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RESUMO

Os Materiais Absorvedores de Radiacdo Eletromagnética (MARE) sdao compostos
que absorvem a radiacdo eletromagnética incidente, dissipando-as sob a forma de calor,
através de processos intrinsecos de perda. Os MARE s3ao amplamente utilizados na solugao de
problemas relacionados com processos de interferéncia e compatibilidade eletromagnética.
Devido a dificuldade de utilizagcdo em sua forma volumétrica e a altas densidades, MAREs
nas formas de filmes finos passaram a ser estudados. Anélises comprovam que alteragdes na
continuidade da superficie elevam a resistividade elétrica do material, influenciando na
atenuacdo da radiacdo exibida pelo material. No presente estudo buscou-se compreender a
influéncia das descontinuidades superficiais em filmes de Ti e Al, promovidos por meio de
exposicao a ciclos controlados de temperatura. Este aquecimento provocou o surgimento de
tensdes térmicas, efeitos que, por causa das diferencas dos coeficientes de expansdo térmica
do recobrimento e do material, causaram efeitos de compressdo no filme, evidenciando, em
grande parte das amostras, um defeito visual. De maneira geral, o aquecimento das amostras
modificou a morfologia da superficie, porém com menores valores de atenuacdo,
evidenciando que, ha um limite na dimensdao das descontinuidades geradas para que as
mesmas possam atuar de forma positiva no processo de atenuagdo, sendo este efeito bastante
visivel nos filmes de Ti. Para analisar melhor estes resultados, as propriedades intrinsecas da
permissividade elétrica e permeabilidade magnética dos filmes também foram analisadas. Os
filmes utilizados neste trabalho procederam de pesquisa anterior desenvolvida em 2009. Estes
mesmos filmes, sem nenhum tratamento foram analisados, novamente em 2022 ¢ constatou-
se a diferenca no potencial de atenuagdo deste material ao longo destes treze anos. Os filmes
finos utilizados no trabalho tiveram sua absor¢do medida em 2009, quando foram obtidos, e
nesta pesquisa, em 2022. Os resultados de absor¢ao nestes revestimentos apos 13 anos
evidenciaram uma elevagdo na atenuacdo dos filmes, tanto para o Ti quanto para o Al,
fendmeno qual, esta atrelado ao surgimento dos Oxidos nas superficies dos filmes ao longo
dos anos.

Palavras-chave: Material Absorvedor de Radiacdao Eletromagnética. Filmes finos. Substrato

polimérico. Aluminio. Titanio. Defeitos.



ABSTRACT

Radar Absorbing Materials (RAMs) are compounds that absorb incident electromagnetic
radiation, dissipating them in the form of heat, through intrinsic loss processes. RAMs are
widely used to solve problems related to interference processes and electromagnetic
compatibility. Due to the difficulty of using it in its volumetric form and its high densities,
RAMs in the forms of thin films started to be studied. Analyzes show that changes in surface
continuity increase the electrical resistivity of the material, influencing the attenuation of the
radiation displayed by the material. The present work aimed the understanding of the
influence of surface discontinuities in Ti and Al films, promoted through exposure to
controlled temperature cycles. This heating caused the appearance of thermal stresses, effects
that, because of the differences in the coefficients of thermal expansion of the coating and the
material, caused compression effects on the film, evidencing, in most samples, a visual
defect. In general, the heating of the samples modified the surface morphology, but the
attenuation orders were reduced, showing that there is a limit for the size of the grain
boundary to act in a way that provides an increase in attenuation, it is possible to observe this
effect, mainly, in Ti films. To assay better these results, the intrinsic properties of electrical
permittivity and magnetic permeability of the films were also analyzed. That one, presented
interesting results and modification of its complex components. The films used in this work
came from previous research developed in 2009. These same films, without any treatment,
were analyzed again in 2022 and the difference in attenuation orders over these thirteen years
was verified. The absorption results in these coatings after 13 years showed an increase in the
attenuation of the films, both for Ti and Al, a phenomenon which is linked to the appearance

of oxides on the surfaces of the films over the years.

Keywords: Electromagnetic Radiation Absorbing Material. Fine films. polymeric substrate.
Aluminum. Titanium. Defects
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1. INTRODUCAO

Durante as duas grandes guerras mundiais, houve grandes inovagdes tecnologicas no
setor militar, motivadas pela necessidade de desenvolvimento de maquinas e equipamentos de
uso estratégico no setor de defesa. Estas inovagdes trouxeram ganhos para a industria e
comunidade civil. Exemplos de inovagdes podem ser encontradas, especialmente no setor de
defesa, como por exemplo as tecnologias militares, como radares, avionica, hidraulica,
aerodinamica entre outras (SOETHE, 2009).

No setor militar, com o objetivo de atenuar a energia espalhada por um alvo,
frequentemente sao utilizados Materiais Absorvedores de Radiagao Eletromagnética (MARE),
que minimizam a visibilidade de um objeto ao radar (FREIRE et al., 2017).

Este tipo de tecnologia ¢ conhecida como stealth (furtiva) e ¢ considerada estratégica
no desenvolvimento de muitos paises. Basicamente, esta baseia-se na utilizagdo de diversas
técnicas de ocultagdo tornando, normalmente, os avides ¢ navios menos visiveis ao radar,
sonar e cameras de captacao de infrared ou at¢ mesmo o visual (BAGUDALI, 2013). No Brasil,
nos setores aeronauticos e naval, a utilizagdo de MARE e o desenvolvimento da tecnologia
sdo incentivados por grupos de pesquisas nacionais (SIMOES, 2005).

Na area de telecomunicagdes, como sistema de comunicacdo de aeronaves ¢
automoveis e na area de telefonia celular, bem como para o controle de processos de
interferéncia e blindagem eletromagnética verifica-se uma larga utilizacdo dos MARE
(NOHARA, 2003).

O presente trabalho aborda como tema principal o desenvolvimento de materiais
absorvedores de radiagao eletromagnética (MARE). Os MAREs sdao materiais que possuem
compostos que realizam as perdas de energia da radiacdo eletromagnética em suas
determinadas faixas de frequéncia. Estes possuem caracteristicas especificas que consistem na
absor¢ao da energia diante da incidéncia de ondas eletromagnéticas (NOHARA, 2003; DIAS
et al., 2000). Esses materiais intensificam a radiagdo da onda incidente, por meio de seus
mecanismos internos, transformando a energia absorvida em calor. Os mecanismos podem ser
de natureza fisica, quimica e/ou ambas (KIM; LEE; KIM, 2007).

Os materiais absorvedores de radiagdo eletromagnética convencionais na forma
volumétrica podem ser obtidos a partir da impregnagdo de uma matriz polimérica com centros
absorvedores de radiacdo (LAX, 1962). Esses mesmos materiais apresentam alto valor de

densidade, dificil modelagem e uma espessura elevada (QUADROS, 2014).
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Tais materiais podem apresentar caracteristicas de perdas magnéticas, interagindo com
0 campo magnético da onda eletromagnética, como ¢ o caso das ferritas, ou podem apresentar
caracteristicas de perdas dielétricas, que sdo os materiais que interagem com o campo elétrico
da onda eletromagnética, como ¢ o caso dos que sdo obtidos pelo uso de particulas de
materiais carbonosos, por exemplo, negro de fumo ( LEE, 1991).

Uma outra forma de MARE que tem sido pesquisada baseia-se na andlise de filmes
finos metalicos absorverem radiacdo eletromagnética na faixa de frequéncia de microondas.
Este tipo de MARE apresentam-se vantajosos em relacdo aos volumétricos, uma vez que
possuem baixas espessuras, € por consequéncia um baixo peso, o que possibilita a diversidade
e aumento de sua faixa de aplicacdo. Para esses materiais, com espessura reduzida, a
resistividade apresenta um comportamento contrdrio ao que se observa em materiais
encontrados na forma volumétrica (DA SILVA; FERREIRA, 2019).

A importancia deste tipo de tecnologia pode ser observada como por exemplo, em um
documento oficial emitido em 2004 pelo departamento de Defesa dos Estados Unidos da
América no qual se destaca a producao dos filmes finos como tecnologia militar critica de
desenvolvimento para controle de assinatura radar de equipamentos (MILITARY CRITICAL
TECHNOLOGY LIST, 2004)

De acordo com modelos tedricos apresentados por Fuchs, Sondheimer e Mayadas—
Shatzkes, o aumento da resistividade para menores espessuras relaciona-se com o
espalhamento de elétrons na superficie do filme e nos contornos de graos (FUCHS, 1938;
SONDHEIMER, 1952; MAYADAS; SHATZKES, 1970). Os materiais absorvedores
metalicos na configuracdo volumétrica sdo conhecidos por refletirem a radiagdo
eletromagnética, caracteristica qual estd associada as propriedades elétricas dos metais, onde
na superficie interna do condutor encontra-se um campo elétrico nulo, onde atuando como
espelho para a radiagdo eletromagnética, e refletindo-a (MAYES, 2006). Porém em
espessuras finas, da ordem de nandmetros, por exemplo, a absor¢do da radiagdo ¢ uma
consequéncia direta da presenca de defeitos e um valor elevado de resistividade. Por tanto,
filmes finos metalicos se tornam interessantes para serem avaliados como MARE .

Considerando a importancia do dominio tecnoldgico dos processos de absor¢ao
apresentados por MARE, o presente trabalho fez uso do material absorvedor, analisados na
faixa de banda larga de 8 a 12GHz, de filmes finos de titdnio e aluminio e suas respectivas
propriedades de absor¢cdo (KNOTT; SHAEFFER; TULEY, 1985).

No presente estudo buscou-se avaliar a influéncia da alteragdao da superficie do filme,

por intermédio da exposi¢do dos mesmos a diferentes temperaturas, bem como investigar a
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influéncia do processo natural de oxidagdo dos revestimentos na capacidade absorvedora de

radiacdo eletromagnética dos mesmos.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Investigar a influéncia da modificacdo superficial de filmes finos na atenuagdao da

radiacao eletromagnética na faixa de frequéncia de micro-ondas com banda X (8-12GHz).

1.1.2 Objetivos Especificos

e Investigar o efeito das tensdes térmicas nos filmes finos;

e Submeter os filmes a ciclos de aumento de temperatura;

e Analisar o efeito da temperatura nas caracteristicas morfoldgicas da superficie dos filmes;

e Analisar microscopicamente o efeito das tensdes geradas no filme, decorrentes do
aquecimento;

e Analisar a influéncia do tempo de envelhecimento natural na atenuacdo da radiagdo
eletromagnética apresentada pelos filmes estudados;

e Avaliar a atenuagdo da radiacdo eletromagnética nos filmes finos apds o processo de
aquecimento;

e Investigar o comportamento dos parametros intrinsecos de perda da permissividade

elétrica e permeabilidade magnética dos filmes apds aquecimento.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo sdao apresentados os principais conceitos teodricos utilizados no

desenvolvimento do presente trabalho.

2.1 MATERIAIS ABSORVEDORES DE RADIACAO ELETROMAGNETICA

As primeiras pesquisas sobre MARE iniciaram pouco tempo depois da invengdo do
radar, em meados de 1930 e tiveram como principal motivacdo aplicacdes militares. As
pesquisas visavam principalmente proporcionar a reducdo da secdo reta do radar (radar cross
section- RCS) dos veiculos aéreos, fazendo com que fosse possivel evitar que a onda do radar
pudesse retornar completamente a antena emissora, tornando entdo uma aeronave indetectavel
(REJAS, 2014). De maneira geral, os MARE transformam a energia gerada da radiagao
eletromagnética em energia térmica, ou seja, ¢ possivel afirmar que a energia absorvida pelo
material ¢ liberada em forma de calor, o que torna o sinal que retorna ao radar de detecgdo
muito menor (DIAS et al., 2000).

Os MAREs podem apresentar caracteristicas absorvedoras de perdas magnéticas ou
dielétricas. Os materiais de perdas magnéticas apresentam valores acima de 1 tanto para a
componente elétrica (¢) como para a magnética (L), ou seja, eles podem possuir tanto perdas
magnéticas, fator que acontece quando o campo magnético da onda interage com 0s spins
Como quanto por perdas dielétricas, fator que acontece quando ocorre a interacdo da
componente elétrica da onda eletromagnética com os dipolos elétricos (SOETHE, 2009). Os
MARE:s de perdas dielétricas apresentam valores menores de permissividade elétrica real (g”)
e apresentam valores maiores de perdas (¢’’), isso porque a onda eletromagnética incidente
interage com os elétrons da estrutura (NOHARA, 2003).

Os materiais absorvedores apresentam diversas aplicacdes, tais como civis e militares,
podendo ser destacado entre as mais exploradas a blindagem eletromagnética de
equipamentos nos setores automobilisticos, aeronduticos, militar e industrias de componentes
e eletroeletronicos e sistema de comunicagao sem fio (REZENDE et al., 2000).

O comportamento da atenuacdo produzida por um material absorvedor ¢ classificado
como sendo de banda estreita ou ressonante. As de tipo N (rnarrow) sdo classificadas como

sendo de banda estreita e as do tipo W (wide), de banda larga. Os absorvedores tipo N,
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apresentam seu comportamento por meio dos processos de interferéncia entre as ondas
incidentes e refletidas (SOETHE et al., 2008). Os absorvedores do tipo W, apresentam
absor¢do em banda larga de frequéncia, o que permite que sejam utilizados para inimeras
aplicagdes, como em secdes de radar que operam em uma dada banda, como por exemplo, de
8 a 12 GHz (KNOTT; SHAEFFER; TULEY, 1985). A obtencao da atenuacao da onda
eletromagnética ¢ baseada nas seguintes técnicas: cancelamento de fase da onda incidente,
espalhamento da onda em varias direcdes e utilizagdo de materiais com perdas
eletromagnéticas inerentes a faixa de frequéncia de interesse (MARINHO, 2010).

Pesquisas e o desenvolvimentos de MARE no Brasil ainda sdo relativamente recentes.
E possivel notar esta situagio avaliando-se o baixo nimero de material bibliografico nacional

disponivel referente ao assunto, sejam impressos ou por meio eletronico (REJAS, 2014).
2.1.1 Aplicacao Civil

Os MAREs possuem uma ampla utilizagdo em aplicagdes civis, principalmente
quando se trata da reducdo de problemas de incompatibilidade e interferéncias
eletromagnéticas. E possivel notar entdo, que qualquer objeto eletronico, quando incidido por
radiacdo eletromagnética e que possa apresentar comportamento anOmalo, necessita da
utilizagao de MARE, para que ndo venha comprometer a sua operagao (MARINHO, 2010).

A aplicacdo deste tipo de material ¢ bastante difundida na area de telecomunicacdes,
na induastria de eletroeletronicos e na area médica, quando sdo aplicados na blindagem

eletromagnética de instrumentos (DIAS et al., 2000).

2.1.2 Aplicacdo na Aeronautica

Ao longo dos anos, com o desenvolvimento tecnoldgico, surgiram sistemas de radares,
fator que causou a expansdao da utilizagdo humana do espectro eletromagnético. Para
permanecerem "invisiveis" aos seus inimigos, hoje, os setores de defesa militar desenvolvem
constantemente sistemas que reduzem as observacdes de seus equipamentos.

A furtividade dos avides funciona da seguinte forma: o material que reveste a
aeronave converte a energia eletromagnética emitida por radares inimigos em energia térmica,
impedindo a reflexdo de sinais e assim retarda a identifica¢ao dos avides (REJAS, 2014).

Zikidis, Skondras e Tokas (2014) apresentaram uma breve perspectiva historica, no

ambito de desenvolvimento aerondutico por meio da utilizagdo de MARE, iniciando com a
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aeronave alemd Horten Ho 229, apresentada na Figura 1, primeira a ser construida com
tecnologia furtiva, ainda no periodo da 2° Guerra Mundial. Para tornar a aeronave capaz de
absorver as ondas de radar, uma tinta de grafite especial era a ela incorporada, porém a

aeronave nao passou de um protdtipo, nunca tendo de fato operado.

Figura 1: Imagem ilustrativa da aecronave alema Horten-Ho229

Disponivel em: https://markosun.wordpress.com/2011/06/30/very-strange-looking-aircraft/. Acesso em 12 de
Julho de 2022.

O fisico Russo Peter Ufintsev estudou o espalhamento das ondas eletromagnéticas, e
em 1962 desenvolveu equagdes para a prevencao dos reflexos de ondas eletromagnéticas de
formas bidimensionais (UFINTSEV, 1962). Baseado nesta teoria, concluiu-se que o retorno
do radar se relaciona, com a configuragdo da borda do objeto e ndo de maneira significativa
com o seu tamanho (ZIKIDIS; SKONDRAS; TOKAS, 2014).

Trés principais aeronaves ficaram marcadas por apresentarem caracteristicas com
tecnologias furtivas na década de 70, sendo elas a aeronave britanica Avro Vulcan, e as
aeronaves americanas que foram produzidas pela famosa Lockheed, chamadas de U-2 Dragon
Lady e a SR-71 BlackBird, sendo esta uma das mais conhecidas e marcantes aeronaves. Uma

imagem ilustrativa da SR-71 BlackBird pode ser observada na Figura 2.
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Figura 2: Imagem ilustrativa da aeronave SR-71 Blackbird.

lr I I I |

Disponivel em: ﬂugzeugléxikoﬁ.com/Imperial%ZOWar%20Museum/Lockheed%ZOSR-7 1%20Blackbird%20-
%20U.S.%20Air%20Force/lockheed%20sr-71%20blackbird%20-%20u.s.%20air%20force.html, acessado em 12
de Julho/2022.

Com o avango da tecnologia computacional, durante os anos 70, engenheiros dos
Estados Unidos, utilizaram os conceitos do trabalho de Ufimtsev e realizaram simulag¢des
computacionais. Em 1975, foram construidas duas aeronaves demonstrativas pela Lockheed.
As aeronaves tinham os codinomes de Have Blue e uma imagem ilustrativa da mesma pode
ser visualizada na Figura 3. As aeronaves foram perdidas em um incéndio dos motores
durante o voo, mas, mesmo assim, o programa foi classificado como um sucesso, pois
provou-se que um avido pode ser usudrio da tecnologia furtiva (ZIKIDIS; SKONDRAS;
TOKAS, 2014).

Figura 3: Imagem ilustrativa da aeronave Have Blue

Disponivel em: http://ungdoicanh.blogspot.com/ZO12/02/1ockheed—have—b1ue.html, acessado em 12 de Julho
2022.
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Com o sucesso da aplicagdao da tecnologia na aeronave Have Blue, em 1978 os EUA
estabeleceram um contrato com a Lockheed no qual desenvolverem uma aeronave furtiva,
posteriormente chamada de F-117A, apresentada na Figura 4. As faces com formatos
incomuns controlavam a possivel reflexdo dos feixes de radiacdo incidente provenientes do
radar. As superficies curvas tinha como funcdo promover um espalhamento da radiagdo em

diversas dire¢oes (ZIKIDIS; SKONDRAS; TOKAS, 2014).

Figura 4: Imagem ilustrativa da aeronave F117A

Disponivel em: http://forum.plastibrasil.com/viewtopic.php?t=11152, acessado em 12 de Junho/2022.

O F-117A teve o primeiro voo em 1981, mas a sua capacidade maxima de operagao so
foi alcancada em 1983. Foram construidas 64 (sessenta e quatro) aeronaves. O F117-A foi
aposentado em 2008, apods praticamente ter estado presente em todos os conflitos dos EUA.
Com o desenvolvimento dessa tecnologia aplicada a aeronaves, em meio as pesquisas, 0O
Batalhdo de Defesa Area Sérvio iniciou pesquisas no sentido de desenvolver radares de maior
detec¢do, o que implicou na unica aeronave do F-117A abatida, na guerra de Kosovo
(ZIKIDIS; SKONDRAS; TOKAS, 2014).

ApoOs a ascensao da F-117A, os EUA decidiu investir no desenvolvimento de
aeronaves bombardeiras de longo alcance, ja que a F-117A era uma aeronave de curto alcance.
Com isso, surgiu a aeronave bombardeira com tecnologia furtiva, subsénica e com 4 (quatro)

motores, a Northrop B-2 Spirit, ilustrada na Figura 5. Posteriormente, foi criado o Rockwell
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B1, aplicando os principios referentes a capacidade furtiva do B-2, o que resultou em uma

aeronave bombardeira subsonica chamada de B1-B Lancer, apresentada na Figura 6.

Figura 5: Imagem ilustrativa da aeronave Northrop B-2 Spirit
= v e e »
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Disponivel em:https://www.nationalmuseum.af.mil/Visit/Museum-Exhibits/Fact
Sheets/Display/Article/195832/northrop-b-2-spirit/, acessado em 12 de Julho 2022

Figura 6: Imagem ilustrativa da aeronave B-1 B Lancer.

Disponivel em: https://www.airliners.net/photo/USA---Air/Rockwell-B-1B-Lancer/1513215/L, Acesso em 12 de
Julho de 2022.

Essas trés ultimas aeronaves apresentadas foram as que deram inicio ao
desenvolvimento de aeronaves com tecnologia furtiva, com resultados satisfatorios (ZIKIDIS;

SKONDRAS; TOKAS, 2014).
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2.2 FILMES FINOS ABSORVEDORES DE RADIACAO ELETROMAGNETICA

A interagdo entre a radiacdo eletromagnética e 0 MARE na forma de filme fino esta
relacionada a um processo de perda que dissipa a energia da radiacao incidente na forma de
calor com base no efeito Joule (TAKIZAWA; HASHIMOTO, 1999, BOSEMAN; LIU;
GILGENBACH, 2004). Essas perdas estdo diretamente relacionadas a resistividade e a
espessura. Para materiais com espessura reduzida, a resistividade apresenta um
comportamento oposto ao observado em materiais na sua forma volumétrica. O modelo
tedrico proposto por Fuchs e Sondheimer e Mayadas-Shatzkes demonstra que o aumento da
resistividade e a baixa espessura estdo diretamente relacionados ao espalhamento de elétrons
na superficie do filme e nos contornos de grao do material (FUCHS, 1938; SONDHEIMER,
1952; MAYADAS; SHATZKES, 1970).

Os materiais dielétricos convencionais, como por exemplo, negro de fumo, necessitam
de espessuras da ordem de centimetros para apresentarem cerca de 50% da atenuacao,
enquanto que os materiais com perdas magnéticas, com poucos milimetros podem ter este
mesmo nivel de eficiéncia (SOETHE, 2009). Em 2009, Soethe desenvolveu um estudo, que ¢
referéncia para este projeto e comprovou que filmes finos metdlicos apresentam niveis de
atenuacdo significativos, quando possuem espessuras da ordem de nandmetros (nm) (BHAT;

DATTA; SURESH, 1998).

2.2.1 Principio da Atenuacio por Filmes Finos

Conforme mencionado anteriormente, pardmetros como permeabilidade magnética e
permissividade elétrica permitem compreender os mecanismos de perda existentes na
interacao das ondas eletromagnéticas com os materiais (PEREIRA, 2007).

Quando uma onda incide sobre uma superficie, ela pode ser refletida, transmitida ou
absorvida. Uma propriedade que permite verificar a reflexdo da onda eletromagnética ¢ a
impedancia. Esta ¢ definida como a oposi¢do total que um certo meio causa a passagem de
uma corrente alternada a uma dada frequéncia (SOETHE, 2009).

No caso de filmes finos, 0 mecanismo de atenuacdo se da pela formagao de correntes
superficiais induzidas, (CHENG,1992). Quando o material depositado apresenta espessuras

inferiores a da espessura da camada pelicular ocorre a formagdo das correntes de Eddy na
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superficie. As correntes de Eddy sdo fendmenos elétricos descoberto pelo fisico Leon Foucalt
em 1851 (NUSSENZVEIGH, 1997). Estas correntes provocam a atenua¢ao do campo elétrico
e magnético ocasionando perdas 6hmicas acarretando na dissipacdo da energia induzida
(CHENG,1992). A profundidade que estas correntes penetram na superficie ¢ denominada de
skin delph (camada pelicular) (8). Essa propriedade pode ser avaliada por meio da Equagao 1

(SOETHE, 2009; QUADROS, 2014).

_\/T[f[lO' (1)

Onde:
f: Frequéncia
o: Condutividade

w: Permeabilidade

Para que a energia cinética do material se converta em energia térmica, por efeito
Joule, ocasionando na atenuacdo da energia, € necessario, que no material, existam pontos de
espalhamento de elétrons, como mencionado anteriormente. Desta maneira, a presenca de
defeitos ou impurezas no filme contribui diretamente para o espalhamento, e para maior
atenuacao da energia que incide sobre ele. A atenuagdo da onda eletromagnética por filmes €
dependente da resisténcia encontrada na superficie do filme (SOETHE,2009). O estudo da
influéncia da formagdo de defeitos por meio do aquecimento controlado das amostras ¢ foco

do presente estudo.

2.2.1.1 Permeabilidade magnética e Permissividade elétrica

A permissibilidade elétrica relativa (e €r - j&r*) € a permeabilidade magnética relativa
(u= pr - jw) relacionam-se com as propriedades intrinsecas do material, sendo importantes
para compreender o comportamento do mesmo quando incididos por uma radiagdo
eletromagnética (NOHARA, 2003). Como mencionado, a permissividade elétrica caracteriza
a interacao do material com o campo elétrico, e a permeabilidade magnética, por sua vez, com
o campo magnético. Os termos de & e ur, estdo relacionados com o armazenamento da

energia do campo elétrico e magnético, respectivamente e os termos & € [ com as perdas.
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Por meio destes parametros, ¢ possivel calcular os valores de refletividade do filme, sendo
este um aspecto importante na determinag¢do da eficiéncia de um MARE de filme fino
(PEREIRA, 2007).

Para que um material com perdas dielétricas apresente uma absorc¢ao de energia significativa,
¢ necessario que este possua elevados valores de ¢ Para os materiais metalicos, geralmente
o fator de perda ¢ bastante acentuado, porém o fator de armazenamento ira depender das
propriedades do filme, tais como espessura, tamanho de particulas, bem como a sua
distribuicao na matriz (SAVILLE, 2005; JANOS, 1994; HECK,992). Da mesma forma, para
0s materiais magnéticos, o tamanho das particulas magnéticas a sua distribuicio em uma
matriz, afeta diretamente as propriedades da atenuacao da onda incidente (SAVILLE, 2005).
De maneira geral, o que define a absor¢do do material sdo as componentes imaginarias de

perdas do filme (LAX, 1962).

2.2.2 Processo de Deposicao dos Filmes Finos

Os filmes finos podem ser obtidos, basicamente por meio dos processos de CVD
(chemical Vapour Deposition) € PVD (Physical Vapour Deposition). Nos processos de CVD,
¢ depositado um composto volatil em um substrato, no qual ocorrem reagdes quimicas. Nesta
técnica, os precursores, gas ou vapor, podem reagir ou se decompor no substrato pré-
selecionado, que geralmente se encontram sob altas temperaturas e vacuo. No processo PVD,
as particulas dos materiais que constituirdo o filme sdo arrancadas por meio de processos
fisicos como, por exemplo, por meio de evaporagdo e impacto de particulas com alta energia
(OHRING,1992).

No presente trabalho, a obtencdo dos revestimentos foi realizada por meio da técnica

de evaporagdo, que ¢ abordada de forma mais detalhada na sequéncia.

2.2.1.2 Processo de Evaporacio

Os processos baseados na evaporacdo das particulas sdo conhecidos como processos
de evaporacdo 4 vacuo. No processo de evaporagdo ocorre a deposi¢do de filmes finos por
meio do aquecimento do material quando este estd em um ambiente sob baixa pressdo. O
material ¢ aquecido e depois evaporado, tornando possivel a sua deposi¢ao nos substratos e
nas paredes da camera de processo. A taxa de evaporagdo da fonte por unidade de area e por

unidade de tempo R pode ser encontrada pela Equagdo 2 (GEORGE, 1992):

27



R = 5,83x107%. /M. pe
T
(2)

Onde:
T € a temperatura em K;
pe-€ a pressdo de vapor em Torr;

M ¢ a massa molecular do material evaporado;

O processo de evaporacdo permite a obtengdo de altas taxa de deposi¢do sem causar
danos a superficie do substrato, sendo ideal para metalizagdo de polimeros. Além disso, a
utilizagdao de baixa pressao na camara permite uma redugdo nas contaminagoes do filme pelo
gas residual, permitindo um controle da pureza do revestimento (TATSCH, 1996).

E possivel obter a uniformidade da espessura do filme com a distribuicio do substrato
em um suporte tipo planetario, no qual o mesmo, durante o processo de evaporagdo, gira em
torno do eixo vertical da cAmara de processo, a0 mesmo tempo que os varios suportes giram

em torno do eixo secundario, como exemplificado na Figura 7.

Figura 7: Suporte tipo planetario

Fonte: TATSCH, 1996.

Existem alguns tipos de sistemas de evaporacdo, estes se diferem pela forma como
aquecem, sendo os principais métodos: aquecimento indutivo, aquecimento por feixe de

elétron e aquecimento resistivo, evaporacao a laser, deposicao por flash, a arco e aquecimento
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por radio frequéncia (SOETHE, 2009). No presente trabalho, utilizou-se o processo de
evaporagdo por aquecimento resistivo.

Neste processo a passagem de uma corrente elétrica estd condicionada a resisténcia
elétrica, transmitindo calor ao material que serd evaporado por meio do efeito Joule
(passagem de corrente). O material que sofrera a evaporagao pode ser realocado no sistema de
diversas formas. O suporte deste material apresenta diversas geometrias, mas comumente sao
produzidos no formato de arames ou chapas, sendo estes chamados de cadinhos. A figura 8
ilustra o sistema de evaporagdo resistiva. Quando o material a ser evaporado possui boa
mobilidade, pode-se utilizar filamentos de tungsténio, molibdénio ou tantalo como resisténcia
para o aquecimento (JENA, 2020). Uma forma de realizar a deposi¢do do material na fase de
vapor ¢ fazer o uso de cadinhos na forma de chapas. A chapa possui uma concavidade inferior
onde o material deve ser colocado. Apods aquecido, este material ¢ evaporado e entdo,

posteriormente, ¢ depositado sobre o substrato (SOETHE, 2009).

Figura 8: Processo de deposi¢do por evaporacao térmica.
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Fonte: Jena, 2020.

Embora o processo seja considerado simples, a evaporagdo por aquecimento resistivo
apresenta diversas restricdes (TATSCH), tais quais:

a) devido ao alto ponto de fusdo, materiais metalicos refratarios ndo podem ser
evaporados;

b) a evaporagdo do material que constitui o suporte pode provocar a contaminacao do

filme;

¢) a espessura do filme ndo pode ser controlada com precisao;

d) a composi¢do de ligas ndo pode ser controlada.

2.3 PROPRIEDADE DOS FILMES FINOS
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A produgdo dos filmes finos visa promover, através de estruturas com dimensdes
inferiores a ordem volumétrica, materiais com propriedades singulares, especificas e distintas
das apresentadas pelo mesmo na sua forma volumétrica, propriedades que em escala
macrométrica, seriam impossiveis de serem obtidas. Tais propriedades interferem na
eficiéncia e aplicabilidade dos filmes finos de forma significativa, sendo que algumas delas

sdo discutidas na sequéncia.

2.3.1 Propriedades Elétricas

Analisar as propriedades elétricas dos filmes finos ¢ de grande importancia, uma vez
que esta se relaciona diretamente aos processos de atenuagdo eletromagnética.

A resistividade ¢ uma das caracteristicas mais importantes da analise elétrica do
material. Na grande maioria dos materiais € possivel observar valores elevados de
condutividade elétrica. A resistividade e condutividade sdo grandezas inversamente
proporcionais, sendo que os metais apresentam valores de condutividade da ordem de 107 (Q-
m)! devido, principalmente ao nimero elevado de elétrons livres que o constituem. Os
defeitos e impurezas cristalinas sdo classificados como centros de espalhamento para os
elétrons livres no metal e o aumento do seu nimero, dependendo da quantidade de
imperfeicdes e impurezas, causa o aumento da resistividade, ou seja, diminui a condutividade
(SMITH, 1995).

Nos filmes finos, a resistividade ¢ afetada pelas dimensdes e estrutura do
recobrimento. Normalmente, quando os filmes finos, tem espessuras inferiores a lum
apresentam a resistividade superior a apresentada pelo material na sua forma volumétrica
(SOETHE, 2009).

Como citado anteriormente, os defeitos na rede cristalina atuam como espalhadores
dos elétrons, afetando a resistividade do material de maneira significativa a temperatura
ambiente quando a distancia entre os defeitos ¢ de ordem igual ou menor que o caminho
médio livre dos elétrons. O aumento da resistividade se d4, possivelmente, devido aos defeitos
pontuais, empilhamentos, contorno de graos e &tomos de impurezas nao soluveis (MACHLIN,
1998).

Partindo desta andlise, ¢ possivel afirmar que a resistividade dos filmes finos ¢
inversamente proporcional a sua espessura e ao seu tamanho de grao, visto que os contornos
de grao também atuam como pontos de espalhamento dos elétrons livres presentes no material

(SMITH,1995).
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2.3.2 Propriedades Mecanicas

Existem varios parametros que influenciam na determinagdo da microestrutura de
filmes. A energia dos atomos ejetados da superficie do alvo e que sdo depositadas no
substrato ¢ um destes parametros. De acordo com o valor dessa energia, estes &tomos podem
eliminar ou até mesmo criar defeitos cristalinos, causar aumento ou diminui¢do da densidade
do filme, aliviar ou aumentar a tensdo residual, influenciando diretamente em varias
propriedades do filme, como absorcao, transmissibilidade e refletividade (QUADROS, 2014).

Outro fator que traz alteracdes significativas nas propriedades superficiais do filme ¢ o
aquecimento das amostras. O fendmeno de aquecimento afeta a morfologia e a microestrutura

final do filme obtido (FONTANA; MUZART; WEINGAERTNER, 1995).

2.3.2.1 Tensodes nos filmes

As tensoes internas de um filme podem ser de carater compressivo ou trativo. As
tensdes compressivas tendem a expandir de forma paralela a superficie do substrato. Em casos
extremos pode acontecer a formac¢do de saliéncias na superficie. Os filmes com tensdes de
carater expansivo tendem a se contrair paralelo ao substrato, fenomeno que pode promover a
formacao de fissuras no material quando excedido o coeficiente de elasticidade (TATSCH).

A tensdo total de um filme pode ser encontrada a partir da soma de todas as trés
tensdes que ocorrem no Mesmo:

a) a tensdo térmica;

b) tensdo externa;

¢) tensao intrinseca.
No ambito dessa pesquisa, que se caracterizou pela mudanca da superficie através da variacao
de temperaturas, a tensdo analisada serd a tensdo térmica, que ¢ de maneira geral resultado da
diferenca dos coeficientes de expansao do filme e substrato.

Um estudo de caso apresentado por Shen mostra a relagdo da tensao e temperatura de
filmes finos durante ciclos de aquecimento. A tensdo biaxial no filme ¢ causada por
incompatibilidade de expansdo térmica entre o filme metalico e o substrato. Este estudo
afirmou que, quando o filme fino se deforma apenas elasticamente, o aumento da tensdo ¢

continuo até o ponto em que o material encontra uma temperatura que o estabilize, € ndo se
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deforme mais, uma vez que a deformag¢do do material estd diretamente ligado com o
surgimento das tensdes (SHEN, 2010).

Quando uma amostra ¢ aquecida, a curvatura dela muda, e isso acontece devido a
diferenca entre os coeficientes de expansdo térmica (a) entre o substrato e o filme,
ocasionando entdo as tensoes sem a presenca de forcas externas. Essas tensdes podem ser de
carater compressivo ou extensivo (COUTINHO, 2019). Quando o filme n3o se encontra
aderido ao substrato, ¢ possivel constatar a mudanca nas dimensdes, quando a deformacgao
expande as dimensoes originais do filme. A Figura 9 ilustra o comportamento do filme apos
serem aplicadas tensoes sobre ele.

Quando o filme expandido ¢ novamente combinado com o substrato, produz uma
aplicagdo de deformagdo necessaria para forgar o filme a adotar as mesmas dimensdes do
substrato, provocando a geragdo de tensdo dentro do filme. A tensdo naturalmente
armazenada tende a ser liberada a fim de atingir o equilibrio, porém dependendo do grau de
rigidez do substrato, grande parte dessa deformacao pode ser absorvida quando o substrato for
compativel, o que provoca uma flexao no sistema filme/substrato, ou quando o substrato tiver
um valor alto de rigidez, 0 mesmo permanece inteiro no filme. Os meios pelos quais podem
ser produzidas as deformacdes nos filmes sdo, basicamente, o método de deposicdo

empregado e os efeitos térmicos induzidos (LAGATTA,2011).

Figura 9: Surgimento de tensdes por contracao térmica diferencial.

Fonte: Hsueh; Evans, 1985.
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O efeito do diferencial da temperatura gerada nos filmes pode acontecer quando os
mesmos sdo expostos a variagdes de temperatura pelo processo pds deposicdo, quando estes
operam em altas temperaturas, e logo apods o filme entrar em contato com o ambiente, ou pela
imposicao de maiores temperaturas ao filme, quando este estava em temperatura ambiente. A
diferenca entre os coeficientes de expansao térmica do substrato e do filme faz com que um se
contraia mais que o outro. Tanto o substrato como o filme estdo acoplados entre si, e,
portanto, h4 o surgimento de tensdes no conjunto, causando até mesmo deformacdes (HSUEH;
EVANS, 1985).

O efeito da deformagdo na superficie do filme e a consequéncia da mesma na geragao

de defeitos na absor¢do da radiacdo eletromagnética também ¢ estudado no presente trabalho.

3. METODOLOGIA

Este capitulo apresenta os equipamentos e processos utilizados para a obtengdao dos
filmes finos metalicos depositados sobre substratos poliméricos. Para esse trabalho utilizou-se
os filmes obtidos durante a tese de doutorado da Prof°® Dr° Viviane Lilian Soethe Paruker, em
2009. Na Figura 10 ¢ apresentado um fluxograma com as etapas da metodologia que compos

este trabalho.
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Figura 10: Fluxograma com materiais e atividades.
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Fonte: A Autora, 2022.

3.1 SELECAO DOS MATERIAIS

Para o recobrimento metalico utilizou-se de chapas de Ti e Al (SOETHE,2009). A
pureza do Al e do Ti, foram de aproximadamente 99%.

Para a realizagdo das deposi¢cdes dos filmes de Ti e Al foram utilizados,
respectivamente, substratos a base do polimero de engenharia denominado de poli(tereftalato
de etileno), comercialmente conhecido como Mylarl000A com 0,Imm de espessura e
Melinex com Imm de espessura, ambos fornecidos pela empresa Dupont. Este polimero
apresenta propriedades térmicas favoraveis ao processo de deposicdo em estudo, € possui
ponto de fusdo superior a 200°C, apresentando-se termicamente estdvel durante o processo de

metalizagao (SOETHE, 2009).
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3.2 PROCESSO DE DEPOSICAO

As amostras dos filmes foram obtidas através do processo de deposi¢ao que utiliza a
técnica de evaporagdo por aquecimento resistivo. O equipamento ¢ de origem alema da marca
Veb Hochvakuum Dresden, que fica situada no Instituto de Estudos Avancados (IEAv). O
sistema ¢ alimentado por uma com corrente continua (DC) e uma tensdo fixada em em 5V, e
uma corrente alternada (AC) de 0 a 400 A. No ambito do processo de deposi¢do, para fins de
ajuste, utilizou-se filamentos de tungsténio, por serem materiais com baixo custo. A Figura 11

ilustra este sistema (SOETHE, 2009).

Figura 11: Equipamento de deposigdo resistiva evidenciando a fonte de evaporacao (cadinho)

Cadinho de tungsténio

Filamento de tungsténio

Fonte: Soethe, 2009.

A pressdo base na camera inferior foi de 1.10”° Torr com taxa de evaporagdo da ordem
de 0,5nm/s. Os parametros de poténcia, corrente e tensdo da fonte de evaporacdo foram
alterados em fun¢do do volume do material dentro do cadinho, ¢ foram modificadas no
decorrer do processo de deposigdo. Desta forma, o substrato fica suspenso na parte superior
do equipamento, fator qual, como citado anteriormente, dificulta a uniformidade da espessura.
As espessuras dos filmes foram medidas por meio de uma microbalanga de quartzo (SOETHE,

2009).

3.3 MODIFICACAO DA SUPERFICIE

Partindo do entendimento de que, uma onda eletromagnética incidente possui sua
energia reduzida pela modificagdo na estrutura do filme (QUADROS, 2014), as analises da

modificacdo na superficie dos filmes foram realizadas de maneira que fosse possivel avaliar a
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propriedade morfologica e eletromagnéticas destes recobrimentos, e validar os efeitos desta
modificacdo sobre essas propriedades.

Apbs o processo de obtencao dos filmes finos, por meio da técnica de deposi¢ao por
evaporacao resistiva, os filmes foram separados por amostras sendo classificadas por sua
espessura. No 1° Tratamento foram utilizadas 3 (trés) amostras de filmes de Ti e 3 (trés)
amostras de filmes de Al, tendo as amostras de Ti nas espessuras de 31nm, 50,9 nm, ¢ 93nm e
as amostras de Al espessuras de 12nm, 50,8nm, 107,0nm. A escolha destas amostras baseou-
se nas caracteristicas absorvedoras inicialmente conhecidas e na possibilidade de investigar a
influéncia do tratamento na superficie em fun¢do da espessura de amostras do mesmo material.
As amostras foram expostas a variacao de temperatura de forma induzida, sendo aquecidas de
forma gradual e controlada, utilizando-se uma estufa de secagem com controle de temperatura.
Este primeiro estagio do tratamento chamaremos de 1° Tratamento. O processo consistiu
inicialmente na insercdo das amostras em backers individuais e os mesmos foram colocados
na estufa. As temperaturas foram incrementadas em 10°C a cada 15 (quinze) minutos. Apos
cada periodo, os backers que guardavam as amostras foram retirados, e a superficie das
amostras foi analisada por microscopia Optica, para cada temperatura estudada. E a fim de
abreviagdo, este processo foi nomeado de ciclo de aumento da temperatura. A temperatura
inicial da estufa foi de 80°C e as amostras foram expostas até a temperatura de 150°C.

A estufa de secagem com circulagdo ¢ da marca Solid Steel, e fica localizada no
Laboratorio de Ensino de Materiais (LEMAt) do a Centro Tecnologico de Joinville (CTJ) na

Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC) e pode ser visualizada na Figura 12.

Figura 12: Estufa de seca%em.

|

Fonte: A autora, 2022
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O 2° Tratamento, fez-se o uso da mesma estufa de secagem utilizada no tratamento
anterior. Para este tratamento contou-se com um conjunto de amostras que era composto por
(quatro) amostras de Ti com espessuras de 50,9nm e 4 (quatro) amostras de Al com
espessuras de 50,8nm. Este processo teve como objetivo comparar apenas as propriedades de
absor¢do relacionadas ao material, uma vez que a espessura de ambos ¢ proxima. Cada
amostra de Ti e Al foi individualmente exposta a uma temperatura limitante de 80°, 100°,
120° e 140°C, por um periodo de 15 (quinze) minutos em cada processo. As amostras do

segundo estagio do tratamento sdo classificadas como 2° Tratamento.
3.3.1 Anilise por Microscopia Optica

Duranteo 1° Tratamento, apds cada ciclo de aumento de temperatura, a amostra foi
retirada, resfriada e em seguida analisada por mircroscopia optica.

Para a analise de microscopia 6ptica, foi utilizado o microscépio, da marca Kontrol,
do Laboratdrio de Ensino de Materiais, no CTJ/UFSC. Uma foto do microscopio utilizado nas
andlises ¢ apresentada na Figura 13.

As amostras foram analisadas microscopicamente em todo o ciclo de aumento da
temperatura. Para certificar que a andlise microscopica da amostra do filme estava sendo

realizada em posigdes equivalentes, fez-se uma marcagao nos revestimentos estudados.

Figura 13: Microscopio Optico utilizado nas analises dos filmes finos.

Fonte: A Autora, 2022
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3.4 CARACTERIZACAO DA ABSORCAO DA RADIACAO ELETROMAGNETICA POR
GUIA DE ONDAS

Uma vez que os filmes finos de Al e Ti foram caracterizados como materiais
absorvedores de radiacdo eletromagnética (SOETHE, 2009), a alteragdo na superficie
morfoldgica destes filmes implica na avaliagcdo da eficiéncia da atenuacdo do material e aferir
suas propriedades absorventes. Para a caracterizagdo da atenuagdo dos filmes, utilizou-se um
analisador vetorial de redes com um guia de ondas acoplado. Neste método a onda
eletromagnética ¢ posicionada de forma que fique confinada em um guia metalico, onde a
amostra a ser caracterizada ¢ posicionada no seu interior. A anélise pelo guia de ondas foi
feita através do equipamento de analise de redes vetoriais, conhecido como Vector Networker
Analyzer (VNA) da Agilent Technologies- modelo PNA- Ln5235A, e localizado no Instituto
de Pesquisas Espaciais (INPE), em Sao José¢ dos Campos- SP. Este equipamento pode ser
visualizado na Figura 14.

Todos as amostras que foram submetidas ao 1° e 2° Tratamento, bem como amostras
dos filmes sem tratamento foram analisadas utilizando o guia de ondas na faixa de frequéncias
de 8 — 12 GHz, conhecida como banda X.

Pelo principio da conservagdo da energia, a onda eletromagnética incidente (E;), pode
ter a sua energia total ou parcialmente refletida (E;), atenuada (E.) ou transmitida (E;) por
meio da estrutura do material. Uma ilustragdao destas energias que podem ser obtidas em um
equipamento de guia de ondas ¢ apresentada na Figura 14. Estes valores de energia sdo
obtidos no equipamento de guia de ondas e tratados de forma a investigar a capacidade do

material ensaiado minimizar o retorno de energia a fonte incidente.
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Figura 14: Analisador vetorial de redes com guia de onda acoplado para analise de absorgao.

Fonte: A Autora, 2022.

Os valores de energia fornecidos pelo equipamento sdo dados em dB, e para uma
interpretagdo melhor dos resultados, os graficos que abordardo a atenuacao serdo apresentados
em percentagem. Para fazer a conversao destes valores, conforme apresentado por Soethe,

2009 e Rejas, 2014, faz-se o uso da seguinte Equacao:

Atenuagio (%) = 100(1 — 10%14B) 3

O equipamento apresenta valores de pardmetros importantes na caracterizacdo
eletromagnética dos materiais, os da permissividade elétrica relativa (&) e permeabilidade
magnética relativa (W), que se relacionam com as propriedades intrinsecas do material. A
permeabilidade e a permissividade, caracterizam a interacdo do material com a onda
eletromagnética e com o campo elétrico, respectivamente, sendo importantes para

compreender os mecanismos de perda do material estudado (NOHARA, 2003).
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 EFEITO DAS TENSOES TERMICAS NOS FILMES

Como mencionado, quando o filme fino € exposto a variagdes de temperaturas, pela
diferenc¢a do coeficiente de expansdo do substrato e do material metalico, tensdes térmicas sao
percebidas. Nas Figuras 15 e 16 € possivel visualizar o comportamento do filme de Ti com
50,9 nm e Al com 50,8nm respectivamente, quando expostos aos ciclos de aumento de
temperatura. Analisando estas amostras, observou-se que a temperatura na qual ¢ possivel
verificar o o inicio do processo de deformacdo no filmes ¢ da ordem de 80°C, sendo que o

filme foi exposto até a temperatura maxima, estabelecida para este trabalho, de 150°C.

Figura 15: Amostra de Ti com 50,9nm: a) a temperatura ambiente 25°C; b) apds aquecimento
a 80°C; c) apds aquecimento a 150°C

Fonte: A Autora, 2022. h

Figura 16: Amostra de Al com 50,8nm: a) a temperatura ambiente 25°C; b) apds aquecimento
a 80°C; c) apds aquecimento a 150°

- Fonte: A Atora, 2022.
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As amostras de Al para estas espessuras que, sdao proximas das do Ti, apresentaram
maior efeito das tensdes térmicas, sendo possivel notar o encurvamento total da amostra na
temperatura maxima.

Todas as amostras, para as espessuras estudadas, foram analisadas de forma similar,
sendo que estas analises e demais figuras que complementam essa pesquisa podem ser
observadas no Anexo I do presente trabalho.

E possivel notar que, quando, a amostra é exposta ao ciclo de aumento de temperatura,
o efeito das tensdes térmicas passa a ser visiveis por meio das deformagdes causadas ao filme.
Essas tensdes geradas, sdo visivelmente de carater compressivo, € ficam mais perceptiveis
conforme a temperatura aumenta. As deformagdes causadas na superficie do filme causam
defeitos na microestrutura do filme, chamadas de “estrias”, e serdo analisadas no préoximo

topico.

4.2 ANALISE POR MICROSCOPIA OPTICA APOS AQUECIMENTO

Para analisar o efeito do aquecimento na morfologia da superficie dos filmes finos
estudados no 1° Tratamento e investigar possiveis alteragdes de continuidade provocada pelas
tensdes, realizou-se uma andalise por microscopia optica, com ampliagdo de 50X, em cada um
dos revestimentos tratados, assim que o ciclo de aquecimento foi finalizado. Com base nas
analises realizadas apds o aquecimento térmico, foram escolhidas as amostras de Ti com 31
nm e Al com 100,7 nm, pertencentes ao primeiro conjunto de amostras. Estas foram
selecionadas para serem analisadas pois, apresentaram maior encurvamento, como pode ser
visto nas Figuras 36 ¢ 39, no Anexo I-A e B. Com base nisto, as Figuras 17 e 18 ilustram,
respectivamente, as micrografias obtidas dos filmes de Ti com 31nm e Al com 100,7nm, de
modo a evidenciar a diferenga da superficie das amostras sem tratamento a temperatura
ambiente e apos o aquecimento. As figuras 16b e 17b referem-se a condicao na qual se

observa o inicio da modificacao da superficie.
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Figura 17: Amostra de Ti com 31 nm: a) sem tratamento a 25°C; b) ap6s aquecimento a
110°C; c) apos aquecimento a 150°C
: gy | o U A

Fonte: A autora, 2022.

Figura 18: Amostra Al com 100,7 nm: a) sem tratamento a 25°C; b) ap6s aquecimento a

apos aquecimento a 150°C.

Marcas de

dobramento

Fonte: A autora, 2022. Estrias de
deformacéo

E possivel perceber pela analise microscopica, que com o aumento da temperatura de
tratamento, as tensdes térmicas ocasionadas na amostra do filme, geram “estrias”, uma
espécie de segmentos irregulares e descontinuos ao longo da superficie da amostra. Nota-se
que, por serem visiveis dessa forma, os defeitos na estrutura cristalina passam a ser de relativa
ordem de grandeza. A figura 17 evidencia a dobra da amostra em funcao do aquecimento, ¢
possivel observar a alteracdo da morfologia e o surgimento de estrias.

No decorrer desta andlise foi possivel perceber que o filme Ti, em algumas espessuras,
apresentou defeitos com temperaturas menores se comparadas as amostras de Al. As tensoes e
deformacdes do material estao diretamente relacionadas com as propriedades do mesmo. O Al
¢ um material que apresenta maior ductibilidade que a do Ti, fator que influencia na
deformacdo do material. Portanto, o Ti possui uma baixa capacidade ao estado de deformacao
elastica, ou seja, possui caracteristicas mais frageis.

Afim de relacionar os defeitos analisados com os valores obtidos da atenuacgdo, que
serdo apresentados no proximo topico, a Figura 19 apresenta a morfologia da superficie dos

filmes de Ti com 50,9nm sem tratamento a temperatura ambiente e submetido ao aquecimento.
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Além disso, a Figura 20 apresenta a evolucdo da morfologia da superficie dos filmes de Al
com 50,8nm de espessura sem tratamento a temperatura ambiente e aquelas apds aquecimento

em diferentes temperaturas.

Figura 19: Amostra de Ti com 50,9 nm: a) sem tratamento a 25°C; b) apds aquecimento a
80°C; c)apods aquecimento a 120°C; d) apos aquecimento a 140°C.

Fonte:A Autora, 2022

Figura 20: Amostra de Al 50,8nm: a) sem tratamento a 25°C; b) ap6s aquecimento a 80°C; c)
apos aquecimento a 120°C; d) apds aquecimento a 140°C.

o A 7 I

Fonte: A Autora, 2022

Comparando-se as Figuras 18 e 19 ¢ possivel notar que os filmes de Ti apresentam
maior quantidade de estrias que os filmes de Al. Das analises, pode-se perceber ainda que
quando o filme € exposto a temperaturas mais elevadas, para espessuras maiores, verifica-se
uma maior estabilidade conjunto filme/revestimento, que decorre da diferenca de

propriedades térmicas dos mesmos.

4.3 AVALIACAO DA ATENUACAO DA RADIACAO ELETROMAGNETICA DOS
FILMES FINOS DE AL E TI

Um dos objetivos do presente estudo ¢ investigar a influéncia do aquecimento
controlado na geracdo de defeitos na superficie dos filmes finos de Al e Ti e a consequente

relacdo destas modificagdes nas propriedades absorvedoras de radiacdo eletromagnética na
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faixa de frequéncia de microondas. Neste sentido, na sequéncia sdo apresentados os resultados
de absor¢do dos filmes finos estudados, na seguinte ordem:

Atenuac¢do decorrente do envelhecimento natural das amostras;

Atenuacao do conjunto de amostras expostas ao 2° tratamento;

Atenuacao do conjunto de amostras expostas ao 1° tratamento;

Estudo dos parametros intrinsecos: permeabilidade elétrica e permissividade

magnética do conjunto de amostras expostas ao 1° tratamento;

4.3.1 Atenuaciao decorrente do envelhecimento natural das amostras

Os filmes finos utilizados no desenvolvimento do presente trabalho, foram obtidos
pelo processo de deposicao por evaporagdo resistiva no ano de 2009 (dois mil e nove) e
utilizados novamente em 2022 (dois mil e vinte e dois). A caracterizagdo da atenuagao dos
revestimentos apos 13 (treze) anos € apresentada neste topico.

Os resultados de absor¢ao da radiagdo eletromagnética dos filmes finos de Ti e Al,
obtidos em 2009 por Soethe, sdo apresentados nas Figuras 21 e 22, respectivamente. Os
filmes de Ti que foram utilizados na pesquisa anterior ¢ que foram analisados nesta pesquisa
sdo os de espessuras de 31 nm e 93 nm. Por outro lado, os filmes de Al que foram obtidos na
pesquisa anterior ¢ que foram utilizados no presente trabalho sdo os de espessuras de 12 nm,

50,8 nm e 100,7nm.

Figura 21:Atenuacgdo da radiacdo eletromagnética dos filmes finos de Ti obtidos pela técnica
de evaporagao resistiva em 2009, e analisados em 2009.
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Fonte: Soethe, 2009.
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E possivel notar que os valores das atenuagdes das amostras de Ti, com espessuras de
3lnm sdo da ordem de 50% da atenuacdo, enquanto filmes com espessuras da ordem de
93nm apresentam atenuac¢do de aproximadamente 30% em toda a faixa de frequéncias

estudada.

Figura 22:Atenuagdo da radiagdo eletromagnética dos filmes finos de Al obtidos pela técnica
de evaporagao resistiva em 2009, e analisados em 2009.
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Fonte: Soethe, 2009.

De maneira semelhante ¢ possivel visualizar os valores para atenuacdo que foram
medidos no trabalho original para as amostras de Al. Os valores, de maneira geral, nao
ultrapassam 20% de absor¢do e possuem picos de redug@o da atenuacdo entre o intervalo de 9
a 10 GHz, comportamento caracteristico de cancelamento de fases.

Na Tabela 1 sdo apresentados os valores das atenuagdes das amostras de Ti, sem
tratamento, com espessuras de 31 nm e 93 nm medidos em 2022. Nota-se a diferenga nos
valores da atenua¢ao de uma mesma amostra de filme, sem nenhum tratamento térmico ao

longo destes treze anos.
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Tabela 1: Eficiéncia média da capacidade absorvedora dos filmes finos de Ti medidas em

2009 e 2022.
Material Espessura(nm) 2009 2022
Ti 31nm 50% 55%
Ti 93 nm 30% 12%

Fonte: A autora, 2022.

A atenuag@o média do Ti com espessura de 93 nm apresentou uma queda de 20 % de

seu valor quando comparada com valores encontrados em 2009. Em contra partida, as

amostras dos filmes com 3 1nm ndo apresentou modificagdo significativa de absorc¢ao, ficando

na ordem de 55% em toda a faixa de frequéncias analisada. A Figura 23 mostra a analise

grafica da atenuagdo do filme fino de Ti com 31nm e 93nm.

Figura 23:Atenuacao da radiagdo eletromagnética dos filmes finos de Ti obtidos pela técnica
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Na Tabela 2, sao apresentados os valores da atenuagdo nos filmes finos de Al das

espessuras 12 nm, 50,8 nm e 100,7 nm, obtidos em 2009 e analisados em 2022. Observa-se,

analisando estes resultados que os filmes que, antes ndo alcancavam valores superiores a 20%,

apos o processo de envelhecimento natural atingiram valores da ordem de 95,5% de

atenuagdo. A faixa de frequéncia de ressondncia, onde ha o cancelamento de fases também foi

deslocada, para frequéncias de 10,5-11,5 GHz e pode ser visualizada na Figura 24.
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Tabela 2: Eficiéncia média da capacidade absorvedora dos filmes finos de Al medidas em

2009 e 2022.
Material Espessura(nm) 2009 2022
Al 12 nm 20% 95,5%
Al 50,8 nm 10% 93%
Al 100,7 nm 5% 95%

Fonte: A autora, 2022.

Figura 24: Atenuacao da radiagdo eletromagnética dos filmes finos de Al obtidos pela técnica
de evaporagao resistiva em 2009, e analisados em 2022.
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Fonte: A Autora, 2022.

De acordo com estes dados e a analise comparativa entre as medi¢des analisadas em
2009 e 2022, ¢ possivel verificar mudangas na capacidade atenuadora principalmente dos
filmes de Al sem nenhum tipo de tratamento na amostra do filme. As amostras de Ti ndo
mantiveram uma linearidade entre os valores, uma vez que, uma determinada espessura
apresentou aumento no valor de atenuagdo, e outra espessura apresentou uma redug¢do. Uma
das hipoéteses para a elevagao da atenuacao dos filmes de Al com o envelhecimento natural, ¢
a oxidacdo dos filmes. Os o0xidos em geral possuem maior resistividade (ATTIE, 2008) e,
consequentemente, alteram a absor¢do da radiagdo promovida pelo material. Uma anélise
quimica da composi¢do dos filmes com posterior comparagdo aos resultados obtidos
inicialmente pode favorecer uma maior discussao neste sentido. O comportamento observado

com o envelhecimento dos filmes de Al instiga pesquisas futuras sobre a influéncia da

47



oxidacdo em revestimentos com o objetivo de ampliar a absor¢do, sendo este um tema

interessante para o desenvolvimento de trabalhos futuros.

4.3.2 Atenuacio do conjunto de amostras expostas ao 2° tratamento

Na Figura 24 sdo apresentados os valores da absor¢ao dos filmes de Ti, em funcdo da
temperatura de tratamento. Como pode ser observado na Figura 25, a absor¢dao do
revestimento sem tratamento ndo ¢ apresentada, pois, durante a analise, realizada em Sao José
dos Campos, verifica-se que a mesma ndo se encontrava. Uma andlise posterior serd realizada.
Cabe ressaltar, que comparando-se os valores de atenuacdo apresentados pelo filme de Ti
tratados, eles possuem uma absor¢ao muito superior aquela apresentada pelo revestimento em
2009, da ordem de 30%. Este resultado pode ser compreendido como um processo similar ao
ocorrido pelo Al, de envelhecimento e formagdo de 6xido superficial decorrente do tempo.

Estudos posteriores para compreensdo deste efeito serdo realizados.

Figura 25: Atenuagao eletromagnética dos filmes de Ti com 50,9 nm de espessura em fungao
temperatura de tratamento.
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Fonte: A Autora 2022.

Avaliando-se apenas os resultados de absor¢ao apds o tratamento, nos filmes de
50,9nm de Ti, verifica-se uma reducdo da atenuacdo com a elevacdo da temperatura. Este
decréscimo ndo apresentou uma linearidade, e pode ser explicada pelo mesmo fator que
explica o aumento da atenuacdo nos filmes, a descontinuidade superficial. A presenga de
defeitos, conforme abordado na secdo 4.2, se tornou visivel aquela escala microscopica, isso

mostra que o tratamento pode ter causado grandes irregularidades na estrutura do filme, fator
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que pode ter interferido neste decréscimo. A andlise entdo parte do pressuposto que a presenga
de defeitos na estrutura cristalina do filme proporciona aumento na atenuagdo até certo
tamanho. A partir desta analise, para trabalhos futuros, uma possivel abordagem seria até qual
tamanho dos defeitos na superficie o material proporciona um aumento na atenuagdo. Ainda
sim, estas amostras apresentam valores maiores para atenuacdo do filme de Ti, quando
comparadas as sem tratamento térmico analisadas em 2009.

Na Figura 65 ¢ possivel visualizar o mesmo efeito do decréscimo da atenuag¢do quando
as amostras de Al estdo expostas a temperaturas crescentes. Como analisado e apresentado na
secdo 4.2, os filmes de Al com 50,8nm de espessura, quando expostos ao aquecimento, nao
apresentaram a ocorréncia significativa de defeitos em funcdo da temperatura. A auséncia
destes defeitos comparados aos do filme de Ti, se deu pelo fato que, como abordado
anteriormente, o Al € considerado um material mais ductil que o Ti, apresentando menos

fragilidade as tensoes.

Figura 26: Atenuagdo eletromagnética dos filmes de Al com 50,8 nm de espessura em fung¢ado
da temperatura de tratamento.
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Fonte: A Autora, 2022.

E possivel perceber que, mesmo com decaimento da atenuagio, as amostras dos filmes
de Al ainda assim apresentaram alto indice de atenuagdo, se comparados com os resultados
obtidos em 2009. Os valores para as atenuagdes nestes filmes, mesmos expostos aos ciclos de
aquecimento, apresentam o menor valor de atenuacdo da ordem de 65% (tratados a 100°C)
sendo o maior, quase 86% (tratados a 80°C).

Uma outra consideragdo que pode ser feita analisando os resultados ¢ a possibilidade

de que, com a elevagdo da temperatura, o 6xido formado pelo envelhecimento natural do
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filme esteja sendo removido, e por isso, tende a apresentar os patamares de absor¢do
inicialmente. Uma investigacdo mais aprofundada deste comportamento pode ser feito em
trabalhos futuros, nos quais pode-se avaliar a composi¢ao quimica destes 0xidos formados em

funcdo da temperatura.

4.3.3 Atenuacio do conjunto de amostras expostas ao 1° tratamento

Conforme apresentado na Se¢do 3.2, o primeiro conjunto das amostras foram expostas
a um aumento consecutivo de temperatura ao longo do tempo. Nesta secdo abordaremos as
analises da atenuacdo dos filmes quando estes, foram expostos a esse ciclo de aumento de
temperatura até a temperatura maxima de 150°C. A Figura 27 apresenta a comparacdo da
atenuacao dos filmes de Ti com 31nm sem tratamento e com aquecimento até 150°C. No
Anexo I € possivel encontrar imagens dos filmes apos o ciclo de aquecimento do filme. De
acordo com os resultados apresentados na Figura 36, no Anexo I-A, pode-se observar que o
filme de Ti com espessura de 31nm apresentou maior efeito da tensdo compressiva no filme.
Por outro lado, o filme de Ti com espessura de 93nm quase ndo apresentou esses efeitos de
maneira visivel, notando apenas um leve encurvamento. Na Figura 28 ¢ apresentada, de forma
analoga a anterior, uma comparag¢do da atenuacdo do filme de Ti com 93nm de espessura sem

tratamento e com aquecimento até 150°C.

Figura 27:Analise comparativa das atenuacdes dos filmes de Ti com 31nm de espessura antes
e depois do aquecimento.
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Figura 28: Andlise comparativa das atenuagdes dos filmes de Ti com 93nm de espessura antes
e depois do aquecimento.
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Fonte: A Autora, 2022.

Conforme observado no comportamento da curvatura do material apds os ciclos de
aumento de temperatura, o filme com 31 nm de espessura apresentou queda de,
aproximadamente, 40% dos valores de atenuagdo apds o tratamento. Por outro lado o filme
com 93 nm apresentou aumento nos valores de atenuacgdo de, aproximadamente, 15% .

O fenomeno que pode explicar essa diferenca entre as amostras de espessuras
diferentes, foi anteriormente citado. Uma vez que a amostra com 93 nm ndo apresentou
defeitos da ordem de grandeza que diminuissem a atenuagdo, mas apresentou defeitos da
ordem de grandeza suficiente, que conforme a literatura, aumentam a atenuacao.

Para esta analise de resultados, também foram obtidos os dados das amostras de Al.
No Anexo I-B o comportamento da amostra ao longo do aumento da temperatura ¢
evidenciado por um efeito contrario ao apresentado pelos filmes de Ti. A amostra com 12nm,
sendo de menor espessura, ndo apresentou mudancas visiveis na curvatura do filme. A Figura
29, apresenta a comparagdo da atenuacao do filme de Al com 12nm sem tratamento € com
aquecimento a 150°C. E possivel observar uma redugio da atenuagio de, aproximadamente,
90% apds o aquecimento. Neste caso, ha a necessidade de maiores investigagdes, uma vez
que o filme apresentou poucos defeitos na sua estrutura. Entretanto, pode-se supor,
analisando-se os resultados, que o aquecimento promoveu a quebra dos 6xidos superficiais,
fazendo com que o revestimento obtivesse teores de absor¢ao similares aqueles apresentados
em 2009, como pode ser observado na Figura 22 do presente trabalho. De qualquer forma,

cabe ressaltar a elevacdo da absor¢do apresentada por este revestimento, decorrente do

51



envelhecimento natural, que foi da ordem de 20% em 2009, para aproximadamente 95% em

2022.

Figura 29: Analise comparativa das atenuagdes dos filmes de Al com 12nm de espessura antes
e depois do tratamento térmico maximo.
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Fonte: A Autora, 2022.

Diferentemente do comportamento absorvedor dos filmes de Al com espessura de
12nm apds o aquecimento, o filme com 50,8 nm de espessura apresentou redugdo de,
aproximadamente 15% e o filme com 100,7nm apresentou uma reducdo da atenuagdo de,
aproximadamente 5% apés o tratamento térmico. Isto leva a compreender que o efeito do
aquecimento ¢ reduzido para filmes com espessuras maiores. As Figuras 30 e 31 apresentam
uma comparacao da atenuacao dos filmes finos de Al com 50,8 nm e 107 nm de espessura
sem tratamento e com tratamento térmico,respectivamente. E possivel analisar que, mesmo
com estas reducdes, os filmes de Al, para as espessuras analisadas, ainda mantiveram valores

altos de atenuagao.
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Figura 30: Analise comparativa das atenuagdes dos filmes de Al com 50,8 nm de espessura
antes e depois do aquecimento.
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Fonte: A Autora, 2022.

Figura 31: Andlise comparativa das atenuagdes dos filmes de Al com 100,7 nm de espessura
antes e depois do aquecimento.
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Uma andlise importante e ja citada anteriormente, tanto nesta secdo como em sec¢des
passadas, ¢ a do comportamento elastico do material com a sua resisténcia a deformagao pelo
efeito das tensdes térmicas nos filmes. Portando, devido o comportamento dos filmes de Ti e
Al aos ciclos de aumento de temperatura, ¢ possivel relacionar a eficiéncia da atenuacgao
eletromagnética com as tensdes térmicas geradas nos filmes, isto porque o aumentos das

imperfeigdes se relaciona com o aumento da atenuagdo ou reducdao da atenuacdo. Para
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verificar os tamanho destes contornos de grdos aumentados pelo aquecimento, faz-se a

necessidade de estudos posteriores.

4.3.4 Estudo dos parametros intrinsecos: permeabilidade elétrica e permissividade

magnética do conjunto de amostras expostas ao 1° tratamento

O efeito da atenuacdo das ondas eletromagnéticas dependem dos parametros de perda
permissividade elétrica e permeabilidade magnética, que relacionam-se com a interacao do
material com o campo elétrico e magnético, respectivamente, da onda eletromagnética
incidente.

Nesta secdo os dados obtidos para o primeiro conjunto de amostras, expostos a
temperatura maxima foram analisados, € comparados com os resultados das amostras sem
nenhum tratamento. Na Figura 32 € possivel analisar as curvas da permissividade elétrica e
permeabilidade magnética reais e complexas dos filmes de Ti com 31 nm com e sem

tratamento.

Figura 32: Curvas de permeabilidade magnética e permissividade elétrica real e imaginaria do
filme de Ti com 31 nm: a) sem tratamento térmico; b) com tratamento.
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Na secdo anterior foi possivel analisar o comportamento do Ti com 31 nm e notar que,
os defeitos gerados na estrutura causaram deformacdes ao ponto que, estes nao
proporcionaram atenuagdo da onda eletromagnética, mas sim reduzi-lad. Os parametros da
permissibilidade elétrica e permeabilidade magnética nos permite buscar compreender o
comportamento destes absorvedores. E possivel notar a alteragdo do comportamento das

componentes de perda e armazenamento do material. Uma vez que os valores de €’ e pu’” sdo
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componentes de perda, estes por serem nimeros complexos se apresentam com valores
negativos, e quando inseridos na equacdes (&= & - &) € (W= Wr - jlr’) SOmam-se a sua sua
componente total relativa de permissividade elétrica e permeabilidade magnética. Quando os
valores imaginarios se aproximam de valores positivos, estes indicam perda na propriedade
dissipadora. Da mesma forma, quando os valores reais se aproximam de valores negativos,
estes indicam ganho na propriedade de armazenamento.

Desta forma, pode-se dizer que o comportamento de absor¢do do filme fino de Ti com
31 nm sem tratamento térmico apresentou redu¢do dos valores da componente da
permissividade elétrica imagindria do filme de, aproximadamente 280 (duzentos e oitenta)
para, aproximadamente 170 (sento e setenta) ao longo do aumento da frequéncia. Partindo do
valor inicial da componente imaginaria no filme sem tratamento térmico, e analisando pds
tratamento térmico, € possivel constatar a reducdo a variagdo de valores de, aproximadamente
280 (duzentos e oitenta) para 19 (dezenove). Os valores da permeabilidade magnética sem e
com tratamento se aproximam de 1 (um), e quase ndo sofre alteracdes de valores, o que indica
que ndo h4d mecanismo de perda magnético envolvido nos processos de absorcdo destes
revestimentos. Em contra partida as componentes reais da permissividade elétrica e
permeabilidade magnética apresentam valores que se aproximam de valores negativos para o
filme com tratamento. Esse fator indica que o material estd armazenando mais energia do que
dissipando apds o tratamento. O filme de Ti com 93nm apresentou um pequeno aumento da
atenuacao com o tratamento, sendo que na Figura 33 ¢ possivel analisar as componentes de
dissipagdo e armazenamento da energia deste revestimento antes e depois do tratamento em

temperatura maxima (150°C).

Figura 33: Curvas de permeabilidade magnética e permissividade elétrica real e imaginaria do
filme de Ti com 93 nm: a) sem tratamento térmico; b) com tratamento.
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Nota-se que a componente de permissividade imaginaria €’ no filme fino de Ti com
93nm sem tratamento térmico, apresenta valores baixos de, aproximadamente 2 (dois) e sofre
um aumento do valor de, alcangando valores médios de, aproximadamente 38 (trinta e oito).
Evidenciando o efeito de que, essa amostra apresentou cerca de, aproximadamente, 15% apos
o tratamento térmico maximo. Novamente, o valor da permeabilidade imaginaria quase nao
apresentou alteragdes nesta faixa de frequéncia. As componentes reais de permissividade
apresentaram, como de se esperar, reducio de suas propriedades de armazenamento. E
possivel visualizar ainda um decréscimo de valores com o aumento da frequéncia, antes e
depois do tratamento térmico.

Como visto anteriormente, tanto o filme de Ti com 31 nm quanto o filme de Ti com 93
nm, sofreram deformagdes.de espessura apresentou maiores deformacdes em sua estrutura
cristalina, bem como o filme de 93nm. A diferenga entre eles ¢ o tamanho dessas deformacdes.
Como a componente de dissipagdo se relaciona com a distribui¢do das particulas elétricas e
magnéticas em uma matriz (SAVILLE; HUBBER; MAKEIFF, 2005), ¢ possivel notar a
influéncia do tratamento térmico na modificacao da matriz destes.

Para os filmes finos de Al, sem tratamento, ¢ possivel, notar valores altissimos de
permissividade elétrica. Estes valores estdo diretamente ligados a propriedade condutora do
material. A Figura 34 apresenta os graficos comparativos dos valores das permissividade

elétrica e permeabilidade magnética do filme fino de Al com 12 nm de espessura.

Figura 34:Curvas de permeabilidade magnética e permissividade elétrica real e imaginaria do
filme de Al com 12nm: a) sem tratamento; b) com tratamento .
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E possivel notar no comportamento da curva de permissividade imaginaria €’ do

filme sem tratamento, valores elevados na faixa de, aproximadamente, 4000 (quatro mil).
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Quando a amostra ¢ exposta ao tratamento de aquecimento na maxima temperatura este valor
reduz para, aproximadamente 35 (trinta e cinco). A curva da permeabilidade imaginéria p’’
mantém seus valores sempre se aproximando do valor 1 (um). A curva da permissividade
elétrica real no filme com tratamento térmico, apresenta valores que decaem de
aproximadamente, 3000 (trés mil) para um valor médio de, aproximadamente 50 (cinquenta),
fator que mostra que a curva se aproxima de valores negativos, portanto indicando aumento
da capacidade de armazenamento. E interessante analisar que, antes do tratamento, o material
possuia caracteristicas magnéticas baixas, € comegaram a apresentar algum valor apos o
tratamento do filme. O tratamento do filme fino de Al com 12 nm de espessura promoveu
uma alteracdo abrupta nos parametros de permissividade elétrica e permeabilidade magnética.
Este comportamento pode explicar as caracteristicas absorvedoras dos filmes finos, entretanto,
nao ¢ o escopo do presente trabalho, sendo sugerida sua continuidade em trabalhos futuros.
Nas Figuras 35 e 36 sdo apresentados, respectivamente, o comportamento das
componentes das permissividade elétrica e permeabilidade magnética reais e complexas, do

filme de Al com 50,8 nm e 100,7 nm de espessura sem e com tratamento, respectivamente.

Figura 35:Curvas de permeabilidade magnética e permissividade elétrica real e imaginaria do
filme de Al com 50,8 nm: a) sem tratamento; b) com tratamento.
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Figura 36: Curvas de permeabilidade magnética e permissividade elétrica real e imaginaria do

filme de Al com 100,7 nm: a) sem tratamento; b) com tratamento.
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Analisando-se os resultados, observa-se que os filmes de Al com as espessuras de 50,8
nm e 100,7 nm apresentaram reducdo da atenuagdo menos abrupta que a ocorrida no filme de
Al com 12nm.

Analisando-se estes resultados, ¢ possivel observar a diferenca das curvas da
permissividade elétrica imaginaria €’ dos filmes sem tratamento ilustrados nas Figuras 34a e
35a. A diferenca destes valores médios ¢ baixa, indicando que ficam proximos de,
aproximadamente 3590 ( trés mil quinhentos e noventa). A pouca variagdo deste pardmetro,
de uma espessura para outra, pode ser analisada nas Figuras 30 e 31, quando estas mostram
valores aproximados em (%) de atenuacdo. Os valores de atenuagdo destes filmes sem
tratamento sdo altissimos, como mencionado anteriormente, aproximadamente 92%-95%,
sendo possivel correlacionar este fendmeno aos valores apresentados pelas componentes da
permissividade elétrica imaginaria.

Analisando o filme com 50,8 nm de espessura com e sem tratamento ¢ possivel
identificar a alteracdo dos valores de, praticamente, todos os pardmetros. O valor da
permissividade imagindria reduz de, aproximadamente 3500 (trés mil e quinhentos) para um
valor médio de, aproximadamente, 670 (seiscentos e setenta). Este fendmeno indica que o
filme reduziu sua propriedade de perda. Equanto isso, a componente real de permissividade
magnética aumenta ultrapassando a faixa dos valores negativos, indo de, aproximadamente
2750 (dois mil setecentos e cinquenta) para 665 (seiscentos e sessenta e cinco), fator que
indica aumento da propriedade de armazenamento. Nesta analise ¢ possivel notar também a
mudanca da componente da permeabilidade magnética real apods o tratamento, indicando que
o material esta interagindo com a componente magnética da radiacdo eletromagnética

incidente.
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Por outro lado, o filme de Al com 100,7 nm, apesar de apresentar valores de reducao
de atenuagdo apos o tratamento, ndo indicam muitas variagdes dos pardmetros. Os parametros

neste caso apresentam comportamento semelhante.
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5. CONCLUSAO

Nas analises microscopicas realizadas, foi possivel notar defeitos em grande parte dos
filmes analisados. Estes ocorreram pelo efeito das tensdes térmicas que geraram tensdes do
tipo compressivas no filme. Os filmes de Al e Ti tiveram comportamentos diferentes diante
destas tensdes.

As tensdes geradas nos filmes, provocaram o que chamou-se de estrias. Um ponto
interessante a ser abordado ¢ que, visivelmente o filme de Ti apresentou mais defeitos em sua
superficie se comparado ao Al, que pode ser atribuido a diferenca de propriedades mecanicas
de ambos os materiais estudados.

Os filmes finos utilizados no trabalho tiveram sua absor¢ao medida em 2009, quando
foram obtidos, e nesta pesquisa, em 2022. Os novos resultados obtidos mostraram um
aumento na atenuagdo em até 95,5% para os filmes finos de Al. Esta mudanca de propriedade
pode ser explicada por um processo de envelhecimento natural no qual se acredita ter havido a
formacgao de 6xidos na superficie dos filmes.

No 2° Tratamento as amostras de Ti com 50,9 nm apresentaram um decréscimo de,
aproximadamente, 10% de absor¢do se comparado com a amostra exposta a temperatura de
80°C e a amostra exposta a temperatura de 100°C. As atenuagdes das amostras expostas a
temperatura de 120°C mostram valores de, aproximadamente, 40% para a Gltima temperatura.
Os filmes de Al com 50,8 nm nao apresentaram defeitos em grande escala. Quando este filme
foi exposto a temperatura de 80°C praticamente ndo apresentou nenhuma alteracdo na
deformacdo fisica do material, e cerca da redu¢do de, aproximadamente, 15% de absorcao
quando foi exposto a temperatura de 100°C. O Al, apresenta uma resisténcia a deformacgao
maior do que a do Ti, e portanto, ndo gerou defeitos suficientes, que proporcionasse uma
variagdo maior de atenuagdes para as temperaturas de 100°C, 120°C e 140°C.

No 1° Tratamento, a amostra do filme fino de Ti com 31 nm apresentou uma redu¢do
de, aproximadamente, 40% da atenuagdo. Entretanto, o filme de Ti com espessura de 93 nm,
apresentou um aumento na atenuagdo, se comparado com o filme sem nenhum tratamento.
Como apresentado no anexo I, os filmes de Ti com 93nm ndao mostraram grandes
deformagdes com o aumento da temperatura. Porém, seguindo a analise dos defeitos visiveis,
¢ possivel notar que, sem deformacdes os filmes pouco modificam sua superficie. Ou seja,

modificaram o suficiente para apresentar aumento da atenuacdo de, aproximadamente 15%.
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Os filmes finos de Al, apresentaram comportamento de redugdo da atenuacdo com o
tratamento. E possivel notar que, com o aumento da espessura, menor a redugio da atenuacio
dos filmes quando exposto a aumento da temperatura. De maneira geral, como conhecido e
citado, o Al possui maior resisténcia a deformacgdo, o que vincula todos estes resultados.

Pode-se concluir entdo que, para determinadas espessuras, € exposi¢do a temperatura e
tempo de exposicdo, os filmes de Ti e Al ainda possuem caracteristicas absorvedoras de
radiacdo eletromagnética. Entretanto, para evidenciar estes resultados de forma mais
detalhada e pontual, faz-se necessario um aprofundamento nas pesquisas de forma a tentar
correlacionar todas as propriedades estudadas at¢é o momento do O comportamento dos
parametros de perda permissibilidade elétrica e permeabilidade magnética necessitam de
maior investigacdo para avaliar sua correlacdo com as caracteristicas absorvedoras dos filmes,
entretanto, dos resultados pode-se inferir que os filmes finos de Al e Ti apresentam maior
processos de perda do tipo dielétrico, sendo esta uma importante constatacdo do presente

trabalho.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Efeito do tamanho dos defeitos nas estruturas cristalinas do filme fino e a influéncia nas

propriedades de absorc¢do da radiagdo eletromagnética;

- Avaliar a influéncia dos processos de oxidagdo nas caracteristicas absorvedoras de filmes

finos;

- Verificar os tamanho dos contornos de graos aumentados no filme pelo aquecimento;

- Composi¢ao quimica dos 6xidos formados nos filmes em funcao da temperatura;

- A influéncia da oxidag@o em revestimentos com o objetivo de ampliar a absor¢ao;

- A influéncia da degradagdo do substrato ao longo dos anos e a influéncia dele no processo

de atenuacdo;
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ANEXO I
Andlise visual do comportamento dos filmes submetidos ao tratamento de
aquecimento consecutivo até a temperatura maxima de 150°C.
A)Amostras de Ti

Figura 37:Comportamento da amostra do filme de Ti com 31 nm ao longo das temperaturas
de: a) 25°C; b) 90°C; ¢)110°C; d)130°C; ¢)150°C.

Fonte: A autora, 2022.

Figura 38: Comportamento da amostra do filme de Ti com 93 nm ao longo das temperaturas
de: a) 25°C; b) 90°C; ¢)110°C; d)130°C; €)150°C.

Fonte: A autora, 2022.

No caso do Ti, ¢ possivel observar que, com maior espessura do filme, apds uma

temperatura, o filme demonstrou pouca suscetibilidade a deformacao.
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B) Amostras de Al

Figura 39: Comportamento da amostra do filme de Al com 12 nm ao longo das temperaturas
_de: a) 25°C; b) 90°C; ¢)110°C; d)130°C; ¢)150°C.

Fonte: A autora, 2022.

Figura 40: Comportamento da amostra do filme de Al com 100,7 nm ao longo das
temperaturas de: a) 25°C; b) 90°C; ¢ ll;d 130°C; €)150°C. -

Fote: A autora, 2022.

Nas amostras de Al, ¢ possivel notar que, inversamente as amostras de Ti, a amostra

com menor espessura apresentou pouca disponibilidade para a deformagao.

69



