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RESUMO
O presente trabalho tem como objetivo a obtenção e caracterização das propriedades eletromagnética (8-12GHz) e elétricas (resistividade) de filmes finos de alumínio. A obtenção dos filmes finos metálicos de alumínio tipo MARE, depositados em substrato do polímero PET (polietileno tereftalato) pelo processo Magnetron Sputtering foi realizada no Laboratório de Plasmas do Departamento de Engenharia Mecânica da Universidade de Taubaté. A caracterização eletromagnética em guia de onda e resistividade (método de quatro pontos) dos filmes finos foi realizada na Divisão de Materiais (AMR) do Instituto de Aeronáutica e Espaço (IAE) do Departamento de Ciência e Tecnologia Aeroespacial (DCTA). Foram obtidos filmes finos de alumínio com espessuras de 5, 10, 20, 30, 40, 50 e 60nm. Os resultados obtidos demonstram que os filmes finos possuem comportamento de absorção da energia da onda eletromagnética, o que viabiliza sua utilização como MARE.
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1. INTRODUÇÃO
Materiais absorvedores de radiação eletromagnética (MARE) são aqueles que possuem propriedades intrínsecas de converter parte da radiação eletromagnética incidente em calor, na faixa de frequência de micro-ondas esta conversão se da por meio de diversos fenômenos em escala atômica e molecular(1). 
Os MARE´s são classificados segundo sua interação com o campo magnético ou elétrico da onda eletromagnética, sendo divididos em absorvedores tipo magnético ou dielétrico, respectivamente, os materiais que interagem com ambos os campos são denominados absorvedores híbridos.  MARE’s também podem ser divididos segundo a faixa de frequências de atenuação da radiação eletromagnética, podendo ser absorvedores de banda larga (broadband) ou ressonante de banda estreita (narrowband)(2).
Os MARE’s convencionais podem ser encontrados comercialmente em diversas formas, como tintas espumas, colmeias, placas rígidas, mantas flexíveis e compósitos estruturais(3). No entanto com o aumento das restrições de peso e volume impostos pelos mercados aeronáutico e de telecomunicação fica cada vez mais inviável a utilização destes materiais surgindo assim os filmes finos contínuos absorvedores de radiação eletromagnética que se destacam por apresentarem espessura e gramatura dezenas de vexes inferior aos absorvedores convencionais(4). Para filmes com grande permissividade dielétrica, o aumento da absorção pode ser obtido com o decréscimo da espessura do filme, até valores menores que o comprimento de onda incidente e o skin-depth do material, chamado de absorção anômala(5).
 Filmes finos podem ser depositados por processos envolvendo vácuo, como deposição resistiva, feixe de elétrons e processos assistidos a plasma (por exemplo, sputtering). Dentre os processos disponíveis, destaca-se o processo Magnetron Sputtering, que permite obter filmes com espessuras da ordem de nm até mm[6]. 
Ao longo dos anos vários estudos foram realizados para se intender o comportamento dos filmes finos, dentre esses estudos podemos destacar a resistividade elétrica, que possui um papel importante na compreensão dos filmes finos por sofre influencia de parâmetros como morfologia do filme, espessura e rugosidade do filme e do substrato(7). A resistividade é uma propriedade intrínseca do material sujeito a corrente elétrica “i” e pode ser definida como a relação entre o campo elétrico “E” e a densidade de corrente J (Eq. (A))(8). 


(= E/J                                              
2. MATERIAIS E MÉTODOS
2.1.1 Equipamentos
Para a obtenção dos filmes finos foi utilizado uma câmara de plasma constituída de aço inox com diâmetro interno de 0,9m e comprimento interno de 1,0m, onde foram instalados 1 magnetron Sputtering de 6 polegadas, 3 bombas de vácuo, 5 medidores de pressão, 4 controladores de fluxo de massa, 2 fontes de potência e um medidor de espessura, como ilustrado na Fig 1.
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Figura 1. (a) Visão geral da Câmara de Processo assistido a Plasma instalada no Laboratório de Plasma do Departamento de Engenharia Mecânica da UNITAU. (b) Dimensões da câmara.
A caracterização eletromagnética foi realizada com a utilização de um gerador de freqüências Agilent 83752A, analisador de espectro Hewlett Packard 70000, cabos coaxiais de baixas perdas Suhner Sucoform SM-141-PE, acoplador direcional modelo X752C da Hewlett Packard (8-12 GHz).
2.1.2 Materiais de Consumo
Foi utilizado gás argônio com 99% de pureza, um alvo de alumínio com de 6 polegadas com 99,99% de pureza, substrato de polímero PET (polietileno tereftalato) com 0,06 mm de espessura, acetona P.A, luvas descartáveis e papel toalha.
2.2 Metodologia

O substrato do polímero PET (Politereftalato de etileno) foi colocado em um porta amostra metálico de 280 mm de largura por 220 mm de altura, a 320 mm de distância do alvo. O cristal do medidor de espessura MKS type 247 foi instalado ao lado do porta amostra, a 320 mm de distancia do alvo, como ilustrado na Fig 2. O sistema foi evacuado até uma pressão base de 0,8 mTorr, em seguida foi inserido gás argônio com um fluxo de 38 sccm até uma pressão de trabalho de 2mTorr.  A obtenção dos filmes finos de alumínio de 5, 10, 20, 30, 40, 50 e 60 nm de espessura foi realizada utilizando uma corrente de 2A e tensão de 380 a 420V.
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Figura 2. Montagem do porta-amostra do cristal do sistema de monitoração de espessura, porta amostra para substrato PET e Magnetron sputtering.
A caracterização eletromagnética em guia de onda dos filmes finos foi realizada segundo metodologia descrita em NOHARA, 2003(9). Para as medidas em guia de onda foram utilizados cinco regiões distintas dos filmes obtidos, distribuídos conforme ilustrado na Fig 3, sendo que o centro do alvo do magnetron está alinhado com a região 5 da Fig 3, desta forma foram realizadas as medidas de energia refletida e energia transmitida, e cálculo da energia absorvida.
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Figura 3. Esquema da distribuição das regiões do filme fino selecionadas para caracterização eletromagnética.
Para a caracterização elétrica dos filmes finos de alumínio fui utilizado o método de quatro pontos, onde os quatros eletrodos são dispostos linearmente. A corrente foi inserida nos eletrodos mais externos e a queda de tensão foi lida nos dois eletrodos internos. O procedimento foi repetido quatro vezes para cada amostra, então foi calculada a média aritmética e os resultados foram plotados em um gráfico de resistividade x espessura.
3. Resultados 
Os gráficos da Fig. 5 apresentam os valores médios de energia transmitida, refletida e absorvida dos filmes de alumínio com espessura igual a 5, 10, 20, 30, 40, 50 e 60, na faixa de frequências compreendidas entre 8-12 GHz. Uma vez que os filmes apresentam um comportamento banda larga em transmissão e reflexão entre 8-12 GHz, optou-se por apresentar os valores médios de energia no formato de gráfico de barras para cada espessura, sendo a barra horizontal inferior o menor valor médio obtido para uma das regiões da amostra (Fig 3), a barra horizontal superior o maior valor obtido para uma das regiões da amostra (Fig 3), o ponto central preto o valor médio das 5 regiões (Figura 4) e o ponto vermelho representa a amostra 5 (Fig. 3).
 Os dados do gráfico da Figura 5(a) mostram que a energia transmitida para as espessuras de 5,10 e 40 nm estão entre 40% a 60%, os filmes de 20 e 30 nm apresentaram valores de energia transmitida muito próximos de zero, e os filmes de 50 e 60 foram os que apresentaram maiores valores de energia transmitida entre 80% a 90% muito próximos da referencia, o ar (100% de transmissão). Também é possível observa que os filmes de 5 e 10 nm apresentaram maior variação entre o menor e o maior valor médio, isso se deve a falta de uniformidade ao longo do filme, onde esse fator é mais acentuado nos filmes com menores espessuras. 

A partir dos resultados de energia refletida do gráfico da Fig 5(b) é possível observar que os filmes de 10, 40, 50 e 60 nm apresentam baixos valores médios de energia refletida entre 0% a 20%, o filme de 5 nm apresenta um valor médio de energia refletida de 41% no entanto possui uma acentuada variação entre o seu menor e maior valor médio estando entre 0% a 85% respectivamente, devido a falta de uniformidade já observada no gráfico da Fig 5(a). Os filmes de 20 e 30 nm apresentaram os maiores valores médios de energia refletida 75% a 95% apresentando valores próximos da referencia, placa metálica (material 100% refletor). 
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	Figura 5. Energia transmitida (a), refletida (b) e absorvida (c) pelo filme de alumínio.


A partir dos resultados de energia refletida do gráfico da Fig 5(c) é possível observar que os filmes de 5, 10, e 20 nm apresentaram valores médios de energia absorvida entre 18% a 28%, no entanto esses filmes apresentaram a maior variação entre o menor e o maior valor médio, efeito esse oriundo da falta de uniformidade encontrada ao longo dos filmes, como descrito anteriormente, o filme de 30 nm apresento o menor valore médio de energia absorvida, de aproximadamente 5%, os filmes de 50 e 60 nm apresentaram valores médios de energia absorvida entre 10% e 15%. O maior valor médio de energia absorvida foi observado no filme de 40 nm de espessura com um valor de aproximadamente 42%.
A falta de uniformidade observada nos filmes finos de alumínio se deve ao fato de que a área efetiva do substrato é 11 vezes maior que a do alvo, já que em processos de deposição via magnetron sputtering a uniformidade do filme é diretamente depende da relação entre área do substrato e do alvo.

O gráfico da figura 6 apresenta os valores médios de resistividade dos filmes finos de alumínio com espessuras de 5, 10, 20, 30, 40, 50 e 60nm. Inicialmente é possível observar que todos os filmes apresentaram elevados valores de resistividade elétrica, próximos de um semicondutor, isso se deve a baixa taxa de deposição de 0,1 a 0,2 nm/s e a influencia do substrato no comportamento elétrico do filme, já que a rugosidade do substrato de polímero PET(politerefitalato de etileno) esta na ordem de dezenas de micrometros, esta afirmação possui amparo em modelos teóricos propostos por Rossnagel e Kuan (apud Silva 2011). Também é possível observar que existe uma tendência de aumento de resistividade com a diminuição da espessura do filme, isso ocorre possivelmente devido ao aumento de defeitos na estrutura cristalina com a diminuição da espessura dos filmes. Esse efeito se torna ainda mais acentuado em espessuras muito baixas como de 5 e 10 nm, onde a influência da rugosidade do substrato é maior.
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Figura 6: Resistividade para os filmes de Al depositados em substrato de PET
4. CONCLUSÕES
A partir do presente estudo foi possível observar que a falta de uniformidade na deposição dos mesmos gera elevadas alterações de propriedades eletromagnéticas, sendo estas variações mais acentuadas em filmes muito finos como os de 5 e 10 nm. O filme fino de alumínio com 40 nm apresentou bons valores de absorção de 42%, possuindo bom potencial para ser utilizado como material absorvedor. Os filmes finos de alumínio apresentam uma tendência de aumento de resistividade com a diminuição da espessura, influenciado pela taxa de deposição e pela rugosidade do substrato. 
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ABSTRACT

The aim of the present work is to obtain and characterize electromagnetic (8-12GHz) and electric (resistivity) properties of aluminum thin films. The obtaining of electromagnetic absorber based on thin films of metallic aluminum, deposited onto polymeric substrate of PET (polyethylene terephthalate), by magnetron sputtering process was carried out in the Plasma Laboratory of Department of Mechanical Engineering, University of Taubaté. The electromagnetic and resistivity (four-point method) characterization was performed at the Division of Materials (AMR) / Institute of Aeronautics and Space (IAE) / Department of Aerospace Science and Technology (DCTA). Thin films were obtained with aluminum thicknesses of 5, 10, 20, 30, 40, 50 and 60nm. The results shows that thin films behaves as electromagnetic absorbers.
Key-wards: Thin film, resistivity, electromagnetic absorber.
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