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Resumo

Filmes finos metalicos com espessuras abaixo da profundidade pelicar (skin depth)
apresentam grande capacidade de absorcéo da radiacdo eletromagnética na banda
X (8-12 GHz), que é poetencializada pela insercdo de impurezas e pela taxa de
deposicao utilizada para a sua producéo. Neste trabalho filmes ultrafinos de titanio,
transparentes no espectro visivel e absorvedores de micro-ondas na banda X, foram
produzidos pela técnica de deposicdo por feixe de elétrons com taxas de 1, 3 e 5
Als, com diferentes espessuras (20, 25, 30, 40, 50 e 75 A), utilizando titanio com
diferentes graus de pureza (TiGr2, TiGr4 e TiGr5). Para caracterizar os filmes foram
utilizadas as técnicas de difracdo de raios X, microscopia eletrénica de varredura,
microscopia de for¢a atdmica, transmitancia optica, Efeito Hall e absor¢éo de micro-
ondas. Os resultados mostraram que os filmes ultrafinos de titanio podem ser
utilizados como absorvedores de radiagdo eletromagnética na faixa de micro-ondas.
Estima-se que a introducéo de defeitos nos filmes, como consequéncia da presenca
de impureza do material utilizado e de sua espessura Sd80 0s responsaveis pelas
propriedades O6pticas dos filmes produzidos, como consequéncia direta de suas
propriedades elétricas. Filmes finos depositados a partir do TiGr5, com taxa de
deposicédo de 5 A/s e espessuras na faixa de 30A e 40A, apresentaram os maiores
percentuais de absor¢cao de micro-ondas.
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SYNTHESIS OF THIN FILMS METAL BY ELECTRON BEAM DEPOSITION FOR X
- BAND APPLICATION (8 - 12 GHz)
Abstract
Metallic thin films having a thicknesses that is less than the skin depth display a large
absorption of microwave radiation. In this work, ultrafine films of titanium, transparent
in the visible spectrum and absorbers of microwaves in the X-band (8-12 GHz), were
produced by the electron deposition technique with several thicknesses (20, 25, 30,
40, 50 and 75 A), at three deposition rates (1, 3 and 5 A/s), and using titanium with
different degrees of purity (TiGr2, TiGr4 and TiGr5). The films were characterized by
X-ray diffraction, scanning electron microscopy, atomic force microscopy, optical
transmittance, Hall Effect and microwave absorption. The results showed that
ultrathin titanium films can be used as absorbers of electromagnetic radiation in the
microwave range. The best results in terms of microwave absorption were obtained
for films 30 A and 40 A thick with a deposition rate of 5 A/s and using TiGr5. The fact
that a fast deposition rate and a high impurity concentration enhanced microwave
absorption is attributed to the creation of microwave-absorbing defects..
Keywords: Microwave absorption; Ultrathin films; X-band.
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1 INTRODUCAO

De modo geral, as propriedades dos filmes finos metéalico sdo afetadas nao so
pelos parametros de deposicao utilizados, mas também pelos substratos nos quais
séo depositados e, mais crucialmente, por sua espessura [1].

A tecnologia envolvendo deposicao de filmes finos sobre substratos de vidro
tem sido intensivamente estudada devido a sua potencial aplicacdo em diferentes
areas da industria e pesquisa académica, especificamente na microeletronica,
Optica, células solares e sensores, entre outras [2, 3, 4, 5 e 6].

A absor¢cdo de micro-ondas por sua vez € uma éarea de aplicacdo em que
filmes finos depositados em substratos de vidro experimentam condi¢cdes de uso em
plataformas de combate [7, 8 e 9]. Sendo assim, a producdo de materiais
absorvedores de micro-ondas, na forma de filmesfinos, colabora com a melhoria e
desenvolvimento de plataformas de combate ideias.

Atualmente existem diversos materiais capazes de absorver a radiacao
eletromagnética na faixa de micro-ondas. Dentre eles podemos citar: negro de fumo;
polimeros condutores; compodsitos de ferrita e filmes finos [10, 11 e 12]. Como
exemplo de aplicabilidade, os polimeros condutores, assim como o negro de fumo,
possuem boa resisténcia a corrosao e controle de resistividade elétrica [13].

Sabe-se que a espessura, resistividade, numero de defeitos e a taxa de
deposicao influenciam diretamente no comportamento de um filme fino frente a
radiacao eletromagnética [14, 15 e 16]. A medida que a espessura diminui os
valores de resistividade aumentam exponencialmente, e esta relacao exerce forte
influéncia sobre a estrutura absorvedora de micro-ondas [14]. Além disso, a
resistividade esta diretamente ligada a taxa deposi¢do [15 e 16], se tornando um
fator relevante na produgcéo de um filme fino utilizado como absorvedor de micro-
ondas.

Os mecanismos de absorcdo da radicdo eletromagnética dependem da
cristalinidade do material, dos parametros de sintese e, no caso dos filmes finos,
diretamente da espessura [17, 18 e 19].

Outro fator relevante para avaliacdo de um material na interacdo com a micro-
onda € o skin depth, que é a espessura de maxima interacdo entre a radiacdo e o
material absorvedor de radiagdo eletromagnética (MARE) [20 e 21]. Os materiais

metélicos na forma volumétrica sao conhecidos por refletirem a radiacao. Entretanto,



para espessuras da ordem de angstroms, observam-se altos valores de resistividade

e a potencializacdo da componente de absorcéao [21, 22].

2 DESENVOLVIMENTO

2.1 Sintese

Para a producao dos filmes foi utilizada uma evaporadora Edwards, modelo
19A utilizando a técnica de evaporacao por feixe de elétrons gerado por um canhao
da marca Edwards, modelo EB3, operando com uma tensdo de aceleracéo do feixe
de 5kV. A pressdo base das deposicdes foi da ordem de 2x10°® Torr, obtida por
sistema de vacuo constituido de uma bomba de difusdo com armadilha criogénica e
uma bomba mecanica selada a dleo.

Foi utilizado como material fonte o titanio com diferentes graus de pureza
fabricados pela empresa SANDINOX. O material, como recebido, estava na forma
de tarugos cilindricos com diametro de 3, 4 e 6 mm para 0s materiais denominados
como TiGr2, TiGr4 e TiGr5, que correspondem aos diferentes graus de purezas do
titanio [23].

2.2 Caracterizacao

2.3

Morfologia

Analises morfoldgicas dos filmes foram realizadas das por meio de
microscopia eletrénico de varredura (MEV FEG — FEI, Quanta 250) e microscopia de
forca atomica (AFM — XE7, Park). Estas analises permitiram avaliar a continuidade

dos filmes depositados.

Difracao de Raios X

A estrutura cristalina foi determinada por difracéo de raios X (DRX), utilizando
0 equipamento X Pert Pro MPD da PANalytical, com um tubo com fonte de Co Ka (A
= 1,79 A), tens&o de 45 kV e corrente de 40 mA, empregando a técnica de varredura
0-20 acoplados. A varredura em 26 foi executada em um intervalo angular de 35° a
90°, com passo de 0,02° e tempo de 2,5 s por passo. Os ensaios foram realizados

na configuracédo foco linha utilizando o software Data Collector.



Micro-ondas
As medidas de refletdncia e transmitancia na banda X foram realizadas
utilizando um analisador de rede marca Anritsu, modelo 37247D. Este equipamento

possibilita a obtenc&o simultanea dos sinais refletido e transmitido.

Transmitancia

E desejavel que os filmes produzidos apresentem alta transparéncia na faixa
visivel do espectro eletromagnético devido sua aplicacdo O6ptica. Deste modo,
medidas de transmitancia de luz visivel, na faixa de 200 a 800 nm, foram realizadas

utilizando um espectrofotometro marca Varian, modelo Cary 5000.

Resisténcia de folha
As resisténcias de folha dos filmes foram obtidas por meio do método de

quatro pontas utilizando o equipamento BIO-RAD, modelo HL 5500. Foi utilizada a

configuracdo de contatos caracteristica do método de medida Van der Pauw.

2.3 Resultados e Discusséao
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Figura 1 Resisténcia de folha (Ohm/sq) em funcéo da espessura (A) dos filmes de
titAnio com diferentes graus de pureza e taxas de deposicao.

Observa-se da Figura 1 que as resisténcias de folha permanecem

aproximadamente constantes para espessuras na faixa de 40 a 75 A e variam



drasticamente para espessuras abaixo de 40 A, independentemente da taxa de
deposicao utilizada e da pureza do material fonte [24 e 25].
Observa-se na Figura 2, como esperado, que os materiais TiGr2, TiGr4 e

TiGr5 possuem em uma Unica fase, independentemente do seu nivel de impureza.
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Figura 2 Padrao de difracdo do TiGr2 TiGr4 e TiGr5

Tipicamente o padréo de difracdo do titanio exibe setes picos localizados em
16,3° 40,9°, 44,7°, 44,9°, 46,8°, 62,3°, 74,5° de acordo com a com a ficha ICDD
441294 [26]. Os planos do TiGr2 e TiGr4 foram indexados com base em uma
estrutura tipo cubica de corpo centrado [27], ja o TiGr5 corresponde a estrutura do
tipo hexagonal compacta [28]. Um leve deslocamento para a direta dos picos do
TiGr5 é observado, em funcdo da maior quantidade de impurezas presentes na

estrutura cristalina fezendo com que a estrutura seja submetida a tensbes

compressivas.
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Figura 3 Percentual de Transmitancia TiGr2 e TiGr5 para taxa de 1 A/s e 5 A/s, para
espessuras variando de 20 a 75 A.

A partir da Figura 3 é possivel observar um comportamento éptico onde os
filmes depositados apresentam transmitancia na faixa do visivel entre 350 e 800 nm.
Para a aplicacdo desejada os resultados de transmitancia dos filmes ultrafinos (20 e
25 A) produzidos atendem as necessidades quanto & transparéncia. O forte
percentual de absorcdo abaixo de 350 nm € oriundo do vidro utilizado com
substratos nas deposi¢cdes dos filmes finos.

Figura 4 Filme finos de TiGr5 para espessura de 40A depositados sob a taxa de 1

Als (a) e (d); 3 Als (b) e (e); 5 Als (c) e ().




A Figura 4 mostra a morfologia dos filmes com 40 A de espessura onde é
observado a influéncia da taxa de deposicdo na continuidade dos filmes
depositados. Filmes depositados com taxas de 1 A/s o crescimento ocorre em
camadas devidoa baixa chegada de atamos no substrato. Ja para a taxa de 3 A/s os
filmes apresentam o crescimento por camadas e ilhas tridimensionais em funcédo da
média taxa de deposicdo. Por fim, a taxa de 5 A/s o crescimento ocorre por meio da
formacéo de ilhas tridimensionais devido a alta taxa de deposicéo.

A Figura 5 mostra o percentual de absorcao de micro-ondas em funcéo da
espespssuras dos filmes depositados.
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Figura 5 Percentual de absor¢céo de micro-ondas em 10 GHz em funcéo da
espessura, para os graus de pureza TiGr2, TiGr4 e TiGrb5.

Da Figura 5 nota-se que filmes com espessuras entre 30 e 40 A s&o os mais
adequados para serem utilizados como absorvedores de micro-ondas na faixa de
frequéncia na banda X (8 a 12 GHz).

Portanto, nota-se que ha uma aparente contradigdo entre as resisténcias de
folhas observadas na Figura 1 com as absor¢bes obtidas na Figura 5, pois
esperava-se que os filmes mais resistivos dariam origem aos filmes com maiores
absorcdes. Provalvelmente, as baixas absor¢cdes observadas na faixa de espessura

de 20 a 30 A foram oriundas da pequena quantidade de material disponivel.



3 CONCLUSAO

Os resultados alcancados estimulam a continuidade do estudo do emprego de
filmes ultrafinos metélicos como materiais absorvedores de micro-ondas.

Filmes finos depositados a partir do TiGr5, com taxa de deposicdo de 5 A/s e
espessuras na faixa de 30A e 40A, apresentaram os maiores percentuais de

absorcéao de micro-ondas.
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