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Resumo

Este trabalho consiste no estudo do compdsito polianilina—feltro de fibra de carbono, esta
ultima pirolisada previamente a 1300°C frente a acéo de estimulo eletromagnético na faixa de
micro-ondas (8,2 a 12,4 GHz), a fim de se entender melhor tais propriedades. O método de
obtencdo utilizado foi a sintese eletroquimica. Por meio de processos eletroquimicos de
voltametria ciclica, as amostras foram obtidas em diferentes niUmeros de ciclos voltamétricos,

3, 6 e 9, conforme se pode observar no relatorio anterior.

1. Introducéo

A demandaatua por materiais cada vez mais autossustentéveis e de alto desempenho se deve
pela crescente preocupacdo, tanto no contexto militar quanto no civil, com as questGes
ambientais e 0 possivel esgotamento dos combustiveis fosseis. 1sso vale especialmente no
gue tange a armazenadores de energia e sensores [1].Além disso, o desenvolvimento de
compositos que apresentem adequadas caracteristicas mecanicas, térmicas e elétricas [2,3],
como resisténcia mecanica, resisténcia a altas temperaturas e capaz de conduzir eletricidade,
e também com caracteristicas de absorver ou refletir radiagdo eletromagnética [4,5], surgem
como uma solucdo para necessidades relacionadas a defesa, seguranca publica e
telecomuni cagoes.

Polimeros condutores como a polianilina (PANI) sdo materiais capazes de armazenar energia,
atuar como sensor quimico ou eetroguimico e ainda como filtro para interferéncia
eletromagnética (EMI), [6,7]. Como polimeros condutores sdo versateis em funcéo de sua

capacidade ampla de serem oxidados ou reduzidos, sdo especiamente Uteis nessa uUltima
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aplicacdo, transmitindo, refletindo ou absorvendo ondas eletromagnéticas em intervalos
especificos de frequéncia[7] eisso pode ser verificado atravées da andlise de rede vetorial que
utiliza guias de onda para a realizag&o das andlises.

Guias de onda séo estruturas “guiantes”, longitudinais e de forma geral sdo caracterizadas
como canaetasretangulares ou cilindros metdlicos ocos utilizadas para o transporte de
informacdo e energia, como por exemplo, transporte de ondas, sgjam estas sonoras ou
el etromagnéticas de alta frequéncia (em gera nafaixa de radio, micro-ondas e luz visivel).

A Figura 1 apresenta os diferentes tipos de guias de ondas utilizados que podem ser
classificados em:

. Alta poténcia: para aplicagdes que exigem transporte de alta poténcia, sdo utilizadas
estruturas metalicas como o guia de onda retangular e o guiade ondacircular.

. Baixa poténcia: em aplicagbes de mais baixa poténcia ou que exijam estruturas mais
compactas como em processadores ou em aplicagOes de satélite, sdo utilizadas linhas de fita
ou microfitas.

. Opticos: na regi&o espectral de frequéncias Opticas, sdo utilizados guias de onda ou

fibras Opticas, totalmente diel étricos, feitos de vidro.

& 7

Guia de onda retangular Guwia de onda circular

T.inha de fita NMicrnfirta

Guia de ouda diclét:co plasa Filne Oplica

()
Figura 1 Guiasde onda: a) metalico retangular ecircular; b) linha defita e microfita; c) dielétricos. guia

planar efibra optica.

O guia de onda utilizado nesse trabalho foi 0 guia de onda retangular como mostrado na
Figural (a).
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Os Parametros S, medidos na técnica de caracterizacdo descrita acima, estéo relacionados as
energias de ondas e referem-se a matriz de disperséo de uma rede de micro-ondas (0 “S” no
Parametros-S significa em inglés “scattering” que quer dizer dispersao).

A matriz de dispersdo é uma construcdo matemética que quantifica como a energia RF se
propaga através de uma rede “multi-porta”. A principio se existem duas portas (Denominados
Porta 1 e Porta 2), entdo S12 representa a energia transferida da Porta 2 para a Porta 1. S21
representa a energia transferida da Porta 1 para a Porta 2. Em gera, SNM representa a
energia transferida da Porta M para a Porta N em uma rede “multi-porta”, como ilustrado na
figura 2.

Os Paréametros-S sdo numeros complexos, com partes reais e imaginarias ou partes de
magnitude e fase, porque tanto a magnitude quanto a fase do sinal incidente sdo alteradas pela
rede. Os Parametros-S séo definidos para uma dada frequéncia e impedancia do sistema, e
variam em funcdo da frequéncia para qualquer rede ndo ideal. Nesse contexto, a fim de
melhor interpretar os resultados que serdo apresentados a seguir, foi realizado o célculo do

moédulo dos val ores imaginarios e reais dos Parametros-S.
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Figura 2 Esquematizacdo da incidéncia e resposta da onda entre duas portas.

A PANI pode ser encontrada em diferentes graus de oxidagdo, sendo eles leucoesmeraldina
(forma cujas unidades repetitivas se encontram mais reduzidos), esmeraldina (forma cujas
unidades repetitivas se encontram metade reduzidos e metade oxidados e a qual possui 0
maior potencial de condutividade) e pernigranilina (forma cujas unidades repetitivas se
encontram mais oxidados) [8].

Outro material que merece destaque € o fetro de fibra de carbono (FFC), pois possui uma
especifica resisténcia a tragdo 30 vezes maior que materiais baseados em metais, permitindo
um melhor desempenho mecanico entre suas propriedades, além de ser uma material leve,
requisitos para aplicacdo, por exemplo, na industria aeroespacial [9,10] para dispositivos

€l etronicos embarcados rel ativamente peguenos e ndo sujeitos a escoamento externo.
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PANI combinada com FFC mostra propriedades singulares devido ao sinergismo entres esses
dois materiais, por causa da unido da caracteristica eletroativa do polimero com a elevada
area superficial e propriedades mecanicas da fibra [10,11]. Portanto 0 compdsito é promissor
a atender as necessidades citadas.

Este trabalho foi desenvolvido em parceria com a auna de mestrado Anne Karoline dos
Santos Poli, do Instituto de Tecnologia Aeroespacial (ITA) e possui como objetivo, atraves
das técnicas de analises apresentadas, encontrar segmentos de aplicagdo para 0s compositos,
assim como estabelecer uma metodol ogia adequada para a obtencéo dos mesmos.

2. Materiais e méodos
2.1 Reagentese Materiais

Os reagentes e materiais usados na sintese do composito foram, o acido sulfarico (H2SOy),
anilina (QNH,), nitrogénio ultrapuro (N, 99,999%), &cido nitrico (HNO3), agua deionizada,
feltro de fibra de carbono, tratadas termicamente a 1300°C, contra eletrodos de platina e
eletrodos de referéncia Ag/AgCl.

2.2 Aparelhos

No preparo das solucdes, foi utilizado um misturador mecanico da marca Fisatom com
poténcia de 70W. No aguecimento da solucdo de limpeza foi usado um agitador magnético
com aguecimento da marca Fisatom com poténcia de 900W. Para o aguecimento das fibras
de carbono o forno utilizado foi um Spembly e no processo de obten¢do dos compaésitos um
potenciostato AUTOLAB modelo PGSTAT 302. No processo de destilacéo da anilina foi
utilizado uma manta el étrica da marca Fisatom com poténcia de 330W.

O analisador de rede vetorial HP 8510 foi utilizado paras a caracterizagdo do comportamento
de resposta el etromagnética das amostras usando técnica de guia de onda retangular WR 90,

com duas portas, no intervalo de frequénciade 8,2 a12,4 GHz.
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2.3 Métodos

A anilina utilizada no preparo das solugdes foi destilada em aproximadamente 180°C afim de
obter maior grau de pureza.Foram preparadas duas solucdes, uma de anilina 0,1 mol/L e outra
de H,SO,4 0,5 mol/L a fim de criar a solugdo base para o procedimento eletroquimico. A
mistura de ambas foi realizada com o auxilio do misturador mecénico. O crescimento dos
filmes de polianilina foi realizado através de voltametria ciclica naregido de-0,50 V a+1,05
V vs Ag/AQCl a 25 mV/s na solugdo preparada acima, 0 equipamento utilizado foi o
potenciostato-galvanostato AUTOLAB PGSTAT 302. Para a andlise eletromagnética as
amostras foram cortadas tendo 23mm de comprimento por 10mm de largura, com suas

respectivas espessuras medidas e entdo encaminhadas para 0 equipamento de analise.
3. Resultados

A Figura 3 apresenta os graficos obtidos da caracterizacdo eletromagnética como célculo do
maodulo e 0 guste linear do s11 e s22, como linha de tendéncia de comportamento.

Como se pode observar, nos trés casos (a), (b) e (c), o comportamento das curvas, em um
primeiro momento sdo decrescentes 0 que indica uma diminuicéo no indice de refletividade
na superficie conforme o aumento da frequéncia, visto que o sl1 representa a resposta da
onda incidente da porta 1 na superficie 1 e s22 representa a resposta da onda incidente da

porta 2 na superficie 2, relacionando aspectos de reflexdo da onda nas duas faces do material.

Quanto maior o indice de refletividade maior a condutividade do meio, o que pode ser
explicado pela quantidade de Pani na superficie, que por sua vez € explicada pela diferenca
entres as curvas dos médulos de s11 e s22, essa diferenca indica superficies heterogéneas
entre si. Baseado em dados apresentado nos dois Ultimos relatérios, € possivel afirmar que a
guantidade de bipolarons, ou sga, estruturas de transporte de carga, € maior conforme a
guantidade de ciclos aumenta, 0 que esta intrinsecamente relacionado a condutividade, e
guanto maior a quantidade de bipolarons maior 0 “carater metalico” do material, atuando
como refletor de sinal de mircoondas.



Instituto de Aeronautica e Espaco / @cmpq

Programa Institucional de Bolsas de I niciacdo Cientifica

=

102

098 |-

511 s22

0.94

092 |-

b) e}

s11822
=)
8

096
094

092

Frequéncia

c) L. L FECQE A 1 00C - § i
106 -

1,04 |-

1.02 -

1,00 -

098

o}
0%} \\

8 9 10 1" 12 13
Frequéncia

s11822

-

Figura 3 Graficos de Parametro S - modulos de s11 e s22 mais curvas defit para: a) 3 ciclos; b) 6 ciclos; )
9ciclos
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Figura 4 Graficos de Parametro S - médulos de 21 e s12 para: a) 3 ciclos; b) 6 ciclos; ¢) 9 ciclos
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A Figura 4 ilustra os espectros obtidos dos Parametros-S s21 e s12, com seus respectivos
modulos calculados. Esses dados apresentam o perfil de transmissdo da onda no interior do
material, de uma superficie a outra, em ambos os sentidos. Pode-se observar que para 3 e 6
ciclos, Figura5 (@) e Figura 5(b) respectivamente, as curvas de médulo s21 e s12 apresentam
um comportamento semelhante entre si, 0 que indica um meio homogéneo e isotropico, ao
contrario de 9 ciclos, Figura 5 () que apresenta um meio heterogéneo e anisotropico, o que
pode vir a sugerir se a PANI cresceu no interior do feltro de carbono, ou se o crescimento foi
somente externo, o que explicaria a diferenca de comportamento do meio externo para o
interno. Outra hipétese que pode vir a explicar a diferenca dos espectros de uma superficie
para a outra, € 0 processo de secagem das amostras apds a sua retirada da célula
eletroquimica. O processo se d& colocando a amostra molhada em um vidro relégio, como
somente uma das faces fica em contato com o vidro, acreditasse que essa sgja a face que
contenha mais Pani, pois com a acdo da forca da gravidade, o polimero tende a “descer”,

como em um processo de decantacéo, fazendo com que se acumule mais em uma das faces.

5. Conclusdes

De acordo com os resultados obtidos pela caracterizac8o eletromagnética, pode-se dizer que
para 0s compoésitos obtidos com 3, 6 e 9 as curvas de Paréametros-S s11 e s22, apresentam
variagdo de intensidade conforme o aumento da frequéncia, tanto ao longo de s mesma
guanto de uma curva para a outra, 0 que indica que as superficies das amostras séo
anisotropicas e heterogéneas, ou sgja, as superficies sdo diferentes quanto a distribuicéo de
carga movel. Uma das causas para esse fendbmeno pode ser o processo de secagem das
amostras apos a retirada das mesmas da célula eletroguimica, visto que séo colocadas para
secar sobre um vidro rel6gio sem ateracéo da face encostada no vidro.

Analisando as curvas de Parametro-S s21 e s12, pode se dizer que, para as amostras obtidas
em 3 e 6 ciclos, ambos possuem um meio homogéneo e isotrdpico, o que pode ser explicado
pela similaridade das curvas entre si conforme o aumento da frequéncia, em 9 ciclos, por
meio dos espectros observa-se uma inversao no sentido das curvas, indicando um meio, ha

uma determinada frequéncia, mais heterogéneo.
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