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1 UVOD

V poloviné¢ 20. stoleti se objevuje metoda akustické emise (AE) urfend pro
nedestruktivni zkouSeni materidll a od té doby je Siroce vyuZivana. Snimac
akustické emise je zakladnim prvkem méficiho fetézce a jeho vlastnosti vyznamné
ovliviiuji kvalitu ziskanych dat [1]. DuleZitou soucasti snimace akustické emise
je aktivni méfici prvek, ktery je nejCastéji vyrabén z piezoelektrické keramiky
oznacované také jako PZT keramika. Ta je vyuzivana piedevSim pro pievod
mechanické vychylky povrchu na elektricky signal. Keramicky element je piimo
spojeny pres vazebni prostiedi s testovanym povrchem [2]. Aktivni prvky snimact
AE se obvykle pouzivaji ve tvaru komolého kuzele pro Sirokopasmové snimace
[3, 4] nebo diskii a valecki u rezonan¢nich snimact. Po vhodné tupraveé 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 materialové koeficienty
piezokeramiky. Pro optimalni nédvrh snimace je nutné znat jejich hodnoty. V préci
jsou proto probrany zakladni metody a principy méfeni materidlovych koeficienti,
mezi které se tadi v dnesni dobé nejcastéji pouzivana frekvenéni metoda pro
stanoveni celé matice materialovych koeficientli popsana evropskou [7, 8, 9, 10]
I svétovou normou [11], nebo néktera z ptimych optickych nebo vibrometrickych
metod pro méfeni piezoelektrického nabojového koeficientu.

Frekvencni metoda je nasledné¢ vyuzita pro stanoveni zdkladnich teplotnich
zavislosti v Sirokém rozsahu teplot od zapornych hodnot az do teplot pfevySujicich
Curieliv bod dané keramiky. JelikoZ se jedna o méteni na teplotich dosahujicich
az 500 °C a soucasn¢ na vysokych frekvencich, byly pro tato méfeni vyrobeny
specialni métici kleste, které spliuji poZzadované parametry a je mozné je umistit do
pouzitych kalibra¢nich teplotnich komor.

Vysledkem méfeni je vytvofeni a ovéfeni metodiky pro stanoveni teplotnich
charakteristik zakladnich materidlovych koeficientii, véetné definice doby potfebné
pro ustaleni parametri elementu uvniti pece na aktudlni nastavené teploté¢ a dale
hodnoty Curieovych teplot u méfenych typi mékké keramiky. Naméfena hodnota
Curieovy teploty je ovéfena pomoci rentgenového difraktometru, ktery umoziuje
stanoveni fazového prechodu do kubickeé krystalografické struktury.

Na zékladé¢ provedenych méfeni byla realizovana ftizend depolarizace
piezoelektrické keramiky pii plsobeni vysoké teploty. Na parametrech mckké
keramiky NCES51 je zobrazen vliv postupného ohtevu v okoli Curieova bodu a vliv
casteCné depolarizace na vyznamné materidlové koeficienty. Je tim dokadzéna
moznost Caste¢né depolarizace v objemu elementu atim i vytvofeni gradientu
materidlovych koeficientl v délce vzorku.

Vysledky je mozné vyuzit jednak pii navrhu a popisu chovani snimacu AE, ale
také pro doplnéni matic koeficienti a tim 1 vyraznému zpiesnéni simulacnich
modell obsahujicich piezoelektrické elementy.



2 CILE PRACE

Hlavnim cilem diserta¢ni prace je studium elektrickych a mechanickych vlastnosti
piezoelektrické keramiky vyuzivané pro snimace akustické emise a dale zkoumani
vlivu teploty na zmény elektromechanickych parametrti piezoelektrického materialu.

Bude feSena problematika aktivniho prvku snimade AE ve formé cCastecné
depolarizovaného piezoelementu. Vyuziti ¢astecné depolarizované keramiky pro
konstrukei Sirokopdsmovych snimactt AE neni pfili§ publikovéano a stale zde zlstava
mnoho nejasnosti. Mezi hlavni problémy patii stanoveni stupné depolarizace
a definice ptfechodu mezi polarizovanou a depolarizovanou ¢asti PZT keramiky.

Na PZT keramice tvofené smési tuhych roztokti PbZrO; a PbTiO; Vv riznych
pomérech Pb(Zr, Tiy)O3; budou nejprve porovnany piimé a nepiimé metody
stanoveni materidlovych koeficient. Na to bude navazovat ovéieni vlivu teploty na
chovani zakladnich parametrii keramiky, pro rozsahy od zapornych teplot az po
hodnoty pievySujici Curieliv bod a ovéfeni vlivu Caste€né depolarizace vysokou
teplotou. Caste¢nou depolarizaci PZT keramiky je mozné pouZit jednak pro
stabilizaci frekvencnich charakteristik, tak soucasné¢ pro ovlivnéni rezonanc¢ni
frekvence a materidlovych parametri. Hlavni cile prace 1ze shrnout ndsledovné:

— Metodika méteni piezoelektrickych koeficientt.

e Navrh a realizace technologie zpracovani vzorki urCenych pro
méfeni a vypocet referencnich hodnot koeficienti.

e Navrh a realizace metod pro méfeni materidlovych koeficienti,
zahrnujici frekvenéni metodu pro wureni kompletni matice
materidlovych koeficientd a ptimé vibrometrické a optické metody
pro urceni nabojového koeficientu.

e Vypocet piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych koeficienth
PZT keramiky pro radialni, tloustkové, podélne€, pticné podélné
a tlouStkov¢ stfizné typy kmitd.

— VIliv teploty na piezokeramiku.

e Navrh a realizace ptipravklli pro méfeni elektrickych parametrti
piezoelementil pii vysokych teplotach.

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

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

e Mcieni teplotni zavislosti zakladnich materidlovych koeficientd
od zapornych teplot do teploty piesahujici 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 c¢aste¢nou depolarizaci PZT
keramiky.



3  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 oznacované jako elektrické posunuti) a intenzity elektrického pole E;, tedy
elektrické veli¢iny. Tieti dvojice popisuje vliv absolutni teploty ® a entropie c.

Obr. 3.1 Linearni elektromechanické stavové rovnice. Pievzato a upraveno dle [12].

Je-li Heckmannlv diagram redukovan na vzijemny 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 3.1 a popis je redukovan na 8 linearnich
piezoelektrickych stavovych rovnic (3.1) az (3.8) platnych pro izotermické
a adiabatické déje kde A, u=1az6ai, k=1,2,3[12-15].

Stavoveé rovnice popisujici neptimy piezoelektricky jev:

S, :sfuT#+dMEk (3.1)
S,=s,T,+0;,D, (3.2)
T,=c;S,—e,E (3.3)
T,=c;S,-h,D, (3.4)
Stavové rovnice popisujici ptimy piezoelektricky jev:
D, =d,T, +&.E, (3.5)
D, =e,T,+&3E, (3.6)
E,=-0,.T,+ "D, (3.7)
E, =—h,T, +5:D (3.8)



3.1 MATERIALOVE KOEFICIENTY

Materidlové elastické s, piezoelektrické d a dielektrické & koeficienty
elektromechanickych vlastnosti jsou anizotropni. Maji tedy rizné hodnoty v rliznych
smérech vzhledem ke sméru polarizace. Tenzorové slozky materialovych
koeficientli je mozné s vyuzitim symetrie napsat ve zjednoduseném maticovém tvaru
[12, 16, 17].

Matice pro tenzor s,, elastickych koeficientli ma tvar:

SlEl SlEZ SlE3 0 0 0
s, S; S 0 O 0
s, = S Sz S OE 0 0 (3.9)
0 0 0 s& O 0
0 0 0 0 st 0
0 0 0 0 0 2(s5-sf)

Ciselné hodnoty tenzoru s;, definuji pomér deformace (stfihu) k elastickému
(stfihovému) 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 stiihu.

Matice pro tenzor ;; permitivity ma tvar:

g, 0 0
=0 &, 0 (3.10)
0 0 e

Tenzor & vyjadiuje pomér elektrick¢ho posunuti k intenzité elektrick¢ho pole.
Index 1 = 1, 3 vyjadiuje smér elektrického posunuti a index j = 1, 3 smér
elektrického pole (k tomuto sméru jsou elektrody kolme).

Matice pro tenzor d,, piezoelektrickych koeficienti:

0 0 0 0 dg O
d.={0 0 0 d, 0 O (3.11)
dy d;, di; 0O 0 O

Tenzor d, je mozné pomocistavovych rovnic popsat dvéma fyzikalné
rovnocennymi definicemi. Kdy prvni definice popisuje tenzor d; jako pomer
indukce elektrického pole k pasobicimu elastickému napéti pfi konstantnim E
a druha jako pomér deformace k pusobici intenzité elektrického pole.

Prvni index i = 1, 2, 3 definuje smér elektrického pole. Vyznam druhého indexu je
zavisly na tom, jedna-li se o ptimy nebo nepiimy piezoelektricky jev. U neptimého
piezoelektrického jevu popisuje index p pro p = 1, 2, 3 smér vyvolané deformace
nebo rovinu stfithu pro p =4, 5, 6. U ptimého piezoelektrického jevu popisuje index
u smér pusobiciho elastického napéti nebo rovinu, ve které elastické napéti plisobi.



Matice pro tenzor d,, piezoelektrickych koeficientl (3.11), je uvadéna také
jako transponovana matice d;; (3.12), ktera je pouzita v rovnici (3.1):

(3.12)

Kompletni matice koeficientii piezoelektrick¢ keramiky zahrnujici rovnice (3.1

dielektrické

][0 0
T, o o
T, o o

A0+
T, 0 d;
T, d, O

T L0 O
g, 0 0
+0 &, 0
0 0 e

[0 0 d]
0 0 dg,
0 - 0 0 d,
0 d. O
d, 0 0
0O 0 O
a3.5), tedy elastické, piezoelektrick¢é a
mechanickych vlastnosti, je zapsana jako (3.13 a 3.14):
[S,] [sE st s 0 0 o |
S,| Is, s; s 0 O 0
S| |5 s5s5 0 0 0
S,/ |0 0 0 si o© 0
Ss| |0 0 0 0 st 0
Ss] [0 0 0 0 0 2:(sf-sE)]
T
D, 0 0 0O 0 d ; O 12
D,|=| 0 O 0d1500-T3
D3 d31 dSl d33 O 0 O )
T5
_TG_

koeficienty elektro-

(3.13)

(3.14)

Casto se uvadi i matice elastickych, piezoelektrickych a dielektrickych modul.
Rovnice (3.3 a 3.6) je mozné zapsat v maticovém tvaru:

Tl ClEl ClEZ C1E3 O O
T2 ClEZ ClEl C1E3 O O
T3 _ C1E3 C1E3 CsEs 0 0
T,] [0 0 0 c& 0
| |0 0 0 0 cf
T.] [0 0 0 0 O
D] [0 0 0 0
D,[=|0 0 0 e,
D3 eSl e31 e33 O

0 s,] [o o
0 S,| [0 0
0 S,/ |0 0
0 . S ) 0 e
0 S s O
1E1 _C1E2)_ _56_ L 0 0
S
0 22 & 0 0
0l 83 +0 & 0
of| *| |0 0 &
SS
_SG_

(3.16)



4 VYUZITI PZT KERAMIKY VE SNIMACICH AKUSTICKE
EMISE

Akustickd emise je spojovana s fyzikalnim jevem, kdy deformaci materialu
doprovazi akustické praskani nebo akusticky Sum emitovany uvnitf materialu
Vv pribéhu deformace. Z praskani a akustického Sumu je poté mozné ziskat informaci
o pfitomnosti a charakteru zdrojového dé&je. Prvni prace na toto téma se fadi
do obdobi padesatych let dvacatého stoleti ve spojeni s fyzikem J. Kaiserem [18].

Metoda akustické emise je urcend k detekci procesti v materidlu, kdy je k jeji
aktivaci nutny urcity stimul. M¢fené zafizeni je béhem méfeni namahéano
definovanym silovym pisobenim, jako napftiklad tlakem, silou nebo intenzitou
nap¢ti. Nasledné jsou sledovany odezvy na materialu, mezi které patii deformace,
zména elektrického potencialu, zvétSeni trhliny nebo cCetnosti akustické emise.
Vysledkem jsou zavislosti parametri akustické emise na parametrech ptisobeni sil
nebo odezvy [18].

‘ Kabelove vedeni
Uprava el.signalu AE || k méficimu systému AE
pred vyhodnocenim N I

v . : ”
: ‘ Predzesilovac
Vyhodnoceni parametru i
el.signalu AE Elektricky signal Snimac AE
— -

’ . — it Piezoelement
Prenosova trasa akustickeho signalu AE | ~ - Vazba

LS Posuvy povrchu, tlak

Zdroj AE - prvotni akusticky puls Sirici se télesem

Obr. 4.1 Princip snimani akustické emise. Pfevzato a upraveno dle [1, 18].

Zpusob méfeni akustické emise je vidét na obrazku 4.1. Akusticka emise
je popisovana jako elastické vinéni, jehoz zdrojem je uvolnéna energie v materialu.
Toto ndhlé¢ uvolnéni je nazyvano udalosti nebo také zdrojem akustické emise.
Po udalosti akustické emise nasleduje Sifeni napétovych vin akustické emise od
zdroje kmistu detekce snimacem AE rtzného typu, napiiklad piezoelektrickym,
kapacitnim, elektromagneto-akustickym a optickym snimacem. Detekci vInéni
zpusobeného udalosti pomoci snimace AE je ziskdn na vystupu tohoto snimace
elektricky signal. Nejprve je zesilen na piedzesilovaci, nasledné pied prenosem
elektrického signalu kabelem do méfici aparatury je signal frekvencné filtrovan
a impedan¢né prizptisoben. Na zavér pifed vyhodnocenim je elektricky signal
upraven a zpracovan v métici aparatuie [1, 18].

4.1 SIROKOPASMOVE SNIMACE AKUSTICKE EMISE

V praxi je pti konstrukci Sirokopasmového snimace AE pouzivano mnoho variant.
Zakladni uspotadani piezoelektrického snimace je mozné popsat podle obrazku 4.2a
[2, 19]. Snimac je slozen z aktivniho prvku z piezoelektrického materialu, ktery

10



je zatizen tlumici hmotou. Celd konstrukce je pak ulozena ve vodivém obalu.
Aktivni prvek je k testovanému materidlu pfipojen pies ochrannou vrstvu a vazebni
prostfedi. Tlumici material ma za kol zvétSit Sitku méfeného pasma, zaroven ale
ovliviiuje hodnoty materialovych koeficientl. 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, 19].

Vystup snimace

1 (el signal)
| SESihomomacasnons | a
Ochranny o]
vedivy kryt ~
Tlumici material - Piezoelektricka
(setrvacna hmota) | - keramika
|~
Vazebni prostied| - IR _Ochranna
z = vrstva
a)
|
e 37:imm 0 Elektricky

_ I : I signal Aktivni piezoelektricky prvek

1 ! k“/ Valcova mosazna i
g . tlumici hmota r
T : Kontaktni plocha s
o i tlumenim (eletktroda) R

|

. 5 Aktivni
£ — —piezoelektricky prvek
7)) it e . \ "
o @1 mm Testovany povrch

Mala kontaktni
plocha (eletktroda)

b) c)

Obr. 4.2 a) Konstrukéni uspofadani piezoelektrického snimace AE [2, 19]; b,c) schématické znazornéni konického
snimace dle NBS [2, 19-23].

Jako Sirokopasmovy snimac¢ akustické emise je v soucCasnosti obvykle vyuzivan
snima¢ s kuZzelovym aktivnim prvkem, nazyvany také jako konicky. Usporadani
takového snimace vyvinutého pro ucely kalibrace v americkém NIST (dfive NBS)
je na obrazku 4.2b. Zakladem snimace je aktivni piezoelektricky prvek vyrobeny
brouSenim nebo laserovym vypalovanim z valecku polarizovaného ve sméru
podélné osy (obrazek 4.2¢) [21].

Vyhodou Sirokopasmového snimace s kuzelovym aktivnim prvkem je potlaceni
vlastni rezonance aktivniho prvku a také omezeni vlivu aperturniho jevu pfi
zachovani dostatecné citlivosti. Aperturni jev u snimace vznikd pfi Sifeni viny
po povrchu méfeného materidlu podélné pod snimacem napt. u Rayleighovy viny.
Nastane-li aperturni jev, kladna a zaporna pllvlna vybuzeného signalu se odecita.
Pomoci ptritomnosti aperturniho propadu ve frekvenénim pasmu je mozné stanovit
typ a smér ptichozi viny, jelikoz v pfipadé¢ kolmého dopadu viny a vSesmérového
pole aperturni jev nevznika [18, 19].
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5 REALIZACE MERENI PIEZOELEKTRICKYCH
MATERIALU

Cilem experimentalni ¢asti prace je srovnani a praktické ovéfeni hlavnich metod
vyuzivanych pro méfeni materidlovych koeficientli piezoelektrické keramiky spolu
s postupem piipravy méienych vzorkl. Nejvice je tato Cast zaméfena na urceni
matice piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych koeficientd spolu
s elektromechanickym vazebnim koeficientem [7-11, 24-29] dale na piimé méteni
piezoelektrického nabojového koeficientu [31-35]. Jsou zde popsany v dnesni dobé
nejcasteji pouzivané metody méteni. Tyto metody Ize rozdélit na dynamickd méteni,
pod ktera patii frekvenéni metoda, a na statickd méfeni pouzivana hlavné pro méfeni
piezoelektrického nabojového koeficientu jednak pomoci pfimé optické metody
vyuzivajici laserového interferometru, méfenim naboje pii zmeéné pusobici sily na
element nebo vibrometrickou metodou méteni. Popsané metody stanoveni
materidlovych koeficientli 1ze vyuzit na méfeni teplotnich zavislosti piezoelektrické
keramiky [36-39]. Jako nejvhodnéjsi byla zvolena frekvencni metoda méfeni.
U vSech dostupnych vzorki byla stanovena Curieova teplota a proméiena teplotni
zéavislost od zapornych teplot az do teploty pievySujicich Curietv bod daného
materidlu. Vysledky méfeni byly vyuzity pro fizenou tepelnou depolarizaci
elementu.

Rizena depolarizace, navazujici piimo na teplotni méfeni PZT keramiky, popisuje
vliv.  zmény parametri  pouzittho  piezoelektrického  ménice. Zména
elektromechanickych parametrii piezoelektrické keramiky ma nasledné velky vliv
na frekvencni charakteristiku snimace pro akustickou emisi. Zménu materialovych
koeficientd 1ze dosahnout vysokou teplotou [40-42], elektrickym polem [43]
a ptisobenim velkého tlaku [44-46]. Ne vSechny tyto zplusoby se daji pouzit i pro
¢astecnou depolarizaci, proto jsou metody vzajemné porovnany. Jako postup Upravy
materidlovych koeficientl byla zvolena fizena tepelnd depolarizace piezoelektrické
keramiky. Méfenim castecné depolarizované keramiky je mozné definovat odlisné
vystupni vlastnosti jak pii méteni frekvenéni charakteristiky samotného meénice,
tak pfi pouziti s tlumicim ¢lenem piimo ve snimaci.

5.1 TECHNOLOGIE ZPRACOVANI MERENYCH
PIEZOELEKTRICKYCH ELEMENTU

Obecné lze pro ptipravu piezoelektrickych polykrystalickych materialti pouzit
stejné postupy a technologie pouzivané v keramickém primyslu [47].

V piipadé¢ méfeni materidlovych koeficientli pro rizné typy kmiti neni potieba
mnoho kustt od jednotlivych tvarové rtiznych elementd. JelikoZz vyroba malého
mnozstvi vzorkll riznych tvarl z jedné Sarze piezoelektrické keramiky by byla pfilis
draha, s vyhodou je mozné pouzit postup vyroby celé sady métenych vzorku z disku
vhodnych rozmért, jak je vidét na obrazku 5.1.
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Obr. 5.1 Postup vyroby vzorki pro méfeni materialovych koeficientii z vice disku o jedné Sarzi: a) piivodni
velikost disku, b) vyroba tenkého platku, disku a valecku c) finalni produkce tenkych platka pro pfiéné podélné
a tloustkove stfizné kmity, tenkych disku pro radidlni a tloustkové kmity a valecku pro podélné kmity, dle norem
[7-11]. Publikovéno v [48-50].

5.2 PRAKTICKE oyERENi METOD PRO MERENI
MATERIALOVYCH KOEFICIENTU

Metody métfeni materialovych koeficienti lze rozdé€lit do dvou skupin. Prvni
skupinu tvofi metody pro stanoveni kompletni matice koeficientl a druhou metody
pro pifimé meéfeni pozadovanych piezoelektrickych koeficienti. Mezi zékladni
metody méteni celé matice koeficientd PZT keramiky patii tzv. frekven¢ni metoda
[9, 11, 24]. Mezi ptimé metody patii napt. optickd metoda vyuzivajici laserového
interferometru zalozena na nepfimém piezoelektrickém jevu [31,32] nebo metoda
skokové zmény sily a vibrometricka metoda vyuzivané u tzv. dzs/ds;-metrt zalozena
na ptimém piezoelektrickém jevu [33-35].

5.2.1 Stanoveni Gplné matice koeficientii frekvencni metodou

Frekvenéni metoda byla realizovana pomoci impedan¢niho analyzatoru Agilent
4294A a méfici pinzety ,,Tweezers Contact Test Fixture 16334A%. Impedanc¢ni
analyzator umoznuje pifimé zobrazeni impedan¢éni 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 pfipojenim pies sbérnici
GPIB ke stolnimu pocita¢i. Nacitani je provedeno pomoci aplikace IntuiLink pro
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import dat do MS Excel nebo aplikaci v programu LabVIEW. Moznost ptimého
zobrazeni pribéhu impedancni a fdzové charakteristiky na obrazovce vyrazné
zvysuje presnost odecitani métenych hodnot. Diky tomu u tohoto zpiisobu méteni
odpad4 problém s moznou zdménou zdvojené¢ho vrcholu pifi méfeni rezonancni
a antirezonancni frekvence.

10000 ¢
1000 |

100

Impedance [k(}]
=

Tenky platek - Pricné podéiné kmity
Tenky disk - Radiaini kmity
Véledek - Podéiné kmity

01}

0'01 PUBPENE BPR— il .A'l. il siiii al P— | - PRI LV P ad
40 50 60 70 80 90 100 110 120

Frekvence [kHz]

Obr. 5.2 Impedanéni charakteristiky pro pfi¢né podélné kmity tenkého platku 25 x 4 x 2 mm, radialni kmity
tenkého disku & 30 x 2 mm a podélné kmity valecku & 3,5 x 20 mm naméfené na impedanénim analyzatoru
Agilent 4294A. Publikovéno v [48-50].
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Obr. 5.3 Impedanéni charakteristiky pro tloustkové kmity tenkého disku & 30 x 2 mm, tloustkové st¥izné kmity
tenkého platku 10 x 10 x 0,5 mm namétené na impedan¢nim analyzatoru Agilent 4294A. Publikovano v [48-50].
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Z vyslednych pribéhti impedancnich piipadné fdzovych charakteristik pro tenky
platek, tenky disk a valecek, ziskanych pomoci impedan¢niho analyzéatoru, bylo
mozné odecist hodnoty rezonanénich frekvenci. Impedancni analyzéator také
umoznoval piimé meéfeni kapacity a ztratového Cinitele, nahrazoval tak diive
pouzivand zapojeni. Piiklad impedancnich charakteristik naméfenych na sadé
vzorkl, které odpovidaji obrazku 5.1, pomoci impedan¢niho analyzatoru Agilent
4294A je zobrazeny pro pii¢né podélné, radidlni a podélné kmity na obrazku 5.2
a pro tloustkové a tloustkove stfizné kmity na obrazku 5.3.

Materialové koeficienty byly pocCitdny z namétenych hodnot rezonancni frekvence
f. odpovidajici f,, a antirezonancni frekvence f, (f,) piezoelektrického ménice pro
dany typ kmitt, dale pak z permitivity &, geometrickych rozméri méteného
elementu, z hustoty o, ztratového &initele tand a volné kapacitance C' méfenych
hluboko pod rezonan¢nim kmitoétem keramiky, obvykle na 1 kHz.

Nasledny postup vypoctu elastickych, piezoelektrickych a dielektrickych
koeficientl piezoelektrické keramiky pro pfi¢né podélné a tloustkové stiizné kmity
u tenkého platku, radidlni a tlouStkové kmity u tenkého disku a podélné¢ kmity
u valecku podle evropské normy EN 50324-2:2002 [9] odpovidajici svétové norme
CEI/IEC 60483:1976 [11] je zobrazeny na obrazku 5.4.

a) Pricné podélné kmity b) Tloustkove stfizne kmity
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E UI[ // | It e |
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Obr. 5.4 Postup pfi stanoveni kompletni matice materidlovych koeficient podle evropské normy
EN 50324-2:2002 [9]. Publikovano v [48-50].
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5.2.2 Primé méieni nabojového koeficientu optickou metodou vyuzivajici
laserového interferometru

Pro méfeni byl pouZit laserovy interferometr Polytec OFV-5000 zaloZeny
na heterodynnim principu detekce interferencni fdze. U tohoto typu interferometru
je nosny vysokofrekvenéni signal generovan na fotodetektoru s podporou akusticko-
optického prevodniku (Braggovy mitizky). Zmény amplitudy rychlosti a vychylky
méieného objektu generuji frekvencni a fazovou modulaci laserového paprsku
v disledku Dopplerova jevu. Tato modulace je ziskdna zpét pomoci zpracovani
signalu ve vhodném demodulatoru neboli dekodéru. Informace o rychlosti je ziskdna
z frekven¢ni modulace Dopplerova signalu, zatimco hodnota vychylky je ziskéna
z fazové modulace ve stejném case [51].

Blokové schéma pro méteni piezoelektrického nabojoveého koeficientu pomoci
laserového interferometru je zobrazeno na obrazku 5.5. Mé&fici systém je moZné
rozdélit na vyhodnocovaci cCast slozenou ze snimaci hlavy OFV-505,
vyhodnocovacich moduli OFV-5000 (Polytec) a meéieni vystupniho napéti
umérného bud'to rychlosti nebo vychylce, vtomto piipadé pomoci osciloskopu
Agilent DSO3062A. Pro zjednodus$eni zpracovani signalu lze pro méfeni vystupniho
napéti pouzit méfici kartu s dostateCnym rozliSenim. Druhou ¢ést tvoii buzeni
ménice ve formé stejnosmérného napétového zdroje Tesla BS275 a piipravku pro
uchyceni vzorku.

Rychlostni dekoder

Polytec OFV-505
_| Af / v(t)

Snimaci hlava

—> . YR ,
Dopplerav signal |/ | g

Af,Ap Vyhodnocovaci moduly Polohovy dekodér
Polytec OFV-5000

T Y A T [ U SO — T

Indikace kvality odrazeného signalu

j

o =
i O "_ = —;?
s daay ‘ 4
Osciloskop
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. 5.5 Schéma zapojeni laserového interferometru OFV-5000 (Polytec) pro méfeni nabojového koeficientu na
valecku da; a tenkém platku dg; z piezoelektrické keramiky. Publikovano v [48, 50].

Stanoveni néabojového koeficientu pomoci optické metody bylo zalozeno
na neptimém piezoelektrickém jevu. Na elektrody ménice bylo piivedeno
stejnosmérné napéti. V dasledku toho se tento méni¢ zacal mechanicky roztahovat
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nebo zmenSovat ve sméru osy polarizace, a to podle polarity ptilozeného napéti.
Vysledné prodlouzeni nebo zizeni pak zaviselo na velikosti pfilozeného napéti [52].
Tento d&j se da popsat vztahem,

kde Ui, je napéti privedené na ménic¢ (V), 4/ je zména délky méfeného ménice
po piipojeni na napéti (nm) a djj je nabojovy koeficient (C-N"' nebo m-V?).

|
2 f“m* Hit
ol
|
=i AU
2 2‘{
z |
g 4
z ““” !
" 4
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\
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’ — Vystupni napéti AU
_10 i 1 1 1 1 1 L J
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Obr. 5.6 Vystupni signal z interferometru odpovida vychylce vzorku v zavislosti na skokové zméné napéti
na elektrodach vzorku, v tomto ptipadé valecku keramiky NCES51. Publikovano v [48, 50].

Ptiklad pribehu vystupniho signalu z osciloskopu pro valecek pti budicim napéti
1000V a rozsahu interferometru 50 nm-V™' je zobrazen na obrazku 5.6.
Piezoelektricky nabojovy koeficient pro podéIné kmity byl vypocitan ze vztahu 5.2.

Al _ rozsah int erferometru (nm : V_l)- AU(V)
U, napdjeci napeti U (V)

m

dyy = (5.2)

Nabojovy koeficient pro podélné kmity ds; (m-V™) byl poéitan z prodlouZeni
vzorku 4! (nm), které je rovno soucinu nastavené¢ho 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 zptsobem byl méfen nabojovy koeficient dz;. Rozdil spocival pouze
ve sméru napétového buzeni vzorku a sméru snimani generované vychylky
odpovidajici budicimu napéti.
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5.2.3 Primé méreni nabojového koeficientu pri skokové zméné sily

Praktickd realizace metody zalozené na meéfeni generované¢ho naboje pfi
odleh¢eni vzorku je zobrazena na obrazku 5.7. V tomto zapojeni je zmény sily
docileno zavazim umisténym na jedné stran¢ paky. V pfipad¢ vyvaZeni pisobi
na element staticka sila F3 imérnd zavazi. Pti skokovém odleheni je vygenerovan
naboj umérny zméné sily Fz. Méfeni naboje z méni¢e bylo realizovano dvéma
zpasoby. Prvni zahrnuje pouziti nabojového zesilovace Briiel & Kjer (typ 2647A)
s prevodni konstantou 1 pC-1 mV™' aexternim napajecim modulem MMF M28.
Tuto sestavu je mozné nahradit nabojovym zesilovaéem AURA (typ C4.2)
S nastavitelnym zesilenim. Vystupni napétovy pulz odpovidajici pisobici sile byl
méten osciloskopem Agilent DSO3062A.

Sila Fa @
L/2 L2

Vyvazovaci
zavazi

Zavaii

Qpzr  Nabojovy zesilovac
N T
RETalemant @ Brilel & Kjar 2647A
(1pC/1 mV) MMF M28 . .
Napajeci modul Osciloskop

Agilent DSO3062A
Elektrometr

Keithley 65178

EL

Obr. 5.7 Konstrukéni schéma ptipravku a zapojeni ptistrojii pro méteni generovaného naboje pti odlehéeni

piezoelektrického ménice. Publikovano v [48, 50].

Hodnota piezoelektrického nabojového koeficientu djj je vypocitdna ze skokové
zmény sily F3 a odpovidajicimu napéti U,
— U2 _ U2
' Rk, m-g-k,

(5.3)

kde dj je nabojovy koeficient (C-Nh, U, (V) je vystupni napéti vyvolané
skokovou zménou sily F3 (N) ptisobici na ménic, K, je napét'ova citlivost nabojového
zesilovade (pC-mV™), m je hmotnost zavazi (kg) a g je tihové zrychleni (m's™).
M¢tfeny méni€ je umistén uprostfed ramene a tudiz 1 vysledna sila F3 bude uprostied
dvojnasobnad oproti krajni hodnoté, kde je umisténo zavazi. Je-li piisobici sila
meéfena piimo snimacem sily, odpadne chyba zplisobena vypoctem a méfenim redlné
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hmotnosti zatéze. Pribéh vystupniho napéti U, na ¢ase odpovidajici skokové zmeéné
sily F3 namétené na osciloskopu je zobrazeny na obrazku 5.8.

Ptekmit nulové hodnoty v grafu je zpusoben autokompenzacnim obvodem pro
potlaCeni stejnosmérného driftu nabojového zesilovate BK2674 s casovou
konstantou cca 0,7 Hz. Na piesnost méfeni nema autokompenzacni obvod
zesilovace vliv.
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Obr. 5.8 Piiklad pribéhu vystupniho napéti U, na ¢ase odpovidajici skokové zméné sily F3 naméfené na
osciloskopu Agilent DSO3062A (pro valecek z keramiky NCES51, zavazi = 100 g). Publikovano v [48, 50].

Pti volbé druhého zpusobu lze celou soustavu zahrnujici nabojovy zesilovac,
napajeci modul a osciloskop nahradit elektrometrem, v tomto piipadé napi. typem
6517B, od spolecnosti Keithley. Zapojeni na obrazku 5.7 zistava stejné, jako
v pfedchozim ptipadé. Naboj Qpzt, ktery je pfimo imérny skokové zméné sily Fj
plsobici na piezoelektricky méni¢, byl méfen elektrometrem Keithley. Vyslednou
hodnotu nabojového koeficientu lze vypocitat ze vztahu (5.3).

5.24 Pi#imé méreni nabojového koeficientu vibrometrickou metodou

Zapojeni laboratorniho ptipravku pro piimé meéfeni nabojového koeficientu
pomoci laboratorniho dsz-metru je zobrazeno na obrazku 5.9. Experiment byl slozen
z vibra¢niho stolku Briiel & Kjaer (B&K) typ 4809, na jehoz vibrujicim stiedu byl
upevnén referenéni snimaé sily B&K typ 8200 s citlivosti 3,93 pC-N™*. Vystup
ze snimace sily byl veden pies referenéni nabojovy zesilovac AURA C4.2
S nastavenym desetinasobnym zesilenim do multimetru Agilent 34410A. Mezi
referencni snimac sily a horni rameno ptipravku byl umistén méteny piezoelektricky
element. Naboj generovany na elektrodach méfeného vzorku byl veden pies
nabojovy zesilova¢ B&K typu 2647A s citlivosti 1 pC-mV™ do multimetru Agilent
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34410A. Oba signaly, jak ze snimace, tak z méfeného piezoelektrického elementu,
byly z divodu kontroly pribéhii soucasné¢ zobrazeny na osciloskopu Agilent
DSO3062A. Pro méteni byl osciloskop nevhodny z diivodu nedostatecné presnosti
méfeného napéti. Oba zobrazené pribéhy na osciloskopu slouzi soucasné
pro kontrolu uchyceni PZT elementu mezi kontaktni elektrody. Naméfena data byla
posilana ptes USB rozhrani na vyhodnoceni do PC. Pro fizeni vibra¢niho stolku

slouzi funk¢ni generator Agilent 32220A spolu s vykonovym zesilovatem B&K
typ 2719.
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Obr. 5.9 Schéma zapojeni pro méfeni nabojového koeficientu d;; vibrometrickou metodou.

Vztah pro vypocet nabojového koeficientu dj; z namefenych hodnot napéti na
piezoelektrickém ménici a napéti ze snimace sily je,

d33 _ UPZT _ UPZT
Fs ’ kq (USENSOR ) kSENSOR)' kq

kde ds3 je nabojovy koeficient pro podélné typy kmitt (C-N™), Upzr je vystupni
napéti z piezoelektrického meénice méfené multimetrem Agilent 34410A (V),
Usensor je vystupni napéti ze snimace sily méfené multimetrem Agilent 34410A (V),
F; je sila plisobici na méni¢ ve sméru 3 (N), Ky je napétova citlivost nabojového
zesilovade umisténého za méfenym ménicem (pC-mV'l), Ksensor j€ nabojova
citlivost pouZitého snimace sily (pC-mV™).

(5.4)
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5.3 EXPERIMENTALNI MERENI TEPLOTNICH ZAVISLOSTI
PIEZOELEKTRICKE KERAMIKY

M¢feni na vysokych teplotach a soubézné 1 na vysokych frekvencich nelze snadno
realizovat, proto je kladen velky daraz na volbu vhodné¢ méfici metody, vybér
meéficich pfistrojt a konstrukce méfticiho ptipravku. Je pozadovéano, aby méfici
aparatura byla schopna spravné pracovat az do teplot v okoli 500 °C. V¢tSina,
V dne$ni dobé pouZzivanych PZT keramik, mad Curieovu teplotu v okoli 250
az 400 °C a béZné méfici klesté maji pracovni rozsah pohybujici se v okoli 110 °C.
Samotné méfeni mizZe trvat 1 nékolik hodin, proto je méfici pripravek realizovan tak,
aby nedochazelo ke spaleni méficich klesti nebo pfivodnich vodict. Konstrukce
ptipravkl byvaji proto Casto stavény na zaklad€ zkuSenosti s métenim pii vysokych
teplotach a na vysokych frekvencich. Problém s vyraznym vlivem vysoké teploty
na ptivodni vodic¢e k méficim elektrodam se da vyfesit zménou konstrukce méficiho
zafizeni, jak bylo realizovano v [36, 37, 50, 53].

Pro méfeni teplotnich zavislosti byla vyuzivdna frekvenéni metoda méfeni.
Vyhodou této metody je moznost pfimého méfeni parametrii keramiky v teplotni
komote. Bylo tedy mozné méfit vliv teploty na rezonan¢ni a antirezonancni
frekvenci méfeného vzorku na aktudlni nastavené teplot¢.

Sestava zobrazend na obrazku 5.10 byla navrzena jednak pro méfeni teplotnich
zavislosti a stanoveni Curieovy teploty, ale soucasné 1 pro realizaci Castecné
depolarizace vysokou teplotou.

Impedaéni analyzator Agilent 4294A Senzor teploty GTF900 (Typ K)
=229

GPIB

B GMH 3230
aillln, o WSTeTEN

i 8 e

i} RS232 RS422 {} RS422{?

Obr. 5.10 Blokové schéma sestavy pro méteni teplotnich zavislosti piezoelektrické keramiky pomoci kalibra¢nich
teplotnich komor HYPERION a GEMINI. Publikovano v [53].
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Vzhledem k pozadavku na velky rozsah teplot a dostatecné velky vnitini prostor
pro umisténi méficich klesti s méfenymi vzorky, byly zvoleny teplotni kalibra¢ni
komory Isotech HYPERION a GEMINI 700LRI. Pro ohiev a depolarizaci pomoci
vysoké teploty byla pouzita kalibra¢ni teplotni komora GEMINI 700LRI
S nastavitelnym rozsahem od 30 do 700 °C a absolutni stabilitou + 0,05 °C. Teplotni
komora HYPERION umoznuje nastaveni teplot v rozsahu od -20 do 140 °C
se stabilitou +0,03 °C. Tato teplotni komora slouzi pro meéfeni v pracovnich
oblastech snimacii a pro umisténi PZT elementl pii jejich chlazeni na referen¢ni
hodnotu 25 °C. Teplotni komory byly pripojeny pies rozhrani RS422/ RS232 na PC,
na kterém byla spusténa aplikace v programu LabVIEW. Ta slouzi pro snimani
a nastaveni aktualni teploty v komote. Pro nezavislou kontrolu teploty byl v komote
umistén digitalni teplomér Greisinger GMH 3230 s termoc¢lankem GTF900 (typ K).
Mg¢ieny vzorek piezokeramiky byl pomoci étyivodi¢ového zapojeni pripojen
k impedan¢nimu analyzatoru Agilent 4294A, ktery byl propojen sbérnici GPIB
k PC. Impedan¢ni analyzator slouzil pro méfeni zakladnich parametrii PZT
keramiky, tedy rezonancéni a antirezonan¢ni frekvence, kapacity na 1 kHz
a ztratového Cinitele tand. Kméfeni dat byla vyuzita aplikace v programu
LabVIEW. Z naméfenych vstupnich parametri a geometrickych rozmérit méreného
vzorku keramiky bylo mozné dopocitat celou matici materialovych koeficientd.

S bézné dodavanym piislusenstvim k impedancnimu analyzatoru nelze métit do
vysSich teplot ptesahujicich 100 °C. Proto byly méfené vzorky k analyzatoru
pfipojeny pies specialni méfici klest¢ urcené do Sirokého rozsahu teplot
a do vysokych frekvenci odpovidajici rezonancim méfenych piezoelementii. Rez
témito klestémi je zobrazeny na obrazku 5.11.

4-vodicové pripojeni
koaxialni kabel  referecni

termoclanek
uchop oot
’ ’ vnitini izolace
prazdny prostor teplotni komory

pro kabely

g o i ’
——l“—l D 8
hlinikovy
obal
keramicka & PZT Element
izolace

meédéne elektrody

Obr. 5.11 Rez p¥ipravkem pro méfeni teplotnich zavislosti piezoelektrické keramiky na vysokych teplotach
uréenych pro kalibraéni teplotni komory HYPERION a GEMINI 700LRI. Publikovano v [53].
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6 VYSLEDKY MERENI PARAMETRU PIEZOELEKTRICKE
KERAMIKY

6.1 METODY MERENI PZT KERAMIKY

Prakticky byly ovéfeny vSechny popsané metody méteni, tedy frekvencni metoda
pro stanoveni kompletni matice materidlovych koeficientl a pfimé metody zalozené
na piimém 1 nepfimém piezoelektrickém jevu pro urCeni piezoelektrického
nabojového koeficientu. Smyslem provadénych métfeni bylo zhodnotit vyhody
a nedostatky pouzitych metod méfeni. Pro vSechny experimenty byla zvolena
tzv. mékka ,,soft“ piezoelektrickd keramika pod oznaCenim PCM51 a adekvatni
NCES51, vyrobena firmou Noliac Ceramics.

6.1.1 Hodnoty koeficientii vypoc¢itané frekven¢ni metodou méreni

Vysledné vypocitané hodnoty koeficienti pomoci frekvenéni metody byly
porovnany s udaji od vyrobce [54] a jsou zobrazeny v tabulce 6.1.

Tab. 6.1 Porovnani katalogovych hodnot vyrobce piezoelektrického materialu PCM51 (NCE51) a hodnot

ziskanych pomoci frekven¢ni metody méteni.

Materialové koeficienty Symbol Jednotka Katalogova  Frekvencni

hodnota metoda
Pri¢ny koeficient vazby k31 [-] 0,38 0,38
PodéIny koeficient vazby ka3 [-] 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 -ds, [x 10 C-N1Y] 208 198

Piezoelektricky 03 [x10ZCNT 443 407
nabojovy koeficient ) 1

dis [x 10 C-N7] 669 612

. o -ga1 [x 10°V-m-N?'] 12,4 12,9

Piezoelektricky O [x 10°V-mNT 26,3 255
napét'ovy koeficient 3 1

Ois [x 10°V-m-NT 389 36,9

sty [x 102 m?N'] 17,0 16,77

sFa3 [x 102 m?N' 21,3 17,4
Elastické koeficienty -s51 [x 10 m*N?'] 5,36 5,9
(konstantni el. pole) 553 [x 102 m?N'] 8,69 7.1

ses [x 102 m?N' 48,9 47,3

sT66 [x 102 m*N'] 44,6 45,4

eaalen L] 1900 1880
Relativni /e [ 823 880
dielektricka permitivita €11/ € [-] 1940 1900

£°11/ € [-] 906 970
Permitivita g aateum  [x 107 1,47
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Materialové koeficienty Symbol Jednotka :](55?110(;%0‘@ fnreetl;\(;zncnl
€33 ToRTM  [X 10-8] 1,68 1,56
eamcim  [x 107 1,74
eitesm X 10-8] 1,72 1,66
N5, [KHz-mm] 1925 1972
Frekvenc¢ni konstanty Nzt [IcHz mm] 2000 2026
N [kHz -mm] 1370 1432
N°s [kHz mm] 1320 1340
Nis [kHz-mm] 1180 870
Cinitel mechanické jakosti Om [-] 80 77

V katalogovém listu je uvedena tolerance vyslednych piezoelektrickych hodnot
na+5% a elektrickych vlastnosti na + 10 %. Katalogové hodnoty jsou méfeny
24 hodin po polarizaci pfi teploté 23 + 2 °C. Porovnavané hodnoty ziskané pomoci
frekven¢ni metody byly méfeny pfi teploté 24 + 2 °C.

6.1.2 Porovnani metod méreni materialovych koeficienti

Pro porovnani jednotlivych testovacich metod byl zvolen piezoelektricky
nabojovy koeficient ds3 pro podélné kmity valeCku a -ds; pro pfiéné podélné kmity
tenkého disku. Tabulka 6.2 obsahuje vysledné hodnoty dsz a -d3; pro pouzité vzorky
valecku s rozméry & 3,5 x 20 mm a tenkych diskt 25(1) x 4(w) x 2(t) mm.

Tab. 6.2 Vysledné hodnoty nabojovych koeficientli dsz a -d3; stanovenych pomoci frekven¢éni metody a
piimymi metodami méfeni.

Mé¥ici metoda

d33

-Os1

[x 102 C-N7Y]

[x10™ C-N]

Opticka metody vyuzivajici laserového

interferometru 395+ 38 223+31
Frekvenéni metoda méfeni 407 + 25 198 + 12
P¥imé méfeni naboje elektrometrem 402 +£21 220+ 17
Piimé méfeni naboj zatizeni
) epieezoe?:rzjeen{)lj) e 404 + 26 206 +8
Katalogova hodnota vyrobce 425 + 22 195+ 10
Vibrometricka metoda 390+ 20 -

Pii dodrZeni spravného postupu méteni u popsanych metod Ize vSechny metody
povazovat z hlediska pfesnosti za srovnatelné. Mezi hlavni zdroje nejistot patii vliv
uchyceni méfeného vzorku do méficich klesti u frekvencni metody piipadné
specialniho piipravku u pifimych metod. Vhodna metoda je zvolena s ohledem
na aplikaci, pro kterou ma byt vyuzita a na dostupném laboratornim vybaveni.
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6.2 VYSLEDNE TEPLOTNI VLASTNOSTI PIEZOELEKTRICKE
KERAMIKY

Teplotni zkousky PZT keramiky lze rozdé€lit na dvé hlavni ¢asti, kde prvni
je zaméfena na stanoveni teplotnich zavislosti urenych pro koncové uzivatele
keramiky a druhd na fizenou zménu materidlovych parametrii keramiky. Teplotni
zéavislosti urcené pro koncového uzivatele se nejCastéji vyuzivaji pro doplnéni
informaci o chovani hlavnich koeficientii na teploté pii vytvareni matematického
nebo fyzikdlniho modelu materidlu nebo pfimo béhem navrhu snimace fyzikalnich
veli¢in. Mezi tato méfeni patii piedevSim stanoveni teplotni hysterezni kiivky
Vv pracovni oblasti materialu respektive snimact, kde je piezokeramika pouzita jako
aktivni prvek. Obdobné je stanovena teplotni hysterezni kiivka na vysokych
teplotach, pii kterych ale nehrozi depolarizace pizoelementu. Nasleduje urceni vlivu
cyklovani teploty na materidlové koeficienty simulujicich nahlou zménu teplot
b&hem praktického pouZziti snimace a nasledné ustaleni na béZnou teplotu okoli.

U nasledujicich méfeni je jiz nutné pocitat, Ze se jedna o jednorazové méieni,
jelikoZ vzorek po nich ztrati své piezoelektrické vlastnosti a pro dalsi vyuziti ho
bude tfeba opét polarizovat. Mezi tato méfeni patii stanoveni Curieova bodu neboli
fazového prechodu u piezoelektrické keramiky, pomoci zéavislosti kapacity
na zvysujici se teploté, v ptipad¢ zohlednéni geometrickych rozmérti elementu také
teplotni zavislost dielektrické permitivity. Posledni méfeni je zaméfeno na stanoveni
zavislosti vSech dulezitych piezoelektrickych, elastickych a dielektrickych
koeficientli od nizké teploty pohybujici se od 30 °C a az po 390 °C ptipadné 410 °C,
tedy hodnoty nad Curiecovym bodem. Tento typ méfeni je jednak dualezity pro
ziskani prehledu o chovani jednotlivych koeficientii béhem fazového prechodu, ale
zaroven je z néj mozné ziskat informace pro fizenou depolarizaci piezoelektrického
elementu. Pro testovani piezoelektrické keramiky jsou vyuzity 1 nékteré dalsi
metody jako je méfeni pomoci rentgenového difraktometru, a nasledné vyhodnoceni
zmény difrakénich spekter.

Rozsah teplotnich zkousSek materidlu byl zvolen na zdkladé uvadénych hodnot
Curieova bodu pro keramiku PCMS51 a NCES51. Podle vyrobce keramiky mél typ
PCM51 v dobé¢ zakoupeni Curieovu teplotu rovnou 340 °C a vzorek NCES51 rovnou
360 °C. Pro vSechna teplotni méfeni byla vyuZivana aparatura popsana
Vv experimentalni ¢asti prace.

6.2.1 Meéreni fazovych prechodii neboli Curieova bodu

Jednim z hlavnich problémi pifi méfeni fazového prechodu ¢asto oznacovaného
jako Curietiv bod je potieba stanoveni zékladnich parametrt jako je kapacita C',
piipadné ztratovy Cinitel tand na vysokych teplotaich v mnoha ptipadech
presahujicich hodnoty 300 °C a vice. Vyslednd hodnota Curieovy teploty mtize byt
nasledn¢ vyuzita pro stanoveni pouzitelného teplotniho rozsahu keramiky,
kde obvyklé doporuceni zni tak, aby pracovni rozsah keramiky odpovidal poloviné
Curieovy teploty. Druhym vyznamem teplotnich méfeni je stabilizace frekvencni
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charakteristiky nebo fizena tepelnd depolarizace, pro ob& tyto vyuziti je presna
znalost Curieovy teploty diilezita.

V sou€asné dob¢ se pro méfeni vzajemnych piechodl pouZivaji dvé zakladni
metody. Prvni je zaloZena na méfeni elektrickych parametrii v zavislosti na teplot¢,
zejména se jedna o kapacitu méienou hluboko pod rezonanci ménice obvykle na
1 kHz. A druha je vyuzivana predev§im v souvislosti s rentgenovymi difrak¢énimi
metodami.

Veskerd méteni Curieova bodu byla realizovana v teplotni komote GEMINI.
Pro méfeni jsou pouzity méfici klesté, zobrazené na obrazku 5.11. Méfeny vzorek
byl zahtivan 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 ohiivan do 410 °C a nasledn¢ opét krok po kroku
ochlazovan na teplotu 260 °C. Oproti ohfevu rampou by nemél pii krokovém ohievu
a ochlazeni elementu nastat takovy rozdil v hodnotach Curieovy teploty. Vysledna
zavislost C', €3 a tand na teploté pro valedek @ 7 x 15 mm z keramiky NCE51
je zobrazena na obrazku 6.1.
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Obr. 6.1 Zavislost kapacity C', relativni dielektrické permitivity g, a ztratového &initele tand valecku
& 7 x 15 mm z keramiky NCES51 na teploté pfi ohfevu z 260 do 410 °C a zpétném ochlazeni na 260 °C,

pro postupny ohiev a ustaleni na jednotlivych aktualnich teplotach.

Pfi méfeni impedanéni charakteristiky je vyhodné soucasné méfit 1 hodnotu
ztratového Cinitele, ktery dosahuje svého maxima pravé na rezonanéni
a antirezonan¢ni frekvenci pii nulové hodnoté faze, v tomto ptipadé u podélnych
kmitd valecku. Postupnym vzijemnym ptiblizovanim rezonan¢ni a antirezonanc¢ni
frekvence dochézi soucasné 1 ke snizovani a ptiblizovani maxim ztratového Cinitele.
Jak zobrazuje obrdzek 6.2 lze z prabchu frekvencni zavislosti ztrdtového Cinitele
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tand na teplot¢ odvodit pfechod do kubické faze piezoelektrické keramiky.
PtekroCeni Curieova bodu na rozmezi 365 °C a 370 °C je vyznaceno piechodem
Z Cervené na modrou barvu.

100

tan & [-)

| a1

1+ .‘l' \ 0,01

80 80 100 110 120 130 140 150
Frekvence [kHz]

Obr. 6.2 Frekvenéni zavislost ztratového Einitele tand na teploté pro valeek & 7 x 15 mm z PZT keramiky
NCES51 v rozmezi teplot od 30 do 410 °C.

6.2.2 Vliv doby ohfevu na ustaleni materialovych koeficienti

Po ustaleni nastavené teploty V teplotni komoie bylo tfeba pficist €as pro ustaleni
materialovych koeficientii piezoelektrického elementu. Doba temperovani métenych
vzorku na jednotlivych teplotach v kalibra¢ni peci byla zvolena dle velikosti danych
elementll a aktualni nastavené teploty. Postup stanoveni potfebné doby temperovani
vzorkll je zobrazen na zkusebnim valecku & 7 x 15 mm dle teplotniho schéma
zobrazeného na obrazku 6.3. Métfeny vzorek byl v teplotni komofe umistén ve
vzduchové atmosféfe. Pro stanoveni skutecné teploty naelementu 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)

27878 7EVEVEVEVEVEVE

25°C  25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 25°C 257C 25°C 25°C 25°C
/ Ohrev na teplotu l Chlazeni na teplotu 25°C

Obr. 6.3 Proces stanoveni potiebné doby ohfevu pro stabilizaci materialovy koeficientti piezoelektrické

keramiky na jednotlivych nastavenych teplotach.
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Vzorek byl vlozen do teplotni komory GEMINI, kde byla piednastavena
pozadovana teplota. Po vlozeni do komory byly v rozmezi 0 az 60 minut s krokem
2,5 minuty méfeny impedancnim analyzatorem Agilent E4294A vstupni parametry
pro vypocet materialovych koeficientd. Po uplynuti 60 minut byl vzorek z komory
vyjmut a vlozen do teplotni komory HYPERION, kde byl ochlazen na 25 °C a byly
proméfeny jeho elektrické parametry. Teplotni rozsah méfeni byl nastaven
dle hodnoty Curieova bodu vzorku PZT keramiky NCE51 respektive PCM51
a pohybuje se v rozmezi 300 az 390 °C. Na zakladé tohoto méteni byl sestaven graf
zavislosti chovani keramiky na Case ohievu, ze kterého je patrné, po jaké dobé
ohfevu v komoie jsou jiz parametry dostatecn¢ ustaleny.

Na obrazku 6.4 je zobrazena doba ohfevu spolu s potfebnym ¢asem K ustaleni
hodnoty kapacity C' na aktualni nastavené teplots. Obrazek dopliiuje pribeh
vysledné hodnoty kapacity C' méfené vzdy po ochlazeni a nasledném ustaleni
na teploté 25 °C, ktery prochazi podél teplotni osy po skonCeni 60-ti minutového
méfeni. Patrny je zeyména vyrazny vliv v okoli Curieova bodu na hodnoty kapacity
C', které dosahuji svého maxima pravé pii piechodu Curiecova bodu. Oproti piivodni
hodnoté se po ochlazeni na 25 °C u kapacity projevi minimalni zména. Mensi
odchylky kapacity C' po jednotlivych ohfevech mohou byt zpisobeny odpafenim
vihkosti ze vzorkd keramiky béhem ohfevu, ¢asteCnou depolarizaci nebo trvalou
zménou rozméra po ohievu.

i v
0,500 ﬂ

% 400 | ~T |
[

300 ]

Obr. 6.4 Vliv doby ohievu véaletku & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCES51 na kapacitu CT m&fenou na 1 kHz
pro teplotni rozsah 300 az 390 °C.
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Vyraznéji je konecny vliv teploty patrny na vysledné hodnoté piezoelektrického
nabojového koeficientu ds3 zobrazeného na obrazku 6.5. Jelikoz se pii vypoctu
nabojového koeficientu zohlediiuje jednak vliv kapacity tak 1 rezonancnich frekvenci
Ize na ném pozorovat vliv ¢asteéné depolarizace elementu. Zacne-li se teplota blizit
k Curieovu bodu, dochazi k nevratnym zménam nabojoveého koeficientu, které jsou
patrné i po zpétném ochlazeni elementu na teplotu 25 °C. Nabojovy koeficient
dosahuje pti ohfevu svého maxima pravé na Curieovu bodu, poté za¢ne s narlistem
teploty vyrazné klesat. Z grafu je patrna moznost tento koeficient fizené¢ sniZovat
na pozadovanou hodnotu a tak vytvofit gradient v tlouSt'ce ptipadné délce elementu.

7007

5001
o

Obr. 6.5 Vliv doby ohfevu vale¢ku & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 na nabojovy koeficient ds; pro teplotni
rozsah 300 az 390 °C.

Pt1 pfechodu pres morfotropni fazovou hranici do tetragonalni a poté do kubicke
struktury, dochazi k maximalnimu nartstu hodnot piezoelektrického nabojového
koeficientu. Jelikoz pfi pfibliZzeni k Curieové teploté neboli kubické fazi dochazi
vlivem vyrazného ristu kapacity na teploté¢ souCasné k nartstu nabojového
koeficientu. Po piekroCeni Curicova bodu dochazi k naslednému poklesu
nabojového koeficientu spolu s poklesem kapacity az do Uplné depolarizace a ztraty
piezoelektrickych vlastnosti materialu.

Na zéaklad¢ vysledkd z méfeni doby potfebné pro ustaleni piezoelementu na
aktudlni nastavené teploté je mozné stanovit dobu potiebnou pro ustdleni méreného
elementu & 7 x 15 mm i dalSich geometrickych tvard. Doba potiebna pro ustaleni na
teploté se pohybuje mezi 25 az 30 minutami. Po této dob¢ jiz nedochazi k vyraznym
zméndm v chovani materidlovych koeficientd.
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6.2.3 Méreni zavislosti materidlovych koeficienti pri vysokych teplotach
prevySujicich Curiettv bod PZT keramiky

Vysledkem méfeni jsou teplotni zavislosti piezoelektrickych, elastickych
a dielektrickych koeficienti pifi béznych pracovnich podminkach keramiky,
ale soucasn¢ i chovani koeficientd pii fazovém piechodu z oblasti morfotropni
fazové hranice a tetragondlni struktury do kubické faze. Nejzietelngjsi je prave
pfechod do kubické krystalové struktury, ktery byva spojen s Curieovym bodem.
Z pohledu fizené depolarizace a matematickych modelti je toto méfeni dilezité
vzhledem k ptedpokladu predikovatelného vyvoje koeficienti b&hem ¢asteéného
ohfevu do vysokych teplot.

Hodnoty rezonance patii spolu s kapacitou C" mezi zakladni vstupni parametry
pro vypocet materialovych koeficientl. Jejich zavislosti na teploté se tedy projevi
I U ostatnich koeficientti. Dle zobrazenych prubéhi na obrazkach 6.6 a 6.7 s rostouci
teplotou dochazi k vzijemnému piiblizovani obou frekvenci aZz do zaniku
po piekroceni Curieova bodu. Tento piedpoklad potvrzuje klesajici trend podélného
elektromechanického faktoru kss, jehoZ hodnota udava §itku pasma mezi rezonanci
a antirezonanci (obrazek 6.8). Jedna se o podélny typ kmitl u valecku & 7 x 15 mm,
u které¢ho jsou hodnoty rezonance dobie méfitelné v celém rozsahu nastavenych
teplot.

U nasleduyjicich teplotnich zavislosti Se pro hodnotu rezonancni frekvence
pouzivan zkraceny tvar f; (f,) pfi minimélni hodnot¢ impedance a tvar f,(f,)
pro antirezonancni frekvenci pfi maximalni hodnoté impedance.
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Obr. 6.6 Pribéhy impedanénich charakteristik v zavislosti na rozmezi teplot od 30 do 410 °C pro valecek
@7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51.
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Obr. 6.7 Teplotni zavislost sériové f; a paralelni f, rezonan¢ni frekvence soub&zné s impedanci Z(fy,) a Z(f,)
a priib&hem kapacity C' na 1kHz. Méfeni pro vale¢ek & 7 x 15 mm z PZT keramiky NCE51 v rozmezi teplot od

30 do 410 °C. Obrazek zobrazuje promitnuté prib&hy impedanénich charakteristik do frekvenéni a impedanéni osy.

S poklesem f;, souvisi i klesajici trend impedance métené pii antirezonanci Z(f,),
oproti impedanci na rezonancni frekvenci Z(fy,) jejiz hodnota se méni minimalné
Vv celém rozsahu. Samotna rezonance tedy i hodnoty f; a f, zanikaji az pfi teploté
390 °C. Ptfechod do kubické faze tedy nezpisobi skokovou zménu piipadné
okamzitou ztratu piezoelektrickych vlastnosti materidlu. Teplotni zavislost hodnot
sériové f; a paralelni f, rezonanCni frekvence, respektive rezonancni a antirezonanc¢ni
frekvence soucasn¢ s impedanci Z(f;,) a Z(f,), je zobrazen na obrazku 6.7.

Keramika NCE51 je stabilni do teploty pfiblizn¢ 300 °C. Nad touto hodnotou
zaéne dochazet k vyraznym zménam na kapacité C' a rezonanéni a antirezonanéni
frekvenci, coz se projevi na podélném elektromechanickém, elastickém, ndbojovém
a napétovém koeficientu. Na teplotnich pribézich materidlovych koeficientl
na obrazku 6.8 je vidét, Ze prvni piechod nastal jiz pti 340 °C. Ten muze
predstavovat piechod pies morfotropni fazovou hranici do tetragondlni faze.
Soucasné¢ se zacind projevovat blizici se ptrechod do kubické faze, pii kterém
dochazi k vyraznému ovlivnéni materidlovych koeficientll. Krystalova struktura
prechazi z tetragonalni a rychlym oddalenim od morfotropni fazové hranice zaina
nabojovy koeficient prudce klesat. Fazovy pfechod na kubickou strukturu ptipada
dle relativni dielektrické permitivity na 368 = 8 °C. Z pohledu fizené depolarizace je
teplota 340 °C dulezita, jelikoz po piekroceni této hodnoty se jiz materialové
koeficienty nevraceji na své ptivodni hodnoty.
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Obr. 6.8 Teplotni zavislost zakladnich materidlovych koeficientl (relativni dielektrické permitivity &g, elastického
koeficientu s&5;3, podélného elektromechanického faktoru kgs, napétového gsz a nabojového dsz koeficientu). Méteni
pro vale¢ek & 7 x 15 mm z keramiky NCES51 v rozmezi teplot od 25 do 410 °C.
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6.3 VYUZITI RENTGENOVYCH DIFRAKTOMETRU PRO
STANOVENI FAZOVYCH PRECHODU

Rentgenova difrakce je vzhledem k hloubce priniku materialem vyuZivana
predevsim k méfeni tenkych vrstev praskovych vzorkd. Uhel neboli pozice 20
je postupn¢ nastavovan dle pozadavkl na méteny vzorek, ktery je ve formé velmi
jemného prasku nanesen na podlozku z polymethylmethakrylatu, hliniku nebo ve
vyjimecnych piipadech z kiemenného skla, které nevykazuje odezvu na prochézejici
zéfeni a tomu odpovidd 1 jeho vysSi cena. Podlozka s praskovym vzorkem
je umisténa do monochromatického svételného svazku s velkym poctem ndhodné
orientovanych prochazejicich castic. V kazdé zreflektujicich rovin materidlu
se nachdzi dany pocet Castic prasSkového vzorku s obdobnou orientaci. Pro zvySeni
pravdépodobnosti splnéni Braggovy podminky odrazu je vzorek otaCen kolem své
osy. Zavislost intenzity neboli ozafeného objemu vhodné orientovanych krystali na
uhlu 20 znazornuji tzv. difraktogramy [55].

Ke stanoveni krystalové struktury spolu se vzajemnym pomérem zirkonu a titanu
byl nejprve vzorek z piezoelektrické keramiky PCMS51 a NCES5S1 proméfen na
stolnim rentgenovém difraktometru MiniFlex 600 od spole¢nosti Rigaku. Jedna se
0 dvoukruhovy difraktometr s Braggovym-Brentanovym uspofadanim a niklovymi
filtry. Anoda neboli ter¢ik v rentgence difraktometru je vyrobena z médi (K,).
Pro métfeni keramiky byl nastaven thlovy rozsah 20 od 2 do 80° s krokem 0,02°.
Optimalni rychlost skenovani byla dle manualu nastavena na 10 °-min™,
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Obr. 6.9 Difraktogram praskového vzorku Pb(Zry., Tiy)O3 s dvéma poméry Zr/Ti 53/47 a 52/48. Mé&feno na
stolnim rentgenovém difraktogramu MiniFlex 600 v rozmezi 20 od 2 do 80° pfi laboratorni teploté 25 °C.
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Vysledny pomér Zr a Ti je u piezoelektrické keramiky Pb(Zr;., Tix)O3 pomoci
rentgenové difrakéni analyzy stanoven pro typ PCMS51 na 0,53 Zr ku 0,47 Ti. Jedna
se tedy o monoklinickou a tetragonalni strukturu. U typu NCES51 je stanoven pomér
na 0,52 Zr ku 0,48 Ti. V tomto pfipadé jde o tetragonalni krystalovou strukturu.
Krystalové struktury byly stanoveny pomoci knihovny ICDD (Inorganic Crystal
Structurre Database). Difraktogram porovnévajici oba typy keramiky spolu
s hodnotami soufadnic rovin (h k I) zobrazuje obrazek 6.9. V detailu pro 20 od 42,5
az 46,0° je zobrazen rozdil mezi tetragondlni strukturou u materidlu NCES51
a monoklinickou strukturou projevujici se ptiblizenim obou piki materidlu PCM51,
ve kterém ve vétSim poméru pievazuje zirkon nad titanem. V piipadé€ vyskytu pouze
trigonalni (romboedrické) struktury by se nejednalo o zdvojeny vrchol jako v tomto
ptipadé, ale v difraktogramu by se zobrazil pouze jeden uzky pik.
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Obr. 6.10 Detail difraktogramu praskového vzorku Pb(Zry., Tiy)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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Pro porovnani fazového ptechodu stanoveného pomoci rentgenové difrakéni
analyzy a métenim elektrickych parametri na zdkladé frekvenéni metody byl vybran
materidl NCES1 se stanovenou Curieovou teplotou pii 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 6.10. Na teploté 100 az 300 °C je jesté dobie znatelny
priabéh odpovidajici tetragonalni struktufe materidlu. Pfi postupném pftiblizeni
k Curieoveé teplot¢ 368 °C dochazi ke vzajemnému splynuti obou pikd zaroven
s narGstem jeho intenzity coz dokazuje postupny pifechod na kubickou fazi.
Kompletni pritbéh zéavislosti intenzity na thlu 2@ Vv rozmezi 42 az 46° od teploty
100 az po 470 °C je zobrazen na obrazku 6.11. K uplnému ptechodu dochéazi na
rozhrani 355 az 370 °C, kde je jiZ ustalena hodnota intenzity jednoduchého piku
definujiciho kubickou strukturu.
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Obr. 6.11 3D detail difraktogramu praskového vzorku Pb(Zry., Ti,)O3 s pomérem Zr/Ti = 52/48 v zavislosti na
teploté od 100 do 470 °C, méteno na rentgenovém difraktogramu Empyrean, rozmezi 20 od 42 do 46°.

6.4 RIZENA TEPELNA DEPOLARIZACE PIEZOELEMENTU

Po prométeni vSech zakladnich tepelnych charakteristik piezoelektrické keramiky,
lze definovat jeji chovani v zavislosti na teploté blizké Curieovu bodu. Definovanou
zménu materialovych koeficientli pouze v nékterych castech piezoelementu pomoci
teploty je mozné realizovat na zaklad¢ vyslednych méfeni doby ohfevu elementu.
Ze kterych je patrné, Zze keramika je ohfivdna postupné a je tedy mozné vyuzit
principu ¢asteéné depolarizace. Pred depolarizaci je potieba stanovit Curietiv bod
pouzité keramiky.
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Je-li material ponechan v kalibraéni peci po urCitou dobu, dojde k jeho
CasteCnému ohrati. Okoli stiedu keramiky bude ohtato na teplotu T; a okraj
na teplotu T,. Bude-li platit podminka kdy T, > T,, za pifedpokladu ze T, se rovna
Curieové teploté pifipadné hodnoté vyssi, nenastane Uplnd depolarizace celé
keramiky, ale dojde pouze k ¢astecné depolarizaci na okraji elementu. V piipadé kdy
T, =T; dojde podle pfedpokladti k uplné depolarizaci celého vzorku. Z toho lze
usoudit, ze ¢aste¢nou depolarizaci je mozné do urcité miry regulovat a lze ji provést
pii splnéni nasledujicich podminek. Musi byt pfedem stanovena Curieova teplota
daného piezoelektrického materidlu respektive méfené¢ho 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 koeficienti keramiky.
Vyuziti je mozné najit naptiklad pfi pozadavku na vytvoreni gradientniho pribéhu
piezoelektrického nabojového koeficientu ds; v délce respektive tloustce elementu.
Jestlize je na jedné stran€ elementu pivodni hodnota nédbojového koeficientu dssz o,
je v jeho délce postupné snizovana na hodnotu dzs.g; @ potom plati dszo; >> Us3.0.

Pro caste¢nou depolarizaci PZT keramiky vysokou teplotou byla vyuzita sestava
zobrazena na obrazku 5.10 respektive 5.11. Postup depolarizace byl realizovéan dle
schématu na obrazku 6.12. 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.

Po kazdém teplotnim cyklu, tedy ohfati keramiky a ochlazeni na teplotu okoli, byl
vzorek proméfen frekvenéni metodou a pro potvrzeni vysledku také piimou
vibrometrickou metodou vyuzivajici laboratorné sestrojeny das-metr.
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Obr. 6.12 Proces stanoveni postupné depolarizace materialovych koeficientii piezoelektrické keramiky

na jednotlivych nastavenych teplotach pii ohfevu a nasledném ochlazeni na 25 °C.
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6.4.1 Prima vibrometricka metoda méreni

Hodnoty piezoelektrického nabojového koeficientu byly meéfeny piimou
vibrometrickou metodou vyuzivajici laboratorné sestrojeného  dss-metru
zobrazen¢ho na obrazku 5.9 pro dvé hodnoty sily F3 pfi jedné budici frekvenci
110 Hz. Nejprve byla zvolena sila 0,25 N, kterd je vétSinou pouzita U sérioveé
vyrabénych das-metri a poté byla hodnota sily nastavena na 1 N. Ctyfnasobné velka
sila F3 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. Vysledny vliv zmény plisobici
sily byl vsak pod rozlisenim métici metody, proto je zde zobrazen pouze graf s nizsi
pusobici silou 0,25 N na obrazku 6.13.

Obr. 6.13 Vysledny vliv tepelné depolarizace na piezoelektricky nabojovy koeficient ds3 pro piezoelektricky
valeéek & 7 x 15 mm typ NCE51, naméfeno dzs-metrem pii F3 = 0,25 N.

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 i stupen depolarizace je mozné regulovat dobou, po
kterou je vzorek temperovan uvnitf teplotni komory. Pti pozadavku na vyraznou
zménu nabojového koeficientu a tedy 1 vysoky stupent depolarizace je nutné
ponechat vzorek v komoie dostatecné dlouhou dobu nebo nastavit vyssi 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 vtéto oblasti depolarizovana témeéf
V celém svém objemu. Vliv pisobici sily F3 je v celém rozsahu méfeni minimalni.
Vyrazné rozdily se neprojevuji ani na velmi nizkych hodnotdch nébojového
koeficientu dss.
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6.4.2 Frekven¢éni metoda méreni

Me¢teni bylo zapojeno podle schéma na obrazku 5.10 a vzorek byl upnut do
vysokoteplotnich klesti zobrazenych na obrdzku 5.11. Nabojovy koeficient neni
frekven¢ni metodou méfen piimo a bylo tedy nutné méfit vliv teploty na vstupni
parametry méfené impedan¢nim analyzatorem Agilent 4294A. Vstupni hodnoty
rezonanénich frekvenci a kapacity C' byly méfeny soudasné v teplotni komoie
HYPERION na 25 °C po ochlazeni z aktudlné nastavené teploty v komoife GEMINI,
podle teplotniho schématu na obrazku 6.12. Na zaklad¢ zavislosti vstupnich
parametri na teploté¢ bylo mozné sledovat, kterd z veli¢in ma ptevladajici vliv na
vyslednou hodnotu nédbojového koeficientu. Impedanéni charakteristiky pro podélné
typy kmitll keramického valecku &7 x 15 mm v rozsahu teplotni depolarizace
od 340 do 390 °C jsou zobrazeny na obrazku 6.15 a zavislost C' na obrazku 6.14.

Obr. 6.14 Vysledny vliv tepelné depolarizace na kapacitu C' m&fenou na 1 kHz pro piezoelektricky valedek
@ 7 x 15 mm typ NCES51, naméfeno frekvenéni metodou.

Po dokonéeni procesu depolarizace doslo u kapacity ke snizeni hodnoty C' 0 7 %
oproti hodnoté po polarizaci elementu. K vyrazné zméné dochdzi predevSim
na ztzeni frekvencniho pasma mezi rezonanc¢ni a antirezonan¢ni frekvenci ménice.
V oblastech kde se teplota zvySila nad Curietiv bod, se materidl pfi tomto stupni
ohfevu pohybuje na rozhrani tetragondlni a kubické faze, kde postupné ztraci své
piezoelektrické vlastnosti.
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Obr. 6.15 Prib&hy rezonanéni a antirezonanéni frekvence naméfené na impedanénim analyzatoru Agilent 4294A
béhem ¢asteéné depolarizace pomoci teploty na piezoelektrickém vale¢ku & 7 x 15 mm typ NCE51, hodnoty jsou
méteny po ochlazeni z aktualni nastavené teploty na 25 °C.
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Z jednotlivych namétfenych pribéhli impedanénich zavislosti je vidét,
ze depolarizace piezoelementu se projevuje predevsim na jeho rezonanc¢ni frekvenci.
Posun rezonan¢ni a antirezonancni frekvence ve frekvenénim spektru je hlavnim
faktorem, ktery ma vliv na vysledné snizovani piezoelektrického nébojového
koeficientu das.

Vysledny priubéh depolarizace nabojového koeficientu ds; ziskaného frekvencni
metodou je zobrazen na obrazku 6.16. Hlavni podil na vyrazném snizeni hodnoty
nabojoveého koeficientu v okoli Curieova bodu ma pravé vyrazny pribéh
depolarizace v objemu elementu, jehoZz nasledkem dochazi k zzeni pasma mezi
rezonanéni a antirezonan¢ni frekvenci a zméné kapacity C'. Minimalni zmény
v impedancnich charakteristikdch respektive rezonancni frekvenci, ke kterym
dochézelo po prekroceni teploty 380 °C, byly jiz méfeny na hranici rozliSitelnosti
metody. U vétSiny prubéhl namétenych po prekroceni Curieova bodu se jiz vyrazné
projevil velmi maly odstup hodnoty rezonan¢ni a antirezonanéni frekvence.
V pribéhu depolarizace vSak nedoSlo k vyrazné skokové zméné vstupnich
parametr ani po prechodu do kubické faze. Frekvenc¢ni metodou lze tedy sledovat
cely priibéh ztraty piezoelektrickych vlastnosti.

Obr. 6.16 Vysledny vliv tepelné depolarizace na piezoelektricky nabojovy koeficient dss pro piezoelektricky

valecek & 7 x 15 mm typ NCES1, naméfeno frekvencni metodou.

6.4.3 Porovnani frekven¢ni a vibrometrické metody méreni

Na pfimém porovnani obou metod pouzitych pro ziskani piezoelektrického
nabojového koeficientu dsz je patrna vyrazna shoda do teploty 370 °C, tedy mirné
nad hodnotu Curieova bodu. Po piechodu do kubické krystalové struktury je jiz
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hodnota nébojového koeficientu ds; natolik snizena, ze lze u obou metod nalézt
nedostatky, které mohou mit vliv na vyslednou hodnotu koeficientu. Pfi pfimém
meéfeni vibrometrickou metodou je signal generovany piezoelementem velmi slaby,
a tedy 1 odstup realného signdlu od Sumu neni dostate¢ny. U frekvencni metody
se projevuji chyby pfi odectu rezonan¢ni a antirezonan¢ni frekvence z impedancni
charakteristiky elementu. Vysledné porovnani frekvenéni metody a piimé
vibrometrické metody vyuZzivajici dss-metr pi1 0,25 N a 110 Hz v celém rozsahu
depolarizace je zobrazené na obrazku 6.17.
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Obr. 6.17 Porovnani piimé metody vyuZivajici laboratorniho dss-metru a frekvenéni metody pti méteni
piezoelektrického nabojového koeficientu dsz valecek & 7 x 15 mm typ NCES1, béhem fizené castecné
depolarizace vysokou teplotou.
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7 ZAVER

Dizertacni prace je orientovana na problematiku méieni elektrickych vlastnosti
piezoelektrické keramiky. Pro stanoveni materidlovych koeficientli byla vyrobena
sada vzorktl s geometrickymi rozméry spliiujicimi doporuéeni norem. Usp&sné byla
vyzkouSena nova metoda vyroby sady vzorki pro jednotlivé pozadované typy kmith
Z jednoho velkého disku. Diky tomu je celd vyroba sady vzorkli mnohem levné&;si
a soucasn¢ je dodrzena podminka pouziti keramiky zjedné vyrobni Sarze. Na
vyrobenych vzorcich bylo mozné s vysokou piesnosti porovnat rizné metody
méfeni materidlovych koeficientd. Mezi porovnavané metody patfila nepiima
frekvencni metoda a pfima metoda optickd, vibrometrickd a metoda zaloZzend na
skokovém odleh¢eni. Z vyslednych hodnot ziskanych pomoci vSech vyzkouSenych
metod lze usoudit, ze frekvencni metodu je vyhodné pouzit v pfipadech, kdy
potfebujeme ziskat jednotlivé koeficienty nebo kompletni matici materidlovych
koeficientdi. Naproti tomu méfeni pomoci ptimé optické nebo vibrometrické metody,
pfipadné¢ metody skokovym odlehéenim lze vyuzit v ptipadech, kdy je tfeba ziskat
pouze nabojovy, piipadné¢ napétovy koeficient. Vyhodou piimych metod oproti
frekvencni metod¢€ je mozZnost pouzit 1 vzorky z keramiky, které nespliuji podminku
mMinimalniho poméru rozméra stran doporucenych Vv normé. Nevyhodou optické
metody jsou zvySené naroky na ptipravu zafizeni pro méteni a vyssi pofizovaci cena
méficich pristroji. Tato metoda je z velké Casti vyuzivana hlavné v laboratornich
podminkach. Metoda skokového odlehCeni respektive vibrometrickd je v praxi
vyuzivana hlavné u tzv. dzz-metrii. Obé metody lze vyuzit pro samostatné méteni,
poptipadé pro kontrolu vysledkii ziskanych frekvenéni metodou. Po
porovnani vyslednych hodnot nabojovych koeficientt (Tab. 6.2) lze fici, ze ani
jedna metoda se vyrazné neodlisuje od katalogovych hodnot piezokeramiky NCE51
respektive PCMS51. Katalogovd hodnota vyrobce je uvadéna z diivodu cCasteéné
zavislosti nabojového koeficientu na geometrickych rozmérech s chybou do 5 %.
Z hlediska ptesnosti méteni jsou vSechny realizované metody srovnatelné.

V dalsi casti prace byl zkouman vliv teploty na piezokeramiku. Protoze vétSina
komercné dostupnych ptipravkli pro métfeni elektrickych parametrii keramiky neni
uzpusobena na méfeni presahujici 80 az 100 °C, byl pro méteni teplotnich zavislosti
vyroben specialni méfici ptipravek umoznujici jak méteni na vysokych frekvencich,
vhodnych ptfedev§im pro tloustkové mody tenkych diski, tak pro méfeni az do
teploty 500 °C. Pfed méfenim teplotnich zavislosti materialovych koeficienti byla
stanovena Curieova teploty pro keramiku typu NCE51. Curieova teplota byla
ziskana metodou méfeni maximalni hodnoty kapacity C', respektive relativni
dielektrické permitivity g, vV zavislosti na zvySujici se teploté. Takto ziskana hodnota
byla porovnana s méfenim fazového prechodu do kubické krystalografické struktury
pomoci rentgenového difraktogramu. Ob¢é méfeni se shoduji na Curieové teploté
v rozsahu 368 + 8 °C, coz odpovida katalogovému listu vyrobce, uddvajici pro tento
typ keramiky hodnotu 360 + 18 °C.

Teplotni méfeni byla realizovdna metodou postupného temperovani na nastavené
hodnoté, pfed odectenim vstupnich dat pro vypocet byl vzorek ponechan v teplotni
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komote dostatecné dlouhou dobu na ustaleni parametri. Doba pottebnd k prohtati
jednotlivych piezoelementi je definovana méfenim zavislosti pii  vlozeni
jednotlivych vzorkii do komory nastavené na rizné teploty. K nejvétSim zménam
dochdzi mezi 15 az 25 minutou ohfevu, poté jiz nedochazi k tak vyraznym
odchylkam vyslednych koeficientt.

Mezi zdkladni teplotni zkouSky patfilo méfeni teplotni hysterezni kiivky,
cyklovani teploty na keramickém vzorku a celkova teplotni zdvislost celé matice
materidlovych koeficienti. Na zaklad¢ téchto vysledkli bylo mozné definovat vliv
teploty na koeficienty v pracovnim rozsahu snimact vyuzivajicich piezokeramiku
a soucasn¢ definovat chovani jednotlivych koeficienta pti piechodu Curieova bodu.

Obecné je teplotni zavislost linearni az do vyrazného exponencidlniho narastu
kapacity zac¢inajiciho po prekro€eni 270 °C pro typ PCMS51 a 300 °C pro NCES].
Do Curieovy teploty 3¢ = 5 % je mozné pii spravné dob¢ ohievu piezoelementu
pozménit jeho parametry dle pozadavkll na vytvoreni gradientu jednotlivych
koeficientli v délce ptipadné tlouStce vzorku. Tento postup lze nazvat jako fizenou
depolarizaci PZT keramiky pomoci vysoké teploty. Nevyhodou tohoto postupu
ovlivnéni koeficienti je pouze moznost jejich postupného snizovani nikoliv
zvySovani. Vysledny experiment vyuzivajici jak frekvencni, tak vibrometricke
metody, tento piedpoklad potvrdil. Cely proces je znazornén na postupné
se snizujici hodnoté nabojového koeficientu, ktery byl po definovanou dobu ohiivan
na teplotach blizkych Curieovu bodu. Po ochlazeni z nastavenych maximalnich
teplot na referenni hodnotu 25 °C jiZ nedochéazelo k ustidleni nabojového
koeficientu na jeho pivodni hodnotu. U postupné depolarizované keramiky dochazi
k maximalnimu ovlivnéni koeficientd pravé v okoli Curieova bodu. Teplotou
vyvolané zmény jsou pro dané koeficienty nevratné, a dochdzi k Castecné
depolarizaci.

Hlavnim parametrem ovliviiujicim Curieovu teplotu je sloZzeni PZT keramiky,
respektive vzajemny pomér zirkoniCitanu a titani¢itanu olovnatého a piidané
pfimési. Curieovu teplotu je mozné stanovit pfedem s pomoci fazového diagramu
vztazenému k danému materidlovému slozeni Pb(Zr;4Tiy)Os. Pro pouzity typ
keramiky byl vyuZit fazovy diagram stanoveny Jaffem pomoci rentgenového
difraktometru a korigovanym Nohedou. Soucasné je ze zndmého fazového diagramu
a naméieného slozeni mozné stanovit pro dany typ keramiky jeho krystalografickou
strukturu. U métenych vzorkil se jednad o zakoupenou keramiku, pfesny pomér Zr
a Ti tedy neni zndm. Pro zpétné stanoveni sloZeni materialu, kde nejsou znamé
vstupni slozky nebo jejich vzajemny pomér je ¢asto vyuzivana metoda EDS. U obou
pouzitych typl keramik PCMS51 a NCES1 nebyl vsak jejich vzajemny minimalni
rozdil v hmotnostnich pomérech zirkonu a titanu metodou EDS jednoznacné
prokazan, zvyslednych hodnot nelze jednoznaéné zdGvodnit 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 zdklad¢ téchto vysledkti byl typ krystalografické
struktury upfesnén rentgenovym difraktometrem. V tomto piipadé¢ byly
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difraktogramy obou typi keramiky porovnany s jiZ naméfenymi prib&hy z databaze.
U keramiky PCM51 se dle dané databdze jednd o monoklinickou a tetragondlni
strukturu a u keramiky NCES51 o tetragonalni strukturu. Rentgenovym
difraktometrem byla stanovena hodnota fazového ptechodu do kubické
krystalografické struktury (Curietiv bod) v okoli 365 + 8 °C pro keramiku NCES51
a335 £ 7°C pro PCMS51, coz odpovidd hodnotam ziskanym dfive frekvencni
metodoul.

Stanovené cile disertacni prace povazuji za splnéné, byly realizovany a ovéteny
rizné metody stanoveni koeficienti piezoelektrickych materidlti, zpracovéana
metodika méteni vlivu teploty na piezoelektricky materidl v Sirokém rozsahu teplot
a bylo provedeno velké mnozstvi ovéfovacich experimentl s cilem metodiku
verifikovat. RovnéZ byla experimentalné prokazana moznost tfizené depolarizace
piezokeramiky, coZz umoziuje budouci vyvoj piezoelementli s definovanymi
vlastnostmi pro Sirokopasmoveé snimace AE.
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11 ABSTRAKT

Prace se vénuje problematice méfeni parametrii piezoelektrickych materidlt
a vlivu teploty na jejich stabilitu. V uvodni ¢asti je struéné vysvétlena problematika
piezoelektrického jevu, jeho vyuziti, zpiisob vyroby piezoelektrickych materidli
a metody meéfeni jejich vlastnosti. V praktické ¢asti prace je prehledné uveden
postup méfeni a vypoCtu kompletni matice materidlovych koeficienta
Z definovanych vzorka PZT keramiky. Postupnou upravou dostatecné velkého disku
byla vyrobena celd sada piezoelektrickych vzorkil pro vSechny typy kmitt, splitujici
kritéria pfislusnych norem. Tenky platek pro piicné podélné kmity, tenky disk pro
radialni a tloustkové kmity, valecek pro tloustkové podélné kmity a tenky platek
pro tlousStkoveé stfizné kmity. Ke stanoveni matice koeficientll a popisu postupu
meéfeni byla pouzita keramika NCES1 firmy Noliac, pfip. i starsi PCM51. V obou
ptipadech se jednd o mekkou PZT keramiku slozenou ztuhych roztokl
zirkoni¢itanu olovnatého a titaniCitanu olovnatého Pb(Zri,Tix)Os. Vzajemny
molarni pomér zirkonu a titanu definuje krystalografickou strukturu uvnitt keramiky
a jednotlivé fazové prechody. Skutecna struktura a chemické sloZzeni méfenych
vzorkll byly ovéteny rentgenovou difrakéni spektroskopii respektive prvkovou
analyzou energiové disperzni spektroskopii (EDS).

K méfeni vzorkill a naslednému vypoctu vSech koeficientl byla pouzita frekvencni
metoda. Pro méfeni bylo vyuzito precizniho impedanéniho analyzatoru Agilent
4294A a mgéfici pinzety Tweezers Contact Test Fixture 16334A. Provedenymi
experimenty byla ovéfena moznost rychlého stanoveni kompletni matice koeficient
piezoelektrické keramiky bez vétSich narokii na vyrobu sady vzorkad nutnych pro
meéfeni. Ziskand hodnota ndbojového koeficientu byla ovéfena pfimymi metodami,
optickou vyuzivajici laserového interferometru, vibrometrickou a metodou skokové
zmény sily plsobici na element. Na zakladé provedenych méfeni a experimentii byly
metody porovnany a definovany jejich vyhody a nevyhody.

Hlavni pozornost byla vénovdna problematice chovani piezoelektrického
materialu pii teplotach v okoli Curieova bodu. Depolarizace zvySenou teplotou
v okoli Curieova bodu je vyznamnou materialovou vlastnosti PZT keramiky, ktera je
vSak obtizn¢ méfitelnd. Vyuziti bézné vibrometrické metody (dsz-metry) pro méfeni
teplotnich zavislosti je technologicky ndrocné, proto byla pouzita pro stanoveni
teplotnich zavislosti frekvencéni metoda. Jako indikator zobrazujici stav depolarizace
PZT keramiky byl zvolen piezoelektricky nabojovy koeficient, jehoz hodnotu lze
frekvenéni metodou dobfe méfit. Presnost frekvenéni metody byla ovéfena
porovnanim s vibrometrickou metodou na rdznych rozmérech valeckt z PZT
keramiky NCES51, urcenych pro podéIné typy kmiti. Vysledkem prace je ovéfena
metodika méfeni, ktera umoziuje dosahnout piesného stanoveni hodnoty Curiecova
bodu, tzn. fazového ptrechodu keramiky do kubické krystalografické struktury.
Experiment rovnéZ prokdzal moZnost postupné fizené depolarizace keramiky
pomoci vysoké teploty a soucasné 1 hranice teploty, pti kterych jiz za¢ina dochazet
K nevratné zméné piezoelektrickych vlastnosti PZT keramiky. U keramiky NCE51
respektive PCM51 dochazi K nevratnym zménam na 95% Curieovy teploty.
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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(Zr,,,Tiy)O3z. 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 (ds3-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
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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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