactadas a 111 MPa e sinterizadas a 1000 °C.
Todas as outras amostras mostraram valores distintos. Esse resultado é essencial para o
consequente controle dos parametros de funcionamento dos dispositivos confeccionados com
0 Nb,Os processado pela tecnologia do p6, devido aos valores diferentes de permissividade

encontrados.
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Figura 42: Grafico permissividade elétrica relativa vs. pressdo de compactacdo para todas as
amostras confeccionadas sob diferentes pressfes de compactacdo e temperaturas de

sinterizacao.

Os valores observados estiveram acima dos usuais para dispositivos de banda larga.
Ainda, esses valores estiveram conforme o esperado pelo estudo bibliogréfico, que indicou
valores de permissividade elétrica relativa entre 10 e 100. Sendo o material dotado de
significativa porosidade (faixa de 49,3 % a 55,9 %, conforme Figura 66), eram esperados
valores abaixo dessa faixa, exatamente pela presenca de partes ndo preenchidas de Nb,Os e
sim de ar. Como podem ser observados na Figura 65, os valores de permissividade estiveram
na faixa de 4,2 a 9,0.

Ainda de acordo com a Figura 65, os valores de permissividade foram afetados de
maneira distinta em todos os conjuntos de amostras estudadas. No entanto, uma vez que,
segundo os resultados do DRX, ndo houve mudanca de fase e, segundo os resultados do
MEV, ndo houve mudancas significativas na geometria dos granulos, essas variacdes
estiveram de acordo com o esperado, onde a porosidade diminuiu (ver Figura 45) com o

aumento da pressao de compactacao.
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Todas essas observagGes podem ser visualizadas também na Figura 43, onde a

porosidade aparece no eixo da abcissas.
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Figura 43: Grafico permissividade elétrica relativa vs. porosidade total para todas as amostras
confeccionadas sob diferentes temperaturas de sinterizagao.

Em se tratando da tangente de perdas, como mostrado na Figura 44, em poucos grupos
estudados ocorreu divergéncia nos valores. A diminuicdo da porosidade com aumento da
pressdao de compactacdo ocasiona mais material para o qual a corrente elétrica podera
percorrer e aumentar o efeito da dissipacdo de energia na forma de calor. Isso possibilita o
aumento da condutividade e o consequente aumento da tangente de perdas. Assim, é esperado
gue o aumento da pressdo de compactacao leve ao aumento da tangente de perdas. Com base
nos valores médios, isso foi observado em todas as amostras caracterizadas. No entanto, com
base nos intervalos de confianca, isso so esteve de acordo em alguns casos.

Para a temperatura de 800 °C, apenas de 55 MPa para 166 MPa ocorreu aumento da
tangente de perdas com o aumento da pressdo de compactagéo. Para a temperatura de 900 °C,
de 55 MPa para 111 MPa e de 55 MPa para 166 MPa ocorreu aumento da tangente de perdas
com o0 aumento da pressdo de compactacdo. Para a temperatura de 1000 °C, os valores nédo

divergiram.
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De maneira geral, os valores obtidos para a tangente de perdas em todas as amostras se
mostraram bastante significativos, quando Carneiro Filho (2010, p. 2) indica que bons valores

para aplicacdo em substratos de antenas de microfita estdo abaixo de 0,001.
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Figura 44: Grafico tangente de perdas vs. pressdo de compactacéo para todas as amostras

confeccionadas sob diferentes pressdes de compactacao e temperaturas de sinterizacéo.

Esses resultados também podem ser observados na Figura 45.
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Figura 45: Grafico tangente de perdas vs. porosidade total para todas as amostras

confeccionadas sob diferentes temperaturas de sinterizagao.

Em se tratando da caracterizacdo elétrica para faixa de frequéncia de 8,2 GHz a 12,4
GHz, os resultados ndo mostraram valores devidamente estabelecidos, como pode ser
observado no APENDICE F. A hip6tese é que esse resultado se deva ao GAP de ar existente
entre os dois blocos utilizados para cada amostra. De toda maneira, uma vez que o0s substratos
caracterizados sdo muito porosos, os valores mostrados para a permissividade elétrica relativa
estiveram de acordo com o esperado, de acordo com Romero et al. (2004, p. 888). J& os
valores da condutividade, se mostraram muito inferiores ao esperado, quando algumas
referéncias, como, por exemplo, Lopes (2013, p. 7) apontam o Nb,Os como semicondutor.
Isso pode estar relacionado com transformacdes alotropicas.

Um ponto muito importante a ser observado tanto para anéalise de 0,2 GHz a 4,0 GHz
como para a de 8,2 GHz a 12,4 GHz esté na frequéncia de relaxagdo, que segundo Ravikiran
et al. (2006, p. 1144) esta na ordem de 50 MHz para o Nb,Os. E possivel que o efeito de
reorientacdo dos dipolos esteja prejudicado para as frequéncias acima desta e a maioria dos
resultados aqui obtidos ocorrem nesse caso. Isso também pode ser uma justificativa para
valores relativamente baixos da permissividade elétrica relativa do Nb,Os processado pela

metalurgia do po, encontrados no presente texto.
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4.6 CARACTERIZAGAO ELETRICA DE DISPOSITIVOS CONFECCIONADOS

Foram tomadas amostras referentes as temperaturas de sinterizacdo de 800 °C, 900 °C e
1000 °C e pressdes de compactacdo de 55 MPa, 111 MPa e 166 MPa, de diametro de 15,0
mm, e foi feito lixamento até que elas adquirissem altura de 2,8 mm. Paths, linhas de
microfita e planos de terra foram confeccionados através do corte de uma folha de cobre com
0,7 mm de espessura. No procedimento, inicial, foi utilizada uma palha de ago para retirada
do excesso de gordura ou impurezas presentes na placa. A geometria dos planos de terra
consistiu de circulos com 15,0 mm de didmetro (coerente com o didmetro dos substratos
confeccionados). A geometria do patch confeccionado foi circular com didmetro de 6,0 mm e
a geometria da linha de microfita foi retangular com 2,0 mm de espessura e 4,5 mm de

comprimento. E mostrado na Figura 46 uma das antenas confeccionadas.

Figura 46: Antena de microfita circular confeccionada para ser caracterizada.

A caracterizacdo elétrica foi feita no mesmo analisador de redes vetorial da Rohde

Schwartz utilizado para caracterizacdo elétrica dos substratos, conforme a Figura 47.
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Figura 47: Antena sendo caracterizada no analisador de redes. Em (a), o analisador com a

antenas conectada na porta 1; em (b), o detalhe da conexao feita.

Os resultados dessas caracterizagcdes podem ser observados nas Figuras 48, 49 e 50. Em
todos os casos, foi observado que o dispositivo funcionou como antena, isto €, apresentou
perdas de retorno menores que -10 dB, principalmente para faixa de 8,0 GHz a 14,0 GHz.
Esses resultados podem ser observados nas Figuras de 48 a 50.

De acordo com a Figura 48, para as antenas relacionadas aos substratos sinterizados a
800 °C, a frequéncia para o substrato compactado a 111 MPa foi de 9,13 GHz e para o
substrato compactado a 166 MPa foi de 10,10 GHz. Isso ndo se mostrou de acordo com o
esperado, uma vez que as permissividades correspondentes dos substratos compactados a 166
MPa foram maiores que os compactados a 111 MPa. De maneira analoga as observacdes
feitas por Tavares da Silva (2014, p. 100), o aumento da permissividade elétrica provoca
diminuicdo da frequéncia de ressonancia dos dispositivos, e ndo como foi observado nos
dispositivos confeccionados nessa temperatura.

Varios pontos merecem mengdo para tentativa de justificar esses resultados inesperados.
Imperfeicbes geométricas dos dispositivos confeccionados, presenca do cianoacrilato para
fixacdo entre as parte da antena, presenca da solda de aluminio, etc. Também vale salientar
que a amostra utilizada para caracterizagéo elétrica do substrato foi diferente da utilizada para
confeccdo da antena. Por isso, algumas diferencas singulares podem ocorrer, mesmo para 0S

mesmos pardmetros do processo de fabricacéo.
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Figura 48: Perda de retorno para a as antenas cujos substratos foram sinterizados a 800 °C.

Quanto as antenas relacionadas aos substratos sinterizados a 1000 °C, conforme
observado na Figura 49, os valores das frequéncias relacionados aos substratos compactados
em 55 MPa, 111 MPa e 166 MPa foram, respectivamente, 10,93 GHz, 9,04 GHz e 8,14 GHz.
Isso mostrou que o aumento da pressdo de compactagdo acarretou na diminuicdo de
frequéncia de ressonancia. Essa observacao esta de acordo com as indicacdes da bibliografia
onde o0 aumento da pressdo de compactacao ocasiona diminui¢do da porosidade do substrato,
que consequentemente ocasiona aumento da permissividade elétrica relativa e da tangente de

perdas.
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Figura 49: Perda de retorno para a as antenas cujos substratos foram sinterizados a 1000 °C.

Quanto as antenas cujos substratos foram sinterizados a 1100 °C, como pode ser
observado na Figura 50, os valores das frequéncias de ressonancia relacionados a as amostras
compactadas a 55 MPa, 111 MPa e 166 MPa, foram, respectivamente, (7,2 GHz e 10,76
GHz), 5,54 GHz e 5,0 GHz. Esse resultado, de forma analoga a analise feita para as amostras
sinterizadas na temperatura de 1000 °C, se mostra de acordo com as indicacBes da

bibliografia consultada.
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Figura 50: Perda de retorno para a as antenas cujos substratos foram sinterizados a 1100 °C.
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5 CONCLUSOES

Diante das observacGes dos resultados experimentais, foi possivel observar a
possibilidade da aplicacdo do Nb,Os como substrato de antenas de microfita individualmente.
Isso, especificamente para o pd de granulometria Dsy 40 um, compactado nas pressdes 55
MPa, 111 MPa e 166 MPa, e sinterizado nas temperaturas de 800 °C, 1000 °C e 1100 °C.
Apesar de ndo terem sido confeccionados dispositivos com substratos sinterizados em 900 °C,
através da observacdo da caracterizacdo elétrica feita e pela verossimilhanca entre as diversas
amostras, ocorre a indicacdo da possibilidade da aplicacdo do Nb,Os em substratos também
para essa temperatura.

Quanto a resisténcia mecanica, foi observado que o material processado apresenta
valores de LRT muito baixos (na faixa de 0,12 a 1,9 MPa), se comparado a outros materiais
ceramicos processados pela metalurgia do po (ver Figura 34). Isso acarreta em limitacGes para
a aplicacdo do Nb,Os em substratos no que se refere sua resisténcia mecanica a solicitagoes
diversas. Nesse ponto, também foi observado que tanto o0 aumento da pressdo de compactacao
quanto o da temperatura de sinterizagcdo, acarretaram em maiores valores para os valores
médios de LRT. Esse fato esteve associado ao maior efeito de coalescimento (observado
principalmente com o aumento da temperatura de sinterizacdo), e ao maior efeito de
densificacédo (observada principalmente com o aumento da presséo de compactacao).

Com base nos parametros utilizados no presente estudo, a porosidade do Nb,Os
processado pela tecnologia do p6 foi afetada principalmente com a variacdo da pressao de
compactacdo e nao foi modificada com a variacdo da temperatura de sinterizacdo. Isso
mostrou que o efeito de coalescimento ndo provocou modificagfes significativas na
porosidade, mas apenas o efeito da densificacéo.

Também foi observado que o material resultante, em todos os casos, apresentou-se na
fase H-Nb,Os, cuja estrutura cristalina € monoclinica. Esse fato estd de acordo com as
indicacdes de Ko e Weissman, citado por Nowak e Ziolek (1999, p. 3607), uma vez que a
aplicacdo de pressdo na compactacdo, de certa forma, compensou a aplicacdo de energia
necessaria para chegar nessa fase, especificamente para as amostras sinterizadas em
temperaturas abaixo de 1100 °C.

Em todas as amostras processadas, o material final se mostrou demasiado poroso
(49 % < @1 < 56 %). Por isso, os valores de permissividade elétrica relativa inferiores a 10
(4,1 < € < 9,0) estdo em concordancia com as indicagdes da bibliografia consultada. Nesse

ponto, os parametros 900 °C e 166 MPa apresentaram os melhores valores de permissividade
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elétrica afim da reducdo dimensional da antena de microfita, a saber: 8,77-8,95, com 95 % de
confianca. No extremo oposto, foram observados os parametro 900 °C e 55 MPa, com valores
compreendidos entre 4,22 e 4,27, também com 95 % de confianca. Todos os valores da
tangente de perdas se mostraram relativamente equivalentes, muito elevados e inadequados
para antenas (maiores do que 0,001), conforme a bibliografia consultada e o modelo
estatistico utilizado. Isso indica uma importante limitagdo para aplicacdo do Nb,Os como
substrato no que se refere ao aquecimento do dispositivo (efeito Joule) quando estiver
ressoando. Para valores significativos de tangente de perdas, a energia que deveria ser
irradiada pela antena é dispersa em parte por esse efeito.

A relagdo observada entre os valores de permissividade elétrica relativa e os valores dos
parametros do processo de fabricacdo ocorreu conforme as expectativas, onde o aumento da
pressdo de compactacdo ocasionou diminuicdo da porosidade e consequente aumento nos
valores de €. Isso pode ser confirmado através das observacGes da frequéncia de ressonancia
obtidas para os dispo sitivos confeccionados, com excegdo dos dispositivos confeccionados
com 0s substratos sinterizados a 800 °C. Todos o0s outros valores concordaram principalmente
pela variagédo da porosidade total.

A relacdo observada entre os valores de tangente de perdas e os valores de pressdo de
compactacao esteve de acordo com as expectativas em todas as amostras estudas.

Uma importante concluséo, esperada anteriormente a execucgdo deste trabalho, foi a
grande versatilidade do material utilizado quanto a possibilidade do controle de alguns dos
parametros de funcionamento da antena confeccionada. Isso por intermédio do controle dos
parametros do processo de fabricacdo (temperatura e pressao, no presente texto). Contudo,
muitos outros protétipos, testes e pesquisas ainda devem ser realizadas afim da utilizacdo do
Nb,Os para aplicacdo real em substratos de antenas de microfita.
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6 SUGESTOES PARA PROXIMOS TRABALHOS

Diante das observacdes feitas no presente trabalho, ficam como sugestdes para trabalhos

futuros:

Realizar as caracterizacGes feitas com parametros distintos do processo de fabricacéo
(principalmente maiores pressdes de compactacdo e tempos de sinterizacdo ou
diferentes granulometrias do po utilizado);

Utilizar fundentes de sinterizacao e caracterizar o material resultante fisica, mecéanica
e eletricamente;

Refazer os as caracterizagdes feitas utilizando-se de maiores tempos de relaxacdo
durante a compactacao;

Utilizar um corpo de prova integro para caracterizagdo na faixa de frequéncia de 8,2
GHz a 12,4 GHz;

Projetar uma matriz que possibilite confec¢do de substratos sob maiores pressoes de
compactacéo;

Projetar uma matriz que possibilite a confeccdo de um corpo de prova integro para
caracterizacdo elétrica na faixa de frequéncia de 8,2 GHz a 12,4 GHz;

Realizar um trabalho semelhante, mas com mais pontos de temperatura entre 800 °C

e 1100 °C e mais pontos de pressdo entre 55 MPa a 166 MPa, ou maiores.
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APENDICE A - TABELAS COM VALORES DE~MEDIC;(~)ES FISICAS
REALIZADAS E COM VALORES DAS VARIACOES DIMENSIONAIS E
MASSICAS CALCULADAS

Tabela 08: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Antgs dal pepc_)is dfa _Antt_es dzi pepqis dNa _Antc_as dai Depqis dfa
smterlza(;ao smterlza(;ao smterlzagao SIntEfIZ&Q&O smterlza(;ao smterlza(;ao

A 4.98 4.96 12 12,02 15,167 15.163

B 4,97 4.95 12,12 12,12 15,157 15,157

C 4,95 4.94 121 12,09 15,150 15,153

D 4.95 491 1231 12,31 15,147 15,150

E 4,97 4.96 12,25 12,27 15,167 15,147

F 4,94 4.94 12,27 12,3 15,143 15,147

G 4,99 4,98 12,26 12,27 15,150 15,153

H 4,98 4.97 12,03 11,99 15,170 15,130

| 4.96 4.97 12,12 12,0 15,160 15,123

] 4.95 4.96 12,16 12,13 15,160 15,120

K 4,95 4,96 123 12,27 15,153 15,110

L 4,96 4,96 12,31 12,13 15,163 15,110

Média 4,96 4,96 12,19 12,17 15,16 15,14
Eaeds;’;g 0,01544786  0,01834 0111229  0,112691  0,00862617 0,01888072

Tabela 09: VariacGes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos

Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variacdo de Massa

Variacéo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo © (mm) Médio (mm)
A 20,02 0,02 20,0033
B 20,02 0 0
C 20,01 20,01 0,003333
D 20,04 0 0,003333
E 20,01 0,02 20,02
F 0 0,03 0,003333
G 20,010 0,01 0,003333
H 20,01 20,04 0,04
i 0,01 20,03 20,03667
] 0,01 20,03 0,04
K 0,01 20,03 20,0433
L 0 20,18 20,0533

Média 20,0075 20,02 20,01861

Desvio Padrio 0,01484771 0,055432 0,022494




Tabela 10: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a
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800 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,17 15,18 15,15 15,15 15,18 15,16
B 15,15 15,15 15,17 15,14 15,17 15,16
C 15,14 15,15 15,16 15,14 15,17 15,15
D 15,14 15,16 15,14 15,15 15,14 15,16
E 15,17 15,18 15,15 15,15 15,16 15,13
F 15,15 15,13 15,15 15,15 15,14 15,15
G 15,17 15,16 15,12 15,17 15,14 15,15
H 15,18 15,15 15,18 15,12 15,14 15,13
| 15,14 15,18 15,16 15,13 15,11 15,13
J 15,15 15,15 15,18 15,13 15,13 15,10
K 15,13 15,15 15,18 15,10 15,10 15,13
L 15,15 15,16 15,18 15,12 15,11 15,10

Tabela 11: Varia¢des Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,4016 0,1667 -0,0220
B -0,4024 0,0000 0,0000
C -0,2020 -0,0826 0,0220
D -0,8081 0,0000 0,0220
E -0,2012 0,1633 -0,1319
F 0,0000 0,2445 0,0220
G -0,2004 0,0816 0,0220
H -0,2008 -0,3325 -0,2637
I 0,2016 -0,2475 -0,2419
J 0,2020 -0,2467 -0,2639
K 0,2020 -0,2439 -0,2859
L 0,0000 -1,4622 -0,3517
Média -0,1509 -0,1633 -0,1227
Desvio 0,2095 0,4511 0,1484

Padrao
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Tabela 12: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0t (111,03
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)

Antes da Depois da Antes da Depois da Antes da Depois da

Corpo S LI A L A LR
sinterizacdo  sinterizacdo sinterizagdo sinterizacdo sinterizagdo sinterizagdo
A 4,95 4,93 11,36 11,37 15,167 15,173
B 4,93 4,93 11,32 11,33 15,173 15,177
C 4,94 4,9 11,4 11,42 15,163 15,177
D 4,93 4,93 11,45 11,46 15,163 15,187
E 4,94 4,92 11,33 11,33 15,167 15,173
F 4,95 4,92 11,42 11,43 15,157 15,170
G 4,93 4,91 11,6 11,61 15,160 15,167
H 4,94 4,9 11,22 11,2 15,170 15,120
I 4,93 4,91 11,3 11,27 15,187 15,140
J 4,95 4,93 11,36 11,35 15,193 15,140
K 4,93 4,91 11,28 11,24 15,183 15,137
L 4,95 4,91 11,28 11,25 15,180 15,140
Média 4,94 4,92 11,36 11,36 15,17 15,16
I[D)aeg\r/ég 0,009003366  0,011547 0,099727 0,113978  0,01149952 0,02148525

Tabela 13: Varia¢des Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 2,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variagdo de Massa Variagdo de Altura  Variacdo de Diametro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 20,02 0,01 0,006667
B 0 0,01 0,003333
C 20,04 0,02 0,013333
D 0 0,01 0,023333
E 0,02 0 0,006667
F 0,03 0,01 0,013333
G 0,02 0,01 0,006667
H 20,04 0,02 0,05
l 0,02 0,03 20,04667
] 0,02 0,01 0,05333
K 0,02 20,04 0,04667
L 20,04 0,03 0,04

Média 20,0225 0,005 0,01361

Desvio Padréo 0,01356801 0,020226 0,030333




Tabela 14: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03 MPa) e Sinterizados a
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800 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3

A 15,18 15,16 15,16 15,16 15,19 15,17
B 15,18 15,15 15,19 15,17 15,19 15,17
C 15,15 15,16 15,18 15,19 15,17 15,17
D 15,14 15,18 15,17 15,19 15,17 15,20
E 15,16 15,18 15,16 15,18 15,18 15,16
F 15,16 15,14 15,17 15,18 15,15 15,18
G 15,15 15,15 15,18 15,17 15,18 15,15
H 15,15 15,17 15,19 15,13 15,11 15,12
| 15,19 15,17 15,20 15,14 15,16 15,12
J 15,19 15,19 15,20 15,14 15,12 15,16
K 15,16 15,21 15,18 15,13 15,16 15,12
L 15,16 15,20 15,18 15,15 15,14 15,13

Tabela 15: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,4040 0,0880 0,0440
B 0,0000 0,0883 0,0220
C -0,8097 0,1754 0,0879
D 0,0000 0,0873 0,1539
E -0,4049 0,0000 0,0440
F -0,6061 0,0876 0,0880
G -0,4057 0,0862 0,0440
H -0,8097 -0,1783 -0,3296
I -0,4057 -0,2655 -0,3073
J -0,4040 -0,0880 -0,3510
K -0,4057 -0,3546 -0,3074
L -0,8081 -0,2660 -0,2635
Média -0,4553 -0,0450 -0,0896
Desvio 0,2744 0,1787 0,1998
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Tabela 16: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal !Depc_)is d:el _Antgs da~ pepqis d~a
sinterizagdo  sinterizagdo  sinterizagdo  sinterizagdo sinterizacdo  sinterizagdo

A 4,96 4,95 11,03 11,03 15,170 15,183

B 4,93 4,9 10,88 10,88 15,173 15,177

C 4,94 4,93 10,86 10,86 15,177 15,187

D 4,93 4,91 11,02 11,01 15,163 15,180

E 4,89 4,86 10,84 10,85 15,180 15,177

F 4,91 4,9 10,68 10,69 15,183 15,193

G 4,94 4,93 11,01 11,01 15,167 15,183

H 4,93 4,91 10,65 10,64 15,190 15,150

I 4,91 4,9 10,7 10,67 15,190 15,153

J 4,95 4,94 10,66 10,63 15,193 15,150

K 4,94 4,92 10,69 10,67 15,193 15,153

L 4,92 4,91 10,74 10,73 15,193 15,150

Média 4,93 4,91 10,81 10,81 15,18 15,17
E:g;’ég 0,019286516  0,023484 0,146804 0,153295  0,01104018 0,01684501

Tabela 17: Variagdes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos

Comprimidos a 3,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variagdo de Massa

Variagéo de Altura

Variagdo de Didmetro

Corpo © (mm) Médio (mm)
A 20,01 0 0,013333
B 0,03 0 0,003333
C 0,01 0 0,01
D 0,02 0,01 0,016667
E 0,03 0,01 10,0033
F 0,01 0,01 0,01
G 0,01 0 0,016667
H 0,02 0,01 0,04
| 0,01 0,03 10,03667
] 0,01 0,03 20,0433
K 0,02 0,02 0,04
L 0,01 0,01 20,0433

Média 10,01583333 20,0075 0,01139

Desvio Padrdo 0,00792961 0,013568 0,026456




Tabela 18: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54 MPa) e Sinterizados a
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800 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,17 15,18 15,16 15,20 15,16 15,19
B 15,17 15,17 15,18 15,19 15,18 15,16
C 15,19 15,17 15,17 15,20 15,19 15,17
D 15,15 15,18 15,16 15,19 15,17 15,18
E 15,19 15,19 15,16 15,16 15,20 15,17
F 15,20 15,17 15,18 15,20 15,18 15,20
G 15,18 15,16 15,16 15,18 15,18 15,19
H 15,19 15,18 15,20 15,16 15,13 15,16
| 15,17 15,20 15,20 15,14 15,16 15,16
J 15,20 15,19 15,19 15,15 15,16 15,14
K 15,17 15,20 15,21 15,15 15,17 15,14
L 15,17 15,21 15,20 15,16 15,15 15,14

Tabela 19: Varia¢des Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 800 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,2016 0,0000 0,0879
B -0,6085 0,0000 0,0220
C -0,2024 0,0000 0,0659
D -0,4057 -0,0907 0,1099
E -0,6135 0,0923 -0,0219
F -0,2037 0,0936 0,0659
G -0,2024 0,0000 0,1099
H -0,4057 -0,0939 -0,2633
I -0,2037 -0,2804 -0,2414
J -0,2020 -0,2814 -0,2852
K -0,4049 -0,1871 -0,2633
L -0,2033 -0,0931 -0,2852
Média -0,3214 -0,0701 -0,0749
Desvio 0,1617 0,1268 0,1742
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Tabela 20: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal pepqis d? _Ant(_as dai !Depc_)is dii
smterlzac;ao smterlza(;ao smterlza(;ao SIntEfIZ&Q&O smterlza(;ao smterlza(;ao

A 4.97 401 12,20 12,26 15,217 15,217

B 5,00 4,93 12,47 12,53 15,187 15,197

C 4.92 4.90 12,37 12,43 15,190 15,187

D 4.94 4.92 12,21 12,27 15,200 15,203

E 4,98 4.92 12,13 1217 15,207 15,213

F 4,95 4.94 12,14 12,19 15,187 15,190

G 4,94 401 12,15 12,21 15,190 15,197

H 4.97 4.92 12,23 12,28 15,190 15,193

| 4.97 4.94 12,59 12,65 15,197 15,190

] 491 487 12,53 12,64 15,200 15,207

K 488 485 12,41 12,47 15,193 15,213

L 485 481 12,46 12,51 15,190 15,190

Média 4.94 4.90 12,32 12,38 15,20 15,20
E:g;’;g 0,043693145 0,039274  0,165555  0,174744  0,00902671 0,01058475

Tabela 21: Variac@es Individual de Massa, de Altura e de Didmetro Médio dos Corpos
Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variacdo de Massa

Variacdo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 20,06 0,06 0
B 20,07 0,06 0,01
C 0,02 0,06 10,00333
D 20,02 0,06 0,003333
E 20,06 0,04 0,006667
F 20,01 0,05 0,003333
G 0,03 0,06 0,006667
H 0,05 0,05 0,003333
| 0,03 0,06 20,00667
] 20,04 0,11 0,006667
K 20,03 0,06 0,02
L 20,04 0,05 0
Média 10,03833333 0,06 0,004167
Desvio Padrdo 0,01850471 0,017056 0,006835




Tabela 22: Didametros dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a
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900 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,21 15,22 15,22 15,21 15,21 15,23
B 15,18 15,19 15,19 15,20 15,20 15,19
C 15,18 15,19 15,20 15,20 15,18 15,18
D 15,20 15,20 15,20 15,22 15,20 15,19
E 15,20 15,21 15,21 15,20 15,23 15,21
F 15,18 15,18 15,20 15,20 15,18 15,19
G 15,18 15,19 15,20 15,21 15,19 15,19
H 15,20 15,19 15,18 15,18 15,21 15,19
| 15,20 15,18 15,21 15,18 15,20 15,19
J 15,21 15,20 15,19 15,19 15,22 15,21
K 15,20 15,18 15,20 15,21 15,21 15,22
L 15,20 15,20 15,17 15,20 15,20 15,17

Tabela 23: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -1,2072 0,4918 0,0000
B -1,4000 0,4812 0,0658
C -0,4065 0,4850 -0,0219
D -0,4049 0,4914 0,0219
E -1,2048 0,3298 0,0438
F -0,2020 0,4119 0,0219
G -0,6073 0,4938 0,0439
H -1,0060 0,4088 0,0219
| -0,6036 0,4766 -0,0439
J -0,8147 0,8779 0,0439
K -0,6148 0,4835 0,1316
L -0,8247 0,4013 0,0000
Média -0,7747 0,4861 0,0274
Desvio 0,3698 0,1338 0,0450
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Tabela 24: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0t (111,03
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal pepqis d? _Ant(_as dai !Depc_)is dii
smterlzac;ao smterlza(;ao smterlza(;ao SIntEfIZ&Q&O smterlza(;ao smterlza(;ao

A 4.93 4.89 11,23 11,29 15,200 15,210

B 4,93 4.94 11,38 11,43 15,183 15,187

C 4.96 401 11,38 11,44 15,190 15,193

D 4.97 4.92 11,33 11,36 15,193 15,203

E 4.94 4.92 11,11 11,21 15,210 15,213

F 4,94 4,92 11,25 11,29 15,197 15,197

G 4,95 4,92 114 11,45 15,180 15,180

H 4.97 4.92 113 11,34 15,190 15,197

| 493 49 11,56 11,62 15,190 15,193

] 4.95 493 11,65 11,73 15,197 15,203

K 4,95 4.89 11,52 11,57 15,203 15,217

L 4,94 4.9 114 11,44 15,200 15,200

Média 4.95 4901 11,38 11,43 15,19 15,20
E:g;’;g 0014354811  0,01557  0,149755  0,149816  0,0084487 0,01071517

Tabela 25: Variac¢Ges Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 2,0 t (111,03 MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variacdo de Massa

Variacdo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 20,04 0,06 0,01
B 0,01 0,05 0,003333
C 0,05 0,06 0,003333
D 20,05 0,03 0,01
E 20,02 0,1 0,003333
F 0,02 0,04 0
G 0,03 0,05 0
H 0,05 0,04 0,006667
| 0,03 0,06 0,003333
3 0,02 0,08 0,006667
K 0,06 0,05 0,013333
L 20,04 0,04 0
Média 10,03333333 0,055 0,005
Desvio Padrdo 0,01922751 0,019306 0,004381




Tabela 26: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03 MPa) e Sinterizados a
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900 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,21 15,20 15,19 15,21 15,19 15,23
B 15,17 15,17 15,21 15,21 15,17 15,18
C 15,18 15,19 15,20 15,18 15,21 15,19
D 15,18 15,18 15,22 15,19 15,20 15,22
E 15,21 15,22 15,20 15,23 15,21 15,20
F 15,20 15,17 15,22 15,17 15,22 15,20
G 15,19 15,18 15,17 15,16 15,19 15,19
H 15,18 15,20 15,19 15,21 15,18 15,20
| 15,21 15,17 15,19 15,19 15,18 15,21
J 15,21 15,20 15,18 15,22 15,19 15,20
K 15,21 15,18 15,22 15,21 15,23 15,21
L 15,20 15,19 15,21 15,21 15,17 15,22

Tabela 27: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,8114 0,5343 0,0658
B 0,2028 0,4394 0,0220
C -1,0081 0,5272 0,0219
D -1,0060 0,2648 0,0658
E -0,4049 0,9001 0,0219
F -0,4049 0,3556 0,0000
G -0,6061 0,4386 0,0000
H -1,0060 0,3540 0,0439
| -0,6085 0,5190 0,0219
J -0,4040 0,6867 0,0439
K -1,2121 0,4340 0,0877
L -0,8097 0,3509 0,0000
Média -0,6732 0,4837 0,0329
Desvio 0,3878 0,1720 0,0288
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Tabela 28: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal pepqis d:al _Ant(_as dai !Depc_)is dfl
sinterizagdo  sinterizacdo sinterizacdo sinterizagdo sinterizagdo sinterizagao

A 4,95 4,92 10,81 10,86 15,187 15,193

B 4,97 4,90 10,73 10,77 15,193 15,193

C 4,97 4,90 10,72 10,81 15,183 15,193

D 5,00 4,95 10,88 10,91 15,190 15,203

E 4,97 4,91 10,78 10,82 15,183 15,200

F 4,93 4,90 10,66 10,70 15,190 15,203

G 4,96 4,91 10,74 10,78 15,190 15,213

H 4,98 4,91 10,79 10,81 15,193 15,220

I 4,90 4,85 10,73 10,77 15,183 15,210

J 4,88 4,84 10,89 10,95 15,203 15,210

K 4,82 4,78 10,60 10,65 15,187 15,187

L 4,92 4,87 10,83 10,90 15,203 15,207

Média 4,94 4,89 10,76 10,81 15,19 15,20
I[D)aeg\r/ég 0,050833954  0,045193 0,084889 0,086388  0,00693889 0,00983021

Tabela 29: Varia¢des Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 3,0t (166,54 MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variagdo de Massa

Variagéo de Altura

Variagdo de Didmetro

Corpo @) (mm) Médio (mm)
A 20,03 0,05 0,006667
B 20,07 0,04 0
C 20,07 0,09 0,01
D 20,05 0,03 0,013333
E 20,06 0,04 0,016667
F 0,03 0,04 0,013333
G 0,05 0,04 0,023333
H 20,07 0,02 0,026667
| 20,05 0,04 0,026667
] 20,04 0,06 0,006667
K 20,04 0,05 0
L 0,05 0,07 0,003333

Média 20,05083333 0,0475 0,012222

Desvio Padrdo 0,01443376 0,018647 0,00957




Tabela 30: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54 MPa) e Sinterizados a
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900 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,19 15,20 15,17 15,18 15,22 15,18
B 15,20 15,19 15,19 15,19 15,21 15,18
C 15,18 15,19 15,18 15,19 15,19 15,20
D 15,17 15,22 15,18 15,22 15,18 15,21
E 15,16 15,18 15,21 15,19 15,20 15,21
F 15,19 15,19 15,19 15,22 15,19 15,20
G 15,19 15,20 15,18 15,24 15,18 15,22
H 15,21 15,17 15,20 15,21 15,21 15,24
| 15,18 15,19 15,18 15,21 15,20 15,22
J 15,20 15,22 15,19 15,19 15,21 15,23
K 15,19 15,19 15,18 15,20 15,18 15,18
L 15,18 15,22 15,21 15,21 15,20 15,21

Tabela 31: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 900 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de D?ée%cg?;u:/llgc?io
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,6061 0,4625 0,0439
B -1,4085 0,3728 0,0000
C -1,4085 0,8396 0,0659
D -1,0000 0,2757 0,0878
E -1,2072 0,3711 0,1098
F -0,6085 0,3752 0,0878
G -1,0081 0,3724 0,1536
H -1,4056 0,1854 0,1755
| -1,0204 0,3728 0,1756
J -0,8197 0,5510 0,0439
K -0,8299 0,4717 0,0000
L -1,0163 0,6464 0,0219
Média -1,0282 0,4414 0,0805
Desvio 0,2864 0,1733 0,0630
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Tabela 32: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Massa (g) Altura (mm) Didmetro Médio (mm)

Antes da Depois da Antes da Depois da Antes da Depois da

Corpo S L S L S L
Sl nterlzac;ao Sl nterlza(;ao smterlza(;ao Sl nterlza(;ao Sl nterlza(;ao Sl nterlza(;ao

A 4,99 4.96 12,03 12,10 15,16333 15,24
B 4.92 4.90 12,19 12,27 15,15 15,22
C 4.99 4.99 12,41 12,50 15,16 15,22667
D 4.97 4.97 12,52 12,61 15,16 15,22
E 4.95 4.94 12,25 12,32 1516667 1521667
F 498 4.94 12,53 12,63 15,16 15,24333
G 4.96 491 12,48 12,67 15,15 1521333
H 491 4.90 12,32 12,43 1515667  15,22667
| 500 4.96 12,43 12,51 1517 15,22333
] 4.96 4.92 12,25 12,35 1516333 15,23
K 495 491 12,41 12,47 15,15333 1522333
L 4.95 493 12,14 12,21 15,15333  15,23333

Média 4.96 4.94 12,33 12,42 15,16 15,23

E:j;’;g 0,027455198  0,029375  0,159545  0,176745  0,00641 0,00904

Tabela 33: VariacGes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variacdo de Massa Variagdo de Altura  Variagdo de Didmetro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 0,03 0,07 0,07667
B 0,02 0,08 0,07
C 0 0,09 0,06667
D 0 0,09 0,06
E 0,01 0,07 0,05
F 20,04 0,1 0,08333
G 0,05 0,19 0,06333
H 0,01 0,11 0,07
| 0,04 0,08 0,05333
3 20,04 0,1 0,06667
K 0,04 0,06 0,07
L 0,02 0,07 0,08

Média 0,025 0,0925 0,0675

Desvio Padrao 0,01732051 0,034145 0,009962




Tabela 34: Didametros dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a
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1000 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,16 15,17 15,16 15,24 15,23 15,25
B 15,14 15,16 15,15 15,23 15,23 15,20
C 15,17 15,14 15,17 15,23 15,24 15,21
D 15,17 15,14 15,17 15,21 15,23 15,22
E 15,17 15,15 15,18 15,23 15,20 15,22
F 15,17 15,14 15,17 15,25 15,25 15,23
G 15,14 15,17 15,14 15,23 15,21 15,20
H 15,15 15,17 15,15 15,21 15,24 15,23
| 15,16 15,18 15,17 15,23 15,20 15,24
J 15,16 15,16 15,17 15,21 15,24 15,24
K 15,14 15,18 15,14 15,21 15,23 15,23
L 15,16 15,15 15,15 15,25 15,23 15,22

Tabela 35: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51

MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,6012 0,5819 0,5056
B -0,4065 0,6563 0,4620
C 0,0000 0,7252 0,4398
D 0,0000 0,7188 0,3958
E -0,2020 0,5714 0,3297
F -0,8032 0,7981 0,5497
G -1,0081 1,5224 0,4180
H -0,2037 0,8929 0,4618
| -0,8000 0,6436 0,3515
J -0,8065 0,8163 0,4397
K -0,8081 0,4835 0,4619
L -0,4040 0,5766 0,5279
Média -0,5036 0,7489 0,4453
Desvio 0,3482 0,2708 0,0658
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Tabela 36: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0t (111,03
MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal pepqis d? _Ant(_as dai !Depc_)is dii
smterlzac;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao
A 4.92 4.90 11,36 11,43 15,18333  15,23667
B 4,99 4.95 11,41 11,48 15,18333  15,22333
C 401 488 11,15 11,23 15,17333 15,22
D 401 4.89 11,23 11,30 1519333 1521667
E 491 4.90 11,28 11,34 15,18333  15,21667
F 4,95 4,93 11,32 11,39 15,18667  15,22667
G 4,95 4.94 11,31 11,37 1517 15,23667
H 4.96 4.94 11,50 11,57 1517667 1522333
| 491 4.89 11,33 11,38 15,18 15,21667
] 4.94 491 11,27 11,33 1518333 1521333
K 4,96 4.94 11,30 11,35 15,19667  15,22333
L 4,98 4,94 11,34 11,39 1517 15,22667
Média 4.94 4.92 11,32 11,38 15,18 15,22
E:g;’;g 0028749177  0,024909  0,087421  0,08676  0,008349  0,007522

Tabela 37: VariacOes Individual de Massa, de Altura e de Didmetro Médio dos Corpos
Comprimidos a 2,0t (111,03 MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variacdo de Massa

Variacdo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo @ (mm) Médio (mm)
A 20,02 0,07 0,05334
B 20,04 0,07 0,04
C 20,03 0,08 0,04667
D 20,02 0,07 0,02334
E 0,01 0,06 0,03334
F 20,02 0,07 0,04
G 20,01 0.06 0,06667
H 20,02 0,07 0,04666
i 20,02 0,05 0,03667
] 0,03 0,06 0,03
K 0,02 0,05 0,02666
L 20,04 0.05 0,05667

Média 10,02333333 0,063333 0,041668

Desvio Padrao 0,00984732 0,009847 0,012911




Tabela 38: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03 MPa) e Sinterizados a
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1000 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,19 15,16 15,20 15,23 15,23 15,25
B 15,17 15,17 15,21 15,23 15,23 15,21
C 15,16 15,20 15,16 15,22 15,23 15,21
D 15,20 15,18 15,20 15,21 15,24 15,20
E 15,16 15,21 15,18 15,23 15,21 15,21
F 15,19 15,19 15,18 15,22 15,25 15,21
G 15,16 15,19 15,16 15,25 15,21 15,25
H 15,17 15,19 15,17 15,23 15,21 15,23
| 15,19 15,18 15,17 15,20 15,24 15,21
J 15,17 15,19 15,19 15,20 15,24 15,20
K 15,19 15,20 15,20 15,22 15,24 15,21
L 15,19 15,16 15,16 15,21 15,25 15,22

Tabela 39: Varia¢des Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03

MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,4065 0,6162 0,3513
B -0,8016 0,6135 0,2634
C -0,6110 0,7175 0,3076
D -0,4073 0,6233 0,1536
E -0,2037 0,5319 0,2196
F -0,4040 0,6184 0,2634
G -0,2020 0,5305 0,4395
H -0,4032 0,6087 0,3074
| -0,4073 0,4413 0,2416
J -0,6073 0,5324 0,1976
K -0,4032 0,4425 0,1754
L -0,8032 0,4409 0,3736
Média -0,4717 0,5598 0,2745
Desvio 0,1972 0,0880 0,0852
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Tabela 40: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ant(_as da~ !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal pepqis d? _Ant(_as dai !Depc_)is dii
sinterizacdo  sinterizagdo  sinterizagcdo sinterizacdo sinterizacdo sinterizagdo
A 4,90 4,88 10,63 10,69 15,18333 15,24333
B 491 4,90 10,64 10,69 15,17667 15,22667
C 4,95 4,94 10,80 10,87 15,17667 15,22667
D 491 4,90 10,77 10,82 15,22 15,21667
E 4,90 4,90 10,62 10,67 15,17333 15,23
F 491 4,90 10,68 10,71 15,17 15,23333
G 4,94 4,90 10,75 10,79 15,19333 15,23333
H 4,92 4,86 10,76 10,82 15,16333 15,24
| 4,90 4,90 10,73 10,77 15,16333 15,23667
J 4,94 491 10,74 10,79 15,19667 15,22
K 4,92 4,91 10,87 10,92 15,16667 15,23
L 4,96 4,87 10,72 10,81 15,18 15,23667
Média 4,92 4,90 10,73 10,78 15,18 15,23
Eaeds;’;g 0,02081666  0,020505  0,073911 0077043  0,01642  0,007827

Tabela 41: Variac¢Oes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 3,0 t (166,54 MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variacdo de Massa

Variacdo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 20,02 0,06 0,06
B 20,01 0,05 0,05
C 0,01 0,07 0,05
D 0,01 0,05 10,00333
E 0 0,05 0,05667
F 20,01 0,03 0,06333
G 20,04 0,04 0,04
H 20,06 0,06 0,07667
| 0 0,04 0,07334
] 0,03 0,05 0,02333
K 20,01 0,05 0,06333
L 20,09 0,09 0,05667
Média 10,02416667 0,053333 0,050834
Desvio Padrdo 0,02712206 0,01557 0,022254




Tabela 42: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54 MPa) e Sinterizados a
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1000 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,19 15,19 15,17 15,24 15,22 15,27
B 15,16 15,20 15,17 15,23 15,21 15,24
C 15,17 15,18 15,18 15,23 15,22 15,23
D 15,23 15,20 15,23 15,21 15,23 15,21
E 15,16 15,17 15,19 15,25 15,21 15,23
F 15,18 15,16 15,17 15,23 15,26 15,21
G 15,17 15,23 15,18 15,25 15,22 15,23
H 15,16 15,17 15,16 15,26 15,21 15,25
| 15,16 15,18 15,15 15,24 15,23 15,24
J 15,21 15,20 15,18 15,22 15,23 15,21
K 15,18 15,15 15,17 15,25 15,22 15,22
L 15,18 15,20 15,16 15,25 15,21 15,25

Tabela 43: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Didmetro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54

MPa) e Sinterizados a 1000 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,4082 0,5644 0,3952
B -0,2037 0,4699 0,3295
C -0,2020 0,6481 0,3295
D -0,2037 0,4643 -0,0219
E 0,0000 0,4708 0,3735
F -0,2037 0,2809 0,4175
G -0,8097 0,3721 0,2633
H -1,2195 0,5576 0,5056
I 0,0000 0,3728 0,4837
J -0,6073 0,4655 0,1535
K -0,2033 0,4600 0,4176
L -1,8145 0,8396 0,3733
Média -0,4896 0,4972 0,3350
Desvio 0,5478 0,1449 0,1468
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Tabela 44: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51
MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Massa (g) Altura (mm) Didmetro Médio (mm)
Corpo _Ant(_as da~ I_Depqis d? _Ante_:s dal !Depc_)is d:el _Antgs da~ I_Depqis d~a
smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao smterlza(;ao
A 4,98 491 11,95 12,02 15,17333 15,23
B 4,93 4,89 12,14 12,21 1516333 15,22667
C 4,93 491 12,19 12,26 15,16 15,22667
D 4,98 4,94 12,28 12,35 15,15 15,22333
E 4,94 488 12,36 12,42 1514667  15,20333
F 4,91 487 12,40 12,46 15,14333  15,20667
G 4,92 4,92 12,33 12,40 15,14667  15,22333
H 4,98 4.95 12,18 12,26 1515333 15,23333
| 4.93 401 12,28 12,34 15,15333 15,23
] 500 493 12,37 12,44 15,14 15,22
K 487 483 12,36 12,41 15,14667 15,22
L 4,94 4,94 12,50 12,46 15,15333 15,22
Média 4,94 491 12,28 12,34 15,15 15,22
EAGZ‘;;% 0,036711405 0,034466  0,145467  0,129927  0,009332  0,009041

Tabela 45: VariacGes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variacdo de Massa

Variacdo de Altura

Variacdo de Didmetro

Corpo ) (mm) Médio (mm)
A 20,07 0,07 0,05667
B 20,04 0,07 0,06334
C 0,02 0,07 0,06667
D 20,04 0,07 0,07333
E 0,06 0,06 0,05666
F 0,04 0,06 0,06334
G 0 0,07 0,07666
H 20,03 0,08 0,08
| 0,02 0,06 0,07667
3 0,07 0,07 0,08
K 0,04 0,05 0,07333
L 0 20,04 0,06667

Média 0,03583333 0,0575 0,069445

Desvio Padrdo 0,0235327 0,031659 0,008388




Tabela 46: Didametros dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a
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1100 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,17 15,17 15,18 15,24 15,24 15,21
B 15,18 15,14 15,17 15,23 15,24 15,21
C 15,16 15,15 15,17 15,22 15,22 15,24
D 15,16 15,14 15,15 15,23 15,21 15,23
E 15,14 15,16 15,14 15,19 15,20 15,22
F 15,15 15,13 15,15 15,19 15,22 15,21
G 15,13 15,15 15,16 15,21 15,23 15,23
H 15,14 15,17 15,15 15,25 15,22 15,23
| 15,17 15,14 15,15 15,22 15,23 15,24
J 15,14 15,14 15,14 15,20 15,23 15,23
K 15,15 15,13 15,16 15,21 15,22 15,23
L 15,16 15,17 15,13 15,23 15,23 15,20

Tabela 47: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 1,0 t (55,51

MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -1,4056 0,5858 0,3735
B -0,8114 0,5766 0,4177
C -0,4057 0,5742 0,4398
D -0,8032 0,5700 0,4840
E -1,2146 0,4854 0,3741
F -0,8147 0,4839 0,4183
G 0,0000 0,5677 0,5061
H -0,6024 0,6568 0,5279
I -0,4057 0,4886 0,5060
J -1,4000 0,5659 0,5284
K -0,8214 0,4045 0,4841
L 0,0000 -0,3200 0,4400
Média -0,7237 0,4700 0,4583
Desvio 0,4729 0,2573 0,0555
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Tabela 48: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0t (111,03
MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ant(_as da~ pepqis d:al _Ant(_as dai !Depc_)is dfl
sinterizagdo  sinterizagdo  sinterizacdo sinterizagdo sinterizagdo sinterizagao
A 4,93 4,89 11,58 11,63 15,17667 15,21667
B 4,94 4,94 11,23 11,29 15,18 15,23
C 4,94 4,89 11,18 11,24 15,19333 15,22
D 4,95 4,96 11,39 11,45 15,17667 15,22667
E 4,93 4,91 11,26 11,31 15,16667 15,22
F 4,95 4,92 11,26 11,33 15,20333 15,22
G 4,99 4,95 11,27 11,34 15,21333 15,22
H 4,91 4,87 11,52 11,58 15,15667 15,21667
I 4,96 4,90 11,47 11,53 15,15667 15,21333
J 4,92 4,86 11,36 11,42 15,14667 15,20333
K 4,94 4,92 11,63 11,70 15,14667 15,21667
L 4,88 4,87 11,53 11,57 15,14 15,19667
Média 4,94 4,91 11,39 11,45 15,17 15,22
Eaeg;/ég 0,027080128  0,032567 0,152375 0,150542 0,023459 0,009101

Tabela 49: Variagdes Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 2,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variagdo de Massa

Variagéo de Altura

Variagdo de Didmetro

Corpo © (mm) Médio (mm)
A 20,04 0,05 0,04
B 0 0,06 0,05
c 0,05 0,06 0,02667
D 0,01 0,06 0,05
E 0,02 0,05 0,05333
F 0,03 0,07 0,01667
G 20,04 0,07 0,00667
H 20,04 0,06 0,06
l 0,06 0,06 0,05666
] 0,06 0,06 0,05666
K 0,02 0,07 0,07
L 0,01 0,04 0,05667
Média 0,03 0,059167 0,045278
Desvio Padrdo 0,02256304 0,009003 0,019091




Tabela 50: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (111,03 MPa) e Sinterizados a
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1100 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,19 15,16 15,18 15,24 15,21 15,20
B 15,19 15,19 15,16 15,24 15,23 15,22
C 15,17 15,21 15,20 15,21 15,24 15,21
D 15,19 15,17 15,17 15,21 15,25 15,22
E 15,17 15,16 15,17 15,22 15,21 15,23
F 15,24 15,15 15,22 15,21 15,23 15,22
G 15,21 15,26 15,17 15,21 15,24 15,21
H 15,18 15,16 15,13 15,24 15,19 15,22
| 15,14 15,18 15,15 15,20 15,20 15,24
J 15,12 15,18 15,14 15,19 15,23 15,19
K 15,12 15,16 15,16 15,24 15,19 15,22
L 15,14 15,14 15,14 15,21 15,19 15,19

Tabela 51: Varia¢des Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 2,0 t (55,51

MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,8114 0,4318 0,2636
B 0,0000 0,5343 0,3294
C -1,0121 0,5367 0,1755
D 0,2020 0,5268 0,3295
E -0,4057 0,4440 0,3516
F -0,6061 0,6217 0,1096
G -0,8016 0,6211 0,0438
H -0,8147 0,5208 0,3959
I -1,2097 0,5231 0,3738
J -1,2195 0,5282 0,3741
K -0,4049 0,6019 0,4621
L -0,2049 0,3469 0,3743
Média -0,6074 0,5198 0,2986
Desvio 0,4564 0,0806 0,1261
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Tabela 52: Massa, Altura e Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54
MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Massa (g) Altura (mm) Diametro Médio (mm)
Corpo _Ante_:s dai !Depc_)is d§1 _Ante_:s dal !Depc_)is d:el _Antgs da~ pepqis d~a
sinterizagdo  sinterizagdo  sinterizagdo  sinterizagdo sinterizacdo  sinterizagdo
A 4,90 4,87 10,79 10,87 15,17 15,22333
B 4,92 4,91 10,77 10,83 15,18333 15,22667
C 4,96 4,94 10,70 10,75 15,19333 15,22333
D 4,94 4,93 10,71 10,77 15,18333 15,22667
E 4,93 4,91 10,75 10,78 15,19 15,22667
F 4,94 4,90 10,74 10,79 15,20333 15,22667
G 4,93 4,91 10,81 10,87 15,16 15,21333
H 4,94 4,89 10,66 10,70 15,18667 15,22333
I 4,95 4,90 10,81 10,86 15,18333 15,23
J 4,95 4,90 10,86 10,91 15,17667 15,21667
K 4,97 4,90 10,79 10,83 15,18333 15,22667
L 4,94 4,90 10,97 11,01 15,17667 15,22333
Média 4,94 4,91 10,78 10,83 15,18 15,22
E:g;’ég 0,018319554  0,017838 0,081352 0,08196 0,011111 0,004679

Tabela 53: Varia¢des Individual de Massa, de Altura e de Diametro Médio dos Corpos
Comprimidos a 3,0 t (55,51 MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variagdo de Massa

Variagéo de Altura

Variagdo de Didmetro

Corpo © (mm) Médio (mm)
A 20,03 0,08 0,05333
B 0,01 0,06 0,04334
C 0,02 0,05 0,03
D 0,01 0,06 0,04334
E 0,02 0,03 0,03667
F 20,04 0,05 0,02334
G 0,02 0,06 0,05333
H 0,05 0,04 0,03666
l 0,05 0,05 0,04667
] 20,05 0,05 0,04
K 20,07 0,04 0,04334
L 20,04 0,04 0,04666

Média 10,03416667 0,050833 0,04139

Desvio Padrdo 0,01880925 0,013114 0,008813




Tabela 54: Didmetros dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (166,54 MPa) e Sinterizados a
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1100 °C
Corpo Antes da Sinterizacdo Depois da Sinterizacao
D1 D2 D3 D1 D2 D3
A 15,15 15,19 15,17 15,23 15,21 15,23
B 15,16 15,17 15,22 15,24 15,21 15,23
C 15,23 15,18 15,17 15,21 15,24 15,22
D 15,19 15,18 15,18 15,23 15,21 15,24
E 15,21 15,19 15,17 15,23 15,22 15,23
F 15,21 15,17 15,23 15,23 15,22 15,23
G 15,16 15,15 15,17 15,20 15,23 15,21
H 15,17 15,19 15,20 15,22 15,20 15,25
| 15,20 15,18 15,17 15,21 15,24 15,24
J 15,15 15,18 15,20 15,24 15,20 15,21
K 15,18 15,19 15,18 15,24 15,22 15,22
L 15,17 15,19 15,17 15,21 15,23 15,23

Tabela 55: Variagdes Percentuais Individual de Massa, de Altura

e de Diametro Médio dos Corpos Comprimidos a 3,0 t (55,51

MPa) e Sinterizados a 1100 °C

Variagéo Variagéo Variagao
Corpo Percentual de Percentual de DT;;?:}?;“:,I.S;O
Massa (%) Altura (%) (%)
A -0,6122 0,7414 0,3515
B -0,2033 0,5571 0,2854
C -0,4032 0,4673 0,1975
D -0,2024 0,5602 0,2854
E -0,4057 0,2791 0,2414
F -0,8097 0,4655 0,1535
G -0,4057 0,5550 0,3518
H -1,0121 0,3752 0,2414
| -1,0101 0,4625 0,3074
J -1,0101 0,4604 0,2636
K -1,4085 0,3707 0,2854
L -0,8097 0,3646 0,3074
Média -0,6911 0,4716 0,2727
Desvio 0,3788 0,1218 0,0582
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APENDICE B - TABELAS COM DADOS DAS POROSIDADES ABERTA
CALCULADAS

Tabela 56: Porosidade dos Corpos Compactados a 55,51 MPa e Sinterizados a 800 °C

Massa

Massa do in . .
C do corpo Altura Dlamqtro Den§|dade Porosidade Por05|da}d(_a Desvio
Orpo  COTpO. - Hecido (mm) médio da 4gua aberta (%) aberta média padrio
seco (mm) (kg/m®) (%)
©) (9)
1 49564  5,8084 12,27 15,153 981 39,250
2 4,9459 58017 11,99 15,130 981 40,468
3 4,9307  5,8036 12,09 15,123 981 40,974 40,454 08508
4 49173  5,7960 12,13 15,120 981 41,126

Tabela 57: Porosidade dos Corpos Compactados a 111,03 MPa e Sinterizados a 800 °C

Massa Massa do
C do corpo  Altura Dlamgtro Den§|dade Porosidade Porosidade Desvio
Orpo  corpo |\ iecido (mm) médio da agua aberta (%) aberta padrio
seco (mm) (kg/m?) média (%)
) (9)
1 48913 5,6366 11,2 15,120 981 37,779
2 49092 56691 11,27 15,140 981 38,179
37,722 0,4477
3 49031 56613 11,35 15,140 981 37,825 ’ '
4 49115 56478 11,24 15,137 981 37,106

Tabela 58: Porosidade dos Corpos Compactados a 166,54 MPa e Sinterizados a 800 °C

Massa Massa do
C do corpo  Altura D'a',“?”o Denslldade Porosidade Porosidade Desvio
Orpo  corpo | - tecido (mm) médio da agua aberta (%) aberta padrio
seco (mm) (kg/m?) média (%)
) (9)
1 48884 55893 11,01 15,183 981 35,842
2 49066 55903 10,64 15,150 981 36,336
36,056 0,4015
3 48725 55445 10,67 15,153 981 35,600 ’ '
4 48884 55735 10,63 15,150 981 36,445
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Tabela 59: Porosidade dos Corpos Compactados a 55,51 MPa e Sinterizados a 900°C

Massa Massa do

do Diametro Densidade . Porosidade .
c corpo Altura Porosidade Desvio
orpo  corpo

umedecido  (mm) medio da agua aberta (%) aberta média padrdo

seco (mm) (kg/m?) (%)
@ (9)
1 4,9028 5,7919 12,65 15,19 981 39,535
2 4,8501 5,7437 12,64 15,21 981 39,678
39,614 0,1006
3 4,8145 5,6933 12,47 15,21 981 39,522 ' ’
4 4,7783 5,6617 12,51 15,19 981 39,722

Tabela 60: Porosidade dos Corpos Compactados a 111,03 MPa e Sinterizados a 900°C

Massa

do Massa do Didmetro Densidade . Porosidade .
C corpo  Altura P , Porosidade Desvio
OrpO COTPO. - decido (mm) médio da agua aberta (%) aberta padrio
seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 49012 5,6656 11,62 15,193 981 36,989
2 49334 57130 11,73 15,203 981 37,321
37,149 0,1501
3 48973 56656 11,57 15,217 981 37,220 ’ ’
4 49004 56552 11,44 15,200 981 37,065

Tabela 61: Porosidade dos Corpos Compactados a 166,54 MPa e Sinterizados a 900°C

Massa

do Massa do Didmetro Densidade . Porosidade .
c corpo  Altura P g Porosidade Desvio
Orpo  COrpo. - iecido (mm) médio da agua aberta (%) aberta padrio
seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 48566 55383 10,77 1521 981 35,511
2 48525 55552 10,95 1521 981 36,003
35,752 0,4198
3 47905 54756 10,65 15,19 981 36,199 ’ ’
4 48910 55765 10,90 1521 981 35,297
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Tabela 62: Porosidade dos Corpos Compactados a 55,51 MPa e Sinterizados a 1000 °C

Massa Massa do

do Diametro Densidade . Porosidade .
c corpo Altura Porosidade Desvio
orpo  corpo

umedecido  (mm) medio da agua aberta (%) aberta média padrdo

seco (mm) (kg/m?) (%)
@ (9)
1 4,9594 5,8162 12,67 15,21333 981 37,922
2 4,9952 5,9127 12,43 15,22667 981 41,321
40,413 1,8366
3 4,9030 5,8020 12,51 15,22333 981 40,246 ' ’
4 4,9589 5,8895 12,35 15,23 981 42,164

Tabela 63: Porosidade dos Corpos Compactados a 111,03 MPa e Sinterizados a 1000 °C

Massa Massa do
do Diametro Densidade . Porosidade .
corpo  Altura Porosidade Desvio
Corpo corpo

umedecido (mm) medio da agua aberta (%) aberta padrdo

seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 49047  5,7022 11,37 15,23667 981 39,213
2 49492 5,7394 11,57 15,22333 981 38,249
38,257 0,7431
3 48858 5,6451 11,38 15,21667 981 37,400 ’ '
4 48811 5,6522 11,33 15,21333 981 38,166

Tabela 64: Porosidade dos Corpos Compactados a 166,54 MPa e Sinterizados a 1000 °C

Massa Massa do
do Diametro Densidade . Porosidade .
corpo  Altura Porosidade Desvio
Corpo corpo

umedecido (mm) medio da agua aberta (%) aberta padrdo

seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 48688 5,5746 10,79 15,23333 981 36,586
2 49112 55971 10,82 15,24 981 35,425
36,180 0,5355
3 49329 5,6367 10,77 15,23667 981 36,534 ’ '
4 49334 5,6301 10,79 15,22 981 36,177




142

Tabela 65: Porosidade dos Corpos Compactados a 55,51 MPa e Sinterizados a 1100 °C

Massa Massa do

do Diametro Densidade . Porosidade .
c corpo Altura Porosidade Desvio
orpo  corpo

umedecido  (mm) medio da agua aberta (%) aberta média padrdo

seco (mm) (kg/m?) (%)
@ 9
1 4,9079 5,8292 12,40 15,22333 981 41,610
2 4,9418 5,8471 12,26 15,23333 981 41,300
3 4,9203 5,8412 12,34 15,23 981 41,758 41,541 0.1931
4 4,9282 5,8495 12,44 15,22 981 41,495

Tabela 66: Porosidade dos Corpos Compactados a 111,03 MPa e Sinterizados a 1100 °C

Massa Massa do
do Diametro Densidade . Porosidade .
corpo  Altura Porosidade Desvio
Corpo corpo

umedecido (mm) medio da agua aberta (%) aberta padrdo

seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 48743 5,6724 11,34 15,22 981 39,433
2 49160 5,7219 11,58 15,21667 981 39,010
38,943 0,5557
3 48701 5,6756 11,53 15,21333 981 39,177 ’ '
4 49465 5,7224 11,42 15,20333 981 38,151

Tabela 67: Porosidade dos Corpos Compactados a 166,54 MPa e Sinterizados a 1100 °C

Massa Massa do
do Diametro Densidade . Porosidade .
corpo  Altura Porosidade Desvio
Corpo corpo

umedecido (mm) medio da agua aberta (%) aberta padrdo

seco (mm) (kg/m?) média (%)
@ (9)
1 49024 5,6152 10,87 15,21333 981 36,773
2 48901 5,5982 10,70 15,22333 981 37,062
36,539 0,9065
3 4,8986 5,6191 10,86 15,23 981 37,123 ’ '
4 49322 5,6173 10,91 15,21667 981 35,199
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APENDICE C - TABELAS COM OS RESULTADOS DOS ENSAIOS DE
COMPRESSAO DIAMETRAL

Tabela 68: Limite de Resisténcia a Tracao para os Corpos de Prova Sinterizados a 800 °C

Pressdo de a - .
~ Forca Absoluta Diametro Altura Média  Desvio
COT,E’Aa;;?@aO Corpo * \iaxima (N)  Medio mm)  (mm) N7 KPA ey pagrdg
A 41,817 15,163 12,02 146,06
B 41,817 15,157 12,12 144,92
C 45,619 15,153 12,09 158,53
55,51 D 36,115 15,150 12,31 123,28 13828 14,63
E 39,917 15,147 12,27 136,73
F 35,165 15,147 12,3 120,16
A 70,329 15,173 11,37 259,53
B 70,329 15,177 11,33 260,37
C 62,726 15,177 11,42 230,40
111,03 D 58,925 15,187 11,46 215,54 24454 2198
E 73,181 15,173 11,33 271,00
F 63,677 15,167 11,60 230,41
A 95,040 15,183 11,03 361,29
B 120,70 15,177 10,88 465,34
C 116,90 15,187 10,86 451,22
166,54 D 109,30 15,180 11,01 416,33 44648 56,39
E 116,90 15,177 10,85 451,94
F 135,91 15,193 10,69 532,73
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Tabela 69: Limite de Resisténcia a Tracdo para os Corpos de Prova Sinterizados a 900 °C

Pressdo Forca Absoluta Diametro Média Desvio
MPa) COPO  Miima(N)  Médio (mm) Auramm) LRT(kPa) una padrio
A 75,08 15,22 12,26 256,21
B 75,08 15,20 12,53 251,02
C 79,83 15,19 12,43 269,23
55,51 D 56,07 15,20 12,27 191,36 250,62 36,40
E 68,43 15,21 12,17 235,29
F 87,44 15,19 12,19 300,62
A 188,18 15,21 11,29 697,64
B 210,04 15,19 11,43 770,15
C 123,55 15,19 11,44 452,63
111,03 D 152,06 15,20 11,36 560,63 66179 140,92
E 225,24 15,21 11,21 840,99
F 174,87 15,20 11,29 648,72
A 324,09 15,19 10,86 1250,71
B 313,63 15,19 10,77 1220,46
C 284,17 15,19 10,81 1101,73
166,54 D 318,38 15,20 10,91 1222,24 113941 11382
E 281,32 15,20 10,82 1088,95
F 243,3 15,20 10,70 952,35
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Tabela 70: Limite de Resisténcia a Tracao para os Corpos de Prova Sinterizados a 1000 °C

Pressdo Corno Forca Absoluta Diametro Altura LRT (kPa) Média Desvio
(MPa) P Maxima (N) Médio (mm) (mm) (kPa) Padréo
A 135,91 15,217 12,26 463,78
B 131,15 15,197 12,53 438,47
C 116,90 15,187 12,43 394,23
55,51 D 114,05 15,203 12,27 389,23 430,18 51,63
E 149,21 15,213 12,17 513,07
F 111,20 15,190 12,19 382,32
A 248,05 15,210 11,29 919,59
B 257,56 15,187 11,43 944,58
C 237,60 15,193 11,44 870,28
111,03 D 207,19 15,203 11,36 763,73 860,62 7919
E 204,34 15,213 11,21 762,80
F 243,30 15,197 11,29 902,76
A 362,10 15,193 10,86 1397,13
B 380,16 15,193 10,77 1479,07
C 433,38 15,193 10,81 1679,89
166,54 D 314,58 15,203 10,91 1207,42 154327 286,03
E 526,52 15,200 10,82 2038,09
F 372,56 15,203 10,70 1458,02
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Tabela 71: Limite de Resisténcia a Tracao para os Corpos de Prova Sinterizados a 1100 °C

Pressdo Corno Forca Absoluta Diametro Altura LRT (kPa) Média Desvio
(MPa) P Maxima (N) Médio (mm) (mm) (kPa) Padréo
A 140,66 15,23 12,02 489,15
B 151,11 15,22667 12,21 517,43
C 134,96 15,22667 12,26 460,25
55,51 D 161,57 15,22333 12,35 547,10 484,95 49,88
E 146,36 15,20333 12,42 493,45
F 119,75 15,20667 12,46 402,35
A 161,57 15,21667 11,63 581,22
B 375,41 15,23 11,29 1389,93
C 342,14 15,22 11,24 1273,22
111,03 D 314,58 15,22667 11,45 1148,68 112083 28349
E 334,54 15,22 11,31 1237,23
F 296,52 15,22 11,33 1094,69
A 463,79 15,22333 10,87 1784,28
B 286,07 15,22667 10,83 1104,38
C 464,74 15,22333 10,75 1807,89
166,54 D 701,39 15,22667 10,77 2722,82 1897.90 51885
E 511,31 15,22667 10,78 1983,08
F 512,26 15,22667 10,79 1984,93
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APENDICE D - FIGURAS COM DIFRATOGRAMAS DE RAIOS-X

——800 °C

- —900 °C

— 1000 °C
—1100 °C

20 30 40 50 60 70 80
26 (Degrees)

Figura 51: Difracdo de raios-X das amostras compactadas a 55 MPa.
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Figura 52: Difracdo de raios-X das amostras compactadas a 111 MPa.
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Figura 53: Difragéo de raios-X das amostras compactadas a 166 MPa.

148



149

APENDICE E - FIGURAS COM CARACTERIZACAO ELETRICA NO RANGE DE
8,2GHz A12,4 GHz

Figura 54: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)
para amostra compactada a 55 MPa e sinterizada a 800 °C.
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Figura 55: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 111 MPa e sinterizada a 800 °C.



Figura 56: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 166 MPa e sinterizada a 800 °C.
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Figura 57: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 55 MPa e sinterizada a 900 °C.
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Figura 58: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)
para amostra compactada a 111 MPa e sinterizada a 900 °C.
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Figura 59: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 166 MPa e sinterizada a 900 °C.



Figura 60: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)
para amostra compactada a 55 MPa e sinterizada a 1000 °C.

Figura 61: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 111 MPa e sinterizada a 1000 °C.
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Figura 62: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)
para amostra compactada a 166 MPa e sinterizada a 1000 °C.

Figura 63: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 55 MPa e sinterizada a 1100 °C.
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Figura 64: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 111 MPa e sinterizada a 1100 °C.

Figura 65: Permissividade elétrica relativa (em azul) e tangente de perdas (em laranja)

para amostra compactada a 166 MPa e sinterizada a 1100 °C.
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APENDICE F - IMAGENS OBTIDAS POR MEV

Figura 66: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 55 MPa e sinterizada
a 800 °C.

SEMHV:15.0kV |  WD:5.39 mm | | MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV WD: 5.40 mm I MIRA3 TESCAN

View field: 10 pm View field: 19.0 pm Det: SE 5pm
SEM MAG: 3. | 3 Performance in nanospace SEM MAG: 7.29 kx | Date(m/dly): 11/13/114 Performance in nanospace

Figura 67: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 111 MPa e
sinterizada a 800 °C.
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SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 5.43 mm MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 542 mm I MIRA3 TESCAN

View field: 42.0 pm } Det: SE 10 pm View field: 46.7 ym } Det: SE 10 pm
SEM MAG: 3.30 kx | Date(m/dly): 11/13114 Performance in nanospace SEM MAG: 2.96 kx | Date(m/dly): 11/13114 Performance in nanospace

Figura 68: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 166 MPa e

sinterizada a 800 °C.

- oA
SEM HV: 15.0 kV WD: 4.89 mm I MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV 'WD: 4.99 mm

View field: 36.6 pm Det: SE 10 pm View field: 46.6 pm Det: SE 10 pm
SEM MAG: 3.78 kx | Date(m/dly): 11/13114 Performance in nanospace SEM MAG: 2.97 kx | Date(m/dly): 11/13/114 Performance in nanospace

Figura 69: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 55 MPa e
sinterizada a 900 °C.
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Figura 70: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 111 MPa e
sinterizada a 900 °C.

SEM HV: 15.0 kV : MIRA3 TESCAN : MIRA3 TESCAN
10 pm

Performance in nanospace Performance in nanospace

Figura 71: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 166 MPa e

sinterizada a 900 °C.
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o, S - o .
SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 14.f 65 mm I MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 10.08 mm MIRA3 TESCAN
View field: 32.3 pm 1 Det: SE 10 pm View field: 38.9 ym J Det: SE | 10um
SEM MAG: 4.29 kx Date(mldry) 11314 Performance in nanospace SEM MAG: 3. 55kx | [)ale(mldly) 11314 Performance in nanospace

Figura 72: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 55 MPa e
sinterizada a 1000 °C.

MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 11.14 mm I MIRA3 TESCAN

View field:
Performance in nanospace SEM MAG: 5.50 kx | Date(midly): 1113114 | Performance in nanospace

Figura 73: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 111 MPa e
sinterizada a 1000 °C.
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SEMHV:150kV | WD:11.48 mm B MIRA3 TESCAN
View field: 75.6 ym Det: SE ‘ 20 pm View field: 41.3 ym

SEM MAG: 1.83 kx| Date(midiy): 1111314 Performance in nanospace SEMMAG: 3.35kx | Date(midly): 11113114 Performance in nanospace

Figura 74: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 166 MPa e
sinterizada a 1000 °C.

SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 10.55 mm I MIRA3 TESCAN

View field: 90.8 pm J t: SE 20 pm

SEMMAG: 1.52kx | Date(m/dly): 11114114 | Performance in nanospace

Figura 75: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 55 MPa e
sinterizada a 1100 °C.
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SEMHV:150kV |  WD:10.08 mm | | mmvaoraw | wvioervHm3z
my 0S 32 190 J my 1.2€ :bisit weiV
926q20n6n ni 9onsmohsd BMANIE :(ib\m)atsQ | xa 3b.F :DAM M32

Figura 76: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 111 MPae
sinterizada a 1100 °C.

: > h : s - P J : 3
SEM HV: 15.0 kV MIRA3 TESCAN SEM HV: 15.0 kV MIRA3 TESCAN
Vie: 20 pm

'SEMMAG: 1.64kx | Date(m/dly): 1114114 Performance in nanospace SEMMAG: 1.42kx | Date(m/d, Performance in nanospace

Figura 77: Imagens da microestrutura de uma amostra compactada a 166 MPa e
sinterizada a 1100 °C.
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SEM HV: 15.0 kV ‘ WD: 9.98 mm 7 MIR;\S TESCAN SEM HV: 15.0 kV ‘ 'WD: 9.97 mm I I MIRA3 TESCAN
View field: 143 pm 1 Det: SE | 20 pm View field: 54.8 pm j Det: SE | 10pum
SEM MAG: 970 x | Date(m/dly): 11/14/14 Performance in nanospace SEM MAG: 253 kx | Date(m/dly): 11/14/14 Performance in nanospace

Figura 78: Imagens da microestrutura de uma amostra do p6 fornecido pela CBMM



