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lixperimental details related tothe measurement of the electric
permittivity of composites of epoxi resin and metalic powder are presen-
ted. The process of cure of the samples, the methods of making the elec-
trodes and evaluation of the powder concentration are described. The tem-
perature nieasurement and control and the problem of determining the com-
plex capacity of capacitors are referred with special treatment of the

method of three terminals.

Sao apresentados aspectos experimentais relacionados com a me-
dida da constante dielétrica de compésitos de resina epdxida e pés me-
talicos. Os processos de cura das amostras e de formacdo de eletrodos
sdo descritos, bem como o modo de calcular a concentragdo dos pés. Re-
ferem-se os métodos de medida e controle da temperatura e os problemas
levantados com a determinagdo da capacidade complexa de um condensador
e a sua conveniente resolucdo recorrendo ao método dos trés eletrodos.
Tecem-se ainda consideracdes a respeito da ponte de auto- transformador

uti lizado.

1. INTRODUGAO

Tem ndo s6 interesse tedrico como ainda de aplicagdo tecnolé-

gica, € por exemplo o caso do fabrico de magnetes supercondutores, co-

* Projeto CF3 do INIC. Faculdade de Ciéncias e Tecnologia da Universi-

dade de Coimbra (Portugal).
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nhecer para diferentes temperaturas a constante dielétrica complexa de
compdsitos de resina epoxida e pos metalicos de diversas espécies egra-
nulometrias. Neste artigo dad-se conta dos métodos e processos de nature-
za experimental, que conduziram a realizagao das medidas. Publicar-se-3o
an artigos futuros os resultados experimentais com a devida interpreta-

¢do tedrica.

2. AMOSTRAS
2.1 — OProcessode Cura

As amostras foram fabricadas & custa de resina epdoxida Aral-
dite MY 740, com o endurecedor HY 906 e o acelerador DY 062, a qual se
juntavam pés metalicos, de pureza comercial, cujas particulas tinham
dimensdes compreendidas entre 2 e 90 um. A mistura resina e pés foi su-
jeita a un processo de cura, consistindo de uma hora a 100 °c seguida de
duas horas a 180°C. Este processo tinha lugar numa estufa mantida a uma
pressdo razoavelmente baixa e regi'!lada de modo a que a saida de gases do
seio da mistura se efetuasse lentamente para evitar derrame da mistura.
A mistura encontrava-se metida en tubos de pirex de 21 mm de diametro
interno, tapados com rolhas de borracha, os quais eram rodados a cerca
de 3 rotagdes por minuto, de modo a ndo s6 evitar a sedimentagdo das par-

ticulas como a obter a sua distribuicdo homogénea.

Findo o processo de cura, e depois de deixar arrefecer lenta-
mente os tubos de pirex, obtinham-se cilindros com 21 mm de diametro e
uns 6 an de comprimento que foram cortados em pastilhas com cerca de 1
mm de espessura, numa micro-serra circular. Para este efeito ha que ter
cuidados especiais, dos quais se destaca a necessidade de fixar conve-~
nientemente o cilindro inicial. Isto consegue-se por meio da !igagaori-
gida a uma cantoneira de vidro recorrendo a uma massa plastificada auns
100°¢ e que endurece com o arrefecimento. Obtidas as pastilhas, estas
sdo levadas a uma camara de evaporacdo, onde, num vacuo melhor que 1075
torr, se procedia por evaporacdo a deposicdo de aluminio sobre as faces
das pastilhas utilizando un conjunto de mascaras que a Figura 1 repro-

duz. Para a evaporacgao usava-se fita de aluminio enrolada num filamento
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de tungsténio que, para assegurar a uniformidade de espessura da camada
metdalica depositada, era colocado cerca de 5 an acima da amostra. Para
melhorar a qualidade da deposicdo, o filamento de tungsténio foi ini-
cialmente desgasificado fazendo-se uma primeira evaporagdo sem amostra

de modo a revestir o tungsténio com aluminio.

Z
T N e
e b= 18 —
Fig. 1 = Mascaras usadas na metalizagao dos el etrodos.

Este método tem-se revelado o melhor para a formagdo do con-
densador de 3 eletrodosl, por assim se assegurar un perfeito contato en-
tre estes eletrodos e a amostra. A figura 2 mostra 0 aspecto da amostra
depois de preparada para ser montada: 1 e 2 sdo os eletrodos de medida

e 3 o eletrodo de guarda.
2 3

Fig. 2 - Arostra comos trés el etrodos.

2.2 — Determinacéo da Concentracéo dos Pds Metélicos

Para bem caracterizar a amostra & necessario ndo sé especifi-
car a granulometria dos pds metalicos utilizados como ainda determinara
sua concentracdo. Para este efeito basta determinar a massa especifica
da amostra, Pge De fato, uma vezqueamassa da amostra, m. € igual a

massa de resina, M mais a massa de metal, mm,

ter-se-a
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onde Va’ Vr e Vm sdo os volumes da amostra, da resina e dos pos metali-
cos. Definindo a concentracdo dos pds metaliccs como o cociente entre o

volume por eles ocupado e o volume da amostra,

14
m
c = v
a
ter-se-a
v vV
=p o+ p o
pa Pr v P 7
a a
ou
Py = Py
e = — .
Pm " Pr

Como sdo conhecidas as massas especificas da resina, Prr @ do metal, P’
a determinacdo da massa especifica da amostra Pyr conduz ao valor dacon-

centracdo dos pds metalicos, c.

2.3 — Montagem das Amostras

Cada amostra € montada na camara de medida cujo desenho se a-
presenta na Figura 3. Uma caixa cilindrica, de latdo, tem uma chanfradu-
.ra externa onde se enrola un fio de constantan SWG 38 com cerca de 10
ohms. Sobre o fundo da caixa instala-se un disco de perspex com um re-
baixo central onde encaixa un disco de latdo que serve de apoio ao ele-

trodo 1 da amostra. No eletrodo 2 vai apoiar-se outro disco de lataocu-
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Fig. 3 - Camara de medida
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ja centragem relativamente a amostra fica naturalmente assegurada poros
diferentes elementos da camara terem sido maquinados ao torno. Un anel
apoia-se por sua vez sobre o eletrodo de guarda 3, garantindo-se o seu

contato & custa de trés parafusos igualmente distanciados.

3. CONTROLE E MEDIDA DA TEMPERATURA

A camara de medida € montada na corrente de ar frio que re-
sulta da evaporacdo de ar liquido contido num vaso ''dewar', conforme a
Figura 4 representa. En virtude da existéncia de un gradiente de tem-
peratura entre a superficie do ar liquido (-80K) e a temperatura ambien-
te (~300K), a colocacdo da camara numa dada altura determinara,grossei-
ramente, a temperatura da amostra. O controle fino da temperaturae con-
seguido @ custa de un regulador de temperatura “Artronix'. A f.e.m tér-
mica devida ao par termoelétrico cobre-constantan vai alimentar o regu-
lador que liga e desliga a fonte de tensdo sobre a resisténcia de aque-
cimento através do contato ¢ (ver Figura 5). A temperatura € medida por
meio de um outro termo-par cobre-constantan cuja calibracdo foi efetua-
da por meio de un termometro de resisténcia de platina. A d.d.p. dada
por este termo-par &, depois de amplificada no amplificador c.c. Keith-

ley 140, medida num voltimetro digital.

L —

Fig. 4 - Montagem da camara de medida num "‘dewar".
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Fig. 5 - Esquema do circuito regulador da temperatura

4, MEDIDA DA CONSTANTE DIELETRICA COMPLEXA

4.1 — Definigdes

*
A constante dielétrica relativa complexa € € expressa por

* = gt - F gl
€p T Ep T By

a que se encontra associado o angulo de perdas & dado por tgé =E‘r!/el'ﬁ.

A sua determinacdo faz-se expqrimentalmente medindo a admi-
tancia Y* de un condensador em que o espaco entre as armaduras € cons-
tituido pelo material an estudo. Dado que

Y* =G+ 4 ol ,

com facilidade se verificam as seguintes relagdes:

d
LI
€ 603 ¢,
1
d Ep
it R e ——— X ——
Ep uu-:OS G wCG
_ G
tg & = oC ?

onde G e C sdo a perditancia e capacidade do condensador, d,a distancia
entre os eletrodos, S a sua area, w a frequéncia do sinal utilizado ee

0
a constante dielétrica absoluta do vacuo.
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42— —Q Método dos Trés Eletrodos

0 uso de trés eletrodos permite reduzir substancialmente oco-
phecido efeito dos bordos, o qual consiste na deformacdo das linhas de
forca do campo elétrico junto dos bordos das armaduras do condensador.
A formula C* = e; € 3 , en que C* e s; sao quantidades complexas, e as-
sim aproximadamente verificada desde que o terceiro eletrodo, o eletro-
do de guarda, seja bem concebido. Ao eletrodo interno, o 2, poderdo en-
tdo associar-se, com bastante fidelidade, um sec¢do de un condensador

plano de armaduras infinitas.

Ha relacbes que cumpridas conduzem a uma boa aproximacdo. £ o

caso de se fazer (ver Figura 6) :

i) a largura do eletrodo de guarda igual, pelo menos, a duas
vezes o afastamento entre as armaduras?, ou seja,
r -r 224 ;
3 2
ii) adistancia entreo anel guardado e o anel de guarda(rz-rl)
ser, pelo menos, inferior a un terco da largura doanel deguarda (r3-r2)3,
isto €,

(rgf - 1;'2) .

< ]

r, ~r I =

2 1 3

Ura correcdo adicional pode ser efetuada, que consiste emava-

Tiar a area do condensador S a introduzir no calculo de s"f, com base num

raio efetivo I do eletrodo guardado dado por 4

——r——

’_:f_r%jj ;2 3
ST ) T

Fig. 6 - Dimensdes dos eletrodos.
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A amostra tipica utilizada com rl =8 mm r, = 8.5 mm,r3=10.5
mm e d = 1 nm satisfaz as condi¢cdes acabadas de referir, sendo o raio

efetivo a considerar igual a 8.20 mm

4.3 — Medida da Admiténcia

Para medir a admitancia do condensador, y, utilizou-se, como
ja foi referido, o método dos trés terminais. A Figura 7 representa es-
guematicamente a montagem utilizada. 0 sinal de un oscilador alimentava
a ponte cde capacidades cujo sinal de saida, depois de amplificado num

amplificador de baixo ruido, era observado num osciloscopio.

Julga-se ter algum interesse descrever sumariamente a ponte
de capacidades utilizada. E uma ponte de razdo de bracgos de transforma-
dor cujo principio se encontra explicitado na Figura 8. As tensbes ZA e
ZB estdo em oposicdo de fase, o que implica estarem as correntes | e
lm também em oposicdo quando a impedancia padrdo (da ponte) ;p for igual
3 impedéancia desccnhecida Z . Entdo ndo aparecera nenhum sinal nosecun-
darioc do transformador T,, nao dando o detector D qualquer indicacdo. 0
equilibrio consegue-se quer por variacdo do valor da impedancia padrao
Z_ quermudando a posi¢cdo da tomada variavel no transformador T, Uma im-
;Z;rtante vantagem deste tipo de ponte reside no fato de oequilzibrionﬁo

ser afetado pelas impedancias parasitas x e y. Tal deriva do forte aco-
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Fig. 7 = Esquema do circuito de medida da adnmiténcia do condensador.
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Fig. 8 - Principio da ponte de capacidades.

plamento existente entre as espiras de cada un dos transformadores Tl e
T2 0 que provoca a compensacdo automatica da queda de tensdo devida a
impedancia parasita, do outro lado do transformador. Daqui resulta que
as capacidades significativas introduzidas por cabos de ligagao longos
sdo perfeitamente tolerados: podem-se assim medir condensadores com al~”
guns décimos de picofarads utilizando cabos com véarias centenas de pi~

cofarads.

Q método dos trés terminais surge assim, de imediato e natu-
ralmente, visto que eventuais impaddncias situadas nas posicbes x e y
sdo automaticamente compensadas, como acabou de se referir, nao afetan-
do a medida. Ura Yantagem suplementar para o nosso caso, associada com
este tipo de ponte, consiste an o eletrodo de guarda e o eletrodo guar-
dado ficarem, com a ponte em equilibrio, ao mesmo potencial, quando se
liga o anel de guarda ao neutro. Tem-se assim o anel de guarda a fun-

cionar nas condi¢c6es que teoricamente |lhe sdo cometidas.

Este artigo foi redigido dentro do ambito de trabalho do Pro-
jeto CF3 (Universidade de Coimbra) do INIC. £ um prazer agradecer as su-
gestdes recebidas dos Drs. H. M. Rosenberg e K. W. Garrett, de Oxford

(Inglaterra).
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