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RESUMO

Compdsitos condutores associando as propriedades elétricas e magnéticas de polimeros condutores
e particulas metéalicas com as propriedades mecanicas e processabilidade de polimeros convencionais,
devido a versatilidade e potencial de aplica¢des tecnologicas, tém sido cada vez mais enfatizados na area
da pesquisa. Neste trabalho foram obtidos compoésitos de PVDF/Pani/Ni através da mistura fisica das
particulas de niquel e do p6 resultante da sintese da blenda de PVDF/Pani. Filmes homogéneos foram
obtidos por prensagem a quente a uma temperatura de 180°C e 30 MPa. A condutividade elétrica do
PVDEF/Ni e dos compositos de PVDF/Pani/Ni desdopado, em fungdo do contetido de particulas de Niquel
apresentaram limiar de percolagdo entre 15 e 20% com um salto de 7 e 5 ordens de grandeza,
respectivamente, alcangando valores proximos ao das particulas de niquel (107* S/cm). Para o comp6sito
redopado o aumento do conteido de particulas causou o decréscimo de uma ordem de grandeza na
condutividade elétrica de 10~ para 10" S/cm. As anélises de refletividade/absorgdo eletromagnética
mostraram um aumento da poténcia absorvida e refletida com o aumento da rede condutora de particulas
e por sua vez um aumento nos valores da efetividade de blindagem do material em ambos os estados.

Palavras—chave: PVDF, Pani, Niquel, Blendas, Propriedade elétricas, efetividade de blindagem.

ABSTRACT

Conductors composites associate at conductors polymers with electrical and magnetic properties
and metal particles with mechanical properties and processability of polymers conventional due the
versatility and potential for technological applications, have been emphasized to researchers. In this work,
composite PVDF/Pani/Ni through physical by mixing the nickel particles and power resulting from
synthesis of blend PVDF/Pani. Homogeneous films were obtained by hot pressing at a temperature 180°C
and pressure 30 MPa. The electrical conductivity PVDF/Ni composites and PVDF/Pani/Ni undoped, to
the content of nickel particles showed percolation threshold between 15 and 20% with a range 7 and 5
orders of magnitude, respectively, reaching values near to nickel particles (10* S/cm). For redoped
composite increasing content particles caused a decrease in the magnitude electrical conductivity 10~ to
10* S/cm. Analyses of reflectivity/absorption electromagnetic showed an increase of potency absorbed
and reflected with increasing conductive particle lattice, and an increase in shielding effectiveness values
of the material in both states.

Keywords: PVDF, Pani, Nickel, Blends, Electrical property, Shielding Effectiveness

INTRODUCAO
¢ muito grande devido seu alto potencial e inimeras aplicagdes tecnologicas, aplicagdes como
baterias, dispositivos eletrocromicos, dispositivos eletronicos, sensores eletroquimicos, sensores de
grandezas mecanicas e muitos outros [1-3].
Esses “metais sintéticos” passam a ter um grande potencial para aplicagdes tecnologicas como
dispositivos eletronicos [4], sensores [5], diodos emissores de luz [6,7] e muitas outras, por
apresentaram maiores proveitos tecnoldgicos e cientificos. Um comportamento distinto da

condutividade elétrica e novas propriedades tém despertando muito interesse na area da pesquisa. O
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revestimento antiestatico e o potencial de blindagem contra a interferéncia eletromagnética para os
polimeros condutores tanto extrinsecos como intrinseco ¢ o primeiro mercado real para uma
producdo em grande escala e aplicacao destes [1].

Em sua maioria, a blindagem eletromagnética por reflexdo ou absor¢do, tem grande
interesse militar e demais itens civis. Tanto como a incorporagdo de cargas, como a propria sintese
dos polimeros condutores intrinsecos ou incorpora¢do em diferentes matrizes poliméricas tem sido
investigados nos ultimos anos, a aplicacdo destes materiais no campo de interferéncia
eletromagnética e de absor¢do de micro—ondas ¢ uma delas.

Os materiais absorvedores de radiagdo (MAR) sdo em geral dielétricos e/ou magnéticos. Os
absorvedores dielétricos podem ser obtidos a partir da incorporagdo de aditivos condutores como o
negro de fumo, grafite, particulas metalicas e os polimeros condutores intrinsecos em uma matriz
polimérica. J& os materiais absorvedores magnéticos sdo obtidos pela adi¢do de aditivos com
caracteristicas magnéticas, por exemplo, niquel e ferritas [2].

Os materiais atenuadores de radia¢do trabalham em frequéncias de 10 MHz a 100 GHz, o
intervalo de escolha ¢ dependente de sua aplicagdo, sua absorcdo ird ocorrer devido esses materiais
trocarem energia eletromagnética por energia térmica. Isso fard com que ocorram relaxagdes em sua
cadeia, fazendo a conversdo da energia [2,3].

A forma de obter o polimero condutor extrinseco, e por sua vez absorvedor eletromagnético,
¢ uma de suas desvantagens, devido altas concentragdes do material condutor e um carater abrasivo
dos aditivos, como ja citados anteriormente, entdo a ideia da incorporag¢ao dos polimeros condutores
intrinsecos, devido facil processabilidade, na maioria dos casos proporcionam melhores proveitos
tecnologicos. Sua utilizagdo teve um aumento significante em aplicagdes como televisores,
computadores, celulares e muitos outros, de modo que os circuitos eletronicos ndo sofram
interferéncias geradas por motores e a rede elétrica de tensao.

O uso de materiais absorvedores de radiagdo com a utilizagdo de polimeros condutores
intrinsecos ¢ devido principalmente a baixa densidade e por eles apresentarem uma variacdo da
condutividade com a frequéncia das ondas incidentes no mesmo [3,7]. Altos valores de
condutividade sdo necessarios para bons valores de blindagem, por exemplo, materiais com
condutividades entre 1 e 10 S/cm, para uma radiacdo de 1 GHz atingem sua efetividade de
blindagem maxima [7]. Assim conhecendo a dificuldade em preparos de filmes e pastilhas de
polimeros condutores intrinsecos, torna—se necessario utilizar boas matrizes para obtengdo de um
material com estdvel e boa condutividade além de boas propriedades mecanicas. Portanto a
producdo de compodsitos e de blendas poliméricas com a utilizagdo de particulas metalicas e
polimeros condutores intrinsecos, como a polianilina para uma combinacdo de algumas

propriedades, como alta condutividade, fase ferromagnética, baixa densidade e a facilidade de
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processamento tornam estes materiais mais interessantes e aplicaveis como na utilizagdo de
absorvedores/refletores de radiagao.

Alguns trabalhos relatam a utilizacdo dos polimeros condutores quanto sua efetividade de
blindagem (EB), como por exemplo: Compdsitos a base de pirrol com efetividade de blindagem de
26 db com frequéncia operante de 1 a 2 GHz por Ruckenstein e Park [8].

No trabalho de Trivedi et al. [9] foram preparados materiais absorvedores de radiagao
utilizando compdsitos baseados em Polianilina—Pani e Nylon, neste estudo diferentes acidos
dopantes acido p—tolueno sulfonico (TSA), sulfosalicilico (SSA) e benzeno sulfonico (BSA) na
eficiéncia de blindagem entre 1 MHz e 1 GHz, verificando uma grande dependéncia nos valores de
efetividade em fun¢do do acido dopante. Para altas frequéncias a efetividade foi de 1618 db e em
baixas frequéncias os valores foram maiores que 40 db.

No trabalho de Courric e Tran [10] foram preparados filmes de poli (p—fenileno—vinileno)
por moldagem utilizando diferentes dopantes e verificaram que a eficiéncia de blindagem destes
materiais depende da natureza do dopante e da espessura da amostra, com valores de efetividade de
30 db para uma faixa de frequéncia de 3—5 GHz. Diferentes valores de absor¢do com um valor
significante de condutividade. Comportamento esse atribuido ao uso de diferentes dopantes que
modificam as propriedades dielétricas do material, a impedancia, e por sua vez, a eficiéncia de

blindagem (EB).
PARTE EXPERIMENTAL

Materiais. O termoplastico semicristalino Poli(fluoreto de vinilideno)-PVDF da SOLEF
1008/1001 (Solvay fluoropolymers) na forma de p6 foi utilizado como recebido. O mondémero de
anilina (C¢HsNH,) foi adquirido da Sigma—Aldrich e utilizado na sintese ap6s destilagdo sob vacuo
para melhor pureza do material. Todos os reagentes e solventes (grau para analise) das marcas:

Sigma—Aldrich, Merck e Synth, as particulas de niquel (< 5 ¢ m) adquiridas da Sigma—Aldrich foram

utilizadas conforme recebido.

Preparagdo das blendas PVDF/Pani. O maior problema em se obter blendas condutoras de
PVDF com Polianilina — Pani ¢ a dificil solubilidade do polimero condutor e a incompatibilidade
entre estes dois polimeros. Como verificado por Malmonge [11] uma alternativa encontrada para
obtencdo da blenda PVDF/Pani foi polimerizar a Pani na presenca da matriz polimérica de PVDF
[12,13]. Desta forma, descrevemos a seguir a metodologia utilizada na obtencdo da blenda
PVDF/Pani e em seguida apresentaremos o procedimento utilizado para incorporacdo de particulas

de niquel na blenda para obtencdo do compdsito PVDF/Pani/Ni.
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A blenda foi obtida pela sintese da anilina em uma solugdo de PVDF dissolvido em N-N—
dimetilformamida (DMF). Primeiramente o PVDF foi dissolvido, sob agitacdo e aquecimento a
70°C, em DMF (10%). Logo apds, a solugdo foi resfriada a temperatura entre 0 e 2°C sob agitacdo,
apoOs resfriamento foi acrescentado o monomero anilina e o cloroférmio. Outra solugdo foi
preparada dissolvendo o 4acido p—tolueno sulfonico (TSA) em DMF, acrescentado o agente oxidante
persulfato de amonio [(NH4),S,0s]. Esta solucdo também foi resfriada entre 0 e 2°C e depois
adicionado cloroférmio.

Apds completa homogeneizagdo das duas solugdes, a que contém o agente oxidante ¢
adicionada lentamente a do PVDF mantendo sob agitacdo constante por duas horas a temperatura
ambiente, para polimeriza¢do da polianilina. Depois de decorrido duas horas, adicionou—se agua
destilada para ocorrer a precipitagdo do produto e cessar a polimerizacdo. O precipitado foi filtrado
com agua destilada e em seguida passou por um processo de desdopagem em solugdo de hidréxido
de amonio (NH4OH) 0,1 M sob agitagdo por aproximadamente 24 h em temperatura ambiente.

Ap6s o produto foi mais uma vez filtrado e levado para secar em vacuo dinamico por 24h e
em seguida em estufa a 70°C também por 24 horas, obtendo assim o produto isolante, ou seja, no
estado desdopado ou desprotonado. No processo de redopagem o produto desprotonado foi
colocado sob agitacdo em solucdo de 4cido cloridrico (HCI) 0,05 M, por aproximadamente 30 min e
novamente filtrado, e depois pelo processo de secagem (ja descrito) obteve—se entdo o produto
redopado ou reprotonado, ou seja, novamente no estado condutor.

As condi¢des de obtencdo da blenda foram razdo em massa de PVDF/anilina = 2; razao
molar oxidante/anilina = 1; razdo molar TSA/anilina = 4 e fracdo de cloroférmio (¢) [volume de
cloroféormio/(massa de PVDF + oxidante)] = 20 mL/g. Salientamos que essas condigdes sdo as mais
adequadas na obtenc¢do das blendas as quais, foram estudadas por Lopes G.A [12] em seu trabalho
de mestrado, nestas condi¢des a blenda apresentou a composi¢do de 77,6% de PVDF e 22,4% de
Pani que foi determinadas por analise quimica elementar.

Incorporacao das particulas de niquel. A Incorporagdo de particulas de niquel na blenda
PVDF/Pani se deu através de uma incorporacdo fisica propriamente dita, ou seja, adicionar as

particulas ja com a blenda sintetizada com a mistura dos dois pos.

CARACTERIZACAO DOS FILMES
Microscopia eletronica de varredura (MEV) acoplado ao detector de energia
dispersiva de raios X (EDX). As micrografias das amostras na forma de filme foram obtidas em
um microscopio eletronico de varredura computadorizado da marca Zeiss modelo EVO LS15, com
feixe de elétron de 10 e 20 kV e ainda com o acoplamento de um Oxford instruments INCAX—act

para andlise de energia dispersiva de raios X.
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Condutividade elétrica pelo método de duas pontas. A condutividade foi medida
aplicando uma tensdo (V) com uma fonte de tensdo e corrente programavel digital da Keithley
modelo 236 medindo se a corrente (/). A Figura 1 Ilustra o esquema do método de duas pontas [14].
A condutividade (o) foi obtida utilizando a equagdo 1. Sendo / a espessura da amostra e 4, a area

da superficie metalizada (Fig.2) em ambas as faces com valor de aproximadamente A = 5,0-10 °m>

o (1)

<~

_t
—

AMOSTRA

Figura 1. Ilustragdo do método das duas pontas
para medida de condutividade. Adaptado de Campoli
(2001) [14].

(@) (b) (c) !

Figura 2. Filme obtido apds metalizagdo composito do PVDF/Pani/Ni
desdopado com (2)5%, (b)15%, e (c) 0% de particulas incorporadas.

Medidas de Refletividade/Absorcao de radiacio eletromagnética. A caracterizacao
eletromagnética das amostras de PVDF puro, PVDF/Pani desdopada ¢ PVDF/Pani redopada sem a
incorporagdo de particulas, e com a incorporacdo de 5, 15, e 25% de particulas de niquel,
respectivamente, foi realizada por medidas de refletividade/absor¢do de radiacdo incidente no

material. As amostras para as analises foram preparadas com dimensdes de 23-12 mm e espessura

de 3 mm.
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Foi utilizando a técnica com guia de ondas na faixa do espectro eletromagnético de banda X
(mircro—ondas de 8 a 12 GHz), com um guia de ondas retangular, utilizando—se um analisador de
rede Agilent PNA-L N5230C. Estas medidas foram realizadas na cidade do Rio de Janeiro na
Universidade Federal do Rio de Janeiro — UFRJ.

Uma parte da radiacdo incidente ¢ refletida e outra absorvida e a soma destes irdo fornecer
atenuacao total da radiacdo da amostra, ou seja, a efetividade de blindagem do material pode ser
obtida quando uma onda plana atinge o material (Figura 3) [15].

A relacdo entre a efetividade de blindagem (EB) e a porcentagem da energia
absorvida/refletida, ou seja, a energia atenuada (Figura 4). A efetividade de blindagem (EB), em
decibéis (db), ird representar a quantidade de radiacdo eletromagnética que ¢ atenuada por um
material, ou seja, a atenuagdo ¢ a perda gradual de intensidade de qualquer tipo de fluxo através de

um meio.

Guia de ondas

E;
e —-
Onda eletromagnetica E;

NN —E | —
E"l’

Figura 3. Ilustragdo do método de linha de transmisso em guia de ondas
Energia incidente (E;), Energia refletida, (E;), Energia absorvida (E,) e Energia
transmitida (E,) Silva et al. (2009) [15].

Figura 4. Relagdo da eficiéncia de blindagem e porcentagem da energia
da radiacdo incidente atenuada pelo material Adaptado de Faez (2000) [1].

Eficiéncia de % da Energia
blindagem (EB) Atenuada

0 0

-3 50,00
-5 68,38
-7 80,05
-10 90,00
-13 94,99
-15 96,90
-20 99,00
-25 99,68
-28 99.84
-30 99.90
-40) 99,99
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Microscopia eletronica de varredura (MEV). A Figura 5 apresenta as micrografias, obtidas
pelo método de detecgdo backscattered (EBS), dos filmes dos compositos de PVDF/Pani/Ni, com 5,
15, e 25% de particulas incorporadas, desdopados e redopados, respectivamente. Neste modo as
micrografias sdo formadas de acordo com o niimero atdmico dos elementos e resumidamente as
imagens se formam de acordo com a energia dos elétrons que escapam da interacdo com o feixe
[16]. Desta forma, devido a diferenca de densidade, as particulas de niquel ficam com maior
intensidade do que as dos demais elementos do compdsito, formando uma imagem mais clara
mostrando melhor a distribuicdo dos filmes de acordo com o aumento de particulas, bem como os

caminhos condutores formados ao longo do compdsito.

(a) (b)
Figura 5. Microscopia eletronica por detec¢do de backscattered
(EBS) dos filmes dos compdsitos de PVDF/Pani/Ni com 5, 15, e 25%
de particulas de niquel: (a) desdopados e (b) redopados com HCI 0,05
M. Aumento de 200X.

Como podemos verificar nas micrografias tanto para as amostras desdopadas como para as
redopadas, podemos ver claramente a distribuicdo das particulas de niquel no compdsito. Para 5%
as particulas estdo mais dispersas, e consequentemente mais afastadas uma da outra. Com o
aumento da concentracdo do niquel as particulas ficam mais proximas tendendo a formar
interligacdes entre elas por todo o compdsito como pode ser verificado na micrografia com 25% de
niquel. Essas ligagdes entre as particulas irdo afetar a propriedade elétrica do composito, como sera
discutido nas proximas secgdes.

Andlises por energia dispersiva de raios X (EDX). Na Figura 6 ¢ apresentado uma analise
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por energia dispersiva de raios X de um filme do compédsito de PVDF/Pani/Ni com 25% de
particulas de niquel, redopado com HCI 0,05 M. Esta analise foi realizada em duas regides distintas
da amostra, uma concentrado em um ponto (Fig.6a) e outra numa regido mais abrangente (Figura
6b). Podemos verificar a presenca dos elementos constituintes do compoésito e em particular as

particulas.

Spectrum 9

>

T -
-~ o
<. @ Z

Spectrum 8

Figura 6. Analises por energia dispersiva de raios X (EDX) da superficie do filme do composito de
PVDEF/Pani/Ni redopado com HCI 0,05M com 25% de particulas de niquel em (a) ponto (spectrum9), e (b) regido
retangular (spectrums).

Medidas de condutividade elétrica. A condutividade elétrica foi estudada em funcdo da
incorporag¢do de particula de niquel em relagdo a massa do PVDF puro e na blenda PVDF/Pani
desdopada e redopada com HCI 0,05 M.

A Figura 7 ilustra o comportamento da condutividade dos filmes de PVDF puro com
particulas de niquel incorporadas. Podemos verificar que para concentracdo de niquel abaixo de
15% o valor da condutividade aumenta lentamente. Acima dessa concentragdo, entre 15 ¢ 20%, a
condutividade apresenta um limiar de percolacdo sofrendo um salto no seu valor de 7 ordens de
grandeza atingindo um valor exclusivamente das particulas de niquel (10 S/cm). Este salto na
condutividade ¢ ocasionado pela percolagdo geométrica, ou seja, pelo contato geométrico das

particulas de niquel [17-19].
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Figura 7. Condutividade elétrica em fung¢do da porcentagem de particulas de
niquel de incorporados no PVDF puro.

A Figura 8§ ilustra o comportamento da condutividade em fungdo da porcentagem de

particulas de niquel incorporados na blenda de PVDF/Pani desdopada.

10°

| = PVDF/Pani Desdopada |

-4

10
10°
10°
107

10°®

Condutividade (S/cm)

PEEETTTT EERTTTT BT EEWTTTT BT BT BRI BRI BT BT

Niquel (% m/m)

Figura 8. Condutividade elétrica em fun¢do da porcentagem de particulas de niquel
incorporadas na blenda de PVDF/Pani desdopada.

Verificou—se um aumento gradativo de 3 ordens de grandeza no valor da condutividade

entre 5 e 15% de particulas de niquel, comportamento este distinto do que ocorreu com o PVDF

(Figura 7). Isso sugere que de alguma forma a Pani mesmo que desdopada (10'°S/cm) contribui
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para o aumento da condutividade, havendo dois caminhos condutores distintos em nosso material:
um pela percolagdo elétrica que ocorre com o mecanismo de transporte via tunelamento e saltos
mesmo que pequeno, pelos caminhos condutores da Pani e um segundo pelo contato entre as
particulas de niquel, mais uma vez a percolagdo geométrica [19].

De maneira semelhante ao que ocorreu com o PVDF puro, a condutividade apresentou um
limiar de percolagdo entre 15 ¢ 20% com um salto no seu valor de 5 ordens de grandeza, na qual
temos um caminho ininterrupto da condutividade até sua estabilidade chegando a valores proximos
da particula de niquel pura (10 *S/cm).

O comportamento da condutividade do compoésito PVDF/Pani/Ni, redopado com HCI
0,05M, em funcdo da quantidade de niquel incorporado esté ilustrado na Figura 9. O aumento da
quantidade de particulas provoca um decréscimo de uma ordem de grandeza, até valor muito
proximo das particulas de niquel puro. Isso sugere que as mesmas atrapalham o caminho condutor
da Pani quando esta se encontra no estado condutor, dificultando o processo de conducdo dos
portadores de cargas pela mesma ja com o aumento de particulas passariamos a ter um segundo
caminho condutor no interior do compdsito. Pode—se ainda interpretar essa variagdo na
condutividade sugerindo que as particulas atuam como impurezas em relagdo a Pani [20]. Assim
quanto maior a quantidade de particulas dispersa no composito sugere—se que maior serd a distancia
entre as regides condutoras da Pani e por sua vez admitindo uma condutividade apenas das

particulas do niquel devido a formagao de aglomerados.

, |l_® PVDF/Pani Redopada |
10™ 3

E | =
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g ] - - .

= _

]

© -

c

o]

O 104
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0 5 10 15 20 25 30

Nique (% m/m)

Figura 9. Condutividade elétrica em fungdo da porcentagem de particulas
de niquel incorporadas na blenda de PVDF/Pani redopado com 0,05 M de HCI.
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Medidas de Refletividade/Absorcio de Radiacdo Eletromagnética. Com o intuito de
avaliar a viabilidade destes compositos para uma possivel aplicagdo na area de absorvedores de
radiagdo eletromagnética, foram feitos estudos de refletividade/absor¢do de radiacdo
eletromagnéticas.

As Figuras 10a—10c, ilustram os resultados da poténcia absorvida para as amostras de
PVDF/Ni e PVDF/Pani/Ni desdopado e redopado com HCI 0,05M, com 0, 5, 15, e 25% de
particulas de niquel incorporadas.

Pode se verificar pelas figuras que tanto o PVDF puro como a blenda desdopada apresentam
baixos valores de poténcia absorvida em toda a faixa de frequéncia. Ja a blenda PVDF/Pani
redopada, temos aproximadamente 20% (em 10GHz) da onda incidente absorvida, devido a
presenga da Pani na forma condutora no interior da matriz, uma vez que este comportamento ¢é
predominante nos polimeros condutores intrinsecos [1, 2, 21]. Com a incorparagdo de 5 e 15% de
particulas de niquel, praticamente ndo houve alteragdo dos valores, exceto para o PVDF/Ni que
apresentou um pequeno aumento na poténcia absorvida (Figura 10a).

J& com 25% de particulas incorporadas ocorreu um aumento na poténcia absorvida para
todas as amostras alcangando valores de 29, 27, e 32% em 10 GHz, para os filmes de PVDF/Ni,
PVDF/Pani/Ni desdopado e redopado, respectivamente. Para a amostra redopada o aumento da
poténcia absorvida teve contribui¢des tanto das particulas de niquel como da Pani redopada. Estes
resultados mostram que em todas as amostras hd uma predominancia do carater refletivo das
mesmas.

A Tabela 1 resume os valores obtidos para as poténcias refletida, absorvida e transmitida

pelas amostras em fun¢do da porcentagem de niquel incorporadas na faixa de 10 GHz.
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Figura 10. Poténcia absorvida em fung¢do da frequéncia para os filmes
de PVDF/Ni (a), PVDF/Pani/Ni desdopado (b) e redopado (c); com 0, 5, 15, ¢
25% de particulas de niquel incorporadas.

Os resultados de efetividade de blindagem dos compositos de PVDF/Ni e PVDF/Pani/Ni
desdopado e redopado com HCI 0,05 M, com 0, 5, 15, e 25% de particulas de niquel incorporados,
sdo apresentados nas Figuras 11a—11d.

A efetividade de blindagem para amostras puras (0%) e com 5% (Figuras 11a e 10b) sdo
muito baixas, ndo alcangcando 2 db mesmo para as amostras redopadas. O mesmo comportamento
pode ser verificado para as amostras de PVDF/Ni e PVDF/Pani/Ni com 15% de particulas (Figura
11c). Porém, para o compdsito redopado PVDF/Pani/Ni com 15% de particulas de niquel a
eficiéncia foi préxima de —3db o que equivale a uma atenuacao de 50% da energia incidente. Esta
atenuacdo ¢ predominantemente pela reflexdo da onda e provavelmente ¢ devido a Pani estar no

estado condutor.
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Tabela 1. Composi¢des percentuais de poténcias transmitida, refletida e absorvida
em relacdo a poténcia incidente (Py) na frequéncia de 10 GHz.

Conteudo de Poténcia Poténcia Poténcia
Material particulas de niquel Refletida Absorvida (P4) Transmitida (Pr)
incorporadas (%) (Pr) (%) (%) (%)
0 1,26 3,12 95,60
5 2,49 4,10 93,41
PVDF

15 11,65 7,74 80,60

25 40,90 28,37 30,73

0 1,51 2,85 95,69

PYDF/Pani 5 1,20 3.45 95,37
Desdopada

15 4,82 3,08 92,18

25 46,82 25,02 28,18

0 4,23 20,62 75,14

PVDE/Pani 5 5,74 20,84 7342
Redopada

15 26,73 20,28 52,99

25 57,34 31,85 10,80

Com a incorporagdo de 25% de particulas (Figura 11d) verifica—se para o compdsito de
PVDEF/Ni uma eficiéncia de blindagem de aproximadamente 70% da energia incidente, ou seja,
aproximadamente —5,5 db. Para o composito desdopado PVDF/Pani/Ni nota—se um comportamento
atenuante, até aproximadamente 10 GHz, com efetividade entre —7,5 ¢ —6,0 db, ou seja, cerca de
92% da energia ¢ atenuada, porém com o aumento da frequéncia o material perde parte de sua
efetividade blindagem, assim como observado anteriormente para poténcia absorvida (Figura 10b),
alcangando valores proximos aos da amostra de PVDF/Ni com 25% de particulas, com a
predominancia da reflexdo e ndo pela absor¢do da energia. Ja4 para o composito redopado de
PVDF/Pani/Ni com 25% de particulas o material apresenta uma eficiéncia de blindagem entre —10 e
—11 db atenuando uma energia entre 90-94% da onda incidente que por sua vez apresenta
contribuigdes tanto por reflexdo como absorc¢ao da energia [1].

Os resultados das andlises de blindagem eletromagnética sugerem que o compdsito

PVDF/Pani/Ni redopado e com 25% particulas de niquel ¢ viavel para ser utilizado como atenuador
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de onda eletromagnética, pois estes atenuam mais de 90% da radiacdo incidente, porém

predominando a eficiéncia por refletividade.
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Figura 10. Eficiéncia de blindagem (EB) em tuncao aa rrequencia para os filmes de PVDF/Ni, PVDF/Pani/Ni
desdopado e redopado com (a) 0%, (b) 5%, (c) 15%, e (d) 25% de particulas de niquel incorporadas.

CONCLUSOES

O trabalho desenvolvido possibilitou a obtengdo de filmes do compdsito PVDF/Pani/Ni com
particulas de niquel incorporado a partir da mistura fisica do p6 resultante da sintese da blenda de
PVDF/Pani.

As micrografias analisadas pelo método de deteccdo backscattered mostraram para ambos
os estados uma melhor distribuicao das particulas com o aumento do contetido das particulas, e nos
deu uma ideia da criacdo de uma rede condutora com o acumulo e aglomeragdo das mesmas. Para
15 e 25% de particulas de niquel observou—se uma distribui¢do mais homogénea ao longo da
superficie do material verificando a formagdo de uma rede com caminhos condutores interligados
para o composito com 25% de particulas. Em todas as amostras as andlises de energia dispersiva de

raios X (EDX) confirmaram a presenca das particulas de niquel.
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Quanto a condutividade elétrica, as medidas realizadas para os compositos de PVDF/Ni e
PVDF/Pani/Ni desdopado, apresentaram um limiar de percolagdo entre 15-20% com um aumento
de 7 ¢ 5 ordens de grandeza, respectivamente, alcangando valores da ordem de 10*S/cm. O
composito de PVDF/Pani/Ni redopado ndo apresentou percolagdo. O aumento de particulas de
niquel promoveu um decréscimo de uma ordem de grandeza na condutividade do material (10
para 107*S/cm) devido as mesmas atuarem como uma barreira, atrapalhando os caminhos
condutores da Pani, pode—se ainda interpretar que o aumento de particulas no composito atua como
impurezas em relagdo a Pani aumentando as distancias das regides condutoras do polimero.

Quanto as analises de blindagem eletromagnética, os resultados sugerem que o compdsito
PVDF/Pani/Ni redopado com 25% particulas de niquel ¢ viavel para ser utilizados como atenuador
de onda eletromagnética, pois estes atenuam mais de 90% da radiacdo incidente, porém

predominando a Eficiéncia em Refletividade.
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