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“Del mar y la angostura de esteros, abrdzate
del guasa de semillas secas, abrazate
proverbio de alabao, grito de currulao

de la marimba de chontas vivas, abrazate

no te vayas... quédate

Abrazate a su olor marino

al timbre sonoro de rio y selva, abrdzate

ira de lluvia y trueno, yo siempre me abrazo a ti
anhelo de barro y mar que nunca te abandone
abrazate a Buenaventura”

Willy Garcia
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RESUMEN

La limitacion en el espacio donde se dispone la antena dentro de un dispositivo electronico ha promovido la
investigacion de alternativas que permitan el desarrollo de antenas miniaturizadas con una amplia capacidad de
emision y recepcion, siendo los materiales ferroeléctricos una de las opciones mas acertadas para reducir el
tamafio de las antenas sin generar cambios significativos en el disefio. Adicionalmente, estos materiales pueden
ser obtenidos por diferentes técnicas, dentro de las que sobresale sol-gel por su flexibilidad en deposicion de
pelicula. Por ello, el presente trabajo se centra en la evaluacion del factor de miniaturizacion de antenas de
parche microstrip recubiertas con materiales ferroeléctricos tales como titanato de estroncio (STO), titanato de
bario-estroncio (BSTO), y titanato de bario (BTO), obtenidos via sol-gel y depositados mediante spin coating
a 3000 rpm (20 s) con tratamiento térmico a 700 °C (1 h, 1 °C/min). Estas antenas fueron disefiadas y simuladas
dentro de un rango de frecuencia entre 1 y 8.5 GHz; se fabricaron por fotolitografia usando substratos de
alimina de 635 pum con metalizacion en oro (3.0 um) y capa de adherencia de niquel-cromo (0.2 um), para ser

caracterizadas con el uso de un analizador vectorial de red (VNA).

La ejecucion de esta investigacion se verificO mediante difraccion de rayos X, mostrando la presencia de
estructuras cristalinas en fase perovskita clbica, con pardmetros de red para STO, BSTO y BTO de 3.9012 +
0.0049 A, 3.9631 + 0.0055 A, y 4.0268 + 0.0119 A, respectivamente. La caracterizacion microestructural y
morfoldgica permitio establecer las condiciones de deposicion y de tratamiento térmico de la pelicula que
permitieran uniformidad, homogeneidad y adherencia aceptable de la capa con poca presencia de defectos
superficiales. Por su parte, la espectroscopia de rayos X de energia dispersa cuantificé composiciones
elementales para STO de 1.48 +0.13 % wt Sr, y 0.54 £ 0.07 % wt Ti; BSTO: 0.69 £ 0.22 % wt Ba, 1.22+£0.12
% wt Sr, 0.63 +0.09 % wt Ti, y 6.05 + 0.85 % wt O; y para BTO de 1.28 + 0.23 % wt Ba, 0.74 = 0.09 % wt Ti,
y 7.28 £ 0.92 % O; todos estos materiales analizados en forma de pelicula cristalizada y depositada sobre

A1203/Ni-Cr/Au.

Los espesores obtenidos para las peliculas de STO, BSTO, y BTO fueron: 2.8130, 4.1070, y 3.9217 um; con
constante dieléctrica de 92, 136, y 232; tangente de pérdida de 0.0112, 0.0104, y 0.0080, con operacion en
4.116 GHz (-12.6000 dB), 4.0800 GHz (-10.0900 dB), y 4.0200 GHz (-10.0900 dB), respectivamente para
STO, BSTO y BTO.

Por otro lado, las antenas recubiertas con STO, BSTO y BTO evidenciaron tasas de miniaturizacion de 4.7 %,

7.0 %,y 15.6 %, con frecuencia de operacion en 2.5925 GHz, 2.5300 GHz, y 2.2950 GHz, respectivamente. De



este modo se comprobo dentro de las instalaciones de la Universidad EAFIT la aplicabilidad de las peliculas

ferroeléctricas en los procesos de miniaturizacion de antenas.

Palabras clave: Antena de parche microstrip, Ferroeléctricos, Materiales en microondas, Miniaturizacion,
Peliculas delgadas, Sol-gel, Spin coating, Tasa de miniaturizacion, Titanato de bario, Titanato de bario-

estroncio, Titanato de estroncio.



CONTENIDO

LISTA DE FIGURAS ...ttt ettt e et e e e e e e e e et e e e ear e e e eeaaaeeeenaaeeeenaneesennnseesanareeeann I
LISTA DE GRAFICAS ...t sse s ses s sese s ssssssssasesessnssesansanes v
LISTA DE TABLAS ...ttt e et e et e et e e e et e e eaae e e eenaeeesenaeeesennnesesanneeeesnnaeeeas \%
1. INTRODUGCCTION ... oot e e ee e e e e e e ee e e e et e e s s s e e e e e e e s s s s seseeeeees s s seseseseeeeeenenenen 1
1.1 Planteamiento del ProbIEMA ..........cccueevieriieiiiiieiieieeeeeste ettt ee e be e e e aessaesaeesseeseesseesseensessnensaens 2
1.1.1 Descripcion del ProbDLema...........oc.eiiieiiiiiiieiieeee ettt 3

1.1.2 Pregunta de INVESHZACION........ccveiieriieiieiieeeeteeeteeteeteeae e sae e e reeseesaeessessaesseeseensesssesnsessnes 3

1.2 JUSTITICACION ...ttt e et e e et e e e et e e e aaeeeeeateeeeenaaeessaaeeesnneaeesennneeesnnaeeean 4

LRI 0 o) 1554 TSRS 4

1.3.1 ODJEtIVO GOINETAL.....eccuieiieiiieieeiiecitesie ettt ettt et e e et e e b e esbeseae s e e seesseesseessesseesssenseenseessesnsesseas 4

1.3.2 ObjetiVos ESPECITICOS .. uviouiiieiitietieieeie ettt ettt ettt et see e eeeeeeneeeneeeseenneens 4

1.4 EStructura del DOCUIMIEITO ........c.ooiiiiieiiieeeeeeeeeeeee ettt ettt e e e e et ae e e e e e e e ssnaaareeeeesesssnsaaaeeeeessas 5

2. MARCO TEORICO .......oooieeeeeeeeee et en st sen e 7
2.1 Antena Microstrip de PArChE ..........c.ooiuiiiiieiieeee ettt 7

B B B 1 ¢ 14 1< 1 4 L ST ORI 8

2.2 Disefio de Antena Microstrip de Parche Rectangular.............cooveiiieiiiiiiiiiniiiieeee e 10
2.2.1 CAICulos DIMENSIONALES. ......uuvvviiiiiiiiiiiiieieee ettt e e et e e e e e e e e e e e e e seaaaaeeeeeessenssasaeeeeeeeas 10

2.2.2 Alimentacion de 18 ANTENA ...........ocouviiiiiuiiiiiiieie et ee e e e et e e e e e eenaaeeseaaeeeas 11

2.3 MIniaturiZaCion d€ ANTENAS ........c.ooviiiuviiiiiieeieiieieeeeeeeee et et e e e e e s eaeaeeeeeseessisaaaeeeesessasaaaeeeeeessassnaaeeees 13

3. ESTADO DEL ARTE ...ttt et e e e e et e e s nte e e s enae e e e eaaeeeeenteeesenaneessraeeean 14
3.1 Generalidades Y ANTECEACNLIES ......ccueeicuieeiiieeiieeiiee ettt erteeteeerteeteeeeeeebeeesereetaessreeseeesseesseenssesnssens 14

3.2 Antena de Parche con Tecnologia MiCFOSIFID ........ccvevueeeieeiieieie ettt 16
3.3.1 Materiales Ceramicos FerTOCIECIIICOS . ....ciiiiiuriiiiiiieeiiieeeeee e e e e etarree e e 18

B3 ESEAAO ACTUAL ...ttt ettt e e e e e ettt e e e e e e ettt e e e e e e —teeee e e s aaaaeeeeeeaas 22

4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL .....ooootiieiee ettt e e e e e e seeaeeseaeeeeeanas 23

4.1 Formacion de Peliculas CriStaliZaAdas ............ooovvuvveiiiiiiiiiiiieiiee ettt ee e e eeaaeee e e e e eeanaeee s 24



4.1.1 Titanato de ESITONCIO......c..vieiieuriie e et e e e et e e e et eeeeaneeeeennneeeeenneeean 26

4.1.2 Titanato de Bario-Estroncio (Bag.eStoaTiO3) . .cccuieriieriieiiieiieeiiiecieeiie e eive e esiveeseve e 28
4.1.3 Titanato de BArio ......cc.coiuieiiiiiiiieeie ettt ettt ettt ettt et eee e naeen 31
4.1.4 Peliculas FerrO@IECIIICAS ......coverviruirtirieitieitetete sttt ettt sttt ettt sttt nbe e 33

4.2 Fabricacion de DiSPOSITIVOS. ......eeuiiiiriertietieieete et et ce sttt ettt sttt e st et e e et eeseesaeesbeeseeenaeeneeenes 34
4.2.1 Resonador de Guia de Onda COPlanar..............cceecveeierienieniiesiieie e see e e eaeeeeeeeeenessaessnens 37
4.2.2 Antena Microstrip de Parche ...........ooooiiiiiiiiiiii e 38

4.3 Caracterizacion del Material...........coivirerieienieiereseiee ettt st 39
4.3.1 Caracterizacion MINETalOZICA ........c.cccuerreerieeriieieeieeeteeeesteesteeseeseseaeseressaesseeseensesssesssessaeseens 39
4.3.2 Caracterizacion Microestructural y MorfolOgica...........oooieiiiiiiieniiiienceeeceee e 39
4.3.3 Caracterizacion DICIECIIICA. .......couiruiririieieieierteet ettt ettt 40

5. RESULTADOS Y DISCUSION ......ooouiioiiieeeeeeeeeeee s eee e 42
5.1 Peliculas FerrO@IECIIICAS ... ...ovuiriiriiriiriieiieiietee ettt ettt sttt ettt 42
5.1.1 Caracterizacion MINneralOZiCa..........ccoeiieiiieiiieiiiie ettt ettt s nee e 43
5.1.2 Caracterizacion Microestructural y MorfolOgiCa.........c.evveruieciiriinieniienieeieeie e see e 47
5.1.3 Caracterizacion DICIECIIICA. ......cviiirieieieierteere ettt 74

5.2 Antena Microstrip con Parche Rectangular.............occoooiiiiiiiiiiiiiieee e 79
5.2.1 Antena REfEreNCIa . .....ceiiiiiiiiiieiieieeee ettt e 80
5.2.3 Antena Recubierta con FerroléctriCo ........ouviiiiiiiiiiiieeiieciieeiee sttt sveeevee e e evee e 84

6. CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS ...ttt st ettt 87
6.1 Respecto a 10s ODbjetivos ESPECITICOS ...oviiuiiiriiieiieeiieieetieie ettt et 87
6.2 Sobre la Caracterizacion del Material...........c.oeccuiieiiiiiiiieciie ettt e ae e e e esaae e s 88
6.3 Acerca de la Miniaturizacion de 12 ANEENA...........cc.eeieriieriieiiieciieie ettt sbeebeesseeenesenas 89
6.4 TTabDajO FULUIO .....ueiviiiieiiciieie ettt et ettt te e bt e b e e b e esbessbessaesseeseesseenseesseassaseesseesseessanssessnas 89

7. BIBLIOGRAFIA .......oooooooeooeeeeeeeeee e 92



LISTA DE FIGURAS

Figura 2-1. Estructura de una antena microstrip de parche rectangular [26] ...........cccoiviiiiiiiiiiiniiniiinn.. 8
Figura 2-2. Alimentacion por microstrip de un parche rectangular [26] ..o, 12
Figura 3-1. Antenas tipo (a) array de parche microstrip [56] y (b) de parche [57] ......c.cooviiiiiiiiiiiii. 17
Figura 3-2. Coocurrencia para compuestos relacionados con materiales ferroeléctricos ......................... 18
Figura 3-3. Proceso S0l-el [03] ...t 20
Figura 3-4. Seccion transversal de un resonador CPW con pelicula ferroeléctrica sobre el conductor, (a) modelo
usado para simular peliculas gruesas depositas y (b) modelo para peliculas delgadas [74] ..........c.oenvennn.n. 22
Figura 4-1. Diagrama de flujo metodolOgico .......ovvviiriiiiiii e 24
Figura 4-2. Representacion experimental de la obtencion de la solucion “sol” de STO ......ccceevieiiieieiieiennee 27

Figura 4-3. Calentamiento de solucién de STO, (a) inicio, (b) 2 h después del inicio, (c) 24 h con calentamiento
y agitacion, y (d) 2 h con calentamiento y agitacion por 24 h ..o 27
Figura 4-4. Pelicula de STO depositadas por spin coating sobre, (a) acero al carbono, (b) cobre, y (c) vidrio .28
Figura 4-5. Diagrama experimental para la preparacion de la solucion “sol” de BSTO ...t 29

Figura 4-6. Solucion “sol” de BSTO, (a) con etilenglicol, (b) sin etilenglicol; (c) mezcla 60/40, y peliculas

gruesas secadas de la solucion (d) con etilenglicol, y (e) sin etilenglicol ..............ccooeiiiiiiiiiiiiiinnann. 30
Figura 4-7. Deposicion por spin coating de peliculas de BSTO sobre, (a) acero al carbono, y (b) cobre ......... 30
Figura 4-8. Esquematizacion experimental de la preparacion de la solucion “sol”de BTO ........................ 31

Figura 4-9. Preparacion de solucion de BTO sin calentamiento: (a) inicio de la agitacion, y (b) final de la
agitacion; con calentamiento: (c) inicio de la agitacion, y (d) fin de la agitacion ..., 32
Figura 4-10. Deposicion por spin coating de la solucion “sol” de BTO sobre, (a) vidrio, (b) cobre, y (c¢) acero
AL CATDOMO ...t e 32
Figura 4-11. Limpieza de substratos, (a) detergente liquido, (b) soluciéon de alcohol, y (¢) secado ................ 34
Figura 4-12. Proceso de fotolitografia, (a) mascara en acetato con patrén de cuatro circuitos, y (b) substrato
AL O3/Ni-Cr/Au recubIerto COMIESING ... .uuuinttit ittt ettt et et eeeaes 35
Figura 4-13. Ataque quimico, (a) corrosion de oro en el substrato, (b) solucion que ataca el oro, (c) verificacion

de temperatura en la solucion que ataca Ni-Cr, (d) corrosion de Ni-Cr en substrato, y (e) solucion que ataca Ni-

Figura 4-14. Revelado fotolitografico para: (a-c) resonadores CPW, y (d-f) antena de parche microstrip;
proceso fotolitografia: (a y d) recubrimiento de patrones con resina , (b y €) corrosion de oro, y (¢ y f) corrosion
de NI-Cr 10 SUDSIIALO ..o e ettt e e e e e e e 36

Figura 4-15. Diagrama y parametros de los resonadores: (a) seccion transversal, y (b) vista superior ............ 37



Figura 4-16. Resonador CPW: (a) vista superficial con resina, y (b) perfil de altura o medicion de espesor para

A TESING ..ttt e e 38
Figura 4-17. Montaje del resonador CPW de referencia: (a) vista superior, y (b) vista inferior [1] .............. 41
Figura 5-1. Polvos ferroeléctricos de: (a) STO, (b) BSTO, Yy () BTO ..o.vvviniiiiieieeeeeeeee e, 46
Figura 5-2. Microscopia SEM del substrato de AloO3 ..o 47
Figura 5-3. EDX del substrato de AlxO3 ......oneiniiii e 48
Figura 5-4. Micrografia SEM de las muestras: (a) STO V1 tl, (b) STO V1 t2, (c¢) STO V2 tl, y (d)
A O Y 7P 49
Figura 5-5. Morfologia de: (a) BSTO_V1 tl1,(b) BSTO V1 t2,(c) BSTO V2 tl,y(d)BSTO V2 t2....... 50
Figura 5-6. Vista superficial de: (a) BTO_V1 tl,(b) BTO V1 t2,(c)BTO_V2 tl,y(d)BTO V2 t2........50
Figura 5-7. Seccion transversal de las muestras: (a) STO V1 tl, (b) STO V1 _t2, (¢) STO V2 tl, y (d)
STO_V2 12 con sus reSpectivos Valores A€ ESPESOT ......uuinterit ettt ettt et ete e e et e eaaeeeneneenenns 51
Figura 5-8. Morfologia lateral de: (a) BSTO_V1 tl, (b) BSTO V1 t2,(c) BSTO V2 tl,y (d) BSTO V2 t2
................................................................................................................................. 52
Figura 5-9. Morfologia de la seccion transversal de: (a) BTO V1 tl, (b) BTO_V1 t2, (¢) BTO V2 tl,y (d)
BT V2 4 52
Figura 5-10. Vista lateral de la micrografia SEM de una capa de pelicula ferroeléctrica de: (a) STO V2 t2, (b)
BSTO V2 12,y (C) BTO V2 4 o e 53

Figura 5-11. Determinacion de Rzl max de la pelicula ferroeléctrica para: (a) STO_V1 tl, (b) STO V1 t2,(c)
STO_V2 tl, (d) STO_V2 t2, (¢) BSTO V1 tl, (f) BSTO V1 t2, (g) BSTO V2 tl, (h) BSTO V2 t2, (i)

BTO_V1 t1,(j)BTO V1 2,(k) BTO V2 t1,y (DBTO V2 2 ..ot 54
Figura 5-12. Imagenes SEM de las muestras: (a) STO_T1, (b) BSTO T1, (¢) BTO_T1, (d) STO_T2, (e)
BSTO_T2,y (f) BTO_T2; depositadas como una capa de pelicula ferroeléctrica sobre ALO3 ..................... 55
Figura 5-13. Vista transversal de la micrografia SEM de una capa de pelicula ferroeléctrica de: (a) STO T2,
(D) BSTO T2,y (€) BTO T2 ..ttt e e e e e e e 56
Figura 5-14. Morfologia de las cinco capas de pelicula ferroeléctrica de: (a) STO _T1, (b) BSTO_T1, (¢)
BTO T1,(d) STO _T2,(e) BSTO T2,y () BTO T2 ..ot 57
Figura 5-15. EDX de las cinco capas de: (a) STO, (b) BSTO, y (¢) BTO, cristalizadas a 700°C .................. 59

Figura 5-16. Substrato de alimina: (a) morfologia bidimensional AFM, (b) con pelicula amorfa de cinco capas
QO BSTO ..ttt 59
Figura 5-17. Morfologia bidimensional de peliculas de cinco capas cristalizadas para: (a) STO_TI, (b)
BSTO TI,(c) BTO_T1, (d) STO_T2,(e) BSTO T2,y (f) BTO T2; depositadas sobre alimina ................ 60
Figura 5-18. Imagenes SEM de: (a) substrato de alimina (Al,O3), (b) capa de niquel-cromo (Ni-Cr), y (c) capa
L0 S0 T oI (72 ) 61
Figura 5-19. EDX de (a) substrato de alimina (Al»Os3), (b) capa de niquel-cromo (Ni-Cr), y (¢) capa de oro

Figura 5-20. Substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au: (a) desprendimiento de capa de oro, y (b) desprendimiento de capa

Ni-Cr/Au/peliculas ferroeléctricas luego del tratamiento tErmico ............c.euveiivuininineiiiniiiiine e, 63



Figura 5-21. Substrato de Al,O3/Ni-Cr/Au con una capa de: (a) STO, (b) BSTO,y (c) BTO ............c....... 64
Figura 5-22. Micrografia superficial SEM de (a) substrato de Al,O3/Ni-Cr/Au, y peliculas ferroeléctricas de

(b) STO, (¢) BSTO, y (d) BTO ...t e 65
Figura 5-23. Morfologia bidimensional de (a) substrato de Al,O3/Ni-Cr/Au, y de (b-d) substratos de Al,O3/Ni-
Cr/Au con recubrimientos de: (a) STO, (b) BSTO, y () BTO ...o.viniiiiii e 65
Figura 5-24. SEM de substrato de ALOs; con deposicion de: (a) STO V2 t2, (b) BSTO V2 t2, (c)
BTO V2 12,y (d) BTO V1 t] oot e e 67
Figura 5-25. Morfologia SEM del substrato Al,O3/Ni-Cr/Au depositado con: (a) STO V2 t2. (b)
BSTO V2 t2,(c) BTO V2 2,y (d) BTO V1 tl oottt 67

Figura 5-26. (a) EDX del substrato Al,O3/Ni-Cr/Au/STO_V2 t2; con mapeo de elementos: (b) titanio, (c)
cromo, (d) niquel, (€) 010, ¥ (£) SIOMNCIO .. .v.uintiet ittt ettt et et e et et eea e eenaaes 69
Figura 5-27. (a) EDX del substrato Al,O3/Ni-Cr/Au/BSTO_V2 t2; con mapeo de elementos: (b) titanio, (c)
cromo, (d) oro, (e) estroncio, (f) 0Xigeno, ¥ () Dario ...........cooiiiiiii i 69

Figura 5-28. (a) EDX del substrato AlbO3/Ni-Cr/Au/BTO_V2 t2; con mapeo de elementos: (b) titanio, (c)

cromo, (d) niquel, () oro, (f) 0Xigeno, ¥ (€) DAIIO .......uiueitit i 70
Figura 5-29. Morfologia de la seccion transversal de: (a) substrato Al,O3/Ni-Cr/Au, (b) STO_V2 t2, (¢)
BSTO V2 12,y (d) BTO V2 12 oo e 71
Figura 5-30. Medicion de espesor en AFM de substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au depositados con: (a) STO_ V2 t2,
(®)BSTO V2 2,(c) BTO V2 12,y (d) BTO V1 t] coiiiiiiiiii e, 72
Figura 5-31. Medicion de espesor en el software WSxM de substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au depositados con: (a)
STO V2 2,(b) BSTO V2 t2,(¢) BTO V2 2,y (d)BTO_ V1 tl coooviriiiiiiiiiiie e 73

Figura 5-32. Determinacion de RzImax de la pelicula ferroeléctrica depositadas sobre Al,O3/Ni-Cr/Au: (a)
STO V2 t2,(b) BSTO V2 t2,(c) BTO V2 2,y (d)BTO_ VI t1 oot 74
Figura 5-33. Resonador CPW: (a) con incorporacion de STO, BSTO y BTO respectivamente, y (b)

desprendimiento de Capa NI-CI/AL .....viniiriit i e e e ettt et e 75
Figura 5-34. Antena de parche microstrip: (a) vista superficial con resina, y (b-c) perfil de altura o medicion
de espesor para dos patrones grabados de aNteNa ...........ouiiriniiriiiti it 80
Figura 5-35. Modelo de las antenas simulado en CST microwave Studio Suite ...............ccooeiiiiiiiien.... 81
Figura 5-36. Antena de referencia en montaje de medicion usado VINA ........ ..o, 82

[l



LISTA DE GRAFICAS

Grafica 3-1. Variacion de articulos/patentes en el tiempo ........ovveinriiieii e 15
Grafica 3-2. Dispositivos RF/microondas que incorporan peliculas ferroeléctricas ..............oooevvvvinnnnnn. 16
Grafica 3-3. Tipos de (a) material que compone la pelicula y (b) pelicula depositada .............................. 19
Grifica 3-4. Tendencia de la relacion molar Ba:Sr que compone el BaySr1.0Ti03 ...ovveiiiiiiii, 19

Grifica 5-1. Identificacion de fase usando el software HighScore Plus para peliculas de (a) STO, (b) BSTO, y
(c) BTO depositadas sobre ALy Os/Ni=CI/AU ......neiii e 44
Grafica 5-2. Identificacion de fase para: (a) STO, (b) BSTO, y (c¢) BTO usando el software Match! ............. 45
Grafica 5-3. Coeficiente de transmision medido (en rojo) y simulado (en azul) en rango de frecuencia entre 0
y 8.5 GHz para el resonador CPW de referencia o sin pelicula ferroeléctrica ............cooooviiiiiiiiiiiinn, 76
Grafica 5-4. Acercamiento en el rango de frecuencia entre 4.0 y 4.6 GHz del pico de resonancia fundamental
del resonador CPW de referencia (Sin pelicula) .........o.oiieiiiiini e 76

Grifica 5-5. Comparacion de los picos de resonancia fundamental del resonador CPW recubierto con pelicula

de: (a) STO, (b) BSTO, y (c) STO, y el resonador CPW de referencia (sin pelicula) .............................. 78
Grafica 5-6. Parametros S1; medidos y simulados para la antena de referencia (sin pelicula) ..................... 82
Grafica 5-7. Diagrama de radiacion simulado: (a) Plano E, y (b) tridimensional .........................ol. 83

Grafica 5-8. Parametros Si; medidos y simulados a antenas recubiertas con: (a) STO, (b) BSTO, y (¢) BTO .86

v


file:///C:/Users/DIANA/Desktop/TESIS%20DE%20GRADO%20V6.docx%23_Toc84203097
file:///C:/Users/DIANA/Desktop/TESIS%20DE%20GRADO%20V6.docx%23_Toc84203097
file:///C:/Users/DIANA/Desktop/TESIS%20DE%20GRADO%20V6.docx%23_Toc84203098

LISTA DE TABLAS

Tabla 3-1. Métodos de deposicion para peliculas de BTO, STO y BSTO obtenidas viasol-gel ................... 21
Tabla 4-1. Procedimientos experimentales seleccionados ..........ooevuiiriiiiiiiiiiiiiii e 25
Tabla 5-1. Parametros determinados por el analisis DRX para los polvos ferroeléctricos ........................ 46
Tabla 5-2. Disefio de experimentos desarrollado para estudiar los parametros de deposicion por spin ........... 49
Tabla 5-3. Parametros experimentales que evaliian la temperatura de cristalizacion ............................... 55
Tabla 5-4. Tamafio de fragmentos distribuidos en intervalos para BSTO T1yBSTO T2 .....................e. 58
Tabla 5-5. Composicion elemental de las cinco capas de peliculas ferroeléctricas cristalizadas a 700 °C ....... 58
Tabla 5-6. Rugosidad de peliculas ferroeléctricas cristalizadas a diferentes temperaturas. ........................ 61
Tabla 5-7. Composicion elemental de las substrato de ALO3/NI-Cr/AU ..ot 62
Tabla 5-8. Verificacion de condiciones de tratamiento térmico en substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au. ............. 64
Tabla 5-9. Condiciones de conformado de peliculas ferroeléctrica ............ccooviiiiiiiiiiiiii e, 66

Tabla 5-10. Cuantificacion de la composicion elemental de las peliculas ferroeléctricas depositadas sobre

ALOF/NI-CI/AU ... et e e 68
Tabla 5-11. Parametros usados en la incorporacion de peliculas ferroeléctricas en resonadores CPW fabricados
POT AIfEreNtES TECTIICAS ...\ .t ettt ettt et e et e et et et ettt e et et 75
Tabla 5-12. Caracterizacion dieléctricade STO, BSTOYBTO ....oviviiiiiiiiiiiiiic e 79
Tabla 5-13. Parametros calculados y medidos paralaantena ................ooeiviiiiiniiiiiiiiniiiiei e, 81
Tabla 5-14. Relacion entre las mediciones y las simulaciones de lasantenas .................cocevvviiiininnennnn... 84
Tabla 5-15. Tasa de miniaturizacion de 1as antenas .............o.ouiuiiiiititiii e 85


file:///C:/Users/DIANA/Desktop/TESIS%20DE%20GRADO%20V3.docx%23_Toc83245782

Capitulo 1

INTRODUCCION

La ferroelectricidad es un fendémeno que fue descubierto en 1921 y consiste en la variacion
de la constante dieléctrica de un material debido al desplazamiento de fase originado al
aplicar un campo eléctrico externo, conllevando a una respuesta dieléctrica (controlada por
la dinamica de la red del material) [2]. En 1950 se generalizo el uso de ceramicas basadas en
titanato de bario (BTO) en aplicaciones de condensadores y dispositivos transductores
piezoeléctricos, ya que este tipo de materiales presentan altas constantes dieléctricas relativas

(20-10000) y bajas pérdidas dieléctricas (0.1-7%) [3].

Los materiales ceramicos ferroeléctricos mas caracteristicos presentan estructura tipo
perovskita, tales como el titanato de bario-estroncio (BSTO), que es uno de los materiales
mas estudiados para el desarrollo industrial de dispositivos con operacion en frecuencia de
microondas, el titanato de estroncio (STO) que tiene buenas propiedades aislantes y el

titanato de bario (BTO). Estos materiales son incorporados en dispositivos eléctricos,
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electronicos y de telecomunicaciones por sus velocidades de sintonizacion, alta eficiencia de
radiacion, coeficiente de temperatura bajo con consumo de energia y pérdidas moderadas,
ademas de su flexibilidad para ser integrados en los dispositivos en forma de peliculas, pues

disminuyen el tamafio y el peso de los dispositivos [4]-[16].

El desarrollo de dispositivos integrados con peliculas ferroeléctricas estimul6 la creacion
de una serie de procesos de sintesis y técnicas de deposicion. Uno de ellos, sol-gel, que ofrece
homogeneidad, pureza, control estequiométrico y flexibilidad en sus aplicaciones con bajos
costos de produccion. Este proceso junto con la tecnologia de fotolitografia convencional son
el complemento ideal para el desarrollo de dispositivos tipo MEMS (Micro Electro

Mechanical Systems) [17].

El presente trabajo tiene como objetivo disefiar y construir antenas utilizando peliculas
ferroeléctricas obtenidas via sol-gel, con el fin de demostrar la miniaturizacion del dispositivo
debido a las propiedades dieléctricas de los materiales utilizados. Para esto es necesario
inicialmente llevar a cabo un procedimiento experimental de modo que se caracterice

dieléctricamente el material elaborado, para luego verificar la miniaturizacion de las antenas.

1.1 Planteamiento del problema

Entre los afios 2006 y 2010 se ejecutd el proyecto de investigacion denominado
“Aplicaciones de Materiales de Alta Constante Dieléctrica” desarrollado por el profesor José
Ignacio Marulanda Bernal. Por medio de este proyecto, fue posible establecer las
caracteristicas dieléctricas en frecuencia de microondas de materiales ceramicos
ferroeléctricos, obteniendo resultados promisorios en una amplia gama de aplicaciones [18].
Para dar continuidad a los resultados de caracterizacion obtenidos, se ejecutd el proyecto de
investigacion “Aplicacion de Materiales Ceramicos Ferroeléctricos en Frecuencia de

Microondas” bajo la supervision del mismo profesor.

La ejecucion de esta investigacion es de interés para el desarrollo de aplicaciones de

comunicacion a grandes distancias que permitan la transmisiéon de datos provenientes de



diversos sistemas de monitoreo. En este caso, el Grupo Electromagnetismo Aplicado
(GEMA) podria aportar al disefio e implementacion de antenas para aplicaciones especificas
en tecnologias de observacion de la tierra, tales como cometas instrumentadas, globos
cautivos y de gran altitud, picosatélites, redes de sensores y vehiculos aéreos no tripulados
(drones, RPAs, etc.). Adicionalmente, se potenciarian trabajos en el area de Internet de las
Cosas (10T) y diferentes tecnologias de comunicacion entre dispositivos; esto se consigue al
integrar la infraestructura de telecomunicaciones que ha alcanzado la linea de “Aplicaciones

del Electromagnetismo” del GEMA con las antenas desarrolladas.

1.1.1 Descripcion del Problema

El espacio disponible para las antenas en las plataformas inaldmbricas es cada vez mas
reducido y se busca que operen en multiples frecuencias. Por ello, desde hace mas de 70 afios
se ha venido trabajando en las limitaciones relacionadas con las capacidades eléctricas de
estos dispositivos para encontrar el mejor compromiso entre volumen, ancho de banda y

eficiencia segln la aplicacion final del mismo [16], [19], [20].

1.1.2 Pregunta de Investigacion

Presentadas las consideraciones anteriores, surge la siguiente pregunta:

(Como aprovechar la ferroelectricidad y alta constante dieléctrica de un material para la

implementacion y miniaturizacion de antenas que operen en el rango de microondas?



1.2 Justificacion

Los materiales novedosos y el proceso de fabricacion de los dispositivos son la alternativa
mas acertada para reducir el tamafio de las antenas cruzando el limite tradicional de disefo.
Uno de estos materiales novedosos, los ferroeléctricos, permiten la flexibilizacion del disefio
de la antena alcanzando especificaciones técnicas criticas. Adicionalmente, las antenas
basadas en tecnologia de fabricacion fotolitografica son un avance de ingenieria para
dispositivos y sistemas de comunicacion, especialmente para uso remoto donde la

compacidad es deseable [21], [22].

Por otro lado, la funcionalidad de muchos dispositivos que operan en frecuencia de
microondas se basa en el uso de peliculas ferroeléctricas, donde las peliculas gruesas se
caracterizan por aportar un alto porcentaje de miniaturizacion, mientras que las peliculas

delgadas otorgan dispositivos livianos con tasas de miniaturizacion poco apreciables [23],
[24].

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo General

Evaluar el factor de miniaturizacion de antenas microstrip recubiertas con materiales

ferroeléctricos.

1.3.2 Objetivos Especificos

¢ Identificar y seleccionar, mediante el estado del arte, las aplicaciones tecnoldgicas

en frecuencia de microondas relacionadas con las caracteristicas dieléctricas de
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peliculas de materiales ceramicos ferroeléctricos tales como los titanatos de bario,

estroncio y bario-estroncio.

¢ Determinar las caracteristicas dieléctricas de los materiales ceramicos obtenidos via
sol-gel mediante el uso de resonadores de guia de onda coplanar para cuantificar su

constante dieléctrica y tangente de pérdidas.

X/

¢ Fabricar las antenas microstrip, ajustando el disefio a las dimensiones fisicas y al

rango de frecuencias disponible para su caracterizacion (0 a 8.5 GHz).

¢ Estimar el factor de miniaturizacion por el recubrimiento de las antenas con los
materiales ferroeléctricos obtenidos, mediante la medicion de su frecuencia de

resonancia.

1.4 Estructura del Documento

Se presenta el proyecto de forma general en el capitulo 1, mediante la exhibicioén del
planteamiento del problema que se desea resolver junto con los motivos para la realizacion
de la investigacion y los objetivos planteados para resolver la pregunta de investigacion. En
el capitulo 2 se expone la revision tedrica que fundamenta el desarrollo de la investigacion.
La revision del estado del arte sobre las aplicaciones de las propiedades dieléctricas de
peliculas de materiales ceramicos ferroeléctricos que son incorporadas en dispositivos que
operan en frecuencia de microondas (especificamente en GHz) se presenta en el capitulo 3.
Mientras que, en el capitulo 4 se describe la metodologia implementada para el desarrollo de
la investigacion, la cual consiste en la elaboracion de peliculas ferroeléctricas a las que se le
estudian sus caracteristicas dieléctricas para luego ser incorporadas en antenas de parche tipo

microstrip, a las que posteriormente se les evalta su funcionalidad. En el capitulo 5 se



muestran los resultados de la investigacion y, por ultimo, en el capitulo 6 se presentan las

conclusiones extraidas de los resultados.



Capitulo 2

MARCO TEORICO

La tecnologia de parche con linea de transmision tipo microstrip se introdujo en la década
de 1970, pero no fue sino hasta el siglo 21 que se convirti6 en la tecnologia mas usada en los
sistemas de comunicacion inaldmbrica debido a su versatilidad, adaptabilidad y facil

fabricacion [25], [26].

2.1 Antena Microstrip de Parche

Las antenas microstrip de parche constan de un conductor plano metalico (normalmente,
de cobre u oro) que se encuentra dispuesto sobre un substrato dieléctrico (1 < g, < 12) con

espesor eléctricamente delgado (0.00304, < h < 0.05004;) y conectado a un plano de



tierra metalico que abarca la zona inferior del substrato dieléctrico (ver, Figura 2-1). Las
geometrias de parche mas utilizadas son la rectangular y cuadrada, ambas con longitud L =
n (14/2) (donde n es un nimero entero y 4,4 es la longitud de onda en el dieléctrico), ancho

W y espesor t < Aq [25], [27].

§h

| £y Substrate

Ground plane

Figura 2-1. Estructura de una antena microstrip de parche rectangular [27].

2.1.1 Parametros

Existen diversos tipos de parametros que permiten describir y caracterizar las propiedades

de las antenas. A continuacion, se describen los pardmetros de interés para esta investigacion.

* [mpedancia de Entrada

Se mide en ohmios (€2) y es una cantidad compleja que relaciona el voltaje y la corriente
a través del terminal de entrada de la antena; la parte real se conoce como resistencia de la
antena (R,) y la parte imaginaria es la reactancia de la antena (X,, que es cero en f, la

frecuencia de resonancia fundamental de la antena) [28], [29]:

Vi
Zin :I_i:Ra + /X, = (Rrad+R_Q)+]Xaa (2-1)
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R,qq €s la resistencia de radiacion y R, permite interpretar las pérdidas producidas en la

antena por los conductores y/o dieléctricos.

= (Coeficiente de Reflexion

El coeficiente de reflexion de voltaje (/) cuantifica el acoplamiento de impedancia entre
la fuente y la carga en los terminales de entrada de la antena, mediante la determinacion de
las pérdidas por retorno (S;1) en dB [26], [27].

_ (Zin_zo)
r'= (Zin+Zo) (2-2)

donde Z, es la impedancia caracteristica de la linea de transmision (tipicamente de 50 Q).
Adicionalmente, el coeficiente de reflexion permite definir la relacion de onda estacionaria

de voltaje (VSWR) que mide la desadaptacion de impedancia entre la antena y la fuente.

1+|T|

VSWR = .
1-T|

(2-3)

=  Ancho de Banda

Es el rango de frecuencias alrededor de una frecuencia de resonancia (f;) donde el
rendimiento de la antena es aceptable. Para frecuencias de microondas, la medicion se realiza

a 3dB por debajo de la altura maxima del pico de resonancia [30].

BW (%) = % x 100 = £+ x 100, (2-4)
3 Fo iy

2

con f; y f5 las frecuencias en las que el coeficiente de reflexion tiene un valor determinado.
El ancho de banda se relaciona con el factor de calidad total de una antena de parche,

mediante la siguiente ecuacion [26], [31]:

BW=—=— 44 4 (2-5)
Qr Qr Qc Qd Qs



donde los factores de calidad Q,-, Q. = h/A4 (A4 es la profundidad de piel del conductor), Q; =
1/(tand) donde tand es la tangente de pérdida dieléctrica, y Q4 corresponde a pérdidas por
radiacion, por conductor u 6hmicas, por dieléctrico y por ondas superficiales en la antena,

respectivamente.

* Diagrama de Radiacion

Es la representacion grafica de las propiedades de radiacion de la antena como funcion de
las diferentes direcciones del espacio (sistema de coordenadas esféricas) a una distancia fija

y con la antena situada en el origen [27].

2.2 Dimensiones para Antenas Microstrip de Parche

Rectangular

Las dimensiones de la antena pueden ser analizadas por técnicas que utilizan el modelo
de linea de transmision, el modelo de cavidad, o el método de onda completa incorporado en
softwares como CST, HFSS, COMSOL Multiphysics, FEKO, pWave™, Wizard, Wasp-Net,
entre otros. Seguidamente, se determina el tipo y punto de alimentacioén de la antena [32]—

[34].

2.2.1 Parche Rectangular

Para calcular las dimensiones del parche primero se determina el ancho de este:

W_c 2

T 2fr Al Ert?’

(2-6)
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donde ¢ = 1/,/ &, es la velocidad de la luz en el espacio libre, g y & son la permeabilidad

magnética y la permitividad eléctrica del espacio libre, respectivamente.

La permitividad relativa o constante dieléctrica (&,-) presente en la ecuacion 2-6 describe la
interaccion de un material con un campo eléctrico y es un pardmetro complejo en el que la
parte real (&) representa el almacenamiento de energia de campo eléctrico externo en el
material y la parte imaginaria (&) es el factor de pérdidas y mide la capacidad de disipacion

de un material que se somete a un campo eléctrico [35], [36]:
& = gi =¢& —je" =€&(1—tand). (2-7)
0

Los componentes reales e imaginarios de la constante dieléctrica se encuentran desfasados

90° y la suma vectorial de ellos forma el angulo 6 con el eje de la componente real:

we’+o

tan § = =~ eg_ =D, (2-8)

donde, w y o son la frecuencia angular y la conductividad, respectivamente. Las pérdidas
tangenciales también son conocidas como factor de disipacion (D) y se expresan en unidades

angulares, milirradianes o microrradianes.

Luego de calcular el ancho del parche, se determina la constante dieléctrica efectiva de

una linea de transmision para W /h > 1 con la siguiente ecuacion:

el | g1 12n]1/2
greff_ > + > [1+ W , (2-9)

Finalmente, la longitud real del parche puede ser determinada como sigue:

I = Cc
2fr\Ereff

(2-10)

o rr+0.3000)(Z+0.2640
_2l0.4120h(8 17+03000)(p+ )l,

(&reff+0.2580)(7-+0.8000)

2.2.2 Linea de Alimentacion

Las técnicas de excitacion de la antena por contacto usan lineas de transmision o sondas,

lo que las hace mas eficientes que los métodos sin contacto. Las antenas alimentadas por
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borde o linea de transmision son féciles de fabricar y permiten el control de la impedancia de
entrada; esta linea de transmision que puede ser tipo microstrip es la encargada de radiar. La
alimentacion ésta ubicada a una distancia y del parche. Si se asume que y = 0 en el borde
del parche, y y = y, en el punto donde la impedancia de entrada es 50 Q, es posible

determinar y, [25], [27], [31]:

= L -

— Yo —

S

Figura 2-2. Alimentacion por microstrip de un parche rectangular [27]

-1 500

Yo = = cos —I | (2-11)
& 2G1£612)
. (koW
1 sin|——cos6 i
Gy = fO" (Czse )l sin360de, (2-12)

. (koW
1 1 | sin(——cos6
G12 = o fO . )

l]o (koLsin®)sin30do (2-13)

cos6

donde J, es la funcion de Bessel de primer tipo y orden cero, E; es el campo eléctrico
irradiado por la ranura 1, H, es el campo magnético irradiado por la ranura 2, G, y Gy, son

las conductancias propia y mutua.
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2.3 Miniaturizacion de Antenas

Con el fin de satisfacer las necesidades de radiacion de la antena y reducir costos en el
disefio de esta, se puede miniaturizar mediante la integracion de materiales de alta constante

dieléctrica, los cuales aumentan la constante dieléctrica efectiva (&,.55) de la estructura
microstrip permitiendo obtener un factor de reduccion de 1/,/&y.5f €n comparacion con una

antena sin recubrimiento [32], [34].

Las antenas miniaturizadas son eléctricamente pequefias. Esto implica que su tamafio sea
mucho mas pequefio que la longitud de onda en frecuencia de operacion y sus dimensiones
menores a A/2m donde A = c/f es la longitud de onda. La reduccion de tamafio o la tasa de

miniaturizacion sobre el tamafio de la antena se determinada mediante la siguiente expresion

[27], [37]-[39]:

MR = fcargada‘fdescargada % 100’ (2_14)

fdescargada

donde, faescargada Y feargadaa SON T€Spectivamente, las frecuencias resonantes de la antena

sin y con pelicula ferroeléctrica.
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Capitulo 3

ESTADO DEL ARTE

3.1 Generalidades y Antecedentes

El estado del arte relacionado con las aplicaciones en frecuencia de microondas de las
propiedades dieléctricas de peliculas de titanato de bario, estroncio y bario-estroncio para un
periodo comprendido entre 2010 y 2019 se basa en la metodologia implementada en el afo
2013 por Michan y Muiioz-Velasco [40], la cual permitid la obtencion de 57 documentos que
se distribuyen entre articulos (72%) y patentes (28%), registrados mayoritariamente en
Estados Unidos (68%), Paises Bajos (18 %), Suiza (9%) y Reino Unido (6%) con repercusion

en los sectores electronicos y de telecomunicaciones.
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En la Grafica 3-1 se evidencia un descenso en las investigaciones relacionadas con la
aplicacion de estos materiales en dispositivos que operan en gigahertz (GHz), lo que se
justifica con la estabilidad en el uso de estos materiales en la funcionalidad de los
dispositivos, es decir, los ferroeléctricos aqui especificados otorgan condiciones funcionales

que los hacen irremplazables, por ello, se abre camino a la producciéon y mejora de

invenciones.
12
10
:_‘/.
= 8
3
E 6
g 4 m Articulos
- 7 1 1 J 1 J L m Patentes
0
Q 9
NN ﬁ\\\ Q\ n\\\ \\\ Q \\ o A}\\
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Grafica 3-1. Variacion de articulos/patentes en el tiempo

De los documentos revisados, el 86% de los dispositivos de RF/microondas obtenidos al
incorporar titanato de bario (BTO), titanato de estroncio (STO) y titanato de bario-estroncio
(BSTO) son usados en procesos de sintonizacion. Tal es el caso de los varactores [41],
condensadores [42], antenas y filtros [43]-[47]; el 14% restante corresponde a productos
electronicos flexibles (6%), reconfigurables (4%) y miniaturizados (4%). Los dispositivos
que se fabrican mayoritariamente con la incorporacion de peliculas ferroeléctricas de estos

materiales se reportan en la Grafica 3-2.
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Grafica 3-2. Dispositivos RF/microondas que incorporan peliculas ferroeléctricas.

Esta investigacion bibliografica, bibliométrica y cienciométrica enfatiza en las antenas de
parche microstrip (con frecuencia de operacion entre 1 y 40 GHz) que son utilizadas en
sistemas de radar de velocidad, arreglos en fase adaptativos y comunicaciones por satélite;
ademds de caracterizarse por su longitud, ancho de resonancia, impedancia de entrada,
radiacion, patrones de ganancia y bajo costo de fabricacion; este tipo de antena son de bajo
perfil, ligeras, faciles de adaptar, de modelado sencillo y pueden incorporase a la tecnologia

de circuitos integrados de microondas [48]-[52].

3.2 Antena de Parche con Tecnologia Microstrip

En el afo 1995, K. A. Jose et al. disenaron antenas de parche microstrip (con dimensiones
de parche de 4.7600 cm de largo y 6.4300 cm de ancho) sobre substratos de BSTO (constante
dieléctrica de 16) [53]. Para el afio 1999 estos mismos autores integraron BSTO (constante
dieléctrica de 28) en una antena de parche microstrip (con dimensiones del parche de 4.6000

cm de largo y 3.3500 cm de ancho) [54].
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Por su parte, Rodriguez-Acosta et al. en el 2003 realizaron una antena de parche
microstrip acoplada a una ranura rectangular que contenia una pelicula delgada de BSTO con
ancho de 0.5000 micras, obteniendo &, de 800 a 29.5100 GHz y ¢, de 120 a 23.4700 GHz
[55]. En el afio 2009, H. Jiang et al. desarrollaron una antena de parche microstrip que usaba
una red de impedancia y varactores de pelicula delgada de BSTO de RF simple y multiple en
la linea de alimentacidn de la antena, cuyo varactor contenia lineas de transmision de guia de
onda coplanar (CPW), integrando lineas de microstrip conicas entre la antena y el varactor

para garantizar una transmision idonea [56].

En el ano 2012, F. H. Wee, & F. Malek, disenaron y desarrollaron un array rectangular
de antenas de parche microstrip con operacion entre 2.3000 y 2.5000 GHz, adecuado para
puntos de acceso WLAN y WiMAX e integrada por BSTO (g, = 15) con una linea de
alimentacion metalica de cobre con ancho de 4.6000 mm que proporciond una impedancia
de entrada de 50 Q (ver, Figura 3-1 (a)) [57]. Por otro lado, en el afio 2013, M. G. Hmeda, &
T. S. Kalkur presentaron una antena de parche con operacion entre 2 y 3 GHz. El dispositivo
estaba compuesto por condensadores de pelicula de BSTO (100 nm) de placas paralelas
fabricados sobre zafiro, plano de tierra metalico e incorporacion de CPW a los condensadores
y al borde radiante; la investigacion evidencio que el tamafio de la antena se puede reducir
aproximadamente 4 veces al usar estos condensadores [58]. La antena se muestra en la Figura

3-1 (b).

Figura 3-1. Antenas tipo (a) array de parche microstrip [57]y (b) de parche [58]

Por ultimo, en el 2016, M. Rammal ef al. diseharon y simularon una antena compacta de

parche integrada por condensadores interdigitales (IDC) de pelicula delgada de BSTO
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policristalina ( & = 650 y tand = 0.0700 a 12.2810 GHz, con espesor de 650 nm y
depositadas por laser pulsado sobre substratos de MgO (001) de 500 um de espesor) [59].

3.3.1 Materiales Ceramicos Ferroeléctricos

Por medio del software VOSviewer se identificaron los compuestos metalicos con mayor
aplicabilidad en microondas, entre los que sobresalen las afinidades titanato-bario, titanato-
estroncio, titanato-bario-estroncio y titanato-calcio; estas conforman normalmente los

compuestos BTO, STO, BSTO y titanato de calcio (CaTiO3, CTO). Véase la Figura 3-2.

strontium @ompounds

titanium cempounds

ferroeled;ric _materials

-

silicon compounds

barium wpounds
calcium cempounds

Figura 3-2. Coocurrencia para compuestos relacionados con materiales ferroeléctricos

Por otro lado, segun los documentos revisados, los autores estdn interesados en el
desarrollo de dispositivos que incorporen materiales ferroeléctricos como el BSTO en forma
de pelicula delgada, lo que se puede observar con claridad en la Grafica 3-3. Esto se debe a
que las peliculas delgadas (con constante dieléctrica mayor a 300) requieren de voltajes de

polarizacion bajos en comparacion con los materiales en bulk y las peliculas gruesas [60].
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(a) (b)
Bulk (5%)

Gruesa (31%)

BSTO (77%)

Grafica 3-3. Tipos de (a) material que compone la pelicula y (b) pelicula depositada

Las peliculas son normalmente depositadas sobre substratos de alumina (Al,O3) que
contienen metalizacion en platino (77%) y oro (23%). Debido a que el BSTO es el material
ceramico ferroeléctrico mas estudiado para aplicaciones en dispositivos que operan en
microondas, en la Gréfica 3-4 se examinan las diferentes relaciones molares en las que puede
estar presente, donde especificamente el compuesto Bao¢Sro.4TiO3 presenta el mayor interés,
ya que exhibe fase cubica con propiedades paraeléctricas, lo que es apropiado para

aplicaciones de sintonizabilidad [61], [62].

34
— —BaxSrl-xT103

0.1 0.2 03 04 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9
x (moles)

Grifica 3-4. Tendencia de la relacion molar Ba:Sr que compone el Ba,Sr(1.,Ti03

» Sintesis y Procesamiento

La obtencion de los materiales ceramicos ferroeléctricos en forma de pelicula puede

desarrollarse por diferentes sintesis. Algunos de los procesos de sintesis mas reportados en
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la literatura son: sol-gel (50%), reaccion en estado solido (42%) y suspension de particulas
(8%). El proceso sol-gel se desarrolla mediante reacciones de hidrolisis (formacion de
enlaces M-OH) y policondensacion (eliminacion de moléculas de agua o alcohol), partiendo
de precursores moleculares como alcoxidos metalicos o sales inorgdnicas para obtener un
“sol” que es una suspension de particulas sélidas coloidales (10-10.000 A) en un liquido, o
un “gel” que es un solido coloidal amorfo con un componente fluido disperso y atrapado en
un esqueleto tridimensional. La solucion puede formar el material en bulk o en forma de
pelicula. La generacion de peliculas puede realizarse por rotacion (spin coating) dejando caer
gotas del material sobre el centro de un substrato que se encuentra girando a altas
velocidades; al sinterizar las peliculas a bajas temperaturas, estas conformaran un esqueleto
de 6xidos (con enlaces M-O-M) [63]. Algunos autores modifican el proceso sol-gel con
adicion de 6xidos o metales, dopaje, mezcla de polimeros o peliculas multicapa para obtener

una mayor funcionalidad.

Gelation
Evapaoration

Nerogel film

Heat

Dense film

Figura 3-3. Proceso sol-gel [64]
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La Tabla 3-1 muestra los métodos de deposicion mas cominmente usados para la sintesis
sol-gel. Para cada uno de estos se especifican rangos de temperatura de tratamiento térmico

y espesores de pelicula.

Tabla 3-1. Métodos de deposicion para peliculas de BTO, STO y BSTO obtenidas via sol-
gel

Método de deposicion Tratamiento térmico Espesor de pelicula Tipo de

[°C] [pm] peliculas

20-100 [65], [67], [68] grucsa
Screen printing [65]-[68 850-1300 [65], [67], [68

printing [65]-{68] (651, [671. [68] 1.5600-3.1800 [69] delgada
Spin coating [70], [71] 400-780 [71]  0.1000-0.5500 [70], [71] delgada
Dip coating [72], [73] 600-800 [72], [73] 0.0300-0.5800 [72] delgada

= (Caracterizacion

Analisis como difraccion de rayos X (DRX), microscopia electronica de barrido (SEM)
con analisis EDS y microscopia de fuerza atomica (AFM) son implementados en materiales
desarrollados en forma de pelicula delgada mediante sol-gel para conocer la estructura

cristalina, composicion y fase polar/no polar del material.

Después de la caracterizacion fisicoquimica del material se procede con la caracterizacion
dieléctrica en frecuencia de microondas que define la aplicabilidad de este. Esta técnica se
desarrolla mediante la medicion de los coeficientes de reflexion y/o transmision (pardmetros
S) por barrido de respuesta de estimulo de alta frecuencia (300kHz a 325 GHz) usando un
analizador vectorial de red (VNA). El dispositivo que permite la medicién de propiedades
dieléctricas es un resonador de guia de onda coplanar (CPW), que consiste en un patrén de
circuito conductor dispuesto sobre un substrato dieléctrico y donde se depositan las peliculas.
En la Figura 3-4 se describen las dos formas en que se obtienen las peliculas ferroeléctricas

sobre el resonador CPW [1], [35], [74].
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Figura 3-4. Seccion transversal de un resonador CPW con pelicula ferroeléctrica sobre el
conductor, (a) modelo usado para simular peliculas gruesas depositadas y (b) modelo para

peliculas delgadas [1]

3.3 Estado Actual

Los dispositivos RF/microondas integrados por peliculas ferroeléctricas de BTO, STO y
BSTO requieren de un procesamiento principalmente via sol-gel en conjunto con técnicas de
deposicion. La obtencion de estas peliculas requiere de una validacion de propiedades
fisicoquimicas junto con la caracterizacion dieléctrica en la frecuencia en que operara el

dispositivo que incorpore estos materiales, definiendo asi la aplicabilidad del ferroeléctrico.

Se destaca que los dispositivos RF/microondas con mayor desarrollo investigativo son las
antenas, y se percibe que una antena puede llegar a poseer diferentes funciones entrelazadas,
como es el caso de la sintonizabilidad, la miniaturizacion y la reconfiguracion. Lo anterior
indica que las antenas pueden aprovechar las propiedades dieléctricas de los ferroeléctricos

para mejorar su funcionalidad.

Esta investigacion estudiard la miniaturizacion de antenas como punto de partida para en
experimentaciones futuras verificar su sintonizabilidad, ya que para ello es necesario medir
las propiedades dieléctricas del ferroeléctrico bajo un campo eléctrico de polarizacion de CC
conocido, requiriendo el uso de circuitos especializados que protejan el equipo de medicioén

de dafios permanentes.
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Capitulo 4

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Las condiciones de fabricacion de las peliculas ferroeléctricas incorporadas en las antenas
de parche con tecnologia microstrip se establecen mediante un proceso preliminar de sintesis,
que luego permitira la caracterizacion fisicoquimica y eléctrica de los materiales; esto para

luego desarrollar las antenas y evaluar su miniaturizacion. Véase Figura 4-1.
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Peliculas ferroeléctricas

Sintesis
guimica

Antena de parche con
tecnologia microstrip

Deposicion y
cristalizacion

Caracterizacion
fisicoquimica

Disefio y
modelado

I Simulacion I

(La pelicula obtenida se distribuye
homogéneamente en el area de
deposicion, manteniendo la

integridad de la capa? Impresion del

patron disefiado

II

Caracterizacion
dieléctrica

Deposiciony | P
cristalizacion
Miniaturizacion

Figura 4-1. Diagrama de flujo metodologico

4.1 Formacion de Peliculas Cristalizadas

Este proceso se realiza replicando procedimientos experimentales reportados en la
literatura, obtenidos de seleccionar sintesis quimicas con alta viabilidad para ser
implementadas dentro de las instalaciones del Centro de Laboratorios (CLAB) de la
Universidad EAFIT, y ademas, las sustancias empleadas son similares a las exploradas en la
Tesis de Maestria [75], relacionada con este proyecto. A continuacion, se presenta en la Tabla
4-1 un resumen de los articulos cuyo procedimiento experimental puede ser desarrollado bajo

las condiciones de trabajo ya especificadas.
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Tabla 4-1. Procedimientos experimentales seleccionados

Material/sustrato Deposicion Pelicula Secado Tratamiento Caracter
térmico fisicoqu
O/ vidrio de corning [76] 5 mm/min Delgada 180 °C (20 min) 300 - 500 °C DRX
300 °C (2 h) (2 h, 1 °C/min) AFM
O/ zafiro [77] 4000 rpm (30 - 40 s) Delgada 400 °C (3-5min) 950°C (2 h) DRX
(0.30 um)
TO/ LNO/cuarzo [78] 4000 rpm (30 s) Delgada 200 °C (45 min) 700 °C (1/2 h) DRX
(0.12 um) AFM
TO/ alimina policristalina [79]  screen printing Gruesa 1150 - 1200 °C DRX
(1y10h,5°C/min) SEM
O/vidrio sosa y cal [80] 10 mm/min Delgada 100°C (60 min) 500 °C (1h, 5 °C/min) DRX
O/silice fundida [80], [81] (0.03 pum) 800 °C (1h, 5 °C/min) SEM
AFM
O/Si (100) [82] 3000 rpm (30 s) Delgada 500 °C (10 min) 600y 700 °C DRX
O/MgO (100) [82] (1/2a1h) SEM
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4.1.1 Titanato de Estroncio

Para obtener peliculas delgadas de titanato de estroncio (STO),inicialmente se desarrolla
la sintesis del material agregando gota a gota y con pausas de 20 s, para evitar la formaciéon
de precipitado, 1.4000 ml de acido nitrico (ACS con pureza del 65%, Panreac) en un
erlenmeyer con cuello angosto de 25 ml que contiene 2.5000 ml de isopropoxido de titanio
(IV) (cominmente conocido como TTIP, pureza de 95%, Alfa Aesar) usando una pipeta
graduada de 10 ml con agitacién constante a 500 rpm, lo que genera una mezcla de color
blanco. Seguidamente, se afiade gota a gota 7.6000 ml de etilenglicol (Panreac) para
promover la polimerizacioén entre los iones de titanio y estroncio; esta mezcla amarillenta

forma el ion titanio y se cubre con una lamina de cierre (Parafilm).

Consecutivamente, disolver 1.8000 g de nitrato de estroncio anhidrido (pureza de 98%,
Alfa Aesar) en 6.1000 ml de agua desionizada usando un beaker de 25 ml a 500 rpm. Al tener
una mezcla homogénea y transparente, agregarla gota a gota en la mezcla de ion titanio que
se comienza a calentar a 65 °C para mejorar el proceso de poliesterificacion y formar una
solucion polimérica de titanato de estroncio que es agitada a 300 rpm con calentamiento
durante 2 h tapando el beaker con Parafilm. Después de apagar el calentamiento dejar agitar
por 22 h para obtener una solucion amarilla palida de alta estabilidad sin presencia de
precipitado, con pH entre 0 y 1, y densidad de 1154 kg/m>. En la Figura 4-2 se representa el

procedimiento explicado.

= Experimentos Preliminares

Se modifico el procedimiento experimental presentado en [76], realizando la agitacion
con calentamiento a 65 °C durante 2 h para evitar que bajo las condiciones ambientales de
trabajo el “sol” se torne blanco con presencia de precipitado coloidal. Lo anterior se visualiza
en la Figura 4-3. Por otro lado, la pelicula sin cristalizar de STO presenta una apariencia

blanca en la superficie de los substratos evaluados, lo que se observa en la Figura 4-4.
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Figura 4-2. Representacion experimental de la obtencion de la solucion “sol” de STO

(@

Figura 4-3. Calentamiento de solucion de STO, (a) inicio, (b) 2 h después del inicio, (c) 24

h con calentamiento y agitacion, y (d) 2 h con calentamiento y agitacion por 24 h
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(b)

Figura 4-4. Pelicula de STO depositadas por spin coating sobre, (a) acero al carbono, (b)

cobre, y (¢) vidrio

4.1.2 Titanato de Bario-Estroncio (Bag 6Sr04T103)

El procedimiento para obtener peliculas de titanato de bario-estroncio comienza por
disolver 0.8500 g de acetato de bario (p.a. EMSURE® ACS, Merck) y 0.4500 g de acetato
de estroncio (pureza de 98 %, Sigma Aldrich) en 13.5000 ml de acido acético glacial usando
un beaker de 25 ml y agitacion a 500 rpm con calentamiento a 70 °C, hasta 10 min después
de la disolucion total de los acetatos, luego apagar el calentamiento. Este procedimiento
permite asegurar la formacion de una mezcla transparente que contiene iones de bario y

estroncio.

Continuamente, en un erlenmeyer con cuello angosto de 50 ml adicionar gota a gota
2.0000 ml de alcohol etilico absoluto (o etanol, con pureza de 99.5%, Panreac) con una pipeta
graduada de 10 ml en 1.7000 ml de TTIP a temperatura ambiente y 300 rpm, obteniéndose
una mezcla de color amarillo palido, cubriendo el erlenmeyer con una lamina de cierre
(Parafilm) para evitar la degradacion del TTIP al estar expuesto al vapor de agua del

ambiente.

Transcurridos 10 min de agitacion de la mezcla Ba-Sr, agregar a la mezcla de titanio

usando un gotero de vidrio con cabeza de goma, y seguidamente adicionar 4.4000 ml de
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etilenglicol con una pipeta graduada de 10 ml. Esta solucion se agita a temperatura ambiente
durante 24 h para promover la reaccion de condensacion entre el dcido acético glacial y el
etilenglicol, produciendo una solucion “sol” de BSTO amarilla con pH entre 3 y 5, y densidad

de 1060 kg/m>. Ver diagrama experimental en la Figura 4-5.

Etilenglicol

Agitacion sin calentamiento 24 h

Solucion precursora de

L Solucién amarilla
titanio

estable

Acetato de Bario Acetato de Estroncio

o " Agitacion por 10 min
Acido acético g p
glacial

Solucién Ba-Sr

Figura 4-5. Diagrama experimental para la preparacion de la solucion “sol” de BSTO.

= Experimentos Preliminares

Esta sintesis se desarrollo siguiendo el procedimiento experimental para obtener BSTO
en polvo reportado en [83] junto con un conjunto de modificaciones [73], [77]-[79], [84],
[85] que permitieron la obtencion de una solucion quimica mediante la técnica sol-gel. El
procedimiento de [83] se selecciona por la similitud en las sustancias quimicas que se

adquirieron para la investigacion.
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La Figura 4-6 evaltia los cambios que presenta el “sol” de BSTO con y sin etilenglicol. Se
hace notoria la reduccién de grietas al adicionar etilenglicol en el “sol” de BSTO, pues esta
sustancia retiene la movilidad de los atomos, mejorando la estabilidad de la solucién quimica
y evitando su precipitacion [84]-[86]. Ademads, se mezcld en proporcion 60/40 las soluciones
de BTO y STO para formar Bao.6Sr0.4T103, obteniendo una solucion blanca demasiado densa
que se precipita con facilidad. Razén por la cual, no se considera esta forma de obtencion del
“sol” de BSTO. En la Figura 4-7 se observa la apariencia de dos substratos metalicos

recubiertos con BSTO bajo la presencia de luz solar.

Figura 4-6. Solucion “sol” de BSTO, (a) con etilenglicol, (b) sin etilenglicol; (c) mezcla

60/40, y peliculas gruesas secadas de la solucion (d) con etilenglicol, y (e) sin etilenglicol.

(b)

Figura 4-7. Deposicion por spin coating de peliculas de BSTO sobre, (a) acero al carbono,

y (b) cobre.

30



4.1.3 Titanato de Bario

Para la sintesis de titanato de bario se disolvio 0.8500 g de acetato de bario en 4.5000 ml
de acido acético glacial utilizando un beaker de 25 ml cubierto con una lamina de cierre
(Parafilm), agitando a 500 rpm con calentamiento a 70 °C durante 10 min verificando la
disolucion del acetato de bario. Apagar el calentamiento y dejar agitar por 30 min hasta

llegar a temperatura ambiente, obteniéndose una solucion precursora de bario traslucida.

Transcurrido el tiempo especificado, afiadir gota a gota con una pipeta graduada de 10 ml,
1.0000 ml de TTIP con agitacion a 300 rpm. La solucion transparente se torna de un color
amarillo palido sin presencia de precipitado. Después de 5 min de agitacion, hidrolizar con
10 ml de agua desionizada y 1.5000 ml de etilenglicol utilizando una pipeta graduada de 10
ml. La solucion de BTO se torna amarrilla, y al agitarse durante 24 h se obtiene un “sol”

estable amarillo claro con pH entre 3 y 4 y densidad de 1083 kg/m°.

Acetato de Bario

Agua
desionizada

TTIP Etilenglicol

Solucion precursora Temperatura Sol amarillo Solucién amarilla
de Ba traslucida ambiente y estable clara
‘ |

SOL

Figura 4-8. Diagrama experimental de la preparacion de la solucion “sol” de BTO.

= Experimentos Preliminares

La sintesis se desarrolld bajo las condiciones especificada en [82] con cambios en el

agente quelante [77], [87]. Esta modificacion se realiza por disponibilidad de material. La
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Figura 4-9 evalua la necesidad de calentar la solucion de BTO, observandose un “sol” con
aspecto semejante al reportado en la literatura para ambos casos, con la diferencia de los
cambios en opacidad para la solucién sin calentar. La apariencia blancuzca de los

recubrimientos de BTO se observa en la Figura 4-10 para todos los substratos utilizados.

Figura 4-9. Preparacion de solucion de BTO sin calentamiento: (a) inicio de la agitacion, y
(b) final de la agitacion; con calentamiento: (c) inicio de la agitacion, y (d) fin de la

agitacion

(®)

Figura 4-10. Deposicion por spin coating de la solucion “sol” de BTO sobre, (a) vidrio, (b)

cobre, y (c¢) acero al carbono
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4.1.4 Peliculas Ferroeléctricas

Las peliculas son depositadas en el laboratorio de microingenieria de la Universidad
EAFIT por rotacion (spin) a 2000 y 3000 rpm durante 5 y 20 s [88], [89]. El proceso de
secado se realiza a temperatura ambiente para garantizar un valor de constante dieléctrica
mas alto que el obtenido al secar el substrato a temperaturas moderadas [90], [91]. El
tratamiento térmico de los substratos recubiertos se realiza a 700 °C durante 1 h con velocidad
de calentamiento de 1 °C/min para evitar tensiones térmicas y deformaciones especificadas
en [75], utilizando un horno tipo mufla marca Naberthem, modelo LT 15/13/P330 que posee
una precision de control de temperatura de = 1 °C [85], [92], [93]. Para retirar los substratos
o los dispositivos del tratamiento térmico, se hace necesario que el horno enfrié hasta

aproximadamente 30 °C, lo que requiere de 2 a 3 dias después de terminado el calentamiento.

= Limpieza de substratos

Los substratos se remojan durante 10 min en agua con detergente liquido y son lavados
con abundante agua para después ser introducidos por 30 min en una solucion de alcohol que
consta de 5 ml de acetona (que ademas elimina la resina remanente en la superficie de los
circuitos impresos) y 15 ml de etanol agitados a 300 rpm durante 30 min; seguidamente, se
lavan varias veces con agua ultrapura y se elimina el exceso de agua superficial. Los
substratos limpios son secados en un horno esterilizador de aire caliente marca Gemmy&888
modelo YCO-010 (36L) con conveccion forzada por ventiladores a 50 °C durante 30 min y
se dejan enfriar hasta temperatura ambiente para luego verificar que no exista material
particulado en la superficie ni marcas de agua [76]. La solucion de alcohol puede ser usada

para la limpieza de varios substratos como se muestra en la Figura 4-11.
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Figura 4-11. Limpieza de substratos, (a) detergente liquido, (b) solucién de alcohol, y (c)

secado

4.2 Fabricacion de Dispositivos

La fabricacion de los dispositivos se realiza mediante un proceso fotolitografico [74], [94],
[95], el cual se desarrolld en el Laboratorio Sala Limpia de la Universidad de los Andes,
usando un alineador de mascara marca Karl Stiss MJB3 con resina positiva de referencia SC
1827, depositada por un spin coater challenger 150E con rotacién a 6000 rpm durante 1 min
y luego se somete a un proceso de curado a 100 °C por 1 min, para después exponerla por 23
s a la fuente de luz UV (potencia de 350 W) del alineador. El substrato empleado para
imprimir los patrones de circuito fue alimina metalizada en oro con una capa de adherencia

de niquel-cromo (Al2O3/Ni-Cr/Au).

34



Figura 4-12. Proceso de fotolitografia, (a) mascara en acetato con patron de cuatro

circuitos, y (b) substrato Al203/Ni-Cr/Au recubierto con resina.

Para las antenas, la transferencia de los patrones dispuestos en el acetato al substrato
metalizado por ambas caras consistid en recubrir una de las caras con resina y grabar el patron
de la antena en la cara opuesta. Luego se realiz6 la medicion de altura de capa de resina con
un perfilometro referencia Dektak 3 para los dispositivos. Estos resultados se presentan en

los incisos 4.2.1 y 4.2.2.

Seguidamente, el ataque quimico se desarrolla en el Laboratorio de Microingenieria de la
Universidad EAFIT siguiendo el procedimiento expresado en [18]. Inicialmente, se remueve
la metalizacion de oro (espesor de 3.0000 um) utilizando una solucién corrosiva que contiene
20 g de yoduro de potasio (p.a. EMSURE® ACS, Merck), 5 g de yodo (sublimado para
analisis EMSURE® ACS, Merck) y 20 ml de agua desionizada, agitandola a 300 rpm durante
30 min, y a temperatura ambiente. El substrato Al2O3/Ni-Cr/Au recubierto con resina se
sumerge en esta solucion durante 3 min con 50 s. Luego se extrae y se introduce en agua

desionizada por 5 min para neutralizar el proceso.

La solucién que corroe la capa de niquel-cromo (espesor de 0.2000 um) se prepara con
3.1600 g de nitrato de amonio cérico (IV, para analisis, Merck), 1.2200 ml de acido nitrico y
20 ml de agua desionizada, agitando la mezcla por 30 min a 300 rpm con calentamiento a 60
°C. Transcurrido el tiempo de agitacion y luego de llegar a la temperatura expresada, se
procede con el proceso de corrosion durante 50 s, para finalizar con la inmersion del substrato
por 5 min en agua desionizada. Estas soluciones de corrosion pueden ser usadas para revelar

el patron de varios substratos.
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(a)

(b)

Figura 4-13. Ataque quimico, (a) corrosion de oro en el substrato, (b) solucion que ataca el
oro, (c) verificacion de temperatura en la solucion que ataca Ni-Cr, (d) corrosion de Ni-Cr
en substrato, y (e) solucion que ataca Ni-Cr

'(
'(

b)

e)l

Figura 4-14. Revelado fotolitografico para: (a-c) resonadores CPW, y (d-f) antena de
parche microstrip; proceso fotolitografia: (a y d) recubrimiento de patrones con resina, (by

e) corrosion de oro, y (¢ y f) corrosion de Ni-Cr en substrato

Al tener los circuitos impresos, en el caso de los resonadores CPW, se usa un cortador de

vidrio con punta de diamante referencia numero 1 (espesores de 0.5000 a 2 mm) para
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separarlos. Se verifica con un voltimetro que el gap se encuentre totalmente libre de oro en
los bordes, ya que esto indicaria un cortocircuito. A cada dispositivo se le aislan los bordes
(1.5000 mm de ancho y 1 mm de largo) con cinta Kapton para mantener protegidos del
material ferroeléctrico los contactos de acople eléctrico entre los resonadores y el ensamble
coaxial conectado al analizar vectorial de red (VNA). En el caso especifico de la antena, se
recubre solo la zona considerada como parche, evitando recubrir la linea microstrip de

transmision [87].

4.2.1 Resonador de Guia de Onda Coplanar

Estos resonadores se fabrican con la configuracion convencional (sin blindaje de tierra)
reportada en [1]. En la Figura 4-15 se especifica la geometria de la linea de transmision CPW,
para la cual se tiene un ancho (A) y altura de substrato dieléctrico (H, alimina con ¢, de
9.8000) de 5 mm y 635 um respectivamente, con longitud del resonador (L) de 25.4000 mm,
ancho de linea central (W) de 500 um, secciéon media (L1) de 15.1900 mm y espacio de
acoplamiento (D) de 146 um, ademas de un gap (G) de 274 um. Las zonas oscuras del disefio
corresponden a la metalizacion de oro con capa de adherencia de niquel-cromo (Ni-Cr/Au),

mientras que las franjas en blanco se caracterizan por la presencia de alimina (Al>O3).

L

(a) d //// //// T ‘L
; A ——_

Figura 4-15. Diagrama y parametros de los resonadores: (a) seccion transversal, y (b) vista

o

e i

superior
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En la Figura 4-16 se observa el perfil de altura de la resina depositada mediante el proceso
litografico; se aprecia un espesor de capa de resina de 3.8000 um con un patrén grabado con
alta definicion, lo que confirma una transferencia aceptable del patrén impreso en acetato al

substrato.

SCAN PROGRAMS BUN DISPLAY SIYLUS PRINT SETUP DlAG
(b) P s anapsis Freing_Dats
10z 0
SCLEN: 1500 um
SPEED: Med (18 seo)
DATA PTS: 750
SCAN RES: 2.000 um/s
M RANGE: 655 Kn
PROFILE: Hills&Valley:
LEVEL: No
R CUR: 100.00 um

r‘
|

INil
BEER
J '

o 00 400 600 S00 1000 1200 1400

518 A 800.28 um 38424 A
~-37906 A 967.88 um |-
H M

Figura 4-16. Resonador CPW: (a) vista superficial con resina, y (b) perfil de altura o
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medicion de espesor para la resina

4.2.2 Antena Microstrip de Parche

El disefio de la antena microstrip de parche se desarrolla mediante dos etapas
fundamentales descritas en [96], [97]. En la primera etapa se define y calculan las variables
eléctricas y de disefio de la antena para un rango de frecuencia de operacion entre 1 y 8.5
GHz. Después, se validan las variables eléctricas y de disefio generadas para planear la linea

de transmision de la antena.

La segunda etapa consiste en simular la antena usando el software CST Microwave Studio
Suite™, para luego analizar los datos generados por el software. Por ultimo, se validan los
resultados mediante la fabricacion del circuito seleccionado de forma impresa y se caracteriza
el prototipo de antena mediante un analizador vectorial de red (VNA). Esto consiste en la
realizaciéon de un andlisis detallado entre las mediciones experimentales y los valores

obtenidos en las simulaciones.
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4.3 Caracterizacion del Material

4.3.1 Caracterizacion Mineralogica

La composicion de la fase mineralogica de las peliculas y los polvos ferroeléctricas se
determino por difraccion de rayos X (DRX), ya que es el inico método capaz de proporcionar
informacion cualitativa y cuantitativa acerca de las estructuras de los compuestos presentes
en una muestra sélida [98]. El andlisis se desarrolla en la Universidad de Antioquia utilizando
un difractometro modelo Empyean 2012, marca Malvern-PANalytical Serie I — Alpha 1,
con detector pixel 3D y fuente de cobalto (A=1.7903) a 40 kV para las muestras en forma de
pelicula y 40 mA y cobre (A=1.5403) a 45 kV y 40 mA para los polvos ferroeléctricos, con
funcionamiento en 20 en un intervalo hasta de 80°, tiempo de recogida de cuentas por paso
de 54 s, velocidad del gonidometro de Omega/2 theta, y configuracion de la plataforma en
reflexion/transmision con spinner girando a 4 rpm. La identificacion y el andlisis
mineralogico fueron realizados utilizando los softwares HighScore Plus y Match! junto con

la base de datos COD.

4.3.2 Caracterizacion Microestructural y Morfologica

El microscopio de fuerza atomica (AFM) marca Nanosurf y modelo Easyscan2 con sonda
CT170R-25 tiene forma conica de 15 um de altura, radio de curvatura de 8 nm, cantiléver
con longitud de 225 pum, ancho de 42 pum, espesor de 6.5000 um, frecuencia de resonancia
de 170 kHz, constante de retorno de 50 N/m y reflex coating de aluminio; fue usado para
distinguir atomicamente detalles relativos de la superficie de las muestras, de modo que hizo

posible la determinacion de las caracteristicas topoldgicas [98] en el modo de no contacto.
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Adicionalmente, se emple6 un microscopio electronico de barrido (termoiénico) marca
JEOL, modelo JSM-6490LV, disponible en la Universidad de Antioquia y dotado con una
microsonda de rayos X referencia INCA PentaFETx3 Oxford Instruments para la realizacion
del microanalisis quimico cualitativo y semicuantitativo por medio de dispersion de energia
de rayos X (XEDS). Se utilizo el analisis SEM, ya que evalua la microestructura de las
peliculas ferroeléctricas al detectar las particulas emitidas después de que un haz de
electrones finamente enfocado choca en la superficie de la muestra para obtener una imagen
que se adquiere por medio de electrones retrodispersados a alto y bajo vacio, y secundarios
a alto vacio [98]. Las muestras son recubiertas con capas finas de oro y grafito
respectivamente para los substratos de AlO3/Ni-Cr/Au y AlOs, por un sputtering de
referencia VACUUM DESK 1V.

4.3.3 Caracterizacion Dieléctrica

Las propiedades dieléctricas (permitividad y pérdidas dieléctricas) de los ferroeléctricos
se miden en frecuencia de microondas bajo las condiciones de funcionamiento por la técnica
de guia de onda coplanar (CPW) usando un analizador vectorial de red (VNA) marca Agilent
E5063 de dos puertos con rango de medicion entre 0.1000 y 8.5000 GHz junto con un
ensamble coaxial tipo RP SMA que acopla los resonadores CPW al equipo. La determinaciéon
de las propiedades dieléctricas se realiza en resonadores CPW con y sin pelicula
ferroeléctrica incorporada para evaluar el desplazamiento en las medidas de los parametros
S extraidos de la matriz de dispersion que se obtiene al desarrollar el andlisis de onda
completa implementando la técnica de mapeo conforme [99], [100]. Adicionalmente, el
disefio y la construccion de la antena se valida con las mediciones de los parametros de interés

mediante el uso del VNA [101].
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Figura 4-17. Montaje del resonador CPW de referencia: (a) vista superior, y (b) vista

inferior [1]

El VNA posee una fuente que envia una sefial en una sola frecuencia hacia el
ferroeléctrico, al incidir una onda sobre la superficie del material, en el limite aire-dieléctrico
se forma el angulo 6, y esta se refleja y se transmite siendo detectada como sefial por el
receptor del equipo, para luego transformarse en una respuesta medida que produce los datos
de magnitud y fase. Seguidamente, la fuente pasa a la siguiente frecuencia y se repite el
proceso de medicion para mostrar la respuesta de reflexion y transmision de la frecuencia al
sumar las ondas reflejadas y transmitidas, expresando la respuesta en términos de los
parametros de dispersion de reflexion de entrada (S;4), y de ganancia directa (S, ). Mediante

S,1 se hace posible definir la constante dieléctrica y las pérdidas del ferroeléctrico [74]:

< =)zl @
tan 8 = (553) [T @2)

(MAS—;H) y (%) son las pendientes de magnitud (en dB) y fase (en radianes) respecto a la

frecuencia f, c es la velocidad de la luz en el espacio libre, [ es el espesor de la muestra 'y &

es la parte real de la constante dieléctrica.
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Capitulo 5

RESULTADOS Y DISCUSION

5.1 Peliculas Ferroeléctricas

A continuacion, se especifica el desarrollo de los experimentos relacionados con la
deposicion de la pelicula ferroeléctrica cristalizada sobre los substratos de interés: alimina
(AbO3) y alimina metalizada con oro (Al2O3/Ni-Cr/Au), mostrando a su vez la

caracterizacion fisicoquimica y dieléctrica de los materiales ferroeléctricos evaluados.
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5.1.1 Caracterizacion Mineralogica

La Grafica 5-1 exhibe los difractogramas para una capa de pelicula de diferentes
ferroeléctricos depositados sobre Al,O3/Ni-Cr/Au y sus respectivas similitudes en la
ubicacion de los picos para dos referencias encontradas por medio del software HighScore
Plus. En estos graficos sobresalen tres picos; el primer corresponde al pico (100) de la fase
tetragonal del titanio (Ti) [102]; el pico con difraccion més prominente coincide con la
orientacion (111) del aluminio (Al) en fase cubica [103]; y, el tercero no fue identificado.
Estos resultados evidencian que los espesores substrato-pelicula no son lo suficientemente
considerables para caracterizar las peliculas ferroeléctricas por la técnica de difraccion de
rayos X. Autores como [82] muestran similitudes entre los picos de difraccion de los polvos
y las peliculas de BTO; razoén por la que se desarrollan polvos ferroeléctricos tratados
térmicamente bajo las condiciones de cristalizacion de las peliculas, lo que se parecia en la

Figura 5-1.

Al estudiar los polvos ferroeléctricos por medio de la Grafica 5-2 se exhibi6 la presencia
de fase cubica para los tres materiales cerdmicos estudiados con una orientacion
predominante en el pico (101) y con formacion de fases secundarias que involucran otros
materiales como es el caso del carbonato de estroncio (SrCOs3) representado con color verde
en la Gréfica 5-2(a) [104], dioxido de titanio (TiO2) con todas sus fases mostradas en color
negro [105], [106], y carbonato de bario (BaCO3) mostrado en color verde en la Gréfica 5-
2(c) [104].

Los patrones de difraccion de rayos X de los polvos ferroeléctricos en su fase ctbica
permitieron medir el pardmetro de red (a) mostrado en la Tabla 5-1 junto con el tamafio de
los cristalitos determinado mediante la formula de Scherrer. Los valores de parametro de red
son comparables a los expresados por [22], [76], [107], [108] con porcentajes de error de
0.06 %, 0.15 %, y 0.17 %, para STO, BSTO, y BTO respectivamente; lo que indica que el

polvo se cristalizé con la fase de estructura perovskita.
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45



Figura 5-1. Polvos ferroeléctricos de: (a) STO, (b) BSTO, y (¢) BTO

Tabla 5-1. Parametros determinados por el andlisis DRX para los polvos ferroeléctricos

Polvo a[A] t [nm] Fase cristalina
STO 3.9012 + 0.0049 18.9219 +£7.3216 ¢-STO+0-SCO
BSTO 3.9631 + 0.0055 4.6475+1.9827  ¢c-BSTO+TiO2+ o-SCO
BTO 4.0268 +£0.0119 18.1676 £ 7.1424 c-BTO+0-BCO+ TiO2

Los picos de fases secundarias mostrados en los patrones de DRX se generan debido al
tratamiento térmico. Segun lo especificado por [109] y [110], la cristalizacion tiende a iniciar
a 700 °C y se completa entre 800 y 900 °C, formandose una composicion controlada con
estructura de perovskita monofésica; adicionalmente el tiempo de sinterizacion también es

fundamental para mejorar la cristalizacion de la pelicula o, en su defecto, del polvo.
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5.1.2 Caracterizacion Microestructural y Morfologica

= Substrato de Al,O3

Las deposiciones aqui especificadas se desarrollan sobre alimina totalmente ceramica
cocida con espesor de 500 um y morfologia no uniforme mostrada en la Figura 5-2. Se
selecciona este material para evaluar algunas de las variables mas significativas del proceso
de conformado de la pelicula ferroeléctrica debido a que se encuentra presente en los

substratos usados para fabricar los dispositivos.

Por otro lado, en la Figura 5-3 se evidencia la textura porosa del substrato Al,O3, el cual
posee una composicion elemental en porcentaje de peso de 41.48 + 0.59 % para O (K) y
58.52 £ 0.59 % para Al (K), asi como también un porcentaje atomico de 54.46% y 45.54%
respectivamente para O (K) y Al (K).

Figura 5-2. Microscopia SEM del substrato de Al>0O3
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Figura 5-3. EDX del substrato de Al2O3

Deposicion por spin coating

Mediante el disefio experimental planteado en la Tabla 5-2 se estudia la influencia de los
parametros de deposicion (velocidad y tiempo de rotacion) sobre la formacion de una capa
de pelicula ferroeléctrica desarrollada con materiales como el titanato de estroncio (STO),
titanato de bario-estroncio (BSTO) y titanato de bario (BTO). La representacion de V1'y V2
corresponde a las velocidades de rotacion 2000 y 3000 rpm; y los tiempos de rotacion t1 y t2
simbolizan a 5 y 20 s, respectivamente. En esta tabla también se muestran los espesores de
las peliculas ferroeléctricas, que se obtienen al determinar la diferencia entre el espesor total

del substrato con y sin pelicula ferroeléctrica.

Las Figuras 5-4, 5-5 y 5-6 exhiben las diferentes formas de las peliculas ferroeléctricas de
STO, BSTO, y BTO al ser depositada sobre Al,O3 bajo diferentes condiciones de velocidad
y tiempo de rotacion. Estas figuras evidencian capas con mayor visibilidad de recubrimiento
y presencia de grietas para las muestras con tiempo de rotacion de 5 s; por el contrario, las
muestras con tiempos de rotacion de 20 s muestran menos presencia de grietas y una mejor

apariencia superficial especificamente para STO, BSTO y BTO evaluados a 3000 rpm.
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Tabla 5-2. Disefio de experimentos desarrollado para estudiar los pardmetros de deposicion

por spin

Codigo Deposicion Tratamiento Térmico Espesor pelicula [um]
STO V1 tl 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 18.5843
STO V1 t2 2000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 14.4120
STO V2 tl 3000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 12.0877
STO V2 t2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 11.2500
BSTO V1 t1 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 16.1863
BSTO V1 t2 2000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 16.8143
BSTO V2 t1 3000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 12.5827
BSTO V2 t2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 13.7167
BTO VI tl 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 16.8890
BTO V1 t2 2000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 14.5833
BTO V2 tl 3000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 15.8593
BTO V2 t2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) 11.0133

.

20kV & X3,000

¥y 20KV X5,000 5pm

20kv X3,000°-

Figura 5-4. Micrografia SEM de las muestras: (a) STO V1 tl, (b) STO V1 t2,(c)
STO V2 tl,y(d) STO V2 t2

49



20KV« X3,000 5Spm

Figura 5-5. Morfologia de: (a) BSTO_V1 tl, (b) BSTO V1 t2,(c) BSTO V2 tl,y (d)
BSTO V2 t2

L4 . g—
# 20KV © X3,0004 Spm

Figura 5-6. Vista superficial de: (a) BTO V1 tl, (b) BTO V1 t2,(c) BTO V2 tl,y(d)
BTO V2 t2
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La vista transversal de las muestras de STO, BSTO, y BTO se observa en la Figura 5-7,
5-8, y 5-9 respectivamente. Se evidencian diferencias significativas en el espesor del
substrato con pelicula para cada una de las condiciones evaluadas, con respecto al espesor de
substrato sin pelicula ferroeléctrica. Con esto, en la Tabla 5-2 se reportan los espesores de
pelicula ferroeléctrica para cada una de las condiciones de trabajo. Para todos los tipos de
material ferroeléctrico evaluados, las peliculas con mayor espesor se obtienen bajo las

condiciones de 2000 rpm (5s).

518.5843 +2.0276 um

20kV X150 100pum UdeA 20kV X150 100pm

2 N maL
’ .

512.0877+0.7615 um : 511.2500 + 1.2500 pum

- = ~,

20kV X150  100pm UdeA 20kV X160 100pm

Figura 5-7. Seccion transversal de las muestras: (a) STO V1 tl, (b) STO_VI1 t2,(c)
STO_V2 tl,y(d) STO_V2 t2 con sus respectivos valores de espesor.
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Figura 5-8. Morfologia lateral de: (a) BSTO V1 tl, (b) BSTO V1 t2,(c) BSTO V2 tl,y
(d) BSTO V2 t2.

516.8890 + 2.7754 um 514.5833 + 1.9094 pm

20kV X150 100pm 20kV X160  100pm UdeA

B 515.5593 + 0.7627 um m

T Co G E

20kV X150 100pm 20kV X150  100pm UdeA

Figura 5-9. Morfologia de la seccion transversal de: (a) BTO_V1 tl, (b) BTO V1 t2,(c)
BTO V2 tl,y(d) BTO V2 t2.

La Figura 5-10 evidencia que no es posible visualizar con claridad la interfaz entre el

substrato y la pelicula ferroeléctrica depositada. Adicionalmente, se descarta la medicion de
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espesor usando el analisis AFM, pues al tener un substrato blanco (alimina) con una pelicula
de igual color, no se identifica claramente el limite pelicula-substrato en el microscopio del

equipo.

R daa BT
= :,L g
2Qky ".X1,500+ 10pum

20kV  X1,500 10pm

Figura 5-10. Vista lateral de la micrografia SEM de una capa de pelicula ferroeléctrica de:

(a) STO V2 t2, (b) BSTO V2 12,y (c) BTO V2 t2.

Se mide el parametro de rugosidad (EN ISO 4287) conocido como la profundidad méxima
de rugosidad (Rzlmax) usando un rugosimetro surftest SJ-210 marca Mitutoyo [111]. Los
resultados de estas mediciones se representan en la Figura 5-11, donde se exhiben las graficas
y los valores de Rz1max medido para cada uno de los ensayos reportados en la Tabla 5-2. En
el caso del STO el valor mas apreciable de Rzlmax se obtiene al realizar la deposicion a
3000 rpm (20s); para el BSTO la deposicion es a 2000 rpm (5 s); por tltimo, el BTO presenta

Rz1max mas significativo bajo la condicion de 2000 rpm (20 s).
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Figura 5-11. Determinacion de Rzlmax de la pelicula ferroeléctrica para: (a) STO V1 tl,
(b) STO_VI1 t2,(c) STO_V2 tl,(d) STO V2 t2,(e) BSTO V1 tI, (f) BSTO V1 t2,(g)
BSTO V2 tl, (h) BSTO V2 t2, (i) BTO_V1 t1, (j)BTO V1 t2, (k) BTO V2 tl,y(l)
BTO V2 t2

Temperatura de cristalizacion

En el proceso de conocer el comportamiento de las peliculas ferroeléctricas generadas por
la técnica de spin coating, se depositan peliculas de una y cinco capas sobre Al>O3, evaluando
su cristalizacion a 650 °C (T1) y 700 °C (T2), para lo cual el disefio experimental se exhibe
en la Tabla 5-3. Las multicapas se depositan con repeticiones cada 15 min y secado de cada

capa a temperatura ambiente (aproximadamente 27 °C).

La Figura 5-12 evidencia la morfologia visualizada en SEM para los tres materiales
ceramicos ferroeléctricos en forma de pelicula de una capa, revelando la presencia de grietas
en la pelicula ferroeléctrica debido a tensiones que se generan por la morfologia superficial
del substrato. Estos defectos superficiales son visiblemente claros para el BSTO en las dos

temperaturas de cristalizacion, teniendo una mejor distribucion, homogeneidad e integridad
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de la pelicula al tratarla térmicamente a 700 °C. Ademas, se observa que bajo la forma de
deposicion adoptada (adicion de “sol” ferroeléctrico durante el proceso de spin con substrato
en reposo) presenta mayores defectos superficiales, con una menor distribucion de la solucion

“sol” en toda la superficie del substrato.

Tabla 5-3. Pardmetros experimentales que evaliian la temperatura de cristalizacion

Cadigo Deposicion Tratamiento Térmico
STO T1 3000 rpm (20s) 650 °C (1 h, 1 °C/min)
STO T2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)
BSTO T1 3000 rpm (20s) 650 °C (1 h, 1 °C/min)
BSTO T2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)
BTO T1 3000 rpm (20s) 650 °C (1 h, 1 °C/min)
BTO T2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)

‘\ & ST
zo{v X3,000  _Sum

Figura 5-12. Imagenes SEM de las muestras: (a) STO T1, (b) BSTO T1, (¢c) BTO TI, (d)
STO T2, (e) BSTO T2,y (f) BTO_T2; depositadas como una capa de pelicula

ferroeléctrica sobre Al;Os.
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La vista lateral de las peliculas ferroeléctricas de una capa cristalizadas a 700 °C se
observa en la Figura 5-13. Las fotomicrografias correspondientes al material BSTO
evidencian la expansion del material mas alla de los bordes superficiales del substrato debido
a la forma utilizada para depositar la pelicula, razéon por lo cual se hace mas factible
desarrollar las deposiciones con el substrato en rotacion mientras sobre este caen gotas de la

solucion “sol”, tal como lo reporta [63].

Por otro lado, las micrografias SEM mostradas en la Figura 5-14 para las cinco capas de
pelicula ferroeléctrica evidencian cambios morfolégicos considerables con modificaciones
en la densificacion de la pelicula ferroeléctrica al aumentar la temperatura de cristalizacion.
Al comparar STO_T2 con STO_T1 se observa una mayor homogeneidad y distribucion de
la pelicula, ademds de cavidades superficiales reducidas y menos profundas. Por su lado, la
muestra BTO T1 tiene capas internas agrietadas con cavidades superficiales profundas

mientras que para BTO_T2 no se observa agrietamiento de capas internas.

¥

® 20kV X1,500 10pm

Figura 5-13. Vista transversal de la micrografia SEM de una capa de pelicula ferroeléctrica

de: (a) STO T2, (b) BSTO T2,y (c) BTO T2
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Figura 5-14. Morfologia de las cinco capas de pelicula ferroeléctrica de: (a) STO_T1, (b)
BSTO TI, (¢) BTO T1, (d) STO T2, () BSTO T2,y (f) BTO T2

El material BSTO presenta fragmentacion de la pelicula en ambas temperaturas de
tratamiento térmico, con una mayor prolongacion de grietas al cristalizar la pelicula a 650
°C. En la Tabla 5-4 se observa la clasificacion del area promedio de 25 fragmentos para cada
caso (T1y T2), lo que se determina usando el software ImageJ version Fiji. El area promedio
evaluada en la totalidad de fragmentos es de 13.374 + 6.987 pm? y 21.101 + 9.858 um?
respectivamente para T1y T2, lo que corresponde a fragmentos mas pequefios para T1 y una

mayor variabilidad en tamafios de fragmentos para T2.

En la Figura 5-15 se muestra el analisis EDX para las peliculas ferroeléctricas cristalizadas
a 700 °C (T2), el cual se desarrolla mediante un barrido sobre el 4rea mostrada. Y ademas,
se confirma la composicion elemental en porcentaje peso y en porcentaje atomico de las

peliculas ferroeléctricas con presencia de elementos del substrato en la Tabla 5-5.

Por otro lado, la Figura 5-16 muestra la imagen AFM 2D del substrato de alimina en un
4rea de escaneo de 2.496 nm?, observindose una microestructura superficial sin rayado, con

rugosidad Ra de 0.166 umy Rq de 0.212 pm.
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Tabla 5-4. Tamafio de fragmentos distribuidos en intervalos para BSTO _T1 y BSTO T2

Cédigo Rango de 4rea evaluado [um?] Fragmento Area [um?]

BSTO Ti1 2.6110-10.5220 Pequefio 7.1710 £ 2.6410
BSTO T2 8.2020 — 10.7530 Pequefio 9.3380 £ 1.0570
BSTO Ti1 11.1790 — 18.2060 Mediano  13.8610 % 1.9660
BSTO T2 11.2510-20.2100 Mediano  16.4190 + 3.6400
BSTO T1 21.6030 — 28.4870 Grande 24.8080 +2.8770
BSTO T2 23.3970 — 28.5210 Grande 25.5460 + 2.2870
BSTO T2 31.1040 — 51.3070 Mas grandes  36.7880 +9.7170

Tabla 5-5. Composicion elemental de las cinco capas de peliculas ferroeléctricas

cristalizadas a 700 °C

Elemento STO T2 BSTO T2 BTO_T2

Peso [%] Atoémico [%] Peso [%]  Atéomico [%] Peso [%] Atémico [%]
O K 38.94 +0.36 52.27 31.07+0.53 51.66 37.15+0.39 50.41
Al K 59.20 +£0.37 47.13 36.70+0.39 36.19 61.03+£0.41 49.12
Ti K 0.73 £ 0.08 0.33 14.52+0.27 8.06 0.61=+0.12 0.28
Sr L 1.14+£0.23 0.28 5.93+0.27 1.80
Ba L 11.79 +£0.52 2.28 1.21+£0.3 0.19
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Figura 5-16. Substrato de alimina: (a) morfologia bidimensional AFM, (b) con pelicula

amorfa de cinco capas de BSTO.
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La Figura 5-17 exhibe las estructuras superficiales de las peliculas ferroeléctricas,
encontrandose diferencias significativas con respecto al substrato para las peliculas de BSTO
que, como se indico con anterioridad, se encuentran fragmentadas. La Tabla 5-6 muestra la
rugosidad media aritmética (Ra) y la rugosidad media cuadratica (Rq) determinada para cada
pelicula ferroeléctrica en un 4rea de escaneo de 2.496 nm?. Las muestras de alumina
recubiertas con STO y BTO presentan una microestructura superficial levemente mas suave

que las peliculas de BSTO.

(a) Topography - Scan forward Line it

(d)

Figura 5-17. Morfologia bidimensional de peliculas de cinco capas cristalizadas para: (a)
STO _T1, (b) BSTO _T1, (¢) BTO _T1, (d) STO_T2, (¢) BSTO T2,y (f) BTO_T2;

depositadas sobre alumina

Autores como [78], [112], [113] indican que la morfologia de la superficie de la pelicula
puede afectar el desempefio del dispositivo; defectos como grietas en las peliculas
ferroeléctricas pueden llegar a generar cortocircuitos en los dispositivos, razon por la cual se
hace necesario la visualizacion superficial mediante estas técnicas de caracterizacion.
Adicionalmente, en el articulo [85] se reporta que al activarse la movilidad de los iones por

aumentos en la temperatura, la densificacion del material aumenta junto con el tamafio de
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grano de las peliculas, lo que valida lo reportado mediante el desarrollo del experimento de

temperaturas de cristalizacion.

Tabla 5-6. Rugosidad de peliculas ferroeléctricas cristalizadas a diferentes temperaturas.

Codigo Ra [pm]  Rq [pm]

STO Tl1 0.1480 0.1860
STO T2 0.1390 0.1770
BSTO TI 0.2370 0.3120
BSTO T2 0.2240 0.2910
BTO Tl 0.1540 0.1940
BTO_T2 0.1440 0.1810

= Substrato de Al,O3/Ni-Cr/Au

En la Figura 5-18 se muestra la morfologia de cada uno de los materiales que componen
el substrato de Al2O3/Ni-Cr/Au, observandose defectos como rayas, lo que puede generar el
desprendimiento de la capa Ni-Cr/Au/peliculas ferroeléctricas antes o después del
tratamiento térmico. Adicionalmente, se realiza analisis EDX a los materiales que componen
el substrato, el cual se reporta en la Figura 5-19 y la Tabla 5-7, confirmando los elementos

presentes en el substrato junto con su cuantificacion elemental.

20kV  X3,000 Sum 20kV  X3,000 S5pm 20kV  X3,000 Sum

Figura 5-18. Imagenes SEM de: (a) substrato de alimina (Al>03), (b) capa de niquel-
cromo (Ni-Cr), y (c) capa de oro (Au)
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Tabla 5-7. Composicion elemental de las substrato de AlbO3/Ni-Cr/Au

Elemento Alumina Niquel-cromo Oro
Peso [%] Atomico [%] Peso [%]  Atémico [%] Peso [%] Atomico
[Ye]
O K 40.81 £0.58 53.77
Al K 59.19 +0.58 46.23 90.15+0.53 94.94
Ni K 4.67+0.33 2.55
Cr K 5.17+0.44 2.50
Au M 100.00 £ 0.00 100.00

En la Figura 5-20 se observa el substrato de Al,03/Ni-Cr/Au con poca adherencia de capa
de oro, esto también es reportado por [75]. En la Figura 5-20(a) se evidencia el
desprendimiento de la capa de oro luego de fijar cinta Kapton sobre la superficie y retirarla.
Tratando de preservar la integridad de la capa de oro, se intentd realizar un tratamiento
térmico rapido a 700 °C (15 min, 1°C/min) obteniéndose un desprendiendo total de Ni-
Cr/Au/peliculas ferroeléctricas, lo que permitid establecer la condicion de tratamiento
térmico en 700 °C (1h, 1°C/min), pues bajo esta condicién fue menos frecuente el
desprendimiento. Ademads, segun lo reportado por [75], bajo altas temperaturas de

tratamiento térmico (900 °C) también se observa este fendémeno.
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Figura 5-19. EDX de (a) substrato de alimina (Al>O3), (b) capa de niquel-cromo (Ni-Cr), y
(c) capa de oro (Au)

Figura 5-20. Substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au: (a) desprendimiento de capa de oro, y (b)

desprendimiento de capa Ni-Cr/Au/peliculas ferroeléctricas luego del tratamiento térmico.
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Mediante el experimento especificado en la Tabla 5-8 se obtuvieron peliculas homogéneas
depositadas sobre Al,O3/Ni-Cr/Au. Las peliculas que son mostradas en la Figura 5-21 se
desarrollan sin proceso de secado y no presentan desprendimiento de Ni-Cr/Au/peliculas

ferroeléctricas.

Tabla 5-8. Verificacion de condiciones de tratamiento térmico en substratos de Al,O3/Ni-

Cr/Au.

Codigo Deposicion Tratamiento Térmico
STO C 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)
BSTO C 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)
BTO C 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)

(a) £ %% sTO | (b) ~ BSTO (c) ERISIBTO

Oro Oro Oro

Figura 5-21. Substrato de A1>O3/Ni-Cr/Au con una capa de: (a) STO, (b) BSTO, y (¢) BTO

Al visualizar en SEM las muestras anteriores se obtienen las fotomicrografias mostradas
en la Figura 5-22, donde se observan cambios superficiales al depositar las peliculas
ferroeléctricas en el substrato. Por otro lado, la Figura 5-23 evidencia con mayor claridad la
superficie rayada del substrato, asi como también la presencia de nanoparticulas de material

ferroeléctrico.
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Figura 5-22. Micrografia superficial SEM de (a) substrato de Al>O3/Ni-Cr/Au, y peliculas
ferroeléctricas de (b) STO, (¢) BSTO, y (d) BTO
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Figura 5-23. Morfologia bidimensional de (a) substrato de Al2O3/Ni-Cr/Au, y de (b-d)
substratos de Al2O3/Ni-Cr/Au con recubrimientos de: (a) STO, (b) BSTO, y (c) BTO
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Al definir las condiciones de trabajo mas viables para el desarrollo de los dispositivos
sobre estos substratos, se hace un segundo experimento usando el substrato de Al,O3/Ni-

Cr/Au y la alimina (Al>03); este se especifica en la Tabla 5-9.

Tabla 5-9. Condiciones de conformado de peliculas ferroeléctrica

Codigo Deposicion Tratamiento Térmico Fabricacion Espesor

del resonador  pelicula [pm]

STO V2 t2 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia 2.8130
BSTO V2 t2 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia 4.1070
BTO V2 t2 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia 3.9217
BTO VI tl 2000 rpm (5 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia

En la Figura 5-24 es posible visualizar el substrato de Al>O3; con presencia de capa de
diferentes peliculas ferroeléctricas, estas micrografias presentan una tonalidad diferente a la
mostrada en la Figura 5-18(a) que representa el substrato de Al,O3. Las diferentes imagenes
permiten apreciar un alto cubrimiento de la pelicula ferroeléctrica sobre este tipo de
substratos, siendo la muestra BTO V1 t1 la que exhibe una menor integridad y

homogeneidad de la pelicula ferroeléctrica.

Por otro lado, la Figura 5-25 presenta las micrografias bidimensionales de las peliculas
ferroeléctricas desarrolladas sobre Al,O3/Ni-Cr/Au, para las cuales se evidencian cambios
superficiales al ser comparadas con la Figura 5-18(c), ademas de observarse presencia de
zonas que parecen no estar recubiertas (“islas™). En el caso de la muestra de BTO V1 tl,la
superficie es mas porosa y sin presencia de “islas”, lo que se debe a las condiciones de

deposicion de la pelicula ferroeléctrica.
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Figura 5-24. SEM de substrato de Al,O3 con deposicion de: (a) STO V2 t2, (b)
BSTO V2 t2,(c) BTO V2 t2,y(d) BTO V1 tl
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Figura 5-25. Morfologia SEM del substrato Al>O3/Ni-Cr/Au depositado con: (a)
STO_V2 t2,(b) BSTO V2 t2,(c) BTO V2 t2,y(d) BTO V1 tl
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Tabla 5-10. Cuantificacion de la composicion elemental de las peliculas ferroeléctricas

depositadas sobre Al,O3/Ni-Cr/Au

Elemento STO_V2_t2 BSTO_V2 t2 BTO_V2 (2

Peso [%] Atémico [%] Peso [%]  Atémico [%] Peso [%] Atémico [%]
O K 6.05 +0.85 42.61  7.28+£0.92 46.89
Ti K 0.54 +0.07 1.98  0.63+0.09 1.47  0.74+0.09 1.59
Cr K 1.73 £0.08 586  0.93+0.07 2.01 1.54 £0.08 3.04
Ni K 1.37+0.11 4.11 0.73+0.10 1.27
Sr L 148 £0.13 299  1.22+0.12 1.57
Ba L 0.69 +0.22 0.56 1.28+0.23 0.96
Au M 94.89 +£0.19 85.06 90.49 £0.85 51.78 88.43+£0.92 46.25

La Tabla 5-10 junto con las Figuras 5-26, 5-27 y 5-28 expresan la cuantificacion de los
elementos que componen las peliculas ferroeléctricas, mostrando a su vez algunos elementos
representativos del substrato de Al2O3/Ni-Cr/Au. El analisis EDX mostrado en las figuras es
desarrollado mediante barrido sobre el area mostrada y por mapeo; este ultimo exhibe la
distribucion de los elementos que componen la pelicula y el substrato. Al realizar el analisis
EDX por mapeo se identifico que las “islas” son zonas que contienen recubrimiento
ferroeléctrico con un menor espesor. En el caso especifico de la Figura 5-26, el anélisis EDX

no identifico la presencia del oxigeno contenido en la pelicula ferroeléctrica de STO y en el

substrato.
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Figura 5-26. (a) EDX del substrato Al2O3/Ni-Ct/Au/STO_V2 t2; con mapeo de elementos:

(b) titanio, (c) cromo, (d) niquel, (e) oro, y (f) estroncio
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Figura 5-27. (a) EDX del substrato Al03/Ni-Ct/Au/BSTO_ V2 t2; con mapeo de

elementos: (b) titanio, (¢) cromo, (d) oro, (e) estroncio, (f) oxigeno, y (g) bario.
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Figura 5-28. (a) EDX del substrato Al203/Ni-Cr/Au/BTO_V2 t2; con mapeo de

elementos: (b) titanio, (c) cromo, (d) niquel, (e) oro, (f) oxigeno, y (g) bario.

Por medio de la Figura 5-29 fue posible determinar los espesores de las peliculas
ferroeléctricas que se reportan en la Tabla 5-9; de esta forma se obtienen espesores mas
gruesos que los reportados para peliculas delgadas depositadas por spin coating en la Tabla
3-1 (ver, inciso 3.3.1). El valor de espesor de substrato de Al>O3/Ni-Cr/Au determinado por
medio de la imagen SEM presenta un error de 3.76 % con respecto al valor reportado por el
fabricante (635 um de Al,03,0.2 um de Ni-Cr,y 3 um de Au; lo que corresponde a un espesor
total de 638.2 um).
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Figura 5-29. Morfologia de la seccion transversal de: (a) substrato Al2O3/Ni-Cr/Au, (b)
STO V2 t2,(c) BSTO V2 t2,y(d) BTO V2 t2.

Por otra parte, el espesor de la capa Ni-Cr/Au es de 3.2 um; al depositar las peliculas
ferroeléctricas sobre substratos de Al>O3/Ni-Cr/Au que presentan una zona sin Ni-Cr/Au se
obtiene mediante imagen AFM 2D la Figura 5-30, donde se observa una reduccion
considerable del espesor del escalon (3.2 um). La Figura 5-31 rectifica lo evidenciado en la
Figura 5-30 al usar el software WSxM. Las mediciones de RzImax se reportan en la Figura

5-32 mostrando también la presencia del escalon en su grafica adjunta.
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(a)

(b)

(c)

(d)

Figura 5-30. Medicion de espesor en AFM de substratos de Al,O3/Ni-Cr/Au depositados
con: (a) STO V2 t2,(b) BSTO V2 t2,(c) BTO V2 t2,y(d) BTO VI tl.
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Figura 5-31. Medicion de espesor en el software WSxM de substratos de Al2O3/Ni-Cr/Au
depositados con: (a) STO V2 t2, (b) BSTO V2 t2,(c) BTO V2 t2,y(d) BTO VI tl
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Figura 5-32. Determinacion de Rzlmax de la pelicula ferroeléctrica depositadas sobre

ALO3/Ni-Cr/Au: (a) STO_V2_t2, (b) BSTO V2 12, (¢) BTO V2 12,y (d) BTO V1 tl

5.1.3 Caracterizacion Dieléctrica

En la Figura 5-33 se visualizan los resonadores CPW usados para realizar la medicion de
las caracteristicas dieléctricas de las tres peliculas de materiales ceramicos ferroeléctricos
evaluadas. En esta figura resalta el desprendimiento total de la capa Ni-Cr/Au para algunos
resonadores. Segtin lo expresado por [75] y los resultados reportados en la Tabla 5-11, es
mas comun el desprendimiento total de la capa Ni-Cr/Au para los dispositivos fabricados

mediante ablacion laser.
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Figura 5-33. Resonador CPW: (a) con incorporacion de STO, BSTO y BTO

respectivamente, y (b) desprendimiento de capa Ni-Cr/Au

Tabla 5-11. Parametros usados en la incorporacion de peliculas ferroeléctricas en

resonadores CPW fabricados por diferentes técnicas

Cadigo Deposicion Tratamiento Fabricacion Observacion

Térmico del resonador

STO VI tl 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) Ablacion laser Se desprende capa de Au
BSTO V1 tl 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) Ablacion laser Se desprende capa de Au
BTO VI tl 2000 rpm (5s) 700 °C (1 h, 1 °C/min) Ablacion laser Se desprende capa de Au
STO V2 t2 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia Adherencia débil de Au
BSTO V2 t2 3000 rpm (20s) 700 °C (1 h,1°C/min)  Fotolitografia Adherencia débil de Au
BTO V2 t2 3000 rpm (20 s) 700 °C (1 h, 1 °C/min)  Fotolitografia Adherencia débil de Au

=  Resonador CPW sin Pelicula Ferroeléctrica

Se realizaron simulaciones del resonador CPW sin pelicula ferroeléctrica utilizando el
software de simulacion electromagnética CST Microwave Studio Suite™ 2019, y se
midieron en el analizador vectorial de red (VNA) los picos de resonancia en un intervalo de

frecuencia entre 0 y 8.5 GHz para el resonador CPW fabricado, como se muestra en la Grafica
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5-3, de este modo fue posible validar el disefio y la construccion de los resonadores CPW por
la concordancia en la frecuencia de resonancia reportada en la Grafica 5-4, obteniéndose un

pico de resonancia fundamental de 4.2755 GHz (-9.5500 dB).
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——Medido ——Simulado

Grifica 5-3. Coeficiente de transmision medido (en rojo) y simulado (en azul) en rango de
frecuencia entre 0 y 8.5 GHz para el resonador CPW de referencia o sin pelicula

ferroeléctrica.
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Grafica 5-4. Acercamiento en el rango de frecuencia entre 4.0 y 4.6 GHz del pico de

resonancia fundamental del resonador CPW de referencia (sin pelicula).
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= Resonador CPW con Pelicula Ferroeléctrica

En la Grafica 5-5 se presentan los picos de resonancia medidos y simulados en el intervalo
de frecuencia entre 3.8 y 4.8 GHz para los resonadores CPW con y sin presencia de
recubrimiento ferroeléctrico, de modo que se observa un desplazamiento promedio de 0.2035
GHz hacia frecuencias menores para los resonadores CPW con peliculas ferroeléctricas. Los
picos de resonancia fundamental para los resonadores con recubrimientos de STO, BSTO, y
BTO se presentan en 4.116 GHz (-12.6000 dB), 4.0800 GHz (-10.0900 dB), y 4.0200 GHz
(-10.0900 dB) respectivamente.

Es importante tener en cuenta que las dimensiones de los resonadores con peliculas
ferroeléctricas son las mismas del resonador de referencia (sin pelicula). Por otro lado, en la
Tabla 5-12 se reportan las constantes dieléctricas (&,) y la tangente de pérdidas (tan §) para
los diferentes materiales desarrollados en las frecuencias de resonancia, parametros
determinados segun lo descrito en [1], [75]. Esta tabla muestra reducciones en frecuencia de
resonancia de 0.1595, 0.1955, y 0.2555 GHz, respectivamente para STO, BSTO y BTO en
comparacion con el resonador sin pelicula (referencia). Adicionalmente, se exhibe un
aumento significativo en la tangente de pérdidas al incorporar materiales ferroeléctricos en
la superficie del resonador CPW de referencia, con excepcion del resonador recubierto con
BTO que, al ser comparado con el resonador de referencia, evidencia pérdidas despreciables

junto con el valor més alto de constante dieléctrica entre los materiales evaluados.

Al determinar el porcentaje de reduccion de tamafio (MR) de los resonadores CPW
(ecuacion 2.14) utilizados para el proceso de caracterizacion de estos materiales, se
determinan valores de 3.7 % para STO, 4.6 % por recubrimiento de BSTO, y 6.0 % por
presencia de BTO, con respecto al resonador de referencia. Los bajos porcentajes de
reducciodn, se deben a diferentes factores relacionados con el material desarrollado: el tipo de
pelicula (en este caso, delgada), la distribucion de esta en la superficie del dispositivo y la

presencia de defectos superficiales en la capa depositada.
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Grafica 5-5. Comparacion de los picos de resonancia fundamental del resonador CPW
recubierto con pelicula de: (a) STO, (b) BSTO, y (¢) STO, y el resonador CPW de

referencia (sin pelicula)
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Tabla 5-12. Caracterizacion dieléctrica de STO, BSTO y BTO

Codigo Frecuencia Caracterizacion dieléctrica
|GHz] & tan 6

STO V2 12 4.1160 92 0.0112

BSTO V2 2 4.0800 136 0.0104

BTO V2 2 4.0200 232 0.0080

Referencia 4.2577 0.0078

Autores como [45], [114], [115] desarrollaron invenciones usando materiales como el
STO con baja constante dieléctrica en antenas que operan a baja frecuencia. En el caso de
BSTO, se reporta permitividad de 130 y pérdidas de 0.0153 en [78]; mientras que, [116],
[117] muestran tangentes de pérdida alrededor de 0.01, lo que corresponde con los resultados
obtenidos. Por otro lado, [44], [118], [119] evidenciaron para BTO constantes dieléctricas
altas (&, entre 10 y 40000). Ademas, se identificd que al usar la técnica de deposicion de
screen printing (peliculas gruesas) en materiales como BTO y BSTO (BaosSro4TiO3) se
obtendrian constantes dieléctricas mas altas que las reportadas para peliculas delgadas, lo que
se debe a un mayor espesor de material ferroeléctrico depositado sobre el dispositivo [120],

[121].

Estos materiales ferroeléctricos (&, entre 92 y 232, tan § alrededor de 0.01), pueden ser
utilizados en dispositivos sintonizables como varactores, condensadores, antenas de baja
frecuencia, antenas UHF de banda ancha, antenas dipolo de bajo perfil integradas con

varactores, antenas VHF/UHF miniaturizadas, entre otros [115], [116], [118], [122]-[128].

5.2 Antena Microstrip con Parche Rectangular

La Figura 5-34 muestra el espesor de la resina usada en el proceso litografico para grabar
los patrones de las antenas sobre los substratos, obteniendo un valor aproximado de 3.7000

um. Esta figura exhibe algunos picos o saltos que se deben a la baja resolucion del patron
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generado en el acetato. Esto se visualiza con mayor precision en la Figura 5-34(a), donde se
muestran detalles en los bordes del grabado relacionados con la porosidad del acetato que
contiene el patron de la antena, por lo que es importante garantizar la porosidad del acetato

para tener procesos fotolitograficos con alta precision de grabado.
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Figura 5-34. Antena de parche microstrip: (a) vista superficial con resina, y (b-c) perfil de

altura o medicion de espesor para dos patrones grabados de antena

5.2.1 Antena Referencia

Los parametros de disefio mostrados en la Tabla 5-13, se determinaron segun lo reportado
en el marco tedrico (inciso 2), para una frecuencia de 2.8 GHz, h = 0.6350 mm, y ¢, = 9.8.
Al comparar los parametros calculados por medio de las ecuaciones con los simulados en el

software CST Microwave Studio Suite™ 2019, se aprecian diferencias entre 0.2 'y 5.3 %. En
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la Figura 5-35 se puede visualizar el modelo de la antena de parche microstrip simulado por

medio del software ya mencionado.

Tabla 5-13. Parametros calculados y medidos para la antena

Parametro Calculado [mm] Simulado [mm] Error [%]

Ancho (W) 23.0500 23.1000 0.22
Longitud (L) 17.6000 17.9000 1.70
Distancia (yg) 6.8400 7.2000 5.26

Figura 5-35. Modelo de las antenas simulado en CST microwave Studio Suite

Luego de disefiar y construir la antena, se prosigue con la validacion de los pardmetros Si1
(pérdida de retorno) utilizando el analizador vectorial de red (VNA) y un montaje que consta
del ensamble con conector SMA (Amphenol RF 132414) de la Figura 5.36. Aqui se mide la
frecuencia de resonancia para las antenas disefiadas, la cual, segin la Gréfica 5-6,
corresponde a 2.7200 GHz (-16.0237 dB), teniendo una concordancia admisible con respecto

a la simulacion realizada.
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Figura 5-36. Antena de referencia en montaje de medicion usado VNA
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Antena referencia (medida) — ----- Antena referencia (simulada)

Grafica 5-6. Parametros S11 medidos y simulados para la antena de referencia (sin pelicula)

La Grafica 5-6 también muestra que se disefid una antena con banda unica, con pérdidas
de 0 dB en frecuencias diferentes a 2.7200 GHz. Ademas, segun [129] las diferencias
encontradas en los niveles de radiacion de las simulaciones y las mediciones pueden ser
mejoradas significativamente al variar la posicion de la linea de alimentacion, de modo que
la impedancia se acerque mas a 50 Q. Para las dimensiones y material del substrato utilizado
en las antenas (alimina con & = 9.8 y espesor de 0.635 mm) se obtuvo finalmente una

impedancia de entrada de 58 Q; al determinar el coeficiente de reflexion del voltaje, se
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obtiene un valor de acoplamiento de impedancia entre la fuente y la carga en los terminales
de entrada de la antena de 0.0741, con una desadaptacién de impedancia entre la antena y la
fuente de 0.1482. Las dimensiones de la linea de alimentacion bien podrian ajustarse a los 50
Q, pero esto comprometeria el acople con las dimensiones del conector SMA, presentando

una discontinuidad en la entrada de la antena.

Segun la Grafica 5-7, la antena que opera a 2.8 GHz es direccional con un I6bulo principal
ubicado en 1° (directividad de 3.76 dB), eje de ganancia maxima en z positivo, y eficiencia
total y de radiacion de -6.4800 y -5.4330 dB, respectivamente. La relacion entre lo que radia
por delante y por detras es de 2.76 dB, que se consideran como los dB adicionales que
presenta la antena en comparacion con una antena isotropica (trazo verde en la grafica polar).
De este modo se obtiene una antena con poca directividad que tiene la capacidad de radiar

con intensidad heterogénea en todas las direcciones.
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: . Main lobe magnitude = 3.76 dBi
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(b) 3.76
2.59
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=2.26
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Rad. effic 543308

Tot. effic -6.480 dB

Dir 3.761 dBi

Grafica 5-7. Diagrama de radiacion simulado: (a) Plano E, y (b) tridimensional
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5.2.3 Antenas Recubiertas con Ferroeléctrico

Al desarrollar las antenas con presencia superficial de materiales ferroeléctricos y
comparar los resultados obtenidos al simular y medir los parametros fundamentales, se
evidencian porcentajes de error de frecuencias de resonancia despreciables para antenas
recubiertas con materiales como STO y BTO (Tabla 5-14), mientras que se muestran errores
con un grado de relevancia muy bajo para la antena con pelicula BSTO y la antena sin
presencia de pelicula ferroeléctrica. También, es posible deducir esto en la Grafica 5-8, donde
a diferencia de la antena de referencia se distinguen picos secundarios de baja intensidad, y

se observan cercanias en la ubicacion de los picos de resonancia.

Tabla 5-14. Relacion entre las mediciones y las simulaciones de las antenas

Cédigo fo[GHz]  fo [GHz] Errorf[%] Su [dB] S11 [dB] Error S11 [%]

medida  simulada medida simulada
STO V2 t2 2.5925 2.5925 0.001 -14.2222 -12.9958 9.437
BSTO V2 t2 2.5300 2.5200 0.397 -14.8000 -14.4000 2.778
BTO V2 t2 2.2950 2.2950 0.001 -17.6076 -17.5371 0.402
Referencia 2.7200 27115 0.313 -16.0237 -15.0955 6.149

En la Tabla 5-15 se observan anchos de banda (BW) que no superan el 1%; esto implica
que las antenas resuenan a rangos de frecuencias reducidos que rodean cercanamente a la
frecuencia de resonancia. Especificamente, para STO, BSTO, y BTO se tienen rangos de
frecuencia de resonancia de 2.5840 — 2.6009 GHz, 2.5100 — 2.5500 GHz, y 2.2534 — 2.3375
GHz, respectivamente. La diferencia mas apreciable que se obtuvo entre la frecuencia de
resonancia de la antena con y sin presencia de pelicula fue para el material BTO.
Adicionalmente, el factor de calidad total de las antenas de parche con alimentacion
microstrip muestra bajas tasas de pérdida de energia en relacion con la energia almacenada

en los dispositivos.
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Por otro lado, la tasa de miniaturizacion sobre el tamano de las antenas mas relevante se
obtiene para el BTO con un valor aproximado de 16% debido a la calidad de la distribucién
del material en el dispositivo, como se puede observar en la Grafica 5-8(c). Al comparar este
resultado con el obtenido para los resonadores CPW, es posible evidenciar que el area
recubierta y la cantidad de recubrimiento que se deposita juegan un papel importante en la

miniaturizacién de los dispositivos.

Autores como [16], [128] desarrollaron procesos de miniaturizacion de antenas
multifuncionales con peliculas delgadas de estos materiales; esto implica que las condiciones
de miniaturizacion obtenidas puede ser ligadas a procesos de sintonizabilidad, o

reconfiguracion para generar una mayor aplicabilidad de la antena desarrollada.

Las antenas desarrolladas con operacion en rangos de frecuencia entre 2.30 y 2.60 GHz
pueden ser utiles para aplicaciones en la banda S, como es el caso de los radares
meteoroldgicos, radares de buques de superficies y algunos satélites de comunicacion

utilizados por la NASA [130], [131].

Tabla 5-15. Tasa de miniaturizacion sobre el tamafio de las antenas

Codigo fo|[GHz] S11[dB] BW [%] Factor Qr MR [%]

STO V2 t2 2.5925 -14.2222 0.01 10000 4.7
BSTO V2 t2 2.5300 -14.8000 0.02 20000 7.0
BTO V2 t2 2.2950 -17.6076 0.04 40000 15.6
Referencia 2.7200 -16.0237 0.03 30000
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Grafica 5-8. Parametros S11 medidos y simulados a antenas recubiertas con: (a) STO, (b)
BSTO, y (¢c) BTO
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Capitulo 6

CONCLUSIONES Y PERSPECTIVAS

6.1 Respecto a los Objetivos Especificos

Uno de los resultados mas relevantes del presente trabajo lo constituye la obtencion de
peliculas delgadas de materiales ferroeléctricos (titanatos de estroncio, bario-estroncio y
bario, STO, BSTO y BTO, respectivamente) por la técnica de Sol-Gel con buena calidad para
las aplicaciones propuestas. En este sentido, pudo determinarse una ruta de trabajo para la
elaboracion de estos materiales con una estabilidad aceptable, después de adaptar los
procedimientos reportados en la literatura con las condiciones de trabajo del Centro de

Laboratorios de la Universidad EAFIT.

Mediante el estado del arte fue posible identificar los dispositivos que operan en
RF/microondas con mayor tendencia a la incorporacion de peliculas ferroeléctricas. Para el
caso especifico de los titanatos de estroncio, bario-estroncio y bario, se determind que las

antenas miniaturizadas, sintonizables o reconfigurables deben la optimizacion de su
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funcionalidad a las caracteristicas dieléctricas de estos materiales ceramicos.
Adicionalmente, se logr6 evidenciar que antes de desarrollar antenas con incorporacion de
materiales ceramicos ferroeléctricos, se hace necesario estudiar las caracteristicas
fisicoquimicas y dieléctricas del material para determinar su grado de utilidad en una

aplicacion especifica.

La constante dieléctrica de las peliculas ferroeléctricas estudiadas se determiné en 92, 136,
y 232, con tangente de pérdidas de 0.0112, 0.0104, y 0.0080, respectivamente para STO,
BSTO y BTO y con tasa de miniaturizacion (MR) de los resonadores CPW de 3.7 %, 4.6 %,
y 6.0 %, para STO, BSTO y BTO respectivamente.

Para las antenas microstrip elaboradas se obtuvieron MR de 4.7 %, 7.0 %, y 15.6 %, para
STO, BSTO y BTO con frecuencias de resonancia de 2.5925 GHz (-14.2222 dB), 2.5300
GHz (-14.8000 dB), y 2.2950 GHz (-17.6076 dB), con anchos de banda de 0.01%, 0.02%, y
0.04%. Las comparaciones se hicieron con una antena de referencia (sin recubrimiento) con
las siguientes especificaciones: frecuencia de resonancia de 2.7200 GHz (-16.0237dB), y

ancho de banda de 0.03%.

6.2 Sobre la Caracterizacion del Material

La técnica sol-gel permite obtener materiales ferroeléctricos con fase cristalina de STO,
BSTO y BTO que presentan una estructura perovskita cibica, también con presencia de fases
secundarias relacionadas con la presencia de didxido de titanio, carbonato de estroncio y
carbonato de bario, que se generan al tratar las muestras a 700 °C (1h, 1°C/min), o por debajo

de este valor.

Los ensayos realizados sobre substratos de Al,Oz permitieron identificar las mejores
condiciones de deposicion por spin coating y de tratamiento térmico para estas peliculas, en
este caso 3000 rpm (20 s) y 700 °C (1h, 1°C/min), respectivamente; al trabajar bajo estas

condiciones los dafios superficiales tienden a ser menores. Al llevar a cabo la caracterizacion
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de los materiales ferroeléctricos se cumplioé con el 80% de los pendientes y trabajos futuros

reportados en [75], tesis de maestria que precede a la presente.

Por otro lado, los experimentos que se realizaron sobre los substratos Al,O3/Ni-Cr/Au 'y
el tipo de ALOs; presente en el substrato anterior, permitieron visualizar peliculas
ferroeléctricas con una distribucion homogénea que mantenia la integridad de la capa
ferroeléctrica en toda la superficie depositada, presentando mayor porosidad de peliculas

ferroeléctricas al ser depositadas sobre la superficie del oro.

En general, las peliculas ferroeléctricas desarrolladas no pudieron ser visualizadas con
claridad en vista transversal usado el microscopio electronico de barrido (SEM). Sin
embargo, se determinaron los espesores de estas al evaluar las diferencias en la totalidad de
los substratos. De este modo, para las peliculas depositas sobre AlO3/Ni-Cr/Au se
obtuvieron espesores de 2.8130, 4.1070, y 3.9217 um, respectivamente para STO, BSTO, y
BTO.

6.3 Acerca de la Miniaturizacion de la Antena

Al evaluar el factor de miniaturizacion de antenas de parche microstrip recubiertas con
diferentes materiales ferroeléctricos, ha sido posible evidenciar la importancia de desarrollar
peliculas ferroeléctricas con un alto nivel de integridad, recubrimientos homogéneos con
espesores apreciables y baja presencia de defectos superficiales para afianzar una mayor

ganancia de porcentaje de miniaturizacion en los dispositivos intervenidos.

6.4 Trabajo Futuro

Como trabajo futuro se propone realizar las deposiciones de peliculas delgadas via sol-gel

por técnicas como dip coating y screen printing para determinar el método que permita
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obtener dispositivos con incorporacion de peliculas ferroeléctricas mas funcionales, con

mejor apariencia superficial de la pelicula y caracteristicas dieléctricas optimizadas.

Adicionalmente, se hace necesario desarrollar peliculas ferroeléctricas en substratos
ceramicos con y sin metalizacion como es el caso de Si/SiO2/Ti/Pt, Si/Si02/Ti/Pt/Au,
materiales flexibles, zafiro, silicio, entre otros, por medio de deposiciones usando la técnica
seleccionada con anterioridad, para identificar la importancia de agregar la metalizacion
antes (pelicula ferroeléctrica incorporada en sandwich en el dispositivo) o después de la

deposicion de la pelicula ferroeléctrica.

También, se debe modificar el proceso de sintesis sol-gel con adiciones de 6xido, y dopaje
(normalmente con itrio, manganeso, magnesio, y potasio), para aumentar la funcionalidad de
las propiedades dieléctricas de los tres materiales estudiados, asi como también, la formacion

de multicapas escalando los titanatos.

Se propone evaluar el comportamiento de las caracteristicas dieléctricas de las peliculas
ferroeléctricas bajo diferentes espesores y temperaturas de operacion para establecer los

limites de una funcionalidad con mayor aplicabilidad.

Disefiar y fabricar arreglos de antenas de parche con tecnologia microstrip en la
alimentacion con incorporacion de peliculas ferroeléctricas, de modo que se pueda establecer
la condicion de disefio que permita brindar un mayor aprovechamiento de las propiedades
dieléctricas del material ferroeléctrico, variando a su vez las dimensiones de los diferentes

disefios.

También, debe estandarizarse el procedimiento convencional de fotolitografia dentro de
las instalaciones de la Universidad EAFIT, teniendo en cuenta que la fuente UV tipo H del
autenticador de moneda SLD-16M tiene una alta resistencia de 16 W. Por lo tanto, para
desarrollar el proceso fotolitografico bajo condiciones similares a las indicadas por la
Universidad de los Andes, es necesario que la resina sea expuesta en este dispositivo por lo

menos 8 min con 26 s.

Por ultimo, se hace necesario evaluar para los dispositivos desarrollados la dependencia

de la permitividad dieléctrica a un campo eléctrico aplicado para la determinacion de la
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sintonizabilidad, que también permitira especificar parametros de la antena sintonizable

como la tasa de frecuencia y su desempefio.
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