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Resumo

FALCONI, D. R. Sensor piezelétrico baseado na tecnologia dosettetrtermo-formados:
aprimoramentos dos processos de produc@® f. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia
Elétrica) — Escola de Engenharia de Sdo Carlosyddsidade de S&o Paulo, Sdo Carlos,
2010.

Este trabalho descreve dois novos aprimoramentss pdocessos para a producéo dos
eletretos termo-formados, cuja tecnologia é pdadamente voltada para sensores
piezelétricos. Estes sensores constituem-se defiioes de Tefloff FEP unidos, contendo
entre suas interfaces microbolhas com as superfisigoerior e inferior carregadas
eletricamente com polaridades opostas, formandoedgsdipolos. Esta estrutura permite a
alteracédo dos momentos de dipolo quando solicitaetzinica e eletricamente — 0 que confere
a estrutura uma excelente atividade piezelétrioay coeficientes piezelétricos atingindo
valores superiores a 300 pC/N. No estagio atuptpoesso para producédo desses sensores é
artesanal e produz, geralmente, amostras com dafées em suas bolhas. Contudo, os
novos aprimoramentos, aqui apresentados, supretefiagncias aludidas e possibilitam um
maior controle da distribuicéo, altura e diametes dolhas de ar. Os aprimoramentos do
processo foram denominados laminacdo a quente stvade frio. Basicamente, estes dois
processos consistem em quatro etapas: a moldagéimdale uma das camadas do sensor; a
colagem das duas camadas de filmes do sensor;adizagfio das superficies do sensor e 0
carregamento elétrico, sendo a colagem o ponto iatrue diferente nos dois
processos. Ressalta-se que suas principais aapf@s relativas aos processos existentes
foram a moldagem prévia do filme de uma das camadasses novos processos de colagem.
Assim, estes aprimoramentos tém permitido um metbatrole das dimensdes das bolhas e
facilitado sobremaneira sua implementacdo em esedisstrial. Desta forma, vislumbra-se
um aumento significativo de aplicacdes comerciassds sensores, a exemplo dos sensores
de presenca, teclados finos, balancas dindmicasnsor®es de pressdo. Também como
contribuicdo deste trabalho, coloca-se a implengéotao sistema de medidas do coeficiente

piezelétrico.

Palavras-Chave: Ferroeletretos, sensor piezelétrico termo-formaefion® FEP, coeficiente
piezelétrico.






Abstract

FALCONI, D. R. Piezoelectric sensor based on electrets thermofaymiechnology:
improvements on the production processé@8. |. Dissertation (Master’s Degree in Electric
Engineering) — Engineering School of Sdo Carlosyglsity of Sdo Paulo, S&o Carlos, 2010.

This work describes two improvements on the prddaobf piezoelectric sensors, which are
based on thermo-formed electrets technology. Thessors which were previously prepared
by fusing and molding two TeflShFEP films into bubbles structures in a hot-pressesn,
presented piezoelectric coefficients over 300 pGifter properly electrical charging.
However, this production system still presents mamghnical challenges, most of them
concerning the bubble formation. With the improveise called hot lamination and cold
adhesive, a much better control of the distribytibeight and diameter of the air bubbles
could be obtained. These improvements process eatescribed into four main stages: the
molding of one film; the sticking process of theotfilms; the metallization of their surfaces
followed by electric charging. The sticking processand the previous molding of the film are
crucial and the great contribution of this work.tivihese contributions not only better sensor
could be made but it also facilitated the industseale implementation of the sensors.
Another expressive contribution of this work was ttevelopment of a system to measure the

piezoelectric coefficient.

Keywords: Ferroelectrets, thermoformed piezoelectric sen3eflon® FEP, piezoelectric
coefficient.
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1 Introducao

1.1 Motivacao e Objetivo da Dissertacao

O estudo das propriedades de eletreto advem de&degaidade, quando filésofos
gregos, em especial Tales de Mileto, Platdo, Ae&é e Plutarco, j4 relatavam o
conhecimento das forcas de atracdo do ambar atriar volta de 1600, William Gilbert
definiu “electrica, quae attrahunt eadem rationelettrum” (elétricos que atraem da mesma
maneira que o ambar) e mencionou diversos exemgidogais materiais (GERHARD-
MULTHAUPT, 1987).

Durante os trés séculos seguintes, cargas elétrgas materiais isolantes
(POUNDER, 1977) foram estudadas por inumeros ci&sti Um deles foi Stephen Gray,
quem, em 1732, mencionou a presenca de uma “forgva perpétua” em varios materiais
isolantes e descreveu a producdo de “corpos @sgtride resina, piche, cera de abelha, e
enxofre por meio de aquecimento e resfriamento (6RA32).

A segunda metade do século XVIII acompanhou a dogéao do chamado
“eletroforo” (portador de eletricidade), que fodependentemente inventado por Johann Carl
Wilcke, em 1762, e por Alessandro Volta, em 177ERBARD-MULTHAUPT, 1987). Tal
invento possuia o0 mesmo significado amplo que radegletreto possui hoje, reservado aos
dielétricos com cargas armazenadas, ou com or@mtdipolar. No entanto, este significado
mudou com o passar do tempo, visto que alguns fenésndesta natureza, hoje, sao
discutidos sob diferentes aspectos, tais comoodktricos, piezelétricos, piroelétricos,
distribuicdo de cargas em dielétricos, orientacateaular, etc. (GERHARD-MULTHAUPT,
2002).

Contribuicdes importantes também foram feitas pochskel Faraday (1838),
quando, ao publicar seus estudos classicos sddtreeielade, introduziu o termo “dielétrico”
para corpos através dos quais forcas elétricae attando e teorizou sobre as propriedades
de eletretos, quando se referiu a um “dielétrice gonservava um momento elétrico depois

gque o campo aplicado externamente tinha sido rddwizero”.
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Outra valiosa contribuicdo foi a sugestdo dadaRuadolf Kohlrausch em 1854 de
gue a descarga de uma garrafa de Leyden podem@saita como uma interacdo de cargas e
dipolos (GERHARD-MULTHAUPT, 1987).

Finalmente, em 1885, o cientista inglés Oliver H&de denotou o termo “eletreto”
€ 0 usou em estrita analogia ao ja estabelecido@m@gpara designar os materiais dielétricos
com uma polarizagédo permanente (GERHARD-MULTHAUPJI87).

Entretanto, foi a partir dos trabalhos do fisicpoj@és Mototaro Eguchi, em 1919,
gue pesquisas sistematicas com eletretos se amtiddeu primeiro eletreto foi produzido por
um meétodo térmico, que consistia na aplicacdo ddfarta campo elétrico a uma mistura
fundida de cera de carnauba e resina em adicéerdele abelha (essencialmente os mesmos

materiais utilizados por Gray).

Nas décadas seguintes, eletretos de materiais rdeecearias outras substancias
foram produzidas por técnicas de carregamentoedifes do método térmico de Eguchi.
Entre esses métodos, podemos citar: 0s carregane@oioinjecdo de elétrons ou ions
(GROSS, 1958), iluminacédo (HILKZER; MALECKI, 1986Gjescarga corona (CRESWELL;
PERLMAN, 1970) e descarga impulsiva (ALTAFIM; GIAGETTI; JANISZEWSKI,
1992).

Alguns dos mais antigos dispositivos praticos zditido eletretos sdo os microfones
de eletretos, primeiramente descritos por Nishikewdukijama, em 1928 (SESSLER, 1982).
Estes transdutores, assim como os microfones deetele discutidos nos anos seguintes
(GEMANT, 1935; RUTHERFORD, 1935) e aqueles usadhesae durante a Segunda Guerra
Mundial (BRUNO, 1942; GUTMANN, 1948), demonstrarae-nsatisfatérios, ja que eram
constituidos de eletretos de cera, cuja estabdidelétrica mostrou-se insuficiente sob

condi¢cBes normais de ambiente.

O ritmo das inovacOes foi acelerado apos o adveo® modernos dielétricos
poliméricos nas décadas de 1950 e 1960, em panti@pos a descoberta da capacidade de
aprisionamento de carga de alguns filmes poliméridéa, basicamente, dois tipos de
materiais poliméricos que sdo de grande interemsmlmente: (1) substancias altamente
isolantes, tais como os materiais de Téflgolitetrafluoretileno (PTFE) e seu copolimero
fldor etileno propileno (FEP), que tém uma excelaer@pacidade de retencdo de cargas; e (2)
substancias polares, tais como o polifluoreto delideno (PVDF), que exibem dipolos
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permanentes alinhados, resultando em atividadezelptecas e piroelétricas (SESSLER,
1982).

Em concordancia com a extensa vida util dos nouesetos poliméricos, foi
fabricado, em 1962, o primeiro microfone de eletd filme polimérico (SESSLER; WEST,
1962). Com a escolha adequada do material do teld&ESSLER; WEST, 1966) e outras
melhorias (SESSLER; WEST, 1973), conseguiu-se ditlamaceitacdo comercial.

Mas devido aos pequenos coeficientes piezelétraopolimeros carregados foram

pouco usados em outras aplicacdes. Porém, esagaitmudou na década de 1990, com o
surgimento dos filmes poliméricos porosos e cedglajue apresentam altos coeficientes
piezelétricos (LEKKALA; PAAJANEN, 1999). Tais polignos ndo apresentam uma estrutura
molecular bipolar, mas sim, microcavidades gas@sassua composicdo que, além de
diminuir a massa dos filmes poliméricos, formamngdes dipolos quando carregadas
eletricamente, ja que essas cavidades podem gatadsts como sendo duas camadas
superficiais de polaridades opostas (GERHARD-MULTHA, 2002).

No entanto, as microcavidades heterogéneas e @satderivadas do processo de
fabricacdo dos polimeros porosos e celulares, iomaarregamento elétrico ndo homogéneo
(QIU et al., 2007a, 2007b).

Procurando encontrar novos materiais que nao apgessem esse inconveniente,
Altafim et al. (2003) idealizaram um transdutorzgiétrico composto por uma dupla camada
de Tefloff FEP separados por uma fina camada de verniz édpaoiptendo um coeficiente

piezelétrico da ordem de 290 pC/N.

Embora esse sensor tenha tido um papel fundameatahudanca do paradigma
existente, sua construcado artesanal acarretouegmnalsl tais como a falta de controle da
dimensao intersticial entre as paredes do senszelptrico, baixa resisténcia mecéanica
durante sua manipulacdo e perda de sensibilidageocdecorrer do tempo, em funcéo da
deformacgédo plastica das goticulas do verniz separ&bm isso, foi idealizado um novo
sensor, constituido de microbolhas de ar entre thlaas de Teflofi FEP através de um
processo denominado “termo-formado” (ALTAFIM et @005, 2006), também apresentando

um alto coeficiente piezelétrico (superior a 300N)C

Os excelentes resultados apresentados pelo nogsorgaiezelétrico termo-formado
(ALTAFIM et al., 2006) permitem aventar a possitdlile de desenvolver protétipos e

procedimentos para sua producdo em escala indestdgansequentemente, ampliar sua gama
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de aplicagcdes comerciais. Cita-se, dentre as possaplicacdes, a de sensores de presenca,
teclados finos, balangas dindmicas e sensores elsdmr em ambientes contendo O6leos

isolantes, similares a tanques de transformadores.

Antes de se apresentar como produto final e seexatizado, o sensor piezelétrico
de Teflorf FEP termo-formado necessita de um processo rigpetiénto no mercado interno
guanto no externo. Neste contexto, este traballtesapta dois novos processos para a
producdo dos sensores piezelétricos poliméricosalbas na tecnologia dos eletretos termo-

formados.

1.2 Organizacao da Dissertacéo

Este trabalho est4 organizado em cinco capitullgsnAla introdugéo, a sequéncia é
descrita a seguir.

No Capitulo 2, séo tratados os conceitos e fundareeslativos aos eletretos, bem
como sua evolucdo no emprego de transdutores raletémicos, em especial, o aspecto

piezelétrico.

Os aprimoramentos dos processos de producéo i@eéasizpara a fabricacdo dos
sensores piezelétricos baseados na tecnologialetost@s termo-formados sao descritos no

Capitulo 3.

Um sistema de medidas da piezeletricidade encepti@descrito no Capitulo 4, que
traz, também, os resultados das medi¢cdes das asostr

A concluséo desta dissertacdo de mestrado e asspasppara a continuidade deste

estudo em trabalhos futuros séo apresentadas ntulGdp

Finalizando este trabalho, encontram-se as refe@€bibliogréaficas.



2 Revisao Bibliografica

2.1 Eletretos

Numa definicdo classica, o termo eletreto é dedignas substancias dielétricas
eletrizadas quase permanentemente. O termo “queasganente” significa que a constante
de tempo caracteristica para o decaimento dasscalgjaicas € maior que o periodo de tempo

em que estudos sao realizados com o eletreto (SHSSI998).

Os estudos sistematicos sobre eletretos foramaduosi por Mototaro Eguchi, em
1919. Em seu primeiro trabalho (EGUCHI, 1919), eleda usava o termo eletréforo;
somente mais tarde (EGUCHI, 1920, 1923, 1925) paasasar a palavra eletreto, originada
de Heaviside. Seu primeiro eletreto foi produzidw pm método térmico. Eguchi fundiu
partes iguais de cera de carnauba e resina aaertd0 °C, com ou sem certa quantidade de
cera de abelha (essencialmente os mesmos matatileados por Gray), e a deixou
solidificar sob um forte campo elétrico, de apraxéamente 1,5 MV/m (FUKADA, 2000).

Com esse experimento, Eguchi constatou a existéheialois tipos de cargas
elétricas. Logo apds a preparacdo desses eletreli®sencontrou que suas superficies
apresentavam cargas de polaridade oposta a dosdeketformadores adjacentes. Mas estes
tipos de cargas mostraram ser de natureza tempa@aesapareciam gradualmente em um
curto intervalo de tempo, dentro de um ou dois.dig®s o0 decaimento completo destas
cargas, outras de sinais opostas cresceram graghtalraté saturar em alguns dias, ou seja,
ocorreu a inversdo da polarizacdo e as superfidteseletreto passaram a apresentar
polaridades iguais aos dos eletrodos adjacentesafgas com polaridades iguais aos do
eletrodo adjacente foram posteriormente nomeadasdergas, por Andrew Gemant (1935),
e as de sinais opostas, foram nomeadas heterocakgasrmanéncia das heterocargas
mostrou excelente estabilidade temporal, ndo sec@etdo qualquer decaimento sensivel
mesmo apos muitos anos do preparo das amostrasGHGW925). Um disco desse eletreto,

20 cm de diametro e 1 cm de espessura, esta ppdsemo Museu de Ciéncias em Toquio.
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Suas cargas superficiais permanecem mesmo 45 pogs@a preparacdo e foi observado ser
aproximadamente um sétimo das cargas originais A 2000). Apesar da observacao
dessa inversao de polaridade, naquele momentoon&adontrada explicacdo para a origem

dessas cargas.

Em 1944 Bernhard Gross, enquanto desenvolvia &sidé Edwin Plimpton Adams
(1927) e Andrew Gemant (1935), publicou suas hgesteelativas a origem de polarizagcédo
permanente como um resultado de dois processaterdagdo de dipolos moleculares e de
cargas espaciais (responsaveis pela origem danga@tgas) e a injecado de cargas elétricas a
partir dos eletrodos (responséavel pela origem dasokbargas), como sugerido por Faraday
um século antes (HILCZER; MALECKI, 1986).

Heterocargas: moléculasdipolares alinhadas e
cargas espaciais deslocadas

Homocargas: cargas superficiais injetadas

Figura 2.1 Representacdo esquematica da configuragdo de salgdricas dos eletretos produzidos por Eguchi
(a) antes do processo de polarizac#in),logo apds a suspensdo do campo aplica¢t) epds decorrido pouco
tempo.

A teoria precisa e consistente de Gross explicofatms experimentais de forma
extremamente bem sucedida e foi uma importanteribaigdo para o estudo de eletretos.
Para explicar a inversao de polarizacdo observadexperimento de Eguchi, Gross teoriza
gue a aplicacdo de campo elétrico provoca o aliendmnde moléculas dipolares e o
deslocamento de cargas espaciais (cargas apris®madinterior do material) do dielétrico.
Além disso, nas superficies do dielétrico sao atjas cargas elétricas (cargas superficiais) de
mesmo sinal dos eletrodos formadores adjacentgm &pds a suspensdo do campo elétrico,
devido a uma maior contribuicdo dos campos elé&rclvindos das moléculas dipolares e das

cargas espaciais deslocadas em relacdo aos das ¢aygfadas, a direcdo e o sentido da
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polarizacdo resultante sdo os mesmos do campo elétrico aplicBdaconforme mostrado

na Figura 2.1b. No entanto, devido ao relaxameaosodipolos moleculares e a0 movimento
das cargas espaciais, a magnitudePdeecresce gradualmente. DepoisRi¢ornar-se zero,

P cresce gradualmente em sentido opost®,aquando as contribuicdes dos campos das
cargas espaciais passam a sobrepor aos dos dipolesulares e das cargas espaciais,
conforme mostrado na Figura 2.1c. Portanto, a #&eerde polarizagdo observada no
experimento de Eguchi € atribuida a natureza tefnjpordas heterocargas (dipolos
moleculares e cargas espaciais) e a predominamgibtocdo das homocargas (cargas

superficiais injetadas).

::E‘* 8 (Homocarga) 35 Anos depois
O
"r::_ 61~ 27 Anos depois
% 4= 22 Anos depois
8
1]
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| 1 l l 1 1
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| =y
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Figura 2.2 Observagao das cargas superficiais nos eletretosata de carnadba em 22, 27 e 35 anos apos a
polarizagdo. A magnitude da carga é mostrada em&arda temperatura de polarizacég D campo elétrico
de polarizag&o aplicado foi de 4AMV/m (FUKADA, 2000)

Por volta de 1951, Sumoto preparou diversos etetrde cera de carnauba. Ele
envolveu-os com folhas de metal e armazenou-os essedadores. Takamatsu realizou
medidas de suas cargas superficiais em 22, 27 aa@5Sap0os sua preparacdo. Os resultados
sdo mostrados na Figura 2.2. As cargas medidatagadas de encontro a temperatura de
polarizacdoImediatamente depois da polarizacdo dos eletragosargas de superficie eram
negativas, indicando as heterocargas. Entretapés, mais de 22 anos, cargas positivas foram
observadas, indicando as homocargas. A quantidatierdocargas cresce com o aumento da
temperatura de polarizacdo. Outro exemplo da exieestabilidade de homocargas injetadas
€ apresentado pelos filmes de Teflon FEP, sfieinstalados em microfones de eletretos nos
milhdes de aparelhos telefénicos (FUKADA, 2000).
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Assim, numa definicdo moderna, o termo eletretduinmateriais dielétricos que
apresentam moléculas dipolares alinhadas, portadiereargas elétricas deslocadas ou ainda

cargas aprisionadas nas proximidades das duadisigsedo dielétrico.

Enquanto os eletretos classicos eram feitos daplkespessas de cera de carnauba ou
substancias similares, pesquisas recentes soliret@deestdo sendo realizadas com filmes
finos de materiais poliméricos, tais como os maigrie Teflofi FEP e PTFE, PVDF e
filmes celulares e porosos de PP. Eletretos tipgosuso atual sédo feitos de filmes com
espessura entre 30n e 100um, de poucos cfnde area, geralmente cobertos em uma ou
ambas as superficies com camadas de metal evapokadpolarizacbes atuais podem
produzir eletretos com densidades de carga entte 10° C/cnf, sendo que em materiais de
Teflon® e de PP predominam injeces de cargas, que sisiompdas em armadilhas
energéticas profundas e superficiais, e no PVDEgména a polarizacdo por orientacao

dipolar, com cargas injetadas em menor proporcao.

Exemplos de alguns eletretos metalizados e nadiraelas sdo mostrados na Figura
2.3. Um eletreto ndo coberto por eletrodos de m@taduz um campo eletrostatico externo
devido a suas cargas nao compensadas e a polatifag@dmeno analogo ao de um magneto
permanente, cujo campo magnético € gerado apemadigmbos magnéticos. Esta analogia
tem sido muito importante e de uso comum para choneéntendimento dos eletretos.
Enquanto as amostras ndo metalizadas e as metalizad um lado geralmente exibem
campos elétricos internos e externos, 0s camposamastras metalizadas nas duas faces

estdo completamente contidos dentro do dielétrico.

¥ + + + +
(a) (b) {c)

Figura 2.3 Esquema da secdo transversal de alguns eletrigtize$ sem eletrodos ou com eletrod@s:
eletreto mono polar ndo-metalizadb) eletreto com uma de suas faces metalizada conteargas superficiais
e espaciais €c) eletreto com duas faces metalizadas contendo sargpaciais e dipolares.
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2.2 Processos de Formacao de Eletretos

A formacéao de eletretos, que significa carregameuntpolarizacdo de um dielétrico,
pode ser alcancada por uma variedade de métodes. lreétodos dependem da constante de
ruptura do gas proximo a superficie para ser cad@gda injecdo de portadores de cargas
elétricas pelos eletrodos ou por feixes de padguwu da separacdo de cargas induzidas por
um campo elétrico ou alinhamento de dipolos noétlieb. O processo de formagédo €
frequentemente limitado pelo fendmeno de ruptutgri@ ou externa que dependem,
respectivamente, da permissividade elétrica e id#el®aschen; em outros casos, a formacéo

é limitada pela saturacdo da quantidade de arnaadilt moléculas polarizaveis no material.

Algumas das técnicas de formacdo mais estudadasiltiasas décadas foram: a
térmica, injecdo de cargas por feixe de elétror&pdos fotoelétricos, carregamento direto,
corona e por descarga impulsiva. Antes da discussiie estes métodos, que sera feita nas
secbes seguintes, o processo de aprisionamentoarg@scnos dielétricos solidos sera

discutido.

2.2.1 Mecanismo de Aprisionamento de Portadores em Dielétos Sélidos

Dois processos — polarizacdo molecular em um castgidco e aprisionamento de
carga — determinam as propriedades de eletretaigtétricos. Nesta secdo, sera descrito
resumidamente 0 mecanismo de aprisionamento deadooes em dielétricos soélidos,
principal mecanismo de formacdo dos eletretos tdamnados, bem como dos eletretos
poliméricos porosos e celulares. Sendo assim, trafi@ho ndo sera abordado o alinhamento

de moléculas polares.

A retencdo quase-permanente de cargas reais aetadgboliméricos ocorre devido
a presenca de estados de aprisionamento capazkteleportadores de carga durante um
longo periodo de tempo. Em 1972, Bauser sugeriumgdelo para o aprisionamento de
cargas em polimeros baseado num modelo de barelzedgia modificado (Figura 2.4a). De
acordo com este modelo, as armadilhas sé&o estachlzados que pertencem a determinadas
moléculas ou grupos moleculares. Sendo os polinsnosfos e/ou semicristalinos, 0s niveis
de energia, que sao afetados por seu ambiente kialdiferentes em distintas regides
moleculares do material. Assim, a profundidadeattasadilhas é distribuida de acordo com a

distribuicdo dessas regides.
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Figura 2.4 (a) Diagrama de energia para um polimerg, armadilhas de elétron;,Jarmadilhas de buracgb)
Densidade de estados energéticos N(E) para um padinEstados localizados (armadilhas) estdo sonttoea
E. e E séo bordas de mobilidade da banda de conducdovaléacia, respectivamente (SESSLER, 1982).

Além destes estados localizados (armadilhas), thd@snéo localizados, geralmente
referidos como estados estendidos, que sao siteagogeticamente proximos a parte inferior
da banda de conducéo e da parte superior da bandal&hcia (Figura 2.4b). Estes ultimos
sdo separados dos estados localizados pela chabmada de mobilidade, em que a
mobilidade de portador diminui diversas ordens @dadeza. Em tais estados, os portadores
movem-se pelo salto quéantico. O aprisionamento aeyac em estados estendidos é,
geralmente, insignificante em materiais de eletré® estados estendidos, no entanto, sao

responsaveis pelo transporte de carga (SESSLER).198

O aprisionamento de carga em polimeros pode ocemearmadilhas distribuidas na
superficie e no volume do eletreto. Enquanto énfeite possivel distinguir entre estas
categorias, € dificil avaliar a origem moleculas dgamadilhas. As armadilhas superficiais
podem ser originadas devido a impurezas quimiasjtds superficiais especificos, cadeias
guebradas, moléculas absorvidas ou diferencas demode curto alcance de superficie e
volume. Por outro lado, as armadilhas de volumesgmtam trés niveis estruturais de
aprisionamento (SESSLER, 1982). Os niveis primasas sitios atdbmicos nas cadeias
moleculares, 0s niveis secundarios estdo entregmg atomos em moléculas vizinhas, e os

niveis terciarios sao as regides cristalinas arfimtes cristalino-amorfas.

Para o Teflofi FEP a localizacdo espacial e a temperatura dacétivtérmica de
suas armadilhas superficiais e volumétricas tém determinadas por medi¢des de descarga
termicamente estimulada (TSC — thermally stimulatadent) (VON SEGGERN, 1979).
Foram encontradas temperaturas de liberacdo dascdegl55°C e 200 °C para armadilhas de
superficie e de volume, respectivamente, e 170 &@ pm aprisionamento intermediario.
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Também foi detectado um nivel de aprisionamentcs maso, ativo sob certas condicdes,
onde as armadilhas mais profundas estdo ocupamtasjescarregamento ocorrendo a 95 °C.
Finalmente, informacfes sobre a distribuicdo espales armadilhas entre 155°C e 200 °C
foram obtidas por meio de TSC em circuito abert@ anostras carregadas por feixes de
elétrons retratados na Figura 2.5. Os resultadstssiévestigacfes, mostrados na Tabela 2.1,
sugerem uma extensdo das camadas superficiais pama profundidade de,

aproximadamente, 2m (VON SEGGERN, 1979).
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Figura 2.5 Correntes termicamente estimuladas em circuitatalgara amostras de TeflSFFEP 25um
carregadas com feixes de elétrons das seguintegiase3 keV, 5 keV, 7 keV, 10 keV (VON SEGGERRB)19

Tabela 2.1 Distribuicdo de armadilhas para cargas negativistiibuidas em TefldhFEP-A 25.m (VON
SEGGERN, 1979).

Eem_pera:n}ura Loca]i;agéo relativa a Tipo de armadilha
e pico (°C) | superficie carregadarf)
95 0-25 Armadilha energeticamente mais rasa
155 0-05 Armadilha de superficie
170 05-1.8 Armadilha préxima a superficie
200 1.8-25 Armadilha de volume

Os valores das energias de ativacdo dos niveigrdgomamento de varios polimeros
também foram obtidos por TSC e outras técnicarealtipicos para essas energias séo 1,9
eV para Tefloff FEP, 1,8 — 2,2 eV para Mylar, 1,5 eV para pobeiil (PE) e 1,2 eV para
poliimida. Armadilhas desta profundidade aprisior@argas por um longo periodo de tempo,
alcancando uma frequéncia de liberacdo de cargas
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v =p,el V) (2.1)

ondewy é a frequéncia de escapké a energia de ativagcdo dos niveis de aprisionameé a
constante de BoltzmanTeé a temperatura. A temperatura ambiente a fre¢uéediberacéo
de cargas pode atingir valores dé& #010%? s*, assumindo uma frequéncia de esoapgual
a 10°s! (SESSLER, 1982).

Densidades de armadilhas em polimeros tém sidoidate a partir da méaxima
densidade de carga armazenada. Em alguns filmesépimos, tais como o TeflShFEP 25
um, armadilhas de superficie sdo capazes de armapgia cargas que armadilhas de
volume e o carregamento de tais materiais gerabmpraduzird cargas superficiais (uma
excecdo € o carregamento de feixes de elétronsragudta em uma carga volumétrica)
(SESSLER, 1982).

Esta pequena introdugcdo tedrica fornece elememoseduais que facilitam o
entendimento dos principais mecanismos de formadedeletretos com excesso de cargas,

descritos nos itens seguintes.

2.2.2 Método Térmico

Técnicas de formacdo térmica consistem na aplicagdam campo elétrico ao
polimero em uma elevada temperatura e subsequesiteamento, enquanto o campo ainda
estad sendo aplicado (EGUCHI, 1919). Tais métodaemoser usados em amostras tendo
eletrodos inicialmente depositados sobre o dieléiou em amostras separadas dos eletrodos
por um espagamento de ar ou outro gas (SESSLER).198

Camara de
Aquecimento

Eletrocdos \

Polimero =\, ST = —
{Metalizado ou
nao metalizado)

Figura 2.6 Representagdo esquematica do método de carregarrégntico.
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Dependendo da geometria, da configuracao dos @bdstrala intensidade do campo
aplicado, da temperatura e de parametros intrissgeonaterial, podem ocorrer uma série de
fendbmenos. Na presenca de espacamentos de arsgoeae ruptura podem ocorrer no gas,
resultando em deposicdo de cargas sobre as sigeerfio polimero. Quando eletrodos
depositados sdo usados, cargas podem ser injgpattas eletrodos. Finalmente, dipolos
podem ser alinhados ou cargas podem ser separadbslétrico. Sob resfriamento, todos os

movimentos de cargas sao congelados (SESSLER,.1982)

2.2.3 Método por Feixes de Elétrons

Este método consiste da injecdo de elétrons dentieteda energia, de acordo com o
polimero (SESSLER, 1982). Se o0 alcance dos elé&anenor que a espessura do dielétrico,
o0 carregamento é causado diretamente pelo apns@rta dos portadores injetados. O
meétodo de feixes de elétrons foi usado por Bernfaaks, em 1958, para carregar placas
espessas de materiais dielétricos e, mais tard&9&0 foi adaptado por Sessler e West para

o carregamento de filmes poliméricos.

Fonte de

Elétrons
Feixe e ]
Elétrons
/ Espalhamento
Polimero
L7
Metalizagao -~ —‘
L

Figura 2.7 Representacdo esquematica do método de carregampenteixe de elétrons.

2.2.4 Mecanismo de Fotoeletreto

Os materiais fotocondutores ao serem irradiados loanultravioleta ou luz visivel
sob um campo elétrico e cobertos com um ou doigodl@s transparentes, geram uma
polarizacdo depois de removido o campo e de tedaina irradiagcdo, criando-se um
fotoeletreto. Este efeito € atribuido a geracdpatéadores pela luz, deslocamento de cargas
pelo campo elétrico, e eventual aprisionamentoeianto, para isso, € necessario que a luz

irradiada possua energia suficiente para removetéhons de sua banda de valéncia criando
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pares elétrons-lacunas. Assim, esses portadores podem mover-se, sob a acdo do campo
elétrico, para uma das extremidades do materia{BER; MALECKI, 1986).

Radiacéo
Eletromagnética

Transparente

e 11

Polimero =——=

Metalizagao

Figura 2.8 Representacéo esquematica do método para obterusfotbeletretos.

2.2.5 Carregamento Direto

Ao ser aplicado aos eletrodos de uma configuracéstrada na Figura 2.9 um
campo elétrico suficientemente forte (a partir @@oximadamente, 1 kV/cm), ocorre uma
migracdo de cargas elétricas do eletrodo paralétide®. Para garantir tanto o contato dos
eletrodos com o dielétrico quanto uma distribuigdmogénea das cargas, é necessario que o
material possua eletrodos depositados. Caso atriielédo possua eletrodos depositados,
possivelmente existirdo espacamentos de ar enteéetoodo e o dielétrico e, assim, a
transferéncia de cargas se dara também atravéeesbardas elétricas no ar. Ocorrida a
transferéncia de cargas e retirado o campo eléfi@aa um campo elétrico remanescente no
material com caracteristicas elétricas estaveisgf@ ocorreu a criagcdo de um eletreto.

Eletrode Superior

-\_\_\_‘_‘—‘——__\_\_\_\_\_\_

Dielétrico

1

Eletrado Inferior—"

Figura 2.9 Representacéo esquematica do carregamento direto.

A intensidade maxima do campo que pode ser aplieat#olimitada a ocorréncia da
ruptura interna do dielétrico, relacionada intimatee rigidez dielétrica do material. No caso
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dos polimeros, como a rigidez dielétrica é elevadm ordem de £0v/cm (para o Teflofi
FEP é da ordem de 2,2 x®10/cm) —, a ruptura interna dificilmente ocorre. Hotanto, o
mesmo nao acontece com a ruptura externa, tambéirecda como ruptura reversa de
Paschen, que acontece muito mais frequentementeptuncédo da geometria do eletrodo, da

composicao do gas e da presséo.

2.2.6 Método Corona

O método corona depende da deposicdo de carga wabpolimero por meio de
uma descarga corona (Figura 2.10). A descarga adgeela aplicacdo de uma tenséo de
alguns quilovolts entre um eletrodo em forma ddreg(eletrodo-ponta) e um eletrodo plano
localizado embaixo da amostra (CRESWELL; PERLMABQ).

Se o0 eletrodo-ponta apresenta polaridade negatiwao geralmente ocorre no
carregamento do TeflSnFEP, os portadores negativos fluem para o dietétiNo ar, &
pressdo atmosférica, os ions ££®ao os principais portadores (SHAHIN, 1968, 1969).
Devido a sua pequena energia térmica, esses iorepasitados na superficie do material, e
supde-se que suas cargas sao transferidas pamanadilbas superficiais do material. A
penetracdo de cargas no material depende da aeridde sua densidade e das
caracteristicas do préprio material dielétrico. Neflon® FEP, por exemplo, as cargas
negativas penetram muito pouco para densidaderdascam torno de 0C/cnf, enquanto
as cargas positivas penetram substancialmente neriaha(SAWA; LEE; IEDA, 1975;
MORENO; GROSS, 1976).

Paonta

W
f Alta Tensdo

Diglétrico metalizade

Figura 2.10 Representacdo esquematica do método de carregampentiescarga corona.
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Este método apresenta alguns inconvenientes, sendmaior deles a né&o
uniformidade da distribuicdo de cargas (MORENO; &801976). Por isso, um dispositivo
auxiliar foi arranjado, contribuindo para uma disircdo homogénea das cargas injetadas no
material (MURPHY, 1972).

A Figura 2.11 apresenta as alteracbes feitas néigonoamcao primitiva, com a
implementacdo de uma grade metélica também sulanatiénsdo controlada, de algumas
centenas de volts. Desta forma, a distribuicdoalgacna placa a ser carregada passa a ser
uniforme e facilmente controlada (MURPHY, 1972).

Diglétrice metalizado

Figura 2.11 Representacao esquematica do método de carregamentiescarga corona com grade (triodo-
corona).

Para o carregamento corona também é necessari® tbagtante prolongado e
temperaturas elevadas, motivo pelo qual outros dodtdoram apresentados com algumas

vantagens.

2.2.7 Método por Tens@es Elétricas Impulsivas

O processo de formacéao de eletretos por tensGeslsivgs foi desenvolvido por
Altafim e colaboradores em 1992 e modelado em 1QW8TAFIM; GIACOMETTI;
JANISZEWSKI, 1992; ALTAFIM; LEAL FERREIRA; GIACOMETI, 1998). Esse método
de carregamento consiste na aplicagcdo de uma omdanddo impulsiva, com um pico
elevado, diretamente sobre o filme polimérico. @etkMulthaupt et al. (2002) e Altafim et
al. (2003, 2005, 2006) utilizam este processo igipa] com grande eficiéncia, para também

carregar polimeros celulares e porosos e obteriaiateom altos coeficientes piezelétricos.
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A configuracdo béasica do carregador por impulsof@raa de onda sdo mostradas
nas Figuras 2.12 e 2.13, respectivamente.

Camara de
Carregamento

v(t)

Fonte C. C.

>
3
o
9
o

Figura 2.12 Sistema de carregamento por efeito impulsivo, ddde72Q, R, =44Q, C, = 1,35 mF, G=11
nF e G é o centelhador.

Um pico de tensdo negativa de curta duracao éaaplisobre um filme polimérico
que induz o aprisionamento de cargas elétricas uy@erficie do filme, formando
termoeletretos em um curto espaco de tempo. Come per observada na Figura 2.13, uma
das vantagens do carregamento impulsivo, com @laga&arregamento por descarga corona,

€ 0 curto tempo para ser realizado, da ordem derségundos.

A tenséo a que o filme dielétrico é submetido éadsmjundo a equacéao abaixo.

V() =V, (e2" - M) (2.2)

O tempo de frente e de cauda da onda de impulsteéntinado pelas constantes de
Towsend, constantes de tempoe a,. Manipulando-se tais parametros, € possivel observ
formas de ondas com frentes de is?e tempos de meia onda iguais au450 tempo de
onda é medido desde o inicio da onda impulsivag a&npo em que esta decai a metade do

valor de pico.

-
-

t {microgsegundo)

45

Figura 2.13 Forma de onda de um carregamento impulsivo, comd @ frente de onda e 45 de tempo de
meia onda.
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2.3 Piezeletricidade

A palavra piezeletricidade literalmente significgéetricidade por meio de pressao”;
sendo o prefixo piezo derivado da palavra grpgein— “pressionar”. Uma definicdo
classica de piezeletricidade € a geracdo de unagizagao elétrica produzida pela imposicao
de tensdo mecanica, sendo a polarizacdo proporcdodaformacdo. A producdo de uma
polarizacéo elétrica por meio de uma tensdo meg@nahamada de efeito piezelétrico direto.
O efeito inverso, uma deformacdo mecéanica provogadameio de um campo elétrico de

polarizacdo também existe.

Deformacgao

- e - ol i -

Forga

(a) (b)

Figura 2.14 (a) Efeito piezelétrico direto ¢) inverso.

Em alguns materiais, a polarizacéo elétrica € miody simplesmente, aplicando
uma tensdo mecanica ao longo de certo eixo. Otipos de deformacéao, tais como dobras,
cisalhamento ou tor¢cao também produzem polarizagédeterminados materiais. Em alguns
casos, diversos efeitos existem simultaneamenteerdamente, a aplicacdo de campos
elétricos de polarizacdo pode causar a um materna deformacdo longitudinal ou
cisalhamento, e sob certas condi¢cGes, também pedemproduzidos dobramento, torcéo, e

flexao.

2.3.1 Levantamento Historico da Piezeletricidade

As primeiras suposicdes de que eletricidade tampéderia ser produzida por
pressédo foram levantadas por Coulomb entre 178096, onduzindo, posteriormente, aos
experimentos de Hatly, sem resultados conclusivesgpdo a producdo de cargas em uma
borracha sob tensdo mecéanica. No século seguintel849, Antoine César Becquerel
descobriu o efeito piezelétrico em alguns cristdéetectando um potencial elétrico quando
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estes eram submetidos a pressdes mecanicas,radolial comportamento a certas diferencas
constantes e presentes no interior da estrutisi@lona do material (BALLATO, 1996).

A descoberta efetiva da piezeletricidade se deospaindos Jacques e Pierre Curie,
em 1880, a partir de uma curiosidade cientificaseokando o aparecimento de cargas
superficiais em alguns materiais de estruturaatmst, quando estes eram mecanicamente
solicitados (BOTTOM, 1968).

Em 1881, Wilhelm Gottlieb Hankel sugeriu o nomeszazletricidade”, que foi aceito
por todos. Também em 1881, Lippmann, com basesotbnd@micas, afirmou que o efeito
inverso também deveria existir, ou seja, a impasidd cargas elétricas superficiais induz
deformagbes mecanicas. Ainda neste mesmo anoméssrCurie confirmaram a afirmacéo
de Lippmann, e anunciaram que os coeficientes lgigm®s para ambos os efeitos, direto e
inverso, eram idénticos (BALLATO, 1996).

William Thomson, conhecido por Lorde Kelvin, deselweu, em 1893, um modelo
atdmico para descrever o efeito piezelétrico. No sgguinte, em 1894, o tratamento formal
da piezeletricidade avancou substancialmente contratmlhos de Pierre-Maurice-Marie
Duhem e Frederich Pockels. Ainda nho mesmo anma@nieno da piezeletricidade alcancou a
sua maturidade com artigos de Woldemar Voigt, qatou os coeficientes piezelétricos
relacionando-os com a presenca de tensores mesdBBOLATO, 1996).

Durante a Primeira Guerra Mundial, no periodo d&418918, Langevin utilizou
transdutores piezelétricos na deteccédo de subnsatimmando-se, mais tarde, o pai do sonar
e da disciplina de Ultrassbénica. Mais a frente, E920, Max Born publicou o primeiro
calculo tedrico para o coeficiente piezelétricoedéalerita o3—ZnS (beta sulfeto de zinco),
uma rocha mineral (BALLATO, 1996).

Durante a década de 1950, foram realizados os iposneestudos sobre a
piezeletricidade em polimeros polares e de origeniddica, como a celulose e o colageno,
bem como nos de origem sintética, a exemplo daiarpiolas e dos acidos poli lacticos
(FUKADA, 2000). Bazhenov, em 1950, observou o efpiezelétrico na madeira, atribuindo-
0 as macromoléculas de celulose presentes em sysositdo. Em 1953, Yasuda descobriu a
piezeletricidade em 0ssos, ao observar que prodeetrnicidade quando deformados por
flexdo. As primeiras demonstragfes de dispositeleromecéanicos empregando polimeros
de origem biolégica foram conduzidas por Fukada, 1889, empregando tenddo, osso e

cartlagem de baleia em capsulas de agulhas para-discos no lugar daquelas
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comercialmente utilizadas e formadas com o sal aeh&lle (tartarato de sodio e potassio)
(FUKADA, 2000).

Kawai, em 1969, descobriu piezeletricidade em finaéongados e polarizados de
PVDF. A estrutura quimica das moléculas de PVDElt@®m dipolos que séo alinhados na
direcdo normal & superficie do filme, depois de csgregado e originar uma polarizacéo
residual. Varios dispositivos eletromecanicos emgneo o PVDF e seus copolimeros foram
desenvolvidos a partir de 1970. Valores elevados panstantes piezelétricas em polimeros,
d31 = 20 pC/N eds3 = 30 pC/N, motivaram aplicacbes praticas em sessde pressao e
transdutores ultrassbnicos a base deste materishéiro. Transdutores eletroacusticos
ultrassénicos empregando filmes alongados e paldoz de PVDF foram produzidos,
inicialmente, em 1972 e 1973. Fones de ouvido,ofidies e alto-falantes, empregando o

PVDF, foram bastante comercializados em 1975.

Fundamentados na elasticidade linear, Kacprzykl.e{1895) demonstraram a
ocorréncia de uma piezeletricidade aparente de¥idionples justaposi¢cdo de dois materiais
com propriedades elasticas diferentes. Com as dedue experiéncias realizadas, foi
introduzido um novo sistema constituido de camad@snadas de filmes de TeffoP TFE
poroso e mais maleavel (desenvolvido na China Bélangai Plastics Institufe com o
mesmo material, porém, n&o-poroso e menos maleffabricado na RuUssia pela
Plastpolymere na Inglaterra pel&oodfellow. Originava-se, assim, um dispositivo hibrido
constituido de um filme poroso, contendo microtoidls, envolvido por camadas externas de
filmes nao-porosos. Como sua deformacdo nédo é romefosob pressdo mecanica ou
imposicdo de calor, suas camadas carregadas slcadiss relativamente aos eletrodos —
mesmo mecanismo de funcionamento do microfone eteetd —, levando a uma resposta
elétrica semelhante aos efeitos piezelétrico eef@tnco e exibindo, assim, propriedades que
justificavam as atividades eletromecanicas paratramsdutor de eletretos dotado de uma
piezeletricidade aparente, alcangando valoresa@&@apC/N (GERHARD-MULTHAUPT et
al., 1999).

Com base no principio de funcionamento do microfalee eletreto, muitos
pesquisadores iniciaram a busca pelo desenvolvardniilmes poliméricos que contivessem
cavidades ou orificios distribuidos em seu interioomo uma alternativa de dispor
minusculos microfones de eletreto em um U(nico rnafedentro de uma estrutura
heterogénea. Com isso, foi desenvolvido na Finlgndm 1998 — por pesquisadores da

Universidade de Tecnologia de Tampere —, um filmé&B contendo cavidades celulares (ou
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microbolhas) no seu interior e finas camadas eatelisas e homogéneas do mesmo material
(LEKKALA; PAAJANEN, 1999), por meio de um processavolvendo aeragado e extrusao.
Apés seu carregamento, as superficies inferioresiperiores das cavidades apresentam
cargas de polaridades opostas, dispondo, assintp-gimolos elétricos e, dessa forma,

obtendo uma sensibilidade piezelétrica acima dep&Id.

Assim inicia-se a busca pelo desenvolvimento degqa®os para a implementacéo de

cavidades, interessantes pelas propriedades fétmoas, piroelétricas e piezelétricas.

Recentemente, foi introduzido o conceito de “fdetreto” para eletretos nao polares
contendo em seu interior cavidades, cujas supesficiferiores e superiores sdo carregadas
com polaridades opostas de cargas, exibindo, assim,comportamento piezelétrico,
piroelétrico e ferroelétrico, similar ao apresentapor exemplo, pelos eletretos polares de
PVDF (BAUER et al., 2004).

Em 2005, Wegener et al. desenvolveram um filme dl@epeftalato de etileno
(PET), com estrutura semelhante aos filmes de RFapes desenvolvidos na Finlandia, por
meio de difusdo de gas didxido de carbono numa meisgem, seguido de um tratamento
térmico e estiramento do filme, obtendo um codfiteepiezelétrico de aproximadamente 15

pC/N apds carregamento elétrico.

Outra abordagem para a criacdo de cavidades &iorainento de particulas junto
ao polimero no inicio do processo de extrusaoldwefiseguido de estiramento. Em 2006, foi
investigada a influéncia de esferas ocas de vidrdiférentes tamanhos na morfologia das
cavidades originadas durante o estiramento de dilde polipropileno isotatico (i-PP)
contendo tais particulas. Estas particulas atuammocconcentradores d&ressdurante o
processo de estiramento, e as cavidades alongadasigadas como uma consequéncia da
concentracdo dstresslocal. Neste caso, o coeficiente piezelétricogati valores de até 170
pC/N, dependendo da concentracdo e do diametresfagms adicionadas (BEHRENDT et
al., 2006).

Em 2008, um novo eletreto celular foi desenvohaduartir da fusdo de microesferas
de determinados tipos de polimeros contendo cBpos de gases (isobutano ou isopropano).
Além de criar pontos de contato entre as esferaaguecimento também provocou sua
expansao, originando, assim, uma nova espuma gaecalu um coeficiente piezelétrico de
330 pC/N (WINDMILL et al., 2008).

Os resultados das pesquisas com transdutoresneési@oicos constituidos de filmes
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de eletretos porosos e celulares motivaram Altaém al. (2003, 2005, 2006) no
desenvolvimento de dispositivos similares. Seu girondispositivo é constituido por duas
camadas de Tefl6SnFEP unidas pela aspersado de verniz pulverizadop eon adesivo, sobre

a superficie interior de cada pelicula, obtendsinasum coeficiente piezelétrico da ordem de
300 pC/N (ALTAFIM et al., 2003). Dessa forma, sutgea nova abordagem para a produgao
de ferroeletretos; ferroeletretos de filmes homegénE o segundo dispositivo elaborado por
Altafim et al. constitui-se de dois filmes de TefloFEP envolvendo microbolhas de ar
homogéneas, construido por meio do processo deadmitermo-formado, resultando em
ferroeletretos com coeficiente piezelétrico de pGON (ALTAFIM et al., 2005, 2006).

De forma similar, Zhang, Hillenbrand e Sessler @0P007) desenvolveram um
ferroeletreto, também constituido de bolhas disidas uniformemente, pressionando uma
grade metalica aquecida contra uma estrutura deowémais camadas de PTFE e FEP,
organizadas em uma sequéncia alternada, sendo dilasieda atividade piezelétrica
apontando valores entre 1000 e 2200 pC/N, dependimduantidade de camadas.

Diante dessa diversidade de técnicas para a fghdcae ferroeletretos, serdo
discutidas nas secfes que se seguem as metodotogpeiegadas tanto para a producédo de
ferroeletretos celulares e porosos, quanto paraodupdo de ferroeletretos a partir de

estruturas homogéneas.

2.4 Espumas Poliméricas

Os polimeros celulares, ou espumas poliméricas,ce&mns no nosso dia-a-dia.
Eles sdo usados como isolantes térmicos, como agea, como isolador acustico,
justificado por seu baixo peso e por suas boasripagrles mecanicas (LINDNER et al.,
2004); recentemente, emergiram como uma nova cldssmateriais para aplicagdo em
dispositivos eletromecéanicos (GERHARD-MULTHAUPT 02)).

O processo de producdo dos filmes porosos e cetulmbina procedimentos de
aeracdo em fusdo, seguida de extrusdo sob resfiameé\ssim, sdo produzidas
microcavidades no material com dimensdes ndo homeagé determinadas por um conjunto
de condi¢cbes especificas, tais como: temperatufasd®, velocidade de agitacdo da massa
fundida, presséo do ar insuflado na solucdo, di@nd tubo na extrusdo, temperatura de

resfriamento, além de eventuais interferénciaspgssam ocorrer. A influéncia de todas estas
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variaveis acaba contribuindo para que o procesdustrial, assim descrito, seja controlado
estatisticamente na linha de produgdo (GERHARD-MHAUPT, 2002).

2.4.1 Polipropileno Celular

O polimero formado por filmes com espumas de i-Riéntado biaxialmente
(paredes entre as cavidades) € altamente cris@liambém anisotrépicapm cavidades em
forma de lentes ou discos, com didmetros da ordeml@um e espessura de dm
(SAVOLAINEN, 1990) A maioria destes filmes de PP celular possui camaddernas
coextrudadas de PP liso, isto é, ndo esponjosoe @antribui no polimento da superficie, na
uniformidade da espessura e na aderéncia aos deletr(PAAJANEN; LEKKALA;
KIRJAVAINEN, 2000).

Cavidade

Eletrodos

100 pm

Figura 2.15 Imagem por microscopia eletrdnica da sec¢éo trarsalade um filme de PP celular de /6 de
espessura (PAAJANEN; VALIMAKI; LEKKALA, 2000).

O PP celular €, geralmente, carregado por efeitoneo(sem grade de controle em
alta tensdo), com uma tensao superior a 20 kV (AAEN; LEKKALA; KIRJAVAINEN,
2000; VAN TURNHOUT et al., 1999), e as camadas digas de cargas produzem campos
elétricos intensos que s&o levados a ruptura mteas cavidades do material (CRICHTON;
KARLSSON; PEDERSEN, 1989; MCALLISTER, 1992, MCALLT&R, 1997). Apés a
ruptura elétrica, cada cavidade do material tempswee superior e inferior carregada com
polaridades respectivamente opostas (Figura 2.A$kgolaridades dos eletrodos adjacentes
(VAN TURNHOUT et al., 1999).

O papel da ruptura elétrica interna na obtencacadga interna e na correspondente
resposta piezelétrica foi confirmado por experi@égnaem diversas amostras de PP celular
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fabricadas com cavidades formadas pela aeracdodderentes gases. O ar foi substituido
por outros gases de moléculas menores, entrecefagpgénio (N) e o gas hilariante (6xido
nitroso, NO), injetados sob ciclos de presséo acima da aémosf alternando com o vacuo.
Estes gases com moléculas pequenas se difundeniatiiizente pelas paredes do polimero
entre as cavidades e oferecem maior resisténaiptara elétrica interna, permitindo niveis
mais altos de carga no interior das cavidades, @meficientes piezelétricos maiores, de até
790 pC/N (PAAJANEN; WEGENER; GERHARD-MULTHAUPT, 208, 2001b).

Eletrodo

Cavidade com
carga bipolar

Polimero

Eletrodo

100 um

T T D 5um
!

‘-n— —-|

30...100 pm
(a) (b)

Figura 2.16 (a) Secéo transversal de filme polipropileno celular microscopia eletrdnica (PAAJANEN;
WEGENER; GERHARD-MULTHAUPT, 2001)) Vista esquematica das cavidades e distribuicdcalgas
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Figura 2.17 Estrutura capacitiva dos filmes de PP celular (SEER; HILLENBRAND, 1999a, 1999b;
HILLENBRAND; SESSLER, 2000).
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Estes espagcamentos vazios e alongados, com estensdies e as camadas
envolventes, transmitem a ideia de capacitoresopldRigura 2.17) associados, em série,
entre os eletrodos, dispondo, finalmente, esteanjms seriais em paralelo (SESSLER;
HILLENBRAND, 1999a, 1999b; HILLENBRAND; SESSLER, Q0).

Existe uma relacdo biunivoca entre os dipolos fdoagelas cavidades carregadas,
internamente, num eletreto celular, e as variag@sssuas espessuras — consequentemente,
em seus momentos dipolares, quando o filme de RRucsofre deformacgdes sob solicitacédo
elétrica ou mecanica. Conforme mostrado na Figui8, 2este comportamento pode ser
considerado piezeletricidade priméria, em anal@gia materiais piezelétricos polares. A
piezeletricidade observada nos eletretos de fildee$?P celulares opera, praticamente, no
chamado modo espessumds], em que suas grandes variagbes sdo, comparatitgme
maiores do que no comprimento do material celuleando sob solicitacbes mecanicas ou

elétricas.

5. 5.5 B
i W= ==
[Fretrttttrtrrtsd] ﬁ
- | B _@_ _
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Figura 2.18 Representacao da piezeletricidade primaria (va@@go momento dipolar com a deformacgéo) em
eletretos celulares com distribuicdo espacial degagacima) e em eletretos polares (abaixo). Sahpressao,
os dipolos orientados e as cavidades carregadagu@slia) ficam com momentos dipolares menores
(direita)(GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

Quanto a estabilidade térmica, os eletretos de BRlem uma quantidade
significativa de suas cargas em temperaturas beaxalde 100 °C (YANG, 1993).
Experimentos com TSC em circuito aberto mostraramm @ envelhecimento térmico pode
melhorar a estabilidade da carga (VAN TURNHOUT kt 8999); porém, ndo ha boa
retencdo de cargas, mesmo a temperaturas de 10@etidas de TSC sob curto circuito
(PAAJANEN; LEKKALA; KIRJAVAINEN, 2000; PAAJANEN; LEKKALA; VALIMAKI,
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2001) e de decaimento no tempo da resposta piezealém temperaturas elevadas levaram a
conclusdo de que os eletretos fabricados com esmEnjPP ndo podem ser utilizados ou
armazenados em temperaturas superiores a 60-78FPES(ER; HILLENBRAND, 1999a;
HILLENBRAND; SESSLER, 1999).

Com relacdo as suas vantagens, este material afras@a grande maleabilidade
devido as microcavidades presentes internamendelaal a uma forte carga elétrica retida e
permanente, imprimindo maior sensibilidade as retggodas acdes de forcas exercidas numa
direcdo normal a sua superficie. Alem disso, esitemnal, desenvolvido e conhecido como
filme eletromecéanico (EMFi — electromechanical jilné fino e facil de ser cortado em
qualquer forma e tamanho, podendo, assim, sezadid em inimeras aplicacdes, destacando-
se pela sua portabilidade e, também, pela suatVedsde (GERHARD-MULTHAUPT,
2002)

2.4.2 Eletretos Porosos Com Um Unico Filme de PTFE

A alta estabilidade de carga superficial dos fildesPTFE poroso, em particular, a
temperaturas elevadas, foi confirmada em experiwsergpetidos (XIA et al., 1999; XIA;
WEDEL; DANZ, 1999) e independentes (PAAJANEN; VALMKI; LEKKALA, 1999;
SCHWODIAUER et al. 2000). Subsequentemente, forawestigadas as propriedades
piezelétricas de eletretos com um Unico filme etiplds camadas de filmes de PTFE
porosos. Para um Unico filme, foi encontrado um edteficiente piezelétrico (KUNSTLER et
al., 2000), mas o efeito decresce pela metade qufilmles ndo porosos de PTFE, sem
cargas, sao inseridos entre as camadas porosasregackas de PTFE e os eletrodos
(GERHARD-MULTHAUPT et al., 2000; WEINHOLD et al. R0). Além do mais, 0s
eletrodos metalizados por pulverizacdo direta sabfTFE poroso tornaram-se inviaveis,
uma vez que nao se pode evitar um contato elgrigto-circuito) entre os eletrodos atraves
dos poros abertos do fluoropolimero (GERHARD-MULTBIRT, 2002).

Estes filmes, com poros abertos e camada Unicamf@analisados com um e dois
eletrodos de metal, confirmando que grande parefalto piezelétrico, neste caso, origina-se
da variacdo nas cavidades de ar entre o eletratwsa o(s) eletrodo(s) (GERHARD-
MULTHAUPT et al., 2000). Como este efeito dependecdndicbes ndo tdo bem definidas,
tais como a rugosidade do eletrodo, a planaridadeletreto e a historia da amostra, ele ndo
pode ser controlado nem reproduzido com preciséibamo, ndo é adequado para a maioria
das aplicacbes (GERHARD-MULTHAUPT, 2002).
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Seria desejavel contornar os problemas encontraagsegando-se filmes celulares
de fluoropolimeros com uma estrutura com cavidaitegar ao PP, adicionada do aumento
da estabilidade de carga do PTFE. Este objetivafiéildde ser atingido, visto que o0s
fuoropolimeros sdo mais dificeis de serem manimslagl processados que a maioria dos
polimeros de hidrocarbonetos. A fadiga mecanicaP@6E exclui este homopolimero de
aplicacdes envolvendo muitos ciclos de solicitagio com grandes cargas estaticas
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

2.4.3 Sanduiche de Camadas Com Eletretos Porosos de PTFE

Os eletretos com poros abertos de filme de PTF&nfor de um modo pratico,
porém incbmodo — empregados como transdutores|@igzes incorporados em camadas,
como num sanduiche (KUNSTLER et al., 2000; GERHARDETHAUPT et al., 1999). A
concepc¢ao basica, conforme mostrada na Figura a.E3querda, segue ou a estrutura da
maioria dos filmes celulares de PP — com suas casnawhis externas nao porosas e um
ndcleo interno poroso formado por um volume caegdPAAJANEN; LEKKALA;
KIRJAVAINEN, 2000) —, ou, a direita, como sanduishte dupla camada, uma mais e outra
menos maleavel, com uma distribuicdo superficial cdega entre elas (KACPRZYK;
MOTYL, 1994; KACPRZYK; DOBRUCKI; GAJEWSKI, 1997).

Eletrodo

Cavidade com
carga bipolar

Polimero duro
Interface carregada

Polimero Polimero macio

Eletrodo

Figura 2.19 Material piezelétrico poroso, com cavidades ingerifesquerda) e duas camadas (direita), ambas
terminadas por eletrodos (GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

Um estudo com varias amostras em arranjos de ttéase quatro camadas (Tabela
2.2) — com cargas superficiais entre os filmes gase@ ndo porosos de PTFE — mostrou que a
resposta piezelétrica de tais transdutores deetwer (GERHARD-MULTHAUPT et al.,
1999; GERHARD-MULTHAUPT et al., 2000):
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1. aproximadamente, a metade, quando a camadavekéedobrada,

2. mais do que dobrada, quando ambas as camadassgiiem as superficies

carregadas antes da montagem do sanduiche, e

3. dobrada, quando dois sanduiches de dupla casdadaontados face a face com
seus eletrodos em contato, resultando em um traEorsdencapsulado e

eletricamente muito bem blindado.

Tabela 2.2 Amostras em camadas rigidas e macias de TefidirE (GERHARD-MULTHAUPT et al., 1999).

Estrutura das amostras| s, mC/nf das pC/N Estrutura das amostras| o, mC/nf | dss, pC/N
0,35 3,62 e 1,2 5,2
2ym | Rigido | By == Rlumo --=--o
40 pm Macio O:7 6;2 2:4 7
80 pm Macio
25um +++-¢hi+;i4(-lg-+++ +0
e —— 1,4 11,12 — 4,8 15,5
0,35 1'66 | 0,2 3
25pm | Rigide | 5
40 pm Macio 100 pm Rigido
0,7 3,1 0,4 6,2
40 pm Macie | o _0
25pm [T+ +Ri+;li"('|g tHH+0 1,4 7,76 40 pm Macio 0,8
017 5!2 0,2 3
|
) A :Ri:gigloz == 100 pm Rigido
40 pm Macio
1,4 109 | | ... s 0,4 5,2
40 pm Magie | 01 | | [FTm=T"
25 pm i Jﬁ: i4(—lo+ R 80 pm Macio
e 2,8 20 0.8
T
12 11 — 12 23
15pm | Rigide e
40 pm Macio
2,4 18 —— e 2,4 35
40 pm Macio
Bem | Rigide |
4.8 30 4.8
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Também foram desenvolvidos filmes com eletretosnpicos rigidos de perfluor
ciclobuteno e combinados com filmes de PTFE pordS&HWODIAUER et al. 1999a,
1999b), como eletretos, em sanduiches de camadagvweia e ndo maleaveis, fornecendo
altissimas respostas piezelétricas (SCHWODIAUERI.e2000; NEUGESCHWANDTNER
et al. 2000).

Na prética, eletretos de PTFE porosos foram estisdach condi¢cdes especificas,
com uma cobertura em um ou em ambos os lados (GERFMULTHAUPT, 2002), pelo
simples espalhamento de uma solucédo de um flu@npod amorfo (AF), ou com a aplicacéo
desta solucdo papin-coating(espalhamento da solugédo em rotacdo seguido g@mgao
controlada para espalhamento uniforme). Na Figut@, 2lustra-se um sanduiche de eletreto
polimérico poroso entre dois filmes poliméricos m@nosos altamente isolantes, conectados
por eletrodos nas suas superficies externas.

Eletrodo
— Polimero ndo poroso

— Polimero poroso

Polimero néo poroso

Eletrodo

Figura 2.20 Eletreto polimérico poroso com camadas nédo porgsas protecdo da carga depositada e
deposicéo de eletrodos (GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

O carregamento por corona, seguido da metalizagdoolertura, ainda produziu
coeficientes piezelétricos razoaveis, de modo guup6s uma separacado da carga interna no
sistema de camadas encapsuladas do fldor polire&BRHARD-MULTHAUPT, 2002). Os
coeficientes piezelétricos observados, no entamdo, sGo competitivos, e a estabilidade
térmica da cobertura de AF é limitada pela sua ézatpra de transicéo vitrea — em torno de
160 °C (GERHARD-MULTHAUPT, 2002). Filmes de sandw@ae eletreto de PTFE poroso
com boa qualidade foram obtidos quando cobertosginrcoatingcom poliestireno (PS), ou
com um adesivo de PET (WEGENER et al. 2001).

2.4.4 Ferroeletretos de Politereftalato de Etileno

A Figura 2.21 resume o processo de preparacaopdanesde PET desenvolvida por

Wegener et al. (2005), que € formada por meio tles@d, em alta pressao, de didxido de



carbono (CQ em uma amostra virgem ndo porosa, seguida deratamento térmico em
uma banheira com agua aquecida, fazendo com g diftiso no material sofra expansao

e, assim, origine microcavidades.

No entanto, este primeiro passo conduziu a formde&mavidades quase esféricas. E
sabido, de pesquisas sobre filmes de PP celuladessenulacdes numéricas, que cavidades
na forma de lentes com razdo a/b dos seus raioexfansdo da cavidade, b: altura da
cavidade) entre 2 e 6 fornecem melhores atividadezelétricas (TUNCER; WEGENER,
2004; WEGENER et al., 2004). Cavidades quase eafdom uma razdo a/b dos seus raios
menores que 1.5, geralmente sdo muito duros panaitpedeformacdes e, dessa forma, nao
mostram uma piezeletricidade significante. Por,ifsiorealizado um segundo passo, no qual
e feito, primeiramente, um estiramento na direc&p depois, um estiramento na diregao

alcancando, assim, razfes a/b superiores a 4.

Por fim, a espuma foi submetida ao carregamenticelépor meio de descarga
corona ponta-plano com uma tensdo-88 kV por 30 s. Essa espuma de PET porosa

carregada eletricamente apresentou um coeficiéetelptrico de aproximadamente 15 pC/N.

al  amostra virgem el carregamentln:;‘i

agulha corona .- -

b} tratamento com CO 4

\_ ] a’,cémara de

;_ pressio
-t x

|

cl tratamento térmico d) estiramento

Hhanheira
d'agua E—

Figura 2.21 Esquema de preparacéo dos filmes de PET celufaoemeio dgb) difusdo de C@numa amostra

virgem(a) submetida a uma alta de pressér),tratamento térmico originando microcavidadéd), estiramento

do filme modificando sua estrutura(@ carregamento elétrico interno por meio de descarda micro-plasma
nas cavidades (WEGENER et al., 2005).
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2.4.5 Polipropileno Poroso por Adicdo de Esferas Ocas déidro e Estiramento
Biaxial
Como exemplo da técnica de adicdo de particulaa paproducdo de espumas
polimérica cita-se a producao de PP poroso, progmst Behrendt et al. em 2006, a partir da
adicdo de esferas ocas de vidro no inicio do psocetrusdo do filme seguido de
estiramento biaxial.

Nesse processo, i-PP em po6 e esferas ocas dedaddiferentes diametros e em
diferentes concentracbes foram misturados a temyparambiente e deixados secar por um
dia a 120 °C. Uma extrusora, operando numa faixagdecimento entre 200 e 230 °C, entao
alimentada por essa mistura, produziu filmes dexapradamente 0,3 mm de espessura. Em
seguida, uma pilha com 12 folhas desse filme, gueeida por 3 minutos a uma temperatura
de 260 °C, foi pressionada por uma forca de 15 kikarte 4 minutos, nesta mesma
temperatura, e, ap0s esse tempo, foi deixadaaesfriemperatura ambiente, originando um
novo filme com 0,9 mm de espessura. Depois dissoeélizado o estiramento biaxial desse
novo filme. Nesse processo de estiramento, asassfiervidro atuam como concentradores de
stresse as cavidades alongadas séo iniciadas como unszdéncia da concentracdo de
stresslocal. Por fim, o novo filme celular (Figura 2.28)i submetido ao carregamento
elétrico por meio de descarga corona, com uma dethasZB2 kV por 60 s, e suas superficies

foram metalizadas.

Figura 2.22 Micrografia por escaneamento eletrdnico da secaodswersal de um filme de i-PP com esferas de
vidro de 30um de didmetro (BEHRENDT et al., 2006).

Usando o procedimento descrito acima, diferenpestde esferas ocas de vidro com
didametros médios diferentes foram misturados comirP® em diferentes escalas de
concentracdo. A influéncia da cavidade formada datdo estudada com relacdo as

propriedades piezelétricas desses filmes. Assimpldservado que os filmes estirados com



56

esferas maiores alcancaram maiores atividades I¢iezas comparados aos filmes com

esferas menores, pois esferas maiores resultanaenades maiores — o0 que conduz a uma
maior maciez e, portanto, um maior coeficiente giigzico. Os filmes estirados com esferas
de 30 e 40 um de diametro obtiveram coeficientegbétrico, respectivamente, de 98 pC/N e
170 pC/N.

2.5 Ferroeletretos com Estruturas Homogéneas

2.5.1 Transdutores Poliméricos Homogéneos em Multicamadate Teflon® FEP

O primeiro dispositivo construido pela equipe deafin (2003) era constituido por
duas camadas circulares de Tefl&fEP empilhadas, cada uma com 2,5 cm de diamétso e
pm de espessura, terminadas por duas folhas laasinaah aluminio, como eletrodos de
contato, conforme a ilustracdo na Figura 2.23. ise$ poliméricos foram unidos pela

aspersao de verniz pulverizado, como um adesivwesosuperficie interior de cada pelicula.

A irregularidade deixada pela aspersdo do verrabac resultando na formacao de
cavidades microscopicas de ar, que deixava umaaspemédia de 10 um entre os filmes
poliméricos, conferindo, assim, uma geometria skamte aquela dos filmes celulares
industrialmente produzidos. O mesmo verniz tambéirufilizado para colar as folhas de
alumfinio, como eletrodos, nas peliculas de T&fIBEP. O dispositivo foi, entdo, montado e

carregado por um impulso negativo em alta tensao.

No entanto, esta técnica resultou em amostras e besisténcia mecanica devido

a caracteristica antiaderente do TeH&EP.

Filme de aluminio

Filme de Teflon® FEP

07070700000 Gotas de verniz
Filme de Teflon® FEP

_ . +++++++++
! Filme de aluminio

Figura 2.23 Sanduiche multicamada formado por filmes de T&fllP e aluminio (ALTAFIM, et al. 2003).
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2.5.2 Transdutores de Eletretos Termo-Formados

Os problemas apresentados quanto a aspersdo da eetre os dois filmes de
Teflon® FEP foram observados e, dois anos depois, novaamas foram propostas por
Altafim e colaboradores. Em lugar do verniz sobeasfo, 0 elemento de separacédo entre as
camadas poliméricas foi substituido por micro e&wbtidas com bolhas de ar distribuidas
na interface entre as peliculas; assim, a condatidd elétrica e a ocorréncia de descargas
internas nas camadas de ar — observadas na vems@itoradeste dispositivo — eram

minimizadas.

Como wuma alternativa melhorada, desenvolveu-se mam transdutor
eletromecanico com eletretos em filmes poliméraed eflor? FEP, ndo poroso e nao celular.
Este dispositivo foi produzido com a utilizacdo edetrodos metalicos aquecidos
independentemente e uma bomba a vacuo para formiléiplas bolhas de ar em um dos
flmes de TefloR FEP. A Figura 2.24 mostra uma representacdo egiicamdesse
mecanismo (ALTAFIM et al., 2005).

Eletrodo superior com

sistema de aquecimento =
eletrico

Eletrodo inferior com
sisterma de aguecimenio
elétrico I

Figura 2.24 Dispositivo para obtencdo dos transdutores poliows termo-formados (ALTAFIM et al., 2006).

Este arranjo possui uma placa metalica superioreingivotante e outra fixa a uma
base inferior, ambas com uma resisténcia elétpasa o aquecimento controlado, numa
temperatura inferior ao ponto de fusdo das pelciBabre a base inferior, € colocada uma
espécie de mascara metalica que configura a gdardas bolhas de ar que serdo formadas.

Esta mascara € formada por uma grade reticulageouma chapa perfurada, por

meio da qual todas as bolhas serdo formadas darmaoenogénea. Esta base fixa e inferior



58

possui uma comunicagdo hermética com uma bombaaeyque provoca o estiramento da

pelicula inferior quando aquecida.

Estando as duas placas aquecidas, coloca-se urnalgpalobre a mascara aquecida,
gue sera, posteriormente, submetida a um vacuopoudca o estiramento do filme nos
locais marcados pela mascara, concebendo formallaasb Em seguida, a outra pelicula é
posta sobre a primeira e ambas sé&o prensadasasrdt@s placas aquecidas, o suficiente para
uni-las por uma espécie de solda. A Figura 2.25tmmosm transdutor produzido em
laboratorio por este processo, com os detalhesnétasbolhas de ar formadas entre os dois
filmes poliméricos de Tefldh FEP, que serdo, assim, carregados para formaletstes
(ALTAFIM et al., 2005).

Figura 2.25 Detalhe das bolhas de ar entre os filmes polino&ri@LTAFIM et al., 2005).

Este transdutor de eletretos com bolhas de ar tesmmadas e, entdo, denominados
de eletretos termo-formados é, portanto, obtidca pshido térmica de duas peliculas
poliméricas, com microbolhas de ar, pronto parasabmetido ao processo de carregamento
elétrico. Depois do carregamento interno por unta #&nsdo impulsiva, essa estrutura
contendo bolhas exibiu atividades piezelétricasanés altas, com coeficientes superiores a

500 pC/N (ALTAFIM et al., 2006).

Figura 2.26 Amostra termo-formada (PISANI ALTAFIM, 2006).
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No entanto, esse processo de producdo de amogtratmente, produz amostras
com deformacdes (PISANI ALTAFIM, 2006), ou sejajcdolhas de diferentes tamanhos,

como pode ser visto na Figura 2.26.

2.5.3 Ferroeletreto Multicamadas de Tefloif PTFE e FEP

O ferroeletreto proposto por Zhang, Hillenbrand esser (2006) consiste de
camadas alternadas de PTFE e FEP com cavidadssiammterfaces. O procedimento para
fabricacéo desses filmes é similar ao introduzioloAdtafim et al. (2005), diferindo-se no uso

de uma pilha alternada de camadas de PTFE e FEP.

(a)

Forga (k) Parte Fundida

FEP
Grade de Metal
aquecida

(c)

Cavidade de ar
/g % gite s, 4.
'\ Filme FEP FEP —
Eletrodo
Filme PTFE =

Figura 2.27 (a) Procedimento de preparacgéo do filme celular flasbonado (ZHANG; HILLENBRAND;
SESSLER, 2006(})) Imagem obtida por microscopia eletrdnica de varmeddia secdo transversal de um filme
de cinco camadas (ZHANG; HILLENBRAND; SESSLER, R0f)7esquema da secéo transversal de um filme

de trés camadas, com sua distribuicdo de cargas amgtalizacdo e carregamento elétrico (ZHANG;
HILLENBRAND; SESSLER, 2007).

O procedimento de preparacéo é€ ilustrado na Figi2a Os filmes sédo preparados
pela fusédo a elevada temperatura de trés ou maigdzes de PTFE e FEP, dispostas em uma
sequéncia alternada, sendo sempre o PTFE o filmewstimento. Uma grade de metal é
pressionada contra a pilha de filmes, com uma fdecaproximadamente 20 N, aquecida a
uma temperatura de 280 °C, por um periodo de uma for fim, a pilha é resfriada

lentamente e a grade de metal €, entéo, retirakamAsao formadas bolhas de ar na interface



dos filmes. Apds o carregamento do filme, foi catelo um coeficiente piezelétrico acima
de 1000 pC/N; uma estabilidade térmica foi verdaapds submeter o filme a um ambiente

aguecido a 90 °C por 4 dias, com um coeficienteghérico de, aproximadamente, 400 pC/N.

2.6 Coeficiente Piezelétrico dos Ferroeletretos de Du&amadas
Homogéneas

No processo de polarizacao dos ferroeletretos, axga¥dipolos ficam alinhados na
mesma direcdo do campo elétrico aplicado, devidoaagas aprisionadas nas superficies
internas das cavidades (BAUER et al., 2003; LINDN&Rl., 2004). Com isso, a atividade
piezelétrica apresenta-se mais pronunciada por delama excitacdo, seja ela mecanica ou
elétrica, nessa mesma direcdo. Assim, em analogiamtéiz de coeficientes piezelétricos
empregado nas medidas em cristais e ceramicas (MELD et al.,, 2000; BAUER et al.,
2003; ZHANG et al., 2005), muitos autores adotammmoeficiente piezelétricdzz como
principal parametro de medida do efeito piezelétrivos ferroeletretos, que aqui é

denominado simplesmentp (coeficiente piezelétrico).

O principio de funcionamento desses novos transek® similar ao funcionamento
dos bem conhecidos microfones de eletretos, nad&etin que uma variacao na espessura
das cavidades de ar dos ferroeletretos provocavanacao das cargas elétricas induzidas nos
eletrodos. Assim, com a forca aplicada ao ferrostiete o valor da correspondente carga
induzida, podemos obter o valor dp. Para a sua descricdo matematica, definimos um
modelo simplificado, adaptado de Sessler e Hillanébr(1999a, 1999b), para dois filmes
dielétricos separados por um espacamento de auréFig.28), analogo a dois filmes

homogéneos com bolhas entre eles.

eletrodo de metal

G4
N ————————————

—»
d, | EENNSlcHeIDEEEREN Vi
— =R __’. _____ — Op A VD
do € Eo * E1h
Y+ + + + + + + + + + + o
d, | €& eletreto ¥ Eﬁ v

R —

eletrodo de metal !

Figura 2.28 Modelo simplificado da estrutura de um ferroelegreom duas camadas de dielétrico carregadas.
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Nesse modelament@y representa a permissividade do vacdpa espessura da
camada de aml; a espessura das camadas do material eletricarcamegadas (supondo
espessuras iguais para os dois filmes) com umaitndgrde densidade de carga superficial
oo (também supondo-se iguais a densidade de cargagapdas nas superficies internas) e

permissividade relativg e o; a magnitude da densidade de cargas induzidadetosdes.

Sendo as espessuras envolvidas muito menores glimessoes laterais e paralelas
dos eletrodos, permitem-nos desprezar os efeitdsod#a causados pelo espalhamento das
linhas de campo. Dessa forma, pela lei de Gausssaagas aprisionadas nas camadas

poliméricas geram um campo elétrico uniforiBaena regido de ar dado por

_%
E, =~ (2.1)

0
Essas mesmas cargas aprisionadas nas armadiligéteas do material induzem
cargas elétricas de densidade superfieialcom polaridades opostas em cada eletrodo
metalico que, por sua vez, geram um campo eléfigao longo da espessura em cada filme

e Eip na regido de ar entre elas, também uniformes, pado

— al

Ela - 550 (22)
— Jl

E_lb--g (2.3)

Entre os eletrodos de metal, surge uma diferemcgpadencialVy decorrente do

campo elétricdy gerado pelas cargas aprisionadas no dielétrieméagiado por
V, =—d, (2.4)

Por outro lado, as cargas induzidas nos eletr@obém criam campos elétricos que

por sua vez determinam uma diferenca de potenegativaV; dado por
o, o,
V,=-|2—2+d+—2 2.5
SNEN es
Supondo uma diferenca de potencial entre os dlegragual a zero, pela lei de

Kirchhoff das tensdes, temos que

V,+V, =0 (2.6)
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g g, g.
—Odo—( —1d1+—1d0J=o 2.7)
& g, = &

e, assim, a densidade superficial de cargas indsizids eletrodas pode ser calculada por

o, =% (2.8)
Quando uma forca € aplicada no sistema, supordenioressibilidade das camadas
de dielétricos, essa forca provoca uma deformag@obaiha de ar, de modo que o
espagcamento de dp entre os filmes de dielétricos sofra uma deforratdh, provocando,
consequentemente, uma variacdo da densidade de icalyzida nos eletrodos, que, para

pequenas deformacdes, pode ser controlada pelaipiderivada da série de Taylor

0g, _  2doe (2.9)
ad, (2d, +&d,)’

e supondo linearidade entre a carga induzida reisodbs e a deformacdo provocada pela

forca aplicada, temos que

0o, _Aog, _  2doe
od, Ad, (2dl+gd0)2

(2.10)

No caso quase estético (bem abaixo de qualquepn@scia), uma relacdo de
deformacé&o pode ser obtida pela lei de Hooke

Ad,
d

onded = dy + 2d; (espessura inicial do sistemd] € a presséao aplicada no sistemééa

Ap=Y (2.11)
constante de elasticidade de Young para o sistema.

O coeficiente piezelétricop pode, entéo, ser calculado por

_Aog, _ed  2dg,
Ap Y (2d, +ed,)

cp (2.12)

2.7 Possiveis Aplicacfes para os Ferroeletretos

Em meio as discussdes, muitas aplicacdes eletromasam eletroacusticas podem
ser apresentadas, com algumas aplicacfes comtadetedulares ou porosos de distribuicdo

espacial de cargas. Por exemplo, um conversor &étnico de energia foi proposto, a partir
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de consideracbes tedricas das variagbes das capaa#t termicamente induzidas
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002). Aplicac6es em filtros deembranas de eletretos fltor
poliméricos com poros abertos e carregados tamlm#amf consideradas e investigadas
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

2.7.1 Transdutores Eletromecanicos

A peguena massa, a alta flexibilidade e uma forraigamente arbitraria indicam os
eletretos de esponjas poliméricas como sensoresa@ivacdes biomédicas, tais como:
sensores de movimentos respiratorios em animaidaleratorio ou detectores para a
monitoragéo de respiragdo humana inseridos enpaciente e o leito, aplicagdes diversas
para medidas de for¢ca dindmica nas atividades tsmralém de outras aplicacdes que
utilizem estes transdutores, como, teclados seosjtisensores de impacto, detectores de
movimentos subterraneos, etc. (GERHARD-MULTHAUPT, 2002

2.7.2 Transdutores Eletroacusticos

Um alto-falante foi proposto, construido e testpdoa médias e altas frequéncias
(BAKMAN; KARJALAINEN, 1990). Também foram construidoalto-falantes planos,
utilizando tensdes de controle de, somente, 10(GaNd piveis maximos de pressao sonora
ligeiramente superiores a 100 dB, porém, com réapassuficientes a baixas frequéncias de
audio (GERHARD-MULTHAUPT, 2002).

Painéis com alto-falantes planos podem ativar ¢rglende som em todos os tipos de
compartimentos, tais como: salas, automoveis, tredisbus, avides, barcos, etc.
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002). A ideia de um ambiente siico inteligente (adaptativo)
pode tornar-se vidvel (GERHARD-MULTHAUPT, 2002) com desenvolvimento de
eletretos de esponja polimérica termicamente estaveale alta sensibilidade piezelétrica.
Estudos sobre efeitos piezelétricos lineares e ingarks, diretos e inversos em eletretos de
esponja polimérica (KRESSMANN, 2001a, 2001b), torrsm muito Uteis para a
implementacéo destas e de outras aplicacbes camsmtrtores.

Também séo investigadas aplicagcbes em microfonepadioular, como arranjos de
sensores para areas grandes, com uma unica camatktrdto com eletrodos moldados nela
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002). Foram propostos, aindaangdutores para pontos
ultrassénicos no ar e na agua (GERHARD-MULTHAUPT, 200Medidas em tais
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transdutores também foram utilizadas para caraaredas respostas piezelétricas diretas e
inversas nos eletretos poliméricos porosos e cekllKRESSMANN, 2001b; GERHARD-
MULTHAUPT et al., 2000).



3 Novos Processos de Producao

O processo de producéao de eletretos termo-formadssnvolvido por Altafim et al.

(2005), apresenta, algumas vezes, deformacgOes alagsh pela auséncia de controle do
processo e também n&o permite que seja feita wotugio em larga escala. Estes fatores
tém contribuido para que sejam desenvolvidas pssgjyiara Novos aprimoramentos nesse
processo. Nesse contexto, este trabalho descrmsendvos aprimoramentos do processo
para a producdo dos eletretos termo-formados. Wsrpacessos € denominado laminacdo a
quente e 0 outro, processo adesivo a frio. Este®snaprimoramentos visam suprir as
deficiéncias aludidas e promover um maior contddedistribuicdo, altura e diametro das
bolhas de ar. Com amostras que possuam essasedatdes, tornar-se-a possivel uma
melhor compreensdo da correlacdo existente entrdilmsnsbes das bolhas e o efeito
piezelétrico resultante e, consequentemente, gaduib projeto de transdutores piezelétricos
— conforme sua aplicagdo — e ampliando sua gampliacdes comerciais.

Basicamente, os dois processos consistem em agiapras: a moldagem do filme de
uma das camadas do sensor; a colagem das duasasadeafiimes do sensor; a metalizacéao
das superficies do sensor e o carregamento elé@ipoocesso de colagem é o ponto crucial e
diferente dos dois processos. Estas quatro etagasteam-se mais bem descritas nos itens

subsequentes.

3.1 Moldagem dos Filmes de Tefloh FEP

Em filmes de eletretos, com finalidades piezelé&tiéade suma importancia que haja
bolhas gasosas ou uma separacado de ar, ou oufrfpigaando, assim, os ferroeletretos. Na
abordagem de Altafim et al. (2005), para a criadgcavidades nos eletretos termo-formados,
denominado, neste capitulo, Processo |, as cawdimtiam originadas por uma bomba a
vacuo e eletrodos metélicos previamente aquecidi#s.o ferroeletreto, desenvolvido por

Zhang, Hillenbrand e Sessler (2006), agora denainirRrocesso Il — que fez uso desta
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mesma abordagem —, utiliza uma grade de metal mgupieeviamente, pressionando-a contra
uma pilha de filmes, para a formacao das cavidades.

Estudando estes dois processos, foi observado gueracesso |, a bomba a vacuo
nao possibilita uma formacdo homogénea das bokas & também dificulta o controle da
altura das bolhas formadas; o Processo Il despa@mdempo muito longo para a formacao
das cavidades — a grade de metal é pressionada @optlha de filmes por um periodo de
uma hora (ZHANG; HILLENBRAND; SESSLER, 2006). Além slis os ferroeletretos
originados pelo Processo Il também nédo apresentamhomogeneidade quanto a altura das

cavidades, como pode ser visto na Figura 2.27(b).

Buscando aprimorar e sistematizar o processo dwafgio das bolhas, os novos
processos aqui desenvolvidos realizam a moldagefint®de Tefloff FEP num estagio que
antecede a colagem das camadas de filmes, taqmoesso de laminacédo a quente como no

processo adesivo a frio.

A moldagem prévia do filme € realizada, como mastnaa Figura 3.1 e Figura 3.2,
com uma prensa hidraulica que aplica uma forcaocagunto composto pelo filme colocado
entre uma barra plana de borracha e uma matrizeti®l.nbesta forma, o filme fica moldado

com formato de bolhas — ilustrado na Figura 3.2(B).borracha utilizada neste trabalho

possui constante de elasticidade igual a 7,3 MPa.

Base Metalica
Superior

Borracha

Matriz Metalica
de Orificios

Base Metalica
Inferior

Figura 3.1 Imagem da prensa hidraulica utilizada no processanoldagem do filme de TeffoREP.

No processo de prensagem, empregou-se uma prehmaalitia modelo SCHULZ —

PHS 15t ICO Comercial S.A., cujo controle é real@ananualmente. Os filmes de Teflon
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FEP® com 50um de espessura foram moldados em matrizes metabceisndo orificios de

diferentes didmetros distribuidos hexagonalmentéoréa empregada para a moldagem do
filme variou com o didmetro dos orificios da magia altura da cavidade, e foi determinada
empiricamente para cada uma das matrizes. Paradagdo das amostras deste trabalho a

pressdo empregada foi de 944,7 kPa.

(b)

Base Metalica Superior

Borracha

Filme de Teflon® FEP
Matriz de Orificios

Base Metalica Inferior

Figura 3.2 (a) Representacdo esquemaética da etapa de moldagdiimeale Teflofi FEP.(b) Imagem do filme
de Tefloff FEP moldado(c) Representacdo esquematica da secao transverdairdomoldado.

Com este sistema de moldagem pode-se controlémoetlio e distribuicdo do relevo
por meio da escolha da matriz de orificios, e pmeontrolar também a altura desse relevo

por meio da forca aplicada pela prensa hidraulica.

3.2 Processo de Laminacao a Quente

A etapa seguinte, neste novo aprimoramento do gsocge producdo dos eletretos
termo-formados — processo por laminagéo a quentensjste na unio do filme de Teffon
FEP moldado (originado pelo procedimento descrit@egio anterior) com outro filme de

Teflon® FEP, este, por sua vez, plano, ou seja, que nasaye qualquer relevo.

Agora, considerando a etapa de soldagem dos Poscesdl, constata-se que, no Processo |,
a estrutura de placas metélicas aquecidas geranpeovoca deformacdes estruturais na
amostra resultante (PISANI ALTAFIM, 2006) e, pelco&gsso I, € necessario um longo
tempo para produzir pontos de colagem entre asdasride filmes. No aprimoramento aqui
ilustrado — os procedimentos de fuséo dos filmelfetrente dos realizados pelos Processos |
e Il, empregou-se a mesma ideia do processo dedgéo a quente, desenvolvido por Pisani

Altafim et al. (2009) na formacéo dos ferroeletsetie canais tubulares. Por meio deste
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processo, um conjunto composto por uma camadalme filano, uma camada de filme
moldado e uma matriz metalica € passado atravéeante maquina laminadora. Como
maquina laminadora, usou-se 0 modelo L-280, fatdaqeor Lassane Plasticos LTDA. Trata-
se de um equipamento comercial, dedicado a ptastio de documentos, composto,
basicamente, por duas placas metalicas de dimen&Besx 5 cm, aguecidas
independentemente e dispostas paralelamente, eaa@s de cilindros de borracha, um na
entrada do equipamento e o outro na saida, que gioan uma velocidade linear de 1 cm/s.
Para sua aplicacdo normal, o modelo da laminadorprbjetado para atingir, no maximo,
uma temperatura de 180 °C. Como essa temperatarg séficiente para realizar a fuséo
entre os dois filmes de TeflSBrFEP, foi embutido um controlador digital de tempeia
fabricado pela Full Gauge Controls, modelo MT-511¢Rik permite que o aquecimento das
placas metélicas atinja temperaturas superior€d&4@. Uma imagem da laminadora e uma

representacdo do seu principio de funcionamemtong&tradas na Figura 3.3.

(a) (b)

" Eletodos Cilindros de Borracha
Aquecidos

Cilindros de
Borracha

Placas Aquecidas

Figura 3.3 (a) Imagem da maquina laminadora Lassane L-ZBPRepresentacdo esquematica do seu principio
de funcionamento.

Cilindros de Borracha

Filme FEP (
Plano \ )
Filme FEP Moldado —_— NN *
Grade \
Metalica

Placas Aquecidas

Figura 3.4 Representacéo esquematica da etapa de fusaoliches fplano e moldado.
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Antes da etapa de fuséo, o filme plano e o moldd@dodispostos um sobre o outro e
sobre uma matriz de orificios, conforme mostradé&igara 3.4. O conjunto, assim montado,
é inserido nos cilindros de entrada, que girantidream e arrastam no sentido das placas
metalicas aquecidas. O conjunto, ao ser aguecido ama temperatura superior a
temperatura de fuséo dos filmes, cola-os apenasxtesmmidades das bolhas, como ilustra a

representacdo esquematica da Figura 3.4.

O par de cilindros localizados na saida da lamirsgdalém de ter a funcdo de
arraste, também auxilia na soldagem dos filmesnpeio da pressédo que aplica sobre o
conjunto filmes-matriz. A temperatura para colagefetiva entre as camadas de filmes
moldado e plano depende da matriz; para as mattz@go inox e com espessura de 1 mm,

as temperaturas variam de 300 °C a 330 °C.

No processo de laminacéo a quente, ap0s a colagealizada a metalizacéo e, por
altimo, as amostras sao submetidas ao carreganmaétoco por tensdo impulsiva. A
metalizacdo consiste na deposicdo de uma camaaardéio, numa area especifica de cada
superficie da amostra, por meio de evaporacao waimilb em ambiente a vacuo. Estao,

assim, formados os eletrodos, neste caso, comf&igeircular de 16 mm de diametro.

A Ultima etapa deste processo de formacdo consistarregamento elétrico, que se
encontra ilustrado na secédo 3.4. Na figura 3.8epws visualizar uma imagem da vista
superior de uma amostra metalizada e uma repredentasqueméatica de sua secdo

transversal apos a etapa de carregamento elétrico.

Eletrodo g
FEP Moldado —»
FEP Plano —

Figura 3.5 Representacédo esquematica da secao transversahdeamostra produzida pelo processo de
laminacgéo a quente.

Neste trabalho, foram feitas amostras com trés eti@s diferentes de bolhas: 3,2
mm, 3,8 mm e 4,5 mm. Uma imagem de cada uma, jumscom a secdo transversal de

uma de suas bolhas, sdo mostradas na Figura 3.6.
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Figura 3.6 Imagem da vista superior e secdo transversal dasséras com bolhas @@ 3,2 mm de didmetro e
230um de alturap) 3,8 mm de didmetro e 2@én de altura &) 4,5 mm de didmetro e 3gfn de altura.

3.3 Processo Adesivo a Frio

Desde o processo desenvolvido por Altafim et @08, tem-se buscado produtos
que promovam uma colagem efetiva dos filmes de M8fEP. No entanto, com resultados
ainda insatisfatérios. Contudo, durante a pesdpiisbografica deste trabalho, verificou-se
que fitas adesivas ja foram usadas para colagdoitgede aluminio a um filme de PP celular
(KRESSMANN, 2001) e para a colagem entre filmes dé&H° porosos e n&o porosos
(GERHARD-MULTHAUPT, 2002). Isso incentivou a realizacde testes com fitas adesivas

disponiveis comercialmente.

Duas marcas de fitas adesivas dupla face foramdi&st as fabricadas por Adelbras
Industria e Comércio de Adesivos Ltda e as fabesgubr 3M do Brasil Ltda (linha Scofth
Ambas promoveram uma excelente aderéncia nos fitlmdeflor? FEP.

Com a utilizac&do de fita adesiva dupla face foAerdesenvolvido o processo aqui
denominadaadesivo a friopara a produgdo de sensores piezelétricos baseatérnica de
cavidades entre dois filmes de eletreto. O priocipasico de preparagdo de amostras por
meio desse processo é a unido entre uma camadémdede Tefloff FEP previamente

moldado, conforme descrito na Secédo 3.1, a outmraada do mesmo filme, mas este nao
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contendo relevo algum (Figura 3.7), por meio de wamada adesiva. A preparacdo de
amostras em laboratoério por meio desse processesctitd, em detalhes, a seguir.

Eletrodo

FEP Moldado -
Adesivo —»

FEP Plano —

Figura 3.7 Representacdo esquematica da secao transversahdeamostra produzida pelo processo adesivo a
frio.

Neste processo, a metalizacdo das superficiesna®, fa mesma ja descrita na Secéo
3.2 para a laminacédo a quente, é realizada antempla de colagem. Isto porque o alto vacuo

da camara provoca um colapso das bolhas de ar.

A colagem do processo adesivo a frio pode ser idaiem trés passos: criacdo de
furos na fita dupla face, adesdo de uma das feed#adao flme moldado e, por ultimo, a

adeséo do filme plano a outra face da fita.

O passo de criacao de furos na fita adesiva dapka & semelhante ao procedimento
para realizar furos em couro, onde os furos sdosfg@or vazadores. Dessa forma, centrando-
se a fita, ainda com a pelicula protetora, entra base fixa contendo um furo e uma matriz,
semelhante aquela para efetuar a moldagem do filom,0 pressionar do vazador tem-se a
pelicula vazada e pronta para receber o filme ndoldBleste trabalho, empregou-se, como

vazador, uma furadeira, ilustrada na Figura 3.8.

Vazador — [

Matriz

Fita Adesiva

Dupla Face .
Base Com Fum/‘-l

Figura 3.8 A esquerda, imagem da furadeira utilizada paraagéuros na fita adesiva dupla face e a direita,
representacdo esquematica do passo de criag8ords fia fita adesiva dupla face.
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Matriz com
Fita Adesiva

ilme Moldado
etalizado

a)

Filme Moldado
com Fita Adesiva
Pelicula Protetora

oldado
ta Adesiva
ula Protetora

c)

Matriz com
Filme Plano

Filme Moldado co
Fita Adesiva se
Pelicula Proteto

f)

uzida pelo
sivo a Frio

g) h)

Figura 3.9 Processo adesivo a friga) A matriz com o filme moldado é colocada no supguie, (b) a
matriz com adesivo é colocada no suporte e preadmrontra o flme moldado, ficando agora com
(c) a fita adesiva e sua pelicula protetdd que, em seguida, € retirada. O proximo passo éeolo
a (e) matriz com filme plano no suportéfe pressioné-la contra o filme moldado e com adesivo,
originando, assim(g) (h) uma amostra pelo processo adesivo a frio.
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Na adeséo, foi construido um suporte guia. Negsert®y primeiramente, é colocada
a matriz com o filme moldado, conforme mostra aufag3.9a, e, na sequéncia, a matriz
contendo a fita adesiva é colocada com a facedalpara baixo, sem a pelicula protetora, e

pressionada contra o filme moldado (Figura 3.9b).

Apoés a retirada da pelicula protetora do adesiwrido ao flme moldado (Figura
3.9d), a matriz contendo o filme plano é colocanlauporte guia e pressionada contra o filme
moldado (Figura 3.9f), originando, assim, uma anaogbr meio do processo adesivo a frio
(Figura 3.9h).

Neste trabalho, foram feitas amostras com trés ati@s diferentes de bolhas: 2,5

mm, 3,0 mm e 3,5 mm. Uma imagem de cada uma, jumnercom a secéo transversal de

uma de suas bolhas, sdo mostradas na Figura 3.10.

Figura 3.10 Imagem da vista superior e secdo transversal dagséras com bolhas @@ 2,5 mm de didmetro e
290um de alturap) 3,0 mm de didmetro e 3ofn de altura e) 3,5 mm de didmetro e 2@t de altura.

3.4 Carregamento Elétrico por Tensao Impulsiva

Para finalizar o processo de producédo dos senp@eslétricos, as amostras — tanto
as confeccionadas pelo processo de laminacdo deqgeanto aquelas feitas pelo processo
adesivo a frio, sdo submetidas ao carregamentacel@br tenséo impulsiva. Como discutido
na Secao 2.2.7, o circuito elétrico para o carregamnpor esse método é composto por um

capacitor ¢ de 1,35 mF, conectado em série com o centelhad@r € o resistor Rde 44Q.



74

Paralelo ao resistor,Re em série com o capacitog @e 11 nF, esta conectado o resistgr R
de 72Q. Uma representacdo desse circuito € mostradagnaal2.11.

Os capacitores sdo carregados negativamente peka de tensdo Spellmam High
Voltage DC Suply 20 kV. Os valores de pico da terigdpulsiva sao estabelecidos por meio
do ajustamento manual da distancia entre as esf@oasentelhador. A camara de
carregamento € composta por um tubo cilindricoldeiaio onde estdo conectados os dois
eletrodos eletricamente isolados, sendo o eletif@oior devidamente aterrado e o superior
conectado a fonte de alta tensdo. Completa o wreun divisor de tensdo Tektronix 605
(1000:1) conectado ao eletrodo superior e a umlossdpio digital TDS 210. Esses

elementos fornecem condi¢des para que as tenspaksivas sejam medidas.

Osciloscoépio Digital

Divisor de Tensao

Centelhador

Camara de Carregamento

Fonte de Alta Tensao

Figura 3.11 Circuito utilizado para o carregamento das amostper tenséo impulsiva.

Assim, o pico de tensdo negativa de curta duraphcada sobre a amostra produz
uma descarga elétrica no interior das bolhas easaefgtricas sdo aprisionadas nas suas
superficies internas, conforme ilustrado na FigBrE2. Cada amostra deste trabalho foi

submetida a trés descargas impulsivas, para assegoarregamento elétrico.
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FEP Moldado

_ / Adesivo Q:
—

FEP Plano
—

<+——— Eletrodo —

b)

Figura 3.12 Representacao esquematica da distribuicdo de aefftricas nas amostras produzidas pelos
processos) de laminacéo a quenteb® adesivo a frio apds o carregamento elétrico.






4 Sistema de Medida do Coeficiente Piezelétrico

Diversas técnicas de medida dindmicas ou estatidagtas ou inversas,
eletromecanica, 6tica ou acustica foram propostaa geterminar o coeficiente piezelétrico.
Um resumo dessas técnicas pode ser encontrado lEembirand e Sessler (2004). Nenhuma,
entretanto, encontrava-se disponivel nos labors@® Departamento de Engenharia Elétrica
da Escola de Engenharia de S&o Carlos; assim, fetra@o o dispositivo que permite medir
o coeficiente piezelétrico de forma direta e quesktica. Por meio desse métodp, é
determinado a partir do efeito piezelétrico dirapicando-se sobre uma area definida da
amostra uma forca em baixa frequéncia (abaixo a@dqgar frequéncia de ressonancia) e
analisando-se sua resposta elétrica. Nas secOemtesg serdo descritas a composicao e a
configuracdo desse dispositivo, bem como sua conedn o0s demais equipamentos

necessarios a medicdo da carga elétrica, ao kegistanalise dos dados coletados.

4.1 Sistema de Medidas

O sistema de medidas (Figura 4.1) compfe-se dosinteg dispositivos e

equipamentos:
 dispositivo para solicitacdo mecanica,
» balanca digital Marconi MA-BS 5500,
» gerador de funcdo Tektronix CFG253,
» eletrometro digital Keithley 617,
* multimetro digital Minipa ET-2076,
» computador do tipo PC,

 aplicativo Multi Meter Interface (Build 07.12.05_39.
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; Dispositivo de Q-.
Solicitagdo Mecanica " "
L ; =

&

Eletrémetro Digital
(Keithley 617)

Gerador de Funcao Balanca Digital Multimetro Digital
(Tektronix CFG253) (Marconi MA-BS 5500) & (Minipa ET-2076)

Figura 4.1 Imagem do sistema de medidas do coeficiente ptezelcp.

O dispositivo dedicado a solicitacdo mecénica €aleguipamento desenvolvido no
Laboratorio de Alta Tensdo — € composto por:

* uma base superior, que € presa a um suporte, guiagem de altura, contendo,
em seu interior, uma bobina circular com 2 cm dengitro interno e 2000 voltas
de fio galvanizado padrdao AWG 26;

» um eletrodo cilindrico vazado (eletrodo superigg)aluminio, contendo, em seu
interior, 3 pastilhas de imas de neodimio, tenda umassa de 23,3 g, e

* uma base inferior, contendo um eletrodo (eletrodf@rior) e um elemento

fixador, entre os quais a amostra € fixada paealizacao das medidas.
Todo este conjunto pode ser visto na Figura 4.2.

Este dispositivo encontra-se conectado aos demaipaggentos, como mostrado
pela Figura 4.2. O gerador de funcdo fornece anaobim sinal elétrico quadréatico com pico
de tenséo de até 13,2 V e forma de onda mostradgafico da Figura 4.3. Este sinal gera
uma corrente elétrica que flui pela bobina e cnmaaampo magnético, também variavel, que
atrai e repele as pastilhas de imas que se encomipainterior eletrodo superior. Assim,
guando o eletrodo superior estiver apoiado sobesmastra fixada na base inferior, ela
experimentara uma forca variavel diretamente ppoal ao sinal elétrico. Para a tensdo
maxima de 13,2 V aplicada a bobina foi provocadaresca amostra uma forca de
aproximadamente 400 mN, forca suficiente para ggeéosrmacdes nas bolhas sem colapsa-
las. Diferentemente ocorreria se fossem aplicasasesmas forcas empregadas por sistemas
utilizados em outros trabalhos (SESSLER; HILLENBRAND]1999a, 1999b;
HILLENBRAND, SESSLER, 2000; PISANI ALTAFIM et al., 2009jue foram da ordem de

1 a4 N. A base superior ndo deve apoiar-sese imferior para evitar problemas com as
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Regulador da Altura

Gerador =/ 4
Bobina : E <,l: de 5
Funcao —
Tempo
Imas
Eletrodo ——Base Superior
Superior Computador
| S —
% il \ Base Inferior
Elemento 1 Eletrometro —— Multimetro
Fixador
11111

Balanca

Suporte Fixo

Figura 4.2 Representacéo esquematica do sistema para medaéoeficiente piezelétrico cp e suas conexdes.

Tensao (V)
i

T
0 20 40 60 g0 100

Tempo (s)

Figura 4.3 Forma de onda da tenséo elétrica aplicada a bolgak gerador de fun¢des Tektronix CFG253
(tenséo de pico de 13,2 V e periodo de 40 s).
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medicbes da forca aplicada. O valor da forcécagh € medido pela balanca digital, que
possui uma sensibilidade de 0,01 gramas. O valomdasa correspondente € medido
visualmente e registrado manualmente. O elemerg&mdr, além de fixar a amostra logo
abaixo do eletrodo superior, faz também atato elétrico entre a superficie superior da
amostra metalizada e o contato aterrado. t@bdleinferior apoia a amostra e faz o contato

elétrico entre a superficie inferior da amostraatiiedida e o eletrémetro.

O eletrbmetro, habilitado na funcdo amplificadoradega, realiza a integracdo no
tempo da corrente elétrica gerada pela amostradaitacdo mecanica. Como o eletrémetro,
agui usado, possui uma saida analdgica de tensan\emumericamente igual ao valor da
carga medida erpC, pode ser conectado ao multimetro que envia agdsi digitalmente

para o computador por uma conexado RS-232.

Um aplicativo fornecido pelo fabricante do multfroe- Multi Meter Interface — e
instalado no computador adquire os sinais digigi®s disponibiliza para que sejam
processados em aplicativos do tipo Excel, da Mafto#& Figura 4.4 ilustra um exemplo da

tela principal desse aplicativo, que possui umalexte interface com o usuario.

&t Multi Meter Interface (Build 07.12.05_1339)

System  Tools Help
160 = : = 160
i 240 - 240
m ¥ y i
T 320
[~ “ertical range fixed
4 1 4 1, =
MIM | (2] mex| 2] o . A0 ——
Mol Fune. | Walue| Urit | Mode [Buz|  Time A im¥ @JQJ 5:.'-!1
143 DC 0523 my | AUTO 23.20:47 400 § T 1y I S I 2 S o
150 DC | 0532 mv | AUTO 23:20:45 St L
151 DC 0525 mv | aUTO 23:20:49 ! IS e t e
152 DC | 0536 mv | AUTO 232050 | S it i o e e i o e
152 DC | 0535 mv  AUTO 23:20:51 el
154 DC 0537 mv | AUTO 23:20:52 115
186 DC 05400 mh | AUTO 23:20:63 O4-r--
156 DC 054.3 mv | AUTO 23:20:54 G o e b e A
157 DC 0857 mv | &UTO0 23:20:55 100______
158 DC 12700 mv | &aUTO 23:20:56 <3yl LT S U N | SO T OO | O RS 1 11
153 DC 1275 my | AUTO 23.20:57 | L J (R
1600 DC 1285 mv | AUTO 23:20:58 i e e e e e e e e e e e e e e
WG o | ioanf v | 23:20:55 ol el SN OGO O O SO R SO O O O O
] 1 1 1 1 1 1 1] 1 1 T 1 L) 1 1 1 1 1 1 1
£/l > B5 70 75 B0 85 90 95 100105 110115120125 130 135 140145 150 155 160
|T_X_. e | | ET-2230 [COM1-2400] || C:vDocuments and SettingshFalconitDesktophd. Bmmhamostral_medidal C5Y ] 2241242003 2320558

Figura 4.4 Interface do aplicativo para comunicagdo com otfmatro digital por meio da porta serial,
aquisicao e registro dos dados.
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4.2 Calculo do Coeficiente Piezelétrico

Apés a aquisicao dos dados, o valocd@ode ser calculado pela equacao

cp:% (4.1)

ondeAQ € a diferenca entre o valor da carga no instaatepticacdo da forca e o valor no
instante da sua remocéad-eo valor da forca aplicada, obtido por meio do vale massan
medido pela balanca (descontando o valor da massamjunto eletrodo superior e imas),
multiplicado pela aceleracéo da gravidadque aqui é usado igual a 9,8 mBubstituindo a

equacdao 5.1, o coeficiente piezelétripod entdo dado por
cp=—= (4.2)

Para uma medida mais precisacge o seu calculo aqui € realizado por uma média
da variacdo da carga nos cinco primeiros ciclosafieitacdo mecéanica. Assim, o valorae

obtido para cada amostra € calculado por

Cp: i=1
5m.g (4.3)
300
25l Aplicagao /
J da Forca ﬂ T !
200 | ] ﬂ ! -] T |
e 1 n
Q 150 4 / " \ y -
% 1 | ] h
S 1004 I
/= -l \—
50 - \ /
Remogao
od{ ™ da Forga
T T T T T T T T T T
0 20 40 BD 8O0 100 120 140 180 180 200
Tempo (s)

Figura 4.5 Gréfico tipico da medida de carga elétrica de umaoatra piezelétrica sob solicitacdo mecanica
periédica por meio do sistema desenvolvido neateatho.

No entanto, como se pode notar na Figura 4.5, r&funtéo crescente somando-se

ao valor da carga gerada, o que acarretaria unulodiccorreto decp. Para corrigir esta
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distorcdo, € calculada a reta de regressdo eadaligua subtracdo da curva, como mostrado
nas Figuras 4.6 e 4.7; assim, o célculeplpode ser feito com as variagdes reais de carga.

Aplicacao

da Forga
300

1——Reta de Regresséo &0
250 4 /

200 4

[ ]
CERRR-ARNY
[ [
= &
§ai | | i I
- ——
50 | 40 4 [ | 1' | X i
0 B0 -
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 20 40 B0 g0 100 120 140 180 180 200 o 20 /.’.D ED a0 100 120 140 160 180
Tempo (s) Remocao Tempo (s)
da Forga
Figura 4.6 Grafico da medida de carga Figura 4.7 Grafico da medida de carga
elétrica juntamente com sua reta de elétrica com a reta de regressao
regressao. subtraida.

4.3 Atividade Piezelétrica das Amostras

Para confirmar a funcionalidade das amostras piddsizelos processos descritos,
elas foram submetidas a medicdes de sua piezalattee com o sistema de medicdes

desenvolvido e descrito anteriormente.

Foram produzidos trés tipos de amostras em cadz$s0, variando-se o diametro

das bolhas e empregando-se, nos testes, cincoramdstcada tipo.

Com o processo de laminacdo a quente, foram prdasizimostras com diametros
de bolhas de 3,2 mm, 3,8 mm e 4,5 mm. E com o psocadesivo a frio, foram produzidas
amostras com bolhas de 2,5 mm, 3,0 mm e 3,5 mnéadeetio.

Apds o carregamento elétrico por tensdo impulsiea valor de pico de 5,6 kV,
foram feitas as medicdes e o calculo do coeficiprdeelétricocp, de acordo com a equacao
5.3. A seguir, sdo apresentados os resultados sdessdices e os resultados para cada
processo.



4.3.1 Amostras: Processo de Laminacao a Quente
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Tabela 4.1 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com lotle3,2 mm de diametro e 238 de altura
produzidas pelo processo de laminac¢do a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padréo dos valores de cp igual a 4,98).

Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ> AQs AQ4 AQs cp
(mN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)
1 444,23 43,52 47,64 42,43 48,283 41,72 100,64
2 432,67 48,48 43,17 44 17 44,06 48,57 108,60
3 436,98 47,98 48,58 47,98 46,58 46,88 108,93
4 439,73 50,16 49,92 49,85 49,96 49,75 113,54
5 432,28 49,28 46,48 48,27 47,98 47,47 110,80
cpmédio 110

Tabela 4.2 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com lotlea3,8 mm de diametro e 288 de altura
produzidas pelo processo de laminac¢do a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padréo dos valores de cp igual a 30,21).

Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ; AQ3 AQq AQs cp

(mN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)

1 433,85 153,87 164,67 165,77 163,87 154,97 370,25

2 432,77 127,04/ 133,74 132,84 132,44 129,83 308,11

3 433,75 128,82 133,62 131,52 131,32 153}92 318,18

4 429,34 152,63 157,23 156,12 158,62 160,42 36p,69

5 435,81 151,97 148,27y 151,57 151,08 141,58 34[,66
cpmédio 340




Tabela 4.3 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com kottea4,5 mm de diametro e 38@ de altura
produzidas pelo processo de laminagéo a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padrédo dos valores de cp igual a 10,36).

Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ; AQ3 AQq AQs cp
(mMN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)
1 433,75 72,84 73,64 72,23 76,2 69,73 168,15
2 440,02 63,62 64,52 64,11 66,0 65,41 147,12
3 436,30 77,13 78,03 78,02 76,8 70,83 174,58
4 434,63 70,08 68,58 69,28 69,1 67,48 158,57
5 432,47 70,62 70,42 70,62 69,5 69,82 162,32
cp médio 160

4.3.2 Amostras: Processo Adesivo a Frio

Tabela 4.4 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com ottea2,5 mm de diametro e 28@ de altura
produzidas pelo processo de laminagéo a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padréo dos valores de cp igual a 17,37).

Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ; AQ3 AQq AQs cp
(mN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)
1 433,75 77,93 72,93 77,22 77,5 73,83 174,21
2 440,02 75,92 75,62 75,52 75,1 77,91 176,62
3 436,30 63,54 63,55 63,54 64,2 63,24 148,68
4 434,63 59,81 59,90 61,1( 60,3 61,10 137,89
5 432,47 74,81 75,00 73,41 74,1 74,00 171,26
cp médio 160




Tabela 4.5 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com lotlea3,0 mm de diametro e 348 de altura
produzidas pelo processo de laminac¢do a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padréo dos valores de cp igual a 21,16).
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Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ; AQ3 AQq AQs cp

(mN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)

1 435,61 101,31 103,37 104,07 104,y2 105,27 23,42

2 430,42 94,94 99,24 100,74 101,50 102,80 229,98

3 427,97 135,09 135,89 136,89 134,61 137,03 31B,96

4 438,35 167,27 169,57 170,25 170,87 172|135 39,70

5 433,65 170,02 168,61 167,22 165,52 163,72 38bH,49
cpmédio 240

Tabela 4.6 Coeficiente piezelétrico cp das amostras com lotle3,5 mm de diametro e 280 de altura
produzidas pelo processo de laminac¢do a quenteregadas por trés descargas impulsivas com picb,de&V
(desvio padréo dos valores de cp igual a 53,81).

Amostra Forca Aplicada| AQ; AQ; AQ3 AQq AQs cp

(mN) (pC) (pC) (pC) (pC) (pC) | (PCIN)

1 436,20 91,21 89,61 91,21 92,61 92,41 209,56

2 435,90 88,91 90,81 90,31 90,71 89,71 206,67

3 434,83 48,46 47,47 49,06 48,7\ 48,66 111,50

4 433,75 42,78 42,38 43,88 44,48 43,58 100,10

5 432,18 58,84 49,54 49,84 52,5p 50,24 120,79
cpmédio 160
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4.3.3 Discusséo: Atividade Piezelétrica

As amostras produzidas com 0S novos aprimoramemtabiram atividade
piezelétrica com coeficientes superiores aos dimse$ de PVDF e apresentou valores
comparaveis aos das espumas poliméricas e doglfdraios de estruturas homogéneas. Seu
coeficiente piezelétrico apresentou valores enti@ d 340 pC/N por meio do processo de
laminacéo a quente, e entre 160 e 240 pC/N por deejmrocesso adesivo a frio, dependendo

do diametro de suas bolhas.

Tabela 4.7 Resumo dos valores dos coeficientes piezelétméaios das amostras produzidas pelos processos
laminacdo a quente e adesivo a frio.

Laminacdo a Quente Adesivo a Frio

Diametro (mm) 3,2 3,8 4,5 2,5 3,0 3,5
Altura (um) 230 280 380 290 350 290
cp médio (pC/N) 110 340 160 160 240 160

Também € possivel notar que a atividade piezedéttamto para as amostras
produzidas pelo processo laminagdo a quente, quzadaelas produzidas pelo processo
adesivo a frio possui um limiar de saturacdo. Ndamo essa verificacdo torna-se
inconclusiva, pois as amostras produzidas ndo possas mesmas alturas de bolhas,
propriedade de suma importancia durante o carregfanedétrico que é regido pela lei de
Paschen e, consequéntemente, intimamente ligagaoaesso de aprisionamento de cargas

elétricas nas superficies internas das bolhas.

Além disso, outra similaridade notada € uma poksiveespondéncia entre a altura
das bolhas e a correspondente atividade piezelédias amostras produzidas por meio do
processo adesivo a frio, como pode ser visto par@so de amostras com bolhas de 290
de altura. Entretanto, 0 mesmo ndo pode ser cadstatom as amostras produzidas pelo

processo laminacéo a quente devido a indisporatniéddie amostras com tal altura de bolhas.
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Contudo, ressalta-se a necessidade de estudosiragedbs com amostras com uma
maior variedade de diametros e alturas de bolhaa pelaciona-las a correspondente

atividade piezelétrica.






5 Conclusao

Os aprimoramentos aqui implementados possibilitam mnaior controle da
distribuicdo, altura e diametro das bolhas de assRlta-se que suas principais contribui¢cdes
relativas aos processos existentes foram a moldagevia do filme de uma das camadas e os
novos processos de colagem, laminacdo a quentdizando filme adesivo. Assim, estes
aprimoramentos tém permitido um melhor controle dimsensdes das bolhas e facilitado
sobremaneira sua implementagdo em escala indufeata forma, vislumbra-se que com o
controle proporcionado pelos aprimoramentos dedeidos possa permitir o projeto de
transdutores piezelétricos, conforme sua aplicacép, consequentemente, ampliar
significativamente a gama de aplicacdes comercaisxemplo dos sensores de presenca,

teclados finos, balancas dinamicas e sensoresdsdum.

Outra importante contribuigcéo deste trabalho falesenvolvimento de um sistema
quase estatico para a medida do coeficiente piezel&ue possibilita a aplicacdo de forcas
de poucos miliNewtons, da ordem de 400 mN, for¢@isate para provocar deformacdes nas
bolhas sem colapsa-las, diferentemente dos sistelmasedidas empregados em outros

trabalhos que aplicam for¢cas da ordem de 1 a 3 N.

As amostras produzidas com 0s novos aprimoramemetabiram atividade
piezelétrica com coeficientes superiores aos diose$ de PVDF e apresentou valores
comparaveis aos das espumas poliméricas e doglfdraios de estruturas homogéneas. Seu
coeficiente piezelétrico apresentou valores enti@® d 340 pC/N por meio do processo de
laminacdo a quente, e entre 160 e 240 pC/N por dejmrocesso adesivo a frio, dependendo
do didmetro de suas bolhas. No entanto, devidoléziga variedade de tamanhos de bolhas
apresentadas néo foi ainda possivel estabeleceralagdo entre a atividade piezelétrica e as

dimensdes das bolhas.

Neste contexto, ainda é necessaria um estudo praitiadado desses sensores para
possibilitar um melhor entendimento das suas cevigticas eletromecéanicas. Assim, propde-

se para trabalhos futuros:



» caracterizacdo de sensores com bolhas de uma adeigdaior de diametros e
alturas para tentar estabelecer uma relacdo estma@metros das bolhas e a

atividade piezelétrica,

» caracterizacao da atividade piezelétrica direta canacdo da forca aplicada para

verificar a regido de linearidade da respostaiegtr
» caracterizagao dinamica para verificar sua resmyat&dequéncia,

e caracterizacdo piezelétrica de sensores carregaddtogcamente com diferentes

tensdes e sob diferentes temperaturas,

» caracterizacado temporal para se verificar a peedatididade piezelétrica com o

tempo de carregamento, e

e caracterizacdo térmica para verificar a resposédried com a variacdo de

temperatura.

Além disso, também é possivel desenvolver estudos amostras produzidas com
outros filmes poliméricos e com diferentes gasemtasior das bolhas, para que se verifique
a alteracdo da quantidade de cargas elétricasamaias e, consequentemente, a variagdo do

coeficiente piezelétrico.
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