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ABSTRAKT

Préce se vénuje problematice méfeni parametri piezoelektrickych materialt a vlivu teploty
na jejich stabilitu. V uvodni ¢asti je strucné vysvétlena problematika piezoelektrického jevu,
jeho vyuziti, zpisob vyroby piezoelektrickych materiali a metody méfeni jejich vlastnosti.
V praktické ¢asti prace je ptehledné¢ uveden postup méfeni a vypoctu kompletni matice
materidlovych koeficienti z definovanych vzorkti PZT keramiky. Postupnou upravou
dostatecné velkého disku byla vyrobena celd sada piezoelektrickych vzorkd pro vsechny typy
kmith, spliujici kritéria pfisluSnych norem. Tenky platek pro pficné podélné kmity, tenky
disk pro radidlni a tloustkové kmity, valecek pro tloustkoveé podélné kmity a tenky platek pro
tloustkové stiizné kmity. Ke stanoveni matice koeficientli a popisu postupu meétfeni byla
pouzita keramika NCES51 firmy Noliac, ptip. i star§$i PCM51. V obou piipadech se jedna
0 m&kkou PZT keramiku slozenou z tuhych roztoku zirkoni¢itanu olovnatého a titanicitanu
olovnatétho Pb(ZrixTix)O3. Vzajemny molarni pomér zirkonu a titanu definuje
krystalografickou strukturu uvnitt keramiky a jednotlivé fdzové prechody. Skutecna struktura
a chemické slozeni méfenych vzorkii byly ovéfeny rentgenovou difrakéni spektroskopii
respektive prvkovou analyzou energiové disperzni spektroskopii (EDS).

K méfeni vzorkll a naslednému vypoctu vSech koeficientd byla pouzita frekvencni metoda.
Pro méfeni bylo vyuzito precizniho impedancéniho analyzatoru Agilent 4294A a méfici
pinzety Tweezers Contact Test Fixture 16334A. Provedenymi experimenty byla ovéfena
moznost rychlého stanoveni kompletni matice koeficientll piezoelektrické keramiky bez
vetSich néarokit na vyrobu sady vzorkd nutnych pro meéteni. Ziskand hodnota ndbojového
koeficientu byla ovéfena pifimymi metodami, optickou metodou vyuzivajici laserového
interferometru, vibrometrickou metodou a metodou skokové zmény sily pisobici na element.
Na zaklad¢ provedenych méfeni a experimentti byly metody porovnany a definovany jejich
vyhody a nevyhody.

Hlavni pozornost byla vénovana problematice chovani piezoelektrického materidlu pii
teplotdch v okoli Curieova bodu. Depolarizace zvysSenou teplotou v okoli Curieova bodu
je vyznamnou materialovou vlastnosti PZT keramiky, ktera je vSak obtizné méfitelna. Vyuziti
bézné vibrometrické metody (dss-metry) pro méfeni teplotnich zavislosti je technologicky
naro¢né, proto byla pouzita pro stanoveni teplotnich zavislosti frekven¢ni metoda. Jako
indikator zobrazujici stav depolarizace PZT keramiky byl zvolen piezoelektricky nabojovy
koeficient, jehoZ hodnotu 1ze frekven¢ni metodou dobie méfit. Pfesnost frekvenéni metody
byla ovéfena porovnanim s vibrometrickou metodou na ruznych rozmérech valecku z PZT
keramiky NCES51, urcenych pro podélné typy kmitd. Vysledkem prace je ovéfena metodika
méfeni, ktera umoziuje dosahnout piesného stanoveni hodnoty Curieova bodu, tzn. faizového
pfechodu keramiky do kubické krystalografické struktury. Experiment rovnéz prokazal
moznost postupné fizené depolarizace keramiky pomoci vysoké teploty a soucasné€ i hranice
teploty, pti kterych jiz zacind dochazet k nevratné zméné piezoelektrickych vlastnosti PZT
keramiky. U keramiky NCES51 respektive PCMS51 dochazi k nevratnym zménam na 95%
Curieovy teploty.



ABSTRACT

The doctoral thesis discusses the measurement of parameters of piezoelectric (PZT)
materials and the influence of temperature on their stability. In the introductory sections, the
author briefly explains the piezoelectric effect and its use; simultaneously, methods for the
preparation of piezoelectric materials and the measurement of their properties are presented
to illustrate the analyzed problem. The experimental part of the thesis describes the procedure
of measuring and calculating the complete matrix of material coefficients from samples of
PZT ceramics. The applied set of piezoelectric samples complying with relevant European
and world standards was made in the form of thin plates, thin discs and cylinders, via gradual
modification of the large disc. The samples produced are a thin plate for the traverse length
and thickness shear modes, a thin disc for the radial and thickness extension modes, and
a cylinder for the longitudinal length mode. The NCE51 and/or the older PCM51 ceramics
obtained from the company Noliac Ceramics were used in determining the complete matrix
and describing the measurement method. Both these types are soft piezoceramics composed
from a solid solution of lead zirconate and lead titanate with the general chemical formula of
Pb(Zr14,Tix)O3. The molar ratio between the zirconium and the titanium affects the crystal
structure inside the ceramics and the individual phase transitions. The real crystallographic
structure and chemical composition of the samples were confirmed by X-ray diffraction
spectroscopy and energy dispersive spectroscopy (EDS), respectively.

The frequency method was used for the measurement and calculation of all material
coefficients. An Agilent 4294A impedance analyzer and a set of measuring tweezers marketed
as “Tweezers Contact Test Fixture 16334A” were used in the process. Fast determination
of the entire matrix of coefficients without any special requirement for the preparation of the
samples to be measured was tested and verified. The charge coefficients of the piezoelectric
material were confirmed by direct methods including the laser interferometer technique, the
vibrometric method, and the procedure utilizing changes of the force applied to the sample.
The advantages and disadvantages of the methods were compared and defined based
on measurements and their results.

The main part of thesis was focused on the behavior of piezoelectric material at high
temperatures near the Curie point. Depolarization performed by means of a high temperature
approaching the Curie point constitutes a significant yet hardly measurable material property
of PZT ceramics. Commonly available vibrometric methods (dss-meters) do not appear to be
suitable for the measurement of temperature dependencies, and for that reason the frequency
technique was used. The piezoelectric charge coefficient, whose value can be effectively
measured via the above-discussed frequency method, was selected as the indicator showing
the depolarization state in the applied piezoelectric ceramics. The accuracy of the procedure
was verified via comparison of the vibrometric method in cylinders of the NCE51 ceramics
with different sizes, which are designed for the longitudinal length mode. The result
is an optimized measurement methodology which facilitates accurate determination
of the Curie temperature, namely phase transition to the cubic crystallographic structure.
The experiment also proved the applicability of progressive, controlled depolarization of PZT
ceramics via high temperature, and it also enabled us to define the temperature limits at which
there occur irreversible changes of the piezoelectric properties of piezoceramics.
In the measured NCE51 and PCM51 materials, the limit for the irreversible changes was
equal to 95% of the Curie temperature.
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1 UVOD

V poloving 20. stoleti se objevuje metoda akustické emise (AE) uréend pro nedestruktivni
zkouseni materiali a od té doby je Siroce vyuzivana. Snimac¢ akustické emise je zakladnim
prvkem méficiho fetézce a jeho vlastnosti vyznamné ovliviwyji kvalitu ziskanych dat [1].
Ditlezitou soucasti snimace akustické emise je aktivni meéfici prvek, ktery je nejcastéji
vyrabén z piezoelektrické keramiky oznaCované také jako PZT keramika. Ta je vyuZzivana
predevsim pro pirevod mechanické vychylky povrchu na elektricky signal. Keramicky element
je pfimo spojeny ptes vazebni prostiedi s testovanym povrchem [2]. Aktivni prvky snimacii
AE se obvykle pouzivaji ve tvaru komolého kuzele pro Sirokopasmové snimace [3, 4] nebo
diskti a valeckt u rezonanc¢nich snimact. Po vhodné upravé je vSak i tyto vyrobné jednodussi
tvary mozné pouzit jako aktivni prvky pro Sirokopasmové snimace [5, 6].

Vyznamny vliv na vysledné vlastnosti snimace AE maji materidlové koeficienty
piezokeramiky. Pro optimélni ndvrh snimace je nutné znt jejich hodnoty. V préci jsou proto
probrany zakladni metody a principy méfeni materidlovych koeficientl, mezi které se tfadi
vV dneSni dobé nejCastéji pouzivand frekvencni metoda pro stanoveni celé matice
materialovych koeficienti popsana evropskou [7, 8, 9, 10] i svétovou normou [11], nebo
nékterd z pfimych optickych nebo vibrometrickych metod pro méfeni piezoelektrického
nabojového koeficientu.

Frekvenéni metoda je nasledné vyuzita pro stanoveni zékladnich teplotnich zavislosti
Vv Sirokém rozsahu teplot od zédpornych hodnot az do teplot pievysSujicich Curietiv bod dané
keramiky. JelikoZ se jednd o méfeni na teplotdch dosahujicich az 500 °C a soucasné na
vysokych frekvencich, byly pro tato métfeni vyrobeny specidlni métici klesté, které spliuji
pozadované parametry a je mozné je umistit do pouZitych kalibra¢nich teplotnich komor.

Vysledkem méfteni je vytvoreni a ovéfeni metodiky pro stanoveni teplotnich charakteristik
zakladnich materidlovych koeficientl, véetné definice doby potifebné pro ustdleni parametrii
elementu uvnitf pece na aktudlni nastavené teplot¢ a dale hodnoty Curieovych teplot
u métenych typti mekké keramiky. Naméfend hodnota Curieovy teploty je ovéfena pomoci
rentgenového difraktometru, ktery umoziuje stanoveni fazového pirechodu do kubické
krystalografické struktury.

Na zéklad¢ provedenych meéfeni byla realizovana fizena depolarizace piezoelektrické
keramiky pfi pisobeni vysoké teploty. Na parametrech mékké keramiky NCES1 je zobrazen
vliv postupného ohievu v okoli Curieova bodu a vliv ¢astecné depolarizace na vyznamné
materialové koeficienty. Je tim dokazana moznost ¢aste¢né depolarizace v objemu elementu
a tim 1 vytvoteni gradientu materidlovych koeficient v délce vzorku.

Vysledky je mozné vyuzit jednak pfi ndvrhu a popisu chovani snimaci AE, ale také
pro doplnéni matic koeficientd a tim 1 vyraznému zptesnéni simula¢nich modelli obsahujicich
piezoelektrické elementy.



2 CILE PRACE

Hlavnim cilem disertacni prace je studium elektrickych a mechanickych vlastnosti
piezoelektrické keramiky vyuzivané jako aktivniho prvku pro snimace akustické emise a dale
zkoumani vlivu teploty na zmény -elektromechanickych parametrii piezoelektrického
materialu.

Bude feSena problematika aktivniho prvku snimace AE ve form¢ céstené
depolarizovaného piezoelementu. Vyuziti castecné depolarizované keramiky pro konstrukci
Sirokopasmovych snimacti AE neni pfili§ publikovano a stile zde zlstdva mnoho nejasnosti.
Mezi hlavni problémy patii stanoveni stupné depolarizace a definice pfechodu mezi
polarizovanou a depolarizovanou ¢asti PZT keramiky.

Na PZT keramice tvofené smési tuhych roztokd zirkoniCitanu olovnatého PbZrOj
a titaniCitanu olovnatého PbTiO3; Vriznych pomérech Pb(Zri, Tix)Os budou nejprve
porovnany piimé a nepfimé metody stanoveni materialovych koeficienti. Na to bude
navazovat ovéteni vlivu teploty na chovani zakladnich parametrii keramiky, pro rozsahy od
zapornych teplot aZ po hodnoty pfevysujici Curieiv bod. Po zvladnuti vSech dilezitych metod
méfeni bude na vybranych vzorcich vyzkousen vliv ¢aste¢né depolarizace vysokou teplotou.
Timto experimentem by méla byt dokdzana moznost fizené depolarizace piezoelektrické
keramiky, a to pouze ve zvolenych &astech. Caste¢nou depolarizaci PZT keramiky je mozné
pouzit jednak pro stabilizaci frekvencnich charakteristik, tak soucasné¢ pro ovlivnéni
rezonan¢ni frekvence a materidlovych parametra.

Hlavni cile prace lze shrnout nasledovné:

— Metodika méfeni piezoelektrickych koeficientt.

e Navrh a realizace technologie zpracovani vzorkli urCenych pro méfeni
a vypocet referencnich hodnot koeficientti.

e Navrh a realizace metod pro méfeni materidlovych koeficientli, zahrnujici
frekvencni metodu pro uréeni kompletni matice materidlovych koeficienti
a pfimé vibrometrické a optické metody pro ur¢eni nabojového koeficientu.

e Vypocet piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych koeficientt PZT
keramiky pro radidlni, tlouStkové, podélné, pficné podélné a tlouStkove stiizné
typy kmitu.

— Vliv teploty na piezokeramiku.

e Navrh a realizace ptipravkl pro méteni elektrickych parametri piezoelementt
pfi vysokych teplotach.

e Popis a stanoveni fazového pfechodu do kubické krystalografické struktury
oznacovaného také jako Curietiv bod.

e Porovnani méfeni Curieova bodu pomoci teplotni zéavislosti kapacity vzorku
s rentgenovou difrakéni analyzou.

e Mgfeni teplotni zavislosti zédkladnich materidlovych koeficientii od zapornych
teplot do teploty presahujici Curietiv bod keramiky, doplnéné o méteni teplotni
hysterezni kiivky a vlivu cyklovani teploty.

e Sledovani vlivu doby ohfevu na zmény materialovych koeficienti.

— Navrh a optimalizace metody pro fizenou ¢astecnou depolarizaci PZT keramiky.
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3  PIEZOELEKTRINA

Piezoelektricky jev se vyznacuje dlouhou historii. K nejstarSim popisiim jevu patii zpravy
z Cejlonu a Indie, ve kterych je popisovano, ze pii vhozeni turmalinovych krystali do
horkého popela jsou jemné casteCky popela nejdiive ke krystalu pfitahovany a poté
odpuzovany. Tento jev se pod nazvem ,,Cejlonské magnety* dostal do Evropy az po dovozu
turmalinovych krystali holandskymi obchodniky v roce 1703. Na zikladé¢ vyzkumu
Brewstera na krystalech Seignettovy soli a jinych se vlivem domnénky o vzniku naboji
vlivem pulsobeni tepla zacal uZzivat nazev ,piezoelektfina“. Az pozdé¢ji se prokazalo, ze
se jedna o jev elektrické polarizace, béhem které vznikaji na plochach krystalti danych
krystalografickych tiid elektrické naboje vyvolané jednak piimym ucinkem tepla a piipadné
mechanickymi deformacemi [12].

Na pocatku se prokazovanim piezoelektrického jevu u riznych latek zabyvali napt. v roce
1817 Haiiy na vapenci a v roce 1827 Becquerel na amorfnich krystalech jako je slida,
sadrovec, vapenec a topas. Jak se pozdéji ukazalo, vznik ndboje na téchto materidlech nebyl

Objev piezoelektrického jevu je pfisuzovan bratrim Pierru a Jacquesovi Curieovym.
Ve svém vyzkumu se nejprve zaméfili na krystaly turmalinu, kde pozorovali vznik naboje
s opa¢nou polaritou na koncich polarnich os pfi stlaCovani krystalu. Pozd¢ji prokazali, ze
doba existence povrchovych nabojl, dle jejich ndzvu ,,polarni elektfiny*, je zavisld na dob¢
trvani pisobiciho tlaku. Jelikoz je vznik elektrickych ndboji Umérny mechanickému
namahani, byl tento jev nazvan jako pfimy piezoelektricky jev podle feckého piedzo
v prekladu tlacit. Sviij objev prezentovali na vetejnosti v roce 1880. DalSim vyzkumem tento
jev prokdzali na kiemeni, blejnu zinkovém, kyseliné¢ vinné a jinych krystalech bez stfedu
soumeérnosti. Piezoelektricky jev u téchto materidlti prokazovali zatizenim krystalu znamou
hmotnosti. Krystal byl vloZzen mezi dv€ vodorovné elektrody, na kterych se méfila velikost
generovaného naboje [12].

Neptimy piezoelektricky jev, tedy vznik mechanickych deformaci tmérnych elektrickému
poli, byl na zakladé¢ upozornéni M. G. Lippmanna, ktery pomoci termodynamickych tvah
zjistil moZnou existenci obracené¢ho piezoelektrického jevu u piezoelektrického krystalu,
potvrzen bratry Curieovymi roku 1881 pfiblizné rok po objeveni pfimého jevu. Nejasnosti
okolo pfimého a neptimého piezoelektrického jevu byly postupné vyjasiiovany na zaklade
termodynamickych principti (W. Thomson, P. Duhen, F. Pockels a W. Voigt).

U nas se piezoelektiinou zabyval v roce 1899 F. Nachtikal pod vedenim W. Voigta, ktery
méfil koeficienty kifemene a turmalinu. J. Valasek se v roce 1921 zapsal objevem
feroelektiiny u Seignettovy soli. Dale se piezoelektiinou zabyvali V. Petrzilka na Fyzikalnim
tistavu Karlovy univerzity v Praze [12, 13], J.B. Slavik na Ceském vysokém uéeni technickém
[14], J. Zelenka [15] v Liberci, J. Kazelle na VUT v Brn€ [16] nebo ve vyzkumném centru
Tesla Hradec Kralové [17, 18]. V soucasné dobé pokracuje vyzkum piezoelektrickych
materialti na riznych védeckych pracovistich napt. na Akademii véd v Praze, nebo v Liberci
pod vedenim prof. Erharta [19, 20].

Zasluhou A. Langevina, W. P. Masona a W. G. Cadyho se zacal piezoelektricky jev
vyuzivat i v technice a do prumyslového vyuziti se poté dostal od poloviny 20. stoleti [12].
Piezoelektricky jev se vyuzivd v mnohych odvétvich techniky jako je elektrotechnika,
automatizace, méieni, radiotechnika, telekomunikacni, televizni, rozhlasova a vypocetni
technika, ultrazvukové sondy, optika, automobilova, spotfebni i Iékarské technika.

11



3.1 Piezoelektricky jev

Generovani naboje vlivem pilisobici sily na piezoelektricky element lze vysvétlit
na jednoduchém molekularnim modelu zobrazeném na obrazku 3.1a. V klidovém stavu pied
anavenek se jevi jako elektricky neutralni. Zacne-li na material plsobit externi sila, jeho
vnitini struktura se zaéne deformovat, narusi se rovnovaha mezi naboji a dojde k ¢astecnému
oddé€leni pozitivnich a negativnich t€zist' ndboji, ¢imz dojde ke vzniku dvojic s kladnym
I zapornym nabojem tzv. malych dipo6ld, zobrazenych na obrazku 3.1b. Jedna se o stav, kdy
se prestane vzajemn¢ kompenzovat u¢inek naboju riznych znamének, a na opacnych stranach
elektrické osy vznikne piebytek opacnych naboju. Protilehlé poly uvniti materidlu se
vzajemné vyrusi a na povrchu materidlu, tedy 1 na ptilehlych elektrodach se objevi vézany
naboj (obrazek 3.1c), tento jev je oznacovan jako tzv. polarizacni efekt [21].

Vzéijemny vztah mezi pfimym a obracenym piezoelektrickym jevem je popsan Lipp-
mannovym pravidlem.

., Elektrické pole zpiisobuje v piezoelektrickém krystalu deformace, které pak samy
vyvolavaji primy piezoelektricky jev, ten zeslabuje ucinek piisobiciho vnéjsiho pole. Pri
deformaci piezoelektrického krystalu vznikaji na jeho plochdch naboje takového znaménka, zZe
Jimi zpiisobeny neprimy piezoelektricky jev piisobi proti ucinkiim deformace. *“ [13]

Obr. 3.1 Jednoduchy model vysvétlujici piezoelektricky jev a) neexcitovana molekula, b) molekula je vystavena
vlivu externi sily F, ¢) polariza¢ni efekt na povrchu materialu. Pfevzato a upraveno dle [21].

3.1.1  Chovani piezoelektrického materiilu

Chovani piezoelektrického valecku v zavislosti na pusobeni mechanického namahéani nebo
elektrického pole je zobrazeno na obrazku 3.2. Z diivodu popisu piezoelektrického piimého
anepiimého jevu je zde vyobrazena velikost deformaci oproti redlnym hodnotaim znaéné
nadhodnocena. Ptiklad nezatizeného vzorku je zobrazen na obrazku 3.2a. Vektor polarizace
je rovnobézny s osou valeCku. Je-li piezoelektricky vzorek mechanicky stlacovan nebo
napinan méni se jeho dipdlovy moment a na elektrodach vzorku je generovan naboj, ktery se
na kapacité elementu méni na odpovidajici napéti. Pti stlacovéani elementu v podélném nebo
natahovani ve sméru kolmém ke sméru polarizace vznikd napéti stejné polarity odpovidajici
puvodni orientaci polarizatniho napéti (obrazek 3.2b). Napindnim elementu v podélném
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sméru polarizace nebo pfi stlacovani ve sméru kolmém ke sméru polarizace je vysledna
polarita napéti opacna nez polarizacni napéti (obrazek 3.2c). Princip obou téchto jevia
je zalozeny na piimém piezoelektrickém jevu, a jedna se o aplikace tzv. generatorového typu.
Piimy piezoelektricky jev nastava v ptipad¢, kdyz piezoelektricky meéni¢ transformuje
mechanickou energii, kterou je stlacovan nebo napinan, na energii elektrickou.

Smér
poianzace

a)

d) e) f)

Obr. 3.2 Chovani piezoelektrického valecku v zavislosti na mechanickém namahani a na ptisobeni elektrického
pole: a) nezatizeny valeCek; b) stlaceni valecku, polarita generovaného a polariza¢niho napéti je stejna;
€) napinani valecku, polarita generovaného a polariza¢niho napéti je opac¢na; d) snizeni valecku, pfipojené
a polarizacni napéti ma opacnou polaritu; ) prodlouZeni valecku, pripojené a polariza¢ni napéti ma stejnou

polaritu; f) podélné kmitani valecku po pfipojeni sttidavého napéti. Pfevzato a upraveno dle [22, 23].

Neptimého piezoelektrického jevu je naopak vyuzivano pro preménu elektrické energie na
mechanickou. Pfi ptipojeni napéti opacné polarity nez je polarizacni napéti se piezoelektricky
meéni¢ zmens$i a soucasn¢ rozsiti (obrazek 3.2d). Ma-li piilozené napéti stejnou polaritu jako
je polarizaéni napéti méniCe, dojde k prodlouzeni a k souCasnému zGzeni praméru
piezoelektrického elementu (obrazek 3.2e).

Po pfipojeni piezoelektrického ménice na stfidavé napéti se zacne element stiidave
prodluzovat a zkracovat s frekvenci pouzitého napéti (obrazek 3.2f). D&j je nazyvan jako
tzv. motorova akce nebo vibracni mdd, kdy se elektrickd energie pfevadi na mechanickou
energii. Tohoto principu se vyuziva napf. u piezoelektrickych motort, v ultrazvukovych
generatorech, reproduktorech a v dalsich aplikacich [22, 23].

3.2 Vyutziti piezoelektrického jevu v praktickych aplikacich

Piezoelektrické materialy ve vSech moznych modifikacich se vyuzivaji v mnoha
praktickych aplikacich. U PZT keramiky se vyuzivaji jeji piezoelektrické vlastnosti, které jsou
popsany piezoelektrickym jevem a to tzv. pfimym a nepfimym. Vyhodou piezoelektrické¢ho
materidlu je moznost predani energie a soucasné prijmuti odezvy systému stejnym
elementem.

13
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[+ ]
— Skenovaci mikroskopie
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) e o — Detektory chemickych
— Inhalatory léku lstek

Q
— Lékarska diagnosticka
technika

]

Obr. 3.3 Vyuziti piezoelektrického jevu u praktickych aplikaci. Pfevzato a upraveno dle [20, 24].

V soucasné dobé¢ pokracuje vyzkum v oblastech vyuZivajicich piezoelektrické materidly,
jako jsou napt. nové typy snimaci, aktuatord, ptipadné upravenych slozeni piezoelektrickych
materialll z divodu zvySeni piezoelektrickych koeficientd, Curieovy teploty nebo koeficientu
pfemény mechanické energie na elektrickou. Rozsah aplikaci vyuZivajicich piezoelektricke
materialy je na obrazku 3.3. Piezoelektricky jev proto byl, a stale je, v centru pozornosti
mnoha vyzkumnych pracovist’ po celém svété [20, 24].

3.3 Slozeni PZT keramiky a fazové diagramy (Curieova teplota)

PZT keramiku tvoii smés dvou tuhych roztokd zirkoni¢itanu olovnatého PbZrOs
a titanicitanu olovnatého PbTiO3; V poméru Pb(Zr1.x, Tix)Os. Jedna se o pevné krystalické latky
a jejich strukturu mizeme charakterizovat pomoci krystalové miizky, kterou lze stavét ze
14 typa zakladnich krystalovych bunék. Popis zékladni bunky je znazornén na obrazku 3.4,
kde a, b, ¢ jsou délky stran hranolu, xyz je pocatek soufadnicového systému
krystalografickych os, a a, B, y jsou tuhly, které sviraji hrany zakladni buiky, body
Vv krystalové mfizce jsou tzv. miizkové (uzlové) body.
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Obr. 3.4 Popis zakladni krystalové buniky. Pfevzato a upraveno dle [25, 26].

Podle osy symetrie se krystaly déli do 7 krystalografickych soustav, ve kterych mohou
existovat 4 typy zakladnich mtizek — prostd (P nebo R), bazalné centrovand (C), prostorove
centrovana (I) a plo$né centrovana mtizka (F) [25, 26]. U PZT keramiky se krom¢ triklinické
(trojklonné) a hexagonalni (Sesterecné) vyskytuje zbyvajicich 5 krystalografickych soustav
(obrazek 3.5): 1) Kubicka (krychlova), 2) Tetragonalni (Stvere¢nd), 3) Ortorombicka
(kosoétvere¢na), 4) Monoklinicka (jednoklonna) a 5) Romboedricka (trigonalni).

Z
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Obr. 3.5 Typy krystalovych miizek u PZT keramiky. Pfevzato a upraveno dle [25-27].

Titani¢itan olovnaty PbTiO; (PT) je za normalnich podminek ferroelektricka latka
s tetragonalni symetrii (P4mm, kde P oznacuje prostou buiku). Pfi teplot¢ 490 °C dochazi
k ptechodu z feroelektrické tetragonalni faze na paraelektrickou kubickou fazi (Pm3m) [28].

ZirkoniCitan olovnaty PbZrOj; je prototyp antiferoelektrického krystalu s orthorombickou
(kosoc¢tvere¢nou) krystalovou miizku s bodovou grupou symetrie (R3m, kde R oznacuje
prostou bunku u romboedrické struktury). Pii teplot¢ 230 °C se stejné jako titanicitan
olovnaty transformuje na vysokoteplotni paraelektrickou kubickou fazi (Pm3m). [29].
Zakladni perovskitova struktura pro oba krystaly je uvedena na obrazku 3.6.
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Obr. 3.6 Zakladni buiika PbTiO3 a PbZrO; v kubické fazi s Pm3m symetrii. Pfevzato a upraveno dle [28, 30].

Chovani keramiky v zavislosti na slozeni Ize popsat pomoci binarniho (dvouslozkového)
fazového diagramu (obrazek 3.7), ktery umoziuje urcit, jakd mikrostruktura existuje pfi dané
teplot¢ pro dané slozeni materidlu. Vzhledem k tomu, ze je keramika slozena z tuhych
roztokll, tak se v systému do teploty 500 °C vyskytuje pouze jedna a to pevna faze, ale
se dvéma slozkami (zirkoniCitan a titani¢itan) a méni se pouze krystalograficka struktura.
Fazovy diagram pro vyssi teploty bude uveden dale v textu. Na ose x jsou zndzornéna molarni
procenta PbTiO;. Zatimco je pii hodnoté 100 mol. % obsazen pouze Cisty titani¢itan, pfi
0 mol. % je v systému obsazen pouze Cisty zirkoni¢itan. Na vertikalni ose y je vynesena
teplota a jedna se tedy o fazovy diagram za konstantniho tlaku. Z grafu lze uréit zakladni
informace tykajici se krystalovych struktur a teplot fazovych prechodil.

500 I |
400 |
O 300
s C 230
IS} ’
) \ 220
© 200F .
- 210 i
100 — 200 .
A 190
— Fren .
0 :I 111 | 1111 | 1 111 | 111 | 1111 | 1111 | 1111 | 1111 | | |
PbZrO; 0 20 40 60 80 100 PbTiO;

PbTiO; [mol. %]

Obr. 3.7 Fazovy diagram PbZrO5-PbTiO3 keramiky Pb(Zry, Ti, )O3 v rozmezi tuhych roztoki.
Pievzato a upraveno dle [31, 32].
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Obr. 3.8 Fazovy diagram Pb(Zry., Tix)O3 v oblasti morfotropni fazové hranice. Pievzato a upraveno dle [33].

Ve fazovém diagramu se Vv zavislosti na slozeni keramiky vyskytuji nasledujici oblasti.
Antiferoelektricka oblast s orthorombickou (Ao) a tetragonalni (At) krystalovou strukturou
uslozeni blizkému Cistému zirkoniCitanu. Feroelektricka oblast s romboedrickou
nizkoteplotni strukturou (Frem) S pfibyvajicim slozenim PbTiO3 az do 38 mol. %
a feroelektricka oblast s romboedrickou vysokoteplotni krystalovou strukturou (Frnm) S€
slozenim ptiblizné do 48 mol. % PbTiOs. Feroelektricka tetragonalni faze (Fr) se v systému
vyskytuje u slozeni keramiky od 50 mol. % PbZrOz; : 50 mol. % PbTiO3; az do 100 mol. %
(¢istého) PbTiOs. Dalsi oblasti je morfotropni fazova hranice (MPB), ktera se nachazi
Vv oblasti slozeni na$i keramiky (48 —50 % PbTiO3 a 50 —52 % PbZrO3) a bude popsana
detailngji v nasledujicim textu. Posledni oblasti je paraelektricka s kubickou krystalovou
strukturou (Pc) a to vcelém rozsahu slozeni keramiky nad teplotou piechodu mezi
feroelektrickou a paraelektrickou oblasti (Curieovou teplotou).

Pb(Zri.x, Tix)Os keramika s pomérem slozeni 52:48 (52 % PZ a 48 % PT) je v soucasné
dobé nejvice pouzivana. Toto sloZeni se nachazi v blizkosti morfotropni fazové hranice
(MPB) mezi romboedrickou feroelektrickou a tetragonalni feroelektrickou fazi (obrazek 3.8),
kde byly experimentalné zjistény pii teploté 25 °C maximalni hodnoty piezoelektrickych,
elastickych a dielektricky koeficientl. Prvotni méfeni velikosti jednotlivych koeficientl na
vzajemném hmotnostnim poméru zirkonicitanu a titanicitanu realizoval jiz v roce 1955 Jaffe
[32]. Zavislost dielektrického koeficientu g, elektromechanického planarniho koeficientu ky
a Curieovy teploty je zobrazena na obrazku 3.9. Pro tento experiment byla pfipravena série
smési PbZrO3, PbTiO3, PbO:SnO; a PbHfO3. Z toho deset vzorkt odpovidalo slozeni PbZrO3
a PbTiOs. Jednotliva molarni procenta jsou uvedena v grafu na obrazku 3.9.
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Obr. 3.9 Zavislost relativni dielektrické permitivity ¢, a planarniho koeficientu vazby k, méfeného pii 25 °C
pro riizna slozeni tuhych roztok PbTiO3-PbZrOs. Pievzato a upraveno dle [32].

Jak jiz bylo feCeno, existenci MPB faze studoval nejdiive Jaffe et al. v roce 1955 [32],
ktery ptredpokadal, Ze se v morfotropnim fdzovém rozhrani spolu vyskytuji romboedricka
a tetragonalni faze. V roce 2000 byla Nohedou tato teorie potvrzena v [33] a v roce 2005 byla
Coxem a Nohedou upiesnéna pomoci rentgenové difraktometrie existence monoklinické faze
a jeji smési s tetragonalni fazi v rozmezi sloZeni 45,5 aZ 52 mol. % PT a 48 az 54,5 mol. %
PZ [34]. Avsak kompletni hranice mezi romboedrickou, monoklinickou a tetragonalni fazi
ve fazovém diagramu nebyla dosud pfesné stanovend vzhledem ke sloZitosti rozliSeni mezi
témito tfemi fazemi [35].

Féazovy diagram pro tani PZT keramiky pfi vysokych teplotach sestrojili a uvedli jako
prvni Fushimi a Ikeda v roce 1967 [36] a je znazornén na obrazku 3.10. Ve fazovém diagramu
jsou uvedeny 2 hlavni kfivky. Spodni zelend kiivka solidu uddvd mezni sloZzeni tuhého
roztoku a pod ni je pfitomny pouze tuhy roztok. Nad horni modrou kiivkou likvidu
se vyskytuje pouze kapalna faze ve formé taveniny. Cervena kiivka znazoriiuje peritaktickou
pfeménu, kterd probihd pifi konstantni teplot¢ 1340 °C. Je to reakce tuhych roztoki
s taveninou, kdy vznikaji krystalické latky nového typu (tuhy roztok, oxid zirkonicity ZrO,
a tavenina). Mezi kiivkami jsou spole¢né oblasti tuhého roztoku s ZrO, a kapaliny.

PbTiO;3 taje kongruentné pii 1300 °C. To znamena, Ze se tavi na taveninu PbTiO3. PbZrOs
taje inkongruentné¢ pii 1570 °C — rozkladd se a vznika tavenina jiného sloZeni (oxid
zirkonicity ZrO;) nez odpovida stechiometrickému poméru zirkoni¢itanu olovnatého. Prechod
z kongruentniho do inkongruentniho tani tuhych roztoku je pfi teploté 1340 °C. Pti nizSich

vvvvvv

krystalovymi strukturami (obrazek 3.7 a 3.8).
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Obr. 3.10 Fazovy diagram PbZrO3-PbTiO5 keramiky Pb(Zry, Ti,)O3 v rozmezi teplot tani.
Pievzato a upraveno dle [36].

3.4 Proces vyroby piezoelektrické keramiky

Jeden z nejvice rozsifenych piezoelektrickych materialt je perovskit, zalozeny na bazi
pevnych roztokti zirkoniCitanu olovnatého a titani¢itanu olovnatého Pb(Zrix, Tix)Os.
Ve hmotnostnim slozeni 50 % PbO a 50 % smési PbZrO3 a PbTiO3 je oznacovany také jako
dvojny perovskit. Cely postupu vyroby na obrazku 3.11 zahrnuje vybér vstupnich surovin,
Vvyvoj receptury, postup mleti, homogenizaci, Zarovou syntézu (znamou jako slinovani)
pevnych roztokit Pb(Zrix, Tix)Os, mleti syntetizovanych kalcinatt, tvarovani povrchu
slinutych vzorki, nanaSeni elektrod, polarizace a zkuSebni métent.

Piezoelektrické polykrystalické materidly 1ze zpracovavat oproti monokrystaliim pomérné
jednoduchou technologii do riznych variant tvari a velikosti. Pro vyrobu piezoelektrickych
materidlii je mozné uplatnit technologické postupy znamé z vyroby keramiky. Timto
postupem se ziskava material s vysokou reprodukovatelnosti za nizkou cenu. PZT keramika
muze byt v pritbé¢hu vyroby dotovana dal§imi slou¢eninami (napt. niobitem Nb nebo oxidem
boritym B;03). V tomto pfipad¢ jsou tyto slouceniny pfipraveny oddélen¢ a do vysledné
smési jsou pridany az pied granulaci a naslednym lisovanim.

Surovy vychozi material je ¢asto ve formé oxida (v tomto pfipadé smés PbO, ZrO,, TiO,),
karbonati a pripadné meziproduktd. Mnozstvi oxidd je pocitano v souladu s pozadovanym
chemickym slozenim. Jednotlivé oxidy i pfidavné slozky jsou navazeny a namichéany
V pfesném stechiometrickém poméru. DalSim krokem vyroby je mleti takto piipravené smési
a to metodou mleti za mokra, pfipadné za sucha. Nejcastéji se pouzivaji kulové, vibraéni nebo
tteci mlyny. Volba metody a typu mlynu ma vyznamny vliv na homogenizaci, velikosti zrn
mleté suroviny (mize byt dosazeno az velikosti zrn <20 um) a jejich distribuci. Po mleti
je smés po odvodnéni a vysuSeni piipravena na termalni kalcinaci pti 900 °C. Kalcinace
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je provadéna pod slinovaci teplotou daného materialu. Dochazi pfi ni k reakci v pevné fazi
mezi vychozimi surovinami a k pfechodu do polykrystalické faze. Zaroven se syntézou
ukon¢i vedlejSi objemové kontrakce (smrSténi a deformace materidlu). Vysledny kalcinat
se pot¢ znovu disledn¢ mele, odvodni a sSuSi. SuSeni je v soucasnosti Casto provadéno
tzv. metodou suseni rozpraSovanim (,,spray-drying®) pii které se smés za soucasného
proudéni horkého vzduchu rozstrikuje pod tlakem na stény vysokych bubni, odkud usuSena
pada na dno nadoby. I tento zdanlivé jednoduchy proces ma mnoho proménnych, které mohou
ovlivnit nasledné lisovani prasku do pozadovaného tvaru. Mezi hlavni patii volba teploty
uvnitf bubnu, primér rozstfikovaci trysky, rychlost rozstiikovani i mnozstvi ptidaného pojiva.
Béhem této metody suSeni dojde ke granulaci smési, kterd je dale preferovana u lisovani
za studena.

Vysledné tvary se nasledné slinuji pii teplotach pohybujicich se v oblasti 1200 °C az
1300 °C. Nastavena hodnota teploty se voli dle pozadavku odpovidajicimu pfislusnému
materidlu. Béhem procesu slinovani se idealné kulovité ¢astice namichanych praski spolecné
spoji krcky, difuzi dojde k uzavirani pora a tvofi se husta sktruktura. Vysledna hustota by
méla byt veétsi nez 95 % teoretické hustoty s kvalitni porovitosti a rovnomérné rozlozena
Vv celém elementu. V posledni dob¢ byly testovany rizné typy piisad do slinovaciho procesu,
které se zejména uplatni u silnych vrstev. Teplota vypalu se poté miize pohybovat i pod
1000 °C, coz se uplatni napiiklad u slinovani keramickych vrstev zalozenych na substratu
oxidu kiemicitého. Literatura uvadi [37], Ze elementy maji po slinovani stejny tvar jako
po lisovani, nicméné béhem procesu dochéazi obvykle k smrsténi o 13 az 15 % oproti ptivodni
velikosti.
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Obr. 3.11 Zobrazeni postupu vyroby PZT keramiky Pb(Zr.4, Tix)Os, Pievzato a upraveno dle [37, 38].
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Vypélené komponenty se do vysledné podoby upravuji napf. fezdnim, brousenim
na plocho, brousenim vnitiniho nebo wvné&jSiho priméru a povrchovym lesténim, tedy
lapovanim. Pozadavek na vysledny rozmér elementu je dan bud’to pfimo nebo neptimo pies
rezonan¢ni frekvenci. U zdkladnich tvari je mozné definovat rozmér meéniCe pomoci
pozadované rezonancni frekvence a znamé frekvencni konstanty daného materialu, z téchto
hodnot je nasledné dopocitan pozadovany rozmér.

Po ditkladném ocisténi se na takto upravené elementy nanaseji sttibrné nebo zlaté a niklové
elektrody. Metody nandseni elektrod lze rozd€lit na bézné pouzivanou metodu sitotisku
anasledné vypalovani, vakuové napafovani, vakuové napraSovani piipadné¢ chemickym
nanasenim. Volba metody nandsSeni elektrod je zalozena na cené, na pozadovaném
frekvencnim rozsahu ménice a na teplotnich nebo chemickych podminkach pouziti.

Tloustka elektrod nandSenych pomoci sitotisku se pohybuje v rozmezi 5 az 10 pm. Smés
pro nandSeni je michana z vodivého kovu nebo slitiny a ze sklenéné frity. Pii pouziti masky
je mozné vytvofit elektrody se vzorem, napt. méni¢ s ptetazenou elektrodou, kdy je mozné
cely element kontaktovat z jedné strany. Sitotiskem nanasené elektrody je nutné na povrchu
vypalovat pii teplotich v rozmezi 600 az 800 °C. Béhem tohoto procesu nanesena vodiva
pasta pfilne k povrchu keramiky. Mezi hlavni parametry ovliviujici kvalitu vysledné
elektrody patfi ptiprava povrchu keramiky. Cistota povrchu keramiky je zodpovédna
za naslednou prilnavost vodivé pasty. DalSimi parametry ovlivitujicimi kvalitu elektrody jsou
rovnomeérnost nanaSené vrstvy, viskozita pouzité vodivé pasty a dlisledna kontrola vypalovaci
teploty a Casu procesu vypalovani elektrod. VéEtSinu problému souvisejicich s elektrodami
je mozné pfi sitotisku zpétn¢ dohledat ve vyrobnim procesu. U ostatnich metod jako je napf.
chemicka nebo naprasovaci metoda je cely proces komplikovanéjsi.

Elementy maji po naneseni elektrod jiz vysledny tvar. Pro ziskani piezoelektrickych
vlastnosti je nutné je polarizovat pomoci stejnosmérného pole s gradientem, ktery je fizen
charakterem polarizovaného materidlu a podminkami polarizace pfedevSim pak teplotou pfi
které¢ je PZT keramika polarizovana. Béhem polarizace jsou nahodné orientované domeény
Vv keramickych zrnech uspotfadany dle ptsobeni vnéjsiho elektrického pole.

PZT element je v prabéhu polarizace ulozen v lazni, nejcastéji se jedna o silikonovy nebo
transformatorovy olej. Pouzitd olejova lazen musi mit dostate€nou elektrickou pevnost, aby se
zabranilo elektrickému pieskoku mezi elektrodami. Zaroven slouzi pro rovnomérny ohiev
polarizovaného elementu. Vyssi teplota je udrzovéna z diivodu snizeni hodnoty koercitivni
sily materialu a usnadnéni celého procesu polarizace. Gradient elektrického pole se pohybuje
podle typu PZT keramiky od 2 do 4 kvmm™. U mékké keramiky se pouziva niz§i napéti
vokoli 2 az 3 kvmm™. Naproti tomu tvrdy typ keramiky je nutné polarizovat vy3$sim
elektrickym polem az 4 kV'mm™ a vy3. Polariza¢ni napéti se udrzuje po celou dobu polarizace
a preruSuje se az pii poklesu teploty pod 80 °C nebo 100 °C. Teplota se voli podle hodnoty
Curieova bodu dané PZT keramiky.

Vysledna orientace domén je pomérné stala pokud nedojde k ohfevu materialu nad teplotu
fazového prechodu nebo nedochdzi k vyraznému piisobeni mechanického napéti na element.
U PZT keramik je fazovy ptechod spojen s Curieovym bodem, ktery se u bézné€ pouzivanych
typl keramiky pohybuje v rozmezi od 250 °C az do 400 °C.

V nékterych aplikacich, kde jsou vyzadovany meénice pro stéizny typ kmitt, je potieba
pouzit vzorky se specialnim postupem polarizace. U téchto vzorkl je polarizace provadéna
V jiném smeéru, nez je vysledny pracovni smér ménice. Elektrody pouzité pro polarizaci jsou
pouze docasné a po skonceni polarizace je nutné je odstranit. V tomto ptipad¢ neni vhodné
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pouzit elektrody nanasené sitotiskem, jelikoz je nutné je zapéct do povrchu pomoci teploty
piesahujici Curieovu teplotu dané¢ PZT keramiky a element by byl tedy opét depolarizovan.
Z tohoto divodu se u téchto aplikaci vyuziva metody zalozené na chemickém principu,
pfipadn¢é metoda napafrovanim.

Zavérecna kontrola je provadéna po 24 hodinach od polarizace. Kontrola zahrnuje
testovani vazby mezi elektrodou a povrchem keramiky, stejné jako meéfeni rozmérovych
toleranci a dielektrickych a piezoelektrickych vlastnosti. Zkusebni metody testli jsou popsany
napf. v normach [7-11]. Zaznam z vystupni kontroly obsahuje udaje o polarizaci, materialu
pouzitétho na elektrody, geometrickych rozmérech elementti, hodnotich rezonanénich
frekvenci, elektromechanickém faktoru, mechanické jakosti a piipadn€ zobrazené impedancni
spektrum méfeného vzorku. Tyto zdznamy slouzi predev§im koncovému uzivateli, ale 1ze na
jejich zakladé dodate¢né upravovat vyrobni proces [25, 26, 37, 38].

3.5 Zpusoby pripojeni piezoelektrickych ménici

Existuje vice zpisobii jak pripojit na PZT element kontakty. Mezi ty nejznaméjsi
patfi [22]:

Upnutim vzorku — jedné se o upevnéni vzorku do kontaktnich klesti. To ale byva casto
nespolehlivé z divodu malé odolnosti vii¢i vibracim PZT elementu uvnitt klesti.

Pajenim — p3jeni dava vyhodu vodivého spoje. Vlivem starnuti na ném vSak mtze dojit
k tnavé spoje a jeho poSkozeni. DalSim problém pajeni PZT keramiky je jeji teplotni
zavislost, kde v misté pajeni miize dojit k ¢astecné depolarizaci PZT elementu. Pfed pajenim
je tedy nutné znat Curieovu teplotu dané PZT keramiky a samotny proces pajeni musi byt
co nejkratsi.

Lepenim — lepeni je vyuZivano jak z hlediska upnuti piezoelektrického ménice, tak pro
pfipojeni kontaktniho spoje. Moderni epoxidova nebo akryladtova lepidla poskytuji pevné
a presto pruzné spoje mezi sousednimi povrchy. U lepeni se v tolika pfipadech neobjevuje
problém s unavou spojii a pracovni teploty lepidel dosahuji az 150 °C. Pied samotnym
lepenim je potieba jeden z povrchii zdrsnit a ob& lepené plochy k sobé pitlagit silou az 10° Pa
(10° N'm™).

Vétsina vodivych lepidel se zaklada na bazi epoxidu s ¢asteCkami vodivého materialu.
Vyuzivany jsou napt. ¢astecky sttibra ptipadné niklu. Tyto vodiva lepidla se mnohdy popisuji
jako ,tfidimenzionalni“ a vyznacuji se elektrickou vodivosti v celém svém objemu.
Nevyhodou je mozny zkrat okolnich ¢asti pii vytlaceni ¢asti lepidla mimo lepeny spoj. Mozny
zpiisob jak se piipadnému zkratu okolnich ¢asti zbytkovym lepidlem vyhnout je popsan
v publikaci [22].

Postup spociva v pfimési definovanych ¢astecek niklového prasSku o velikosti asi 10 pm
do lepidla v celkovém obsahu asi 10% z celé hmotnosti. Lepené povrchy jsou k sobé opét
ptitladeny silou. Castecky niklu se vlivem pfitlateni obali (dochazi k tzv. karbonyl-niklovému
procesu) a vytvoii monomolekularni jednoduchou vrstvu mezi lepenymi povrchy. Pfitlaceni
obou lepenych povrchi silou se zajisti dostatené mnozstvi spolehlivych elektrickych
kontaktti. Pouze asi 2 % plochy nejsou niklem pokryty dostate¢né, avSak tento jev nesnizuje
kvalitu celkového kontaktu. Procentualni mnozstvi ¢asteCek niklu v lepidle je tak nizké,
ze nehrozi nebezpeci zkratu pii vytlaeni piebytku lepidla na stranach spoje. Tento zpiisob
je nazyvan jako jednodimenzionalni vodivé lepeni.
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3.6 Elektrody pouzivané u PZT keramiky

Stiibrna elektroda je nejcastéji vyuzivany typ elektrody, pouziva se ve formé
tenkovrstvych i tlustovrstvych typtu elektrod. Obvykle se na povrch PZT elementu nanasi
sitotiskem a vypaluje se pfi vysokych teplotach v okoli 850 °C. Tloustka takto vyrobené
elektrody se poté pohybuje v rozmezi 5 az 10 um. Vypalena elektroda je dostate¢né odolna
pro pfipadné pajeni kontaktl. Mezi vyrobce stiibrnych past patii napt. DuPont (5504N),
Heraeus, ESL (Electro Science Laboratories).

Druhy zpuisob nanaseni stiibrnych elektrod se vyuziva spise pro docasné kontaktovani, kdy
je povrch elementu potien stiibrnou pastou. Takto nanesena vrstva se nemusi vypalovat,
jelikoz k zaschnuti dochazi pti pokojové teploté. Avsak teplotni i mechanicka odolnost tohoto
typu elektrod je vyrazné niz$i nez u vypalené elektrody. Na tento typ elektrody neni mozné
jednoduse pajet. Teplotni odolnost byva omezena asi do 140 °C.

Ptilezitostné byva nutné odstranit z povrchu elektrody vrstvu sulfidu stfibrného, ktery
vznikd na elektrodach vlivem znecisténého ovzdus$i. K odstranéni této vrstvy se pouziva
metoda znama jako ,,glass brush® tedy kartacové Cisténi [22].

Pro napajeni kontaktii se vyuziva mikropajka s nastavenou teplotou na hrotu v rozmezi
250 az 300 °C. Pro péajeni se pouziva smés cinu a olova vpoméru Sn60Pb40 nebo
Sn62Pb36Ag2 spolu s vhodnym tekutym (pryskyficovym) tavidlem. V soucasnosti je jiz
kladen velky diiraz na vyuzivani tzv. bezolovnatého pajeni. Cas samotného pajeni by mél byt
co nejkratsi v rozsahu 3 + 1 sekundy.

Zlaté elektrody se Casto vyuzivaji ve spojeni S dal§imi pfimésemi, jedna se napt. o nikl.
Tloust’ka elektrod se pohybuje v rozmezi od 0,26 do 0,29 pm.

Niklové elektrody jsou obvykle na povrch PZT elementu nanaSeny vakuovym
napafovanim (vacuum-evaporated), kdy ma elektroda zpravidla tloustku 0,2 az 0,5 pm.

Pii pajeni na poniklovanou plochu by méla byt teplota pajeciho hrotu nastavena nejméné
na 400 °C. Vysoka teplota v kombinaci s tavidlem pro nikl pomaha k rychlému odstranéni
zoxidované horni vrstvy na elektrodé. K minimalizaci pfechodu tepla z pajeciho hrotu do PZT
keramiky by ¢as samotného pajeni nemél piesahnout 3 sekundy.

3.7 Polarizace PZT keramiky

Z oblasti elementarnich bun€k, ve které jsou jejich dipoly natoCeny stejnym smeérem,
vzniknou tzv. domény. V materidlu jsou vSak dipolové momenty nepravidelné rozloZeny,
a proto je vysledny naboj nulovy. Béhem deformace elementu a tedy i domén sice vzniké na
jejich sténdch naboj, ten se vSak vzdjemné vyrovnava a vysledny efekt je zanedbatelny.
Element vtomto stavu nevykazuje piezoelektricky jev (obrazek 3.12a), domény uvnitf
materidlu nejsou vziajemné natoeny o 180° ale pouze o 90° u tetragonalni struktury nebo
0 71° a 109° u romboedrické struktury.

K polarizaci PZT elementu dochazi pfi jeho vlozeni do elektrického pole s vysokou
intenzitou. Pasobenim vysokonapétového pole se domény ve sméru pisobeni tohoto pole
vyrovnaji (obrazek 3.12b), zaroven dochazi k deformaci slozené z remanentni deformace S,
a deformace S, odpovidajici elektrickému poli mezi bodem S; a Saturacnim napétim.
Velikosti deformaci jsou zobrazené na hysterezni kiivce S-E na obrazku 2.4b. Domény,
u kterych vektory polarizace obsahuji slozky shodné se smérem piisobiciho pole, rostou
nasledkem zmén polohy doménovych hranic, oproti ostatnim odchylenym. Dusledkem
polarizace po odpojeni PZT elementu od elektrického pole je zachovana orientace velké ¢asti
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dipoli ziskané béhem polarizace, (obrazek 3.12c). Podminky polarizace jsou podrobng&ji
popsany v postupu vyroby PZT keramiky [22, 39].
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Obr. 3.12 Popis elektrickych dipolovych momentu v polykrystalickém materialu a) pfed polarizaci, b) béhem
polarizace c) po polarizaci. Ptevzato a upraveno dle [39].

3.8 Hysterezni kiivky

U feroelektrickych materialt, mezi které patii i PZT keramika, bézn¢ dochézi vlivem
projevu doménové struktury ke vzniku hystereznich kiivek. Polarizaéni proces je mozné
sledovat pomoci zavislosti primérné elektrické polarizace P na intenzité vnéjs$iho elektrického
pole E. V tomto piipadé se bude jednat o element opatieny elektrodami tak, Ze vytvoiené
elektrické pole uvniti elementu je rovnob&zné s osou nanesenych elektrod. Neni-li element
doposud polarizovan elektrickym polem, je stile rozdélen na riizné orientované domény
a jeho makroskopicka polarizace je tedy nulova. Pokud je nepolarizovany element pfipojen
na postupné rostouci elektrické pole pii teplot¢ udrZzované mirn€ pod Curieovym bodem,
zacnou se dipdly vyrovnavat ve sméru polariza¢niho napéti a sleduji tzv. vychozi kiivku,
jak je vidét na obrazku 3.13a.
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Obr. 3.13 Hysterezni kiivka a) zavislosti polarizace P a indukce elektrického pole D na intenzité vnéjsiho
elektrického pole E a b) zavislost deformace S na vné&j$im elektrickém poli E. Pfevzato a upraveno dle [22].
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Pti dosazeni hodnoty intenzity koercitivniho pole E; piejde spontanni polarizace ve vSech
doménach do sméru vnéjsiho elektrického pole. Piezoelektrickou keramiku je tedy nutné
polarizovat polem vys§im, nez je jeji vlastni koercitivni pole E.. Hodnoty koercitivniho pole
se pohybuji u bézné¢ vyrabéné keramiky od 0,5 do 1 kv'mm™. Piekro&i-li elektrické pole
mezni hodnotu, nedochazi jiz k dalSimu nartistu polarizace, protoze vSechny dipoly jsou jiz
zarovnany ve sméru pole. Material dosdhne bodu nasyceni Py (Casto oznaCovan jako bod
saturace). Po snizeni elektrického pole na nulu neztistanou dipdly dokonale vyrovnany, ale
snazi se vratit zpét do ptivodnich preferovanych smérti v ramci jednotlivych domén. Nevrati
se vSak do svych puvodnich pfed-polarizacnich smérii. Uvniti krystalu existuje nékolik
prednostnich smérti, dipoly tak zlstavaji v preferovanych smeérech nejlépe odpovidajicich
puvodnimu sméru polarizace vnéj$im elektrickym polem. Pfi E = 0 v elementu zlstava tedy
i nadale velmi vysoky stupen polarizace. Vysledna remanentni polarizace P, neni tedy nulova,
ale o n€co nizsi nez je spontanni polarizace Ps. Spontanni polarizaci je v tomto piipadé¢ mozné
stanovit extrapolaci linedrni ¢asti hysterezni kiivky k hodnoté E = 0. Spontanni polarizace
kazdé z domén pozitivné ovliviiuje vyslednou polarizaci elementu, stejné tak jako posuvy
doménovych stén. Pti obraceni polarity polarizaéniho napéti klesne nejprve polarizace k nule
a dale pak nartstd v zdporném sméru k saturacni polarizaci Py. Po snizeni elektrického pole
na nulu klesne i polarizace na remanentni polarizaci. Po opétovném navySeni elektrického
pole v kladném sméru bude polarizace nejprve klesat k nule a poté nartstat az k hodnoté Py.
Tak vznika hysterezni kiivka zavislosti polarizace P na elektrickém poli E [12, 20].

Hysterezni kiivka se lisi pro rizné typy mékké i tvrdé piezoelektrické keramiky. PZT
keramika s niz$i hodnotou dielektrickych ztrat tand, ma uzsi hysterezni kiivku a vyuziva se
pfedevsim ve vykonovych aplikacich napft. ultrazvukové pracky a svafovani. PZT keramika
s vy$8i hodnotou dielektrickych ztrat tand se vyznacuje $irSi hysterezni kiivkou a je vhodna
napf. pro méfici aplikace — senzory, pfipadné pro aktuatory [22].

Kiivka zavislosti zmény indukce elektrického pole D na elektrickém poli E (kV-mm™)
vérné kopiruje kiivku polarizace. Napiiklad na vrcholu hysterezni kiivky je hodnota
elektrické indukce D vys8i nez hodnota polarizace P. Pii E = 0 se ob¢ kiivky protinaji, pak
I vysledna hodnota D, = P,.

Pfi znalosti hodnoty indukce elektrického pole D (C'm?), permitivity vakua
€0 = 8,854187 x 10 F-m™ a elektrického pole E (kV'mm™) je mozné ur¢it hodnotu
elektrické polarizace P (C-m?) ze vztahu:

D=¢g,E+P (3.1)

Polarizace piezoelektrické keramiky je spojena s deformaci elementu. Vzajemna zavislost
deformace S a intenzity elektrického pole E se stanovuje z hysterezni kiivky (obrazek 3.13b).
Kiivka koresponduje s hysterezni kiivkou elektrické polarizace a elektrické indukce.
V anglické literatufe je tato zavislost deformace S na elektrickém poli E nazyvana jako
,outterfly loop®.

Pti nulové intenzité elektrického pole (E = 0) je zachovana remanentni deformace S,,
V jejimz okoli mohou nastat piezoelektrické jevy. Je-li na element opakované pfipojovano
elektrické pole, odpovida vznikld deformace S, deformaci mezi remanentni deformaci S;
a maximalni deformaci pii saturaci. Z hysterezni kiivky je patrné, Ze v pfipadé¢ zmény
intenzity elektrického pole AE dojde 1 ke zméné deformace AS. Hystereze spojena
s deformaci elementu v zavislosti na elektrickém poli mize vést u nckterych aplikaci i ke
komplikacim, jako napt. vyuziti PZT keramiky u aktuatoru [12, 17, 20, 22].
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Hysterezni kiivka zéavislosti deformace S se méfi spolecné se zavislosti elektrické
polarizace P a elektrické indukce D na intenzité elektrického pole E. Z téchto kiivek lze
stanovit kvalitu provedené polarizace.
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4 DEFINICE ZAKLADNICH VELICIN

Celkovy popis piezoelektiiny zahrnuje 24 stavovych rovnic popisujicich vztahy mezi
mechanickymi, elektrickymi a termodynamickymi vlastnostmi a vychazi z tzv. Heckmannova
diagramu. Zahrnuje slozky tenzori mechanické deformace S, a elastického napéti T;. Druha
dvojice pak slozky vektort indukce elektrického pole D (Casto oznafované jako elektrické
posunuti) a intenzity elektrického pole E;, tedy elektrické veli¢iny. Treti dvojice popisuje vliv
absolutni teploty © a entropie c.

Obr. 4.1 Linearni elektromechanické stavové rovnice. Pfevzato a upraveno dle [20].

Je-li Heckmannliv diagram redukovén na vzdjemny vztah mezi slozkami mechanickych
veli¢in S, a T, a elektrickych veli¢in D; a E;, pak piezoelektricky jev popisuji dvé dvojice
veli¢in podle obrazku 4.1 a popis je redukovan na 8 line4rnich piezoelektrickych stavovych
rovnic (4.1) az (4.8) platnych pro izotermické a adiabatické déje kde A, p=1az6ai, k=1,
2, 3[15, 20, 40].

Stavové rovnice popisujici neptimy piezoelektricky jev:

S,=s,T,+d.E (4.1)
S,=s,T,+9,D, (4.2)
T,=c;S,—-¢,E (4.3)
T,=c.S,—h,D, (4.4)
Stavové rovnice popisujici pfimy piezoelektricky jev:
D =d,T,+&E (4.5)
D =e,T,+&,E, (4.6)
E.=-0.T,+5:D, (4.7)
E.=-h,T,+ 4D, (4.8)

Podrobny popis materidlovych koeficienti pouzivanych v rovnicich (4.1) az (4.8)
je uveden v tabulce 4.1.

27



Stavové rovnice je mozné pievést do grafické podoby zobrazené na obrazku 4.2. V této
pravotoCivé ortogonalni soustavé soutradnic jsou soufadnicim X, y, z pfifazeny ¢isla 1, 2, 3 a
rovinam yz, xz, xy odpovidaji ¢isla 4, 5, 6. Vektor polarizace E prochazi rovnobézné s osou z.

zg*

N
a <
Y P
T T
B Y
\ “I- __I_ —;—}/
5

% V'J
1 -

Obr. 4.2 a) Pravouhly soufadnicovy systém XYZ, b)zobrazeni zakladnich typl elementd v pravotthlém

soufadném sytému XYZ. Pfevzato a upraveno dle [17, 23].

Mechanické veli¢iny deformace S; a elastické napéti T; maji po Sesti slozkach, kde A
jerovna 1 az 6. Prvni tii slozky 1, 2, 3 odpovidaji sméram 1, 2, 3 a dalsi tfi slozky 4, 5, 6
naznacuji roviny 4, 5, 6, ve kterych se nachazi deformace nebo elastické napéti. Elektrické
veli€iny, intenzita pole E; a posunuti D; maji tfi slozky, které odpovidaji smérim 1, 2, 3.

Materidlové koeficienty jsou definovany pii konstantnich hodnotach zbylych nezavislych
veli¢in. Horni index E u elastickych koeficienti SEM a modula CEM oznacuje, 7e jsou
definovany pro konstantni elektrické pole (elektrody jsou zkratovany). Konstantni indukce
elektrického pole (el. posunuti) je znac¢ena indexem D (SDM, CDM), elektrody jsou rozpojeny.
Permitivita ¢ a impermeabilita S jsou definovany pfi konstantnim elektrickém poli (&5, Sik)
a pti konstantni deformaci (gsik, ﬁ‘sik). Pro konstantni elektrické pole a indukei el. pole jsou
definovany i piezoelektrické koeficienty diz, his, iz, €iz, kde plati:

eﬁ = dii =d;; a dig = gii =0, (4.9)

eii =€, a hii =h, (4.10)

Ze stavovych rovnic je mozné odvodit vztahy mezi materidlovymi koeficienty. Ty zdkladni
jsou uvedeny v (4.11), pfi neuvadéni dolnich indext [15, 39].

d=e-s"=¢'-g e=d-cE=¢°-h

g:h.SD:ﬁT.d h:g.CE:lBS.e
sf—-sP=d'.g=g'-d c®—cE=e'-h=h'-e (4.11)
g - =e-d'=d-¢€ B —pB =h-g'=g-h

ﬂT neboS I(ST nebo$S )*1 CEneboD :(SEneboD)*1
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Tab. 4.1 Materialové koeficienty uzivané v piezoelektrickych linearnich stavovych rovnicich.

Pievzato a upraveno dle [15, 40].
Koeficient Definice Jednotka
Skupina elastickych koeficientt
Elasticky koeficient pii konstantnim . oS
elektrickém poli (E = konst.) Sy = aTA [M2-NY
# JE=konst
Elasticky koeficient pii konstantni 5 oS
elektrické indukei (D = konst.) Sy = aTA [M2-NY
# / D=konst
Elasticky modul pii konstantnim c oT
elektrickém poli (E = konst.) Cp = GSA [m2N]
H J E=konst
Elasticky modul pii konstantnim c oT
elektrickém poli (D = konst.) Crp = 85/1 [M2N]
# J E=konst
Skupina dielektrickych koeficient
Permitivita pii konstantnim T 5Di
elastickém napéti (T = konst.) Eik = a? [F-m?]
k /T=konst
Permitivita pfi konstantni s 8Di
deformaci (S = konst.) Eix = E. [F-m?]
k ./ S=konst
Impermeabilita pii konstantnim . OE,
elastickém napéti (T = konst.) P = 6? [m-F]
I /T=konst
Impermeabilita pti konstantni s OE.
deformaci (S = konst.) P = (6?'] [m-F]
k ./ S=konst
Skupina piezoelektrickych koeficientli
Piezoelektricky nabojovy koeficient pii oD, 55/1 [C-N]
konstantnim elektrickém poli (E = konst.) di, = oT. = E. VL '
a elastickém napéti (T = konst.) 4/ E=konst I/ T=konst [V=m]
Piezoelektricky napétovy koeficient pii OE. oS
konstantni elektrické indukei (D = konst.) | iz = _(8__]_IJ = (8_D/1 [m%C™]
a elastickém napéti (T = konst.) 4/ D=konst I /T=konst
Piezoelektricky modul pti konstantni OE. oT
elektrické indukcei (D = konst.) h, = (GTIJ = _(#j [V-m-N"]
a deformaci (S = konst.) 4/ D=konst I/ s=konst
Piezoelektricky modul pfi konstantnim (aDi J (51‘1 j [C1N]
elektrickém poli (E = konst.) €1 =| =7 A= i
asﬂ E=konst 0 i/ s=konst [V-m]

a deformaci (S = konst.)
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4.1 Materialové koeficienty

Piezoelektricka keramika se pted polarizaci jevi jako izotropni material a po polarizaci ma
polarni symetrii co mm.

Materialové elastické s, piezoelektrické d a dielektrické ¢ koeficienty elektromechanickych
vlastnosti jsou anizotropni. Maji tedy rizné hodnoty v riznych smérech vzhledem ke sméru
polarizace. Tenzorové slozky materidlovych koeficientli je mozné s vyuzitim symetrie napsat
ve zjednoduseném maticovém tvaru [17, 20, 39].

Matice pro tenzor s, elastickych koeficienti ma tvar:

E oF E
Su S Sz O
E
S Su Sz O
E E E
S3 Sz Sz O
Au E
0 0 0 st
0 0 0 0 st
0

0o 2. (sfl -s) )_

(4.12)

o O O O

0
0
0
0
0

9 m

Ciselné hodnoty tenzoru s s definuji pomér deformace (stfihu) k elastickému (stfthovému)
napéti. Index A = 1, 2, 3 definuje smér deformace nebo elastického napéti a pro A = 4, 5, 6
rovinu stfihu nebo elastického napéti. Index p =1, 2, 3 definuje smér elastického napéti nebo
deformace a pro p =4, 5, 6 rovinu elastického napéti nebo sttihu.

Matice pro tenzor &jj permitivity ma tvar:

g, 0 0
=0 ¢, O (4.13)
0 0 &

Tenzor & vyjadfuje pomér elektrického posunuti k intenzité elektrického pole. Index i =1,
3 vyjadiuje smér elektrického posunuti a index j = 1, 3 smér elektrického pole (k tomuto
sméru jsou elektrody kolmé).

Matice pro tenzor d;, piezoelektrickych koeficientii:

O 0 O 0 d g O
d,={0 0 0 d, 0 O (4.14)
d;, d;; dz O 0 O

Matice pro tenzor d, piezoelektrickych koeficienti (4.14), je uvadéna také jako
transponovana matice d;; (4.15), ktera je pouzita v rovnici (4.1):

[0 0 d,]
0 0 dg
0 0 d
d- — 33
“10 d, 0 (4.15)
d, 0 0
0 0 0

30



Tenzor d;, je mozné pomoci stavovych rovnic popsat dvéma fyzikaln¢ rovnocennymi
definicemi. Kdy prvni definice popisuje tenzor d;, jako pomér indukce elektrického pole
K ptisobicimu elastickému napéti pii konstantnim E a druha jako pomér deformace k pusobici
intenzité elektrického pole (tabulka 4.1).

Prvni index 1 = 1, 2, 3 definuje smér elektrického pole. Vyznam druhého indexu je zavisly
na tom, jedna-li se o pfimy nebo neptimy piezoelektricky jev. U nepiimého piezoelektrického
jevu popisuje index p pro p = 1, 2, 3 smér vyvolané deformace nebo rovinu stiihu pro p = 4,
5, 6. U ptfimého piezoelektrického jevu popisuje index p smér pisobiciho elastického napéti
nebo rovinu, ve které elastické napéti piisobi.

Kompletni matice koeficientl piezoelektrické keramiky zahrnujici rovnice (4.1 a 4.5), tedy
elastické, piezoelektrické a dielektrické koeficienty elektromechanickych vlastnosti,
je zapsana jako (4.16 a 4.17):

S| |sf s, s; 0 O 0 T, 0 0 d,
S, S; Sy Sz 0 0 0 T 0 0 dy E
1
Sal_|%: S S 00 0 IT 4] OO Oas | E, (4.16)
S, 0 S, O 0 T, 0 d, O c
S, 0 0 0 0 s 0 T,| |ds 0 O $
S [0 0 0 0 0 2-(s5-s5)| [T [0 O O
o
D 0 0 0 0 d. O T 0 O0]|[E
1 15 T 25 1
D,|[=|0 0 0 d, 0 Ol T3 +0 &, 0]E, (4.17)
D,| |d; d;; d; O O O T“ 0 0 &,||E,
5
_T6_

Casto se uvadi i matice elastickych, piezoelektrickych a dielektrickych modulil. Rovnice
(4.3 a4.6) je mozné zapsat v maticovém tvaru jako:

(T, [cE c& ¢ 0 o0 0 |[s,] [0 0 e]
T, ¢, ¢, ¢ 0 O 0 S, 0 0 e, .
T _ Ci C3 Cg 0 O 0 . S5 _ 0 0 e . E1 (4.18)
T, 0 ¢ O 0 S,| |0 e; O E2 '
T, 0 0 0 0 c§ 0 Ss| |es O 0 :
T, [0 0 0 0 0 2(5-ci)|Ss] [0 o 0]
o]

2l ley 0 0|[E

s
SS S

|2+ 0 & 0| E, (4.19)
S4
S
S

[6;]

6

Podrobny popis vypoctu jednotlivych materidlovych koeficientil piezoelektrické keramiky
ze vstupnich naméfenych parametri bude popsan v experimentalni ¢asti prace.
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4.2 Nahradni elektrické schéma piezoelektrického ménice

Z funkéniho hlediska se piezoelektricky méni¢ chova jako elektricky jednobran, ktery
vyuziva piezoelektrické, elastické a dielektrické vlastnosti ménice. V piipadé elektrickych
vlastnosti je méni¢ popisovan jako elektricky oscilacni obvod. Jedna se o sériovy rezonanéni
obvod s paralelni kapacitou, zobrazeny na obrazku 4.3a, ktery vyjadifuje chovani
piezoelektrického ménice v okoli jeho rezonancéni frekvence. Nahradni obvod na obrazku 4.3a
je slozen ze statické kapacity elementu Cop, ktera je zavisld na dielektrickych vlastnostech
(permitivité¢ materialu), na tloustce elementu a na ploSe elektrod. Dynamické parametry
predstavuje sériova kombinace Ry, Cp a Ly. Ta zavisi nejen na rozmérech ménice, tvaru
aumisténi elektrod, ale predevS§im na elastickych a piezoelektrickych koeficientech.
V ptipadé idedlniho bezeztratového ménice by z ndhradniho obvodu vypadl odpor Ry. Tento
ptipad by nastal pfi nulovych ztratich béhem piremény elektrické energie na mechanickou
(elastickou). Nahradni obvod rovnéZz neobsahuje svodovy odpor Ry zafazeny paralelné ke
kapacité Co, ktery udava izolacni vlastnosti materidlu a z divodu zanedbatelné¢ho vlivu se do
nahradniho obvodu nezahrnuje.

Rovnice pro vypocet hodnoty Cinitele jakosti z ndhradniho schématu je rovna:

2-r-f -L
Qh: S h

R, (4.20)

Vysledna hodnota sériové f; a paralelni f, rezonan¢ni frekvence je podle nahradniho
obvodu na obrazku 4.3a rovna:

- a f, = 1 =fs- 1—&
2L, -C, " A e C, (4.21)
" C,+C,

Pti sériové rezonancni frekvenci je impedance dvojbranu Cisté realnd. Je-1i frekvence nizsi
nez fs je charakter impedance kapacitni, pii frekvencich vyssich nez fs je induktivni.

fs

Ch Co=——

|
§ Ll Ly E Ly,
‘!J W [ S S |
a) b) | 0)

Obr. 4.3 Elektricky nahradni obvod piezoelektrického ménice a) platny v blizkém okoli rezonanéni frekvence,

b) doplnény o dalsi parametry pro popis piezoelektricky volnych kmitd v celém frekvencnim spektru a c) pro
piezoelektricky upnuté typy kmitd. Pfevzato a upraveno dle [15, 17, 21, 39].

Realny méni¢ mé vzdy vice rezonancnich frekvenci, pro jeho popis se zdkladni obvod
doplituje dal§imi paralelné¢ fazenymi sériovymi rezonan¢nimi prvky Ry, Cp, Lp, které
reprezentuji vyS$i harmonické ve frekvenénim spektru rezondtoru. Takto upraveny obvod
je pro volné typy kmitli zobrazen na obrazku 4.3b a pro upnuté typy kmitt na obrazku 4.3c.
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U idedln¢ piezoelektricky neupnutého typu kmit je smér elektrického pole kolmy na smér
Siteni elastické viny, jedna se o radialni kmity, pfi¢né podélné kmity. U idealn¢ upnutého typu
kmitd je smér elektrického pole rovnobézny s pohybem elastické viny, a jedna se tloustkové
kmity, tloustkové stéizné kmity a podélné kmity [8, 17].

Vlastnosti elektrického nahradniho obvodu je mozné popsat na jedné rezonanc¢ni frekvenci.
Parametry se urcuji pomoci impedancni charakteristiky ménice, tedy zavislosti impedance na
frekvenci. Z prubéhu této charakteristiky 1ze odecist zakladni rezonan¢ni a antirezonancni
frekvence ménice.

Reaktance Z1 _
X 4 (Y) Admitance
f \ /'
ind. — y,
f/-—\fn Rezistance /
2 i 5
(P ,
kap. ) A _~ Frekvence
, ¥ £ 0 »
o :
Impedance
a) b)

Obr. 4.4 a) Impedanéni charakteristika piezoelektrického ménice v okoli h-té rezonance zobrazena v komplexni
roviné. b) Zavislost impedance a admitance idealniho bezeztratového el. nahradniho obvodu na frekvenci.

Pfevzato a upraveno dle [7, 17, 39].

Celkovy prubéh impedancni charakteristiky elektrického nahradniho obvodu
piezoelektrického ménice v okoli h-té vlastni rezonance vyneseny v komplexni roviné
je zobrazen na obrazku 4.4a. V ptipad¢é postupu v hodografu ve sméru narustu Ize definovat
nasledujici frekvence fy, pii které je absolutni hodnota impedance minimalni, rezonancni
frekvenci f,, pii které je reaktance obvodu poprvé nulova a celkova impedance méni¢e ma
Cisté realny charakter. Nasleduji antirezonancni frekvence f; pii které je reaktance ménice
podruhé nulova tzn. nulova hodnota imaginarni ¢asti impedance a frekvence f,, pro kterou ma
impedance maximalni absolutni hodnotu.

Za ptedpokladu zanedbani tlumeni je dale uvadéna sériovd rezonan¢ni frekvence fs pii
nulové reaktanci celého obvodu a paralelni rezonancni frekvence f, uvadéna pro nekonecné
velkou reaktanci ménice (obrazek 4.4b). Hodnota sériové rezonanc¢ni frekvence fs je shodna
s rezonan¢ni frekvenci sériového rezonan¢niho obvodu Ry, Ch, L. Frekvence fs a f, jsou spolu
vazany pomoci parametrii nahradniho obvodu. Odvozeni vztahu pro frekvence fs a f, plyne
z vlastnosti bezztratového obvodu, tedy pii Ry = 0.

Sériova rezonancni frekvence fs lezi mezi frekvencemi f, a f, a paralelni rezonan¢ni
frekvence mezi frekvencemi f, a f,. Vzdalenosti mezi f, a f;, ptipadné f, a f; zavisi na velikosti
Cinitele jakosti Qp, kdy plati pravidlo ¢im mensi rozdil Af tim vétsi hodnota Q. V piipadé
nekonecné hodnoty cinitele jakosti frekvence fy, a f splynou s fs a frekvence f, a fa s f,.

Tii pary charakteristickych rezonanc¢nich frekvenci (f; — f, fs— f, a f, — f,) jsou ve shodé
pro nizkoztratovy piezoelektricky rezonator, plati tedy f; = f; = f, a fa = f, = f;,. Kde dle
evropské normy EN 50324-2 lze definovat f, a f, pii frekvenci odpovidajici minimalni
respektive maximalni impedanci, frekvence f; a f; pfi nulovém fazovém uhlu a frekvence f
a f, jsou stanoveny pii komplexnich méfenich.
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5 METODY MERENI MATERIALOVYCH KOEFICIENTU

Metody méteni materidlovych koeficientd 1ze rozdélit do dvou skupin. Prvni skupinu tvofi
metody pro stanoveni kompletni matice koeficientii a druhou metody pro piimé meéteni
pozadovanych piezoelektrickych koeficientd. Mezi zékladni metody méfeni celé matice
koeficienti PZT keramiky patii tzv. frekven¢ni metoda [9, 11, 41-45]. Mezi piimé metody
patii napf. opticka metoda vyuzivajici laserového interferometru zalozena na nepiimém
piezoelektrickém jevu [46-50] nebo vibrometrickd metoda vyuzivana u tzv. dss/ds;-metra
zalozena na piimém piezoelektrickém jevu [54-59].

Vsechny uvedené metody jsou Casto pouzivany, jelikoz se vyznacuji vysokou piesnosti
meéfeni. Jejich spoleCnou nevyhodou je nutnost pouziti specidlnich a ptfesnych méficich
ptistrojil.

5.1 Frekven¢ni metoda méreni materialovych koeficientii

Frekvenéni metoda je v soucasnosti nejpouzivanéjsi metodou pro stanoveni kompletni
matice materialovych koeficientd, ale také pro méfeni jednotlivych koeficientl. Ke stanoveni
celé matice je vSak nutné vyrobit sadu vzorkll z piezoelektrické keramiky jedné Sarze
skladajici se z tenkého platku, valecku a tenkého disku. Metoda je definovéna jak ve svétové
norm¢& CEI/IEC 60483: 1976 [11] tak v evropské normé EN 50324:2002, ktera se sklada ze tii
hlavnich ¢asti. V prvni ¢asti ,,Terminy a definice” EN 50324-1 [8] jsou popsany definice
pojmil z piezoelektfiny. V navazujici druhé a tieti Casti nazvané Metody meétfeni — Nizky
vykon EN 50324-2 [9] a Vysoky vykon EN 50324-3 [10] jsou popsany zékladni méfeni spolu
se vztahy pro vypocet koeficientll. V evropské normé EN 50324 je piehlednéji zapsan postup
vypoctu koeficientli a minimalni hodnoty pomeérii stran méfenych vzorkl piezoelektrické
keramiky. Obé normy, evropska i pivodni svétova, obsahuji jak zakladni definice, tak
pozadavky na rozmé&ry vzorkl pro jednotlivé typy kmitl a vychazi z predchoziho vyzkumu
piezoelektiiny a metod méfeni materialovych koeficientt uvedeného napt. v [17, 31, 32, 60,
61]. Nevyhodou frekvenéni metody je pozadavek dodrzeni ptfedepsanych minimalnich
pomért rozméra stran vzorkll pro mefené typy kmitti. Postup vyroby jednotlivych vzorki pro
pozadované typy kmitl bude dale popsan v experimentalni ¢asti prace.

Existuje mnoho zplsobl jak méfit rezonancni frekvence u piezoelektrickych elementi.
Od méteni vyuzivajicich generator signalu, Citac, voltmetr a odporové dekady az po vyuziti
spektralniho, obvodového nebo impedancniho analyzéatoru, ptipadné RLC metrt, zistava
princip frekvenéni metody stile stejny. Hlavni rozdil mezi pfistroji je v citlivosti
a frekven¢nim rozsahu. Pro piesn€j$i méfeni jsou vyuzivany impedancéni analyzatory Agilent
nebo Wayne Keer, které umoznuji pfimé zobrazeni impedancni a fazové charakteristiky
Vv realném case. Tato piednost je ¢asto vyuzivana pii odeétu rezonanc¢ni (f;) a antirezonanéni
(fy) frekvence a dale pak pro kontrolu vlivu uchyceni vzorku v méficich klestich
na impedancni charakteristiku. Nekteré pouZivané zpiisoby méfeni rezonancénich frekvenci
jsou zobrazeny na obrazku 5.1.

Zéakladnim ptedpokladem pii pouziti metod zobrazenych na obrazku 5.1 je minimalni
hodnota impedance ménice pfi rezonancéni frekvenci a maximalni hodnota pfi antirezonan¢ni
frekvenci. Pfi pouziti metody na obrazku 5.1a je piezoelektricky méni€, zapojeny v piicné
vétvi m ¢lanku, buzen z generatoru. Voltmetrem je méfena velikost napéti pii rezonancni
a antirezonancni frekvenci meénie. Pfi rezonancni frekvenci je na voltmetru napéti
maximalni, pfi antirezonan¢ni frekvenci klesne napéti na voltmetru na minimalni hodnotu
[17]. Odpory Rt by mély byt mensi nez je rezonan¢ni odpor piezoelektrického ménice. Podle
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[62, 63] 1ze obvod doplnit o kondenzatory C, ptipojené paralelné¢ k odporim Rr. Odpor
piezoelektrického ménice odpovidajici rezonan¢ni frekvenci se uréi substitucni metodou.
Meénic je uveden do rezonance a poté je nahrazen za odpor, ktery je nastaven na hodnotu, pii
které udaj na voltmetru odpovida hodnot¢ pii zapojeném ménici v rezonanci. Cely proces lze
zjednodusit zapojenim ménice podle obrazku 5.1¢ popsaném v [23], kde je na vstup voltmetru
sttidavé prepinan vystup z piezoelektrického ménice a potenciometru Rx. Z divodu vysoké
impedance piezoelektrického ménice pii antirezonancni frekvenci, ma zapojeni podle obrazku
5.1a malou citlivost, tedy i niz8i pfesnost méfeni. Proto je pro méfeni antirezonancni
frekvence vhodnéj$i pouzit zapojeni podle obrazku 5.1b. V tomto ptipadé je napéti na
voltmetru minimalni pfi rezonanc¢ni frekvenci a maximalni pfi antirezonanc¢ni frekvenci.

Méreny vzorek

T H]IG_I_L =T
RT_!_CI“‘

— G | Vv
° el ’ 1 r
Funkeni Volimet Funkéni 5 Voltmetr
generator a) OfMeI generator )
p Osciloskop
G _I Rioon :\’x/—— V R / O
—|[| /< 09 Ow
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generator L Rugin Funkéni R R
generator
c) d)

Obr. 5.1 Zpusoby stanoveni rezonan¢nich frekvenci piezoelektrického ménice na zakladé méfeni minima
a maxima impedance; a) zapojeni do « ¢lanku [9, 17, 62, 63]; b) zvySeni piesnosti méfeni antirezonancni
frekvence [17, 62]; ¢) obdobné zapojeni © ¢lanku spolu s pfimym méfenim impedance [23]; d) méfeni pomoci
fazové metody [17].

Zpisob méteni metodou zobrazenou na obrazku 5.1d je zaloZen na odporovém mustku,
kde je piezoelektricky méni¢ zafazen do jedné jeho vétve. Napéti pfipojend na oba kandly
osciloskopu jsou timérna proudim, které protékaji obéma vétvemi mustku. V klidovém stavu
je na obrazovce zobrazena elipsa. Je-li nastavena frekvence napdjeciho napéti rovna
rezonan¢ni frekvenci ménice, Ize si méni¢ predstavit jako realnou impedanci a ob& napéti
pfivadénd na osciloskop jsou ve fazi. Pak se elipsa na obrazovce zméni v ptimku. Obdobny
pfipad nastane pfi méfeni antirezonancni frekvence.

Pro metody zaloZené na zapojenich dle obrazku 5.1 ab,c bylo tfeba vyrobit i méfici
pripravek. Vhodnou konstrukei Ize nalézt v [61]. Mé&feny méni¢ byl upnut mezi dva komolé
kuzeliky svelmi malym vrchnim primérem, to kvili minimalizovani spoje mezi
piezoelektrickym meéni€em a méficim hrotem. V piipad€ zvoleni pfili§ velkého meéticiho
hrotu, u kterého by vrchni plocha odpovidala plose méfeného meénice, by dochézelo
k vyraznému utlumeni ménice a ovlivnéni jeho impedanc¢ni charakteristiky.
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Obr. 5.2 Zpusoby stanoveni rezonan¢nich frekvenci piezoelektrického ménice frekvenéni metodou.
Prevzato a upraveno dle [39, 64].

Pro vyhodnoceni vystupniho signalu je namisto voltmetru moZzné pro uréeni rezonancni
frekvence pouzit spektralni analyzator. Timto se zabyva standard z roku 1957 [64]. Pii jeho
pouziti vSak zlstdva problém s méfenim odporu béhem rezonance. Metoda zobrazend na
obrazku 5.2a je zaloZena na méfeni rezonancni frekvence fy pfi minimalni impedanci
a antirezonan¢ni  frekvenci f, pfi maximalni impedanci [64]. Vypocet efektivniho
elektromechanického koeficientu je vtomto pfipadé zavisly pouze na rezonanni
a antirezonanéni frekvenci a nezavisi na tvaru meéni¢e. Cinitel mechanické jakosti Q. je
vtomto piipadé urCen z frekvenci f. a f. méfenych pii poklesu o 3 dB vzhledem
kK maximalnimu atlumu Py V ptipad¢, Ze Py, neni dostatecné malé (P, << -20 dB), musi byt
ptimo ziskand hodnota Q_ korigovana. Obdobn¢ jako v ptfipadé na obrazku 5.2a a 5.2b je
impedance rovna rezonan¢ni frekvenci ur¢ena nahrazenim meénice za odporovou dekadu.

Noveé verze spektralnich a obvodovych analyzatorG jsou jiz pfipojeny pies rozhrani
na stolni pocita¢, kde probiha pfimo zpracovani namétené hodnoty vystupni napétové trovne.
Meéfici systémy se rozdéluji na ty, které méfi impedanci pfimo a na ty které méti pouze
napétovou uroven. Na obrdzku 5.2b je zobrazeno zapojeni, pomoci kterého lze dopocitat
hodnoty komplexni impedance ze zmény napétové trovné P,y a fazového rozdilu ¢ mezi
signadlovymi vstupy A a B. Vzhledem ktomu, Ze vypoctené hodnoty materidlovych
koeficientii jsou kromé¢ feroelektrickych vlastnosti materidlu castecné zévislé na amplitudé
budiciho signalu, je dilezité udrzovat napéti na méfeném ménic¢i pii zméné frekvence
konstantni. Pro buzeni ménie se vyuziva funkc¢nich generatorti s napétovym zdrojem.
Vystupni impedance by méla byt co nejnizsi v poméru k impedanci méten¢ho ménice. Odpor
ménice je oznaovan jako Rs a plati R, << Rs. Volba odporu Ry, je zavisla na geometrickych
rozmérech méfeného menice. Obecné je pozadovana hodnota mensi nez 1 Q. V uréitém
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ptfipadé¢ muze byt méfeny napétovy signal tak maly, Ze neni dosazeno dostate¢ného odstupu
signalu k Sumu. V tomto piipadé je doporuceno zvySovat hodnotu odporu Ry, na piibliznou
hodnotu R [39].

Rezonan¢ni metody podle obrazku 5.1 byly vyuzivany do piichodu modernich
impedancnich analyzatoru. Pfi jejich pouziti dochédzi ke komplikaci pfi souCasném méfeni
rezonan¢ni frekvence a hodnoty odporu na této frekvenci. Vyraznym problémem je méfeni
rezonan¢nich kmito¢ti tloustkovych modu, které se pohybuji v fadu jednotek MHz. Celé
zapojeni je nutné mit v tomto piipadé¢ dobie odstinéné. Tento nedostatek Ize odstranit
pouzitim impedan¢niho analyzatoru nebo modernich RLC metrd, u kterého je moznost
piimého zapojeni k méficimu pfistroji pomoci sond urcenych do vysokych frekvenci.
U starSich typti impedancnich analyzatort a RLC metrd je k provedeni kompletniho méfeni
vhodné pfipojit pocita¢ s aplikaci pro okamzity vypocet impedancni charakteristiky ménice
a vyhodnoceni celého méteni. To neni potfeba u modernich impedanc¢nich analyzatori, kde je
proméiena impedancni a fazova charakteristika méniCe zobrazend piimo na obrazovce
pristroje. Je mozné se tak vyhnout problému se zdvojenymi vrcholy pii méfeni rezonan¢ni
a antirezonan¢ni frekvence, tedy nejednozna¢ného urceni téchto frekvenci. Jednou z dalSich
vyhod je zvyseni pfesnosti méfeni a moznost ulozeni namétenych pribehii do pocitace.

Vétsina laboratofi zabyvajici se méfenim parametri keramickych materiald obvykle
vyuziva precizni impedanéni analyzator, u které¢ho je zajiSténa vysokd presnost méteni.
Nejcastéji jsou vyuzivany impedancni analyzatory od firmy Agilent a Wayne Kerr, konkrétné
Agilent E4294A s méticim rozsahem od 40 Hz do 110 MHz [66] v souc¢asnosti je nahrazovan
typem Keysight E4990A s frekven¢nim rozsahem od 20 Hz do 120 MHz a Wayne Kerr
65120B urceny pro frekvence od 20 Hz do 120 MHz [67]. Hlavni rozdil mezi pfistroji je
v citlivosti a frekvenénim rozsahu. Mezi dal§i moZné pfistroje pro soubéZné méfeni
impedance a faze lze zatadit 1 levnéjSi RLC metry, naptiklad ptistroj HIOKI 3532 pro
frekvence 42 Hz az 5 MHz [68] nebo Agilent E4980A schopny méfit od 20 Hz do 2 MHz
[69]. Tyto RLC metry nemaji takovy frekvencni rozsah a presnost. Zpracovani dat je pfi
méteni zavislosti na frekvenci feSeno pies ovladaci programy, jako jsou napiiklad LabVIEW
od spolecnosti National Instruments nebo VEE od spolecnosti Agilent.

Pro méfeni impedancni a fazové charakteristiky je potieba k impedanénim analyzatorim
a RLC metrim pofidit specidlni méfici kleStg, schopné méfit do vyssich frekvenci. Pro takové
meéfeni je mozné pouzit métici kleste Tweezers contact test fixture 16334A od spolecnosti
Agilent [66] ur¢ené do frekvence 15 MHz nebo méfici klesté Pincher Probe 9143
od spolecnosti HIOKI, které se daji pouzit do frekvence 5 MHz [68].

5.2 Primé metody méreni materialovych koeficienti

Pro méfeni vzorki, které nespliiuji podminku minimélnich pomér u rozmért stran nebo
v piipadé pozadavku na meéfeni pouze jednotlivych piezoelektrickych koeficientt,
se vyuzivaji tzv. ptimé metody.

Patii mezi n¢ optickd metoda zaloZend na obraceném piezoelektrickém jevu. Nejcastéji
je vyuzivana ve spojitosti s laserovym interferometrem pro pfimé méfeni piezoelektrickych
na ptipravu vhodnych podminek pro méteni nez predchozi frekvencni metoda. V praxi neni
pro svoji naro¢nost vyuzivana tolik jako frekvencni metoda nebo metoda vibrometricka.
Princip metody spociva v méfeni zmény rozméru vzorku po piivedeni stejnosmérného nebo
sttidavého napéti. Tato zména rozmérd respektive vychylky pfimo odpovidd velikosti
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budiciho napéti. Ze vstupniho napéti, zmény rozmért a rozsahu na interferometru je mozné
vypocitat piezoelektricky nabojovy koeficient. Pro méfeni je mozné vyuzit jak interferometr
sestaveny z jednotlivych komponenti [45-49], tak kompletni sestavu jako je naptiklad
interferometr Polytec [70], Lasertex, Agilent, SIOS a mnoho dalS$ich.

Jedna se o metodu Casto vyuzivanou v laboratornich podminkach, hlavnim divodem je
vysoké cena interferometru, vysoké naroky na odstinéni méficiho pracovisté proti parazitnim
vibracim a kladenim dirazu na vysoké rozliSeni pouzitych interferometrd, které by se mélo
pohybovat v fadu jednotek nanometrt. I malé vychylky nebo otfesy béhem méfeni znaéné
zasahuji do presnosti odecitani hodnot, kterd se projevi na vysledné hodnoté nabojového
koeficientu. Je tedy kladen duraz jednak na ptesnost, sjakou musi byt méfici zatizeni
zkonstruované a soucasné na odstinéni méficiho pfipravku od okolnich vibraci. Tuto chybu
lze omezit pouzitim vysokonapétového zesilovace pro buzeni elementu, napt. firem TREK
nebo Matsusada. Vhodnou volbou napéti a budiciho kmitoctu je vyrazné eliminovana chyba
zpusobend okolnimi vibracemi. Tento zplsob méfeni vyuzivd i méfici a vyhodnocovaci
systém aixDBLI (Double beam laser interferometr system) od némecké spole¢nosti aixACCT
System GmbH. Vyhodou je vysoka piesnost méfeni pii spravné konstrukci méfticiho
pracovi$té a piimé méfeni piezoelektrického nabojového koeficientu bez zdlouhavych
vypoctil a podminky minimalnich rozméra vzorku.

Metoda stanoveni nabojového koeficientu pomoci pifimého méfeni naboje na vzorku
béhem zatizeni/odlehéeni elementu je zalozena na pfimém piezoelektrickém jevu [9, 65]. Tuto
metodu je mozné rozdélit na dvé varianty. Prvni varianta publikovana v [44, 45], vyuZziva pro
vypocet nabojového koeficientu specialni pfipravek, ve kterém je piezoelektricky element
zatizen predem definovanou silou F. Pfi odleh¢eni piezoelementu je naboj méfen pomoci
voltmetrl s vysokym vstupnim odporem, mezi které je mozno zatadit elektrometr Keithley
6217 [71] nebo je vystup z piezoelektrického elementu veden pies nabojovy zesilovac
se znamou pievodni konstantou (pC-mV'l). Napéti odpovidajici ptsobici sile je na vystupu
zesilovace méfeno multimetrem nebo méfici kartou napi. NI 9234 od National Instruments.

Druha vibrometricka varianta vyuzivajici pfipravku s vibraénim stolkem je Casto v praxi
pouzivana u tzv. ,,dss/dsz;-metra”. VSechny uvadéné pfistroje jsou schopné méfit koeficient
dss. Dale existuji modely urcené pro méfeni koeficientll dsz a ds;, které se lisi hlavné cenou.
Mezi vyrobce téchto pristroju patii KCF Technologies (model PM3500), Sensor Technology
Ltd. (model SS01-01), Piezotest (ds3 PiezoMeter Systems), APC Interantional ( Wide-Range
d33 Tester nebo 8000 Piezo ds3 Tester), HC Materials Corporation (dss/ds;-metr model ZJ-6B,
nebo dsz-metr model ZJ-3B/4B), Concord Electroceramics Industries. Diky pouziti vibra¢niho
stolku a referenéniho snimace sily je zajisténo stalé buzeni piezoelektrického elementu
definovanou silou a soucasné je zajisténa vysoka opakovatelnost méfeni.

Ob¢ varianty pro piimé méfeni ndbojového koeficientu =zalozené na piimém
piezoelektrickém jevu nemaji tak vysoké naroky na odstinéni méticiho ptipravku od okolnich
vibraci a daji se realizovat s celkem béznym laboratornim vybavenim.

5.3 Opticka metoda méreni nabojového koeficientu

Publikace zabyvajici se méfenim piezoelektrického nabojového koeficientu pomoci
optické metody se nejvice liSi v pouzitém typu interferometru, ve slozeni piezoelektrické
keramiky a na zptisobu jejiho buzeni a s tim souvisejicich vyslednych zavislostech, ve kterych
je uvadéna zavislost piezoelektrického nabojového koeficientu na frekvenci nebo
na pfilozeném elektrickém poli. Nejvétsi podil textd tvofi ty zminujici se o piezoelektrickém
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nabojovém koeficientu, jako o hodnoté¢ vhodné pro hodnoceni kvality vysledného ménice.
Spise je popisovano nové chemické slozeni keramiky. Samotnd metoda méfeni pomoci
laserové interferometrie je zde pouzivana jen pro svoji rychlost a pfesnost méteni, ale princip
této metody zde neni popisovan.

Mezi prvni kategorii publikaci, ve kterych je popisovan zplsob vyuziti laserového
interferometru pro méteni vychylky vzorku, patéi [45-49]. Mé&feni vychylky zpusobené
pfivedenym napétim pomoci jedno-bodového nebo dvou-bodového Michelsonova
interferometru popisuje napi. Burianova [46]. Jako zdroj svétla je pouzit Helium-Neon laser,
konkrétn¢ typ Coherent 200 HeNe Laser. V tomto piipadé je vystupem zavislost
piezoelektrického nabojového koeficientu meéfeného pomoci obou typt laserovych
interferometrd na frekvenénim pasmu. Piiklad pouziti jedno-bodového laserového
interferometru je znazornén na obrazku 5.3a. Pro buzeni méteného vzorku je pouzito stiidavé
napéti, které je zaroven ptivedeno na zesilova¢ Lock-in. K ziskani idealniho pracovniho bodu
je pomoci piezoelektrického aktuatoru posouvano referenéni rameno a do obvodu je zavedena
zpétna vazba pro stabilizaci pracovniho bodu interferometru. Je-li vzorek nalepen
na podlozce, méteni jedno-bodovym interferometrem je mnohem t¢z8i, jelikoz nalepenim
se odstrani prihyb a soucasné¢ dojde k utlumu. Druhym feSenim je pouziti dvou-bodového
laserového interferometru na obrdzku 5.3b. PouZitim dvou-bodového laserového
interferometru je potlacen vliv prithybu elementu.
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Obr. 5.3 Schéma zapojeni a) jedno-bodového laserového interferometru a b) dvou-bodového laserového
interferometru. Pfevzato a upraveno dle [46].

Piezoelektricky koeficient 1ze vypocitat podle [46], ze vztahu:

%t

"TOE U | (5.1)
kde

; _( 2 j Vaur (52)
0 \272' Vp—p

Vysledny piezoelektricky nabojovy koeficient dj; (m-V'l) se da vyjadrit jako parcidlni
derivace poméru tenzoru mechanické deformace S; a intenzity elektrického pole E;.
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Pro vypocet nabojového koeficientu je nejprve potieba urcit amplitudu kmitd vzorku
Vv zavislosti na budicim napéti dy (nm) ze vztahu (5.2), kde Vit (V) odpovidd maximalni
zméné rusivého signalu v dasledku zmén v rozdilu optické drahy zptisobenou malou zménou
vychylky pii vibracich a Vpp (V) odpovidd maximdlni zméné intenzity ruSivého signalu
zpisoben¢ meénici se optickou drdhou od A/2. Oba vystupy Vour @ Vpp jsou vystupy
z fotoelektrického detektoru. Do vysledného vztahu pro stanoveni ndbojového koeficientu 1ze
dosadit amplitudu fidiciho napéti U (V), tloustku vzorku ve sméru aplikovaného elektrického
pole t (mm) a délku odpovidajici sméru deformace vzorku | (mm).

Podobnym zplisobem je piezoelektricky nabojovy koeficient méfen u tenkych
piezoelektrickych filma [49]. Pro méfeni vychylky je zde pouzit Michelsoniv interferometr.
Amplituda kmit dy je pocitana obdobné jako v rovnici (5.2), vysledny nabojovy koeficient
je pak vypocitan jako pomér podélnych kmiti disku k amplitudé napajeciho sttidavého napéti.
Vystupem tohoto méfeni je zavislost piezoelektrického nébojového koeficientu v zavislosti
na ptivedeném elektrickém poli. Vyslednd charakteristika ma pifi postupném zvySovani
a nasledném snizeni napéti tvar hysterezni smycky.
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Obr. 5.4 Mach-Zehnderiv dvou-bodovy laserovy interferometr. Pfevzato a upraveno dle [48].

Obdobné je méfeni vychylky tenkych filml v zavislosti na pfipojeném napéti méfeno
Mach-Zehnderovym interferometrem zobrazeném V dvou-bodovém uspotfadani na obrazku
5.4 [48]. Méfici systém laserového skenovaciho vibrometru PSV3000 od Polytecu je slozen
z kontroléru OFV-3001, skenovaci hlavy MSV-Z-40 a mikroskopického adaptéru OFV-072.
Minimalni rozliSeni interferometru je 1 107 A. Cely opticky systém je v tomto ptipad¢ ulozen
ve stinéné schrance pro ochranu ptfed akusticky vyvolanymi vibracemi a vzduchovému
proudéni.

5.4 Méreni nabojového koeficientu pri zméné piisobici sily

Oba zplsoby méfeni nabojového koeficientu jsou zaloZeny na pfimém piezoelektrickém
jevu. Pro realizaci téchto metod neni pozadovana podminka, aby rozméry piezoelektrického
meénice odpovidaly predepsanym hodnotam z normy. Podobné jako u optické metody je i tato
urcena piedevsim pro méieni ndbojového koeficientu a v praxi je vyuzivana Castéji.

Pfi pouziti metody jednorazového odlehceni/zatiZzeni je piezoelektricky méni¢ ve formé
valeCku nebo tenkého disku zatizen silou Fy ve sméru tloustky a na elektrodach umisténych
kolmo k puisobici sile, v ptipadé tenkého platku na elektrodach rovnobéznych s puisobici silou,
vznikne elektricky naboj Q, tento proces lze popsat rovnici,
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Q
dij = F_x’ (5.3
ze které lze piimo vypocitat piezoelektricky nabojovy koeficient dj; (C'NY) méfenim

naboje Q (C) na elektrodach pii pasobici sile F (N).
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Obr. 5.5 Schéma zapojeni nahradniho obvodu a nabojového zesilovace s pfipojenym piezoelektrickym

méni¢em. Pfevzato a upraveno dle [55].

Pro méfeni je nutné pouzit vhodné metody s citlivosti nejméné v jednotkach nC [17],
napt. metodu s vyuzitim nabojového zesilovace popsanou v [24, 55] a zobrazenou na obrazku
5.5. U této metody oproti star§$i metodé métfeni napéti na kapacité odpada vliv naméfené
hodnoty naboje na kapacité vzorku C;. Méfeny naboj ovliviiuje pouze hodnotu koeficientu dij
piezoelektrické keramiky. M¢éteny vzorek, na ktery pusobi sila F, si lze piedstavit jako
elektricky obvod sestaveny z paralelniho zapojeni zdroje proudu i, kapacity C; a odporu R;,
jak je vidét na obrazku 5.5 v ¢arkované oddélené ¢asti. Je-li proud zdroje i roven,

I = dij d—F (5.4)
dt ’
pak generovany naboj Q je podle nahradniho zapojeni na obrazku 4.14 roven,
i F
Q=[i-dt=d,[dF =d-F (5.5)
0 0

Ve vztahu (5.5) je zanedban vliv svodového odporu R;, jelikoZz ¢asovd konstanta t
vypocitana z velikosti odporu R; a kapacity C;, bude vétsi nez doba t potiebna ke zméné sily
pusobici na vzorek. U redln¢ho ptipravku je to doba zvednuti zatéZovaci paky ze vzorku.
Musi tedy platit t << 7, v tomto piipad¢ je vliv odporu R; na pfesnost mefeni zanedbatelny.

Zesileni nabojového zesilovace Ag se blizi nekonecnu, v tom ptipadé pro libovolné napéti
U, na vystupu zesilovace je vstupni napéti U; témét nulové, a tedy i proud i je nulovy. Proud
dodany pfi zatizeni piezoelektrického ménice nabiji kapacity C; a C,, kde C, je paralelni
kapacita ptivodnich vodi¢t a vstupnich obvodu zesilovace. Proud soucasné te¢e do kapacity
Co zapojené ve zpétné vazbé zesilovace. Pak i = i¢ a napéti U, je rovno.

U2=3=Q-kq (5.6)
Co

Podle [55] je v zapojeni pouZit operaéni zesilovaé se zesilenim vétsim jak 10%, poté je vliv
kapacit C; + C, na pfesnost méfeni dan stejnym pomeérem a je mensi nez jedna deseti-tisicina
poméru Co/(Ci+C,). Vliv kapacit Ci+C; na piesnost méfeni piezoelektrického nabojového
koeficientu djj se da tedy zanedbat.
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6 MERENI PIEZOELEKTRICKE KERAMIKY PRI
VYSOKYCH TEPLOTACH

U aplikaci v méfici technice kde je vyuzivana PZT keramika, jako jsou naptiklad
ultrazvukové snimace, snimace akustické emise, snimace pro defektoskopii nebo vykonové
aplikace, kde je piezoelektricka keramika pouzita jako aktivni prvek, je dtlezité znat chovani
piezoelektrického materialu pii pasobeni vysoké teploty blizké Curieovu bodu, kdy jiz mize
dochazet k depolarizaci PZT keramiky. Méfenim zavislosti piezokeramiky na vysokych
teplotach blizicich se Curierovu bodu a popisu méticiho vybaveni vhodného pro tato méteni
se obecné vénuje pouze malé mnozstvi publikaci, mezi které patii napt. [32, 72-74].

Podobn¢ vyznamné vyuziti znalosti zavislosti parametri piezokeramiky na teploté je pfi
navrhu snimaci a aktivnich prvktl pomoci simula¢nich navrhovych systémii jako COMSOL
nebo ANSY'S, kde tyto zavislosti materialovych vlastnosti nejsou obvykle uvazovany, protoze
ani vyrobci je ve svych katalogovych listech neuvadi. Pii ohfevu piezokeramiky do teploty
blizké Curieovu bodu pfitom dochazi k vyznamnym zménam materialovych vlastnosti a to az
do stavu castecné nebo Uplné depolarizace materialu. Obvykle je tak cela problematika
teplotni zavislosti piezokeramiky zjednodusena na zavedeni limitu pro maximalni pracovni
teplotu materialu.

Definovany prubéh teplotnich zavislosti materialovych koeficientd a hodnoty Curieova
bodu je dilezitd i z pohledu ¢asteéné depolarizace piezoelektrického elementu tepelnou vinou.
Depolarizace pomoci vysoké teploty mlize byt vyuzita pii pozadavku na vytvotfeni gradientu
piezoelektrického koeficientu v tloust’ce nebo délce vzorku. U takto upravenych elementt
je znam vliv ¢asteéné depolarizace na vysledné chovani piezoelektrického materialu. To lze
uplatnit jednak pii procesu navrhu Sirokopasmovych snimact akustické emise nebo pii
vyuziti keramiky pro vykonové a budici aplikace, kdy dochazi k vyraznému ohievu
samotného elementu vlivem mechanického kmitani.

Udaje pro PZT keramiku NCE51 nejsou volné dostupné. U tohoto typu keramiky
je uvadéna pouze hodnota Curicova bodu. Kazdy typ keramiky ma sviij Curietv bod na jiné
teploté, tuto hodnotu udava vyrobce keramiky. V nékterych ptipadech se vSak od skutecné
hodnoty muze lisit o jednotky az desitky stupnt. Proto je pfed tfizenou depolarizaci keramiky
dulezité presné stanovit Curietiv bod neboli fazovy prechod.
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Obr. 6.1 Zobrazeni experimentalniho navrhu laboratorni pece pro méfeni zavislosti piezoelektrickych

koeficientl na teploté. Pfevzato a upraveno dle [72].
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K meétfeni materidlovych koeficienti na vysokych teplotich je pfedevsim vyuZzivana
frekvenéni metoda, v nékterych ptipadech pak pfima opticka nebo vibrometrickd metoda.
Frekvencéni metoda byva zvolena pfi pozadavku na méfeni teplotni zéavislosti elastickych,
piezoelektrickych a dielektrickych koeficienti. Ze zavislosti dielektrického koeficientu
respektive relativni dielektrické permitivity materidlu na teploté je stanoven Curietv bod
keramiky. V mensi mife, zpravidla pro méfeni teplotnich zavislosti nabojového koeficientu,
se pouzivaji ob¢& piimé metody. Pro vSechny zpisoby ale plati vysoké pozadavky
na konstrukci méficiho ptipravku. Specifickd konstrukce urcend pro frekvencni metodu
meéfeni je zobrazena na obrazku 6.1 a podrobnéji popsana v [72, 73]. Méteny vzorek
je umistén mezi uchyty, které jsou pfipojeny koaxialnim kabelem k impedan¢nimu
analyzatoru HP4194A.

Teplota v komoie je méfena pomoci termoélanku odpovidajiciho typu, pro zvoleny rozsah
teplot. V tomto piipadé se jednalo o termoclanek typu K. Nevyhoda zapojeni spocivala
Vv pouziti koaxialnich kabell, které¢ musi byt schopny vydrzet velmi vysoké teploty. S tim
souvisi i jejich vysoka cena a nedostatek vyrobct, ktefi jsou schopni je vyrobit. Podrobngéji je
konstrukce laboratorni pece popsana v [73]. Soucasné je zde méfeni mékké a tvrdé
piezokeramiky rozsifeno o méfeni do zédpornych teplot na systému ,,Quantum Design Physical
Properties Measurement System PPMS®“. Na zdklad¢ propojeni systému pece a PPMS
je mozné méfit keramiku v rozsahu od 2 do 600 K (-271,15 az 326,85 °C).
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Obr. 6.2 Zavislost materialovych koeficienti keramiky Pb(Zrgss Tig45)O3 na teploté.
Pievzato a upraveno dle [32].

Vliv teploty na piezoelektrické koeficienty PZT keramiky v okoli Curicova bodu je
Vv literatuie malo diskutovan. Mezi prvnimi zacal studovat vlastnosti PZT keramiky na teploté
Jaffe a kol., své vysledky popsal v [32] a pozdéji shrnul v knize ,,Piezoelectric Ceramics*
[31]. Jak jiz bylo popsano v tivodu prace, pro své pokusy vyrobil rizné koncentrace tuhych
roztokti PbZrO3 a PbTiOs, u kterych testoval jak materialové vlastnosti, tak teplotni zavislosti
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materidlu. Curieovu teplotu namichanych sloucenin stanovil pomoci rentgenového
difraktometru a elektrické parametry pomoci frekvencni metody meéteni, u které se odkazuje
na Masona [83]. Zavislost elektrickych parametri na teploté byla méfena pomoci pomalu
ohfivané plotny, na které byly uloZeny dva vzorky. Na jednom ze vzorkli byla pomoci
termoclanku chrom-alumel (typ K) stanovena teplota a na druhém blizko umisténém vzorku
byly méfeny elektrické parametry. Pro své pokusy vyrobil Jaffe [32] 10 vzorkl s riznymi
vzajemnymi poméry PbZrO; a PbTiOs, u kterych pomoci rentgenového difraktometru
stanovil Curieovu teplotu. Zavislost elektrickych vlastnosti na teploté je publikovana pouze
u dvou vzorku, a to u Pb(Zryszs Tipa75)O3, kde se jednalo o tetragonalni strukturu a Pb(Zrg 55
Tip4s5)0s3, u které piedpokladal koexistenci tetragonalni a romboedrické struktury, tedy
umisténi na morfotropni fazové hranici. Ptiklad vysledné zavislosti pro Pb(Zross Tig45)O3 je
zobrazen na obrazku 6.2. Vysledné hodnoty koeficientli publikované v roce 1955 v porovnani
se soucasnosti nedosahuji takovych velikosti, jelikoz i samotnd technologie zpracovani
a ptipravy surovin od té doby vyrazné pokrocily.

Casto pouzivana frekvenéni metoda méfeni byva v nékterych piipadech pii stanoveni
teplotnich zéavislosti dopliiovdna o nékterou z pfimych metod. Porovnanim vibrometrické
metody, zde oznaCované jako Berlincourtova, a frekvenéni metody se zabyva [82], kde
je popsano chovani materialu do Curieovy teploty 260 °C respektive do 280 °C na keramice
typu PZT5 a PZT8 od vyrobce BaoDing HongSheng. Jedna se tedy spiSe o nizsi hodnoty
Curieovy teploty. Pro méfeni je sestaven pripravek ulozeny v teplotni komoie a jako celek
umistény na vibra¢nim stolku z dsz-metru ZJ-27, k méfeni je vyuzit Lock-in zesilovac
SRS830 nebo impedancni analyzator AP-4294A. Chovani materidlu na teploté je stanoveno
pomoci obou metod a vysledky jsou porovnany na nabojovych koeficientech (-dsy, dss, dis),
napétovych koeficientech (-gsi1, 0s3, 015) a relativnich dielektrickych permitivitach (8T33/80,
8T11/80).

Obdobné publikace se vztahuji na porovnani teplotnich zavislosti piezoelektrickych,
elastickych a dielektrickych koeficientt pomoci frekvenéni metody napi. [74]. V tomto
pfipadé je pro méfeni vyuzita meékka EC-65 a tvrdda EC-69 PZT keramika firmy EDO
Ceramics. Méfené vzorky jsou umistény v teplotni komote Delta Design 9023 s kontrolérem
9015, méteny jsou CtyfvodiCovym zapojenim méficimi kleStémi HP 16048A na impedan¢nim
analyzatoru Agilent 4294A. Materialové koeficienty nejsou v tomto piipadé méfeny az
do Curieova bodu, ale cely systém umoznuje diky pfislusenstvi k teplotni komofe méfeni
v rozsahu od -165 do 195 °C. Pro méfeni teplotnich zavislosti v pracovni oblasti snimact 1ze
vyuzit teplotni pec Espec typ PL-2 KH jako v [79] vhodnou pro teplotni rozsahy od -40 az
do 150 °C. Ptipadné v [84] se pro méfeni vlivu teploty na piezoelektricky koeficient vyuziva
teplotni systém Saunders 4220A.

Dalsi publikace popisujici teplotni méfeni keramiky na vysokych teplotach jiz vétSinou
neuvadi pfimo detailni schéma ptipravku, ale popisuji méteni jako celek jako je napt. v [76]
méfena teplotni zavislost pomoci frekvencni metody. Zde je jiz kladen ptredevSim diraz na
chovani piezoelektrického materialu v tomto piipadé BiSc-PbTiOs, nikoli na popis ptipravku
pro teplotni méteni.

6.1 Rizena zména parametri piezoelektrickych elementii

Ke zmén€ materidlovych parametri u piezoelektrické keramiky nedochazi vzdy jen
nezaddoucimi jevy, jako jsou samovolné starnuti materidlu, vliv teploty, mechanické
deformace nebo vnéjsiho elektrického pole. V nékterych ptipadech lze zavislost na vné&jsi
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podminky vyuzit pfi vyrobé nebo praci s keramikou napf. stabilizace frekvenéni
charakteristiky nebo materialovych koeficientd teplotou, polarizace keramiky wvnéjSim
elektrickym polem, fizené depolarizace keramiky ptisobenim vysoké teploty.

Z pohledu vyuziti piezoelektrické keramiky v rezonanc¢nich 1 Sirokopasmovych snimacich
akustické emise byl dan pozadavek na vytvofeni aktivniho prvku s gradientem
piezoelektrického nabojového koeficientu v délce nebo tloustce elementu. Gradient
piezoelektrickych koeficientd l1ze vytvofit metodou zalozenou na chemickém principu nebo
metodou fizené depolarizace ptipadné polarizace. Obecné neni problém fizené depolarizace
pfimo popisovan, jsou popsany pouze vlivy teploty, elektrického pole a mechanického napéti
na PZT keramiku.

Prvni chemicka metoda je zalozena na skladdani jednotlivych vrstev keramiky, kdy kazda
z vrstev ma odlisny vzajemny pomér zirkonicitinu a titani¢itanu v piipadé PZT keramiky nebo
je materidl dotovan dal$imi slou¢eninami. Takto vytvofena keramika je nazyvana ,,rainbow*
neboli duhova keramika. Casteéné je problém vyroby tohoto typu keramiky popsan v [85, 86].

Metody ovlivilujici vlastnosti jiz vyrobeného elementu se rozdé€luji na polarizaci pomoci
vnéjsiho elektrického pole [22, 23,39, 87-92], depolarizaci pisobenim mechanického
namahani [93-96] a fizenou depolarizaci zvysSenim teploty nad Curietiv bod v ¢asti elementu
[97-99]. U tohoto rozdéleni je pominuta postupna depolarizace vlivem starnuti keramiky.

Nejcastéji je udavana depolarizace vlivem zvyseni teploty, jelikoz pfimo souvisi s pouzitim
materidlu v bézné praxi. Tepelnd depolarizace je cCasto vyuzivana pro stabilizaci
materidlovych koeficientlii piezoelektrické keramiky. PfinarGstu teploty roste i tepelnd
energie, soucasn€ pak i pohybova energie stavebnich elementii uvnitt materidlu. V disledku
tohoto nartstu se domény snazi zaujmout jinou polohu vzhledem ke své ptivodni orientaci.
Je-li prekrocena Curieova teplota, ziskaji vSechny polohy stavebnich elementl stejnou
pravdépodobnost a nasledkem toho zaniknou elementarni dipoly. Poklesne-li teplota zpét
na laboratorni teplotu, dojde ke zpétné transformaci elementdrnich bunék a ke vzniku
elementarnich dip6ld, ale jejich orientace je jiz jind nez pted nardstem teploty. Piezoelektricka
keramika se za¢ne svymi vlastnostmi bliZit izotropnimu materidlu a jeji piezoelektrické
vlastnosti zanikaji. Samotnd Curieova teplota zavisi na chemickém slozeni materialu
a pohybuje se v rozsahu 200 °C az do 500 °C. V soucasné dobé& se zacinaji objevovat takové
slozeni keramiky s Curieovym bodem pohybujicim se 1 okolo 1000 °C, ¢imz se ztraci hlavni
nevyhoda oproti kfemennym rezonatoriim, které se vyznacuji mnohem vySe polozenou
Curieovou teplotou nez piezoelektricka keramika. Pro idealni pracovni oblast a skladovani
by mélo platit ,, omax < %2@curierova teplota* [17]. Nejvice se pouziva ¢astecna depolarizace pomoci
teploty pro stabilizaci piezoelektrické keramiky, je mozné ji vyuzit 1 pro zlepSeni pritbéhu
impedancni a fazové charakteristiky.

Rizenou depolarizaci vysokou teplotou si lze predstavit na nasledujicim modelu
v programu COMSOL. Na jedné elektrod¢ je nastavena teplota pievysujici Curietiv bod a na
druhé elektrod¢ je nastavena teplota vyrazné pod Curieovou teplotou. Vysledny gradient
teploty je vidét na obrazku 6.3. U elektrody, kde teplota pfevysuje Curieovu teplotu,
je ptedpoklad, Ze bude piezoelektricka keramika depolarizovana. Naproti tomu na chladnéjsi
stran¢ zlstane keramika nezménéna. Nejasnosti ale je zjiSténi stavu depolarizace neboli kam
az dosahne ve vzorku depolarizovanad ¢ast a jaky bude mit pribéh piestup z polarizované
do depolarizované ¢asti, zdali se jedna o skokovou zménu nebo pribézny narist.
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Obr. 6.3 Fyzikalni model piezoelektrické keramiky pfi ptisobeni tepelné viny ze 100 na 350 °C a zobrazeni
rozlezeni teploty v délce celého vzorku.

Vlivem postupné depolarizace tepelnou vinou na parametry piezoelektrické keramiky
se zabyval rusky fyzik Korolév v patentu [97, 98]. Pro ¢aste¢nou depolarizaci piezoelektrické
keramiky sestavil zafizeni, které je zobrazeno na obrazku 6.4. Cilem konstrukce piipravku
je stabilizace charakteristik piezoelektrickych materiald pro sjednoceni materialovych
parametr a vyhlazeni prubéht charakteristik pomoci caste¢né depolarizace. Princip
depolarizace a ziskani A-skanti zobrazeny na obrazku 6.4b,c spociva v uloZeni PZT elementu
na pracovni plochu topného télesa. Vzorek je od topného télesa oddélen destickou z dobie
tepelné vodivého materialu, spodni deska je nahfivdna na teplotu pievySujici Curieovu teplotu
dané keramiky. Teplota je méfena termoclankem vhodnym pro zvoleny rozsah teplot.
Material je na elektrodé E; postupné depolarizovan. Druha elektroda E; je ponofena
v nadobce s kapalinou ohfatou na teplotu 80 az 90 °C. U této elektrody nebude vlivem nizsi
teploty dochdzet k depolarizaci vzorku, jelikoz se nastavend teplota pohybuje hluboko pod
Curieovou teplotou. Méteny vzorek je upevnén v izola¢nim té€snéni, které je urené pro vyssi
teploty. K piezoelektrickému disku je upevnén ptivod od defektoskopu pies vysokofrekvenéni
kabel. Disk je b&hem tepelné viny buzen elektrickymi pulzy defektoskopu, vysledna
amplituda vnitfnich odrazl je zobrazena na osciloskopu. Signal z defektoskopu zobrazeny
na osciloskopu tedy slouzi jako kontrola stavu depolarizace. Z hodnot amplitudy odrazenych
signalll je definovan stupent depolarizace, jako pomér dvou amplitud nasledujicich impulz
za sebou, tedy A1/A,, jak je vidét na obrazku 6.4b,c. Je-li vzorek plné polarizovany, je pomér
amplitud Ai/A; akustickych impulzii maly. S rostoucim pomérem A; K A; roste i stupen
depolarizace. Ve vysledku zlstavaji pouze liché kladné impulzy, sudé zaporné se postupné
srostouci teplotou ztraceji. Zakladnim kritériem pro stanoveni pravidelnosti procesu
je velikost prvniho akustického impulzu a vylouceni vyskytu piebyteénych akustickych
impulzii v uzitecném signalu vzniklymi nahodnymi odrazy uvnitf materidlu [99].
Pro rozpoznani caste¢né depolarizovaného a plné polarizovaného materidlu ma A-scan
z defektoskopu tvar zobrazeny na obrazku 6.4b,c. Na obrazku 6.4b je vidét pribéh pro plné
polarizovany disk a na obrazku 6.4c je jiz prib¢h ziskany po ¢aste¢né depolarizaci materialu.

Doba zahtivani elektrod by se méla pohybovat mezi 15 az 17s, aby byl vzorek
depolarizovan z 10 az 20 %. Pro zvySeni depolarizace na 30 az 40 % je doporuceno provést
cely proces 2 krat az 3 krat s pferuSenimi alespoit 1 az 2 minut. Vyhodou této metody
je moznost provést depolarizaci piezoelektrické keramiky s riznymi hodnotami Curieovy
teploty, jelikoz horni nastavenou teplotu na topném télese lze regulovat. Piezoelektrické
vzorky pouzité pro depolarizaci mohou byt valecky s vyskou né€kolikrat vétsi nez priimér nebo
disky o priméru vétsim nez je tloustka disku.
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Pfivodni kabel

Defektoskop
-
? | — Pouzdro
Osciloskop
=} Teflonové
/ tésnéni
PZT element
Termodlanek ——— | g, [*+—
| Ocelova deska ]
Topné téleso

a)

Obr. 6.4 a) Konstrukéni schéma piipravku pro fizenou ¢asteénou depolarizaci piezoelektrické keramiky.
Zobrazeni akustickych impulzi z defektoskopu pro b) polarizovany a c¢) ¢astecné polarizovany piezoelektricky

disk. Ptevzato a upraveno dle [97].

Obdobné je tomu pifi zméné¢ materidlovych koeficienti pomoci elektrického pole
a mechanického napéti. U casteCné polarizace pomoci ptilozené¢ho elektrického pole by
nemé¢la byt pfekrocena doporucend velikost intenzity pole pro meékkou i tvrdou PZT
keramiku, uvedena v kapitole 9.2. PfevySuje-li intenzita elektrického pole tyto hodnoty, miize
dojit k prirazu a zni¢eni materialu [93-96]. Mezi mechanické namahani se fadi pisobeni
okolni sily na piezoelektricky material. Deformace mize byt zpiisobena napiiklad ptilepenim
elementu k drzaku nebo k seismické hmoté. Mezni udaje mechanickych napéti jsou zavislé
na slozeni materiali, na jeho pracovnich podminkdch a vétSinou se urcuji individualné
pro dané podminky [17].

Vzajemné porovnani vlivu vysokého elektrického pole a mechanické deformace plisobici
na element z me¢kké a tvrdé PZT keramiky je popsano napt. v [93]. Pro porovnani je zvolena
EC-69 (tvrda) a EC-65 (méckka) keramika, firmy EDO Corporation. Celkové srovnani
je zobrazeno na elastickych koeficientech, elektromechanickém vazebnim faktoru
andbojovém koeficientu. Tyto materidlové koeficienty jsou vypocitany pomoci frekvenéni
metody méfeni, hodnoty rezonancnich frekvenci jsou méfeny impedan¢nim analyzatorem
Agilent E4294A, nabojovy koeficient je ndsledné ovéfen pfimym meéfenim s vyuzitim
laserového interferometru. Pro depolarizaci pomoci mechanického tlaku je zvoleno piedpéti
160 MPa s navysujicim krokem 10 MPa. Pfi deformaci elektrickym polem je na material
pfipojeno stejnosmeérné napéti + 3 kV, vysledny nastaveny rozsah -elektrického pole
piisobiciho na vzorek je +1,5MV-m™. Zvyslednych hodnot vyplyva vyrazna sestupna
zavislost piezoelektrického nébojového koeficientu a elektromechanického faktoru pii
ptisobeni prepéti 160 MPa nebo elektrického pole 1,5 MV-m™ u mekké keramiky. Naproti
tomu u tvrdé keramiky se koeficienty vraci zpét na plivodni hodnoty. Minimélni zména
piezoelektrickych koeficienti u tvrdé keramiky je pfipisovana mnohem niz§im hodnotam
koeficient oproti mekké PZT keramice, proto zde vliv depolarizace neni tak patrny.
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7 VYUZITI RENTGENOVE DIFRAKCNI
SPEKTROSKOPIE PRO MERENI PZT KERAMIKY

Rentgenova difrakéni spektroskopie vyuzivajici rentgenové zateni s vinovou délkou
vrozmezi 10 az 0,1 nm (10'8 az 107 m) je zakladni nedestruktivni metoda vhodnd pro
studium krystalové struktury materiali. RTG zafeni objevil roku 1895 Wilhelm Conrad
Rontgen a vroce 1901 za tento objev ziskal Nobelovu cenu. Jednd se o ionizujici
elektromagnetické zafeni o energiich desitek az stovek keV, které 1ze definovat dle rovnice,

_hec
A

kde E je energie zafeni (keV), h je Planckova konstanta (J's™), ¢ je rychlost iteni zafeni
(ms™) a4 je vinova délka zafeni (nm). RTG zafeni vzniké v rentgence (lampé). Vlnova délka
je zavisla na slozeni antikatody v lampé¢, ta je nejcastéji z médi nebo kobaltu, a je fadovée
shodna s meziatomovymi vzdalenostmi. Po dopadu RTG zafeni na krystal muze dojit k jeho
¢asteCnému pohlceni a pruniku skrz latku nebo k difrakci (rozptylu). W. H. Bragg a jeho syn
W. L. Bragg odvodili roku 1912 Braggovu rovnici popisujici difrakci zafeni na krystalové
miizce. Dle Braggovy rovnice dojde k difrakci (zesilujici interferenci) pouze za splnéni
nasledujiciho vztahu (7.2) odvozeného zdifrakce RTG zafeni na krystalové mfizce,
viz obrazek 7.1.

E (7.1)

n-A=2-d,,-sin@ (7.2)

Kde n je celé Cislo a udava fad difrakce, dnq je mezirovinna vzdalenost v krystalu, 4 je
vlnova délka dopadajiciho zafeni, @ je tihel mezi smérem dopadajiciho elektronu a ptislusnou
miizkovou rovinou (Braggiv thel) a jeho dvojnasobek 26 je difrakéni thel. Aby doslo
k zesilujici interferenci, musi platit, ze drahovy rozdil dvou vin je celym nasobkem vinové
délky. U viny 2 je oproti viné 1 drahovy rozdil souctem tsecek AC a CB. Délku kazdé usecky
1ze vyjadtit pomoci vzdalenosti dyg a thlu @ [100-102].

dopadajici zareni rozptylené zareni.--

proslé zareni

Obr. 7.1 Difrakce rentgenového zateni na krystalické miizce. Pfevzato a upraveno dle [102].
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Pro analyzu struktury se vyuzivaji tii metody. Laueho metoda, kdy na monokrystal dopada
polychromatické zafeni. Metoda rotujiciho krystalu, kdy na monokrystal dopada
monochromatické zafeni. A tfeti metoda Debyeova-Scherrova, u které na polykrystalicky
materidl dopadd monochromatické zafeni. Posledni metoda je vyuzivana pro praskové
materidly a tedy i pro méteni keramickych vzork.

Jednoduché schéma RTG spektrometru je znazornéno na obrazku 7.2. Rentgenova lampa
generuje zareni typu a. V ptipadé pouziti polychromatického zéfeni se toto zareni musi jesté
dale upravovat pomoci monochromatoru a to filtraci pfes material absorbujici celé spojité
spektrum kromé uzkého rozsahu vinovych délek nebo difrakei za pouziti monokrystalovych
monochromatort. Zafeni prochdzi divergencni clonou a pod uhlem ® dopadé na vzorek. Za
splnéni Braggovy podminky dojde k ohybu a odrazu zateni, které projde sérii clon a dopadne
na detektor. Vzdalenost mezi vzorkem a goniometrem je oznacena jako R a meéni se
Vv zéavislosti na uhlu a natoceni vzorku.

-

fokusacni kruznice -7 detektor
(goniometr) 9

\
 vstupni clony

ohnisko \‘ detektoru

rentgenky /

\
\
\
'
1
1
'
I
'
'
f

divergenéni praskovy plochy
clony vzorek

Obr. 7.2 Schéma RTG spektrometru. Jedna se o ptipad stacionarni rentgenky umisténé mimo fokusaéni kruznici

a pohyblivého vzorku, ktery je natacen kolem hlavni osy. Pfevzato a upraveno dle [102].

Vystupem z praskového difraktometru je tzv. difraktogram zobrazujici zavislost poloh
maximalnich intenzit na namétfenych difrakénich Uhlech 20. Polohy maxim zavisi na
krystalové struktufe materidlu (tvaru a velikosti zdkladni buniky) a to umoziuje urcit strukturu
a parametry miizky. U vzorku se predpoklada, Ze se jedna o idedlni polykrystalicky materiél
S rizné orientovanymi rovnoosymi krystaly a zanedbava se u nich ucinek texturovani, tedy
pfednostni orientaci zrn vzniklého napiiklad v disledku mechanického plisobeni. Poloha
maxim dale mlze zaviset na piesné vinové délce rentgenového zareni.

U materialt se symetrickou strukturou, kterou ptedstavuje napt. kubicka, obsahuji
difraktogramy pouze nékolik vrcholl. Zatimco materialy s méné symetrickou strukturou, jako
jsou hexagonalni atd., obsahuji mnoho dalSich vrchold, u jednofazovych materiala poskytuje
intenzita maxim informaci o pozici atomu v krystalu. Velikost krystaliniti a pfitomnost
poruch krystalové miizky lze zjistit z Sitky ¢ary v poloviné maxima vysky, také oznaCovanou
jako FWHM (full width at half maximum). U difraktogramti se vyhodnocovani nejcastéji
provadi porovnanim RTG diagramt z databazi a standardl jako jsou PDF (Power diffraction
file) databdze praskovych difraktogramt nebo ICDD (Inorganic Crystal Structurre Database)
databaze struktur.
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8 VYUZITI PZT KERAMIKY VE SNiMACICH
AKUSTICKE EMISE

Akustickd emise je spojovana s fyzikdlnim jevem, kdy deformaci materidlu doprovazi
akustické praskani nebo akusticky Sum emitovany uvnitf materidlu v pribéhu deformace.
Z praskani a akustick¢ého Sumu je poté mozné ziskat informaci o pfitomnosti a charakteru
zdrojového déje. Prvni prace na toto téma se fadi do obdobi padesatych let dvacatého stoleti
ve spojeni s némeckym fyzikem Josephem Kaiserem [103].

Metoda akustické emise je urcend k detekci procesit v materialu, kdy je k jeji aktivaci
nutny urcity stimul. Métfené zafizeni je béhem meéfeni namdhano definovanym silovym
pusobenim, jako naptiklad tlakem, silou nebo intenzitou napéti. Nasledn€ jsou sledovéany
odezvy na materialu, mezi které patii deformace, zména elektrického potencidlu, zvétSeni
trhliny nebo Cetnosti akustické emise. Vysledkem jsou zavislosti parametrii akustické emise
na parametrech puisobeni sil nebo odezvy [103].

‘ Kabelove vedeni
Uprava el.signalu AE _k méficimu systemu AE
pred vyhodnocenim ey I

‘, - Predzesilovac
Vyhodnoceni parametru —%
el.signalu AE Elektricky sigﬁ - Snimac AE

" . L . Piezoelement
.E!ﬁ’.‘.‘??.?.‘{é.t!.%?:?.?!E‘H?:!'E‘Sf:‘h?..5:'.9!!?.'.‘5.65., ~_~ V/azba

{ £ \7' \
. = Posuvy povrchu, tlak

Zdroj AE - prvotni akusticky puls $ifici se télesem

Obr. 8.1 Princip snimani akustické emise. Pfevzato a upraveno dle [1, 103].

Zpisob méteni akustické emise je vidét na obrazku 8.1. Akusticka emise je popisovana
jako elastické vInéni, jehoZ zdrojem je uvolnénd energie v materidlu. Toto ndhlé uvolnéni
je nazyvano udalosti nebo také zdrojem akustické emise. Po udalosti akustické emise
nasleduje Sifeni napétovych vin akustické emise od zdroje k mistu detekce snimacem AE
rizného typu, napiiklad piezoelektrickym, kapacitnim, elektromagneto-akustickym
a optickym snimacem. Detekei vinéni zplisobeného udalosti pomoci snimace AE je ziskan na
vystupu tohoto snimace elektricky signal. Nejprve je zesilen na piedzesilovaci, nasledné pred
pfenosem elektrického signdlu kabelem do méfici aparatury je signal frekvencné filtrovan
a impedancné ptizptisoben. Na zavér pied vyhodnocenim je elektricky signal upraven
a zpracovan v méfici aparature [1, 103].

Jednim z nejCastéjSich vyuziti metody AE je lokalizace aktivnich vad, kterd umoziuje
zjistit misto vzniku emisni udalosti vyhodnocenim prostorovych shlukii, kde emisni udalosti
vznikaji. Poté je mozné pfifadit udalosti jednoho shluku stejnému zdroji AE. Lokalizac¢ni
algoritmus je obvykle zaloZen na porovnavani rozdili ¢ast pfichodu celni elastické napétové
viny odpovidajici stejné udalosti od riznych snimaci. Vyhodnoceni procesu v materialu
je pak vhodné provést pomoci charakteristik akustické emise od udalosti pochazejicich ze
stejného zdroje. Tyto charakteristiky akustické emise zjisténé béhem méfeni na vzorcich jsou
dany tfemi faktory a to pribéhem procesu v materidlu, ktery je zdrojem AE, dale vlivem
geometrické konfigurace métfeni a typem pouzitych snimacl a nakonec rusenim od zdroji,
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které nesouvisi se sledovanym procesem [1, 103]. Pro tcely lokalizace se vzhledem k vysoké
citlivosti obvykle pouzivaji rezonan¢ni snimace.

Sirokopasmové snimade jsou vhodné za situace, kdy informaci o probihajicim procesu
hledame ve frekvenc¢ni oblasti, tzn. predevsim procesy, které jsou zdrojem spojité emise.

8.1 Sirokopasmové snimace akustické emise

V praxi je pifi konstrukci Sirokopasmového snimace AE pouzivano mnoho variant.
Zakladni uspotadani piezoelektrického snimace je mozné popsat podle obrazku 8.2a [2, 104].
Snimac je slozen z aktivniho prvku z piezoelektrického materidlu, ktery je zatizen tlumici
hmotou. Cela konstrukce je pak uloZzena ve vodivém obalu. Aktivni prvek je k testovanému
materidlu pfipojen pfes ochrannou vrstvu a vazebni prostiedi. Tlumici materidl ma za tkol
zveétsit Sitku méfeného pasma, zarovenl ale ovliviiuje hodnoty materidlovych koeficienti.
Casto byva vyroben z mosazi nebo epoxidové pryskyfice s wolframovymi asticemi. Tvar
samotného tlumiciho elementu a jeho vliv na piezoelektrickou keramiku je obvykle zalozen
na individualnim navrhu autora snimace [2, 104].

Vystup snimace

1 (el signal)
| SteRecona |

0

Ochranny
vodivy kryt ~ ]

Tlumici material 4 Piezoelektricka

(setrvaéna hmota) keramika
Vazebnl prostiedi Ochranna
vrstva
a)
o 37:mm _ Elektricky
.rr : { J signal Aktivni piezoelektricky prvek
1 =" Valcova mosazna f
= tlumici hmota r
E Kontaktnf plocha s
™ tlumenim (eletktroda) v
4 v Aktivni
EXx : piezoelektricky prvek
E 4
w - u
o &1 mm Testovany povrch

Mala kontaktni
plocha {eletktroda)

b) c)
Obr. 8.2 a) Konstrukéni uspotadani piezoelektrického snimace AE [2, 104]; b,c) schématické znazornéni
konického snimace dle NBS [2, 104-108].

Jako Sirokopasmovy snimac akustické emise je v souCasnosti obvykle vyuzivan snimac
s kuzelovym aktivnim prvkem, nazyvany také jako koénicky. Uspotadani takového snimace
vyvinutého pro ucely kalibrace v americkém NIST (dfive NBS) je na obrazku 8.2b. Zakladem
snimace je aktivni piezoelektricky prvek vyrobeny brousenim nebo laserovym vypalovanim
z valecku polarizovaného ve sméru podélné osy (obrazek 8.2c¢) [105]. Tento komoly kuzel
je spojen svou vetsi elektrodou s tlumici hmotou v jeji ose. Tlumici nebo také setrvacna
hmota je vyrobena z mosazného valecku o pruméru 37 mm a vySce 25 mm, a je z ni vyveden
vystupni signal. Tento zplisob feSeni je vhodny pro laboratorni u¢ely méfeni na horizontalnim
povrchu. Na aktivni prvek pak plsobi sila odpovidajici hmotnosti mosazného valecCku. Pii
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pouziti na vertikdlnim povrchu je nutné pouzit magnetické drzaky pro udrzeni stability
snimace na povrchu testovaciho materidlu. Vysledny elektricky signal je vyveden pomoci
stinéného vodiCe ptes setrvaénou hmotu. Druhd zemnici elektroda je ptfipojena na testovaci
povrch. Proto musi byt aktivni plocha i testovaci povrch dokonale vodivé [106, 107].

Vyhodou Sirokopadsmového snimace s kuzelovym aktivnim prvkem je potlaceni vlastni
rezonance aktivniho prvku a také omezeni vlivu aperturniho jevu pifi zachovani dostatecné
citlivosti. Aperturni jev u snimace vznikd pfi $ifeni vlny po povrchu méfeného materidlu
podéIné pod snimacem napt. u Rayleighovy viny. Aperturu je mozné popsat jako pokles
vystupniho signdlu v piipad¢, ze je délka viny A srovnatelnd s primérem piezoelektrického
disku piiloZzeného na testovany povrch. Vznik aperturniho jevu muze nastat také tehdy, je-li
priamér disku celociselnym nasobkem vinové délky. Nastane-li aperturni jev, kladna a zaporna
pulvlna vybuzeného signdlu se odecitd. Pomoci pfitomnosti aperturniho propadu ve
frekvencnim pasmu je mozné stanovit typ a smér ptichozi viny, jelikoz v pfipadé kolmého
dopadu viny a v§esmérového pole aperturni jev nevznika [103, 104].
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Obr. 8.3 Praktické realizace konickych Sirokopasmovych snimacu akustické emise a) snima¢ AE dle Theobalda
[109], b) snima¢ dle Yung-Chun Leeho [110], ¢) samo-kalibrujici se snima¢ dle Yana a Theobalda [111],
d) snima¢ AERE Harwell [112, 113].
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Priklady  konstrukénich  uspofadani  snimacl s kuzelovym  aktivnim  prvkem
z piezoelektrické keramiky, kde je dotyk s testovacim blokem realizovan velmi malou
dotykovou plochou jsou zobrazeny na obrazku 8.3. U vSech zobrazenych snimacli ma
elektroda spojena s testovacim blokem primér 1 mm, snimace AE se pak lisi hlavné pouzitou
tlumici hmotou, tvarem tlumice a technickym konstrukénim fesenim snimact [109-113, 115].

Sirokopasmové snimaée AE je mozné realizovat i pfi pouziti malého disku o priméru
2mm zPZT keramiky, tlumeného tlumicem délky 50 mm. Tento snima¢ se nazyva
PINDUCER a je zobrazeny na obrazku 8.4a [114]. Vyrovnana frekven¢ni charakteristika se
pohybuje od 100 kHz do 2 MHz. Dalsim typem je snima¢ AE vyuzivajici castecné
depolarizovaného disku z piezoelektrické keramiky podle Koroléva [5]. Tyto snimace neni
vhodné pouzivat pro povrchovou kalibraci Rayleighovou vlnou, jelikoz meéfeni je pfi
frekvencich 400 kHz az 500 kHz silné zatizeno chybou zpisobenou aperturnim jevem. Tyto
Sirokopasmové snimace AE najdou uplatnéni pfi kalibraci prichozi vinou. Konstrukce podle
Koroléva vyuzivajici ¢aste¢né depolarizovaného piezoelektrického disku pomoci tepelné viny
je zobrazena na obrazku 8.4b.
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Obr. 8.4 Sirokopasmovy piezoelektricky snimaé a) typ Pinducer [114], b) vyuZivajici ¢aste¢né depolarizovanou
piezoelektrickou keramiku podle Koroléva [5].
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9 REALIZACE MERENI PIEZOELEKTRICKYCH
MATERIALU

Cilem experimentdlni ¢asti prace je srovnani a praktické ovéfeni hlavnich metod
vyuzivanych pro méfeni materidlovych koeficienti piezoelektrické keramiky spolu
S postupem piipravy méfenych vzorkt. Nejvice je tato ¢ast zaméfena na urCeni matice
piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych koeficienti spolu s elektromechanickym
vazebnim koeficientem [7-11, 41, 42, 60-65, 116, 117] dale na piimé méfeni
piezoelektrického nabojového koeficientu [45-59]. Jsou zde popsany v dnesni dobé nejcastéji
pouzivané metody méfeni. Tyto metody lze rozdélit na dynamicka méfeni, pod ktera patii
frekvenéni metoda, a na statickd méfeni pouzivana hlavné pro méfeni piezoelektrického
nabojového koeficientu jednak pomoci piimé optické metody vyuzivajici laserového
interferometru, méfenim naboje pii zméné pusobici sily na element nebo vibrometrickou
metodou méteni. Popsané metody stanoveni materidlovych koeficientll Ize vyuzit na méfeni
teplotnich zavislosti piezoelektrické keramiky [72-82]. Jako nejvhodnéjsi byla zvolena
frekvencni metoda méfeni. U vSech dostupnych vzorkd byla stanovena Curieova teplota
a proméfena teplotni zdvislost od zépornych teplot az do teploty pfevySujici Curieliv bod
daného materialu. Vysledky méteni byly vyuzity pro fizenou tepelnou depolarizaci elementu.

Rizena depolarizace, navazujici pfimo na teplotni méfeni PZT keramiky, popisuje vliv
zmény parametrii pouzitého piezoelektrického ménice. Zména elektromechanickych
parametrii piezoelektrické keramiky ma nasledné velky vliv na frekvenéni charakteristiku
snimace pro akustickou emisi. Zménu materidlovych koeficientll 1ze dosdhnout vysokou
teplotou [97-99], elektrickym polem [93] a pisobenim velkého tlaku [94-96]. Ne vSechny tyto
zpusoby se daji pouZit 1 pro ¢astecnou depolarizaci, proto jsou metody vzadjemne porovnany.
Jako postup upravy materialovych koeficient byla zvolena fizena tepelna depolarizace
piezoelektrické keramiky. Méfenim castecné depolarizované keramiky je mozné definovat
odli$né vystupni vlastnosti jak pii méfeni frekvencni charakteristiky samotného ménice, tak
pii pouziti s tlumicim ¢lenem piimo ve snimaci.

9.1 Technologie zpracovani mérenych piezoelektrickych elementi

Rozsahlé pouziti piezoelektrickych materialti v riznych technickych aplikacich je mozné
nejen diky jejich fyzikdlnim vlastnostem a v dnesni dobé i Sirokému sortimentu riznych
tvart, ale 1 jejich jednodu$si vyrobé. Obecné lze pro pripravu piezoelektrickych
polykrystalickych materidli pouzit stejné postupy a technologie pouZzivané v keramickém
prumyslu [118].

V piipadé¢ métfeni materidlovych koeficientli pro rizné typy kmitlh neni potfeba mnoho
kusti od jednotlivych tvarové odlisSnych elementl. Jelikoz vyroba malého mnoZstvi vzorka
riznych tvari z jedné Sarze piezoelektrické keramiky by byla pfili§ draha, s vyhodou
je mozné pouzit postup vyroby celé sady métenych vzorkt z disku vhodnych rozméru, jak je
vidét na obrazku 9.1.

Existuji dva zplsoby. U prvniho je cela sada vzorkii vyrobena z vice diskli o stejné
materidlové Sarzi [43-45] a druhy zpisob je zalozen na postupné mechanické uprave jediného
velkého disku na jednotlivé pozadované tvary popsany v [41]. Minimalni rozméry vzorki pro
vypocet koeficientti uvadi evropska norma EN 50324-1:2002 [8], i svétova norma CEI/IEC
60483: 1976 [11]. Evropska ani svétova norma neudava piesné geometrické rozméry
piezoelektrickych vzork urenych pro méfeni celé matice materidlovych koeficienti, ale
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pouze meze rozméru. Vysledné rozméry elementt byly tedy zvoleny v takovém rozsahu,
ktery splinoval obé normy a soubézné¢ bylo mozné bez vétsich problémt a finan¢nich naklada

tyto elementy vyrobit.
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Tloustkove stfizné kmity
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Obr. 9.1 Postup vyroby vzorkd pro méfeni materialovych koeficienti z vice diskti o jedné Sarzi: a) ptivodni
velikost disku, b) vyroba tenkého platku, disku a vale¢ku c) finalni produkce tenkych platkd pro pfiéné podélné
a tloustkove stfizné kmity, tenkych diskt pro radialni a tloustkové kmity a valecku pro podélné kmity,
dle norem [7-11]. Publikovano v [43-45].

Puvodni disk (a) byl nejdiive zbaven elektrod a poté brousen na plocho rovinnou bruskou.
Tim vznikl tenky disk o stejném primeéru ale mensi tloust’ce. Tento tenky disk (b) je pfimo
urceny pro radidlni a tlouStkoveé rozpinavy typ kmitl. Jeho rozméry by mély odpovidat
poméru d/t > 10. Z tenkého disku byl vyfezan kruhovou pilou tenky platek (b), uréeny pro
pficn€ podélné kmity s minimalnim pomérem stran l/ttw > 5 a tlouStkové stfizné kmity
S pomérem stran 1/t,w > 3,5. Z puvodniho disku (a) byl dale vyroben valecek (c), kdy byl
z disku nejdtive vyfiznut hranol a ten nasledné zbrousen do kulata. Rozméry valecku
uréeného pro podélné kmity by meély byt nejméné 1/d > 2,5. Pro porovnani hodnoty
nabojového koeficientu ds3 je mozné ponechat nékolik hranold o étvercové podstaveé a vysce
rovné vySce valecku. DodrZzeni minimalnich poméri stran je uvadéno jako doporuceni
VvV evropské 1 svétové normé, neni to vSak podminkou nutnou. Timto postupem vyrobené
vzorky bylo nutné povrchové opracovat pro dobré piilnuti stiibrnych elektrod, tedy pro
dosazeni co nejlepsi vodivosti mezi keramikou a kovem [17].
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9.2 Polarizace piezoelektrické keramiky

Princip a obecné podminky polarizace jsou popsany v teoretickém uvodu préace. Jedna se
0 konec¢ny proces ve vyrobé PZT keramiky, jak je zobrazeno na obrazku 3.12, kdy se vn&jsim
elektrickym polem orientuji domény a tak se formuji piezoelektrické vlastnosti.

Existuje chladna a tepld polarizace. Chladné polarizace je provadéna pii mirné zvySené
teploté, ktera je vSak hluboko pod Curieovym bodem a tepld polarizace, jak uz z nazvu
vyplyva, je provadéna na teploté prevysujici Curietiv bod. Orientovani doménovych stén se
U materialu provede pod napétim, zahfivanim nad Curieovu teplotu a pfi nasledném chlazeni
se doménové stény usporadaji podle sméru piisobiciho elektrického pole, které se pohybuje
podle sloZeni polarizovaného materidlu kolem 1 az 2 kV'mm™. Naproti tomu chladna
polarizace musi byt provadéna silnym elektrickym polem pohybujicim se kolem 2 az
4 kV'mm™, které se jiz blizi priraznému napéti. U pouzivané Pb(Zryx, Ti,)Os keramiky byla
pouzivana jen chladna polarizace. Kdyby se tato keramika zahtala nad Curietv bod, ktery se
pohybuje mezi 340 az 400 °C, mél by material pfili§ maly mérny odpor a snadno by mohlo
dojit k prirazu, tedy ke zniceni celého vzorku. Bylo tedy vyhodné&j$i pouzivat chladnou
polarizaci pfi teplotach od 90 do 140 °C, kde orientace doménovych stén probihala snadnéji
a bylo tedy mozné pouzivat niz$i napéti [118].

Dale se polarizace PZT keramiky rozdé€luje na suchou a v ohfatém oleji. Sucha polarizace
se provadi v koron€ vétSinou pii teploté okoli asi 25 °C a je Casto vyuzivana u tenkych
keramickych vrstev. Polarizace v ohfatém oleji slouzi pro omezeni vlivu koercitivni sily
materidlu. Tento druhy zplisob je castéji vyuzivan v pramyslu, jelikoz pifi zvyseni teploty
polarizovaného materialu a tim 1 sniZeni hodnoty koercitivni sily neni potfeba tak velké
polariza¢ni napéti. Vyssi teplota soucasné zvySuje pohyblivost doménovych stén a usnadiiuje
tak prubéh polarizace. Pravdépodobnost prirazu dielektrika vlivem mechanického pohybu
mezi zrny pii pusobeni vysokého napéti nebo prasknuti elementu neni pii zahfati tak
velka [39].

Pro rovnomérné prohtati elementu a kompenzaci malé elektrické pevnosti vzduchu mezi
elektrodami je polarizace realizovana v oleji s dostatecnou elektrickou pevnosti. Pouzivaji se
naptiklad silikonové oleje Lukosiol M50 az M250, kde ¢islo udava viskozitu oleje nebo se
piipadné vyuzivaji tzv. transformatorové oleje pro vysoka napéti.

Velikost polarizacniho napéti se vztahuje k typu materidlu. Jedna-li se o mékkou ,,soft*
PZT keramiku, ktera se vyznacuje dobrou pohyblivosti doménovych stén, lze ji polarizovat
pii nizsich teplotach v rozsahu od 120 do 140 °C i pfi niz§im elektrickém poli v rozmezi
od 1,5 do 3kV-mm™. Tento typ keramiky je vyuZivan hlavn& u snima¢@ v méfici technice.
Druhy typ zastupuje tvrda ,,hard” PZT keramika, u které jsou doménové stény vice fixovany.
Proto je vhodné ji polarizovat pii vyssi teploté, v nékterych piipadech i nad Curieovym
bodem, a pii napéti v rozmezi od 2 ve vyjimeénych piipadech do 8 kV-mm™. Tato keramika
je vyuzivana hlavné pro vykonové aplikace. Vlivem polarizace na mékké a tvrdé typy
keramik se zamétuji ve své praci napt. Kamel [87-89], Zhong [90], Wang [91] a Erhart [92].
Zdroje vysokého napéti vyuzivané pro polarizaci jsou napf. od firem Spellman, Glassman,
SRS (Stanford Research System) a Trek. Hodnoty polariza¢niho napéti a doba
polarizace nejsou V literatufe uvadény piesné, jelikoz jsou ¢asto voleny na zakladé
zkuSenosti [17, 22, 92].
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9.3 Postup a technické reSeni polarizace

Schéma piipravku pro polarizaci je zobrazeny na obrazku 9.2. Polarizace byla provadéna
v ohtatém silikonovym oleji Lukosoil M50. K napdjeni byl pouzit vysokonapét'ovy zdroj typ
PS375 od spolecnosti SRS — Stanford Research Systems s rozsahem + 20 kV o maximalnim
vykonu 10 W. Pro plynulejsi regulaci hodnoty vystupniho napéti je vhodnéjsi vyuzit
externiho zdroje stejnosmérného napéti 0 az 10 V. V tomto piipad¢ byl pro tento ucel zvolen
stabilizovany zdroj napéti Statron typ 2250 piipadné AUL310. Zdroj SRS déale umoziioval
sledovat realnou hodnotu napéti na vystupu od 0 do 10 V. Externi voltmetr byl vyuzit pouze
pro zkuSebni méfeni, jelikoz hodnotu vystupniho napéti je mozné odecitat i z displeje
vysokonapétového zdroje. Dalsi soucasti ptipravku bylo magnetické michadlo s ohfevem typ
MR Hei-Standard od spole¢nosti Heidolph, na kterém byla kadinka Simax s pfipravkem
umisténym v lazni silikonového oleje Lukosiol M50. Ohtfev od spole¢nosti Heidolph byl
pozdéji nahrazen za adekvatni typ MSH-50D od spolecnosti Wisd. Magnetické michadlo
s ohtevem bylo zvoleno z divodu konstantniho prohfati 1azné v celém objemu. Ptipravek byl
proto upraven tak, aby umoznoval proudéni kapaliny kolem elementu béhem celého procesu
polarizace. Ptipravek byl slozen z teflonového podstavce, na kterém byly umistény mosazné
uchyty pro kontaktni elektrody. Z diivodu ohfevu 1azné€ do vysokych teplot byl pro nosné ¢asti
zvolen teflon jednak pro jeho dobré tepelné i elektrické izola¢ni vlastnosti, ale i pro jeho
snadné obrabéni pii vyrobé ptipravku. Realné zobrazeni soupravy pro polarizaci
piezoelementd tvaru valeCku, tenkého disku a platku a magnetickym michadlem s ohfevem
je zobrazeno na obrazku 9.3 v levé ¢asti. Detailni zpisob uchyceni polarizovaného elementu
je zobrazen v pravé Casti. Pripravek byl sestaven na zakladé obdobného uspotadani dle
prof. Erharta [92].

Multimetr Agilent 34410A Regulace
T S teploty lazné
2e00000mvAC| S O e

Elektrody
i
k4

| Olejova lazen

Ny ¢ f=r )
© 8888856y © @

Maonitor
0..+10V

SRS STAMFORD AESEARCH SYSTEMS C SIGH VOLTAGE POWER Sudd v
PAL DAY 34

=

Polarizovany
vzorek

Vysokonapétovy zdroj
SRS Model PS375/ +20kV 10W

Teflonovy
< T podstavec

L — Michadlo

|
SetTemp | Setspeed
. ': 'm -~ .
. O - o
e

Magnetické michadlo s ohrevem
Stabilizovany zdroj napéti Heidolph MR Hei-Standard

Obr. 9.2 Schéma zapojeni a konstrukce ptipravku pro polarizaci piezoelektrické keramiky vysokym napétim

Vv olejové lazni.
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Samotny pribéh polarizace byl nadefinovéan podle zvolené PZT keramiky NCES51. Jelikoz
se jedna o mé&kkou keramiku, byla teplota 14zné nastavena na 140 °C a polariza¢ni napéti
na 2 kvV'mm™. P¥ipravek se vzorkem byl vlozen do piedehiaté lazn& bez pripojeného napéti,
které bylo pfipojeno po ohtati materialu v lazni. Napéti bylo ptipojeno asi 25 az 30 minut,
po uplynuti této doby byla postupné snizovéana teplota na hodnotu 80 az 90 °C. Po ochlazeni
na pozadovanou teplotu bylo napéti odpojeno. Vzorek i s pfipravkem byl vyjmut z [dzné
anasledné¢ ocistén. Kontrolni métfeni parametrii bylo provadéno az po ustdleni parametri
vzorku, tedy minimalné 24 h po polarizaci.

Obr. 9.3 Piipravek pro polarizaci piezoelektrickych elementt (valedki, tenkych diski a platki) spolu s detailem

pfipojeni polarizovaného elementu.

V ramci zkuSebnich polarizaci bylo vhodné na nékolika vzorcich proméfit tzv. starnuti
polarizace, kdy byly vzorky po polarizaci méteny po urcitych ¢asovych intervalech. Z téchto
méfeni je mozné definovat, jak se materidlové koeficienty chovaji v zévislosti na Casu
od polarizace. Proto je datum polarizace jednim z povinnych udaji v kalibra¢nim listu
od vyrobce PZT keramiky. Piiklad zavislosti starnuti jednotlivych koeficientd je uveden
ve vysledcich prace (kapitola 11.2).

9.4 Praktické ovéreni metod pro méreni materialovych koeficienti

V teoretické Casti prace jsou popsany zakladni metody pro stanoveni jak kompletni matice,
tak 1 jednotlivych koeficientli piezoelektrické keramiky. Nésledné budou hlavni z téchto
metod vyuzity pro praktické méteni.
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9.4.1 Stanoveni uplné matice Koeficientii frekvencéni metodou

Frekven¢ni metoda byla realizovana pomoci impedan¢niho analyzatoru Agilent 4294A
a méfici pinzety ,, Tweezers Contact Test Fixture 16334A*. Pro vSechna méteni bylo budici
napéti nastaveno na 500 mV pii budici frekvenci 1 MHz. Impedancni analyzator umoznuje
ptimé zobrazeni impedanéni a fazové charakteristiky na displeji pfistroje a soucasné je mozné
vyuzit automatické nacitani dat z pfistroje, které se da nasledné zpracovat v pocitaci. To je
umoznéno piipojenim pies sbérnici GPIB ke stolnimu pocitaci. Nacitani je provedeno pomoci
aplikace IntuiLink pro import dat do MS Excel nebo aplikaci v programu LabVIEW. Moznost
pfimého zobrazeni pribc¢hu impedancni a fazové charakteristiky na obrazovce vyrazné
zvysuje presnost odecitini méfenych hodnot. Diky tomu u tohoto zplisobu meétfeni odpada
problém s moznou zdménou zdvojeného vrcholu pfi méfeni rezonancni a antirezonancni
frekvence. Tento problém muze nastat u pfistroji, kde nelze pifimo zobrazovat pribéhy
charakteristik.

Z vyslednych prubéhi impedancnich ptipadné fazovych charakteristik pro tenky platek,
tenky disk a valecek, ziskanych pomoci impedancniho analyzatoru, bylo mozné odecist
hodnoty rezonancnich frekvenci. Impedancni analyzator také umoZiioval pifimé mefeni
kapacity a ztratového Cinitele, nahrazoval tak diive pouzivana zapojeni. Pfiklad impedanc¢nich
charakteristik naméfenych na sad¢ vzorki, které odpovidaji obrazku 9.1, pomoci
impedanc¢niho analyzatoru Agilent 4294A je zobrazeny pro pii¢né podélné, radidlni a podélné
kmity na obrazku 9.4 a pro tloustkové a tloustkové stfizné kmity na obrazku 9.5.
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Obr. 9.4 Impedanéni charakteristiky pro pfiéné podélné kmity tenkého platku 25 x 4 x 2 mm, radialni kmity

tenkého disku & 30 x 2 mm a podéIné kmity valeCku & 3,5 x 20 mm naméfené na impedan¢nim analyzatoru
Agilent 4294A. Publikovéno v [43-45].
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Obr. 9.5 Impedanéni charakteristiky pro tloustkové kmity tenkého disku & 30 x 2 mm, tloustkové st¥izné kmity
tenkého platku 10 x 10 x 0,5 mm naméfené na impedanénim analyzatoru Agilent 4294A. Publikovano v [43-45].

Materialové koeficienty byly pocitany z naméfenych hodnot rezonanéni frekvence fr
odpovidajici fn a antirezonan¢ni frekvence f, (f) piezoelektrického ménice pro dany typ
kmitt, dale pak z permitivity &, geometrickych rozméri méfeného elementu, z hustoty o,
ztratového ¢initele tand a volné kapacitance C' méfenych hluboko pod rezonanénim
kmito¢tem keramiky, obvykle na 1 kHz.

Presnost vypoctl vyrazné zavisi na piesnosti odecitani hodnot potebnych k vypoctu vSech
materidlovych koeficientt. Pfi vyuziti impedan¢niho analyzatoru je doporuceno vyuzivat
maximalni pocet vzorkd, ktery pfistroj umoznuje, vV tomto ptipadé se jednalo o typ E4294A,
kde lze nastavit maximaln€ 800 vzorkli na zvoleny rozsah. S tim souvisi zvySeni pfesnosti
odectu zadané hodnoty pii zobrazeni pouze uzkého frekvencniho pasma v okoli rezonan¢ni
frekvence. Soucasné byla v pribéhu méfeni zvolena pomald rychlost méfeni spolu
S primérovanim. Nasledny postup vypoctu elastickych, piezoelektrickych a dielektrickych
koeficientil piezoelektrické keramiky pro pticné podélné a tloustkove stfizné kmity u tenkého
platku, radidlni a tloustkové kmity u tenkého disku a podélné kmity u véalecku podle evropské
normy EN 50324-2:2002 [9] je zobrazeny na obrazku 9.6, soucasné tento postup vypoctu
spliiuje i svétovou normu CEI/IEC 60483:1976 [11].

Podle obrazku 9.6 jsou dale uvedeny vztahy pro vypocet jednotlivych materialovych
koeficientl piezoelektrické keramiky podle (4.16 a 4.17). Vztahy byly odvozeny vhodnymi
upravami z rovnic uvedenych v evropskych i svétovych norméch [7, 9, 11], protoze obvykle
uvadéné vztahy Vv nekterych piipadech neumoziuji piimé dosazovani namétenych vstupnich
parametru (Viz. obrazek 9.4 a 9.5).
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Obr. 9.6 Postup pii stanoveni kompletni matice materialovych koeficientt podle evropské normy EN 50324-2:
2002 [9]. Publikovano v [43-45].

Vypocet elastickych koeficientl (SllE, S125, SlgE, 533E, S55E, SGGE) Z koeficientt
elektromechanické vazby, kde vstupnimi parametry je rezonan¢ni frekvence, hustota
a rozméry vzorkd:

Vypocet elastického koeficientu s1F pro pficné podélné kmity tenkého platku:

E _ 1
SR AE G
Vypoget elastického koeficientu s3," pro radialni kmity tenkého disku:
0.7 fa 1
2 f
2g) s ity

S, =-S5 1- > = T r 7 9.2)

K, 4-p- 171 fo—f, (f,—f

2'51 a ro_ af r
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Vypoget elastického koeficientu Ses- z elastickych koeficienti pro pi¢né podélné kmity
tenkého platku s:F a radialni kmity tenkého disku s15°;

s& =2-(s5-s5) ©.3)

Vypocet elastického koeficientu Sz~ pro podélné kmity valecku:

1
- S% ~ 4.,0.f|02.|2
T T f f —f G4
a3 1_7T.r.tan(7z-. a "j
2 f, 2 f,
Vypocet elastického koeficientu 13- pro tloustkové kmity tenkého disku:
1 SC+5S.
E _ E E E 11T 912
Si3=15" 533’<311+ 512)_ E (9.5)
2 Cas
kde elasticky modul Cagt je roven:
x f z f —f
c3,E3:c3D3-(1—kt2):4-p- frt|1-=.—C-tan| = 2" (9.6)
2 f, 2 f
Vypocet elastického koeficientu 855E pro tloustkové stfizné kmity tenkého platku:
1
2 42
E SSDS B 4p fp .t
ST 2t (n fof ®.7)
B S . rgan| AT
2 f 2 f,

Vztahy pro vypocet elektromechanického vazebniho koeficientu kjj, ktery definuje pievod
elektrické energie na mechanickou a naopak, jsou uvedeny jiz v rovnicich pro elastické
koeficienty. Vypocet pifi¢ného k31 a stfizného kjs koeficientu vazby pro tenky platek je
vrovnicich (9.2) a (9.7), podélného koeficientu vazby ksz pro valeek v rovnici (9.4),
planarniho k; a tloustkového k; koeficientu vazby pro tenky disk v rovnicich (9.2) a (9.6).

V nékterych piipadech se uvadi efektivni koeficient elektromechanické vazby Kes:

f2_ f2
ki = "T (9.8)
p

Vztahy pro vypolet dielektrickych koeficienti pro piiéné podélné kmity e’ a pro

tloustkové podélné kmity e Vstupnimi parametry jsou kapacitance a rozmeéry vzork.

81Tl=83r'€0=CT-£A,kdeA=W-| (9.9)
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7-d?

8;3283r-80=CT-£A,kdEA= nebo A=w-I (9.10)

Ze vztaht (9.9) a (9.10) lze odvodit rovnice pro piimy vypocet relativni dielektrické
permitivity e3; odpovidajici &'33le0 piipadné &' 11/eo.

Vstupnimi parametry pro vypocet piezoelektrickych koeficienti (ds;, ds3 a dis) jsou
rezonan¢ni frekvence, kapacitance, hustota a rozmeéry vzorkd.

Vypocet nabojového koeficientu ds; pro pti¢né podélné kmity tenkého platku:

L t z f 1

ds; = k31(81T1 : S1E1)2 =|C' E/BTET R (9.11)

4pWI 2 fr g.i_tan E E

2 f, 2 f,

Vypocet piezoelektrického napét'ového koeficientu gs; pro pricné podélné kmity:
ds, ds
O51=—7F = —t 9.12
833 CT . ( ' )
w-l

Vypocet nabojového koeficientu dss pro podéiné kmity valecku:

T E ! T D kz E
_ b _ 33 _
dy; = k33(833 : 533)2 =| €33 S33° =

1
_ 2
. f .tan(ﬂ-. fa frj (913)

Vypocet piezoelektrického napétového koeficientu gs3 pro podélné kmity:

d d
gy =2 -,
B C - 9.14
4
Vypocet nabojového koeficientu dis pro tloustkovée stiizné kmity tenkého platku:
T E) T D k125 2
d;s = kls(gll S55) =| 11" S55 k2| =
15
1
_ 2
t 1 2 f, f,




Vypocet piezoelektrického napét'ového koeficientu gis pro tloustkove sttizné kmity:
_Gs _ dis
&), crT. t (9.16)

w-|
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Frekven¢ni konstanta neni pfimo uvadéna v maticich koeficientl, nicméné se jedna
0 dulezitou konstantu popisujici rychlost Sifeni vinéni uvnitt materidlu. U jednoduchych tvart
keramiky lze podle jeji hodnoty ur¢it vysledny rozmér elementu pro zadanou rezonanéni
frekvenci. Vztahy pro vypocet frekvencnich konstant N NpE, N a N3 jsou uvedeny nize:
Frekvenc¢ni konstanta pro pii¢né podélné kmiti u tenkého platku:

N =f, I (9.17)

NE =f,.d (9.18)

N = f, -t (9.19)

NS =f -t (9.20)

Soucasti katalogovych listi je také ¢initel mechanické jakosti Qm, ktery méa bezrozmérnou
jednotku a definuje mechanické ztraty rezonatoru. V nékterych pramenech je uvadén do
rovnosti pievracené hodnoté relativni Sifce pasma:

1 1

- T 2 = 2 2
27 1, |Z]-CT Koy 27[.fg.|z|.CT,[fa f—zfrj (9.21)

a

Qn

Frekven¢ni metoda meéfeni rezonancnich frekvenci je oblibend pro vysokou piesnost
a moznost vypoctu vSech pozadovanych koeficientii. Nejvétsi nevyhoda frekvenéni metody
pii urCovani kompletni matice materidlovych koeficientii spociva v nutnosti vyroby
normované sady vzorka skladajici se z disku, platku a valecku z PZT keramiky jedné Sarze.
Metoda je vyuzivana hlavné pro testovani piezoelektrického materialu, prevodnikii a zafizeni
ve vyvoji a vyrobé.

9.5 Primé méreni nabojového koeficientu optickou metodou vyuzivajici

laserového interferometru

Pro méfeni byl pouzit laserovy interferometr Polytec OFV-5000 zaloZeny na heterodynnim
principu detekce interferencni faze. U tohoto typu interferometru je nosny vysokofrekvencni
signal generovan na fotodetektoru s podporou akusticko-optického prevodniku (Braggovy
miizky). Zmény amplitudy rychlosti a vychylky métfeného objektu generuji frekvencni
a fdzovou modulaci laserového paprsku v dasledku Dopplerova jevu. Tato modulace
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je ziskana zpét pomoci zpracovani signalu ve vhodném demodulatoru neboli dekodéru.
Informace o rychlosti je ziskana z frekven¢ni modulace Dopplerova signalu, zatimco hodnota
vychylky je ziskana z fazové modulace ve stejném case [70].

Méreny
PBS1 PBS?2 Ald H vzorek
| N e iy
Laser  Referenéni Paprsex
paprsek

iy Y, [P
4.
7

Akusticko-opticky
modulator Detektor
(Braggova mrizka)

Obr. 9.7 Opticka konfigurace interferometru se snimaci hlavou OFV-505. Pievzato a upraveno dle [70].

Princip méfeni rychlosti a vychylky je zalozen na vyuziti modifikovaného Mach-
Zehnderova interferometru, zobrazeni optické konfigurace ve snimaci hlavé OFV-505 je na
obrazku 9.7. Jako zdroj svétla je pro méfeni vibraci pouzivan helium neonovy laser (He-Ne)
ve formé linedrniho polarizovaného paprsku smérovaného na méfeny objekt. Paprsek
je nejprve na polarizaénim déli¢i svétla PBS1 rozdélen na paprsek smérovany na méieny
objekt a na referencni paprsek. Paprsek smérovany na métfeny objekt poté prochdzi pres
polariza¢ni dé€li€ svétla PBS2 stejné jako pies ¢tvrt-vinnou desticku A/4 na ¢ocku L1, na které
je zaostien na méfeny vzorek a rozptylen zpét. Polarizaéni déli¢ svétla PBS2 ma spolu
se ¢tvrt-vinnou destickou funkci optického vazebniho clenu, a sou€asné vychyluje paprsek
od vzorku smérem na polarizaéni déli¢ svétla PBS3. Z divodu symetrie obou ramen vnitini
Casti interferometru je opticky drahovy rozdil mezi méficim paprskem a referen¢nim
paprskem zanedbatelny. Vysledny méfeny drdhovy rozdil je roven dvojnasobku vzdélenosti
mezi polarizacnim délicem svétla PBS2 a méfenym vzorkem. Akusticko-opticky pfevodnik
(Braggova miizka) umistény v referencnim rameni generuje dodatecny frekvencni ofset pro
urceni znaménka rychlosti. Vysledna signalova interference méficiho a referenéniho paprsku
je ptevedena na elektricky signdl ve fotodetektoru nejcastéji ve formé fotodiody a néasledné
zpracovana v fidici jednotce.

Blokové schéma pro méfeni piezoelektrického nabojového koeficientu pomoci laserového
interferometru je zobrazeno na obrazku 9.8. Mg¢fici systétm je mozné rozdelit na
vyhodnocovaci ¢ast slozenou ze snimaci hlavy OFV-505, kterd je detailn¢ zobrazena na
obrazku 9.7, vyhodnocovacich moduli OFV-5000 (Polytec) a méfeni vystupniho napéti
umérného bud'to rychlosti nebo vychylce, v tomto pifipadé pomoci osciloskopu Agilent
DSO3062A. Pro zjednoduseni zpracovani signdlu lze pro méteni vystupniho napéti pouzit
méfici kartu s dostatecnym rozliSenim. Druhou ¢ast tvoii buzeni ménice ve formé
stejnosmérného napét'ového zdroje Tesla BS275 a ptipravku pro uchyceni vzorku.

Vyhodnocovaci ¢ast OFV-5000 [70] je tvofena z rychlostnich VD dekodérii a polohovych
DD dekodérii. Podle pozadavki dané tlohy si uzivatel nasledné voli, které dekodéry bude
vyuzivat. V této uloze byl vyuzivan rychlostni dekodér VD-06 S nastavenym nejvétSim
méficim rozsahem 50 mm-s™ V™ na frekvenci 350 kHz a dale byl vyuzivan polohovy dekodér
DD-500 s méficim rozsahem 0,05 um-V'1 na frekvenci 350 kHz. M¢tici hlava OFV-505 [70]
obsahuje He-Ne laser s vinovou délkou 633 nm. Na kratké vzdalenosti byla zvolena piedni
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¢ofka OFV-SR uréena pro méfici rozsahy od 60 mm do 5 m. Optimalni vzdalenost méteného
vzorku od pfedni ¢asti objektivu interferometru je 234 + (n-1) mm, kde n=0;1;2...
al=204+1mm.

Rychlostni dekoder
_| Af v(t l

>

—> " i Ap /] 1Y) |
Dopplerav signal /|

Af,AQ Vyhodnocovaci moduly Polohovy dekodér
Polytec OFV-5000

Polytec OFV-505
Snimaci hlava

Indikace kvality odrazeneho signalu

L 4 N R e e = o@De r:~:1
. sRESI=Iwiwm
e go TS
=‘: C-:p \;Q
L2 Q0 0
Mﬁ ' Osciloskop
Agilent DSO3062A

PZT element PZT element Stabilizovany
(valecek — piezoelektricky  (tenky platek — piezoelektricky napétovy zdroj
nabojovy koeficient dyy) nabojovy koeficient dy;) Tesla BS 275

0-1000V
Napajeci napéti 0-1000V

Obr. 9.8 Schéma zapojeni laserového interferometru OFV-5000 (Polytec) pro méfeni nabojového koeficientu

na valecku dsz a tenkém platku ds; Z piezoelektrické keramiky. Publikovano v [44, 45].

Pro co nejvétsi odruseni okolnich vibraci byl vzorek béhem meéfeni polozen na ocelovém
valci a pro zvySeni stability odrdZeni signalu byl zatiZen sklenénou destickou. Na stranu
sklenéné desticky, sméfujici k hlavé interferometru, byl nalepen odrazny Stitek pro zvysSeni
kvality odraZzeného signalu. Pfed samotnym meéfenim bylo nutné nechat vSechny pfistroje a
celou soustavu nejméné hodinu stabilizovat, z divodu ustaleni celého zafizeni v zavislosti na
teploté. DalSi soucasti zapojeni je osciloskop Agilent DSO3062A urceny pro méfeni
vysledného signalu z interferometru, nebo pro ur€eni rozdilu napéti pfi sepnutém
a rozepnutém napdajecim napéti. Jako zdroj napéti byl zvolen typ Tesla BS275 s napétovym
rozsahem od 0 do 1000 V. Uvedené typy pfistroji se daji nahradit adekvatnimi typy spliiujici
dané pozadavky.

Stanoveni nabojového koeficientu pomoci optické metody bylo zaloZeno na nepiimém
piezoelektrickém jevu. Na elektrody ménice bylo pfivedeno stejnosmérné napéti. V disledku
toho se tento méni¢ zacal mechanicky roztahovat nebo zmenSovat ve sméru osy polarizace,
ato podle polarity ptilozeného napéti. Vysledné prodlouzeni nebo zizeni pak zaviselo
na velikosti pfilozeného napéti [22]. Tento dé&j se da popsat vztahem,

A
U.

n

Al=d,-U, =d, 9.22)

kde Ui, je napéti ptivedené na meénic¢ (V), 4/ je zména délky méfeného ménice po piipojeni
na napéti (nm) a djj je nabojovy koeficient (C-N'1 nebo m~V'1).
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Obr. 9.9 Vystupni signal z interferometru odpovida vychylce vzorku v zavislosti na skokové zméné napéti
na elektrodach vzorku, v tomto ptipadé vale¢ku keramiky PCM51. Publikovano v [44, 45].

V tomto piipad€¢ bylo méfeni vychylky vyhodnoceno pomoci osciloskopu DSO3062A.
Jestlize nebylo na vzorek pfivadéno napéti, nevykazoval ani zddnou zménu vychylky.
V piipad¢ podélnych kmith u valecku se po skokové zméné napéti na elektrodach, tedy po
sepnuti zdroje BS275, vzorek prodlouzil ve sméru polarizace. Tato skokovd zména byla vidét
i na vystupu z vyhodnocovaci Ustfedny interferometru, tedy na obrazovce osciloskopu.
Priklad pribéhu vystupniho signalu z osciloskopu pro valecek PCM51 & 7 x 14,5 mm pfi
budicim nap&ti 1000V a rozsahu interferometru 50 nm-V™? je zobrazen na obrazku 9.9.
Piezoelektricky nabojovy koeficient pro podélné kmity byl vypocitan ze vztahu 9.23.

Al _ rozsah int erferometru (nm . Vﬁl)- AU (V)
U. napajeci napeti U (V)

m

dyy = (9.23)

Nabojovy koeficient pro podélné kmity ds3 (m-V™) byl pogitan z prodlouzeni vzorku
Al (nm), které je rovno soucinu nastaveného rozsahu na polohovém dekodéru DD-500
50 nm-V™* a rozdilu napéti AU (V) pii skokové zméné napajeciho napéti. Prodlouzeni bylo
nasledné podéleno nastavenym napajecim napétim Ui, (V). Obdobnym zptisobem byl métfen
nabojovy koeficient d31. Rozdil spocival pouze ve sméru napétového buzeni vzorku a sméru
snimani generované vychylky odpovidajici budicimu napéti.

9.6 Primé méreni nabojového koeficientu pri skokové zméné sily

Praktickéd realizace metody zalozené na méteni generovaného néboje pti odlehéeni vzorku
je zobrazena na obrazku 9.10. V tomto zapojeni je zmény sily docileno zdvazim umisténym
na jedné strané paky. V piipadé vyvazeni plsobi na element staticka sila F3 imérna zavazi.
Pti skokovém odlehceni je vygenerovan naboj umérny zméné sily Fz. Métfeni naboje z ménice
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bylo realizovano dvéma zptsoby. Prvni zahrnuje pouziti ndbojového zesilovace Briiel & Kjer
(typ 2647A) s prevodni konstantou 1 pC-1 mV™? a externim napéjecim modulem MMF M28.
Tuto sestavu je mozné nahradit nabojovym zesilovatem AURA (typ C4.2) s nastavitelnym
zesilenim. Vystupni napétovy pulz odpovidajici plsobici sile byl méifen osciloskopem
Agilent DSO3062A.

Sila F4 @
L/2 L2

e o

Zavazi
Qpzr  Nabojovy zesilovaé 0@ | i
PZT element @ Britel & Kjaer 2647A s 2 - ]I
: MMF M28

(1 pC/1 mV)

Napajeci modul Osciloskop

Agilent DSO3062A
Elektrometr

Keithley 6517B

" 406.000a-12 C

poli]

Obr. 9.10 Konstrukéni schéma ptipravku a zapojeni ptistrojii pro méfeni generovaného naboje pti odlehéeni

piezoelektrického ménice. Publikovano v [44, 45].

Hodnota piezoelektrického nabojového koeficientu djj je vypocitana ze skokové zmény sily
F3 a odpovidajicimu napéti Uy,
_y, Y,
" Rk, m-g-k,

(9.24)

kde djj je nabojovy koeficient (C-N™), Uz (V) je vystupni napéti vyvolané skokovou
zménou sily F3 (N) plisobici na méni¢, k; je napétova citlivost nabojového zesilovace
(pC:mV™?), m je hmotnost zavazi (kg) a g je tihové zrychleni (m-s). Méfeny meénic
je umistén uprostied ramene a tudiz i vysledna sila F3 bude uprostied dvojnasobna oproti
krajni hodnoté, kde je umisténo zdvazi. Je-li plsobici sila méfena pfimo snimacem sily,
odpadne chyba zptsobena vypoctem a méfenim redlné hmotnosti zatéze. Prabeh vystupniho
nap¢ti U na Case odpovidajici skokové zméné sily F3 namétené na osciloskopu je zobrazeny
na obrazku 9.11.

Ptekmit nulové hodnoty v grafu je zpiisoben autokompenzaénim obvodem pro potlaceni
stejnosmérného driftu nabojového zesilovace BK2674 s ¢asovou konstantou cca 0,7 Hz. Na
pfesnost mefeni nemé autokompenzacni obvod zesilovace vliv.
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Obr. 9.11 Ptiklad prab&hu vystupniho napéti U, na ¢ase odpovidajici skokové zméné sily F; namétené
na osciloskopu Agilent DSO3062A (pro valecek & 7 x 14,5 mm z keramiky PCM51, zavazi = 100 g).
Publikovano v [44, 45].

Pti volbé druhého zplisobu lze celou soustavu zahrnujici nabojovy zesilovaé, napéajeci
modul a osciloskop nahradit elektrometrem, v tomto ptfipadé¢ napf. typem 6517B,
od spolecnosti Keithley [71]. Zapojeni na obrazku 9.10 zustava stejné, jako v predchozim
pfipadé. Naboj Qpzr, ktery je pifimo umérmy skokové zméné sily Fz pisobici na
piezoelektricky méni¢, byl méten elektrometrem Keithley. Vyslednou hodnotu nabojového
koeficientu Ize vypocitat ze vztahu (9.24).

Pti pozadavku na zvyseni presnosti vysledné hodnoty nabojového koeficientu bylo dilezité
méteni pro stejny meni¢ n€kolikrat zopakovat. Nejveétsi chyba v tomto piipad¢ nastava pii
pfesném stanoveni sily F3, problém lze odstranit zabudovanim snimace sily do konstrukce
ptipravku. Tento zpisob méfeni neni vhodny pro Casté méteni nabojového koeficientu, jedna
se spiSe o laboratorni feSeni. Na zdklad€ tohoto principu je mozné realizovat druhy
vibrometricky zplsob stanoveni nabojového koeficientu, ktery je popséan dale v textu.

9.7 Primé méreni nabojového koeficientu vibrometrickou metodou

Zapojeni laboratorniho piipravku pro pifimé meéfeni nabojového koeficientu pomoci
laboratorniho dss-metru je zobrazeno na obrazku 9.12. Experiment byl slozen z vibra¢niho
stolku Briiel & Kjer (B&K) typ 4809, na jehoz vibrujicim stfedu byl upevnén referencni
snimaé sily B&K typ 8200 s citlivosti 3,93 pC-N™*. Vystup ze snimace sily byl veden pfes
referen¢ni nabojovy zesilova¢ AURA C4.2 s nastavenym desetindsobnym zesilenim do
multimetru Agilent 34410A. Mezi referenc¢ni snimac sily a horni rameno pfipravku byl
umistén méteny piezoelektricky element. Naboj generovany na elektrodach méteného vzorku
byl veden pies nabojovy zesilovad B&K typu 2647A s citlivosti 1 pC-mV™* do multimetru
Agilent 34410A. Oba signaly, jak ze snimace, tak z méfené¢ho piezoelektrického elementu,
byly z diivodu kontroly pribéhti soucasné zobrazeny na osciloskopu Agilent DSO3062A.
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Pro méteni byl osciloskop nevhodny z diivodu nedostateéné piesnosti méfeného napéti. Oba
zobrazené prubé&hy na osciloskopu slouzi soucasné pro kontrolu uchyceni PZT elementu mezi
kontaktni elektrody. Naméfena data byla posilana pifes USB rozhrani na vyhodnoceni do PC.
Pro fizeni vibracniho stolku slouzi funk¢ni generator Agilent 32220A spolu s vykonovym
zesilovacem B&K typ 2719.

.....................................

i j i 2x Multimetr
Briel & Kjaer: Vibraéni stolek
MMF M28 i
Typ 4809 Vystup z PZT elementu Agilent 34410A
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Briiel & Kjaer
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Obr. 9.12 Schéma zapojeni pro méfeni nabojového koeficientu d;; vibrometrickou metodou.

Vztah pro vypocet nabojového Kkoeficientu djj z naméfenych hodnot napéti na
piezoelektrickém ménici a napéti ze snimace sily je,
Upr _ Upzr

d..= =
2 F3 ) kq (U SENSOR * kSENSOR)' kq

(9.25)

kde da3 je nabojovy koeficient pro podélné typy kmiti (C'N™), Upzr je vystupni napéti
z piezoelektrického ménice méfené multimetrem Agilent 34410A (V), Usensor je vystupni
napéti ze snimace sily métené multimetrem Agilent 34410A (V), F3 je sila ptisobici na ménic
ve sméru 3 (N), kq je napétova citlivost ndbojového zesilovace umisténého za méfenym
ménicem (pC-mV™?), ksensor je ndbojova citlivost pouzitého snimace sily (pC-mV™).

V piipad¢ pozadavku na céasteCné automatizované méfeni nabojového koeficientu lze
zapojeni na obrazku 9.12 modifikovat, nahrazenim obou multimetri métici kartou NI 9234 se
¢tyfmi analogovymi vstupy a funkéniho generatoru modulem NI 9263 se ¢tyimi analogovymi
vystupy. Obé¢ karty jsou propojeny s fidicim pocitatem pomoci platformy CompactRIO cRIO-
9076 ptes ethernetové rozhrani. Ptes aplikaci v programu LabVIEW je méfen vystupni signal
Z nabojovych zesilovact a soucasné je nastavovana amplituda a frekvence budiciho signalu
pro vibra¢ni stolek.
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10 EXPERIMENTALNI MERENI TEPLOTNICH
ZAVISLOSTI PZT KERAMIKY

Me¢éireni na vysokych teplotich a soubézné i na vysokych frekvencich nelze snadno
realizovat, proto je kladen velky diraz na volbu vhodné méfici metody, vybér méficich
pristroji a konstrukce méticiho ptipravku. Je pozadovano, aby méfici aparatura byla schopna
spravn¢é pracovat az do teplot v okoli 500 °C. V¢étsina, v dneSni dobé pouzivanych PZT
keramik, méa Curieovu teplotu v okoli 250 az 400 °C v nékterych piipadech i vice a bézné
méfici klesté maji pracovni rozsah pohybujici se v okoli 110 °C. Samotné méfeni mtize trvat
I n€kolik hodin, proto je méfici ptipravek realizovan tak, aby nedochézelo ke spaleni méficich
klesti nebo ptfivodnich vodici. Konstrukce ptipravkl byvaji proto Casto stavény na zaklade
zkuSenosti s métenim pfti vysokych teplotach a na vysokych frekvencich.

Problém s vyraznym vlivem vysoké teploty na ptivodni vodic¢e k méficim elektrodam se da
vyfesit zménou konstrukce méticiho zafizeni, jak bylo realizovano v [45, 77, 78]. Pti pouziti
konstrukce na obrazku 10.1 neni nutné pouzivat koaxialni kabely ur¢ené do vysokych teplot.
Uchyty pro méfeny vzorek jsou piipevnény piimo na spodni strané poklopu pece, kterym jsou
soucasn¢ vyvedeny. Na vnitini stran€ jsou chrdnény keramickym obalem a volné prostory
zasypany jemnym piskem. Zbyvajici netésnosti se daji utésnit pomoci kamnarského tmelu
ur¢eného pro vyssi teploty. Teplota je zde hliddna pomoci termoclanku typu K. S touto
konstrukci je mozné méfit az do teplot okolo 500 °C, to je dostacujici pro vétSinu
pouzivanych typi piezoelektrické keramiky. M¢fici klesté jsou pies poklop ctyfvodicove
propojeny simpedanénim analyzatorem Agilent 4294A. Piipravek je dimenzovan na
frekvencni metodu meéfeni. Materidlové koeficienty jsou pocitdny ze vstupnich hodnot
namétfenych na impedanénim analyzatoru.
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Obr. 10.1 Konstrukéni uspofadani pro méfeni teplotnich méfeni zavislosti PZT keramiky pomoci vysokoteplotni

muflové pece. Publikovano v [45].

Celad konstrukce je slozena z muflové pece ESA (Elektrodruzstvo Praha) typ K59
s maximalni nastavitelnou teplotou 1000 °C. Teplota je regulovana prostiednictvim aplikace
v programu LabVIEW a platformy cRIO-9076 s méficimi kartami NI 9219 a NI 9401.
Nevyhodou celého uspotadani pii méfeni malych vzorki je vétsi prostor uvnitt muflové pece
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a mozna nerovnomérnost teploty uvnitf komory. Dals$i nevyhodou je moznost nastaveni
teploty pouze do kladnych hodnot. Na zéklad¢ vysledkii z méfeni pomoci muflové pece byla
celd koncepce prepracovana do podoby sestavy, zobrazené na obrazku 10.2, slozené
z impedancniho analyzatoru Agilent 4294 A, teplotnich kalibra¢nich komor Isotech, stolniho
pocitace a referencniho teploméru GMH 3230.

Impedacéni analyzator Agilent 4294A Senzor teploty GTF900 (Typ K)

Teplotni komory

(EEEEE

GMH 3230
Digitalni
teplomér

ﬁ RS232 RS422 {F RS422ﬁ

Obr. 10.2 Blokové schéma sestavy pro méteni teplotnich zavislosti piezoelektrické keramiky pomoci
kalibra¢nich teplotnich komor HYPERION a GEMINI. Publikovano v [78].

Pro méfeni teplotnich zavislosti byla vyuZivana frekvenéni metoda méteni. Vyhodou této
metody je moznost pfimého méteni parametrti keramiky v teplotni komote. Bylo tedy mozné
mefit vliv teploty na rezonancni a antirezonan¢ni frekvenci méten¢ho vzorku na aktudlni
nastavené teploté.

Sestava byla navrZzena jednak pro méfeni teplotnich zavislosti a stanoveni Curieovy
teploty, ale soucasné i pro realizaci Caste¢né depolarizace vysokou teplotou. Vzhledem
k pozadavku na velky rozsah teplot a dostatecné velky vnitini prostor pro umisténi méficich
klesti s méfenymi vzorky, byly zvoleny teplotni kalibracni komory Isotech HYPERION a
GEMINI 700LRI. Ob¢ teplotni komory maji vnitini prostor ve tvaru valce o & 60 mm a
vySce 120 mm. Pro ohfev a depolarizaci pomoci vysoké teploty byla pouzita kalibraéni
teplotni komora GEMINI 700LRI s nastavitelnym rozsahem od 30 do 700 °C a absolutni
stabilitou = 0,05 °C. Teplotni komora HYPERION umoziuje nastaveni teplot v rozsahu od -
20 do 140 °C se stabilitou = 0,03 °C. Tato teplotni komora slouzi pro méfeni v pracovnich
oblastech snimaci a pro umisténi PZT elementt pfi jejich chlazeni na referenéni hodnotu
25 °C. Teplotni komory byly pfipojeny pies rozhrani RS422/ RS232 na PC, na kterém byla
spusténa aplikace v programu LabVIEW. Ta slouzi pro snimani a nastaveni aktualni teploty
v komoie. Pro nezavislou kontrolu teploty byl v komote umistén digitalni teplomér Greisinger
GMH 3230 stermoc¢lankem GTF900 (typ K). Externi teplomér méfil teplotu pfimo u
vlozeného vzorku PZT keramiky, naméfend hodnota byla brana jako referencni. Méfeny
vzorek piezokeramiky byl pomoci Cc¢tyivodiCového zapojeni pfipojen K impedanénimu
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analyzatoru Agilent 4294A, ktery byl propojen sbérnici GPIB k PC. Impedané¢ni analyzator
slouzil pro méteni zakladnich parametrd PZT keramiky, tedy rezonan¢ni a antirezonan¢ni
frekvence, kapacity na 1 kHz a ztratového Cinitele tand. K méfeni vstupnich dat byla vyuzita
aplikace v programu LabVIEW. Z naméfenych vstupnich parametri a geometrickych rozméra
méteného vzorku keramiky bylo mozné dopocitat celou matici materidlovych koeficientt.
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termoclanek
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Obr. 10.3 Rez ptipravkem pro méfeni teplotnich zavislosti piezoelektrické keramiky na vysokych teplotach
urenych pro kalibraéni teplotni komory HYPERION a GEMINI 700LRI. Publikovano v [78].

S béZzné dodavanym piisluSenstvim k impedancnimu analyzatoru nelze méfit do vySSich
teplot ptesahujicich 100 °C. Proto byly métené vzorky k analyzatoru pfipojeny ptes specialni
mefici kleste uréené do Sirokého rozsahu teplot a do vysokych frekvenci odpovidajici
rezonancim méfenych piezoelementl. Rez témito kle§témi je zobrazen na obrazku 10.3.
Ptipravek byl realizovan tak, aby ho bylo mozné umistovat do obou teplotnich kalibra¢nich
komor. V piipadé méteni na teplotach presahujicich 300 °C, I1ze horni prostor nad ptipravkem
chladit externim vzduchovym vétrackem.

Pro kontrolu spravnosti naméfenych hodnot Curieovy teploty bylo méfeni teplotni
zavislosti kapacity C' a ztratového Ginitele tan & na 1 kHz zopakovano pomoci LCR metru
Agilent 4980A s frekvencnim rozsahem 20 Hz az 2 MHz. Pro ohfev méfeného elementu byla
pouzita laboratorni pec LAC typ LMH 04/12 urcena pro rozsahy 25 az 1200 °C, propojena
sPC pres sbérnici RS232. Regulace teploty byla zajisténa softwarem dodavanym
S laboratorni peci, ktery ovlada zabudovany regulidtor na laboratorni peci. Pro méfeni
referenéni teploty na vzorku byl vyuzivan termoclanek typu K zapojeny do méfici stanice
Agilent 34970A pfipojené pies sbérnici GPIB k PC. Cely proces méteni byl automatizovan
a fizen pomoci PC.

V tomto piipad€ neni kapacita ani ztratovy Cinitel méfen na vysokych frekvencich. PZT
element bylo mozné ptipojit pomoci smaltovanych vodict, které vydrzely teplotu do 450 °C.
Vzhledem k tomu, ze se jednalo o kontrolu stanoveni Curieova bodu, méfeného pomoci
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impedancniho analyzatoru Agilent 4294A, byl experiment zobrazeny na obrazku

realizovan na jiném zaptj¢eném vybaveni z Gstavu Fyziky.

PC
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—— ;

GPIB
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Agilent E4980A 20Hz - 2MHz
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Agilent 34970A Typ: K
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Obr. 10.4 Blokové schéma sestavy pro stanoveni Curieova bodu u piezoelektrické keramiky.
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11 VYSLEDKY MERENI PARAMETRU
PIEZOELEKTRICKE KERAMIKY

11.1 SloZeni piezoelektrické keramiky

Pro ovéfeni vétSiny metod meéfeni byla vyuzivana mékka PZT keramika NCESI
od vyrobce Noliac s.r.o0., ktery navazuje na vyrobu od firmy Piezoceram s.r.o, ta pro tento typ
keramiky pouzivala oznaceni PCM51. Stéale se ale jednd o stejny typ keramiky s ¢iselnym
oznacenim 51. V soucasnosti je keramika vyrabéna v poboc¢ce v Libficich piipadné v Hradci
Kralové, kde ma vyzkum a vyroba PZT keramiky tradici v byvalém podniku TESLA.
Rozd¢leni na star$i a nové zakoupené vzorky je dilezité z pohledu katalogového listu dané
keramiky. U vzorkil zakoupenych pod ozna¢enim PCMS51 se napt. projevuje nizsi hodnota
Curieovy teploty, kterd je dle vyrobce 340 °C oproti nové sadé NCES51, kde se pohybuje dle
katalogového listu v okoli 360 °C. Proto bylo u obou typli métenych vzorkli stanoveno
priblizné slozeni materialu rychlou a dostupnou metodou EDS (energiové disperzniho
spektrometru) za vyuziti skenovacich elektronovych mikroskopti (SEM) na pracovistich VUT
v Brn¢. Jedna se o mikroskopy Carl Zeiss EVO LS 10 s EDS detektorem a Carl Zeiss ULTRA
PLUS. Na zaklad€ téchto méfeni byl stanoven hmotnostni pomér zirkonu, titanu a dalSich
pfipadnych sloucenin. Chyba stanoveni chemického slozeni materidlu metodou EDS
se pohybuje v rozmezi 0,5 aZz 1%, jedna se tedy o metodu piiblizného stanoveni hmotnostniho
slozeni jednotlivych chemickych prvkli v méfeném materidlu. Piiklad energetického
disperzniho spektra pro material NCES51 je zobrazen na obrazku 11.1. Hmotnostni pomér
jednotlivych slou€enin je dan vypoctem plochy pod vrcholy odpovidajici danému vysokému
napéti. V tomto pfipad€ material obsahuje vyrazné mnoZzstvi olova, ve spektru se dale projevil
zirkon a titan. Jelikoz se jedna o dvojity perovskit, soucet molarnich hmotnosti zirkonu
a titanu by mé¢l odpovidat molarni hmotnosti olova.
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Obr. 11.1 Ptiklad energiové disperzniho spektra EDS pro keramiku NCE51 na rozsahu od 0 do 20 keV,
mefeném na rastrovacim elektronovém mikroskopu.
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11.1.1 Ptiprava vzorki pro méfeni na SEM mikroskopu

Pouzité keramické valeCky @ 7 x 15 mm bylo nutné pfed méfenim nejprve upravit do
pozadovanych tvard. Valecky byly roziiznuty na vodou chlazené pile Struers Secotom 50
a zalisovany do tablety na metalografickém lisu Struers CitoPress10 pfi teploté 180 °C a tlaku
350 bar. Na zaliti byly pouzity polymerni hmoty se sklenénymi vlakny pod komerénim
oznacenim IsoFast a ClaroFast. Méteny povrch vysledného vylisku byl lestén diamantovou
suspenzi na drsnost do 1 pm lestickou Struers Tegramin 25. Takto pfipravené vzorky byly
pokoveny ve vrstvé 7 um smési zlata a paladia v poméru 95 % Au a 5% Pd pomoci
naprasovacky kovi Polaron. Poslednim krokem pied meéfenim bylo pielepeni vylisku
uhlikovym paskem, z divodu zemnéni horni elektrody a odstranéni nezadouciho vlivu
volnych néboji. Popsany postup ptipravy vzorki byl pouzit pro méfeni na mikroskopu CARL
ZEISS EVO LS 10. Tento typ mikroskopu obsahuje detektor OXFORD X-Max 80 mm?
a umoziuje volbu rozliSeni 3 nm a 7x az 1 000 000x nasobné zvétSeni. Vzorky lze pozorovat
pfi vakuu 1 nizkém tlaku 10 az 3000 Pa. Vysledné zalisované vzorky pro meéfeni na
mikroskopu EVO LS 10 jsou zobrazeny na obrazku 11.2. Pfi pouziti mikroskopu CARL
ZEISS ULTRA PLUS probihala ptiprava vzorkli obdobné, v tomto ptipadé se jednalo pouze
0 kontrolni méteni slozeni materialu metodou EDS, nebylo tedy nutné vzorek lestit a pro
zaliti byl zvolen levngjsi polystyrén. Pozadavek na precizn&jsi ptipravu vzorkll pro méfeni na
mikroskopu EDSI10, spocivala pfedevSim navazujicim meéteni krystalografické struktury
keramiky.

Obr. 11.2 Zalisované vzorky PZT keramiky pro méteni na SEM mikroskopu Carl Zeiss EVO LS 10.

Me¢fteni na dvou SEM mikroskopech bylo zvoleno z diivodu zpfesnéni pomér zirkonu
a titanu a porovnani vysledkd. Vyznamnou ulohu pfi stanoveni slozeni ma 1 zpasob piipravy
meéfenych vzorkl. Vzhledem k maximalni piesnosti metody, mélo stanoveni slozeni
u keramiky spiSe orientacni charakter a slouzilo pfedevsim k potvrzeni rizného hmotnostniho
poméru zirkonu a titanu u obou vzorkl. Vyskyt ptipadnych dalSich sloucenin nebyl pomoci
EDS metody potvrzen. Vysledné vzajemné poméry zirkonu a titanu pro keramiky PCM51
I NCE51 jsou uvedeny v tabulce 11.1.
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Tab. 11.1 Stanoveni prvkového slozeni piezoelektrické keramiky PCM51 a NCE51.

SEM mikroskop EDS Keramika  Zr (mol.%) Ti (mol.%)
CARL ZEISS EVO LS 10 EDS PCM51 51,44 48,56
(plocha 1535 um?’) EDS NCE51 52,35 47,65
CARL ZEISS EVO LS 10 EDS PCM51 52,86 47,14
(plocha 9,78 mm?) EDS NCES51 52,35 47,65
EDS PCM51 49,87 50,13

ARL ZE| LTRAPL
c S U US EDS NCE51 48,54 51,46

Meéteni mikroskopem EVO SL 10 bylo z diivodu ovéteni vysledkd nejprve realizovano na
mensi plose = 1535 umz a nasledné na vétsi ploSe = 9,78 mm? snimaného povrchu. Dle
ptedpokladu by méla mit keramika PCMS51 pomér molarni hmotnosti 0,53 Zr k 0,47 Ti
aNCES51 v poméru 0,52 Zr k 0,48 Ti, jedna se tedy o minimalni rozdil, ktery se pohybuje
na mezi rozliSitelnosti pouzité metody. Vzhledem k podobnému hmotnostnimu slozeni obou
prvki jak titanu, tak zirkonu je vhodné&j$i presné€jsi metoda WDS (vlnové disperzni
spektrometr). V dobé méfeni vSak nebyla tato metoda k dispozici. Podle vSech méfeni nelze
jednoznacné urcit u keramiky NCES51 oproti PCMS51 vyraznéji podil titanu nad zirkonem.
Predpokladanym hodnotdm poméru Zr a Ti odpovida vice méfeni na mikroskopu EVO LS 10
oproti méfeni na typu ULTRA PLUS.

Na zékladé poméru Zr a Ti lze urcit podle jiz znamych fazovych diagraml popsanych
Vv kapitole 3.3 typ krystalografické struktury materidlu. V ptipadé pouziti keramiky se miize
jednat o tetragonalni, romboedrickou nebo monoklinickou krystalografickou strukturu. Typ
krystalografické struktury je urcen pfedevSim vzajemnym natoCenim jednotlivych domén.
Jejich zobrazeni lze docilit ¢asteCnym naleptinim lesténého vzorku keramiky. K leptani
je vyuzivana smés 5 ml HCI, 95 ml destilované vody a jako leptadlo je pouzito 5 kapek HF,
exponovana doba se pohybuje mezi 12 aZ 15 s. Cas a doba leptani byly zvoleny na zékladé
experimentt publikovanych Hammerem [120], Hoffmannem [121] a Whatmorem [122].
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Obr. 11.3 Lestény povrch keramiky PCM51 s viditelnou poérovitosti materialu, zobrazeno pomoci mikroskopu
CARL ZEISS EVO LS 10.
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Ptiklad lesténého povrchu materidlu PCMS51 pied leptdnim je zobrazen na obrazku 11.3.
Po brouseni a leSténi je ze snimku patrnd pouze porovitost materidlu. Vysledny leptany
povrch keramiky PCM51 na obrazku 11.4 odpovida expozici 16 sekund. V tomto piipadé je
jiz vidét vyrazné oddéleni jednotlivych zrn v materidlu, zaroven se jiz projevuji
krystalografické struktury dané keramiky. Pii prodlouzeni doby leptani muze dochazet
k oddéleni celych zrn z krystalografické struktury.

SEM HV: 150 kV WD: 8.81 mm
View field: 8.48 ym Det: SE

Obr. 11.4 Zobrazeni nato¢eni doménovych struktur typu PCM51 (SEM mikroskop TESCAN LYRAB3).
11.2 Polarizace piezoelektrické keramiky

Jelikoz je celd prace zaméfena na vyuziti keramiky ve snimacich, Castéji vyuzivajicich
mekkou PZT keramiku, byly vSechny polarizani experimenty provedeny na tomto typu

materialu. Schematicky postup polarizace mékké PZT keramiky PCMS51 (NCES5SI1)
je zobrazeny na obrazku 11.5.
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Obr. 11.5 Postup polarizace mékké piezoelektrické keramiky.
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Polarizovany vzorek byl v zavislosti na typu nejprve postupné ohiivan v silikonovém oleji
na teplotu 100 az 140 °C. Jedna-li se o tenké vzorky, lze je polarizovat pii nizsi teploté
vzhledem k udavanému Curieovu bodu. U pouzitého tenkého disku byla teplota nastavena na
120 °C. Polarizace tlustSich vzorka, predev§im valeckt, u kterych se v disledku vétsi
tloustky elementu zvySuje celkové polarizani napéti, probihala pii vyssi teploté, v tomto
piipadé na 140 °C. Teplota lazn¢ se zvysuje z divodu maximalniho omezeni koercitivni sily.
V ptipadé ohfevu lazné na teplotu blizkou nebo pievysujici Curieovu teplotu polarizovaného
elementu, se vyrazné zvysuje pravdépodobnost prirazu vlivem vysokého napéti. Po ohfevu
lazn& na pozadovanou teplotu bylo pfipojeno polarizadni napéti v rozsahu 1 az 2 kV-mm™.
Samotny proces polarizace, tedy doba pifipojeného napéti, probihala ptiblizné 30 minut. Kvali
minimalizaci dodate¢ného ovlivnéni domén uvnitt materialu v disledku zvySené teploty bylo
napéti odpojeno az po poklesu teploty pod 90 nebo 80 °C.

S polarizaci souvisi i tzv. starnuti piezoelektrické keramiky. Jak uvadi evropska i svétova
norma, je obecné kladen diraz na to, aby kontrolni méfeni bylo provadéno az 24 hodin od
polarizace. Po této dobé by vzorky mély byt jiz dostateCné stabilizovany a nemélo by
dochazet k vyraznym zméndm materidlovych koeficientli a zejména kapacity. I ptes to byly
pozorovany cCastecné zmény, a proto byly vzorky keramik pfed umisténim do koncové
aplikace podrobeny procesem starnuti béhem pfirozenych podminek. Aby bylo mozné
vylouc¢it okolni vlivy prostiedi, byly po dobu tohoto testu uchovavany v suchém prostiedi pti
teploté¢ 24 + 2 °C. Pomoci zavislosti materidlovych koeficientii na case v dlouhodobém
meéftitku je mozné definovat, jak se bude material chovat po dobu jeho Zivotnosti, nebo mohou
byt odhaleny nedostatky béhem polariza¢niho procesu. Na zakladé vysledki z dlouhodobého
méfeni miize byt stanovena doba pouZzitelnosti materidlu v praxi, nebo jedna-li se o material
ulozeny ve skladu, tak i doba, po které by mélo dojit k tzv. prepolarizovani, neboli obnoveni
prvotnich hodnot koeficientt. Po kazdé nasledujici zméné polariza¢nich podminek by mél byt
vybran vzorek, ktery bude podroben ptirozenému procesu starnuti.

Pro porovnani vlivu zmény koeficientd na starnuti keramiky byly zvoleny dva vzorky,
tenky disk & 24 x 1 mm a valeek & 7 x 14,5 mm, z mékké keramiky PCM51 s Curieovou
teplotou rovnou 365 °C. Na vzorky byly pomoci tlustovrstvé technologie naneseny a nasledné
vypaleny stiibrné elektrody. Vzorky byly polarizovany v lazni silikonového oleje Lukosiol
MS50. Schéma piipravku a pfipojeni elektrod je zobrazeno na obrazku 9.2 respektive 9.3.
Tenky disk byl polarizovan pii teploté 120 2 °C a napéti 1000 + 10 V-mm™, valedek pfi
teploté¢ 140 =3 °C a napéti 1200 + 12 V-mm?, dle postupu na obrazku 11.5. Pro stanoveni
zavislosti hodnot materidlovych koeficientll na pfirozeném starnuti byla vyuzivana frekvencni
metoda. VSechny vstupni proménné byly méfeny pomoci méfici pinzety Agilent 16334A pii
teploté 24 + 2 °C.

Proces starnuti materidlovych koeficientll za¢ina ihned po polarizaci elementu a nejvétsich
zmén dosahuje viadu dnl. Vtomto pfipadé jsou zavislosti dielektrickych,
elektromechanickych a piezoelektrickych koeficientl u tenkého disku a valecku na obrazku
11.6 respektive 11.7 méfeny do soucasnych 200 dnli od polarizace. Starnuti materidlu
se projevilo pfedev§im u kapacity, respektive permitivity, kde zména dosahovala az 7 % jak
u tenkého disku, tak i u valecku. Zména elektromechanickych koeficientt k;, a ki u tenkého
disku byla do 1% a ki3 u valecku do 1,5 %. Vyraznéjsi odchylky u elektromechanického
faktoru ks; jsou spiSe zpusobeny chybou pfi odeCtu rezonancnich frekvenci na valecku.
Nabojovy koeficient dzz byl stanoven pouze u valecku a jeho zména dosahovala 6 %. To je
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zpusobeno zménou kapacity, ktera je do vypoctu nabojového koeficientu zahrnuta a ¢astecné

chybou odectu rezonan¢nich frekvenci.
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Obr. 11.6 Zavislost zmény permitivity ¢, kapacit C" a elektromechanickych vazebnich koeficienti k, a ki
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na piirozeném starnuti tenkého disku PCM51 & 24 x 1 mm, po polarizaci vnéj$im el. polem.
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11.3 Metody méreni materialovych koeficienti

Prakticky byly ovéfeny vSechny popsané metody méieni, tedy frekvencni metoda pro
stanoveni kompletni matice materialovych koeficientli a pfimé metody zalozené na pfimém
I nepfimém piezoelektrickém jevu pro ureni piezoelektrického néabojového koeficientu.
Smyslem provadénych méteni bylo zhodnotit vyhody a nedostatky pouzitych metod méfeni.
Pro vsechny experimenty byla zvolena tzv. mekka ,soft piezoelektrickda keramika pod
oznac¢enim PCM51 a adekvatni NCES51, vyrobena firmou Noliac Ceramics.

11.3.1 Frekven¢ni metoda méfeni

Postup stanoveni jednotlivych materidlovych koeficienti podle frekvencni metody
je podrobné popsan na obrazku 9.6 v experimentalni ¢asti prace v kapitole 9.4.1. Vysledné
vypoc¢itané hodnoty koeficienti byly porovnany s aktualnimi udaji od vyrobce [119] a jsou
zobrazeny vtabulce 11.2. Vypocet kompletni matice materialovych koeficientd byl
publikovan v [43] a nasledné v [44, 45]. U keramiky NCE51 (PCM51) vyrobce dodate¢né
stanovil pomoci frekven¢ni metody dle normy EN50324 a IEC 483 celou matici koeficientt,
bylo tedy moZzné porovnat vyznamné koeficienty pro vSechny typy kmitd. V katalogovém
listu je uvedena tolerance vyslednych piezoelektrickych hodnot na +£5 % a elektrickych
vlastnosti na + 10 %. Katalogové hodnoty jsou méfeny 24 hodin po polarizaci pii teploté
23 £ 2 °C. Porovnavané hodnoty ziskané pomoci frekven¢ni metody byly méfeny pfti teploté
24+ 2 °C.

Tab. 11.2 Porovnani katalogovych hodnot vyrobce piezoelektrického materialu PCM51 (NCE51) a hodnot

ziskanych pomoci frekvencni metody méfeni.

Materialové koeficienty Symbol Jednotka Katalogova  Frekvencni

hodnota metoda
Pti¢ny koeficient vazby Ka1 [-] 0,38 0,38
Podélny koeficient vazby Kss [] 0,74 0,71
Stiizny koeficient vazby Kis [-] 0,73 0,69
Planarni koeficient vazby Ko [] 0,65 0,64
Tloustkovy koeficient vazby ki [-] 0,50 0,47
. o Oz [x 10 C-N7] 208 198
e toc AU PO 0y N T
dis [x107CNT 669 612
_ o -Oa1 [x10°V-mNT 12,4 12,9
Ezl:lfazé(:’((ajl\?}l/'(tl?c?:f}l,cient Gs3 [ 10-2 V~m'N'i] 26,3 25,5
O1s [x10°V-mN] 389 36,9
st [x 102 m?> N 17,0 16,77
sFas [x10¥m*N' 213 17,4
Elastické koeficienty -sF10 [x 10" m*N"] 5,36 5,9
(konstantni el. pole) s, [x 10" m? N7 8,69 7.1
sFes [x 102 m*N"] 489 47,3
s5s [x 107 m*N" 44,6 45,4
Relativni £'ss/ €0 [-] 1900 1880
dielektricka permitivita 533/ & [-] 823 880

81



Katalogova Frekvencni

Materialové koeficienty Symbol Jednotka hodnota metoda
£'11/ € [-] 1940 1900
e%11/ € [-] 906 970
8T33 TPTLLM [x 10-8] 1,47
Permitivita e'srorm ¥ 107] 1,68 1,56
€33 c-Lm [x 10-8] 1,74
€11 7p-sM [x 107] 1,72 1,66
N5, [kHz-mm] 1925 1972
NP, [kHz-mm] 2000 2026
Frekvenéni konstanty NE, [kHz mm] 1370 1432
NP, [kHz-mm] 1320 1340
Nis [kHz mm] 1180 870
Cinitel mechanické jakosti Qn [-] 80 77

11.3.2 Méreni parazitnich vlivii spojenych s frekvenéni metodou

Pro ovéfeni vlivu uchyceni vzorku v méfici pinzeté na presnost urceni rezonancnich
frekvenci byl proveden experiment s tenkym diskem pro radialni a tloustkové kmity a tenkym
platkem pro ptiéné podélné kmity. Méfeny element byl umistén do piipravku s kénickymi
elektrodami umoznujici bodové méfeni na materialu dle obrazku 11.8.

— e — - 2 - -
Obr. 11.8 Ptipravek pro méfeni vlivu umisténi méficiho hrotu na elektrodé PZT elementu.

Konce hrotli byly postupné pfipojovany na piedem definovanou matici bodi na
elektrodach vzorku a tim bylo moZné proméfit zavislost chovani rezonan¢nich
a antirezonac¢nich frekvenci na poloze méficiho hrotu. Pro porovnani vlivu polohy hrotu
na povrchu elementu byl vzhledem K piimé vazbé elektromechanického koeficientu na
rezonan¢ni frekvenci zvolen planarni koeficient vazby k, (obrazek 11.9), tloustkovy
koeficient vazby k; (obrazek 11.10) a pti¢ny koeficient vazby ks; (obrazek 11.11).

Vliv umisténi méticiho hrotu na elektrodé méteného vzorku pro tenky disk bylo pod 1 %
meétené hodnoty, zde byl patrny vyrazny rozdil mezi radialnim a tloustkovym koeficientem
vazby. Tloustkové kmity se projevuji na vysokych frekvencich v faddu MHz. U tenkého platku
byl vliv polohy hrotu mnohem vyznamnéjsi, rozdil na okrajich proti stiedu byl az 10 %
méfené hodnoty. Naméfena zavislost byla dobie opakovatelna a pravdépodobné by ji bylo
mozné vyuzit i pro diagnostiku kvality a homogenity jednotlivych vzork.
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Obr. 11.9 Zavislost koeficientu k, na poloze méficich hrotl v ose x a ose y pro tenky disk.
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Obr. 11.10 Zavislost koeficientu k; na poloze méficich hrotii v ose x a ose y pro tenky platek.
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Obr. 11.11 Zavislost koeficientu kz; na poloze méticich hrotd v ose x a ose y pro tenky platek.

Rozlozeni méfenych bodt bylo definovano pro kazdy vzorek samostatné a je zobrazeno
soucasné s méfenou zavislosti elektromechanického koeficientu. Méfeni potvrzuje znadmé
doporuceni pro frekvencni metodu, aby hroty méficich elektrod byly pfipojovany na stfed
vzorkll. To plati pfedev§im pro tenky platek a tenky disk, u valecku zélezi dale na typu
pouzitych meéticich klesti. Jsou-li pouzivany méfici hroty podobného charakteru jako na
obrazku 11.8, je vyhodné je ptipojovat do stiedu kruhové elektrody. V soucasné dob¢ je velmi
Casto pouzivana méfici pinzeta (tzv. tweezer test ficture), u které je tieba brat v vahu velikost
uchopovaci plochy pinzety, predevSim pii méteni valeckd.

Vysledny vliv vicendsobného ndhodného uchopeni véaleCku pomoci méfici pinzety Agilent
16334A je zobrazeny na obrazku 11.12 a 11.13. Vzhledem Kk naslednému vyuZzivani pti
meéfeni teplotnich zavislosti byl vliv uchyceni realizovan na valeCku z piezoelektrické
keramiky PCM51 s rozméry & 7 x 14,5 mm. Zmény na vysledné impedancni charakteristice
jsou zobrazeny na obrazku 11.12. Jedna se pfedevSim o kolisani amplitudy signélu, neboli
hodnoty odporu pfi rezonanci a antirezonanci méni¢e. Mnohem vice se uchyceni projevilo na
hodnotach impedance, a vyrazn¢ meéné¢ na poloze rezonance ve frekvenénim spektru.
V pfipadé antirezonanc¢ni frekvence muze dojit v nékterych piipadech k rozdvojeni vrcholu.
Chyba zplsobend méfenim rezonancnich frekvenci se dale projevi ve vypoctu materialovych
koeficientl. Na obrazku 11.13 je zobrazeny pribéh podélného koeficientu vazby ka3,
nabojového koeficientu dsz a kapacity C' na 1 kHz. Vliv uchyceni je u koeficientd kas a daz do
4% a u kapacity C" do 1 %. Vysledna tolerance hodnoty pro piezoelektrické koeficienty,
kterou uvadi vyrobce pro frekvencni metodu, se pohybuje do 5 %.
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Obr. 11.12 Vliv uchyceni na impedanéni charakteristiku piezoelektrického méni¢ée PCM51 & 7 x 14,5 mm.
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Obr. 11.13 Vliv uchyceni vale¢ku PCM51 & 7 x 14,5 mm na nabojovy koeficient ds3, podélny koeficient vazby
ka3 a kapacitu C" na 1 kHz.
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11.3.3 Vliv geometrickych rozméri piezoelektrickych ménicu

V evropské 1 svétové norme je pro frekvencni metodu doporucen pomér praméru, délky
pfipadné vysky k tloustce daného ménice. Dodrzenim minimalnich pomérti uvadénych
Vv obou normach by méla byt zaru¢ena shoda mezi vypocitanymi materidlovymi koeficienty
a katalogovym listem materialu. Frekvencni metodu je sice mozné vyuzit i pro ménice, které
tyto poméry rozmeérti nesplituji, nicméné je nutné dodrzet postup vypoctu pro jednotlivé typy
kmit,, napf. nelze vyuzit vztah pro vypocet ndbojového koeficientu dzz uvadéného
u podélnych kmita valecku respektive hranolu na vypocet u tloustkovych kmiti tenkého
disku. V obou piipadech by se jednalo o nabojovy koeficient ds3, tedy hodnotu pro ménié
polarizovany a buzeny pfipadné namahany ve sméru 3. U tenkého disku se jedna o tloustkové
kmity na vysokych frekvencich v fddu MHz oproti tomu u valecku jde o podélné kmity v fadu
kHz. Vyslednd hodnota nabojového koeficientu by u tenkého disku dosahovala mensi
hodnoty nez u valecku, coz neodpovida skute¢nému piezoelektrickému koeficientu dané
keramiky. V tomto ptipad¢ 1ze nahradit frekvenéni metodu nékterou z ptimych metod méfeni
nabojovych koeficientl. Dal§im divodem zafazeni minimalnich geometrickych pomérii stran
je zlepSeni prabéht impedanénich charakteristik méni¢u, které naléza uplatnéni predevsim
u tloustkovych typti kmiti. U radidlnich kmitd tento problém zpravidla nenastava. Plati
pravidlo ¢im mensi je tloustka ménice vhledem k jeho priméru, tim lépe vychéazi impedancni
charakteristika a lze snadnéji odecist rezonancni i antirezonanc¢ni frekvenci.

Ptiklad vlivu zmény poméra priméru k tloustce ménice je zndzornény na obrazku 11.14
pro radialni typ kmit a na obrazku 11.15 pro tloustkovy typ kmit tenkého disku. Pro tento
experiment byla vyrobena sada tenkych diskl se stejnou tloustkou 2 mm a riznym primérem
od & 10 do @ 30 mm. Hodnoty rezonan¢ni frekvence 1ze pro jednotlivé rozméry odvodit
z frekvenéni konstanty materidlu PCM51 respektive NCES1. Rezonan¢ni kmitocet
hodnotu 194 kHz pro & 10 mm a plati tedy vySe zminéné pravidlo.

Pro tloustkové kmity plati, ze ¢im ten¢i je disk tim vyS$i je rezonanc¢ni frekvence.
V piipadé disku s tloustkou 2 mm se rezonance pohybuje na 1 MHz, u vzorku s tloustkou
1 mm dosahuje hodnoty 2 MHz. Pro méfeni je Casto vyuzivan disk s tloustkou 0,5 mm, kde
se tlouStkova rezonance pohybuje na 4 MHz. Vyhodou téchto diskii byva ve spojeni s velkym
pramérem cisty prubéh impedancni charakteristiky jak v radidlnim tak i v tloustkovém modu.

Rozméry ménicli se projevuji predevsim na Sifce pdsma mezi rezonanéni a antirezonan¢ni
frekvenci hlavné u radidlnich kmitii. Naproti tomu u tloustkovych kmiti se vétsi pomér
projevi predevsim Cist$im prubéhem impedance na frekvenci s mensimi zakmity a snizenim
zdvojeni vrcholli. Soufasné muize dochdzet v tloustkovém moédu 1 ke kolisani hodnoty
rezonancni frekvence. To miize byt zpiisobeno jednak pomérem priméru k tloust’ce disku, ale
také tloustkou elektrod nanesenych na disk. V nékterych ptipadech dochazi béhem brouseni
diskd na plocho k mirnym odchylkdm v rozmérech, které mohou vyrazné ovlivnit hodnotu
rezonance. Tyto odchylky vSak nemuseji byt po naneseni elektrody klasickymi posuvnymi
métitky méfitelné.
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Obr. 11.14 Zobrazeni vlivu geometrickych rozmérd piezoelektrickych méni¢i na radialni typ kmitt tenkého
disku & 10 az 30 x 2 mm z PZT keramiky PCM51.
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Obr. 11.15 Zobrazeni vlivu geometrickych rozméri piezoelektrickych ménicu na tloustkovy typ kmitd tenkého
disku & 10 az 30 x 2 mm z PZT keramiky PCM51.
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V nasledujicim ptipad¢ je zachovan primér disku a proménnou veli¢inou je jeho tloustka.
Jedna se o jednotny primér & 20 mm a tloustky 0,52; 1,03 a 2,03 mm. Vysledné pribchy
impedancnich charakteristik jsou zobrazeny na obrazku 11.16. Pfi konstantnim praméru vSech
tii diskti se hodnota radialni rezonan¢ni frekvence pohybuje v okoli 100 + 1 kHz, v grafu
je vyznafena cCervenou barvou. Dle frekvencni konstanty by se hodnoty tloustkové
rezonan¢ni frekvence mély pohybovat v blizkosti 1 MHz pro tloustku 2 mm, 2 MHz pro
tloustku 1 mm a4 MHz pro tloustku 0,5 mm. VSechny tii pribéhy modie oznacenych
tloustkovych rezonanci na obrazku 11.16 tomuto piedpokladu odpovidaji, rozdily jsou
zpusobeny odchylkou u tloustky jednotlivych elementi a piesnou hodnotou frekvencni
konstanty, pomoci které jsou teoretické hodnoty rezonance dopocitany.

Pro tloustkovy typ kmiti tenkych diski obecné plati jiz zminovany pozadavek na
minimélni pomér priméru disku k jeho tloustce, ktery je d/t >10. I pfi splnéni tohoto
pozadavku vSak nemusi byt pribéh impedancni charakteristiky idealni. U diska s tloustkou
nad 1 mm dochédzi k ovlivnéni tlouStkové rezonance vys§imi harmonickymi od radidlni
rezonance, které mohou byt vybuzeny pravé rezonanci tlouStkovou. Tento efekt je jiz
¢aste¢né potlacen u diski s tloustkou 1 mm. Je-li disk tenc¢i jako v tomto piipadé 0,5 mm
dosahuje jeho tloustkova rezonance hodnot blizkych 4 MHz. Vyssi harmonické frekvence
radialni rezonance jsou poté natolik utlumeny, Ze se vyrazné€ neprojevi v pribéhu impedancéni
charakteristiky. VSechny tfi zobrazené prubéhy vcetné pribéht na obrazkach 11.14 a 11.15
jsou naméfeny impedancénim analyzdtorem Agilent 4294A a meéfici pinzetou od stejného
vyrobce s oznacenim 16334A.
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Obr. 11.16 Zobrazeni vlivu rizné tloustky tenkych diska pii konstantnim priméru z keramiky PCM51
na prib¢h impedanénich charakteristik. Tenké disky & 20 mm x 0,5; 1 a2 mm.
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11.3.4 Méreni nabojovych Kkoeficientii vibrometrickou metodou

Pro méfeni piezoelektrického nabojového koeficientu byly zvoleny valecky z mékké
keramiky PCM51 (NCE51). Vzorky byly vybrany tak, aby se lisily jednotlivé poméry vysky
vzhledem k priméru podstavy valeCku. Geometrické rozmeéry jednotlivych vzorkll spolu
s hodnotami nabojového koeficientu ziskaného frekvenéni metodou méfeni jsou zobrazeny
v tabulce 11.3. Hodnoty piezoelektrickych nabojovych Kkoeficientd ziskanych pomoci
frekvenéni metody z rovnice (9.13) jsou zde uvedeny pro jednotlivé vzorky jako referencni
hodnoty s toleranci + 5 % na teploté 24 + 2 °C.

Tab. 11.3 Métené valecky z keramiky PCM51 (NCE51). Tolerance nabojového koeficientu je + 5 %.

Poradové . Pramér (&) Tloust’ka (t) das
" Oznaceni =T X}
Cislo [mm] [mm] [x 107 C-N7]
01 s oy &7 x15mm 6,980 15,120 372
02 (20 03) D7 x145mm 6,970 14,550 407
03 6 o) &3 x5,7mm 2,968 5,731 411
04 5 o & 3,5x145mm 3,568 14,595 394
05 1 oy & 3,5 x 20 mm 3,487 20,079 371

U vétSiny dnes vyrabénych dsz metrl zaloZzenych na vibrometrické metodé jsou parametry
pro test méfenych piezoelementll nastaveny tak, aby generovana sila byla rovna 0,25 N
a budici frekvence odpovidala 110 Hz. JelikoZ vliv pisobici sily na vzorek nelze zanedbat,
méla by generovana sila minimalné ovliviiovat hodnotu nabojového koeficientu métené¢ho
materidlu. Z toho divodu byla nejprve proméiena zavislost piezoelektrického nabojového
koeficientu na velikosti sily F3 pisobici vertikalné na vzorek pro konstantni budici frekvenci
110 Hz.

Je-li plsobici sila na vzorek mald, tedy pohybujici v rozmezi 0,25+ 0,05 N, muize byt
vysledek zatizen jednak chybou méfeni dané sily, ale 1 odectem vystupniho napéti
Z nabojového zesilovace. Ob¢ tyto chyby se daji omezit pouzitim snimace sily s dostateCnym
rozliSenim pro malé rozsahy sil nebo pouZitim nabojového zesilovace s vét§sim zesilenim. Pro
méfeni vystupniho napéti je nejvhodné&jsi pouzit multimetr nebo méfici kartu s dostateénym
rozliSenim.

Zavislost piezoelektrického nabojového koeficientu dsz pro vSechny méfené
piezoelektrické valecky je zobrazena na obrazku 11.17. Velikost sily F3 byla nastavovana
zménou amplitudy budiciho signalu z generatoru. Nastavené hodnoty se pohybovaly
vrozmezi od 0,14 N do 6,8N. Vrozsahu od 02N do 1N pisobici sila vyrazné
neovliviiovala vysledny nabojovy koeficient. Pii ptekroceni 1 N se jiz za¢ina projevovat vliv
sily na krystalovou strukturu meéfené keramiky a nabojovy koeficient zac¢ina pozvolna
nartstat.

U vétsiny méfenych vzorklli nema rozsah nastavenych sil F3 od 0,14 N az 6,8 N na
nabojovy koeficient vyrazny vliv. Odchylka se v celém méfeném rozsahu pohybuje do 2 %,
pouze Vv ptipad¢ nejmensiho disku dosahuje 9 %. Pro poskozeni celistvosti keramiky pfipadné
k jejimu zniceni je zapotiebi tlak o velikosti desitek az stovek MPa.
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Obr. 11.17 Zavislosti piezoelektrického nabojového koeficientu dsz na sile F3 plisobici na méteny
piezoelektricky element pro v§echny vzorky keramiky.

Na obrazku 11.18 je zobrazen detailni priibéh zéavislosti nébojového koeficientu dss
apusobici sily F3 na referencni hodnoté napéti z generatoru pro valecky & 7 x 15 mm
a3 x 5,7 mm. Napéti z generatoru bylo pouzito jako reference U vSech méfeni vlivu sily F3
na nabojovy koeficient. Rozméry obou vzorkl byly zvoleny zamérn€ s ohledem na vyrazny
rozdil v rozmérech a v zavislosti nabojového koeficientu na rostouci sile F.
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Obr. 11.18 Porovnani piezoelektrického nabojového koeficientii dsz pro vale¢ek & 7 x 15 mma & 3 x 5,7 mm,

se zobrazenim pribehu sily F3 plsobici na vzorek pfi referencni hodnoté budiciho napéti.
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U vzorklt &7 x15mm a & 3 x 5,7 mm byla nasledné prométena zavislost nabojového
koeficientu na budici frekvenci vibra¢niho stolku. ValeCky byly méteny pii sile F3 rovné
0,25 N a 1 N pro budici frekvence od 50 Hz az do 200 Hz. Sila F3 byla zvolena na zaklad¢
pfechoziho méfeni, kde pti méfeni pod 0,25 N dochazelo k vyrazné chybé méfeni sily a pfi
hodnotach nad 1 N se jiz projevoval vliv sily na ndbojovy koeficient. Frekven¢ni rozsah byl
odvozen od referencni hodnoty frekvence 110 Hz z pfedchoziho méieni. Vysledny prubéh
zavislosti nabojového koeficientu dsz na budici frekvenci je zobrazen na obrazku 11.19.
Nejveétsi chyba métfeni nastava na nizkych frekvencich mezi 50 az 70 Hz a na rozsahu mezi
150 az 200 Hz, kde dosahuje maxima okolo 2 %. Na celém zvoleném rozsahu tedy nedochazi
k vyrazné chybé méfeni. Volba budici frekvence v okoli 110 Hz nema vyrazny vliv na
vyslednou hodnotu ndbojového koeficientu dss.
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Obr. 11.19 Porovnani piezoelektrického nabojového koeficientu dsz pro vale¢ek & 7 x 15 mma & 3 x 5,7 mm
Vv zavislosti na zméné frekvence buzeni pro silu 0,25 Na 1 N.

11.4 Porovnani metod méfeni materialovych koeficienti

Pro porovnani jednotlivych testovacich metod byl zvolen piezoelektricky nabojovy
koeficient ds3 pro podélné kmity valecku a -ds; pro pficné podélné kmity tenkého disku.
Tabulka 11.4 obsahuje vysledné hodnoty ds3 a -d3; pro pouzité vzorky valeck s rozméry
@ 3,5 x 20 mm a tenkych diskt 25(1) x 4(w) x 2(t) mm.

Vyrobce keramiky uvadi pro vzorky s definovanym pomérem vysky vzhledem k priméru
podstavy Vv katalogovém listu materialu NCES51 [119] hodnoty koeficientd dsz i -ds;
s toleranci + 5 %, kde da3 = 443 pC-N a-d3; = 208 pC-N . Pro typ PCM51 udaval vyrobce
v dobg zakoupeni hodnotu dsz = 425 pCN™ a -d3; = 200 pC'N™ s toleranci + 5 %.

V soucasnosti byva vyroba keramiky automatizovana, ale 1 tak vlivem celého vyrobniho
procesu nebo vstupnich surovin dochéazi k odchylkam v materidlovych koeficientech. Ani
u stejného typu keramiky neni zaruceno, Ze vysledné hodnoty materialovych koeficientd
budou vzdy odpovidat katalogovym udajim.
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Rozdil naméfenych a vypocitanych hodnot nabojovych koeficienti oproti katalogové
hodnoté miize byt zplisoben pouzitim raznych rozméri jednotlivych vzorka ptipadné rozdily
v Sarzich materialu.

Pii dodrzeni spravného postupu méfeni lze povazovat vSechny popsané metody z hlediska
ptesnosti za srovnatelné. Mezi hlavni zdroje nejistot patii vliv uchyceni vzorku do méficich
klesti u frekvencéni metody ptipadné specidlniho pfipravku u pfimych metod. Vhodna metoda
je zvolena s ohledem na aplikaci, pro kterou ma byt vyuzita, a na dostupném laboratornim
vybaveni.

Vzhledemk pozadavku na presné méfeni nabojového koeficientu u Castecné
depolarizovaného elementu byla z popsanych metod zvolena jako referencni frekvencni
metoda a pro ovéfeni hodnot nabojovych koeficientli byla zvolena vibrometricka metoda.
Oproti optické metodé byla vibrometrickd snadnéji realizovatelnd a vii€i ptimé metodé méteni
naboje skokovou zménou sily se vyznacovala lepsi opakovatelnosti u métenych valecku.

Tab. 11.4 Vysledné hodnoty nabojovych koeficientli ds3 a -d3; stanovenych pomoci frekvenéni metody
a pfimymi metodami méfeni.

gue . das -3
Mé¥ici metoda [x 1022 C'N-l] [xlO'lz C,N-l]
Opticka metody vyuzivajici laserového
interferometru 39538 223431
Frekven¢ni metoda méfeni 407 £ 25 198 + 12
Pfimé méteni naboje elektrometrem 402 + 21 220+ 17
Pfimé méteni naboje po zatizeni
piezoelementu 404 +26 206+8
Katalogova hodnota vyrobce 425 + 22 200 + 10
Vibrometrickd metoda 390+ 20 -
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12 VYSLEDNE TEPLOTNI VLASTNOSTI
PIEZOELEKTRICKE KERAMIKY

Teplotni zkousky PZT keramiky Ize rozd¢lit na dvé hlavni ¢asti, kde prvni je zaméfena na
stanoveni teplotnich zavislosti ur€enych pro koncové uzivatele keramiky a druha na fizenou
zménu materidlovych parametri keramiky. Teplotni zavislosti ur¢ené pro koncového
uzivatele se nejcastéji vyuzivaji pro doplnéni informaci o chovani hlavnich koeficienti na
teploté pii vytvareni matematického nebo fyzikalniho modelu materidlu nebo pfimo béhem
navrhu snimace fyzikalnich veli¢in. Mezi tato meétfeni patii piedevSim stanoveni teplotni
hysterezni kiivky v pracovni oblasti materidlu respektive snimaci, kde je piezokeramika
pouzita jako aktivni prvek. Obdobné je stanovena teplotni hysterezni kiivka na vysokych
teplotach, pfi kterych ale nehrozi depolarizace pizoelementu. Nasleduje urceni vlivu
cyklovéani teploty na materidlové koeficienty simulujicich ndhlou zménu teplot béhem
praktického pouziti snimace a nasledné ustaleni na béznou teplotu okoli.

U nasledujicich méfeni je jiz nutné pocitat, Ze se jednd o jednordzové meéfeni, jelikoz
vzorek po nich ztrati své piezoelektrické vlastnosti a pro dal$i vyuziti ho bude tfeba opét
polarizovat. Mezi tato meétfeni patii stanoveni Curieova bodu neboli fazového prechodu
u piezoelektrické keramiky pomoci zavislosti kapacity na zvySujici se teploté, v ptipadé
zohlednéni geometrickych rozméru elementu také teplotni zavislost dielektrické permitivity.
Posledni méfeni je zaméfeno na stanoveni zavislosti vSech dilezitych piezoelektrickych,
elastickych a dielektrickych koeficienti od nizké teploty pohybujici se od 30 °C az po 390 °C
pripadné 410 °C, tedy hodnoty nad Curiecovym bodem. Tento typ méfeni je jednak dulezity
pro ziskani piehledu o chovani jednotlivych koeficientd béhem fazového piechodu, ale
zaroven je z n&¢j mozné ziskat informace pro fizenou depolarizaci piezoelektrického elementu.
Pro testovani piezoelektrické keramiky jsou vyuzity i nékteré dal$i metody jako je méfeni
pomoci rentgenového difraktometru, a nasledné vyhodnoceni zmény difrakénich spekter.

Rozsah teplotnich zkouSek materidlu byl zvolen na zékladé uvadénych hodnot Curieova
bodu pro keramiku PCM51 a NCES51. Podle vyrobce keramiky mél typ PCMS51 v dobé
zakoupeni Curieovu teplotu rovnou 340 °C a vzorek NCES1 rovnou 360 °C. Pro vSechna
teplotni méteni byla vyuzivana aparatura popsand v experimentalni ¢asti prace.

12.1 Méreni zakladnich teplotnich zavislosti PZT keramiky

Zakladni teplotni zavislosti popisuji chovani materialu na aktudlni nastavené teploté na
zaklad¢ ¢ehoZ lze upravit hodnoty koeficienti v matematickém modelu nebo predikovat
chovani snimace na teplot¢.

Jednd se o méfeni hysterezni kiivky zdkladnich materidlovych koeficientl
u piezoelektrické keramiky. Teplotni rozsah od -20 do 140 °C pro méfeni zavislosti keramiky
na teploté byl zvolen dle typickych pozadavkii koncového uZivatele u aplikaci vyuzivajicich
keramiku. Méfeny vzorek byl nejprve ochlazen na 0 °C. Po ustaleni byl postupné temperovan
na hodnotu 140 °C, dle kroku podle obrazku 12.1. Z maximalni hodnoty byl vzorek poté
ochlazen na hodnotu -20 °C a opét ohfivan na pocatecni hodnotu 0 °C. Na kazdé nastavené
teplotné byl vzorek temperovan 20 minut. Timto bylo docileno ustaleni méfenych parametra
na nastavené zadané hodnot¢. Element tedy nebyl ohifivan pomoci teplotni rampy, ale teplota
byla ustalovana na kazdé nastavené hodnoté. Méfeni od -20 do 140 °C bylo realizovano
v teplotni komoie HYPERION, ve které je pro ohtev i chlazeni vyuzivéan Peltiertiv ¢lanek.
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Obr. 12.1 Proces méteni teplotni hysterezni ki'ivky piezoelektrické keramiky v pracovni oblasti snima¢u.

Pro nasledujici méteni hysterezni kiivky na vysokych teplotach byl zvolen rozsah od 30 do
320 °C, tedy do teploty na hranici pouzitelnosti samotné keramiky, kdy jesté nedochazi
K nevratnym zménam materialovych koeficientti. Vzorek byl ohtivan z vychozi teploty 25 do
320 °C dle kroku zobrazené¢ho na obrazku 12.2. Po dosazeni maximalni hodnoty byl ochlazen
na pocatecni teplotu 25 °C. Nab¢h teploty nebyl opét fizen nepferusovanou teplotni rampou,
ale vzorek byl pii ohfevu i chlazeni na kazdé nastavené hodnoté temperovan po dobu
20 minut. Timto bylo docileno ustaleni parametri na zddané hodnoté. Pro méfeni na rozsahu
30 az 320 °C byla pouzita teplotni komora GEMINI, ktera obsahuje pouze topny, nikoliv
aktivni chladici systém.

vychoziteplota 35 64 99 120 150 180 190 210 230 250 270 290 300 310 320°C
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R e 2 T

30 60 90 120 150 180 190 210 230 250 270 290 300 310

—> Ohrev na teplotu <— Chlazeni na teplotu

Obr. 12.2 Proces méfeni teplotni hysterezni kiivky piezoelektrické keramiky pii vysokych teplotach.

Vysledné pribéhy teplotnich zavislosti zahrnuji kompletni matici piezoelektrickych,
elastickych a dielektrickych koeficientd. Soucasné¢ jsou zobrazeny i elektromechanické
koeficienty. Jako pftiklad pro vysvétleni zplisobu méfeni jsou zde uvedeny pribehy
nabojového koeficientu djj pro vSechny typy kmitl. Dalsi zéavislosti zahrnujici elastické
a dielektrické koeficienty jsou uvedeny v ptiloze prace. Na obrazku 12.3 je zobrazen prub¢h
nabojovych koeficienti pro rozsah teplot od -20 do 140 °C a na obrazku 12.4 pro rozsah
teplot od 30 do 320°C. Ob¢ méfeni jsou rozdélena, jelikoz v dobé meéteni nebyla k dispozici
jedna teplotni komora, kterd by umoziovala méfit od zapornych teplot az do vysokych hodnot
prevysujicich 300 °C.

Porovnanim vypocitanych hodnot nébojovych koeficientd pifi rozmezi moznych
pracovnich teplot mezi -20 az 140 °C dochazi u podélnych kmitl (ds3) K rozdilu do 10 %
z vychozi hodnoty, pro pti¢né podélnych kmity (-ds;) do 17 % a u tloustkove stfiznych kmitd
(d15) se pohybuje do 8 % pfi srovnani s métenim od laboratorni teploty 25 °C az do hodnoty
320 °C tedy blizké hodnoté Curicovu bodu. Vysledny rozdil oproti vychozi teploté pro dsz je
do 36 %, u -ds; je do 37 % a u dj5 Se pohybuje do 32 %. Koeficienty po poc¢ateénim linearnim
narastu prechazi do exponencialniho pribéhu pii pfiblizeni k fazovému prechodu dané
keramiky. V tomto piipad¢ se material chova stabilng, ptiblizn¢ do okoli 210 °C, poté jiz
piechéazi do exponencidlniho riistu. Kompletni charakteristika zobrazujici cely fazovy piechod
neboli Curietiv bod bude popséana dale v textu.
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Mgfeni teplotni hysterezni kiivky bylo realizovano na tenkém disku & 30 x 2 MM (v, ¢2 02),
tenkém platku pro pficné podéln¢ kmity o rozmérech 24 x4 x2mm (v «3 03), valeCku
3,5x20,1mm (101, a tenkém platku pro tloustkove stfizné kmity o rozmérech
10 x 10 x 0,5 mm (ev. &2 01)-

500 [
580 |-
570
0T d,, ohtev
550 |- ‘ d . chlazen|
540 L 1 1 L 'S 1 4 — - — L —
-20 0 20 40 60 80 100 120 140
= 370 - X
Z 360}
Q,
o 350 |
= L
S 340f d,, ohfev
x r A
U" 3w [ ' ' 1 1 'l 1 1 1 d” m'alzen':
210 - 20 0 20 40 80 80 100 120 140
195 |-
180 | —
I -d,, ohfev
165 - -d,, chlazeni|
20 0 20 40 60 80 100 120 140

Teplota [*C]

Obr. 12.3 Zavislost piezoelektrickych nabojovych koeficientti -ds;, ds3 @ dys na ohfevu z 0 do 140 °C, nasledném
ochlazeni na -20 °C a ustaleni na 0 °C.
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Obr. 12.4 Zavislost piezoelektrickych nabojovych koeficientl -0s;, ds3 @ di5 na ohtevu z 25 do 320 °C,
nasledném ochlazeni na 25 °C.
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12.1.1 Méreni vlivu cyklovani teploty na materidlové koeficienty

Vysledné teplotni zavislosti piezoelektrickych, elastickych, dielektrickych a elektro-
mechanickych koeficientl jsou vyneseny V teplotnim rozsahu od -20 do 320 °C. Teplotni
rozsah byl zvolen od provoznich teplot snimact, az do teploty blizké Curieovu bodu pouzité
keramiky. Béhem méteni teplotni zavislosti byl vzorek nejprve umistén do komory
HYPERION s nastavenou pozadovanou teplotou, kde byly po ustéleni teploty proméfeny jeho
parametry. Poté byl pfemistén do druhé komory GEMINI, kde byla nastavena referencni
teplota 25 °C, na které byly po ustaleni opét proméfeny jeho parametry. Takto byl kazdy
meéfeny element cyklovan od -20 do 320 °C. Postup ohfevu a chlazeni krok za krokem
je zobrazen na obrazku 12.5. Vysledné charakteristiky materialovych koeficienti na teploté
tedy zobrazuji vztah mezi hodnotou koeficientu, ktery je proméfen na aktudlné nastavené
teploté, a mezi hodnotou, kterd je méfena po ustaleni na pokojovou teplotu 25 °C.

-20°C 0°C 30°C 60°C 90°C 120°C 150°C180°C 210°C 230°C 250°C 270°C 290°C 300°C 310°C 320°C

VAN Y

25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C
/Ohfev na teplotu l Chlazeni na teplotu 25°C

Obr. 12.5 Proces méteni koeficienti PZT keramiky v zavislosti na cyklovani teploty mezi nastavenou hodnotou
v rozsahu od -20 do 320 °C a ustalenou referenéni hodnotou 25 °C.

Na obrazku 12.6 je zobrazena teplotni zavislost nabojovych koeficientli -031-max, 033-max
a d15.max méfenych pii aktualni nastavené teploté a koeficientll -dsj-ref, U33-ref @ Uis.ref, které byly
méfeny po vychladnuti vzorku z aktualni teploty na teplotu 25 °C. Ostatni prib&hy hodnot
elastickych, dielektrickych a elektromechanickych koeficientl jsou v pfiloze.
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Obr. 12.6 Zavislost piezoelektrickych nabojovych koeficientt -d3;, dsz @ di5 na cyklovani teploty mezi aktualngé
nastavenou hodnotou v rozsahu od -20 °C az 320 °C a referen¢ni hodnotou 25 °C.
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Vliv cyklovani teploty byl realizovan na tenkém disku & 30 x 2 MM (. ¢2 02), tenkém
platku pro pficn€é podélné kmity o rozmérech 24 x4 x2mm (v ¢303), valecku
3,5x201mm (v c101) a tenkém platku pro tloustkove stfizné kmity o rozmérech
10 x 10 x 0,5 mm (ev. &2_01)-

Pro stanoveni teplotni zavislosti kompletni matice materidlovych koeficientli byla
proméiena cela sada vzorkl dle obrazku 9.6 pro pozadované typy kmitii. Vstupni parametry
byly opét métfeny frekvencni metodou pomoci impedanéniho analyzatoru Agilent 4294A
Vv zavislosti na teploté. Z téchto hodnot je jiz mozné stanovit matici koeficientd. Pomoci
dosazenych vysledki 1ze nésledné¢ definovat vhodné pracovni podminky snimact akustické
emise. V praxi byva tato metoda tepelného cyklovani vzorku Casto vyuzivana i pro stabilizaci
frekvenc¢nich charakteristik piezoelektrické keramiky.

12.2 Méreni fazovych prechodii neboli Curieova bodu

Jednim z hlavnich problémil pfi méfeni fdzového piechodu cCasto oznacovaného jako
Curietv bod je potieba stanoveni zakladnich parametri jako je kapacita C', piipadng ztratovy
¢initel tand na vysokych teplotach v mnoha piipadech ptesahujicich hodnoty 300 °C a vice.
Vyslednd hodnota Curieovy teploty mize byt nasledné vyuzita pro stanoveni pouzitelného
teplotniho rozsahu keramiky, kde obvyklé doporuceni zni tak, aby pracovni rozsah keramiky
odpovidal polovin¢ Curieovy teploty. Druhym vyznamem teplotnich méfeni je stabilizace
frekvencni charakteristiky nebo fizena tepelna depolarizace, pro obé tyto vyuziti je piesna
znalost Curieovy teploty dilezita.

V soucasné dobé se pro méfeni vzajemnych prechodii pouZivaji dvé zakladni metody.
Prvni je zalozena na méteni elektrickych parametri v zavislosti na teploté, zejména se jedna
0 kapacitu méfenou hluboko pod rezonanci ménice obvykle na 1 kHz. A druhd je vyuZivana
predevsim v souvislosti s rentgenovymi difrakénimi metodami. Vyrobce keramiky vétSinou
ve svém katalogovém listu hodnotu Curieovy teploty uvadi, nicméné nelze zjistit, jakou
metodu pro urceni této hodnoty pouzil. Obecné je pii zdkladnim vyzkumu keramickych
praskovych hmot vyuzivana pfedevS§im rentgenova difrakéni metoda, v anglické literatuie
Casto znama jako ,,X-ray diffraction”. Pfi vyuziti této metody neni nutna vyroba vzorkl
S danymi geometrickymi rozméry a nanesenymi elektrodami, jelikoz je vzorek méfen
v praskoveé form¢. Technické vybaveni potiebné pro tuto metodu vSak neni dostupné v kazdé
laboratofi, proto se Casto vyuziva i druhd metoda zaloZend na méfeni elektrickych parametrt.
Pro ptipad keramiky PCM51 respektive NCES1 dfive uvadél katalogovy list niz$i hodnotu
340 °C a po upravené zmén¢ slozeni hodnotu 360 °C. Po dotazu na vyrobce bylo ziejmé, ze
ob¢ tyto hodnoty jsou stanoveny méfenim zavislosti kapacity C' na teploté. V praci bude
star$i typ keramiky s Curieovou teplotou rovnou 340 °C oznacovan jako keramika PCMS51
adruhy typ shodnotou rovnou 360 °C jako material NCES51. JelikoZz je pro proces
depolarizace nutné zndt ptresnou hodnotu Curieova bodu, bylo méfeni této hodnoty
zopakovano pro starsi i nové typy keramiky. Veskerd méteni Curieova bodu byla realizovana
Vv teplotni komote GEMINI, ktera umoznuje rozsah od pokojové teploty 25 °C az do teploty
700 °C. Pro méfeni byly pouzity méfici klesté, zobrazené na obrazku 10.3, s pracovnim
rozsahem do 500 °C as pridanym externim vétracim systémem pro chlazeni piivodnich
vodi¢i. Nejprve bylo realizovano nékolik experimentd pro porovnani vlivu zpiisobu
temperovani elementu na vyslednou hodnotu Curieovy teploty, podle teplotniho schématu
zobrazeného na obrazku 12.7.
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/ Ohtev na teplotu
/ Ochlazeni na teplotu

260°C Vychozi teplota

Obr. 12.7 Proces méfeni fazového prechodu (Curieovy teploty) piezoelektrické keramiky na rozsahu teplot
od 260 do 410 °C.

Pfed samotnym méfenim bylo tfeba zohlednit ¢asovou konstanta méten¢ho vzorku, neboli
jak dlouho bude nutné nechat vzorek temperovat na dané teploté, aby bylo zajisténo prohiati
celého objemu elementu. V soucasnosti je vétSina méteni realizovana pomoci teplotni rampy,
kde se nebere v potaz Casova konstanta elementu a za Curieovu teplotu je automaticky
povaZzovana teplota pfi maximalni hodnot¢ kapacity béhem chladnuti. Spravné hodnota ptitom
zavisi na rychlosti ohfevu piipadné chlazeni elementu, dale na objemu teplotni komory
a rychlosti a vykonu topného systému. Curieova teplota se spravné pohybuje mezi maximalni
hodnotou kapacity pfi ohfevu a ochlazeni elementu. Dalsi chyba nastava v piipade
nevhodného umisténi teplotniho snimace, kdy hodnota zteploméru nemusi souhlasit
s hodnotou na mé&feném elementu. P¥iklad pribshu teplotni zavislosti kapacity C', relativni
permitivity &3 a ztratového Cinitele tand valecku &7 x 15 mm z keramiky NCE51
je zobrazen na obrazku 12.8. Vzorek byl nejprve ohtivan z pokojové teploty 25 °C do teploty
410 °C dle nastavené teplotni rampy 2 °C-min™ a zp&tn& byl ochlazovan stejnou rychlosti
jako pfi ohfevu na teplotu 25 °C. V grafu je zobrazen pouze rozsah od 260 do 410 °C, kde
dochazelo nejvétsimu naristu hodnoty kapacity C' respektive relativni permitivity &3.
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Obr. 12.8 Zavislost kapacity C', relativni dielektrické permitivity e, a ztratového initele tand valetku
@7 x 15 mm z keramiky NCES51 na teploté pii ohfevu z 260 do 410 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C,

pro nastavenou teplotni rampu 2 °C-min™.
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Ve druhém ptipadé¢ byl méfeny vzorek zahiivan postupné krok po kroku a na kazdé
hodnoté byl temperovan minimalné 20 minut pro stabilizaci jeho parametri. Material byl
nejprve teplotné stabilizovan na 260 °C, poté postupné ohtivan do 410 °C a nasledné opét
krok po kroku ochlazovan na teplotu 260 °C. Oproti ohfevu rampou by nemél pii krokovém
ohfevu a ochlazeni elementu nastat takovy rozdil v hodnotach Curieovy teploty. Vysledna
zavislost C', &5 a tand na teplotd pro valecek & 7 x 15 mm z keramiky NCE51 je zobrazena
na obrazku 12.9.
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Obr. 12.9 Zavislost kapacity C', relativni dielektrické permitivity &5, a ztratového initele tand valecku
&7 x 15 mm z keramiky NCE51 na teploté pti ohfevu z 260 do 410 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C,

pro postupny ohfev a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach.

V ptipadé nastaveni krokové zmény teploty je Curieova teplota dle méfeni rovna 370 °C
oproti ohfevu rampou, kde je hodnota pti ohfevu rovna 376 °C a pii ochlazeni 362 °C. Obé
vyzkousené metody dosahuji podobné piesnosti, vysledny rozdil teplot neni z pohledu
klasického vyuziti materialu vyznamny. Vyraznéj$i rozdil by mohl vzniknout pii volbé vyssi
rychlosti ohfevu rampou, nebo snimani referencni teploty na nevhodném misté v teplotni
komote.

Dle evropské i1 svétové normy se hodnota kapacity C" méfi hluboko pod rezonancni
frekvenci na 1 kHz. Je-li pozadovano méfeni kapacity i na jinych kmitoctech, je tfeba pocitat
pii volbé frekvence s posunem rezonance vlivem zvySovani teploty. Zvolené frekvence, na
kterych jsou kapacita a ztradtovy Cinitel méfeny, by se proto nemély pohybovat blizko
rezonan¢nimu kmitoctu. Na zdklad¢ téchto poznatkd bylo realizovano meéfeni zavislosti
kapacity na teploté pro frekvence 100, 1k, 10k, 100k, 500k a 1 MHz na valecku & 7 x 15 mm
z keramiky NCE51. Vysledny pribéh zavislosti kapacity C" pro riizné frekvence na teploté je
zobrazen na obrazku 12.10. M¢teni bylo realizovano postupnym nastavovanim teploty od
vychozi stabilni hodnoty 260 °C az do 410 °C a nésledném ochlazeni na 260 °C. Vysledné
priubéhy dokladaji minimalni rozdil v hodnotach Curieovy teploty pfi splnéni podminky volby
hodnoty frekvenci mimo rezonancni frekvence a jejich vyssi harmonickeé.
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Obr. 12.10 Zavislost kapacity C" na frekvencich 100, 1k, 10k, 100k, 500k a 1MHz u valecku & 7 x 15 mm
z keramiky NCES51 na teploté pti ohievu z 260 do 410 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C, pro postupny ohiev

a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach.

Po vyhodnoceni prvotnich méfeni Curieovy teploty starSiho typu PCMS1 byl ziejmy
minimalni rozdil oproti hodnoté uvadéné v katalogovém listu keramiky, ktera byla s toleranci
+5% rovna 340 °C. Oproti naméfenému rozmezi 338 + 8 °C, piesnd hodnota zavisi na
daném slozeni métené Sarze keramiky. Na zakladé téchto vysledkii bylo provedeno nezavislé
méfeni teplotni zavislosti na pracovisti Ustavu fyziky Fakulty elektrotechniky a
komunikac¢nich technologii VUT v Brné, dle schématu zobrazeného na obrazku 10.4. Pro
porovnani pribéhu teplotnich zavislosti zobrazenych na obrazcich 12.11 a 12.12 byl zvolen
valeCek & 3 x 5,6 mm z keramiky PCM51. Valecek byl nejprve méten frekvenéni metodou
dle schématu zapojeni na obrazku 10.2 v rozsahu teplot od 25 do 380 °C a zpétné¢ pii
ochlazeni na 260 °C, jak je zobrazeno na obrazku 12.11. Na kazdé nastavené teploté je
valeCek temperovan do doby ustaleni kapacity C' na aktualni teplot8. Nastavena teplota byla
béhem méteni kontrolovana externim teplomérem. Vysledna hodnota Curieova bodu je rovna
337+8°C.

Béhem druhého kontrolniho méfeni byl valecek méfen po nabeéhu teploty od 280 do
430 °C a béhem zpétného ochlazeni na 280 °C. Na kazdé nastavené teploté byl vzorek
temperovan 30 minut. Vysledna zavislost na obrazku 12.12 je vztaZena k teploté nastavené na
regulatoru muflové pece. Pro kontrolu byl do pece umistén termoclanek typ K, ktery vSak
udéaval béhem celého méfeni primérné vyssi teplotu o 15 az 20 °C. To mohlo byt zptisobeno
nevhodnym umisténim termoclanku uvniti pece, napt. blizko topné spirdle. Pouzity typ pece
LMH 04/12 disponuje objemem 4 litry s vnitinim prostorem 170 x 90 x 275 mm a teplota
uvniti méficiho prostoru by se méla pohybovat v toleranci + 5 %. Hodnota Curieova bodu
byla pro toto méfeni stanovena na 346 + 18 °C, coz se pohybuje v toleran¢nim rozmezi méfici
metody.
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Obr. 12.11 Zavislost kapacity C”, relativni dielektrické permitivity &g a ztratového initele tand valeku
& 3 x 5,7 mm z keramiky PCM51 na teploté pti ohfevu z 25 do 380 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C,
pro postupny ohfev a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach.
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Obr. 12.12 Zavislost kapacity C", relativni dielektrické permitivity e a ztratového Cinitele tand vale¢ku
& 3 x 5,7 mm z keramiky PCM51 na teploté pii ohfevu z 280 do 430 °C a zpé&tném ochlazeni na 280 °C, pro
postupny ohfev a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach. Méfeno na ustavu fyziky Fakulty elektrotechniky

a komunikac¢nich technologii VUT v Brné.
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12.3 Vliv doby ohfevu na ustaleni materialovych koeficienti

Po ustdleni nastavené teploty V teplotni komote bylo tfeba pficist ¢as pro ustdleni
materialovych koeficienti piezoelektrického elementu. Doba temperovani métenych vzorka
na jednotlivych teplotach v kalibra¢ni peci byla zvolena dle velikosti danych elementh
a aktualni nastavené teploty. Postup stanoveni potfebné doby temperovani vzorkt je zobrazen
na zkuSebnim valecku & 7 x 15 mm dle teplotniho schéma zobrazeného na obrazku 12.13.
M¢éteny vzorek byl v teplotni komofe umistén ve vzduchové atmosféie. Pro stanoveni
skutecné teploty na elementu byl pouzit digitalni teplomér GMH 3230.

300°C  310°C 320°C 330°C 340°C 350°C 360°C 370°C 380°C 390°C
(60min) (60min) (60min) (60min) (60min) (60min) (60min) (60min) (60min) (60min)
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Obr. 12.13 Proces stanoveni potfebné doby ohfevu pro stabilizaci materialovy koeficienti piezoelektrické

keramiky na jednotlivych nastavenych teplotach.

Vzorek byl vlozen do teplotni komory GEMINI, kde byla pfednastavena pozadovana
teplota. Po vloZeni do komory byly v rozmezi 0 az 60 minut s krokem 2,5 minuty méfeny
impedan¢nim analyzatorem Agilent E4294A vstupni parametry pro vypocet materidlovych
koeficientl. Krok 2,5 minuty byl zvolen sohledem na dobu potiebnou pro méfeni na
impedan¢nim analyzatoru. Po uplynuti 60 minut byl vzorek z komory vyjmut a vlozen
do teplotni komory HYPERION, kde byl ochlazen na 25 °C a byly prométeny jeho elektrické
parametry. Teplotni rozsah méfeni byl nastaven dle hodnot Curieova bodu vzorka PZT
keramiky NCE51 respektive PCM51 pohybujicich se v rozmezi 300 az 390 °C. Na zaklad¢
tohoto méfeni byl sestaven graf zavislosti chovani keramiky na case ohievu, ze kterého
je patrné, po jaké dob¢ ohfevu v komofte jsou jiz parametry dostatecné ustaleny.

Na obrazku 12.14 je zobrazena doba ohievu spolu s potiebnym ¢asem K ustaleni hodnoty
kapacity C' na aktualni nastavené teplots. Obrazek dopliiuje pribéh vysledné hodnoty
kapacity C" mé&fené vzdy po ochlazeni a nasledném ustaleni na teploté 25 °C, ktery prochazi
podél teplotni osy po skonceni 60-ti minutového méfeni. Patrny je zejména vyrazny vliv
v okoli Curieova bodu na hodnoty kapacity C', které dosahuji svého maxima pravé pii
ptechodu Curieova bodu. Oproti pavodni hodnoté se po ochlazeni na 25 °C u kapacity projevi
minimalni zména. Mensi odchylky kapacity C' po jednotlivych ohfevech mohou byt
zpusobeny odpatfenim vlhkosti ze vzorka keramiky béhem ohievu, ¢asteCnou depolarizaci
nebo trvalou zménou rozmérl po ohfevu.

Vyraznéji je kone¢ny vliv teploty patrny na vysledné hodnoté piezoelektrického
nabojového koeficientu dsz zobrazeného na obrazku 12.15. Jelikoz se pfi vypoctu nabojového
koeficientu zohledfiuje jednak vliv kapacity tak i rezonancnich frekvenci, 1ze na ném
pozorovat vliv ¢astecné depolarizace elementu. Zacne-li se teplota blizit k Curieovu bodu,
dochazi k nevratnym zménam nabojového koeficientu, které jsou patrné i po zpétném
ochlazeni elementu na teplotu 25 °C. Nabojovy koeficient dosahuje pii ohfevu svého maxima
pravé na Curieovu bodu, poté zacne s naristem teploty vyrazné klesat. Z grafu je patrna
moznost tento koeficient fizené snizovat na pozadovanou hodnotu a tak vytvofit gradient
Vv tloust’ce piipadné délce elementu.
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Obr. 12.14 Vliv doby ohievu vélecku & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCES51 na kapacitu C" méfenou na 1 kHz
pro teplotni rozsah 300 az 390 °C.

7007

Obr. 12.15 Vliv doby ohfevu valecku & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 na nabojovy koeficient ds3
pro teplotni rozsah 300 az 390 °C.
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Pii ptechodu pies oblast morfotropni fazové hranice do tetragonalni a poté do kubické
struktury, dochazi k maximalnimu nartstu hodnot piezoelektrického nabojového koeficientu.
Jelikoz pii ptiblizeni k Curieové teploté neboli kubické fazi dochdzi vlivem vyrazného rtstu
kapacity na teploté soucasné k naristu nabojového koeficientu. Po ptekro¢eni Curieova bodu
dochdzi k naslednému poklesu nabojového koeficientu spolu s poklesem kapacity az do tplné
depolarizace a ztraty piezoelektrickych vlastnosti materialu. Oproti tomu dale popsany
elektromechanicky koeficient s rostouci teplotou klesa v celém rozsahu vlivem vzajemného
piibliZzeni rezonancni a antirezonanc¢ni frekvence.

Piimy vliv ohfevu na rezonan¢ni a antirezonan¢ni frekvenci daného materialu je mozné
sledovat na podélném elektromechanickém koeficientu kg3, ktery je pocitdn piimo
Z rezonan¢ni a antirezonanc¢ni frekvence.

zr f r f —f
k323 =E.f_;.tan(5.%J (12.1)

Tak jako u nabojového koeficientu dsz dochazi k vyraznému poklesu i u elektro-
mechanického koeficientu ksz v okoli Curieova bodu. Pribéh poklesu je zobrazen na obrazku
12.16. Béhem narustu teploty dochazi jak ke snizeni rozdilu mezi rezonan¢ni a antirezonan¢ni
frekvenci, tak i ke snizeni hodnoty impedance pfi antirezonan¢ni frekvenci. Tento jev je
pfimo Umérny ristu teploty a je-li PZT element ohfivan na Curieovu teplotu dochazi
K trvalym zmé&nam rezonanéni i antirezonan¢ni frekvence az do tGplného zaniku rezonance,
tedy 1 piezoelektrickych vlastnosti materialu.
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Obr. 12.16 Vliv doby ohievu valecku & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 na podélny elektromechanicky
vazebni koeficient ks; pro teplotni rozsah 300 az 390 °C.
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Na zakladé vysledkii z méfeni doby potiebné pro ustaleni piezoelementu na aktualni
nastavené teplot¢ je mozné stanovit dobu potiebnou pro ustaleni méfeného elementu
D 7x15mm 1 dalSich geometrickych tvari. Doba potfebnd pro ustdleni na teploté
se pohybuje mezi 25 az 30 minutami. Po jejim piekroceni jiz nedochazi k vyraznym zménam
v chovani materidlovych koeficienti. Z pribéht na obrazcich 12.14 az 12.16 lze také
odhadnout chovani keramiky na teplotdich v okoli Curieova bodu. Méfeny materiadl byl
vyrazn¢ depolarizovan na rozhrani teplot 350 az 360 °C. To znamena, ze keramiku lze
omezen¢ provozovat i nad Curieovym bodem s ohledem na dobu, po kterou bude material
teploté vystaven. Celkovému casu temperovani bude nasledné odpovidat vyrazné kolisani
a nasledné snizeni materidlovych koeficientt.

12.4 Méreni zavislosti materialovych koeficientti pri vysokych teplotach
prevysujicich Curieiiv bod PZT keramiky

Mg¢feni teplotni zavislosti keramiky do hodnot nad Curieovou teplotu, Ize realizovat pouze
pomoci postupného ustalovani teploty krok po kroku. Méfeni pomoci teplotni rampy by bylo
zatizeno chybou zplsobenou nedostatenym ustalenim elementu na nastavené teploté.
Na zdkladé¢ ptredchozich méfeni byla potfebnd minimélni doba pro ustdleni na aktualné
nastavené teploté rovna 20 az 25 minutam. V tomto piipadé byl méfici krok stanoven dle
predchoziho méfeni Curieovy teploty na valecku & 7 x 15 mm, jemngjsi krok byl nastaven
v okoli 365 °C. Pro nové méfeni je vSak potfeba piezokeramiku opét polarizovat nebo pouzit
jiny vzorek ze stejné Sarze. Zavislost na teploté byla opét méfena v teplotni komote GEMINI
pomoci méficich klesti zobrazenych na obrazku 10.3. Vysledkem méfeni jsou teplotni
zavislosti piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych koeficientl pti béZnych pracovnich
podminkach keramiky, ale soucasné i chovani koeficientl pii fazovém piechodu z oblasti
morfotropni fazové hranice a tetragonalni struktury do kubické faze. Nejzietelnéjsi je prave
piechod do kubické krystalové struktury, ktery byva spojen s Curiecovym bodem. Z pohledu
fizené depolarizace a matematickych modeld je toto meéfeni dilezit¢é vzhledem
k ptedpokladu predikovatelného vyvoje koeficienti béhem c¢astecného ohfevu do vysokych
teplot. Jako vstupni parametry pro vypocet materidlovych koeficientl byly naméfeny
zavislosti impedance, faze a ztratového Cinitele ve frekvenénim spektru zahrnujicimu podélné
typy kmitd. Z téchto prabehii byly stanoveny hodnoty rezonancni a antirezonan¢ni frekvence.
U valecku jsou proméfeny hodnoty kapacity C' jednak na 1 kHz ale soucasné na 10k, 500k
a1 MHz a ztratovy Cinitel tand na obdobnych hodnotach frekvence. Frekvence jsou voleny
tak, aby nedochazelo k prolindni srezonanéni frekvenci ani vyS$§imi harmonickymi
frekvencemi. Pribéh zavislosti kapacity C' a ztratového ¢initele na frekvenci je zobrazeny na
obrazku 12.17, dle tohoto prubéhu lze predpokladat fazovy piechod do kubické krystalové
struktury na teploté 368 + 8 °C.

Pii méfeni impedancni charakteristiky je vyhodné soucasné méfit 1 hodnotu ztratového
Cinitele, ktery dosahuje svého maxima pravé na rezonancni a antirezonancni frekvenci pfi
nulové hodnoté faze, v tomto ptipadé u podélnych kmith valecku. Postupnym vzajemnym
pfibliZovanim rezonan¢ni a antirezonancni frekvence dochdzi soucasné¢ i ke snizovani
apriblizovani maxim ztratového cinitele. Jak zobrazuje obrazek 12.18 lze z prabchu
frekvenéni zavislosti ztratového Cinitele tand na teploté odvodit pifechod do kubické faze
piezoelektrické keramiky. PiekroCeni Curieova bodu na rozmezi 365°C a 370°C
je vyznaceno piechodem z Cervené na modrou barvu. I po tomto prechodu material stale
vykazuje slabé piezoelektrické vlastnosti, které jsou ztraceny az v blizkosti 390 °C.
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Obr. 12.17 Teplotni zavislost kapacity C', relativni dielektrické permitivity & a ztratového &initele tand na
frekvencich 1k, 10k, 500k, a IMHz pro vale¢ek & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 v rozmezi 25 az 410 °C.
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Obr. 12.18 Frekvenéni zavislost ztratového ¢initele tand na teploté pro véle¢ek & 7 x 15 mm z PZT keramiky
NCE51 v rozmezi teplot od 30 do 410 °C.
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Hodnoty rezonance patii spolu s kapacitou C' mezi zakladni vstupni parametry pro
vypocet materidlovych koeficientd. Jejich zévislosti na teploté se tedy projevi i u ostatnich
koeficientl. Jak jiz bylo feceno, maxima ztratového Cinitele na obrazku 12.18 odpovidaji
rezonan¢ni a antirezonancni frekvenci ménice, piima zavislost rezonan¢ni a antirezonancni
frekvence je pak zobrazena na obrazku 12.19. Jedna se o podélny typ kmitl u valecku
J7x15 mm, u kterého jsou hodnoty rezonance dobfe méfitelné v celém rozsahu
nastavenych teplot. Déale budou popsany ptipady, ve kterych neni priitbéh rezonanci na teploté
tak jednoznacné dan. Obzvlasté se jedna o tloustkové typy kmitl. Dle zobrazenych pribéht
na obrazkach 12.19 a 12.20 s rostouci teplotou dochéazi k vzajemnému pftiblizovani obou
frekvenci az do zaniku po ptekroceni Curieova bodu. Tento piedpoklad potvrzuje klesajici
trend podélného elektromechanického faktoru kss, jehoz hodnota udava sSitku pasma mezi
rezonanci a antirezonanci (obrazek 12.21).

U nasledujicich teplotnich zavislosti je pro hodnotu rezonan¢ni frekvence pouzivan
zkraceny tvar fs pfi minimalni hodnot¢ impedance a tvar f, pro antirezonan¢ni frekvenci pii
maximalni hodnoté impedance. Zkracené tvary fs a f, byly zvoleny pro snadnéjsi interpretaci
oproti tvarum fy, a f,, které nejsou v literatufe tak Casto uvadény. VSechny koeficienty jsou
tedy pocitdny ze vstupnich hodnot rezonance a antirezonance pii minimalni hodnoté
respektive pii maximalni hodnoté impedance.

Hodnota f, oproti fs zacind vyrazné klesat jiz po prekroceni 310 °C, coz mize byt
zpusobeno blizicim se prechodem do kubické faze nebo vzijemnym piechodem mezi
monoklinickou a tetragonalni fazi. Tyto vzdjemné ptrechody nejsou pomoci elektrickych
meficich metod v soucasné literatufe jednoznacéné definovany. Nejcastéji jsou fazové
pfechody popsany na zakladé metody rentgenové difraktometrie métené na tenkych vrstvach
praskovych vzorku, tato metoda je popsana v kapitole 12.6.

S poklesem f, souvisi i klesajici trend impedance méfené pfi antirezonanci Z(f,), oproti
impedanci na rezonanc¢ni frekvenci Z(fy) jejiz hodnota se méni minimélné v celém rozsahu.
Samotna rezonance tedy i hodnoty fs a f zanikaji az pfi teploté 390 °C. Prechod do kubické
faze tedy nezpiisobi skokovou zménu piipadné okamzZitou ztratu piezoelektrickych vlastnosti
materialu. Teplotni zavislost hodnot sériové fs a paralelni fy rezonan¢ni frekvence, respektive
rezonan¢ni a antirezonanéni frekvence soucasné s impedanci Z(fy) a Z(f,), je zobrazen na
obrazku 12.20. Pro kontrolu je soubézné vynesen pribéh kapacity C' na teploté¢ pro udani
ptesné hodnoty Curieova bodu.

Keramika NCES1 je stabilni do teploty pfiblizn¢ 300 °C. Nad touto hodnotou zaéne
dochazet k vyraznym zménam na kapacité C', rezonanéni a antirezonanéni frekvenci, coz se
projevi na podélném elektromechanickém, elastickém, ndbojovém a napétovém koeficientu.
Na teplotnich prubézich materidlovych koeficientd na obrdzku 12.21 je vidét, Ze prvni
ptechod nastal jiz pti 340 °C. Ten muze piedstavovat piechod pies morfotropni fazovou
hranici do tetragondlni fdze. Soucasné se zacina projevovat bliZici se prechod do kubické faze,
pfi kterém dochézi k vyraznému ovlivnéni materidlovych koeficientll. Krystalova struktura
pfechézi z tetragonalni a rychlym oddalenim od morfotropni fdzové hranice zacina nabojovy
koeficient prudce klesat. Fazovy piechod na kubickou strukturu ptipada dle relativni
dielektrické permitivity na 368 °C. Z pohledu fizené depolarizace je teplota 340 °C dulezita,
jelikoz po piekroceni této hodnoty se jiz materidlové koeficienty nevraceji na své puvodni
hodnoty.
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Obr. 12.19 Prtibéhy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 410 °C pro vale¢ek
&7 x 15 mmz PZT keramiky NCE51.
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Obr. 12.20 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f, rezonan¢ni frekvence soubézné s impedanci Z(fy) a Z(f,)
a prib&hem kapacity C' na 1kHz. M&teni pro valedek & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 v rozmezi teplot
od 30 do 410 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté pribéhy impedanénich charakteristik do frekvenéni

a impedan¢ni 0Sy.
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Obr. 12.21 Teplotni zavislost zakladnich materidlovych koeficient (relativni dielektrické permitivity ez,

elastického koeficientu s&5;, podélného elektromechanického faktoru kgs, napétového gz a nabojového dsz
koeficientu). Méfeni pro vale¢ek & 7 x 15 mm z keramiky NCE51 v rozmezi teplot od 25 do 410 °C.

110



K vylouceni vlivu polarizace na fazovy ptrechod materidlu byl piivodni polarizovany
vzorek, na kterém byla prométena teplotni zavislost zobrazena na obrazcich 12.17 az 12.21,
po depolarizaci opét proméien. Vysledny pribéh na obrazku 12.22 zobrazuje zavislost
kapacity C" a ztratového Einitele na rozsahu teplot pii ohfevu od 25 do 410 °C a zp&tném
ochlazeni na 260 °C. Pivodni meéfeni pii stanoveni zakladni zavislosti materidlovych
koeficienti bylo realizovano postupnym ohievem a temperovanim po dobu 20 minut.
U nésledujiciho méfeni na depolarizovaném elementu byla zvolena metoda teplotni rampy
2 °C'min™. Tim bylo stanoveno rozmezi pro urceni Curieova bodu. Dle ptedpoklada se
pivodni hodnota nachazi mezi Curieovou teplotou ziskanou pti ohfevu a ochlazeni elementu.
Samotna depolarizace na fazovy piechod materidlu vyrazny vliv nema, prechod je predevSim
stanoven slozenim nikoliv polarizaci piezoelementu. Nezalezi tedy, jestli je hodnota Curieovy
teploty méfena na polarizovaném nebo depolarizovaném keramickém vzorku.
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Obr. 12.22 Pribeh kapacity C' a ztratového &initele tand na 1 kHz v rozmezi teplot od 25 do 410 °C
pro polarizovany a depolarizovany valeek & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51.

Pii zméné poméru mezi PbZrO3z a PbTiO3; dochazi soucasné ke zméné hodnot nékterych
materidlovych koeficientl, pfedev§im Curieovy teploty. Na obrdzku 12.23 az 12.25 jsou
zobrazeny zavislosti materialovych koeficienti keramiky PCMS51 na teploté v rozsahu
od 25 do 390 °C. Pro typ PCM51 dochazi k prechodu do kubické faze v okoli 335 az 340 °C.
Material je stabilni do teploty 290+ 10 °C. Po piekroceni téchto hodnot jiz dochazi
K vyraznym zméndm jak rezonanéni frekvence, tak kapacity C' a postupné se zatne
projevovat ¢astecna depolarizace keramiky. Na tento stav reaguji zménou jak dielektrické,
elastické tak piezoelektrické koeficienty. Pii piekroceni 320 °C se materidl vzdaluje
od morfotropni fazové hranice a pies tetragonalni strukturu piechazi do kubické faze. To se
projevi vyraznym poklesem nabojového koeficientu, ktery prudce klesa az do uplného
piechodu na kubickou fazi, kde téméf zanika. Pii fizené depolarizaci se po prekroceni teploty
320 °C hodnoty materialovych koeficientli jiz nevracely na své piivodni hodnoty.
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Obr. 12.23 Pribéhy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 390 °C pro valecek
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Obr. 12.24 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f, rezonan¢ni frekvence soubézné s impedanci Z(fy) a Z(f,)
a pribshem kapacity C' na 1 kHz. Mé&feni pro valetek & 7 x 14,5 mm z PZT keramiky PCM51 v rozmezi teplot
od 30 do 390 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté prib&hy impedanénich charakteristik do frekvenéni
a impedan¢ni osy.
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Obr. 12.25 Teplotni zavislost zakladnich materidlovych koeficientt (relativni dielektrické permitivity es;,

elastického koeficientu s, podélného elektromechanického faktoru kgz, napét'ového gzs @ ndbojového dss
koeficientu). Méfeni pro valecek & 7 x 14,5 mm z keramiky PCM51 v rozmezi teplot od 25 do 390 °C.
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Hlavni rozdil mezi priabéhy u obrazkid 12.21 a 12.25 je pravé odliSny hmotnostni pomér
zirkonu a titanu, ktery se muze projevit na zvySené hodnoté Curieova bodu a tedy i na
ptechodu do kubické faze. U materialu NCES51 je podil titanu oproti zirkonu vetsi nez u starsi
verze PCM51. Piipadné dalsi rozdily v chemickém slozeni obou typu keramik nebyly na
zaklad¢ pouzitych metod pro stanoveni prvkového slozeni materidlu zjistény. Materidlové
slozeni dale vyrazn¢ ovlivituje polohu ve fazovém diagramu vici morfotropni fazové hranici,
na které dosahuji koeficienty svych maxim. Rozdil v hmotnostnim poméru obou typt keramik
neni vSak tak vyrazny, aby mu bylo mozné rozdily v hodnotach piezoelektrickych, elastickych
a dielektrickych koeficientli prisuzovat. Odchylky v jednotlivych hodnotach naméfenych na
referencni teploté 25 °C lze spisSe pfisuzovat chybé metody a ptipadné vlivu geometrickych
rozmérd, V tomto piipadé pouzitych valecki.

Nasledné kompletni teplotni zavislosti tenkého platku a disku od referen¢ni teploty 25 °C
do teploty prevysujici Curietiv bodu méfeného vzorku jsou uvedeny v priloze prace.

12.5 Méreni teplotnich zavislosti v radialnim a tloustkovém médu
tenkého disku

Je-li métena teplotni zavislost celé matice materidlovych koeficientli, musi byt proméfeny
vzorky urcené na pficné podélné, podélné, radialni, tloustkové a tloustkové stfizné kmity.
V nékterych piipadech mize nastat tzv. zdvojeni vrcholi. To znamend, Ze maximalni nebo
minimalni hodnota impedance ve frekvenénim spektru nemusi byt jednoznaéné dana.
K ovlivnéni tloustkové rezonancni frekvence dochédzi zpravidla u vzorki métfenych
Vv tloustkovém modu, kde neni dostateCny odstup mezi radialni a tloustkovou rezonanci.
Neni-li vzorek mechanicky poskozen, jsou Castym divodem vyssi harmonické frekvence
navazujici na radidlni rezonanci, které mohou zasahovat a ovliviiovat pribéh impedance
v okoli tlouStkové rezonance. VétSina automatizovanych systémll pro odecet rezonancni
a antirezonan¢ni frekvence je nastavena na méfeni minimalni a maximalni hodnoty
impedance ve frekvenénim spektru. Jelikoz funguji na principu pfifazeni rezonancni
frekvence k minimalni hodnoté¢ impedance a antirezonanéni frekvence k maximalni hodnoté
impedance, mize nastat chybny odeéet rezonanci, ktery se dale projevi na vyslednych
hodnotach koeficienti. Tento problém se projevuje piedevsim u tloustkovych typd kmitd
u tenkého disku nebo tenkého platku.

Jako ptiklad je uvedena teplotni zavislost u tenkého disku & 20 x 2 mm typ PCMS51, ktery
je vhodny pro srovnani piedev§im diky vyuziti jak v radidlnim, tak i v tloustkovém modu.
U tenkého disku je v pfipadé stanoveni zdkladnich koeficientdi doporuceno, aby pomér
priméru k tloustce tenkého disku byl vétsi nebo roven deseti. To zaruCuje, Zze mefeni
rezonan¢ni a antirezonancni frekvence nebude =zatizeno chybou zdvojeného vrcholu.
Ve vétsSiné téchto piipadl vSak neni jasné, jak se bude pribéh impedancni charakteristiky,
ktery je dilezity pfedevsim pro odecet rezonanénich frekvenci, chovat na vyssich teplotach.
U radidlnich kmitl nebyvéa v téchto ptipadech problém a prubéh impedance na frekvenci
nevykazuje zadné jiné maxima nebo minima mimo samotnou rezonanci. Na obrazku 12.26
a 12.27 je zobrazen prubéh odectu rezonancni a antirezonancni frekvence v radialnim modu
kmith tenkého disku. Curieova teplota se v tomto piipadé¢ pohybuje na rozmezi 340 az
345 °C, k vyraznym zméndm rezonancni a zejména antirezonancni frekvence dochazi jiz pti
piekroceni 300 °C. Nicmén¢ v celém teplotnim rozsahu nedochdzi k chybnému odectu obou
frekvenci.
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| —e— Sériova rezonantni frekvence f, (f )
—e— Paralelni rezonanéni frekvence fp»(fn)

Impedance [kaj

Obr. 12.26 Pribéhy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 390 °C pro radialni
kmity tenkého disku & 20 x 2 mm z keramiky PCM51.
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Obr. 12.27 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f, rezonancni frekvence soubézné s impedanci Z(fn) a Z(f,)
a priibéhem kapacity C" na 1 kHz. M&feni pro tenky disk @ 20 x 2 mm z keramiky PCM51 v rozmezi teplot
od 30 do 390 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté pribéhy impedanénich charakteristik do frekvenéni
a impedancni osy.
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Stanoveni tloustkové rezonan¢ni a antirezonancni frekvence byva v mnoha ohledech
oproti radialnimu médu mnohem vice problematické. Jedna se vétSinou o vysoké frekvence
pohybujici se od 1 az do 5 MHz, v nékterych ptipadech i vySe. Kvili spravnému odectu
rezonanci jsou obzvlasté na vysokych teplotach kladeny mnohem vétsi naroky na stinéni
a konstrukci meéficich klesti. Piipad zobrazenych tloustkovych kmith tenkého disku
& 20 x 2 mm pomoci impedanéni charakteristiky je na obrazku 12.28 respektive 12.29 pii
hornim pohledu na jednotlivé pribéhy impedanénich charakteristik. Je-li vzorek méfen pfti
béznych laboratornich podminkach na 25 °C, je fs a f, vyhodnocena spravné dle podminky
minimalni impedance na f; (f) a maximalni impedance pfi f; (f,). Stfedni kmity vyskytujici
se mezi fs a f;, se na vysledné hodnoté nijak neprojevily. To vSak piestava platit po prekroceni
teploty 310 °C. V materialu jiz za¢ina dochazet k fazovému ptechodu a keramika se postupné
depolarizuje, coz zptisobilo vyrazny pokles impedance pfi antirezonan¢ni frekvenci. Naproti
tomu se tento efekt neprojevil u stiednich kmitd, které se tim staly dominantni oproti spravné
hodnoté. V mnoha ptipadech pak RLC metry nebo impedanéni analyzdtory zacnou
automaticky zaznamendvat hodnotu antirezonancni frekvence, kterd odpovidd novému
maximu impedance ve frekvenénim spektru. To se projevi odectem nespravné hodnoty
rezonance. Pro potlac¢eni tohoto vlivu je vyhodné zobrazit postupny pribéh impedancnich
charakteristiky na jednotlivych teplotach, v opaéném piipadé by mohlo dojit k piehlédnuti
tohoto jevu. Aby nedochdazelo k této chybé je doporuceno nemétit pouze hodnotu rezonanéni
a antirezonan¢ni frekvence, ale cely prib¢h impedanéni charakteristiky, kde l1ze dodate¢né
pripadné odchylky odhalit a korigovat vic¢i spravné hodnoté. Vysledny efekt predev§im na
antirezonan¢ni frekvenci lze porovnat na obrazku 12.30 pro spravnou hodnotu fp; a na
obrazku 12.31 pro chybnou hodnotu fy. U spravné odectené hodnoty antirezonanc¢ni
frekvence nedochazi k tak vyraznému poklesu frekvence na niZsi teploté, nez kterd odpovida

Curieove bodu.

—e— Sériova rezonantni frekvence f,
—e— Paraleini rezonanéni frekvence f_
—=— Paralelni rezonanéni frekvence f [

Impedance [k¢a)

Obr. 12.28 Prib&hy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 390 °C pro tloustkové
kmity tenkého disku & 20 x 2 mm z keramiky PCM51.
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Obr. 12.29 Schématické zobrazeni prib&ht maximalnich a minimalnich hodnot z impedanénich charakteristik
Vv zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 390 °C pro tloustkové kmity tenkého disku & 20 x 2 mm z keramiky
PCMS51. Jedna se o horni pohled na pribéhy impedancnich charakteristik.
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Obr. 12.30 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f; rezonanéni frekvence soub&zné s impedanci Z(fy), Z(fn1)
a priibéhem kapacity C" na 1 kHz. M&feni pro tenky disk @ 20 x 2 mm z keramiky PCM51 v rozmezi teplot
od 30 do 390 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté pribéhy impedanénich charakteristik do frekvenéni
a impedancni 0Sy.
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Obr. 12.31 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f;, rezonan¢ni frekvence soub&zné s impedanci Z(f,), Z(f,2)
a prib&hem kapacity C' na 1 kHz. Mé&feni pro tenky disk & 20 x 2 mm z keramiky PCM51 v rozmezi teplot
od 30 do 390 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté priibéhy impedanénich charakteristik do frekvenéni
a impedanc¢ni 0sy.

12.6 Vyuziti rentgenovych difraktometri pro stanoveni fazovych
prechodi

Rentgenova difrakce je vzhledem k hloubce priniku materidlem vyuzivana predevsim
k mé&feni tenkych vrstev praskovych vzorktl. Uhel neboli pozice 20 je postupné nastavovan
dle pozadavkid na méfeny vzorek, ktery je ve form& velmi jemného prasku nanesen na
podlozku z polymethylmethakrylatu, hliniku nebo ve vyjimeénych ptipadech z kifemenného
skla, které nevykazuje odezvu na prochazejici zafeni a tomu odpovidéa i jeho vyssi cena.
Podlozka s praSkovym vzorkem je umisténa do monochromatického svételného svazku
s velkym poctem nadhodné orientovanych prochéazejicich ¢astic. V kazdé z reflektujicich rovin
materidlu se nachazi dany pocet ¢astic praskového vzorku s obdobnou orientaci. Pro zvySeni
pravdépodobnosti splnéni Braggovy podminky odrazu je vzorek otacen kolem své osy.
Zavislost intenzity neboli ozéafeného objemu vhodné orientovanych krystalti na uhlu 20
znazornuji tzv. difraktogramy [102].

Ke stanoveni krystalové struktury spolu se vzajemnym pomeérem zirkonu a titanu byl
nejprve vzorek z piezoelektrické keramiky PCM51 a NCES5S1 proméfen na stolnim
rentgenovém difraktometru MiniFlex 600 od spolecnosti Rigaku. Jednd se o dvoukruhovy
difraktometr s Braggovym-Brentanovym uspofadanim a niklovymi filtry. Anoda neboli terc¢ik
v rentgence difraktometru je vyrobena z médi (K,). Generovanému napéti 40 kV a proudu
15 mA odpovidd maximalni vykon rentgenového zareni 600 W. Pro méfeni keramiky byl
nastaven uhlovy rozsah 20 od 2 do 80° s krokem 0,02°. Optimalni rychlost skenovani byla
dle manualu nastavena na 10 °-min™. Velikost &astic v praskovém vzorku by neméla
piesahovat 10 pm, proto je pfed méfenim doporuceno vzorek prosit na odpovidajicim situ.
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Obr. 12.32 Difraktogram praskového vzorku Pb(Zr, Tix)O3z s dvéma poméry Zr/Ti 53/47 a 52/48. Méteno
na stolnim rentgenovém difraktogramu MiniFlex 600 v rozmezi 20 od 2 do 80° pfi laboratorni teploté 25 °C.

Vysledny pomér Zr a Ti je u piezoelektrické keramiky Pb(Zr1.x, Tix)O3 pomoci rentgenové
difrakéni analyzy stanoven pro typ PCMS51 na 0,53 Zr ku 0,47 Ti. Jedna se tedy
0 monoklinickou a tetragonalni strukturu. U typu NCES51 je stanoven pomér na 0,52 Zr ku
0,48 Ti. V tomto ptipadé¢ jde o tetragonalni krystalovou strukturu. Krystalové struktury byly
stanoveny pomoci knihovny ICDD (Inorganic Crystal Structurre Database). Difraktogram
porovnavajici oba typy keramiky spolu s hodnotami soufadnic rovin (h k) zobrazuje
obrazek 12.32. V detailu pro 20 od 42,5 az 46,0° je zobrazen rozdil mezi tetragonalni
strukturou u materidlu NCE51 a monoklinickou strukturou projevujici se pfiblizenim obou
pikii U materidlu PCM51, ve kterém ve vétSim pomeéru prevazuje zirkon nad titanem.
V ptipadé vyskytu pouze trigondlni (romboedrické) struktury by se nejednalo o zdvojeny
vrchol jako v tomto piipadé, ale v difraktogramu by se zobrazil pouze jeden uzky pik.

Na zéklad¢ prvotniho méfeni byla rentgenova difrakéni analyza soucasn€ vyuZita pro
stanoveni fazového ptrechodu neboli Curieova bodu. K tomuto ucelu byl material proméfen na
systému Empyrean od spolecnosti PANalytical jehoz soucasti je i teplotni komora HTK16 od
spolecnosti Anton Paar umoZznujici nastaveni teploty do 1600 °C s fizenym nastavenim
vihkosti. | vtomto piipadé¢ se jedna se o dvoukruhovy difraktometr s Braggovym-
Brentanovym uspofadanim s pouZzitou médénou anoda v rentgence (K,) s niklovym filtrem.
Pro méfeni bylo nastaveno napéti na 40 kV pii proudu 30 mA. Monochromatické zateni pro
pouzitou médénou anodu mé vlnovou délku rovnou K1 = 1,5405980 A a K, = 1,5444260 A,
kde 1 A = 10" m. Nastaveny rozsah Ghlu 20 je od 15 do 60° s krokem 0,01313° a rychlosti
méfeni 23,970 °-min.

Pro porovnani fazového piechodu stanoveného pomoci rentgenové difrakéni analyzy
a meétenim elektrickych parametr na zakladé frekvencni metody byl vybran material NCES1
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se stanovenou Curieovou teplotou pti 368 + 8 °C. Vysledny detail prubéhu difraktogramu pro
teploty 100, 200, 300 a 400 °C v rozmezi 20 od 37 do 58° je zobrazen na obrazku 12.33.
Na teploté 100 az 300 °C je jest¢ dobie znatelny prubéh odpovidajici tetragonalni struktute
materidlu. Pfi postupném piiblizeni k Curieové teplot¢ 368 °C dochazi ke vzijemnému
splynuti obou pikl zaroven s narGstem jeho intenzity coz dokazuje postupny piechod na
kubickou fazi. Kompletni pribéh zavislosti intenzity na thlu 20 vrozmezi 42 az 46°
od teploty 100 az po 470 °C je zobrazen na obrazku 12.34. K uplnému piechodu dochazi na
rozhrani 355 az 370 °C, kde je jiz ustalena hodnota intenzity jednoduchého piku definujiciho
kubickou strukturu. Mgteni rentgenovych difraktogram bylo realizovano na Fakulté
chemické Vysokého uceni technického v Brné.

40 45 50 55
 ——400°C|

Intenzita x 10° [-]

(] ey T rES T | O e Y
45 50 55
Pozice 20 [°]

Obr. 12.33 Detail difraktogramu praskového vzorku Pb(Zry.,, Ti,)O3 S pomérem Zr/Ti = 52/48 v zavislosti
na teploté, méteno na rentgenovém difraktometru Empyrean, rozmezi 20 od 37 do 58°.
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Obr. 12.34 3D detail difraktogramu pra§kového vzorku Pb(Zri, Tix)O3 s pomérem Zr/Ti = 52/48 v zavislosti

na teploté od 100 do 470 °C, méfeno na rentgenovém difraktogramu Empyrean, rozmezi 2® od 42 do 46°.

12.7 Rizena tepelna depolarizace piezoelektrickych elementi

Po prométeni vSech zékladnich tepelnych charakteristik piezoelektrické keramiky, lze
definovat jeji chovani v zavislosti na teploté¢ blizké Curieovu bodu. Definovanou zménu
materialovych koeficientti pouze v nékterych castech piezoelementu pomoci teploty je mozné
realizovat na zakladé¢ poznatki zméfeni zdékladnich teplotnich charakteristik. Pred
depolarizaci je potfeba stanovit Curietiv bod pouzité keramiky. Vyrobce PZT keramiky uvadi
hodnotu Curieovy teploty rovnou 360 °C, avSak uvadéné hodnoty mohou byt v nékterych
piipadech z divodu bezpecnosti nizsi nez je realna hodnota. Zafizeni jsou koncipovana na
nedochazi k jejimu znieni ani k trvalym zménam. Na obrazku 12.35 je zobrazena teplotni
zavislost na rozsahu od 260 do 410 °C pro kapacitu C' a ztratovy &initel tand na 1 kHz a dale
relativni dielektrickou permitivitu &g, ktera je vypocitana z geometrickych rozméri a kapacity
C" méfeného vzorku. Pribshy C' a e se proto vzajemnd piekryvaji. Pro tento piipad
se jednalo o valecek & 7 x 15 mm, u kterého je relativni dielektrickd permitivita vypocitana
podle vztahu:

T CT . 4't
2
£33 = €€ = €5y = = z-d- (12.2)
o o

Keramika byla promé&fena pii ohievu a nasledném ochlazeni na pocateéni teplotu 260 °C.
Teplotni schéma odpovidd méteni Curieovy teploty dle obrazku 12.7. Méfeny vzorek byl
vzdy po dosazeni pozadované teploty na této hodnoté temperovan 20 minut a po ustaleni byly
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proméfeny jeho parametry na impedanénim analyzatoru. Curieova teplota je obecné
definovana jako hodnota teploty pii maximalni hodnoté¢ kapacity C' adle evropské normy
EN50324-1 by méla byt odecitana az pti ochlazeni vzorku. Dle pfedchoziho popisu v kapitole
12.2 je rozdil mezi Curieovou teplotou ziskanou pii ohfevu nebo béhem ochlazeni minimalni
pii splnéni podminky, ponechani elementu na kazdé nastavené teploté pro ustaleni jeho
parametrii. Teplota pfi maximalni hodnoté kapacity C', respektive e, je Vtomto pripadd
rovna 368 + 8 °C, coz odpovida teplotnimu rozmezi vyrobce keramiky.
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Obr. 12.35 Zavislost kapacity C', relativni dielektrické permitivity e, a ztratového &initele tand valetku
@ 7 x 15 mm z keramiky NCES51 na teploté pti ohfevu z 260 do 410 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C, méfeno
metodou postupného ohifevu a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach.

Pro ¢astecnou depolarizaci PZT keramiky vysokou teplotou je vyuzita sestava zobrazena
na obrazku 10.2 respektive 10.3. Z vyslednych méfeni doby ohfevu elementu je patrné, ze
keramika je ohfivana postupné a je tedy mozné vyuzit principu castecné depolarizace
zobrazeného na modelu z programu COMSOL dle obrazku 6.3, kde je zobrazen vliv tepelné
vilny na keramicky valecek.

Je-li material ponechan v kalibra¢ni peci po urcitou dobu, dojde k jeho ¢aste¢nému ohrati.
Okoli stfedu keramiky bude ohfato na teplotu T; a okraj na teplotu T,. Bude-li platit
podminka kdy T, > Ty, za ptedpokladu ze T, se rovna Curieové teploté piipadné hodnoté
vy$$i, nenastane tplna depolarizace celé keramiky, ale dojde pouze k ¢aste¢né depolarizaci na
okraji elementu. V ptipad¢ kdy T, = T1 dojde podle piedpokladt k Gplné depolarizaci celého
vzorku. Z toho Ize usoudit, ze ¢astecnou depolarizaci je mozné do urcité miry regulovat a lze
ji provést pfi splnéni nésledujicich podminek. Musi byt pfedem stanovena Curieova teplota
daného piezoelektrického materialu respektive méteného vzorku a musi byt znam vliv teploty
a doby ohfevu na piislusny element.

Caste¢nou depolarizaci pomoci teploty nelze piezoelektrické koeficienty trvale navysit, ale
pouze snizit na hodnotu odpovidajici hodnoté nastavené teploty. Nejedna se tedy o metodu,
ktera by zvySovala hodnoty koeficientd keramiky. Vyuziti je mozné najit naptiklad pfi
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pozadavku na vytvofeni gradientniho pribéhu piezoelektrického nabojového koeficientu dss
v délce respektive tloustce elementu. Jestlize je na jedné stran¢ elementu pivodni hodnota
nabojového koeficientu dss.o1, je V jeho délce postupné snizovana na hodnotu ds3.g» & potom
plati dss.o1 >> das-02.

Depolarizace tepelnou vinou byla realizovana dle schématu na obrazku 12.36.
Piezoelement byl vlozen do teplotni komory GEMINI, kde byl temperovan po definovanou
dobu. Poté byl vyjmut a vlozen do teplotni komory HYPERION, kde byl ochlazen na teplotu
25 °C. Tento postup byl opakovan v rozmezi 5 az 30 min a pro teplotni rozsah od 340 do
390 °C. Casové rozmezi a teplotni rozsah depolarizace byly zvoleny na zékladé vysledki
z méfeni doby ohfevu piezoelementu zobrazeného na obrazku 12.14 az 12.16. Po kazdém
teplotnim cyklu, tedy ohtati keramiky a ochlazeni na teplotu okoli, byl vzorek proméfen
frekvenéni metodou a pro potvrzeni vysledku také piimou vibrometrickou metodou
vyuzivajici laboratorn¢ sestrojeny dzz-metr.
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Obr. 12.36 Proces stanoveni postupné depolarizace materialovych koeficientl piezoelektrické keramiky

na jednotlivych nastavenych teplotach pfi ohfevu a nasledném ochlazeni na 25 °C.

12.7.1 Prima vibrometricka metoda méreni

Hodnoty piezoelektrického nabojového koeficientu byly méteny ptimou vibrometrickou
metodou vyuZivajici laboratorné sestrojeného dsz-metru zobrazeného na obrazku 9.12 pro dvé
hodnoty sily Fs pfi jedné budici frekvenci 110 Hz. Nejprve byla zvolena sila 0,25 N, ktera je
vétSinou pouzita u sériové vyrabénych dss-metri a poté byla hodnota sily nastavena na 1 N.
Ctyinasobn& velka sila Fs; oproti 0,25 N pii zkusebnich méfenich neovlivnila vyslednou
hodnotu nabojového koeficientu a soucasné tim bylo docileno zvySeni odstupu napétového
signalu od Sumu na vystupu nabojového zesilovace. Tim byly odstranény ptipadné chyby pfi
ode¢tu malych hodnot ptisobici sily F3. Vysledny vliv zmény pusobici sily byl vSak pod
rozlisenim métici metody, proto je zde zobrazen pouze graf s nizsi pusobici silou 0,25 N na
obrazku 12.37.

K nejvétsimu snizeni nabojového koeficientu dochazi na rozsahu teplot od 360 do 370 °C,
coz odpovida blizkosti Curieova bodu keramiky NCE51. Vyslednou hodnotu koeficientu
a tedy 1 stupen depolarizace je mozné regulovat dobou, po kterou je vzorek temperovan uvniti
teplotni komory. Pfi pozadavku na vyraznou zménu nabojového koeficientu a tedy i vysoky
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stupenn depolarizace je nutné ponechat vzorek v komoie dostate¢né dlouhou dobu nebo
nastavit vy$$i teplotu a vzorek temperovat pouze kratkou dobu. Je-li teplota nastavena
vyrazné nad Curietv bod, v tomto ptipadé¢ na 380 az 390 °C, nedochazi k jiz vyraznym
zménam nabojového koeficientu dsz a keramika je v této oblasti depolarizovana téméf v celém
svém objemu. Vliv pisobici sily F3 je v celém rozsahu méfeni minimalni. Vyrazné rozdily
se neprojevuji ani na velmi nizkych hodnotach nabojového koeficientu dss.
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Obr. 12.37 Vysledny vliv tepelné depolarizace na piezoelektricky nabojovy koeficient dg; pro piezoelektricky
valeéek & 7 x 15 mm typ NCE51, naméfeno dzs-metrem pii F3 = 0,25 N.

12.7.2 Frekven¢ni metoda méieni

Me¢teni bylo zapojeno podle schéma na obrazku 10.2 a vzorek byl upnut do
vysokoteplotnich klesti zobrazenych na obrazku 10.3. Nabojovy koeficient neni frekvenéni
metodou méfen pfimo a bylo tedy nutné méfit vliv teploty na vstupni parametry méfené
impedancnim analyzatorem Agilent 4294A. Vstupni hodnoty rezonancnich frekvenci
a kapacity C' byly méfeny souasné v teplotni komofe HYPERION na 25 °C po ochlazeni
z aktudlné nastavené teploty v komote GEMINI, podle teplotniho schématu na obrazku 12.36.
Na zaklad¢ zavislosti vstupnich parametrii na teploté bylo mozné sledovat, ktera z veli¢in ma
prevladajici vliv na vyslednou hodnotu nabojového koeficientu. Impedanéni charakteristiky
pro podélné typy kmiti keramického valecku & 7 x 15 mm v rozsahu teplotni depolarizace
od 340 do 390 °C jsou zobrazeny na obrazku 12.38 a zavislost kapacity C' na obrazku 12.39.

Po dokonceni procesu depolarizace doslo u kapacity ke snizeni hodnoty C'o7% oproti
hodnoté€ po polarizaci elementu. K vyrazné zméné dochéazi predevs§im na zizZeni frekven¢niho
pasma mezi rezonan¢ni a antirezonan¢ni frekvenci méni¢e na hodnoté 360 °C po 15-ti
minutovém ohfevu a nasledn¢ na teploté 370 °C opét po 15-ti minutovém ohievu. V oblastech
kde nedoslo k dostatecnému prohtati, zistdva zachovana puvodni polarizace. Tam kde se
teplota jiz zvysila nad Curietiv bod, se material pii tomto stupni ohfevu pohybuje na rozhrani
tetragonalni a kubické faze, kde postupné ztraci své piezoelektrické vlastnosti.
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Obr. 12.38 Priibéhy rezonanéni a antirezonanéni frekvence namétené na impedanénim analyzatoru Agilent
4294 A béhem castecné depolarizace pomoci teploty na piezoelektrickém valecku & 7 x 15 mm typ NCE51,
hodnoty jsou méteny po ochlazeni z aktualni nastavené teploty na 25 °C.
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Obr. 12.39 Vysledny vliv tepelné depolarizace na kapacitu C' mé&fenou na 1 kHz pro piezoelektricky valecek

@ 7 x 15 mm typ NCES51, naméfeno frekvenéni metodou.

Z jednotlivych naméfenych prabéhti impedancnich zévislosti je vidét, ze depolarizace
piezoelementu se projevuje piedev§im na jeho rezonanéni frekvenci. Pfimou zménu
rezonan¢nich frekvenci lze vyjadiit podélnym elektromechanickym faktorem ka3, ktery
je vypocitan pfimo z rezonanéni a antirezonan¢ni frekvence. Zobrazeni pribéhu depolarizace
pomoci elektromechanického koeficientu na obrazku 12.40, tedy piimo koresponduje
s impedanénimi prib&hy na obrazku 12.38. Vliv zmény kapacity C' v zavislosti na stupni
depolarizace je oproti vyrazné zmén¢ elektromechanického koeficientu ki3 minimalni. Posun
rezonan¢ni a antirezonanc¢ni frekvence ve frekvencnim spektru je hlavnim faktorem, ktery ma
vliv na vysledné snizovani piezoelektrického nabojového koeficientu dss.

Vysledny prubéh depolarizace nabojového koeficientu dss ziskaného frekvenéni metodou
dle vztahu (9.13) je zobrazen na obrazku 12.41. Hlavni podil na vyrazném sniZeni hodnoty
nabojového koeficientu v okoli Curicova bodu ma pravé vyrazny prubéh depolarizace
v objemu elementu, jehoz nasledkem dochdzi k zGzeni pasma mezi rezonan¢ni
a antirezonanéni frekvenci a zméné kapacity C'. Minimalni zmény v impedanénich
charakteristikach respektive rezonan¢ni frekvenci, ke kterym dochazelo po prekroceni teploty
380 °C, byly jiz méfeny na hranici rozliSitelnosti metody. U vétSiny prabéhti namétenych po
prekroceni Curieova bodu se jiz vyrazné projevil velmi maly odstup hodnoty rezonanc¢ni
a antirezonan¢ni frekvence. V pribéhu depolarizace vSak nedoslo k vyrazné skokové zméné
vstupnich parametri ani po prechodu do kubické faze. Frekven¢ni metodou lze tedy sledovat
cely pritb¢h ztraty piezoelektrickych vlastnosti.
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Obr. 12.40 Vysledny vliv tepelné depolarizace na podélny elektromechanicky koeficient kg3 pro piezoelektricky
valeéek & 7 x 15 mm typ NCES51, naméfeno frekvenéni metodou.
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Obr. 12.41 Vysledny vliv tepelné depolarizace na piezoelektricky nabojovy koeficient ds; pro piezoelektricky
valecek & 7 x 15 mm typ NCES51, naméfeno frekvenéni metodou.
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12.7.3 Porovnani frekvenéni a vibrometrické metody méreni

Na piimém porovnani obou metod pouzitych pro ziskani piezoelektrického nabojového
koeficientu ds3 je patrnd vyrazna shoda do teploty 370 °C, tedy mirn¢ nad hodnotu Curieova
bodu. Po piechodu do kubické krystalové struktury je jiz hodnota nabojového koeficientu ds3
natolik snizena, ze lze u obou metod nalézt nedostatky, které mohou mit vliv na vyslednou
hodnotu koeficientu. Pii pfimém méfeni vibrometrickou metodou je signal generovany
piezoelementem velmi slaby, a tedy i odstup realného signalu od Sumu neni dostatecny.
U frekvencni metody se projevuji chyby pifi odectu rezonan¢ni a antirezonanc¢ni frekvence
z impedan¢ni charakteristiky elementu. Vysledné porovnani frekvenéni metody a piimé
vibrometrické metody vyuzivajici dss-metr pii 0,25 N a 110 Hz v celém rozsahu depolarizace
je zobrazené na obrazku 12.42.

-340°C-Viom 025N
-350°C-Viom 025N
-360°C-Viom 025N
-370°C-Viom. 025N
-380°C-Viom 025N
-390 °C-Viom 025N

350 |- foissimeitiesomianci o T eneneny pmenannnnens Pl ssaciccas _

300 — b ———

x

400

200 +

150 |

d,, x 10" [CN"]

100 -

0 5 10 15 20 25 30
Doba tepelné depolarizace [min]
Obr. 12.42 Porovnani pfimé metody vyuZivajici laboratorniho dsz-metru a frekvenéni metody pii méteni

piezoelektrického nabojového koeficientu dsz valecek & 7 x 15 mm typ NCE51, béhem fizené Castecné
depolarizace vysokou teplotou.

128



13 ZAVER

Dizertacni prace je orientovana na problematiku méfeni elektrickych vlastnosti
piezoelektrické keramiky. Pro stanoveni materidlovych koeficientd byla vyrobena sada
vzorkil s geometrickymi rozméry spliujicimi doporu¢eni norem. Uspéiné byla vyzkousena
nova metoda vyroby sady vzorkl pro jednotlivé pozadované typy kmiti z jednoho velkého
disku. Diky tomu je celd vyroba sady vzorkii mnohem levnéjsi a soucasné je dodrZena
podminka pouziti keramiky z jedné vyrobni Sarze. Na vyrobenych vzorcich bylo mozné
S vysokou pfesnosti porovnat rtizné metody méfeni materidlovych koeficientli. Mezi
porovnavané metody patfila nepfima frekvencni metoda a pifimd metoda opticka,
vibrometrickd a metoda zalozend na skokovém odlehceni. Z vyslednych hodnot ziskanych
pomoci vSech vyzkousenych metod Ize usoudit, ze frekvenéni metodu je vyhodné pouzit
v ptipadech, kdy potiebujeme ziskat jednotlivé koeficienty nebo kompletni matici
materialovych koeficientd. Naproti tomu méfeni pomoci piimé optické nebo vibrometrické
metody, ptipadné¢ metody skokovym odlehéenim lze vyuzit v ptipadech, kdy je tieba ziskat
pouze nabojovy, ptipadné napétovy koeficient. Vyhodou piimych metod oproti frekvenéni
metod€ je moznost pouzit i vzorky z keramiky, které nesplituji podminku minimélniho
poméru rozmérit stran doporucenych VvV normé¢. Nevyhodou optické metody jsou zvysSené
naroky na pfipravu zafizeni pro méfeni a vys§i pofizovaci cena méficich pfistroju. Tato
metoda je z velké ¢asti vyuzivdna hlavné v laboratornich podminkach. Metoda skokového
odlehceni respektive vibrometricka je v praxi vyuzivana hlavné u tzv. dzz-metrt. Ob¢é metody
lze vyuzit pro samostatné méfeni, popiipadé¢ pro kontrolu vysledkl ziskanych frekvenéni
metodou. Po porovnani vyslednych hodnot nabojovych koeficientd (Tab. 11.4) Ize fici, Ze ani
jedna metoda se vyrazné neodliSuje od katalogovych hodnot piezokeramiky NCE51
respektive PCM51. Katalogova hodnota vyrobce je uvadéna z divodu Castecné zavislosti
nabojového koeficientu na geometrickych rozmérech s chybou do 5 %. Z hlediska piesnosti
méfeni jsou vSechny realizované metody srovnatelné.

V dalsi casti prace byl zkouman vliv teploty na piezokeramiku. Protoze vétSina komeréné
dostupnych piipravkti pro méteni elektrickych parametrii keramiky neni uzplsobena na
méteni presahujici 80 az 100 °C, byl pro méfeni teplotnich zavislosti vyroben specidlni méftici
pfipravek umoZiujici jak méfeni na vysokych frekvencich, vhodnych pfedev§im pro
tloustkové mody tenkych diskd, tak pro méteni az do teploty 500 °C. Pfed méfenim
teplotnich zavislosti materialovych koeficientd byla stanovena Curieova teploty pro keramiku
typu NCE5L1. Curieova teplota byla ziskana metodou méfeni maximélni hodnoty kapacity c’,
respektive relativni dielektrické permitivity & Vv zavislosti na zvysujici se teploté. Takto
ziskana hodnota byla porovnéna s métenim fazového piechodu do kubické krystalografické
struktury pomoci rentgenového difraktogramu. Obé méfeni se shoduji na Curieove teploté
v rozsahu 368 + 8 °C, coz odpovida katalogovému listu vyrobce, udavajici pro tento typ
keramiky hodnotu 360 + 18 °C.

Teplotni méteni byla realizovana metodou postupného temperovani na nastavené hodnoté,
pied odecCtenim vstupnich dat pro vypocet byl vzorek ponechan v teplotni komote dostatecné
dlouhou dobu na ustaleni parametri. Doba potiebna k prohtati jednotlivych piezoelementi
je definovana méfenim zavislosti pii vlozeni jednotlivych vzorkti do komory nastavené na
rizné teploty. K nejvétsim zméndm dochazi mezi 15 az 25 minutou ohfevu, poté jiz
nedochazi k tak vyraznym odchylkam vyslednych koeficienti.

Mezi zékladni teplotni zkousSky patfilo méteni teplotni hysterezni kiivky, cyklovani teploty
na keramickém vzorku a celkova teplotni zéavislost celé matice materialovych koeficienti.
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Na zéakladé téchto vysledkd bylo mozné definovat vliv teploty na koeficienty v pracovnim
rozsahu snimacli vyuzivajicich piezokeramiku a soucasné¢ definovat chovani jednotlivych
koeficient pti prechodu Curieova bodu.

Obecné je teplotni zavislost linearni az do vyrazného exponencialniho naristu kapacity
zacinajiciho po prekroceni 270 °C pro typ PCM51 a 300 °C pro NCES1. Do Curieovy teploty
9¢c = 5% je mozné pii spravné dobé ohfevu piezoelementu pozménit jeho parametry dle
pozadavki na vytvoreni gradientu jednotlivych koeficientti v délce ptipadné tloust’ce vzorku.
Tento postup lze nazvat jako fizenou depolarizaci PZT keramiky pomoci vysoké teploty.
Nevyhodou tohoto postupu ovlivnéni koeficientd je pouze moznost jejich postupného
snizovani nikoliv zvySovani. Vysledny experiment vyuzivajici jak frekvencni, tak
vibrometrické metody, tento ptedpoklad potvrdil. Cely proces je zndzornén na postupné se
snizujici hodnoté ndbojového koeficientu, ktery byl po definovanou dobu ohtivan na teplotach
blizkych Curieovu bodu. Po ochlazeni z nastavenych maximalnich teplot na referencni
hodnotu 25 °C jiz nedochazelo Kk ustaleni nabojového koeficientu na jeho ptivodni hodnotu.
U postupné¢ depolarizované keramiky dochdzi k maximalnimu ovlivnéni koeficientd praveé
v okoli Curieova bodu. Teplotou vyvolané zmény jsou pro dané koeficienty nevratné,
a dochazi k ¢astecné depolarizaci.

Hlavnim parametrem ovliviiujicim Curieovu teplotu je sloZzeni PZT keramiky, respektive
vzajemny pomeér zirkoniCitanu a titani¢itanu olovnatého a ptidané ptimési. Curieovu teplotu
je mozné stanovit predem s pomoci fazového diagramu vztazenému k danému materialovému
slozeni Pb(Zr1.xTix)Os. Pro pouzity typ keramiky byl vyuzit fazovy diagram stanoveny Jaffem
pomoci rentgenového difraktometru a korigovanym Nohedou. Soucasné je ze zndmého
fazového diagramu a naméfeného slozeni mozné stanovit pro dany typ keramiky jeho
krystalografickou strukturu. U méfenych vzorkl se jednd o zakoupenou keramiku, ptesny
pomér Zr a Ti tedy neni zndm. Pro zpétné stanoveni sloZeni materidlu, kde nejsou znamé
vstupni slozky nebo jejich vzajemny pomér je Casto vyuzivana metoda EDS. U obou
pouzitych typt keramik PCMS51 a NCES1 nebyl vsak jejich vzajemny minimalni rozdil
V hmotnostnich pomérech zirkonu a titanu metodou EDS jednoznaéné prokazan, z vyslednych
hodnot nelze jednozna¢né zdivodnit rizné hodnoty Curieovy teploty pro oba typy keramiky.
Po srovnani jednotlivych hmotnostnich poméra s fazovymi diagramy leZi oba typy keramik
na rozhrani monoklinické a tetragonalni struktury. Na zaklad¢ téchto vysledkd byl typ
krystalografické struktury upfesnén rentgenovym difraktometrem. V tomto ptipadé byly
difraktogramy obou typt keramiky porovnany sjiz naméfenymi prubehy =z databaze.
U keramiky PCMS51 se dle dané databdze jednd o monoklinickou a tetragonalni strukturu a
U keramiky NCES1 o tetragonalni strukturu. Rentgenovym difraktometrem byla stanovena
hodnota fazového prechodu do kubické krystalografické struktury (Curietiv bod) v okoli
365 £ 8 °C pro keramiku NCES51 a 335 + 7 °C pro PCMS51, coz odpovidé hodnotdm ziskanym
diive frekvenéni metodou.

Stanovené cile disertacni prace povazuji za splnéné, byly realizovany a ovéfeny rtizné
metody stanoveni koeficientli piezoelektrickych materidll, zpracovana metodika méfeni vlivu
teploty na piezoelektricky material v Sirokém rozsahu teplot a bylo provedeno velké mnozstvi
ovefovacich experimentli s cilem metodiku verifikovat. RovnéZ byla experimentalné
prokdzadna moznost ftizené depolarizace piezokeramiky, coz umoznuje budouci vyvoj
piezoelementil s definovanymi vlastnostmi pro Sirokopasmové snimace AE.
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SEZNAM POUZIVANYCH SYMBOLU A ZKRATEK

Seznam pouzivanych symbolii

Symbol Vyznam Jednotka Sl
a,b,c délky stran krystalu (zakladni buiiky) m

Ag zesileni nabojového zesilovace dB

C kapacita, kapacitance F

Ci elasticky modul N-m™

c’ volna kapacitance F

d pramér mm

D slozka elektrické indukce -

d; piezoelektricky koeficient (ndbojovy) C-N*timv?!
E vektor polarizace -

E; slozka elektrického pole, elektrické pole v-m?!

&jj piezoelektricky modul cm?iN-Vvim?
f kmitodet, frekvence Hz

f, antirezonan¢ni kmitocet (nulova reaktance) Hz

i kmitocet pfi minimalni impedanci Hz

f, kmitocet pfi maximalni impedanci Hz

fo paralelni rezonan¢ni kmitocet (maximalni rezistence) Hz

f, rezonanéni kmitocet Hz

f Sériovy rezonan¢ni kmitocet (maximalni vodivost) Hz

Fuy sila piisobici na vzorek ve sméru x nebo y N

Jij piezoelektricky napétovy koeficient m%Ctiv-m-N*!
h tloustka vzorku mm

hjj piezoelektricky modul (hydrostaticky koeficient) V-m-N*!

i hodnota proudu A

Kis sttizny koeficient vazby -

Ks; pticny koeficient vazby -

ka3 podélny koeficient vazby -

Keft efektivni koeficient elektromechanické vazby -

Ko planarni koeficient vazby -

ki tloustkovy koeficient vazby -

Ky elektromechanicky vazebni faktor -
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Symbol Vyznam Jednotka Sl

I délka vzorku mm

L induktance H

m hmotnost kg

Nij frekvencni konstanta kHz-mm

p tlak (deformujici sila puisobici na jednotku plochy) Pa

P polarizace c-m?

Pm maximalni hodnota utlumu dB

Q naboj vyvolany tlakem na vzorek C

Qnm ¢initel mechanické jakosti -

R rezistance Q

S, slozky tenzorti mechanické deformace -

Sij elasticky koeficient m*N*

t tloustka vzorkd m

t cas S

T teplota °C

Tou slozky tenzorti mechanického napéti -

tand dielektricky ztratovy Cinitel -

u okamzita hodnota stfidavého napéti V

Uy elektrické napéti V

w Sitka vzorkd -

Y admitance S
impedance Q

a, B,y uhly, které sviraji hrany zakladni buiky °

B impemeabilita -

i dielektricky koeficient (permitivita) F-m?

Exr relativni permitivita

€0 permitivita vakua (8,854 x 10" F-m™) F-m?

Sc Curierova teplota °C

® absolutni teplota -

A vinova délka m (nm)
Casova konstanta -

¢ fazovy tihel °

p hustota materialu kg-m*

T konstanta 3,1415... -

132



Symbol Vyznam Jednotka Sl

c Entropie ;
ot plosné Poissonovo ¢islo (Poissonilv pomér) -
Ax zména veli¢iny x -
A angstrom (1 A= 1,0 x 10" m) -

Seznam pouZivanych zkratek

Zkratka Vyznam

AE akusticka emise

Ao antiferoelektricka oblast s orthorombickou krystalovou strukturou
At antiferoelektricka oblast s tetragonalni krystalovou strukturou
B,0; oxid bority

Cc bazalné centrovana mfizka

EDS energiové disperzni spektroskopie

Frem feroelektricka oblast s romboedrickou vysokoteplotni strukturou
Frm feroelektricka oblast s romboedrickou nizkoteplotni strukturou
Fr feroelektricka oblast s tetragonalni krystalovou strukturou

GPIB General Purpose Interface Bus

I prostorové centrovana miizka

M monoklinicka krystalova struktura

MPB morfotropni fazova hranice

Nb Niob

NCES51 typové oznaceni piezoelektrické keramiky

P prosta miizka

Pb Olovo

Pb(Zry, Ti1)Os
PbHfO,

PbO

PbTiO;
PbZrO;

Pc

PN

pevny roztok zirkonicitanu a titani¢itanu olovnatého
hafnicitan olovnaty

oxid olovnaty

titanicitan olovnaty

zirkonicitan olovnaty

paraelektricka oblast s kubickou krystalovou strukturou
satura¢ni polarizace

remanentni polarizace

spontanni polarizace

zkracené oznaceni pro titanicitan olovnaty
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Zkratka

Vyznam

PTFE
PZ
PZT

SEM

Sn
SnO,
Sr

Ti
TiO,
WDS
XYZ
Zr
ZrO,

polytetrafluorethylen (teflon)

zkracené oznaceni pro zirkoniCitan olovnaty
piezoelektricka keramika

prosta miizka u romboedrické soustavy
Skenovaci elektronovy mikroskop
deformace pii saturaci

Cin

oxid ciniéity

remanentni deformace

Titan

oxid titaniéity

vlnové disperzni spektrometr
pravouhly soufadny systém XYZ
Zirkon

oxid zirkonicity
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PRILOHY
Seznam priloh
Mg¢teni teplotni hysterezni kiivky PZT keramiky (rozsah -20 °C az 140 °C)
Meéieni teplotni hysterezni kiivky PZT keramiky (rozsah 30 °C az 320 °C)

Meéfeni vlivu cyklovani teploty na materialové koeficienty PZT keramiky
Meéieni teplotnich zavislosti materidlovych koeficienti PZT keramiky

Méreni teplotni hysterezni kfivky PZT keramiky (rozsah -20 °C az 140 °C)
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Piiloha 1 Zavislost piezoelektrickych napét'ovych koeficientl -ga;, 33 @ 915 na ohievu z 0 °C do 140 °C,

nasledném ochlazeni na -20 °C a ustaleni na 0 °C.
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Ptiloha 2 Zavislost elastickych koeficientt s En, -S Elz a-s E13 na ohievu z 0 °C do 140 °C, nasledném ochlazeni
na -20 °C a ustéaleni na 0 °C.
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Piiloha 3 Zavislost elastickych koeficientt s B3, S5es @ S5 na ohfevu z 0 °C do 140 °C, nasledném ochlazeni
na -20 °C a ustéaleni na 0 °C.
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Priloha 4 Zavislost elektromechanickych vazebnich koeficientl Ka1, K, Ki, Kaz @ Kis na ohfevu z 0 °C do 140 °C,
nasledném ochlazeni na -20 °C a ustaleni na 0 °C.
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Piiloha 5 Zavislost relativni dielektrické permitivity sTijleo = gjR, pro piicné podélné kmity tenkého platku (TP-
LLM), radialni a tloustkové kmity tenkého disku (TD-R/TM), podéIné kmity u valecku (C-LM) a tloustkové
stfizné kmity u tenkého platku (TP-SM) na ohfevu z 0 °C do 140 °C, nasledném ochlazeni na -20 °C
a ustaleni na 0 °C.
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Méreni teplotni hysterezni kfivky PZT keramiky (rozsah 30 °C az 320 °C)
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Piiloha 6 Zavislost piezoelektrickych napétovych koeficienttl -gs;, 933 & 935 na ohfevu z 25 °C do 320 °C a

nasledném ochlazeni na 25 °C.
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Priloha 7 Zavislost elastickych koeficientti s E 1, -sE, a -5 513 na ohfevu z 25 °C do 320 °C a nasledném
ochlazeni na 25 °C.
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Priloha 8 Zavislost elastickych koeficientt s B3, SFs5 @ SFg6 na ohievu z 25 °C do 320 °C a nasledném ochlazeni
na 25 °C.
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Priloha 9 Zavislost elektromechanickych vazebnich koeficientl Ka1, Ky, Ki, K33 @ Kis na ohfevu z 25 °C do 320 °C

a nasledném ochlazeni na 25 °C.
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Piiloha 10 Zavislost relativni dielektrické permitivity &';/eo = &g, pro pii¢né podélné kmity tenkého platku (TP-
LLM), radialni a tloustkové kmity tenkého disku (TD-R/TM), podélné kmity u vale¢ku (C-LM) a tloustkove
stfizné kmity u tenkého platku (TP-SM) na ohievu z 25 °C do 320 °C a nasledném ochlazeni na 25 °C.

Méieni vlivu cyklovani teploty na materialové koeficienty PZT keramiky
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Piiloha 11 Zavislost piezoelektrickych napétovych koeficientti -gz;, gs3 @ 915 na cyklovani teploty mezi aktualné
nastavenou hodnotou v rozsahu od -20 °C az 320 °C a referen¢ni hodnotou 25 °C.
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Priloha 12 Zavislost elastickych koeficientt s Ell, -S Elz a-s E13 na cyklovani teploty mezi aktualné nastavenou

hodnotou v rozsahu od -20 °C az 320 °C a referenéni hodnotou 25 °C.
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Piiloha 13 Zavislost elastickych koeficientd s B3, S5es @ Sgg na cyklovani teploty mezi aktualné nastavenou

hodnotou v rozsahu od -20 °C az 320 °C a referenéni hodnotou 25 °C.
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Priloha 14 Zavislost elektromechanickych vazebnich koeficientl Kzy, Ky, Ki, K33 @ k35 na cyklovani teploty mezi
aktualné nastavenou hodnotou v rozsahu od -20 °C az 320 °C a referen¢ni hodnotou 25 °C.
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Piiloha 15 Zavislost relativni dielektrické permitivity sTijlso = gjr, pro pricné podélné kmity tenkého platku (TP-
LLM), radialni a tloustkové kmity tenkého disku (TD-R/TM), podélné kmity u valecku (C-LM) a tloustkoveé
stfizné kmity u tenkého platku (TP-SM) na cyklovani teploty mezi aktualné nastavenou hodnotou v rozsahu
od -20 °C az 320 °C a referen¢ni hodnotou 25 °C.
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Méreni teplotnich zavislosti materidlovych koeficienti PZT keramiky

Radialni a tloust’kové kmity tenkého disku

Teplotni  zévislosti relativni  dielektrické permitivity,
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elektromechanickych koeficientli navazuji na pritbéhy impedanc¢nich charakteristik uvadénych
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Piiloha 16 Teplotni zavislost zdkladnich materidlovych koeficientt (relativni dielektrické permitivity es;,

elastickych koeficientt -Sle, S35 a 566E). Méieno na tenkém disku & 20 x
v rozmezi teplot od 25 do 390 °C.

150

2 mm z keramiky PCM51
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Piiloha 17 Teplotni zavislost zdkladnich materidlovych koeficientt (relativni dielektrické permitivity es;,
planarni koeficient vazby k, a tloustkového koeficientu vazby k). Méfeno na valecku & 20 x 2 mm
z keramiky PCM51 v rozmezi teplot od 25 do 390 °C.
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Pii¢né podélné kmity tenkého platku
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Piiloha 18 Teplotni zavislost zakladnich materialovych koeficientu (relativni dielektrické permitivity s,

elastického koeficientu sy, pti¢ného koeficientu vazby Kz, napétového -gs; a nabojového -dz; koeficientu).
Meéteno na tenkém disku 25 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z keramiky PCM51 v rozmezi teplot od 25 do 390 °C.
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Priloha 19 Prtb&hy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 390 °C pro tenky disk
25x5x0,5mm (I xw xt) z keramiky PCM51.
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Priloha 20 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f, rezonan¢ni frekvence soub&zné s impedanci Z(f,) a Z(f,)
a prib&hem kapacity C" na 1kHz. M&feni pro tenky platek 25 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z PZT keramiky NCE51 v
rozmezi teplot od 30 do 390 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté prubéhy impedanénich charakteristik do

frekvencni a impedancni osy.
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Mew 7

Tloust’kové stiizné kmity tenkého platku
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Teplota [*C]
Piiloha 21 Teplotni zavislost zakladnich materialovych koeficientu (relativni dielektrické permitivity e,

elastického koeficientu sz5-, pti¢ného koeficientu vazby Kis, napétového g;s a nabojového dis koeficientu).
Meéteno na tenkém disku 5 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z keramiky NCES51 v rozmezi teplot od 25 do 410 °C.
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Piiloha 22 Priibéhy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 410 °C pro tenky
platek 5 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z keramiky NCE51.
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Piiloha 23 Schématické zobrazeni prib&hd maximalnich a minimalnich hodnot z impedanénich
charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 410 °C pro tloustkové stiizné kmity tenkého platku
5x5x0,5mm (I xwxt)z keramiky NCE51. Jedna se o horni pohled na priibéhy impedanénich
charakteristik.
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Priloha 24 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f;,; rezonanéni frekvence soub&zné s impedanci Z(fr)
a Z(f,1) a pribshem kapacity C" na 1kHz. M&feni pro tenky platek 5 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z PZT keramiky
NCE51 v rozmezi teplot od 30 do 410 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté pribéhy impedanénich
charakteristik do frekvenéni a impedanéni osy.
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Teplota [*C) Curieova teplota
Priloha 25 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f;,, rezonancni frekvence soubézné s impedanci Z(f,)
a Z(f,,) a pribhem kapacity C' na 1kHz. M&teni pro tenky platek 5 x 5 x 0,5 mm (I x w x t) z PZT keramiky
NCES51 v rozmezi teplot od 30 do 410 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté priibéhy impedanénich
charakteristik do frekven¢ni a impedancéni osy.
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