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RESUMO

Neste trabalho estudou-se a influência da concentração de negro de fumo (NF) nas propriedades de atenuação de micro-ondas de Materiais Absorvedores de Radiação Eletromagnética, MARE, baseados em polianilina/NF (PAni/NF). Os MARE processados foram caracterizados na banda X, 8,2 a 12,4 GHz. As amostras de MARE foram preparadas em resina epóxi, variando-se a espessura de 3,00 a 8,75 mm. A concentração de NF na preparação dos compósitos de PAni/NF variou em 10, 20 e 30% em massa. Os resultados obtidos mostram que a propriedade de atenuação da radiação incidente varia em função da concentração de NF e, também, da espessura das amostras. A amostra de MARE contendo o compósito de PAni/NF, com 30% em massa de NF, apresenta o máximo de absorção, cerca de     -7,0 dB, que corresponde a 80% de absorção da onda incidente. Este mesmo material, na espessura de 3,4 mm, apresenta comportamento de absorvedor banda larga.
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INTRODUÇÃO
Os materiais absorvedores de radiação eletromagnética, MARE, apresentam a característica de promover a troca de energia da radiação eletromagnética pela energia térmica, em função das propriedades permissividade elétrica, permeabilidade magnética e resistividade elétrica de seus aditivos. Dentre esses destacam-se alguns materiais carbonosos, como o negro de fumo (NF), nanotubos de carbono e o grafite, os polímeros condutores e determinadas ferritas(1). 
Na área de MARE, os polímeros condutores apresentam um vasto potencial para aplicações tecnológicas. No entanto, até os dias de hoje, a sua utilização em larga escala ainda encontra-se limitada pelas técnicas de processamento dos polímeros convencionais, utilizadas na indústria de artefatos poliméricos, sendo assim, a maior utilização dos polímeros condutores está atrelada a novos desenvolvimentos na área de processamento de polímeros(2). 
Por apresentar propriedades de semicondutores, combinadas com um custo relativamente baixo, a polianilina (PAni) tem se destacado entre os polímeros condutores(3). A possibilidade de processamento da PAni e a sua satisfatória estabilidade ambiental apontam um bom potencial em aplicações tecnológicas(4). A fórmula estrutural da polianilina está esquematizada na Fig. 1. Assim, o interesse na PAni deve-se ao fato desta apresentar moderada condutividade elétrica e propriedades dielétricas que favorecem o processamento de MARE(5). 
[image: image6.png]



Figura 1: Fórmula estrutural da polianilina(6).
A relação entre a energia eletromagnética refletida pelo material absorvedor e a energia incidente neste chama-se refletividade e é expressa em dB (1 decibel refere-se a 1 décimo de um Bel), representada na Eq. (A)(7). A relação entre a atenuação em dB e a porcentagem da radiação eletromagnética absorvida (energia absorvida pelo material) é apresentada na Tab.1(8).
refletividade (dB) = log 10 Er/Ei

       (A)
onde:

Er – é a energia refletida, e
Ei – é a energia incidente 

Neste sentido, o objetivo deste estudo é avaliar a influência da quantidade de  NF na preparação de compósitos condutores de PAni/NF, avaliando-os como aditivos no processamento de absorvedores de micro-ondas, na faixa de frequências de 8,2 a 12,4 GHz.

Tab. 1 - Relação entre refletividade e a porcentagem da energia absorvida(7).
	Atenuação da radiação (dB)
	Absorção da radiação incidente (%)

	0
	0

	-3
	50

	-10
	90

	-15
	96,9

	-20
	99

	-30
	99,9

	-40
	99,99


MATERIAIS E MÉTODOS

O trabalho experimental relativo a este estudo consistiu na preparação de amostras de MARE em resina epóxi, pelo uso de um compósito condutor baseado em PAni sintetizada sobre partículas de NF. Para isto, primeiramente, sintetizou-se a PAni na presença de NF em um meio reacional ácido, de acordo com a literatura(9). 
A uma solução de HCl 1 M foi realizada a adição de NF e, em seguida, acrescentou-se a anilina destilada. De modo a estudar a influência da concentração de NF no meio reacional foram preparadas três amostras de PAni/NF, variando-se a quantidade de NF em 10, 20 e 30% em massa (m/m), respectivamente. Nessas misturas foi efetuado o gotejamento do oxidante persulfato de amônio, diluído em HCl 1 M, e aguardou-se o período de polimerização (em torno de 120 min10,11). Após esse tempo as soluções foram filtradas e os precipitados foram secados em estufa e guardados hermeticamente em dessecador. 
Em seguida, os compósitos PAni/NF foram incorporados em resina epóxi comercial na proporção de 10% em massa. A preparação da resina epóxi consistiu na sua mistura com o agente endurecedor, na proporção 1:1 - resina/endurecedor. Em seguida, essa mistura foi vertida em moldes com as medidas exatas da seção transversal do porta-amostra utilizado nas medidas de refletividade pela técnica do guia de ondas de seção transversal retangular 22,86 mm x 10,16 mm (tolerância 0,01 mm) e a espessura 9,78 mm (tolerância 0,02 mm).  A partir da espessura inicial (9,0 mm), outros valores foram obtidos por usinagem dos corpos de prova.
As medidas dos coeficientes de reflexão das amostras de MARE, pelo uso da técnica de guia de ondas, utilizaram um analisador vetorial HP8510C adaptado com o acessório WR90 - banda X) e um acoplador direcional, na faixa de frequências entre 8,2 e 12,4 GHz. O acoplador direcional utilizado é uma peça de alta precisão mecânica, constituído de 2 guias de ondas acoplados, sendo um deles reto e o outro curvo, com 3 terminais idênticos, Fig. 2. Acopladores direcionais são projetados de modo que a onda eletromagnética seja transmitida do sentido A - B no guia de ondas. Assim, a fonte de micro-ondas é conectada no terminal A, e a onda gerada nesse ponto percorre o guia de ondas até atingir o terminal B, sem, no entanto, chegar (acoplar) no terminal C. A amostra em estudo é posicionada no terminal B, utilizando um porta-amostra (Fig. 3), construído com as dimensões exatas da seção transversal do acoplador direcional (22,86 mm x 10,16 mm). 
[image: image2.emf]
Figura 2 - Acoplador direcional utilizado nas medidas em guia de ondas (8,2 a 12,4 GHz). O porta-amostra é posicionado no terminal B.
[image: image1.emf]
Figura 3 – Esquema do porta-amostra utilizado nas medidas de refletividade (a). Vista do porta-amostra e do trecho de guia de ondas (b). (1 e 4) guia de ondas de 8,2 a 12,4 GHz, (2) porta-amostra, (3) placa de alumínio (referência metálica) e (5) amostra encaixada no porta-amostra. 

O coeficiente de reflexão é medido com uma placa metálica sob a amostra de MARE ((Fig. 3). Este esquema utilizado para o posicionamento da amostra permite avaliar em quanto o material em estudo reduz o coeficiente de reflexão, em relação ao material 100% refletor, ou seja, a placa metálica de alumínio(12). 
RESULTADOS E DISCUSSÕES

A Fig. 4 mostra curvas de refletividade típicas das amostras de PAni/NF-resina epóxi estudadas e a Tab. 2 apresenta resultados da redução do coeficiente de reflexão em função da concentração de negro de fumo presente no compósito condutor preparado, obtidos da análise das curvas da Fig. 4. 
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Figura 4 – Curvas de refletividade das amostras de MARE baseadas em PAni/NF, contendo: (a) 10% (m/m) de NF  (b) 20% (m/m) de NF e (c) 30% (m/m) de NF e diferentes espessuras.
De acordo com os resultados da Tab. 2 e da Fig. 4(c) verifica-se que a amostra com 30% em massa de negro de fumo, na composição do compósito condutor PAni/NF, apresenta o valor de atenuação, -7,1 dB, que, de acordo com a Tab. 1, corresponde a cerca de 80% de absorção da energia da radiação eletromagnética incidente na amostra. 

Tab. 2 - Resultados de redução do sinal medido em guia de ondas em 9,5 GHz e na frequência de máxima atenuação.
	%PAni/NF no MARE(m/m)
	%NF na síntese (m/m)
	Atenuação em 9,5 GHz (dB)
	Máxima atenuação (dB)
	Frequência de máxima atenuação (GHz)
	Espessura da amostra com máxima atenuação (mm)

	10
	10
	-2,4
	-4,5
	8,1
	5,20

	10
	20
	-5,2
	-5,2
	9,5
	4,15

	10
	30
	-4,6
	-7,1
	11
	3,40


Além da influência da concentração do NF na preparação do compósito condutor PAni/NF, os resultados obtidos mostram também a influência da espessura das amostras no comportamento do material absorvedor preparado em resina epóxi. No caso da Fig. 4(c), a amostra contendo 30% em massa de NF no compósito PAni/NF apresenta o melhor resultado de atenuação na espessura de 3,4 mm; enquanto que o compósito com 10% de NF na composição da PAni/NF (Fig. 4(a)) tem o máximo de atenuação em torno de -4,5 dB, cerca de 65% de absorção da energia da radiação eletromagnética incidente, na espessura de 5,2 mm. Neste caso, observa-se que o aumento da concentração de NF no compósito condutor melhorou o comportamento do absorvedor e contribuiu para a obtenção de absorvedores menos espessos. A variação da espessura para uma mesma formulação tem também efeito significativo na frequência de máxima absorção.
A Tab. 2 mostra também, que para uma mesma frequência, -9,5 GHz, por exemplo, os valores de melhor atenuação variam em função da formulação do absorvedor e da espessura das amostras. Neste caso, a amostra com 20% em massa de NF apresenta o melhor resultado de atenuação da radiação incidente (-5,2 dB), na espessura de 4,15 mm. 

A análise das curvas de refletividade da Fig. 4 mostra, também, em vários casos, comportamento de absorvedor banda larga. Nesse sentido, tem-se como ilustração na Fig. 4(b), para um valor de atenuação de -3,0 dB, ou seja 50% de absorção da radiação incidente, um material que atende a faixa de frequências de 8,2 a 11,6 GHz.

CONCLUSÕES

Os resultados de refletividade obtidos neste estudo mostram que o aumento da quantidade de negro de fumo no compósito PAni/NF melhorou, de maneira geral, o comportamento dos absorvedores preparados. Nesse sentido, observa-se que os compósitos com 20 e 30% em massa de negro de fumo apresentam os melhores resultados de atenuação da radiação incidente. Verifica-se ainda que, os materiais preparados comportam-se como absorvedores banda larga. Valor de atenuação de até -7,1 dB (cerca de 80% de absorção), na frequência de 11 GHz, foi obtido para uma amostra com 3,4 mm de espessura, contendo o compósito PAni/NF com 30% em massa de NF.
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ABSTRACT

PERFORMANCE ASSESSMENT OF PAni/CB COMPOSITE AS RADAR ABSORBING MATERIAL

This study evaluated the influence of the carbon black (CB) concentration on the microwave attenuation properties of Radar Absorbing Materials, RAM, based on polyaniline/CB (PAni/CB). The studied materials were characterized in the X-band - 8.2 to 12.4 GHz. The RAM samples were prepared in epoxy resin, varying the thickness of 3.00 to 8.75 mm. The CB concentration in the PAni/CB composites preparation varied in 10, 20 and 30% by weight. The obtained results show that the attenuation property of the incident radiation varies with both the CB concentration and the thickness of the samples. The RAM sample based on the PAni/CB, with 30% (wt./wt.) of CB, showed the maximum attenuating, about -7.0 dB, which corresponds to 80% of absorption of the incident wave. This same material, with the thickness of 3.4 mm, behaves as broadband absorber.
Keywords: PAni, Radar Absorbing Materials, Carbon black
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