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RESUMO

Este trabalho tem o propdsito de dar prosseguimento a pesquisa realizada no
primeiro semestre de 2006 e tem, como principal objetivo, a melhoria das
propriedades de ressoadores dielétricos em microondas. Para o
desenvolvimento das ceramicas foram utilizados 6xido de zircénio (ZrO,) e
oxido de titanio (TiO,) na proporcao de 50%-50% em massa, com adi¢des de
2% e 5% em massa de éxido de nidbio (Nb2Os), 6xido de estanho (SnO) e
oxido de estroncio (SrO), de maneira individual, totalizando seis misturas, que
foram caracterizadas quanto as propriedades fisicas (densidade, retracao
linear, microestrutura e fases cristalinas) e analisadas quanto ao seu
comportamento em microondas.

Para confeccao das amostras foram utilizados materiais em forma de p6, que
foram pesados e homogeneizados em um agitador mecéanico por 8 horas em
meio liquido. Apds a homogeneizacao os pés foram submetidos a secagem por
um periodo de 24 horas em estufa na temperatura de 100 °C. Posteriormente
as misturas foram desagregadas em peneiras ABNT 100, seguido de
prensagem uniaxial (160 MPa) e prensagem isostatica (300 Mpa), utilizando
uma matriz de aco com didametro de 14 mm, com o objetivo de produzir corpos
cilindricos de modo que a proporcao entre a espessura (H) e o diametro (D)
seja da ordem de H/D = 0,4. A seguir as amostras foram sinterizadas em 1200
°C, com taxa de aquecimento de 10 °C/min e patamar de 3 horas. Apos a
sinterizacdo as amostras foram caracterizadas quanto a densidade pelo
método de Arquimedes, retracao linear, microscopia eletrénica de varredura e
difracdo de raios X.

Ao final, foram realizados experimentos para determinar o comportamento dos
materiais como ressoadores dielétricos em circuitos de microondas. Para um
bom desempenho essas ceramicas devem apresentar o valor da constante
dielétrica € > 20 e o fator de qualidade devido as perdas dielétricas Q > 3000.
Para tal, o material deve apresentar uma alta densidade relativa e baixa
porosidade, caso contrario, esses fatores podem afetar negativamente as
caracteristicas em microondas. Os resultados das propriedades fisicas e
dielétricas foram correlacionados, evidenciando a influéncia da microestrutura
nas propriedades dos materiais em altas frequéncias.



INFLUENCE OF THE ADDITIVES SnO, SrO AND Nb,Os IN ZIRCONIA-
TITANIA DIELECTRIC RESONATORS FOR MICROWAVE APPLICATION

ABSTRACT

This paper has the purpose of continuing the study started last year. The main
goal is to develop dielectric resonators manufactured by zirconia and titania
(ZrO2-TiO2, 50Wt%-50wt%) doped individually with 2wt% and 5wt% of niobium
oxide (Nb2Os), tin oxide (SnO) and strontium oxide (SrO), resulting in six
samples for analysis, which were pressed, sintered at 1200 °C for 180 minutes
and characterized as for the chemical compound formation using X-ray
diffraction, the relative density by the Archimedes’ method, the linear retraction
and the densification degree and grain size analysis by Scanning Electron
Microscopy (SEM). The microwave dielectric parameters were measured using
a suitable microwave system. For a good performance, these dielectric
resonators must have a high stability of frequency, high dielectric constant (¢ >
20) and high quality factor (Q > 3000) due to the dielectric losses.
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1 INTRODUCAO

Neste trabalho sdo propostos o desenvolvimento e o estudo de ceramicas
especiais a serem utilizadas como ressoadores dielétricos em circuitos
integrados de microondas. Os dispositivos em questdo foram confeccionados
conjuntamente de 6éxido de zirconio (ZrO,) e oOxido de titanio (TiO2), na
proporcao de 50%-50% em massa, com a adicao, de 2% ou 5%, dos dopantes
oxido de nidbio (Nb2Os), 6xido de estanho (SnO) e 6xido de estréncio (SrO) a

composicao-base.

As amostras foram caracterizadas quanto a microestrutura através de
Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV), densidade pelo método de
Arquimedes, retracéo linear, Difracdo de Raios X (DRX) e analisadas quanto ao
seu comportamento em circuitos integrados de microondas através da
frequéncia de ressonancia (f), da constante dielétrica (¢) e do fator de
qualidade (Q).

A confeccao dos materiais e suas caracterizacbes foram realizadas nas
dependéncias do Laboratério de Sensores e Materiais (LAS) e no Laboratério
Associado de Plasma (LAP), ambos pertencentes ao Centro de Tecnologias
Especiais (CTE) do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE) e a
determinacao da densidade pelo método de Arquimedes foi realizada com o
apoio da Divisdo de Materiais (AMR) do Comando-Geral de Tecnologia

Aeroespacial (CTA).



1.1 Objetivos

O objetivo do projeto é desenvolver materiais com propriedades fisicas e
dielétricas promissoras, a partir de matérias-primas nacionais, a serem
utilizados como ressoadores dielétricos. Para isso, eles devem atingir os

seguintes pré-requisitos [2 e 3]:

a) Constante dielétrica € > 20

b) Fator de qualidade Q devido as perdas dielétricas = 3000

c) Coeficiente de variacdo da freqiéncia de ressonancia com a

temperatura t [ ppm/°C ] préximo de zero

d) Densidade relativa = 95%

e) Pequenas dimensdes, baixo custo e facilidade de montagem em

circuitos integrados de microondas.



2 RESSOADORES DIELETRICOS

Os ressoadores dielétricos possuem caracteristicas semelhantes as das
cavidades metalicas ressonantes, porém sao mais vantajosos por possuirem
dimensdes reduzidas, baixo custo e facilidade de montagem em circuitos
integrados de microondas acoplados com microlinhas de transmissdo. Além
disso, possuem um alto fator de qualidade, uma alta constante dielétrica e um
baixo coeficiente de variagao da frequiéncia de ressonancia com a temperatura,
fatores esses que proporcionaram um grande avanco na tecnologia dos
circuitos de microondas, principalmente quanto a estabilidade em freqiiéncia e
tornaram-se pré-requisitos para os sistemas modernos de telecomunicacdes

(via satélite).

Aplicados em osciladores de microondas, esses dispositivos podem
desempenhar diversas fungdes, tais como em circuito de sintonia, circuito de
adaptacao de impedancia e circuito de realimentacdo. Independentemente de
sua funcdo no circuito o ressoador dielétrico determina, de maneira
preponderante, a freqiéncia de oscilacao, que é a sua prépria freqtiéncia de

ressonancia.

Em circuitos de microondas, os ressoadores dielétricos selecionam, filtram e
sintonizam frequéncias desejadas, armazenando energia no seu interior, onde
oscilam concomitantemente ondas elétricas e magnéticas. Se a constante

dielétrica do material for alta, entdo a energia eletromagnética é quase que



totalmente confinada no interior do ressoador, reduzindo as perdas por
irradiacdo. O modo ressonante principal utilizado em ressoadores dielétricos é
o modo TEpi5, que é capaz de carregar a maior porcao de energia. No
subscrito, “0” corresponde ao numero de meios comprimentos de onda na
direcdo azimutal (no caso, simetria azimutal), “1” corresponde a coordenada
radial e “6” corresponde a direcédo axial z (no caso, 0<o<1). A Figura 2.1 ilustra
0s campos eletromagnéticos atuantes em um ressoador dielétrico no modo
TEo15, onde o campo elétrico descreve circulos concéntricos em seu interior,

engquanto o campo magnético ultrapassa seus limites.

Figura 2.1 — Linhas dos campos eletromagnéticos no modo ressonante TEs

Para os ressoadores dielétricos, a superficie refletora das ondas
eletromagnéticas (interface dielétrico-ar) € uma parede magnética e, sendo a
constante dielétrica do material de maior valor, deve-se cumprir 0 principio da
reflexdo interna total, quando o angulo de incidéncia 6; for maior que o angulo

critico 8¢, como representado na Figura 2.2 [3].
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Figura 2.2 — Representacao da propagacao das ondas eletromagnéticas num cilindro
de material dielétrico

3 MATERIAIS E METODOS
3.1 Composicao das Amostras

Inicialmente foi realizada a pesagem do material a ser utilizado na forma de po,
guardando as devidas proporcdes apresentadas anteriormente. A seguir sao
especificadas as quantidades de material utilizado (em gramas) e a respectivas

composicdes das amostras (Tabelas 3.1).

Tabela 3.1 - Composicao das amostras com adicao de 2% e 5% em massa dos

dopantes
Amostras ZrO, TiO» SrO SnO Nb,Os5
A 20 20 — — 0,8
B 20 20 — 0,8 —
C 20 20 0,8 — —
D 20 20 — — 2,0
E 20 20 — 2,0 —
F 20 20 2,0 — —

A-— ZFOQ-Ti02 + 2°/oNb205




B — ZrO>-TiOz + 2%SnO
C —ZrO,-TiO2 + 2%SrO
D — ZrO,-TiO2 + 5%Nb20s
E — ZrOx-TiOz + 5%Sn0O
F —ZrO2-TiOz + 5%SrO

A obtencao do 6xido de estroncio (SrO) foi a partir do carbonato de estréncio
(SrCO3). Posteriormente, na etapa de sinterizacdo do material, didéxido de
carbono (CO2) é liberado, adquirindo-se, assim, a mistura desejada. Esse
processo é descrito quimicamente a seguir para as composicées com 2% e 5%
do dopante, respectivamente.

SrCO; —  SrO + CO,
147,6 g/mol  103,6 g/mol
X 0,89

X=1,14g

SrCO; — SrO +CO2

147,6 g/mol  103,6 g/mol

X 209

X=285g

A seguir é apresentado um fluxograma que contém todas as etapas realizadas

durante a confeccdo e a caracterizacdo do material, seguida da explicacéo
detalhada acerca de cada método utilizado.
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Figura 3.1 — Fluxograma do procedimento experimental do projeto



3.2 Equipamentos Utilizados

Os equipamentos utilizados no processo, seguidos de sua localizacao, foram:

e Agitador Mecéanico, marca Retsch, modelo S 100 (LAS/CTE/INPE);

e Estufa (secagem), marca FANEM, modelo 320-SE (LAS/CTE/INPE);

e Peneira Granulométrica, marca Bertel, modelo ABTN 100
(LAS/CTE/INPE);

e Prensa uniaxial de laboratério, marca Tecnat, modelo TE - 098
(LAS/CTE/INPE);

e Prensa isostatica, marca WIKA, modelo 83.21 (AMR/IAE/CTA);

e Forno (sinterizagdo), marca Brasimet, modelo PXW-5 (LAS/CTE/INPE);

e Difratbmetro de raios X, marca Philips, modelo PW3710, com anodo de
cobre e radiacao Ky (LAS/CTE/INPE);

e Microscopio Eletrénico de Varredura, marca JEOL, modelo JSM-5310
(LAS/CTE/INPE);

e Gerador de Varredura, marca HP, modelo 8350-B (LAP/CTE/INPE)

e Analisador de Circuito, marca HP, modelo 8757-D (LAP/CTE/INPE)

3.3Mistura dos Pos

As misturas utilizadas, na forma de pd, foram dissolvidas em alcool etilico para
uma melhor homogeneizagdo durante o processo e, a seguir, levadas a um
agitador mecéanico pelo periodo de 8 horas, com variagdes no sentido de
rotacdo (horario e anti-horario). Esse processo tem como objetivo reduzir o
tamanho das particulas pelo processo de moagem/homogeneizagdo dos
materiais utilizados na confeccao dos ressoadores dielétricos.

3.4 Secagem das Amostras

Apd6s a moagem/homogeneizagdo as misturas foram secadas em uma estufa
na temperatura de aproximadamente 100 °C. Nessa temperatura, o alcool
etilico passa da fase liquida para a fase gasosa, liberando-se da mistura sem

interferir em sua composicao original.



3.5 Peneiracao/Granulacao das Amostras

Ap6s o processo de secagem o material tornou-se um Unico aglomerado,
sendo necessaria uma etapa de peneiracdo. Para isso, foi utilizada uma
peneira de malha ABNT 100 para desagregar os materiais.

3.6 Prensagem das Amostras
O processo de prensagem foi realizado em duas etapas:

+12 etapa — Prensagem uniaxial: Nessa etapa 2,15g do material é
submetido a uma pressao de 160 MPa, aplicada ao longo de uma Unica
direcéo, fazendo com que a amostra assuma a forma do molde utilizado,

com didmetro de 14mm.

«22 etapa — Prensagem isostatica: O material €, a seguir, submetido a
uma pressao de 300 MPa, aplicada ao longo de todas as direcdes por

um fluido.

Esses valores de presséo utilizados foram previamente calculados em fungéo
da retracado do corpo a verde (nao sinterizado), e se apresentaram satisfatérios,

0 que contribuiu para uma boa resisténcia no manuseio das amostras.

3.7 Sinterizacao das Amostras

Nesse método o processo utilizado foi 0 de sinterizacdo normal, com uma taxa
de aquecimento de 10 °C/min até 1000 °C e de 5 °C/min até 1200 °C. As
amostras permaneceram na temperatura de 1200 °C por um patamar de 180
minutos e, a seqguir, foram resfriadas com uma taxa de reducéo da temperatura

de 10 °C/min até a temperatura ambiente (25 °C).



3.8 Microscopia Eletronica de Varredura

O objetivo desse método é analisar a superficie e a composicao interna da
amostra através de um microscépio eletrénico de varredura, verificando a
existéncia de irregularidades e poros que podem ter ocorrido durante a
confeccao do material e que podem degradar as propriedades do material em
circuitos de microondas. Para essa determinagdo, um feixe de elétrons é
incidido na amostra previamente fraturada e, com sua reflexdo, obtém-se uma
imagem de alta resolucao da superficie analisada. Porém, por se tratar de um
material ceramico (condutor elétrico pobre), é necessario um recobrimento da
amostra por uma fina camada de ouro (aproximadamente 0,5 nm), que é um
metal, além de condutor, também pouco suscetivel a oxidacdo, tornando a
amostra uma boa condutora elétrica para que, por fim, possa ocorrer a reflexao

do feixe de elétrons.

Além disso, também foi realizada uma analise por EDS a fim de determinar os
componentes presentes em uma certa regido da amostra fraturada, visto que
foi observada a presenca de um elemento contaminante, identificado como
alumina (6xido de aluminio - Af,O3), que sera apresentado e discutido a seguir
nos Resultados e Discussoes.

3.9Difracao de Raios X

Por intermédio de um difratdmero de raios X, que emprega uma radiacao Cu-
Ka com tubo emissor de filamento de cobre (A = 1,54439), foi possivel
identificar os elementos componentes das amostras e de sua estrutura
cristalina, onde cada pico de alta densidade surge quando o conjunto de planos
cristalograficos (hkl) é satisfeito.



3.10 Determinacao da Massa Especifica por Arquimedes

O método de Arquimedes foi utilizado para o céalculo da massa especifica
aparente das amostras sinterizadas. Seu procedimento se da pela imersao do
corpo de prova, suspenso por um fio, em agua destilada a 20 °C, de acordo
com a norma ASTM C20-87: Apos o processo de retifica, os corpos-de-prova
foram submetidos a uma pré-lavagem, para eliminar possiveis residuos de
impurezas deixados pelo rebolo diamantado. Em seguida, os corpos-de-prova
foram imersos em um recipiente com agua destilada e fervidos durante 2 horas,
para a eliminacdo do ar contido nos poros, e permanecido a temperatura
ambiente por 24 horas. Por outro lado, o processo de resfriamento poderia ser
acelerado com agua destilada corrente, mantendo-se, porém, os corpos-de-
prova o tempo todo imerso.

Para a determinacdo da massa imersa (w;), 0S corpos-de-prova, imersos em
um volume de agua destilada, foram apoiados por um suporte adaptado a
balanca. Pesou-se primeiro o suporte vazio e, em seguida, 0 suporte com 0s
corpos-de-prova. A massa imersa (wz) é a diferenca entre estas duas leituras.

Ap6s a determinacdo da massa imersa (ws), 0S corpos-de-prova foram
retirados e envolvidos em um papel toalha para a remo¢ao de particulas de
agua que se encontravam na superficie, sendo, entéo, levados para uma estufa
a 100 °C durante 2 horas. Em seguida, os corpos-de-prova foram resfriados em
um dessecador por um periodo de 30 minutos e pesados para a determinacao

da massa seca (Wy).

Foram realizadas 10 medicdes em balanca de precisdo (107° g), e cujos valores
foram aplicados na Equacéo 3.10.1:

Por = W X P 3.10.1
SINT m—(Wz—Wf) ( . . )




onde:

psint = Massa especifica das amostras sinterizadas [ g/cm® |
W = massa da amostra seca [ g ]

PHeo = Massa especifica da agua a 20 °C [ g/cm® ]

W, = massa da amostra imersa [ g ]

W = massa do fio imerso [ g ]

O valor da massa especifica da agua (pu20) foi obtido pela Equagao 3.10.2:

Pu.o =1,0017 =0,0002315.T (3.10.2)

A densidade relativa foi calculada pela relacao entre a massa especifica da
ceramica sinterizada (psint) € @ massa especifica tedrica de cada composicao
estudada (pr), como mostrado na Equacgéo 3.10.3:

Prei = (%)XIOO [%] (3.10.3)

T

3.11 Determinacao da Retracao Linear das Amostras

Através do método geométrico foram calculadas as dimensdes das amostras
antes e apos a sinterizagdo, bem como suas respectivas massas especificas.
Com isso, tornou-se possivel a determinacdo da retracdo linear, que foi
calculada com base na maior dimensao das amostras, conforme a Equacéao
3.11.1:



AL:L’;—,foloo (3.11.1)
l

Sendo:

AL— A retracéo linear (%).
Li — O comprimento inicial (mm).

Lf — O comprimento final (mm).

3.12 Medidas em Microondas
a) Determinagéo da Constante Dielétrica

Para a determinacdo da constante dielétrica (¢) o ressoador dielétrico é
posto entre placas metalicas paralelas, como ilustrado na Figura 3.12.1.

Figura 3.12.1 — Representagéo do ressoador dielétrico entre placas paralelas

Nesta configuracdo, mede-se o valor da freqtiéncia de ressonéancia e, com o
auxilio do software “Mathematica”, determina-se a constante dielétrica do
material. A precisdo dessa medida depende da precisdo das medidas da
altura e do diametro do ressoador dielétrico, ja que a equacgao utilizada
nesse procedimento relaciona as dimensées com a freqiéncia de

ressonancia e com a constante dielétrica.



A seguir, na Figura 3.12.2, encontra-se uma fotografia que ilustra esse

procedimento.

Figura 3.12.2 — Fotografia ilustrativa do procedimento experimental de
determinacao da constante dielétrica

b) Determinagéo do Fator de Qualidade

O fator de qualidade (Q) é a relagdo entre a energia armazenada e a
energia dissipada por ciclo. Ele pode ser determinado através dos valores
da frequéncia de ressonancia nos pontos de meia-poténcia, conforme ilustra
a Figura 3.12.3:



P/2

Poténcia Relativa

fo

Frequéncia

Figura 3.12.3 — Determinacao do fator de qualidade nos pontos de meia-poténcia

do espectro ressonante

Assim, o fator de qualidade pode ser calculado através da Equacao 3.12.1:

Q:f§f (3.12.1)

onde f1 e forepresentam a faixa de passagem nos pontos de meia poténcia

e foé a freqléncia de ressonancia.

Nessa configuracdo, o ressoador dielétrico é posto entre dois discos de
teflon (isolante) a fim de evitar perdas 6hmicas nas paredes metalicas da
caixa utilizada nos testes experimentais, como ilustra a Figura 3.12.4:



Figura 3.12.4 — Fotografia ilustrativa do procedimento experimental de

O arranjo experimental em ambas as medidas é apresentado a seguir (Figura
3.12.5), onde um gerador de microondas excita o ressoador dielétrico através
de uma sonda elétrica e o sinal irradiado é captado por uma sonda coletora,
diametralmente oposta a anterior, que envia a informagao a tela do analisador

de rede.

determinacéao do fator de qualidade

Detector
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de de
Fede Varredura
IWMedidor
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metélica\
RF RF Acoplador
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Figura 3.12.5 — Montagem experimental utilizada nas medidas em microondas
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 Analise por Microscopia Eletronica de Varredura

As fotomicrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura mostram o
efeito dos tipos e das quantidades de dopantes na forma, tamanho e
distribuicAdo dos graos. Para comparacdo entre as composi¢des, procurou-se
utilizar os mesmos critérios de avaliacdo e analise, no que diz respeito a
ampliagcdo. Também foram realizadas andlises por EDS, a fim de verificar a
presenca de possiveis contaminantes, como ilustra a Figura 4.1.1 para a
amostra (A), Figura 4.1.2 para a amostra (B), Figura 4.1.3 para a amostra (C),
Figura 4.1.4 para a amostra (D), Figura 4.1.5 para a amostra (E) e Figura 4.1.6
para a amostra (F).
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Figura 4.1.3 — Fotomicrografia e EDS da superficie de fratura da amostra C.
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Figura 4.1.6 — Fotomicrografia e EDS da superficie de fratura da amostra F.



Ao analisar as micrografias podemos observar que os tipos e quantidades de
dopantes utilizados promoveram pequenas diferencas na microestrutura quanto
a formacado de tamanho dos grdos, o que caracteriza a formacdao de uma
solucao solida. Além disso, nota-se na microestrutura do material alguns poros
e aglomerados de graos.

Nas microestruturas das composicoes A, B, E e F pode se observar a presenca
de um material com geometria diferenciada do restante da micrografia, fato que
esta ligado a contaminacao obtida durante o processo de moagem. Através do
EDS esse contaminante foi identificado como alumina, resultado do atrito das
esferas utilizadas durante o processo de moagem. Isso pode alterar a
constante dielétrica dos materiais e influenciar nos resultados de

caracterizagcdes em microondas.

4.2 Analise por Difracao de Raios X

A andlise por difragéo de raios X é uma das caracterizagdes mais importantes
no desenvolvimento de materiais ceramicos para aplicagcbées como ressoadores

dielétricos, pois ela identifica as fases cristalinas presentes no material.

Os resultados obtidos sdo apresentados abaixo, sendo a Figura 4.2.1 da
amostra (A), Figura 4.2.2 da amostra (B), Figura 4.2.3 da amostra (C), Figura
4.2.4 da amostra (D), Figura 4.2.5 da amostra (E) e Figura 4.2.6 da amostra

(F).
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Figura 4.2.2 - Difratograma de Raios X para a amostra B
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Analisando os difratogramas, pode-se observar que n&o houveram
transformacdes de fases durante a sinterizacdo devido a formacdo de fase
sélida. Entretanto, os resultados obtidos mostram que os picos obtidos sao
caracteristicos dos materiais de partida e que as possiveis transformacdes
parciais ocorridas ndo foram detectadas. Esse fato estar relacionado ao nivel
de resolucdo do equipamento ou aos parametros utilizados, onde a
temperatura de sinterizagao (1200 °C) n&o foi suficiente para que o mecanismo
operante de solucao—reprecipitacdo permitisse a completa transformacao do
ZrOz e do TiOs.

Com o aumento da quantidade de dopantes (de 2 para 5%) houve o
aparecimento de pequenos picos, porém eles nao foram suficientes para
caracterizar uma transformacdo de fase das amostras. Esse fato deve estar
ligado ao grau de molhabilidade dos grdos de ZrO,-TiO, e ao método de
sinterizagéo, que restringiu e provocou uma diminui¢cdo de solubilidade da fase
sélida no liquido e retardou a transformacgao de fase do material, que tem por

caracteristica uma melhor formacao em quantidades maiores de liquidos.

4.3 Analise das Propriedades Fisicas das Amostras

As propriedades fisicas das amostras sdao apresentadas na Tabela 4.3 a seguir,
onde pr € densidade tedrica, pa € a densidade experimental determinada pelo
método de Arquimedes e Dr é a densidade relativa, obtida pela raz&o entre pa
e pr. Os valores apresentados foram determinados apds a sinterizacdo do

material.

Tabela 4.3 — Propriedades fisicas das amostras sinterizadas

PT Pa Dy Perda de| Retracao

Amostra [g/cm?] | [g/cm?] [%] Massa Linear




[%] [%]

4,663 | 3,036 | 65,11% | 1,01% 2,38%
4,697 | 3,085 | 65,68% | 3,52% 3,14%
4,684 | 3,234 | 69,05% | 3,49% 5,18%
4,657 | 3,040 | 65,29% | 2,90% 4,28%
4,741 3,089 | 65,15% | 2,64% 3,33%
4,707 | 3,247 | 68,98% | 5,99% 5,48%

M m O O W >

De uma maneira geral podemos dizer que a baixa densidade relativa obtida
neste projeto se deve a baixa temperatura de sinterizacdo, a qual seria
necessario um incremento relativamente grande de forma a ativar os processos
de rearranjo e solucao/reprecipitacdo. Observa-se que as amostras dopadas
com 2% e 5% de SrO (C e F, respectivamente), nessas condicbes de
processamento, obtiveram os melhores resultados de densidade relativa. Desta
forma, considera-se que os dopantes promoveram a formacdo de solucao
sélida durante o processo de sinterizacdo. Os valores de perda de massa e de
retracao linear ndo apresentaram mudancas significativas (<6%), porém esses
resultados sdo promissores em comparacdao a outros trabalhos realizados

anteriormente [6].

4.4 Analise dos Parametros Dielétricos em Microondas

Os resultados obtidos em microondas para as amostras desenvolvidas sao

apresentados na Tabela 4.4:

Tabela 4.4 — Resultados do comportamento dos ressoadores dielétricos em

microondas

| Amostra | Diametro | Espessura | f[GHz] —»¢+0,3 | f[GHz] — Fator Q |




A 12,99 + 0,01 5,39+0,02 [58970 — 37,4 [6,074 — 2000
B 13,21 + 0,01 9,26 +0,03 [5,9912 — 37,1 6,107 — 2500
C 12,93 + 0,01 5,16 +0,04 |59770 — 38,7 [6,065 — 2510
D 12,99 + 0,01 5,43+0,04 [5,8980 — 37,1 6,056 — 2030
E 13,23 + 0,01 5,17+0,08 [6,0010 — 37,8 [6,129 — 2890
F 12,93 + 0,01 5,11+0,08 [59682 — 39,4 [6,059 — 2120

De acordo com a tabela, podemos observar que as amostras confeccionadas
apresentaram um valor satisfatério da constante dielétrica. Porém, os
resultados encontrados para o fator de qualidade ficaram um pouco aquém do
esperado. Isso se deve principalmente a nao-formacdo de fases apds o
processo de sinterizacdo e a baixa densidade relativa das amostras, pois a
quantidade de poros inseridos afeta negativamente as propriedades dielétricas

do material em circuitos de microondas [1, 2 e 5].

5 CONCLUSOES

Neste projeto foram desenvolvidos ressoadores dielétricos de ZrO,-TiO> com
adicées de 2% ou 5% dos dopantes Nb»,Os, SnO e SrO. Esses dispositivos
apresentaram uma quantidade consideravel de poros, fato evidenciado pelas
fotomicrografias obtidas por MEV e pelos valores das densidades relativas, que
variaram de 65% a 70%. Além disso, foi constatado que nao ocorreram
transformacdes de fases durante a sinterizagdo do material, que se apresentou
como solucéao sélida, como pode ser observado através dos difratogramas de
raios X e da analise da microestrutura.

Quando analisados em freqiéncias de microondas, esses ressoadores
apresentaram o valor da constante dielétrica plausivel. Porem, o valor do fator
de qualidade ficou aquém do esperado devido a porosidade e a ndo-formacao

de fases durante a confecgao das amostras [1 e 5].



6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

De acordo com os resultados obtidos nesse projeto, acredita-se que um
aumento da quantidade dos dopantes utilizados aliado a um aumento da
temperatura de sinterizagdo (até 1500°C) pode colaborar para uma melhoria
significativa nos resultados do comportamento do material em microondas,
principalmente em relacdo ao fator de qualidade. Com essas alteracées na
confeccdo das amostras, espera-se obter uma maior densificacdo e a
transformacdo do material em novas fases com boas propriedades dielétricas
[1e2].
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