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STANOVENI ELEKROMECHANICKYCH VLASTNOSTI VYBRANYCH
PIEZOELEKTRICKYCH MATERIALU

Disertaéni prace se zabyva méfenim materilovych vlastnosti piezoelektrickych materiall
PZN-PT, PMN-PT a L-alaninem dopovaného TGS. Uvodni &st je vénovana popisu
experimentalnich metod, na jejichZ vyvoji a zdokonalovani se autorka podilela. Jsou zde
popsany pouZité pristroje, sestaveni experimentl a softwarova podpora. Je popsana také
metoda Scanning Force Microscopy, ktera byla vyuzita pfi pozorovani doménové struktury
materiald PZN-PT a PMN-PT. U téchto dvou materiali byla pro vzorky rizné orientace
zkoumana komplexni dielektricka permitivita v zavislosti na frekvenci a teploté véetné oblasti
fazovych prechodli, hydrostaticky piezoelektricky koeficient a starnuti materidlovych
vlastnosti po polarizaci. U L-alaninem dopovaného TGS jsme se zaméfili na piezoelektrické
vlastnosti. Uzitim laserové interferometrie byla stanovena kompletni sada osmi
piezoelektrickych koeficienti pfi pokojové teploté a jejich teplotni zavislosti az do teploty
fazového prechodu. Byla zméfena hodnota hydrostatického piezoelektrického koeficientu,
ktera je v souladu s hodnotou vypoétenou z hodnot jednotlivych piezoelektrickych koeficienti

stanovenych laserovou interferometrii.

DETERMINATION OF THE ELECTROMECHANICAL PROPERTIES OF SOME
PIEZOELECTRIC MATERIALS

The thesis deals with measurement of the material properties of piezoelectric materials
PZN-PT, PMN-PT and L-alanine doped TGS. Introductory part is devoted to the description
of experimental methods, whose development and improvement the author participated in.
Used equipments, experiments’ design and software support are described. The method
Scanning Force Microscopy, which was used for domain structure obsevation of PZN-PT and
PMN-PT materials, is also described. Dependence of the complex dielectric permittivity on
frequency and temperature, including the phase transitions region, the hydrostatic
piezoelectric coefficient and ageing of the materials properties after poling process were
studied for both materials. We specialized in piezoelectric properties for L-alanine doped
TGS. We determined the complete set of eight piezoelectric coefficients at the room
temperature and also the temperature dependencies up to the phase transition temperature by
laser interferometry. We also measured the hydrostatic piezoelectric coefficient. The
measured value corresponds with the value calculated from piezoelectric coefficients

measured by laser interferometry.



DIE BESTIMMUNG DER ELEKTROMECHANISCHEN EIGENSCHAFTEN FUR
AUSGEWAHLTEN PIEZOELEKTRISCHEN MATERIALEN

Die Dissertation beschiiftigt sich mit der Beobachtung der Materialeigenschaften der
piezoelektrischen Materialen PZN-PT, PMN-PT und TGS mit L-alanine. Die Einleitung wird
der Beschreibung der Experimentiermethoden gewidmet. Die Autorin hat diese Methoden
entwickelt. Die Komposition des Experiments, die Instrumente und Software fiir Experimente
werden beschrieben. Die Methode Scanning Force Microscopy wird also beschreibt. Diese
Methode wurde fiir die Beobachtung die Doménstruktur in PZN-PT und PMN-PT gebraucht.
Wir haben die komplexe dielektrische Permittivitdt in Abhéngigkeit von Frequenz und
Temperatur einschlieBlich Phaseniiberginge, den hydrostatischen piezoelektrischen
Koeffizienten und den Alterungsprozess der Materialeigenschaften nach erfolgter
Polarisierung fiir beide Materialen untersucht. Wir haben uns fiir L-alanine angereichert TGS
auf die piezoelektrischen Eigenschaften gerichtet. Der komplette Satz von acht
piezoelektrischen Koeffizienten bei Zimmertemperatur und die Temperaturabhingigkeit
dieser Koeffizienten bis Ubergangstemperatur wurden unter Anwendung der
Laserinterferometrie bestimmt. Wir haben den Betrag des hydrostatischen piezoelektrischen
Koeffizienten bestimmt. Gemessener Betrag stimmt mit dem aus dem Satz von

piezoelektrischen Koeffizienten ausgerechneten Betrag iiberein.
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Uvod

V dusledku rychlého rozvoje elektroniky, mikroelektroniky a vypocetni techniky
v poslednich desetiletich se tyto technologie rozsifily do mnoha oblasti lidské ¢innosti.
Nejsirsi uplatnéni nasly v lékafstvi, automobilovém primyslu, zabezpetovacich systémech,
sd&lovaci technice, Fidicich a regulaénich zafizenich, atd. V celé fadé aplikaci je nezbytné
detekovat rizné neelektrické veli¢iny, napf. silu, zrychleni, teplotu, tlak, vyhodnocovat
troveri signali a na jejich zdkladé provést adekvatni zadkroky v fizeném systému. Jako
soudasti senzori umoziiujicich pfevod celé fady neelektrickych veli¢in na veliCiny elektrické,
se uzivaji piezoelektrické, pyroelektrické a feroelektrické latky. Dalsi oblasti, v niz nalezly
tyto latky své uplatnéni, je konstrukce elektromechanickych akénich  ¢lend,
elektroakustickych ménic¢u, aktuatoru a piezoelektrickych motorki.

S rozvojem aplikaci je spojeno hledani novych perspektivnich materiald. Vyvoj
sleduje kromé potiebnych materidlovych vlastnosti také naro¢nost ptipravy, cenu vysledného
vyrobku, jeho Zivotnost a v neposledni fadé také ekologii vyroby a naslednou likvidaci
vyfazené soucastky. Mimo uziti klasickych piezoelektrickych latek, jako je piezokeramika ¢i
kfemen, jsou stale objevovany materialy nové. V soucasnosti je napfiklad vénovana zna¢na
pozornost vyvoji bezolovnaté piezokeramiky. Pokrok v technologickych procesech pfi
péstovani a nasledném opracovavani materiald umoznil vyuzit i jiz déle znamé materialy,
u kterych SirSimu vyuziti dosud branila obtiznost vyroby dostate¢né velkych a kvalitnich
vzorkli. Takto se dostaly do popfedi zajmu monokrystaly Pb(Zn;;sNb,3)Os - PbTiO;
(. PZN-PT) a Pb(Mg13Nb23)O; - PbTiO; (tj. PMN-PT). Ackoliv jasné teoretické vysvétleni
velmi silnych piezoelektrickych vlastnosti téchto latek zatim neni znamo, nally uz své
priumyslové uplatnéni v ultrazvukovych sondach v 1ékafstvi.

Béhem svého doktorského studia jsem se vénovala vyvoji méficich systému
materidlovych vlastnosti riiznych latek, v disertaéni praci jsou obsazeny vysledky méfeni na
vzorcich (NH,CH,COOH);-H2SO4 (tj. TGS) dopovaného L-alaninem (C3H70;N) a silng
piezoelektrickych monokrystali PZN-PT a PMN-PT. Cilem préace bylo stanovit materialové
vlastnosti téchto latek s uzitim pfistroji dostupnych na katedfe fyziky TUL. S tim souvisela i
nutnost vyvoje nékolika experimentélnich pracovist' — Piezoelektricka laboratof, Laboratof
laserové interferometrie. Spolupodilela jsem se na ptipravé nékolika experimentl, véetné
softwarové podpory — sestaveni fidicich programl a programii pro sbér dat v prostiedi

HP VEE. Navic se naskytla unikatni moZnost kratkodobého pobytu na Svycarském pracovisti

l"l



ETH Ziirich, kde jsme metodou Scanning Force Microscopy (SFM) pozorovali doménovou
strukturu materiali PZN-PT a PMN-PT.
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Frekvencni méreni dielektrickych viastnosti materiali

Meérici metody

Frekvenéni méreni dielektrickych vlastnosti materialu

Pro méfeni frekven&nich charakteristik materialu v zavislosti na pfiloZzeném statickém
elektrickém poli je pouzivan impedanéni analyzator Hewlett Packard 4192AM — viz Obrazek
1. Pristrojem lze mé&fit impedanci Z, fdazi 0, elektricky odpor R, reaktanci X, kapacitu C,
indukcnost L, cinitel jakosti Q a disipacni faktor D. Pfistroj navic umoznuje urcit i veliCiny
reciproké - tedy admitanci Y, elektrickou vodivost G, susceptanci B. To je vyhodné
v piipadech, kdy je méfeni reciprokych veliin pfesnéjsi, napf. pro velké odpory. Mé&feni
piimé nebo reciproké veli¢iny lze nastavit manualné, ale pfistroj navic dokaze

v automatickém rezimu vybrat na daném vzorku presnéji zméfitelnou veli¢inu.

Obriazek 1: Impedanéni analyziator HP 4192A s drzikem vzorkia HP 16047A.

Budici napéti oscilatoru Ize volit v rozsahu 5 mV az 1,1 V (s krokem 1 mV). Soucasné
je mozné privadét statické elektrické pole (bias) v rozmezi -35 V az +35 V (s krokem 10 mV).
Pfistroj méfi elektricky odpor a reaktanci (resp. elektrickou vodivost a susceptanci), ze
stanovenych hodnot a znamé frekvence pouzitého signalu vnitini vypocetni jednotka pfistroje

spoCita uzivatelem zvolené veli¢iny a tyto vypo&tené hodnoty vidi uZivatel na dvou displejich
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Frekvencni méreni dielektrickych viastnosti materiali

pistroje. Vztahy mezi jednotlivymi veli¢inami uvadi Tabulka 1. Jak uvadi vyrobce v pfirucce
k pristroji, méfeni elektrického odporu a reaktance (resp. elektrické vodivosti a susceptance)
dava nejpiesn&jsi vysledky, protoZe vysledky nejsou zkresleny zaokrouhlovanim b&hem
vypoitu. Mefeni je téz rychlej$i. Pro zpfesnéni méfeni je navic k dispozici reZim
primérovani, ve kterém pristroj méfi pro zadanou frekvenci deset hodnot a ztéch pocita
aritmeticky prumer.

Méfeny vzorek se umistuje do drzdku HP 16047A, ktery je dodavan spolu
s pfistrojem. Drzak HP 16047A slouzi k uchyceni vzorki opatfenych vyvody pro méfeni pii
pokojovych teplotach. Vzorek lze uchytit i jinym vhodnym zpiisobem a s pfistrojem propojit
&tyfmi koaxidlnimi vodiéi o impedanci 50 € zakon¢enymi BNC konektory.

Pfistroj je vybaven potitatovym rozhranim HPIB (Hewlett-Packard Interface Bus),
které je shodné s normou GPIB (General-Purpose Interface Bus) a umoziuje komunikaci

pfistroje s fidicim poéitatem. Politatem je pak mozné ovladat vSechny funkce a nastaveni

pfistroje.
Méreny parametr MéFeni v m6du R, X Méreni v médu G,B
—HWA— _l_,\E,\:',\:L
¥4 ) neméfi se
|Y| nemeéfi se JG? + B2
9 - sl
R G
L X =1
® oB
C = B
X ®
Q 1X] |B]
R G
R G
D — oo l%
| X] B

Pro méfeni dielektrickych vlastnosti vzorkii byla zkonstruovéna a svépomoci vyrobena

hlinikova komirka opatfena BNC konektory pro piipojeni impedanéniho analyzatoru.
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Frekvencni méreni dielektrickych vlastnosti materidli

Komiirka je vyplnéna silikonovym olejem, ktery je pouzivan jako pracovni médium také
v tlakové komote; méfeni frekvenénich a tlakovych zavislosti permitivity budou tedy
provadéna za obdobnych podminek. Silikonovy olej ma vysoky mémy elektricky odpor a
zabraiuje moZnému jiskfeni. Umisténim vzorku v kapaling je navic zajisténo dobré chlazeni,
pfipadné umozZnéno ohfivani vzorku. Kviili tepelné roztaznost oleje je do vika komirky
vyvrtan maly otvor slouzici k vyrovnavani tlaku.

Teplotu uvniti komurky umoziuje sledovat termo¢lanek typu K. Signél z termo¢lanku
je zpracovan pristrojem Keithley Model 6517 Electrometer, ktery dokéze kromé jinych funkei
také odecitat teplotu z tohoto typu termoc¢lanku s rozliSenim 0,1°C. Pfistroj Keithley Model
6517 Electrometer umoziuje komunikaci s po¢itaem pomoci standardniho pocitatového
rozhrani GPIB. ProtoZe tento pfistroj byl pouzit pfi tlakovych méfenich, bude jeho

podrobnéjsi popis uveden v ¢asti vénované témto méfenim.

Obrizek 2: Komiirka pro méreni dielektrické permitivity.

16



Frekvencni mérent dielektrickych viastnosti materialu

Ohfivag Heidolph 3001 K

Teplotni mé&feni dielektrickych vlastnosti vzorkl byla provadéna ve vySe popsané
komiirce. V&tsi &ast komirky byla ponofena v nddobé z varného skla vypInéné silikonovym
olejem (objem asi 2 litry). Sklenéna nadoba stila na elektrickém ohfiva¢i umoziiujicim
michani oleje magnetickou michadkou. Byl pouzit ohfiva¢ znacky Heidolph MR 3001 K
ve spojeni s fidici jednotkou Heidolph EKT 3001 (Obrazek 2).

Obrizek 3: Ohriva¢ Heidolph 3001 K.

Vyrobce zarucuje teplotni stabilitu +1°C v rozmezi teplot +50 az +300°C. Pfi méfeni
za pokojové teploty byla regulace teploty vypnuta. Nevyhodou pouZitého typu ohfivace je

chybéjici moznost nastaveni rychlosti ohfevu.

p &feni

ProtoZe vznikl poZzadavek méfeni permitivity za riznych podminek, napt. méfeni
frekventni zavislosti pfi konstantnim stejnosmérném napéti nebo méfeni pfi ménicim se
stejnosmérném napéti a konstantni frekvenci, vytvofila jsem spole¢né s kolegou
Mgr. Panosem nékolik pocitatovych programi pro tyto typy méfeni. Filosofie viech
programi byla stejna. Pfi navrhu programi byl vzdy bran zfetel na to, aby byl program co
nejsnaze ovladatelny a aby uZivatel mél jiz b&hem méfeni k dispozici co nejvice
zpracovanych vysledki. Programy byly vytvofeny v programovacim prosttedi HP VEE 5.0
firmy Hewlett Packard. Toto programovaci prostfedi je navrzeno pfimo vyrobcem pro
ovladani méficich pfistrojii a vysledny program je snadno realizovatelny s vysokou
efektivitou vysledku.

Kazdy program po spusténi nejdfive otestuje, zda jsou pfipraveny vSechny potiebné
pfistroje (zda uZivatel nezapomnél néktery pfipojit & zapnout) a v pfipadé chyby upozorni
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Frekvencéni méreni dielektrickych viastnosti materidli

uZivatele. Probéhne-li test usp&$né, nasleduje zadavani vstupnich udaji. Uzivatel nastavi
pozadované podminky méfeni a rozméry vzorku. Je téZ mozne zadat slovni popis. Pfipadny
komentai bude uloZen spolu s vysledky méfeni. Tento popis slouZi pro pozdé&jsi lepsi
identifikaci dat, napf. podle toho, za jakych podminek byla pofizena. Po zadani vstupnich
Gdajii je zméfena teplota uvnitf komirky se vzorkem a nasleduji vlastni méfeni permitivity.

Pocita¢ nastavi na analyzatoru HP 4192 méfeni elektrické vodivosti G a susceptance
B. Dale nastavi pozadovanou hodnotu stejnosmémého elektrického pole - biasu, velikost
budictho napéti oscilatoru a frekvenci, na které ma byt provedeno méfeni. Poté odecte
z analyzatoru hodnoty elekirické vodivosti G a  susceptance B. Ze zméfenych hodnot
elektrické vodivosti G a susceptance B a znamych hodnot frekvence f, tloustky vzorku t a
velikosti plochy elektrody A dopotte program kapacitu vzorku C, tangens ztrdtového ihlu tg 0,
redlnou ¢dst permitivity € a imagindrni cast permitivity €.

K vypoétu vyse zminénych veli¢in jsou uZity nasledujici vztahy:

B
=— 1
2nf )

B
tgd=— 2
BO = (2)
ek C-t 3)

€' A
Sﬂ_sl_g (4)

B

Po provedeni vypoltu program zméni pivodni frekvenci (¢i stejnosmérné napéti)
o uzivatelem stanoveny krok a proces méfeni se opakuje. Hodnoty vSech zméfrenych i
vypocitanych veli€in jsou neustale zobrazovany na monitoru fidicitho pocitate PC. Uzivatel
ma neustale prehled o tom, co se v systému dé&je. Thned vidi, zda napfiklad neni vzorek
zkratovan nebo zda néktery z propojovacich vodi¢ti nema 3patny kontakt a mizZe na situaci
okamzité reagovat. Navic program zobrazuje naméfené hodnoty do grafu jako zavislost redlné
Casti permitivity € a imagindrni Casti permitivity € na frekvenci ¢&i stejnosmémém

elektrickém napéti (biasu).

B! v !- Ev '!.!!|'!E olonl

Méfeni permitivity je méfenim nepiimym, kdy méfime elektrickou vodivost G a
susceptanci B pfi zadané frekvenci f. Z naméfenych hodnot je spo¢itina kapacita vzorku a z té
je podle vztahu (3) pro zndmou plochu elektrod a jejich vzdjemnou vzdalenost uréena redlna

¢ast dielektrické permitivity. Takto ziskana redlna slozka dielektrické permitivity je funkci
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kapacity C, tloustky vzorku t, plochy elektrod A a permitivity vakua €. Chyby v urCeni
téchto veli¢in ovliviiuji chybu uréeni realné slozky permitivity. Pro vypocet chyby nepfimého
méfeni za predpokladu €= £'(C, t, A, &) plati vztah:

et et 50 if o8 e b s
sim (&) (&) s o(E) o (Zf . @

Po spotitani jednotlivych parcidlnich derivaci redlné ¢asti permitivity € podle pfislusnych

veli¢in a jejich dosazeni do rovnice (5) ziskame vyraz:

oe'=¢'n, , (6)
2 2 2
kde na.=\j[6§) +(§i£] +[§£-} : (7)

Pro ureni chyby méfeni imaginarni ¢asti permitivity vychazime ze vztahu (4).

Imaginarni C4st permititivity je funkci redlné slozky permititivity &, vodivosti G a

susceptance B: £”= £”(¢’, G, B). Za tohoto pfedpokladu 1ze chybu méfeni vypogitat podle

VZOrce:
oe"= ((—%—] -8 +(ae ] 8G? + [68 ) -8B? . (8)
oe' oG OB
Po spocitani a dosazeni parcialnich derivaci do vyrazu (8) dostaneme vzorec:
oe"=¢"n,., (9)

|, (8BY (8GY (sAY (atY
i e () (5 (2 (4 D

19



Tlakovd méreni dielektrickych a piezoelektrickych vlastnosti materialu

Tlakova méreni dielektrickych a piezoelektrickych vlastnosti materialu

Vysokotlakd komora

Jednou z dalich zkoumanych charakteristik materiali je vliv hydrostatického tlaku.
Pro sledovéni chovéni studovaného materidlu v zavislosti na piisobicim hydrostatickém tlaku
byla pouZita specialni vysokotlaka komora, ktera byla vyrobena vyvojovymi dilnami Vysoké
Skoly strojni a textilni v Liberci (dnes Technicka univerzita v Liberci) v 60. letech. Vlastni
komora umoziuje vystavovat vzorky hydrostatickym tlakiim v rozmezi od atmosféric-kého
tlaku do 60 MPa (tj. 600 atmosfér). Pracovni prostor ma ovalny prifez o délce 70 mm a Sifce
35 mm, jeho hloubka ¢ini 100 mm. Takto velkoryse pojaty pracovni prostor umoziuje
umisténi 1 velkych vzorku, pfipadné montaz dal$iho vybaveni komory napf. topné spiraly pro
ohfev. Jako pracovni medium je opét pouzit silikonovy olej. Ke zvySovani hydrostatického
tlaku uvnitf tlakové komory slouZi ru¢ni pumpika vyrobena ze vstiikovaciho Cerpadla

dieselového motoru.

Obriazek 4: Vysokotlaki komora.

Hodnota hydrostatického tlaku je odeéitana elektronickym ¢idlem s rozli¥enim
0,1 MPa. Cidlo poskytuje vystupni signal jako elektricky proud v rozmezi 0-20 mA. ke &teni

vystupu z tlakového ¢idla je pouzit modul pro éteni elektrickych signalu Micro unit MU-611
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vyrabéného spole¢nosti Tedia Plzen.””! Protoze modul byl vyrobcem vyvinut pro primyslové
aplikace, je velmi odolny vii¢i ruseni. VSechny vstupy signalli jsou galvanicky oddéleny a
odolavaji elektrickému napéti do 1000 V. Cely proces méfeni provadi modul automaticky a
uzivateli stai pouze &ist jiz hotovéa data. Komunikace podléha normé RS 485, komunikacni
protokol se jmenuje AlBus-2.”! Na strané poéitate PC byla pro komunikaci s modulem
pouzita roz$ifujici karta PCI-052 stejného vyrobee. BohuZel, po nahrazeni ruckového
analogového tlakoméru (s rozlifenim 10 atm) elektronickym ¢idlem je mozné odecitat
hodnotu hydrostatického tlaku pouze pres poc¢ita¢ pomoci specidlniho programu.

ProtoZe béhem zvy3ovani tlaku v komofe roste teplota pracovni naplné komory a tim i
teplota zkoumaného vzorku, byla tlakova komora doplnéna termoc¢lankem typu K slouzicim

k méfeni teploty pracovniho média - oleje.

Elektrometr KEITHLEY Model 6517

;‘*

Ii;1 -« Q000%200 . D |
I =@ (= =) =) € ) la =) 4
e (o ) (e ) fovs wm) (e wom)

Obrizek 5: Elektrometr Keithley 6517.

Pro mefeni elektrického néboje na zkoumaném vzorku slouZi elektrometr Keithley
Model 6517.1"] Tento pfistroj mé jednu zvolenou veli¢inu ztéchto &tyk: stejnosmérny
elektricky proud v rozmezi 20 pA az 20 mA, stejnosmérné elektrické napéti v rozsahu 2 V az
200V, elektricky odpor v rozmezi 2 MQ az 200 TQ a elektricky ndboj v rozsahu od 2 nC do
2pC. Kromé méfeni &tyf zdkladnich veli¢in miZe byt pfistroj pouzit jako zdroj
stejnosmémného elektrického napéti od 0 do 100 V s krokem 5 mV, nebo 0 az 1000V
s krokem 50 mV. Dale pfistroj umoziuje dvé doplitkové funkce: méfeni teploty pomoci
termoclanku typu K v rozmezi ~190°C aZ 1350°C s rozligenim 0,1°C, po doplnéni externiho
¢idla (pfiplatkova vybava) pfistroj zvlada méfeni relativni vihkosti. Doplitkové funkce jsou
pouZitelné soucasné s méfenim nékteré ze Etyk hlavnich funkei. Pro zobrazeni hlavnich funkei
Je kdispozici 5% mistny displej. Pro méfeni elektrického naboje je dilezité, Ze presnost
pfistroje je lepsi nez 0,5 %. Vysokou uZitnou hodnotu pfistroje jesté zvétsuje moZnost
komunikace pfistroje s po¢itatem a moZnost plného fizeni pfistroje softwarové. Pro spojeni
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Tlakova méreni dielektrickych a piezoelektrickych viastnosti materidli

s potitatem je k dispozici standardni sériové rozhrani RS 232 a paralelni rozhrani GPIB. Pro

nas ucel jsme pouzili k fizeni ptistroje rozhrani GPIB.

Pyroelektrické krystaly se pod vlivem hydrostatického tlaku polarizuji. Hydrostaticky
tlak ma ve vSech smérech stejnou velikost a pisobi vZdy kolmo na povrch vzorku. Pfi
hydrostatickém puisobeni tedy na vzorek neplsobi Zadna smykova napéti. Tenzor popisujici

mechanické napéti ma tvar:

-p 0 O
0 -p 0], (11)
0 0 -p

kde p je velikost hydrostatického tlaku.” Pro slozky vektoru elektrické indukce pak za
pfedpokladi konstantni teploty a nulové intenzity vné&jsiho elektrického pole plati vztahy:

D, =_(dn +d,, +d]3)-p, (12)
D, ="(d21+d22+d23)'99 (13)
[)3:_’((131 +d32+d33)-p. (14)

Vyrazy v zavorkach definuji tfi hydrostatické piezoelektrické koeficienty dy", dy'® a dy®.
Obecné mohou byt viechny tfi koeficienty nenulové, u fady materiali ma nenulovou hodnotu

pouze jeden z nich (pro keramiku dy”, pro LATGS d,®, ...).

Hydrostaticky piezoelektricky koeficient je méfen nepfimo statickou metodou.
Schéma experimentélniho usporadani tlakové komory a ostatnich piistrojii ukazuje nasledujici

obrazek. Jednotlivé ¢asti byly popsany vyse.

" Znaménko ,, -, odpovida stlaovani vzorku pod tlakem.

! It
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Obriazek 6: Schéma experimentalniho uspofadani pro méreni hydrostatického tlakového
piezokoeficientu dy,.

Vliv tlaku p a teploty T na elektricky naboj vznikly na piezoelektrickém vzorku se da
popsat rovnici:
dQ® =A-d," (p.T)-dp+A-n® (p,T)-dT, (15)
OP,

kde i=1, 2, 3, d,” =$ je hydrostaticky piezoelektricky koeficient, n‘i’:% je

pyroelektricky koeficient a A je plocha elektrod. Jednotlivé slozky polarizace P; jsou rovny
Qi/ A, kde Q; je na piisluSnych elektrodach naméfeny elektricky naboj.

Hydrostaticky piezoelektricky koeficient dy" a pyroelektricky koeficient 7 jsou
tlakoveé a teplotné zavislé. Pro hodnoty hydrostatického tlaku p a teploty T mensi nez kritické

hodnoty miizeme tuto zavislost vyjadfit linearnimi vztahy:

_ ad.® od.
(1) (1
400 T)=4, |+ mro 5 p-(T~T0) (16)
) (3?1:“’ 67:“’
(1) 1) An — Gt ol 1 =
Tt (p,T)—~‘J‘t Ip”‘,rﬂ‘l' ap . (P pn)"‘ GTL (T Tu) (17)
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Jednotlivé &leny predstavuji hydrostaticky piezoelektricky (resp. pyroelektricky) koeficient
pii tlaku po a teplot& Ty, isotermicky tlakovy piezoelektricky (resp. pyroelektricky) koeficient
a isobaricky teplotni piezoelektricky (resp. pyroelektricky) koeficient.

Piedpokladame, e plocha elektrod je nezavisld na tlaku a na teploté. Pak miuzeme

namérfena data fitovat funkei:

; ; ad ‘I)
%=%+dh()Pﬂ‘Tn.(p”pn)+ a:J Tu.(p—_po)z-'-
adh(n] anfi}]
+ + (p=p, ML =T))% (18)
[ oT LU op |T“ (P Pa)( o)

+7?

an(il 5
(-1 2] -
Po-To a-r -

U nékterych zkoumanych materialG je vliv smiSeného a kvadratickych ¢leni velmi

kde Qo je pocatecni naboj.

maly, zavislost je v podstaté linearni. Pak lze fita¢ni funkci zjednodusit na tvar:

%:%. h“)L (p- pu)*“”l (T ) (19)

Po provedeni pfislusnych fitaci ziskdme hodnoty vy3e popsanych koeficienti.
Prispévky nékterych ¢leni k celkové plosné hustoté naboje jsou o nékolik fadi mensi nez
pfispévek piezoelektricky, proto z fitace stanovené hodnoty téchto koeficienti jsou pouze

orientacni. Pro presné zméfeni téchto koeficientii by bylo nutné pouziti jinych metod.

Pro snadné méreni velikosti elektrického naboje na vzorcich v zavislosti na pusobicim
hydrostatickém tlaku byl vytvofen program v programovacim prostiedi HP VEE. Pro zajisténi
maximalniho pohodli pfi méfeni a eliminaci moZnych chyb obsluhy je vedkery proces
odecitani a uklddani dat v maximélni mozné mife automatizovan. Po spusténi program
otestuje, zda uzivatel zapnul v3echny potfebné pfistroje (napajeni tlakového ¢idla a pfistroj
Keithley). Pak se pfistroj automaticky nastavi na méfeni elektrického naboje a teploty. Potom
je uzivatel vyzvan, aby provedl nastaveni tlakového ¢idla na hodnotu 1 atm (atmosféricky
tlak). Po provedeni adjustace zada uzivatel popis vzorku, ktery bude ulozen v zahlavi souboru
s naméfenymi daty, a nazev souboru, v némz budou data zaznamenana na pevném disku
pocitace. Jako dal3i krok dé pocita¢ povel méficimu pfistroji Keithley, aby provedl nastaveni
nulového naboje (ZeroCheck). Potom jiz nasleduji jednotliva méfeni. Uzivatel zvySuje
hydrostaticky tlak v tlakové komofe pomoci ruéni vysokotlaké pumpicky. Na monitoru
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potitate vidi neustale aktudlni hodnotu hydrostatického tlaku, aktudlni hodnotu teploty oleje
v tlakové komore a &as, ktery ubéhl od okamziku zméfeni posledni hodnoty. Chee-li uzivatel
pi danych podminkach zméfit elektricky naboj na vzorku, poklepe mysi na tlacitku
.Zmerit!“. Poéita ode¢te hodnotu hydrostatického tlaku, teploty oleje v komote, ¢as od
pocatku celého méfeni a velikost elektrického nédboje na vzorku. Tato &tvefice dat je zapsana
v textovém formétu do souboru na pevném disku poéitace. Program pak opét méfi aktudlni
hodnoty tlaku a teploty v komote a &ekd, neZ bude uZivatel pozadovat daldi méfeni. Béhem
méfeni se vykresluji dva grafy - zavislost naméfeného elektrického naboje a teploty oleje na

plsobicim hydrostatickém tlaku.

l!! - W W E!o!!!-!'! !! !r !.'!E

Pro méfeni tlakovych zavislosti dielektrickych vlastnosti materialii (napf. komplexni
permitivity) slouzi vySe popsand tlakova komora (viz str.20) ve spojeni s impedanénim
analyzatorem HP 4192A (viz str. 14) a elektrometrem KEITHLEY 6517 (viz str. 21).
Nevyhodou pouziti této tlakové komory je, Ze diky netésnostem systému neni mozné udrZet
konstantni hodnotu hydrostatického tlaku po delsi dobu (nékolik minut), zvlasté pfi vyssich
tlacich. Proto musi byt méfeni pfi daném hydrostatickém tlaku co nejrychlej$i a malo ¢asoveé
naro¢né.

Opét byl vytvofen pocitatovy program umoziujici snadné ovladani celého
experimentu. Podrobny popis programu zde neuvadim, protoZe jde o analogii programi pro

méfeni hydrostatického piezoelektrického koeficientu a frekvenénich zévislosti permitivity.



Urcenti piezoelektrického koeficientu d33-metrem

Uréeni piezoelektrického koeficientu ds;;-metrem
dy3-metr Model ZJ-3C je piistroj umoziujici kvazi-statické méfeni efektivniho
piezoelektrického koeficientu ds3*" v rozsahu 1 pC/N az 200 pC/N s rozlisenim 0,1 pC/N nebo
v rozsahu 20 pC/N az 2000 pC/N s rozlisenim 1 pC/N. Princip méfeni spo¢iva v aplikaci
kvazi-statické sily o velikosti 0,25 N a frekvenci 110 Hz (coZz je mnohem méné neZ
resonanéni frekvence vzorkil) na méfeny vzorek a vnitini kalibraéni normal, které jsou
mechanicky v sérii. Elektrickd napéti vzniklda na vzorku a vnitinim normalu jsou déle
zpracovana a na displeji pfistroje se objevi spoétend hodnota efektivniho piezoelektrického
koeficientu v pC/N. Jestlize kapacita C méfeného vzorku pievySuje uréitou hodnotu
(C>0,001 uF pro rozsah do 200 pC/N, C> 0,01 uF pro rozsah do 2000 pC/N), je nutné
provést korekci hodnoty piezoelektrického koeficientu:
d,, =d.,(displej)- (1+C) rozsah do 2000 pC/N  (20)

d,, =d,,(displej)-(1+10-C) rozsah do 200 pC/N.  (21)
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Interferometricka méreni piezoelektrickych koeficientu

P studiu vlastnosti piezoelektrickych materiali se nejcastéji vyuzivaji rezonancni
metody. Jejich pouZiti ale znaéné omezuje zkoumané vzorky co do velikosti a tvaru. Ziskana
data navic odpovidaji pouze pkisluinym rezonanénim frekvencim. Tyto nevyhody odstrafiuji
subrezonancni metody pracujici v Sirokém frekvenénim rozsahu. M&fi se pii nich posunuti
vyvolana piezoelektrickym jevem. Nejvyhodnéjsi je pouZiti laserové interferometrie, pomoci
které je moZné méfit i velmi mald posunuti vyvolana pfiloZzenim elektrického napéti na

vzorek. Je totiz dostatené citliva a pfesna.
Interference svétla
Pfi interferenci dvou svételnych vin o vlnové délce A plati pro intenzitu

interferovaného svétla detekovanou v daném bodé vztah:
I[=1+1,+2I, -1, cos[%?—i—gl”—), (22)

kde I; a I, jsou intenzity svétla jednotlivych vin a Ad;, opticky drahovy rozdil mezi t&mito

vlnami. Rovnice (22) miize byt také pfepsana do tvaru:
1=+l ) L oo 202, @)

kde Imax @ Imin je maximélni a minimalni intenzita interferovaného svétla. Tyto veli¢iny je
mozné snadno stanovit z kiivky intenzity interferovaného svétla.

Pro méfeni malych posunuti je vyhodné prednastavit interferenci mezi dvéma vinami
do tzv. 7/2 bodu. Tento bod odpovida optickému drahovému rozdilu Ad,, = (2n+1)A/4.
Zméni-li se pil tomto nastaveni opticky drahovy rozdil Ad;;, odpovidd tomu maximaélni
zména intenzity interferovaného svétla. Pro jakékoli jiné nastaveni by tato zména intenzity
svétla byla mensi.

Opticky drahovy rozdil v blizkosti tohoto bodu lze zapsat jako:
Ad,, :Ad+(2n+l)% (24)

Rovnice (23) se potom zméni:

(=l + )+ (e =L sin 2208 @s)

1l
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Dal3i vyhodou nastaveni do 7 /2 bodu je, Ze pro malé zmény optického drahového
rozdilu l1ze pouzit linearni aproximaci a funkci sin x nahradit piimo x (v naSem ptipadé pro

|Ad|<10 nm). Rovnici (25) pak miZzeme piepsat jako:

I=%(lnmx +lmiu)+%(lmax wlmin)'zn}i&d (26)

Pokud piivedeme na piezoelektricky vzorek harmonické elektrické napéti, budeme

detekovat harmonicky se meénici posunuti. Pro opticky drahovy rozdil mezi referenénim
paprskem a paprskem odraZzenym od povrchu vzorku pak plati Ad = 2d, cos(mt). Intenzita

interferovaného svétla je detekovéna fotodetektorem a pfevadéna na odpovidaji elektricke
napéti. Pfevod mezi detekovanou intenzitou svétla a vystupnim elektrickym napéti je linearni,

na detektoru tedy bude stfidavé elektrické napéti:

p-p

Ult)=U_, +U -25 .d, cos (ot), @7

kde U,z =1/2(UnaxtUnmin) je napéti odpovidajici nastaveni interferometru do nt /2 bodu, rozdil
napéti Upp =Umax-Umin 0dpovidd maximalni mozné zméné intenzity interferovaného svétla

(lmax'lmin)-

e kovt Micheliontiy Intect

Pro svou jednoduchost je jednopaprskovy Michelsoniv interferometr nejéastéji
pouzivanym typem interferometru. Obrazek 7 zachycuje schéma jednoduchého Michelsonova
interferometru. Laserovy paprsek je nepolariza¢nim déli¢em svétla (NPS) rozdélen do dvou
navzajem kolmych vétvi. V jedné vétvi je umistén zkoumany vzorek s dostate¢né odrazivym
povrchem nebo nalepenym zrcitkem a ve druhé vétvi je zrcatko pfipevnéno na
piezoelektrickém aktudtoru, ktery slouzi k co nejpfesnéj§imu nastaveni m/2 bodu. Po
prichodu témito dvéma vétvemi spolu oba paprsky interferuji a vysledny signal je detekovan
pomoci fotodiody a zesilovan.

Elektrické napéti umémé intenzité interferovaného svétla je pfivedeno do lock-in
zesilovace, ktery vybere a zméfi pouze signal prislusejici harmonickému pribehu napéti na
zkoumaném vzorku, a dale do zpétné vazby zajist'ujici konstantni nastaveni interferometru do
/2 bodu. Fotodiodou detekovany signal je maly a navic znadné zatizeny Sumem. Proto je
nezbytné k jeho méfeni vyuzit fazové citlivy zesilova¢ (lock-in). Aktualni Groven méfeného

signalu je mozZné také sledovat na obrazovce osciloskopu.
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Obrazek 7: Schéma jednoduchého jednopaprskového Michelsonova interferometru.

Nevyhodou tohoto typu interferometru je, Ze nelze odlisit méfené posunuti vyvolané
piezoelektrickym jevem od mikroskopického posunuti, vychyleni nebo prohnuti vzorku. Tyto
vlivy vyvolané vlastnimi mechanickymi kmity vzorku jako celku s drzdkem mohou byt
srovnatelné nebo i vét3i nez piezoelektricky jev, ktery chceme méfit. Tyto efekty jsou méng
patrné u pevné uchycenych vzorki vétsi tloustky. Proto neni jednopaprskovy Michelsontiy

interferometr pfili§ vhodny napt. pro vyzkum tenkych vrstev.

!1' 'EI!. E!a !Ilo!r!! g.lu

Pfivadime-li na vzorek umistény v jedné vétvi interferometru stfidavé elektrické napeti
U(t=Upcos (wt), vybudime harmonické zmény rozmért vzorku. Tim se zméni opticky

drahovy rozdil mezi paprskem odrazenym od vzorku a referenénim paprskem odraZzenym od
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zrcatka na aktudtoru a vysledna intenzita interferovaného svétla se bude také ménit. Intenzita
interferovaného svétla je detekovana fotodiodou a prevadéna na odpovidaji elektrické napéti —

viz. rovnice (27). Amplituda harmonického posunuti dy je uréena vztahem:

d, = A U : (28)
‘\/E?T UP“P

kde A je vinova délka pouzitého monochromatického svétla, Ugy je efektivni elektrické napéti
odectené z lock-in zesilovace a Uy, je rozdil mezi maximalnim a minimalnim detekovanym
napétim, coz odpovidd maximalni moZné zméné intenzity interferovaného svétla.

JestliZe je méfené posunuti pfilis velké, nemiZzeme pii vypoftu vychdzet zrovnice
(26). Pokud je velké, ale mensi nez M4, vyjdeme ze vztahu (25) a pro amplitudu
harmonického posunuti dy dostaneme:

d, =—l—-arcsin(—2'f'u°“‘]. (29)
PP

Pro méreni posunuti vétSich nez A/4 je nutné interferometr modifikovat — viz. str. 31.

Piezoelektrické vlastnosti latek popisujeme pomoci riuznych piezoelektrickych
koeficienti, z nichZ jeden druh definujeme jako:
oS
oE, ’

of.
dil &=

(30)

f = > r . r w r . -
kde S, jsou slozky tenzoru deformace ve zkraceném indexovém znaceni a E; jsou slozky

intenzity elektrického pole piisobiciho na vzorek. Odtud plyne pro vypocet piezoelektrickych

koeficientu vztah:
s e / A
dlcf. ol s e S ._.__.'-&.___._..’res_ 31
X Uo X \/5111 Up—n X UU : s
ey 2-U 111
df; = —-arcsin e et (32)
4n s x U,

kde 7 je tloustka vzorku ve sméru aplikovaného elektrického pole, x je efektivni délka vzorku
ve sméru deformace vzorku a U je amplituda stfidavého elektrického napéti priloZeného na
elektrody vzorku. Takto ur€ené piezoelektrické koeficienty pfedstavuji samoziejmé efektivni
hodnoty v daném sméru, pro ziskani skute¢nych materialovych konstant je nezbytné provést

jesté analyzu orientace zkoumaného vzorku.
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Obrazek 8: Ukazky usporadani vzorku a drziku pro mérFeni deformace ve sméru
a) kolmém b) rovnobézném se smérem aplikovaného elektrického pole.

Jednoduchy Michelsoniiv interferometr neumoZiiuje méfeni posunuti vétSich ne
vinova délka A pouzitho svétla, protoZe tato posunuti jsou mimo linedrni oblast
interferometru. Takto velkd posunuti se objevuji a je potfeba je méfit napf. pfi studiu
hystereznich smy¢ek piezoelektrickych materialii. Proto je nutné Michelsontiv interferometr
modifikovat. Obrazek 9 zachycuje modifikaci s vyuzitim polarizadniho déli¢e svétla (PDS),
ktera byla v nasi laboratofi postavena a prakticky odzkousena.

Na piezoelektricky vzorek je pfivadéno elektrické napéti trojahelnikového tvaru
s frekvenci mensi nez 0,1 Hz. Napéti z generétoru trojuhelnikovych kmitii nema dostatetnou
amplitudu pro méfeni hystereznich smycek, proto je dale zesilovano pomoci
vysokonapétového zesilovate aZ na napéti o amplitudé 1500 V. S pomalu se ménicim
napétim (perioda T >10 s) na vzorku se méni i posunuti a intenzita svétla pomalu osciluje

mezi minimalni a maximalni hodnotou. Perioda oscilaci je v linedrni oblasti smycky
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konstantni a vyrazné roste v oblasti saturace hysterezni smycky zkoumaného vzorku.
(161, [17]

Vyhodné je pouziti signalu v kvadrature.

vzarek
NDS
| e
D, A : A
=
I
D,
oscilaskop
[z o
)
generdtor VN zesilovad

Obriazek 9: Schéma dvoukanilového jednopaprskového Michelsonova interferometru.

Polariza¢nim déli¢em svétla (PDS) je paprsek polarizovaného svétla z laseru rozdélen
do dvou navzdjem kolmo polarizovanych kolmych vétvi. Pilvlnova desticka (A/2) umoziuje
staCet rovinu polarizace svétla tak, aby po rozdéleni byla v obou vétvich pfiblizné stejna
intenzita svétla. Polarizace svétla ve vétvich jsou navziajem ortogondlni. V jedné vétvi je
umistén vzorek (s dostate¢né odrazivym povrchem nebo nalepenym zrcatkem Z;) a ve druhé
aktuator, resp. postadi samostatné zrcatko Z,." Vlozené &tvrtvinové desticky (M/4) maji hlavni
smér otoen o 45° vici smérum polarizace paprski. Pfeménuji tedy linearné polarizované
svétlo na svétlo kruhové polarizované. Pfi odrazu od zrcatek se zméni faze a po opétném
pruchodu &tvrtvlnovou destickou mame linedrné polarizované svétlo se smérem polarizace
kolmym k pivodnimu. Paprsky zobou vétvi projdou PDS smérem k detektoru. Spojeny
paprsek je rozdélen nepolarizatnim déliCem svétla (NDS) na dva svazky. Kazdy tento svazek

" Cheeme-li elektronicky nastavovat tento interferometr do ur¢itého bodu, napt. 7/2 bodu, a pouzivat ho k méfeni

malych posunuti, musime pouzit aktuator a doplnit do experimentalniho usporadani zdroj napéti k aktuatoru a

zpétnou vazbu, kterd bude nastaveni udrzovat.
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dale prochazi vlastnim analyzatorem (A) a je detekovan vlastni fotodiodou (Di, D3).
Analyzatory jsou oproti kolmému sméru natoeny o 45° tak, aby jejich polarizace byly

navzajem kolmé. Detekuji tedy signaly, které jsou posunuty o /2.

laser
% [amsls—enr]
| A4
- Z)
Hos PDS
o RO [
e L D L p e el
I vy
L r.
L4 I
| & A +;: vzarek
1 o

]
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Polarizace

® linearni, kolmad k narysné C kriibiovd, 1evotoSive
| linedrni, rovnob#ind snarysnou

U kruhova, pravotofiva
~ linedrni, svirajici thel 45° snérysnou

Obrizek 10: Polarizace svétla u modifikovaného Michelsonova interferometru.

Signaly z detektori jsou zesileny na stejnou amplitudu napéti (Uopx=Upy) a pfivedeny
na X a Y vstupy dvoukanélového digitalniho osciloskopu. Na jeho obrazovece 1ze sledovat

stopu pohybujici se po kruznici. Pro fazi (t) této stopy plati:

tg ¢(t)= %% (33)

Posunuti Ad odpovidajici elektrickému napéti na vzorku zavisi na &ase a lze ho

vypocitat ze vztahu:

arctg(-——
t U, (t
Ad:“;&)-xz s W), (34)

Uz(t)}
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Takto byla napt. provedena kalibrace piezoelektrického aktuatoru a také testovana

jeho linearita pro napéti do 1500 V.

Problém jednopaprskového Michelsonova interferometru se zkreslenim signalu
posunutim, prohnutim ¢&i jinou deformaci piezoelektrického vzorku do znaéné miry odstranuje

Mach-Zenderiv interferometr — Obrazek 11.2°1%7]

aktudtor
laser
| zpétnd vazba _[ o I%] o }——b$ z,
1

[]
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Obrazek 11: Schéma dvoupaprskového Mach-Zenderova interferometru.

Prvnim polarizaénim délicem svétla (PDS) je paprsek polarizovaného svétla z laseru
rozdélen do dvou navziajem kolmo polarizovanych kolmych vétvi. Palvinova desticka (W2)
umoZiuje stacet rovinu polarizace svétla tak, aby po rozdéleni byla v obou vétvich priblizné
stejnd intenzita svétla, a tak bylo dosaZeno maximélniho kontrastu interferenéniho obrazu.
Polarizace svétla jsou ve vétvich navzajem ortogonalni. V jedné vétvi je umistén vzorek
s dostateCné odrazivym povrchem nebo nalepenymi zrcatky. Paprsek dopada nejprve na &elni
stranu vzorku (zrcatko Z;). Po odrazu od ni je optickou soustavou p¥iveden na zadni stranu
vzorku (zrcatko Zs). ProdlouZeni (resp. zkraceni) optické drahy vlivem mechanického

posunuti &elni strany vzorku se kompenzuje ekvivalentnim zkracenim (resp. prodlouZenim)
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optické drahy pfi dopadu na zadni stranu vzorku — Obrazek 12." Takto je eliminovano
posunuti, vychyleni ¢ prohnuti samotného vzorku a na interferenéni obrazec maji vliv pouze

zmény rozméri vzorku zpiisobené piezoelektrickym jevem.

4 dy

prodlouZeni drahy paprsku zkraceni drahy paprsku
+1 =il
» <

Obrazek 12: Odraz paprsku od zrcitek na vzorku u Mach-Zenderova interferometru.

Optickou soustavu tvofi zrcatka - zména sméru chodu paprsku, spojky - zaostfeni a
étvrtvinové desticky. Ctvrtvinové desti¢ky (A/4) maji hlavni smér otoéen o 45° vii¢i smériim
polarizace paprski a pfeménuji tedy linearné polarizované svétlo na svétlo kruhoveé
polarizované. Pfi odrazu od zrcitka se zméni faze a po opétném prichodu Etvrtvinovou
desti¢kou je svétlo linearné polarizované se smérem polarizace kolmym k pivodnimu. Takto
Je zajiSt'ovana potfebna polarizace svétla pfi prichodech polarizaénimi déli¢i svétla.

Ve druhé vétvi je umistén aktuator slouzici k nastaveni optimalniho pracovniho bodu
interferometru - n/2 bodu. UdrZovéani n/2 bodu zajist'uje zp&tna vazba, poloha aktudtoru se
nastavuje pomoci stejnosmérného napéti z vysokonapét'ového zdroje.

Interferované svétlo je detekovéno fotodiodou, signél je zesilen a pfiveden do lock-in
zesilovate, ktery detekuje signal harmonického pribéhu o stejné frekvenci jakou ma
harmonické napéti pfivadéné na vzorek. Priibéh detekovaného signalu je mozné sledovat na
osciloskopu.

Experiment miZe probihat manuélné nebo mizZe byt cely fizen pomoci potitate (PC).

Hodnoty efektivnich piezoelektrickych koeficientd se uréuji ze vztahu analogického
vztahu (31), do kterého je zahrnuta odlisnost geometrického uspofadani Michelsonova a
Mach-Zenderova interferometru (svétlo odraZejici se od jedné, resp. od obou protilehlych

stran vzorku):

ET e e e LN e
S e 0. x U, (33)

Vyznam jednotlivych symboli byl popséan vyse.

" Méfime tedy v podstaté pouze posunuti vyvolané piezoelektrickym jevem d, = d,+d,.
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V literatufe publikovana citlivost interferometru pro studium piezoelektrickych latek
se pohybuje v rozsahu 10" - 10" m. Za pavodce odchylek méfeni je obvykle povazovana
pouzita elektronika — elektronicky Sum. Autofi ale Casto neberou v ivahu dal3i dva aspekty.
Jednak je to vlastni pouzita metoda a jednak optické a mechanické prvky.

U Michelsonova interferometru méfime celkové posunuti jedné plochy vzorku, které
je ovlivnéné i posunutim a deformaci vzorku jako celku. Tento efekt je z velké Casti odstranén
u Mach-Zenderova interferometru, kdy se paprsek v jedné vétvi interferometru odrazi
postupné od &elniho a zadniho povrchu vzorku.

Zna¢nou &ast zkreslujicich signalti Ize odstranit pouzitim fazové citlivého zesilovace
(lock-in zesilovag), ktery detekuje harmonicky signél o stejné frekvenci, jakou ma stiidavé
napéti privadéné na méfeny vzorek. Signaly o stejné frekvenci jako méfeny signal viak nelze
fazové citlivym zesilovatem eliminovat. Vznikaji obvykle interferenci paprsku odrazeného od
kmitajiciho vzorku a paprsk@ odrazenych od jinych ploch (nez je referencni zrcatko).

Parazitni odrazy na optickych prvcich mohou znaéné znehodnotit méfeni. VSechny
optické elementy odrazi Sastené svétlo a tim sniZuji intenzitu proslého svétla. U korunového
skla (n=1,52) odrazi jedna plocha 4,2 % dopadajiciho svétla, u skla kiemenného (n=1,46)
3.4 %.0Odrazivost se d4 snizit nanaenim antireflexnich vrstev. Jedna antireflexni vrstva Mgk,
snizi odraz svétla na 1,4 %. Odrazivost u specialnich vicevrstvych antireflexnich struktur
mize byt mensi neZ 0,1 %. Tabulka 2 popisuje propustnost Ctyf Casti dvoupaprskového
interferometru (Obrazek 11) — vétev se vzorkem, vétev referenéni, ¢ast pred prvnim délicem

svétla a Cast za poslednim délicem svétla.

Antireflexni Vétev se Vétev Pfed prvnim | Za poslednim
povlak vzorkem referencni DS DS
bez 0,40 0,70 0,90 0,81
1-vrstvy 0,71 0,87 0,96 0,93
vice-vrstvy 0,976 0,990 0,997 0,995

Tabulka 2: Propustnost nékterych ¢asti dvoupaprskového interferometru.

Nékteré odrazy muZe eliminovat také kvalitni polarizacni optika. Systémem
étvrtvinovych destiek mizZe projit pouze spravné polarizované svétlo. V interferometru

s jednovrstvymi antireflexnimi povlaky mé okolo 6 % detekované intenzity svétla neurditou
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fazi. Je vyhodngjsi umistit étvrtvinovou desticku mezi Cocku a vzorek nez mezi ¢ocku a déli¢
svétla.

Velkym nebezpe¢im je destabilizace laseru vyvolana zpétnymi odrazy od optickych
prvki. K omezeni moznosti prichodu zpétnych odrazi do laseru slouZi vloZena clona’.
Dalsiho zlepseni se u Michelsonova interferometru dosdhne malym pootodenim délice svétla -
aby paprsek vychazejici z laseru nebyl kolmy k pfedni sténé déli¢e svétla. Cely interferometr
ale musi byt nastaven takovym zplisobem, aby paprsky odrazené od vzorku a od aktuatoru
prochazely délicem svétla ve stejném bodé.!"® Jenom tak bude zajisténo homogenni rozloZeni
intenzity interferovaného svétla v roviné detektoru.

Také koneéna rychlost svétla ma vliv na pfesnost interferometru. Paprsek ve vétvi se
vzorkem se odrazi od zrcatek na Celnim a zadnim povrchu vzorku v riznych Easovych
okamzicich. Mechanické vibrace vzorku zpusobuji posunuti celého vzorku b&hem Easového
intervalu mezi obéma odrazy.

Kli¢ovym elementem kaZzdého interferometru je laser. Nestabilizovany laser obvykle
vyzaruje svétlo o tfech frekvencich, teplotni nestabilita délky laseru zpusobuje fluktuace
vykonu vétsi nez 10 %. Na vystupu stabilizovaného laseru je pouze jedna (eventuelné dvé
velmi blizké) frekvence, ostatni jsou potlaceny. Stabilita frekvence je vysoka, zmény jsou
mensi nez £1 MHz. Svétlo je také podstatné vice koherentni neZ u laseru nestabilizovaného.
Intenzita svétla se méni o méné nez 0,1 %. Viditelnost interference V definovana pomoci
minimalni a maximalni intenzity interferovaného svétla:

[ -1,
V= max min 36
Ima.x +II]'III'I ( ]

je Umémad komplexnimu stupni koherence. Zrovnice (28) miZeme uréit minimalni
detekovatelné posunuti dpin:
e k Umjn

b _EI}: (37)
kde A je vlnova délka pouzitého monochromatického svétla, Uy, je minimélni detekovatelné
efektivni elektrické napéti odectené z lock-in zesilovace a Uy, je rozdil mezi maximalnim a
minimalnim napétim, ktery odpovidd maximilni moZné zméné intenzity interferovaného
svétla Imax - Imin @ roste srostouci koherenci laseru. Proto jsou interferometry vyuzivajici
stabilizované lasery mnohem citlivéjsi neZ interferometry postavené s lasery nestabilizova-

nymi.

" V obrézcich je clona pojmenovéna $térbina,
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e : o : 19]
V praxi jsou hlavnimi limitujicimi faktory zptisob mechanického uchyceni vzorku'”! a

indukovany elektronicky $um. A&koliv je presné ur¢eni rozlieni konkrétniho interferometru
obtizné, da se predpokladat, Ze je okolo 10">m. Udaje v literatufe fadu 10™°m jsou
nadsazené a jejich autofi pravdépodobné nezapocitali nékteré zkreslujici vlivy. Casova

stabilita interferometru je dostate¢na.

I Linterf trie v irgke hu teplot

Pro méfeni teplotnich zavislosti je vyuZivan héliovy kryostat s uzavienym cyklem
OXFORD Cryodrive 1.5. Je moZné nastavovat teplotu v rozsahu 11-330 K s pfesnosti 0,1 K.
Meéfeni probihd ve vakuu. Nevyhodou pouziti uzavieného chladiciho systému je pfitomnost
kompresorii a pump, coz za chodu zpusobuje velmi silné vibrace celého interferometru
(frekvence je fadové nékolik Hz). Z tohoto diivodu neni mozné umistit vzorek v kryostatu do
jedné z vétvi interferometru. Vzorek by totiZz nedefinovatelné kmital vi¢i druhé, referenni
vétvi a méfeni by bylo prakticky nemoZné. ReSenim se ukdzalo byt umisténi celé &asti
interferometru, ktera ma vliv na interferen¢ni obrazec, do kryostatu. Na pfesnost méfeni maji
totiZ podstatny vliv pouze ty optické elementy, kterymi prochazi paprsky po rozdéleni do
dvou kolmych vétvi az do opétovného spojeni za poslednim déli¢em svétla. Vibrace prvku
(laseru, fotodiody, ...) vné této drahy paprski nemaji na interferenci velky vliv. Proto byl
sestrojen miniaturni interferometr a ten umistén dovnité kryostatu. Takto byl odstranén i
problém teplotnich nehomogenit. Zména teploty totiZ vyvolava teplotni dilatace okének,
kterymi vstupuje a vystupuje laserovy paprsek, cozZ by spole¢né s teplotnimi zménami indexu
lomu pouzitych okének nedefinované ménilo optickou drahu ve vétvi interferometru se
vzorkem.

Pro interferometrickd meéfeni je Casto nezbytné udrZovat konstantni nastaveni
interferometru do pracovniho m/2 bodu. K tomu se obvykle pouZiva aktuator. Kalibrace
aktuatoru, tj. zavislost vyvolaného posunuti na pfiloZzeném elektrickém napéti, je viak silné
teplotné zavisla a pfi nizkych teplotich nedosahuje aktudtor potfebnych posunuti. Také
miniaturizace celého interferometru kladouci znaéné pozadavky na rozméry pouzitych
elementii favorizovala jiny zplisob kompenzace teplotnich dilataci. V soucasnosti se k tomuto
ucelu pouziva dynamicky fazovy modulator (DFM). Jde o krystal LiNbOs, vyuziva se
Pockelsova jevu. Modulator byl zkonstruovan na zdej$im pracovisti (RNDr. M.Sulc). Jedna
se o pricny modulator, modulovany paprsek prochazi kolmo k optické ose, elektrické pole ma
smér optické osy. Aktivni délka krystalu je 36 mm, $itka 2 mm a vyika 3 mm. Napéti
potiebné k dosaZeni fazového rozdilu « je pro pouZity He-Ne laser 165 V.
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Pro spravnou funkci dynamického fazového modulatoru je nezbytné, aby polarizace
paprskii v obou vétvich interferometru byla navzajem kolméa. Po prichodu polarizaénim
délitem svétla se oba paprsky spoji a vstupuji do dynamického fazového modulétoru.
Elektrické napéti privedené na krystal LiNbO; zméni indexy lomu a to rizné pro obé
ortogonalni linearni polarizace. Zménou napéti tedy muiZeme nastavit presné definovany
fazovy rozdil mezi t€émito paprsky.

ProtoZe paprsky s ortogonalnimi polarizacemi spolu nemohou interferovat, je nutné
pouzZit k pozorovani interference analyzator, jehoz rovina polarizace svira s ortogonalnimi

sméry polarizace obou paprskii tthel 45°.

Jednopaprskovy interferometr

K teplotnim interferometrickym méfenim v kryostatu se vyuZiva modifikovany
Michelsoniv interferometr. Na masivnim zakladé, ktery je pevné spojen s kmitajici asti
kryostatu, je umisténa soustava tvofend polarizaénim déliem svétla, dvéma odraznymi
zrcatky, dvéma &tvrtvinovymi desti¢kami a drzékem vzorku (Obrazek 13). Modfe oramovana
C4st je umisténa v kryostatu. Paprsky z interferometru prochazeji dynamickym fazovym
modulatorem a polarizatorem, pak dopadaji na jeden detektor. Ctvrtvlnové desticky a

polariza¢ni déli¢ svétla zajist'uji ortogonalitu polarizaci obou vystupujicich paprsku.

laser

|: I stérthina

- V| e S
1
D DFM PDS |
_____ N A S L 1 e |
: 2] |
P | |
ages vzorek
e ™
| |
1 Z‘l 1

Obriazek 13: Modifikovany Michelsoniv interferometr pro teplotni méreni.

Diilezita je presna justace celého interferometru. Vystupujici paprsky z obou vétvi se
musi v déli¢i svétla spojit v jednom bodé a vychéazet z n¢j jednim smérem (kviili co nejvetsi

homogenité interferencniho obrazce). Zrcatka navic musi byt nastavena tak, aby nedochazelo
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ke zpétnému odrazu do rezonatoru laseru, coz by mélo za nasledek jeho rozladéni a znaéné
zmény intenzity svétla znéj vychazejiciho. Proto je nutné mit mozZnost posuvu a rotace
nékterych elementii. Toho bylo dosazeno konstrukci specialnich drzaku zrcatek a vzorki,
dostatené miniaturizovanych pro pouziti v kryostatu. Zékladem piislusného drzaku je kuli¢ka
s valcovou dutinou, kteréa se sroubem dotahuje vii¢i kruhovému otvoru v nosné desti¢ce. Diky
tomu je justace celého systému velmi snadna a systém je i dostatené stabilni.

Obdobné jako aktuator u nemodifikovaného Michelsonova interferometru slouzi zde
ke kalibraci a k nastaveni pracovniho bodu dynamicky fazovy modulator (DFM). K jeho
napdjeni je pouzit firemni zdroj napéti piezoelektrického aktuatoru, ¢imz je jejich zdména
velmi snadno proveditelna. Pfi kalibraci nastavime napéti na DFM tak, aby mezi ortogonalné
polarizovanymi paprsky byl nulovy fazovy rozdil a ode¢teme maximalni napéti na fotodiodé
Umax. Pak nastavime napéti pro fazovy rozdil mezi paprsky o velikosti ® a odedteme
minimalni napéti Upip. To umoziuje libovolnému naméfenému napéti na fotodiodé ptifadit
odpovidajici zménu fazového rozdilu a tim i uréit posunuti vzorku - podle vztahu (28). Pii
vlastnim méfeni je pomoci obvodu zpé&tné vazby udrZovan pracovni bod interferometru —

fazovy rozdil n/2, tzn. Ups = (Umax + Umin)/2.
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Dvoupaprskovy interferometr

Polarizace

e linesmi, kolmé k ndrysné :
c QW F kruhovd, levotodive

| linedmi, romobéZnd s nirysnou : o
: U kruhova, pravotofiva

Obrazek 14: Dvoupaprskovy interferometr pro teplotni méreni.

»~ linedrni, svirajici thel 45° s nirysnou

Kompenzace vlastniho posuvu vzorku pouzitim dvoupaprskového Mach-Zenderova
interferometru neni pro pouziti v kryostatu pfili§ vhodna kvuli velkému poétu optickych
komponent. Velky pocet elementii, pozadavek na jejich stabilitu a pfitom snadnost piesné
justace omezuje moZnost miniaturizace. To si vyzadalo konstrukci nového typu
interferometru (RNDr. M.Sulc) — Obrazek 14. Modfe ordmovana &ast je umisténa v kryostatu.

Linearné polarizované svétlo z laseru dopadé na polarizaéni déli¢ svétla (PDS). Cast
svétla — s polarizaci kolmou k narysné — se odrazi rovnou smérem k detektoru, ¢ast svétla —
s polarizaci rovnob&€Znou — prochazi k prvni strané¢ vzorku. Po prichodu prvni &tvrtvlnovou
desti¢kou ziska kruhovou polarizaci (napf. levoto¢ivou), po odrazu na smérovém’ zrcatku, na
zrcatku na prvni strané vzorku a druhém prichodu prvni &tvrtvlnovou destickou bude mit
svétlo opét linearni polarizaci, ale ortogonalni s plvodni. Proto neprojde polarizaénim

déli¢em svétla, ale odrazi se a pfes druhou Etvrtvinovou desti¢ku a smérové zrcatko se dostava

ke druhé strané vzorku. Pfi cesté zpét se polarizace opét zméni na ortogonalni a svétlo

" Smérové zrcatko = slouZi k nastaveni sméru paprsku.
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polarizaénim déli¢em svétla projde smérem k detektoru. Cely interferometr je potfeba nastavit
tak, aby paprsek odraZeny od vzorku a referenéni paprsek odrazeny v PDS rovnou smérem
k detektoru vychazely z PDS ze stejného bodu a mifily stejnym smérem. Po spojeni projdou
oba paprsky dynamickym fazovym modulatorem (DFM), ktery slouZi k nastaveni pracovniho
/2 bodu interferometru, polarizitorem svirajicim tthel 45° s obéma sméry linearni polarizace

paprsku a fotodiodou je detekovan interferenéni obrazec.

Pougité pfistroj

Kryostat OXFORD Cryodrive 1.5

Pro méfeni teplotnich zavislosti je vyuzivan héliovy kryostat s uzavienym cyklem
OXFORD Cryodrive 1.5. Pracuje v teplotnim rozsahu 11-330 K. Teplotu je mozZné
nastavovat s piesnosti 0,1 K. Méfeni probiha ve vakuu.

Obrazek 15: Kryostat OXFORD.

Prostor pro umisténi vzorku mé pfiblizné¢ valcovy tvar o priméru 52 mm a vysce
50 mm. Obrazek 16 ukazuje jednotlivé &asti vlastniho tlesa kryostatu, Obrazek 17 pak

propojeni viech ovladacich ¢asti s kryostatem.
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’_l‘—_-ﬁDFrEék vzorku
Topenl —————~— |
Teplotni Eidlo—/ J:— Chlazena ¢ast

Otvor pro phidroubovani Prichytka vnéjstho krytu

Vstup pro vyvéwvu
s uzaviracim ventilem

Vstup He

Obrizek 16: Vnitini usporadani kryostatu OXFORD.

343 mm

Ridici jednotka
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a suw e ol m
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Obriazek 17: Schéma zakladnich ¢asti kryostatu OXFORD.

Ovladani kryostatu je mozné bud v ru¢nim reZimu pomoci panelu na fidici jednotce

nebo softwarové pomoci pocitate PC. Vyrobcem byl dodan software Object Bench, ktery ale

43



Interferometrickda méreni piezoelektrickych koeficientu

koliduje s prostiedim HP VEE." Proto jsem ve spolupréaci s Mgr. S.PanoSem, Ph.D. vytvofila

v prostiedi HP VEE kompletni ovladani. Ukazky z tohoto programu - Obrazek 18.

23 HP VEE - Kryostat?. vee =]=] ]
File Edit View Debug Flow Device |/0 Data Display Window Help
3 no. P12 @ # o
DIEET) ' : DA =Xl
Nastavena teplota [K]
| MERIT KONEC Start mereni : 12/0¢t2001 12:30:21
Cas nutny k nastaveni teploty [min]: l Cas [min]:
0
Tepicta
275
Auto Scate] Cas [min ]
#a, HP VEE - Kiyostat?.vee _[&] x|
Fie Edit View Debug Flow Device 1/0 Data Display Window Help
= = ) - =) R @ M B £ e SO 2
B EE Main [_]x]

Nastavena teplota [K]

MERIT I KONEC

Cas nutny k nastaveni teploty [min]: | 553 Cas [min]: I 0.07

300

Start mereni : 12/0cti2001 12:30:21

220 -
0 30 100 150 200 250 300 350 400 450

Auto Scale l Cas [ min ]

Teplota vzorku

2251

Obrazek 18: UkazKky z programu pro interferometricka méfeni teplotnich zavislosti.

V prostfedi HP VEE je napsana vétSina ovladacich programi k ostatnim zatizenim. napf. Kk analyzatoru
HP 4192A.
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Pozd&ji byl cely experiment automatizovan v ramci diplomové préce* studenta Fakulty
mechatroniky a mezioborovych inZenyrskych studii P. Herzoga. Ridici program ,,Rafaelo® byl
napsan vjazyce C++ a umoZiiuje ovladani kryostatu, funkéniho generdtoru a lock-in

zesilovace.

Fazoveé citlivy zesilova¢ Stanford Research SR-830

Fazové citlivy zesilovag (lock-in) slouZi k méfeni velmi malych harmonickych signalt
— az v iadu nV. Zesilovade tohoto typu zjidt'uji signal o dané referen¢ni frekvenci a fazi,
umoziuji velmi presna méfeni signala prekrytych Sumem i 1000-krat vétSim. Sum a signaly
na jinych frekvencich nez referenéni jsou potladeny (odfiltrovany), a proto neovliviiuji
mereni.

Pouzity lock-in Stanford Research SR-830 pracuje s frekvencemi v rozsahu 1 mHz az
102 kHz, detekuje efektivni elektricka napéti 2 nV aZ 1 V. Casovou konstantu Ize nastavit od
10 ps do 30 s pro detekované frekvence f>200 Hz nebo 30 ks pro detekovana frekvence

f <200 Hz.

’_m e (T - ‘]
ST +’3558 H 'HBEI‘
B G| & D B
& & .
axTTTm

206 (:;

Obrazek 19: Fazové citlivy zesilova¢ Stanford Research SR-830.

Funkéni generator HP 33120A

Tento pristroj slouZi ke generovéni elektrického napéti zvoleného priibéhu, frekvence
a amplitudy. Amplitudu vystupniho elektrického napéti je mozné wvolit v rozsahu
50 mV - 10 V. K vystupnimu signélu lze pfidat stejnosmérné predpéti o velikosti maximalné
10 V." Tabulka 3 ud4va standardni prubehy napéti a frekven¢ni rozsahy, ve kterych je

" Automatizace Fizeni experimentli a sbéru dat v laboratofi laserové interferometrie - pod vedenim
RNDr. M.Sulce.

1

Maximalni vystupni napéti je 10V, pouZité elektrické predpéti napt. 1V snizuje velikost maximalni
nastaviteIné amplitudy ménicfho se elektrického napéti na 9 V.
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generdtor schopen pracovat. Uzivatel si dale mbze nadefinovat vlastni pribéhy,
predpfipravené ma napt. funkce sinx/x, negativni pilu, exponencialni narist a pokles.

V laboratofi laserové interferometrie se vyuZivaji pouze signaly tvaru sinus a trojihelnik.

Tvar signalu Frekvencni rozsah

Sinus 100 pHz - 15 MHz
Obdélnik 100 uHz - 15 MHz

Trojuhelnik 100 pHz — 100 kHz

Pila 100 pHz — 100 kHz

Sum (Gaussovsky) 3itka pasma 10 MHz
Uzivatelem definovany | 8-8192 bodi 100 pHz - 5 MHz

8193-12287 bodu 100 pHz - 2,5 MHz

12288-16000 bodti | 100 pHz — 200 kHz

Tabulka 3: Standardni tvary vystupniho signalu z generatoru HP 33120A.

= =

- o |
: 6

Obrazek 20: Funkéni generator HP 33120A.

Pristroj také umoZiiuje 4 typy modulace signali — AM, FM, FSK a pulsni (Burst
Modulation). Dalsi funkce a riznd nastaveni generatoru HP 33120A — viz. [24].

K ovladani generatoru pomoci poc¢itate PC slouZi zabudovana rozhrani RS-232 a
GP-IB.
Digitalni osciloskop HP 54600B

Obrazek 21 ukazuje pouZivany dvoukanalovy osciloskop HP 54600B. Kromé
grafického zobrazeni vstupujiciho signélu na obrazovce lze pomoci specidlnich funkei piimo

méfit fadu veli¢in — Up.p, Unns, Uayg, AU, At, f ... Maximalni vstupni napéti je 40 V., napetoveé
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rozsahy jsou 2 mV/dilek, 5 mV/dilek, 10 mV/dilek, 20 mV/dilek, 50 mV/dilek, 100 mV/dilek,
200 mV/dilek, 500 mV/dilek, 1 V/dilek, 2 V/dilek a 5 V/dilek, ¢asova zakladna je nastavitelna
od 2 ns/dilek do 5 s/dilek. Casto pouZivané je také ortogonalni zobrazeni obou vstupujicich

signalt (rezim X-Y, vypnuta ¢asova zakladna).

Obrazek 21: Digitalni osciloskop HP 54600B.

Osciloskop HP 54600B komunikuje s poc¢itatem pres sériové rozhrani RS-232, coz
komplikuje jeho pouzivani soucasné s héliovym kryostatem OXFORD. Samostatné ovladani

a naCitani dat je realizovano ptes program HP BenchLink Scope.

Piezo-driver P-263 Physik Instrumente

Buzeni piezoelektrického aktudtoru je fizeno piezo-driverem P-263 od firmy Physik
Instrumente. Jedna se v podstaté o zdroj stejnosmérného napéti az do 1 kV, vystupni proudy
do 100 mA. Zdroj obsahuje 3 navzijem nezavislé¢ kanaly, které mohou budit rizné prvky.
Mensim nedostatkem je pouze jeden displej, takZe je zobrazovana pouze hodnota vystupniho
napéti z jednoho kanalu. Nastaveni vystupniho napéti je bud’ manuélni (potenciometry na
pfednim panelu pfistroje), nebo pomoci vstupu z externiho regulatoru. Tento druhy zpisob je

vyuzivan v automatizovaném experimentu laserové interferometrie (viz. str. 45).
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Izotermicky a adiabaticky piezokoeficient
P termodynamickém popisu chovani latky pouZivame linedrni stavové rovnice.
Pfitom muZeme vychazet z riznych termodynamickych potencialii. Zvolime-li si Gibbsiv

potencidl G=G(®, Ej, T,),” vypadaji linearni stavové rovnice takto:

p-c™T T E
AG = 5 -AB+p; -E,+a -T, (38)
D, =p{ -A0+&)" -E, +d T, (39)
S, =a;-A0+dj, -E, +83: - T, (40)

PouzZijeme-li k popisu jiny termodynamicky potencidl — entalpii H=H(c,E;,T,) —

dostaneme obdobnou sadu linearnich stavovych rovnic:

0 0 0 E
Ae:p_cE,T'&G‘F;__(;E—.T_.p}-'Ej-Fp_cE,T'aH‘T}l (41)
0 o o
Di:p‘cE'T -p; ‘Ac+e5" -E; +d5 - T, (42)
S, = . oy cAc+dS -E, +s7F T (43)
1_p-cE,T A RE IR
Jednotlivé Cleny jsou:
(D),
Bl entropie
3 Jer -
oG .
Di= {—‘ elektricka indukce
2,
0G :
S, = _[?ﬁ) elasticka deformace
A JBE
ouU
0= = termodynamicka teplota*
D.S
E e 6U - - - =
5 a r intenzita elektrického pole
- [au] N
== elasticke napéti
. as“ oD

" Z divodu lepsi prehlednosti je v této kapitole termodynamicka teplota zna¢ena symbolem 6 - aby byla Iépe

odlisena od symbolu T, pro elastické napéti.
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oo 0 :
Bl [——ﬂJ = mérna tepelna kapacita
09 ) 1

oo dD,
P = [_] = *‘—'] pyroelektricky koeficient
E.T

oy = sl —(ﬁ] teplotni roztaZnost
A T, ® ). . eplotni ro
0,E :
LT (aDi } L3
& = permitivita
OE; Jo+
oS
SiLE 1 (ﬁ} elasticky koeficient
K /0E
oD,
d?u = ( 51“' J piezoelektricky koeficient (pfimy jev)
H /8E
oS
di =( : ] piezoelektricky koeficient (inverzni jev)
OE, Jor

Srovnanim rovnic (39) a (42) dostaneme po jednoduchych matematickych tpravach:
0
E.T

pc
kam dosadime ze vztahu (38) za Ao:

(a2 -dg)-T, = .p7 -Ac+(ez™ —e2T)-E, —p! - A8, (44)

i

. 0 e :
(dﬁ1 —dm)[‘u = v pf[p g AB+p E, +aETu}+ (al-j‘T -sﬁ‘T)Ej —p/AO  (45)

Po upraveni pak mame vztah:

¢} s e i Bl 8 T,.T o,T 6,7
(dm _diu)Tu i pio, T, + it Pip; +&; —g; [E, (46)
Je ziejmé, ze pro rozdil mezi izotermickym a adiabatickym piezokoeficientem bude potom
platit:
¢} o _ 9 T E
d? -d7 = P (47)

Rozdil mezi izotermickym a adiabatickym piezokoeficientem zavisi tedy pii dané
teploté na tepelné kapacité, pyroelektrickém koeficientu a na koeficientu délkové roztaznosti.

Hodnotu rozdilu mezi izotermickym a adiabatickym piezokoeficientem by bylo
teoreticky mozné stanovit zméfenim obou piezokoeficientii metodou laserové interferometrie.

Pro uskute¢néni tohoto experimentu je rozhodujici, jak velké hodnoty vlastné maji byt ureny.
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Na zdklad& udaji z tabulek (napf. Landolt-Bornstein) miizeme provést vypotet ocekavanych
hodnot pfi vybranych teplotach pro nam dostupné materialy — viz nasledujici tabulky.

e 0 P ¢ Pi Oy
Material ; ; A
(K] [kg/m’] | [J/kgK] | [C/Km'] (K]
296 12810 | 3,.2-10* 210"
TGS -
_ 1,69:10
i=2, p=2
321 1,52.10° | 32-10* 7-107
KDP 3 2 4 5
. 120 2,338-10° | 8.,82-10 3,0-10 2,2-10°
i=3, p=6
LiNbO; 4,1-10°
i=3, p=3 293 4,629-10° | 6,30-10° | 83107
i=3, p=1 14,8107
PZT-5A 4-10°
i=3, p=3 303 7,7:10° 4,2-10% 2:107
=3, p=1 1,4:10°

Tabulka 4: Materialové konstanty potiebné pro vypodet rozdilu mezi izotermickym a
adiabatickym piezokoeficientem pro rizné materiily.

Je patrné, Ze hodnota rozdilu obou piezokoeficienti je vétsinou velmi mald. Nadé&jné
vypadaji pouze koeficienty di3 u LiNbO; a d u TGS pii pokojové teploté. Z analyzy
presnosti mefeni jednotlivych piezokoeficienti pomoci laserové interferometrie vyplyva, ze
relativni chyba zméfeného piezokoeficientu je nejméné 5% (5-10% v zavislosti na
podminkach experimentu). Budeme-li tedy touto metodou stanovovat rozdil mezi
izotermickym a adiabatickym piezokoeficientem a chceme-li mit relativni chybu vysledku
mendi nez 20 %, musi byt velikost |(d6m-d°i1.)f diy| veétsi nez 40 %. Pfi hodnotach
| (d%,-d%,) / di, | kolem 20 % by byla relativni chyba mé¥eni vétsi nez 45 %.

50



Izotermicky a adiabaticky piezokoeficient

0 || |d%-d%|
Materil 3 T (% d)
K] [pC/N] [pC/N]
296 327 9 27 %
TGS
=2, u=
321 625 28 4%
KDP
120 1470 0.4 0,03 %
1=3, p=6
LiNbO; 16,2 0,03 0,2 %
i=3, p=3 293
i=3, p=1 0,86 0,1 12%
PZT-5A 374 0,07 0,02 %
=3, u=3 303
i=3, p=1 171 0,03 0.02 %

Tabulka 5: Rozdil mezi izotermickym a adiabatickym piezokoeficientem u vybranych
materidli.

ProtoZe ofekavana hodnota relativniho rozdilu mezi izotermickym a adiabatickym
piezokoeficientem je pro dostupné materidly ve vétSiné piipadd mald, neni tedy
interferometrickd metoda pro zméfeni rozdilu mezi izotermickym a adiabatickym

piezokoeficientem vhodna.
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Scanning Force Microscopy (SFM)

Médy SKM

Jednou z metod vyuzivanych pfi studiu doménovych vlastnosti ferroelektrickych latek
je SFM (Scanning Force Microscopy)”. Tato metoda umoziiuje analyzovat lokalni topografii
povrchu a zdroveii doménovou strukturu zkoumaného vzorku. V zavislosti na pouzitém modu
SFM lze ziskat celou fadu informaci tykajicich se pfimo povrchu ¢i tenké povrchové vrstvy
vzorku.

SFM je zaloZena na vzajemné interakci mezi skanovacim hrotem a vzorkem.

Obrézek 22 schematicky znézoriuje uspofadani pii riznych médech SFM.!

b e
AL A1 I PhiBoss Llirlds

skanovaci
skanovaci hrot skanovaci
hrot hrot
elektroda
kontaktni mod nekontaktni mod piezoelektricky mod

Obrizek 22 : Schématické znazornéni riznych médu SFM.

Kontaktni mod SFM rozliduje feroelektrické domény na zdkladé riizného tfeni mezi
skanovacim hrotem a povrchem vzorku. Nevyhodou tohoto médu SFM je, Zze zmény
v detekovaném signalu zpisobuje jak prichod rozhranim mezi feroelektrickymi doménami
tak skute¢na topografie povrchu vzorku.!”!

Pii nekontakinim médu SFM vykonavé skanovaci hrot navic nad povrchem vzorku
kmitavy pohyb. Kmitdni kolmé k povrchu vzorku umoziuje pfidavny piezoelement. Tento

kmitavy pohyb je odlisn€é ovliviiovan ve feroelektrickych doménach sriznym smérem

" Pro tuto metodu jsem nena3la desky ekvivalent anglického nazvu. V Ceské literatute se bézné pouziva zkratka
SFM.
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polarizace. Nekontaktni méd SFM je ale pouzitelny pouze pro rozlideni domén, v nichZ smér
polarizace je kolmy k povrchu vzorku.

Podobné jako u kontaktniho médu je i pti piezoelektrickém médu SFM skanovaci hrot
v tésném kontaktu s povrchem zkoumaného vzorku. Mezi vodivy skanovaci hrot a elektrodu
na spodni strané vzorku je pfivedeno stfidavé elektrické napéti, které diky nepfimému
piezoelektrickému jevu zpiisobuje harmonické kmiténi feroelektrického vzorku. Detekovanim
tohoto pohybu lze rozlisit domény sriznou velikosti ¢ znaménkem efektivniho
piezoelektrického koeficientu (viz dale).

Vyzkum vlastnosti feroelektrickych latek pomoci riznych médi SFM byl provadén
napf. na materialech PbTiOs, BaTiOs, TGS.CH!

Piezoelektricky méd SEM

Protoze vlastni SFM méfeni uskuteénénd na ETH Hohggerberg v Ziirichu byla
provadéna v piezoelektrickém modu SFM, budu se podrobnéji vénovat této metodé. Obréazek

23 zachycuje schématické uspofadani experimentu.

zpétnd vazba
4-kvadrantova fotodieda £
3 7 Z vystup
/:—-D o —-»> Lock-in zesibvaé —
signal
laserovy paprsek refer endni
signal

44— Funkénigeneritor

[

skanovaci hrot

A I A
spodni elekiroda

Obriazek 23: Usporadani SFM experimentu v piezoelektrickém médu.

Mezi vodivy skanovaci hrot a elektrodu na spodni strané vzorku je pfivedeno stiidavé
elektrické napéti U(t)=U, -sin(ot), pouzitd frekvence byla 20 kHz, amplituda se ménila
v rozsahu 1-10 V. Zpétna vazba zajistuje konstantni pfitla¢nou silu na skanovaci hrot. Diky
nepfimému piezoelektrickému jevu vyvolava pfivedené stfidavé elektrické napéti harmonické
zmény tloudtky vzorku umérné efektivnimu piezoelektrickému koeficientu ve sméru tloustky

vzorku d; a zarovefi podéln€ stfizné kmitini Gmémé efektivnimu piezoelektrickému
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koeficientu djj; (resp. d|j2) — viz Obrazek 47. Vysledny pohyb skanovaciho hrotu je sniman
4-kvadrantovou fotodiodou a signal je analyzovan lock-in zesilovaéem. Takto lze pomoci
specidlniho softwaru kromé vlastni topografie povrchu vzorku rozlisit také rizné
feroelektrické domény lidici se velikosti & smérem polarizace (resp. velikosti ¢i znaménkem
efektivnich piezoelektrickych koeficientt). Odpovidajici efektivni piezoelektrické koeficienty
dy, dj1, dj2 mohou byt vyjadieny pomoci zakladnich krystalografickych piezoelektrickych
koeficientt d;; (i=1-3, A=1-6).

Pozorovani v piezoelektrickém modu SFM byla publikovana na riiznych materialech,

napt. PbTi0s,"® BaTi0, ) 3 TGS,

Lokl rrata: (et dos

Kromé pasivniho pozorovani doménové struktury umoziuje SFM v kontaktnim méodu
lokalni vytvafeni domén. JestliZze je mezi vodivy hrot a elektrodu na spodni strané vzorku
pfivedeno stejnosmérné elektrické napéti, dochazi k lokalni polarizaci vzorku silné
nehomogennim elektrickym polem. Pohybuje-li se zaroveni hrot, miZzeme vytvaret domény
ruznych tvari. Takovéto vytvafeni ,,povrchovych™ feroelektrickych domén bylo publikovano
nap. na PVDF polymerech!'?!, krystalech GASH!"*!, BaTiO;'), PbTiO;™®!.

! ! .'! )! ! r v!

Dalsi moznosti, kterou tento moéd poskytuje, je lokéalni prepolarizace. Aplikaci
cyklicky se méniciho stejnosmérného elektrického pole a naslednym méfenim normalové
piezoelektrické odezvy lze ziskat prisludné lokdlni hysterezni smycky (odpovidaji zavislosti
P=P(E)). BohuZel stavajici zafizeni neumoziiovalo provést kalibraci experimentu tak, aby se
z velikosti detekovaného signdlu daly pfimo spocitat hodnoty efektivniho piezoelektrického

koeficientu d; ¢i pfislusné slozky polarizace.
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Siln€ piezoelektrické krystaly PZN-PT a PMN-PT

Charakteristika materialovych vlastnosti krystalti PZN-PT a PMN-PT

Zékladnimi slozkami tuhych roztoki PZN-PT a PMN-PT jsou materidly
Pb(Zn;3Nby3)O3 (tj. PZN), Pb(Mg;3Nb,3)0; (tj. PMN) a PbTiOs (tj. PT). Krystaly Cistého
PMN byly a stéle jsou zkoumény na celé fad€ svétovych pracovist’ jako modelovy materidl
s relaxorovym chovanim. Jiz na poéatku 80. let byly studovany krystaly tuhych roztoki
PZN-PT, ale hlub3i vyzkum byl komplikovén obtizemi pfi péstovani dostateéné velkych
kvalitnich krystali.” Tento nedostatek se podafilo vyfesit az v poloviné 90. let.1!5] [261-28]
Krystaly se péstuji Bridgemanovou metodou a je moZné je pripravovat v dostate¢né velikosti i
pro rezonan¢ni méfeni v Sirokém oboru koncentraci PT. V sou€asnosti jsou tyto materialy

intenzivné zkoumany v fadé laboratofi, atraktivni se jevi také pro komeréni firmy (napf.
Toshiba).!?*}- B

100 } N\

Transition Temperature ('C)

(o} 3 \

Rhombohedral \°

o\

\

\

-100 )bt
0 01 02

PZN X PT-

PMN 1-x) PT x X
Obrizek 24: Fazové diagramy pro PZN-PT (vlevo) a PMN-PT (vpravo).

Cistt PZN i PMN jsou feroelektrika, za pokojové teploty maji trigonalni
perovskitovou strukturu (3m). PT ma za pokojové teploty tetragondlni perovskitovou
strukturu (4mm). VSechny tyto sloZky prochazeji pfi Curieové teploté fazovym ptechodem do

paraelektrické kubické faze (m3m). U obou roztokii (PZN-PT i PMN-PT) existuje

morfotropni fazova hranice mezi trigondlni a tetragonalni fazi, kterd se nachazi v oblasti
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v technice vyuZitelnych teplot. Pro PZN-PT je tato hranice v rozmezi koncentraci PT 8-10%,
pro PMN-PT 33-35%. Obrazek 24 zachycuje fazové diagramy téchto tuhych roztokii prevzaté
z literatury. '+ 321

Vzorky krystali PZN-PT (PMN-PT) maji obvykle tvar desti¢ek polarizovanych
v nékterém z moznych smérd spontanni polarizace (pro symetrii 3m viz. str. 75). Vzorky se
obvykle polarizuji silnym elektrickym polem (4 kV/mm) pii pokojové teploté nebo slabsim
elektrickym polem (1 kV/mm) pfi teploté nad Curieovou teplotou s naslednym pozvolnym
ochlazovanim na pokojovou teplotu. Ukézalo se ale vyhodné polarizovat krystaly v trigonalni
fazi ve sméru {100}, pfestoZe se nejedna o smér ani jedné ze spontannich polarizaci (viz. str.
74) a nelze tedy dosahnout monodoménového stavu. Takto polarizované vzorky maji velmi
stabilni feroelektrické vlastnosti a extrémné velké piezoelektrické koeficienty. Piezoelektricky
koeficient ve sméru [001] dosahuje hodnot nékolikanasobné vétsich (djo1~2000 pC/N) nez
nejlepsi PZT keramika (d33~500 pC/N). Také koeficient elektromechanické vazby dosahuje

extrémnich hodnot (kjoo11~90%), coZ je pfiblizné o 20% vice neZ u keramiky.!'"> %)
100
3000 — - "6"""’ ...... -
L <001> ; -“-- "---é ..........
2500 » #  This Work 80 001> "o
! #7 [ | o T skrew Uspub Wo i o
2000 S PHER HRgTmeR e 60
g ! S
1500F # o é
2
-

1000+* | Tewagonal
| AP ;:o.,_ <001>
500.- <111> . —— a
.----’ -------- *“--u‘-: 3 2
"5 5 . 10 15 20 0 5 10 15 20
Pb(Zn,,Nb, )0, % of PbTiO, Pb(Zn, ANb, )0, % of PbTiO,

Obrazek 25: Piezoelektrické vlastnosti krystalu PZN-PT.

Z hlediska praktického vyuzZiti jsou zajimavé i vysoké hodnoty mechanickych
deformaci, kterych je mozné dosdhnout jiZz pfi aplikaci elektrického pole pomérné nizké
intenzity (ve srovnani s keramikou) - Obrazek 26,134 1331 Krystaly maji diky svym vlastnostem

dobrou perspektivu v praktickych aplikacich — ultrazvukové pfevodniky, aktuatory...
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Obrazek 26: Mechanické deformace v zivislosti na vnéj$im elektrickém poli pro rizné
materialy.

Nasledujici tabulky popisuji kompletni sadu materidlovych vlastnosti pro krystal

PZN-4,5%PT polarizovany ve sméru [001]. Hodnoty byly pievzaty z literatury. 61143

11 [10"° N/m?) 11,1 ¢y [10" N/m?) 11,3
cF12 [10" N/m?] 10,2 ¢”15 [10" N/m?] 10,4
513 [10'° N/m?] 10,1 ¢”13 [10" N/m?) 9,5
cF33 [10" N/m?] 10,5 P33 [10'° N/m?) 13.5
cFas [10"° N/m? 6,4 cP4s [10" N/m?] 6,7
cFe6 [10' N/m?] 6.3 cPs [10'° N/m?) 6.3

Tabulka 6: Elastické moduly [001] polarizovaného PZN-4,5%PT.

S [10"°N/m?] | 820 | sP,[10°Nm? | 615
s¥12 [10'° N/m?) 285 | sP[10"°N/m? | -49.0
sF3 [10°N/m*] | =510 | sP 10N/’ | 9.0
s¥33 [10" N/m?] 108 sP33 [10"° N/m?] 20.6
544 [10"° N/m?) 15.6 | sP4 [10" N/m?) 14.9
sF66 [10'° N/m?) 15.9 5”66 [10'" N/m?] 15.9

]

—

Tabulka 7: Elastické konstanty [001] polarizovaného PZN-4,5%PT.
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e1s [C/m’?] 8.9 gis [10” V-m/N] 5,0

e3) [C/m?] 37 gy [10° Vem/N] | -21,0

es33 [C/m’?] 15,0 233 [107 V-m/N] 44
dis [10"% C/N] 140 hys [10% V/m] 3,4
ds; [10"2 C/N) 970 hs; [10* V/m) -43
ds3 [107"2 C/N] 2000 hs; [10% V/m] 17

Tabulka 8: Piezoelektrické koeficienty [001] polarizovaného PZN-4,5%PT.

€11 [€0] 3000 511 [10™/ &) 3.4
£33 [€o] 1000 B335 [107 / &] 10,0
€11 [€o] 3100 B 11 [107™/ €] 32
€33 [€0] 5200 B33 [10™/ &] 1.9

Tabulka 9: Dielektrické vlastnosti [001] polarizovaného PZN-4,5%PT.

Kis 0,23
k3 0,50
k33 0,91
ki 0,50

Tabulka 10: Koeficienty elektromechanické vazby [001] polarizovaného PZN-4,5%PT.
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Méreni dielektrické permitivity PZN-PT a PMN-PT
V Piezoelektrické laboratofi na KFY TUL jsem provedla zikladni méfeni

dielektrickych vlastnosti téchto materiali. Mé&feny byly polarizované i nepolarizované vzorky
v orientacich (001) a (110). Desticky pfiblizné &tvercového tvaru (rozméry 5x 5x 1 mm®)
byly lestény a na nejvétsich plochach vzorki byly naneseny stfibrnou pastou elektrody.

Vzorky byly umistény v komiirce pro méfeni dielektrickych vlastnosti (viz. str. 15)
naplnéné silikonovym olejem, kterd byla pfipojena k analyzatoru HP4192A (viz. str. 14).
Teplota se ménila vrozmezi od pokojové teploty do 150°C. Méfena byla komplexni
permitivita jako funkce frekvence — 100 Hz+ 1 MHz. Amplituda pouzitého stiidavého
elektrického napéti byla 1 V.

Ziskané zavislosti jsou zachyceny na nasledujicich obrazcich. U vzorki PMN-29%PT
postatuje nejvyssi dosazitelna teplota 150°C k fazovému pfechodu z faze tetragonalni do faze
kubické. Tomu odpovidaji tvary ziskanych teplotnich zavislosti dielektrické permitivity.
U obou typt orientace vzorki je jasné patrné relaxani chovani, jak je vidét z teplotni
zavislosti realné i imaginarni ¢asti dielektrické permitivity. Chemické sloZeni vzorki je blizké
k morfotropni fazové hranici, proto by mél pii zvySovani teploty nastat také fazovy pfechod
z trigondlni faze do faze tetragonalni. Takové chovani skute¢né pozorujeme. Nelze ale
stanovit presnou teplotu tohoto fazového prfechodu, protoZe tvar teplotnich zavislosti
dielektrické permitivity je silné ovlivnén zavislosti na frekvenci a multidoménovymi efekty.
Dalsi komplikace pfinasi i moZnost koexistence oblasti s riiznou symetrii pii téze teplote.!**!
Bez moznosti pozorovani doménové struktury proto neni moZné ur€it piesné teplotu, kdy cely

vzorek prejde z faze trigonalni do faze tetragonalni.
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Obrazek 27: Redlna ¢&ast permit
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ivity v zdvislosti na frekvenci a teploté pro

nepolarizovany vzorek PMN-29%PT orientace (001).

10000

PMN-PT 2%
(001)

8000 Na#2

6000

T

4000

2000

U By ST T
20 30 40 50 B0

70 80 80 100 110 120 130 140 150
T[°C]

160

Obrazek 28: Imaginarni ¢ist permitivity v zavislosti na frekvenci a teploté pro
nepolarizovany vzorek PMN-29%PT orientace (001).
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Obrizek 29: Redlnd &ist permitivity v zdvislosti na frekvenci a teploté pro

nepolarizovany vzorek PMN-29%PT orientace (110).
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Obrizek 30: Imagindrni ¢ist permitivity v zavislosti na frekvenci a teploté pro

nepolarizovany vzorek PMN-29%PT orientace (110).

Obrazek 31 ukazuje zavislost teploty Ty, odpovidajici maximu realné &asti dielektrické

permitivity (a tedy teplotu fazového piechodu z tetragondlni faze do faze kubické) na

frekvenci. Porovnéni této zavislosti pro obé zkoumané orientace vzorki je problematické

vzhledem k malému po¢tu naméfenych dat. MuZeme usuzovat, Ze zivislost teploty T, na
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frekvenci je v podstaté shodna pro vzorky orientace (001) i (110). Pro pfesnéjsi urfeni vlivu

orientace vzorku by bylo zapotfebi stanovit teplotu Ty, pro podstatné vétsi mnoZstvi frekvenci.

408 vy

405 | |
404 | J
403 | i
an | 1

T.[K]

401 | 2
400 b SR i
399 .

—+— PMN-PT 28%, No#2, (001)
398 + . —a— PMN-PT 28%, No#3, (110)
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Obrizek 31: Frekvenéni zivislost teploty maxima realné éasti dielektrické permitivity
Tw pro ruzné orientované vzorky PMN-29%PT.

Frekven¢ni zavislost teploty Tp, se obvykle popisuje Vogel-Fulcherovym zakonem:

E
DA, ol i (48)

0
Obrazek 32 zachycuje experimentalné ziskand data proloZena vySe popsanym vztahem pro
krystaly orientace (001) a (110). V literatufe 1ze nalézt tuto fitaci pro nepolarizované vzorky
PMN-33%PT orientace (111).1*! Parametry z Vogel-Fulcherova zékona byly uréeny :
Ea=159 meV (1850 K), fp=2,6 THz, Tyr =265 K (ohiev)
E.=171 meV (1980 K), f=2,4 THz, Tyr=255 K (ochlazovani).
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Obriazek 32: Fitace frekvencni zivislosti teploty maxima redlné é&asti dielektrické
permitivity Ty, pro rizné orientované vzorky PMN-29%PT podle Vogel-Fulcherova
zakona.

Teplotni zavislost redlné ¢asti dielektrické permitivity nad Curieovou teplotou (tj.
v paraelektrické fazi) by na rozdil od normalnich feroelektrik, ktera se fidi linearnim

Curie-Weissovym zdkonem &' = (T-T¢)/C, méla splitovat Smolenského rovnici (kvadraticky

Curie-Weissiiv zdkon) pro relaxory:*®!

1 1
o e
£ 5

(T-T1,)

; 49
2-g, -8 &

kde koeficient & je koeficient popisujici Sifku statistického rozdéleni Curieovy teploty.
Podobné chovani bylo popsano pro PMN-24%PT a PMN-35%PT."M47) Teplota T,, pro
frekvenci 1 kHz je uvadéna pro PMN-24%PT T,=107°C a pro PMN-35%PT T,=160°C pro
nepolarizované vzorky.'*”! Z publikovanych dat se dé4 spocitat koeficient 8, pro PMN-24%PT
6=28°C a pro PMN-35%PT 6=22°C. V dalsi literatufe!**! 1ze nalézt hodnoty koeficientu & pro
jiné koncentrace PT, pro PMN-30%PT 6=24-31°C, pro PMN-35%PT §=22-23°C
PMN-40%PT 6=18-20°C.

Obrazek 33 ukazuje chovani pfevracené hodnoty redlné ¢asti dielektrické permitivity.

a pro

Nami naméfena data teplotnich zavislosti redlné Casti dielektrické permitivity pro krystaly
PMN-29%PT orientaci (001) a (110) se odliSuji od obou vyse uvedenych zakonitosti. Jak je

patrné z obrazku pro f=1 kHz, zévislost 1/e na T-Ty, nad Curieovou teplotou (paraelektricka
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faze) neni ani linedrni ani kvadraticka. Takovéto chovani neni u relaxorovych materiali

neobvyklé.
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Obrazek 33: Zavislost prFevricené hodnoty redlné &isti dielektrické permitivity na
rozdilu teplot (vlevo) a kvadritu rozdilu teplot (vpravo) pro rizné orientované vzorky
PMN-29%PT.

Krystaly PZN-8%PT orientaci (001) a (110) vykazuji obdobné relaxaéni chovani jako
krystaly PMN-29%PT — viz. Obrazek 34 - Obrazek 37. Na teplotnich zavislostech realné a
imaginarni sloZky dielektrické permitivity pozorujeme neostré maximum, odpovidajici

fazovému prechodu z trigonalni faze do faze tetragonalni.

10000 LR [ T % 1 3 | LS | L ) v I ' I o I L I A T & L] L |
u-'—"‘n"h-...,‘_‘u 7
8000 - 1 kHz /—'_:“-—q \N‘\H?f g
0—a—"Fa._ " o
5 kHz ,»’/__._.:““Eﬂﬁ
10kHz P ﬁﬁ::ﬂ:ﬁ::——”‘” 1
6000 - 100 kHz //7/5,9/ y
500 kHz £¢,o
%4 1000 kHz . ﬁ/
A PZN-PT 8%
4000 | Jjj%éﬁ No#l 4 (gpy) -
e
EEEEs
2000 7
G 1 1 | SRS 1 i 1 " 1 " 1 1 1 1 1 A 1 PR | 2
20 30 40 50 60 70 B0 90 100 110 120 130 140 150 180
TS

Obrizek 34: Redlnd &ast permitivity v zivislosti na frekvenci a teploté pro
nepolarizovany vzorek PZN-8%PT orientace (001).

Bohuzel pouzivana aparatura neumoZfiuje dosahnout dostate¢né vysokych teplot,
prevysujicich Curieovu teplotu pro zkoumané chemické slozeni. Pro fazovy piechod az do

kubické faze by byly poteba teploty vy3si - pfiblizné 200°C. Maximalni dosaZitelnd teplota
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pfi naSem uspofadani experimentu je pouze 150°C. Proto také nebylo mozné provést vyzkum

frekvencni zavislosti teploty Ty, ani chovéni dielektrické permitivity v paraelektrické fazi.
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Obrazek 35: Imaginarni ¢ast permitivity v zavislosti na frekvenci a teploté pro
nepolarizovany vzorek PZN-8%PT orientace (001).
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Obrizek 36: Redlna &ast permitivity v zdvislosti na frekvenci a teploté pro
nepolarizovany vzorek PZN-8%PT orientace (110).
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Obrazek 37: Imaginarni &ast permitivity v zavislosti na frekvenci a teploté pro

nepolarizovany vzorek PZN-8%PT orientace (110).
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Hydrostaticky piezoelektricky koeficient dh

Hydrostaticky piezoelektricky koeficient d,

Metoda pouzivand pro méfeni hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy byla
popsana vySe. Stavajici statickd metoda méfeni umoziuje aplikaci tlakti az do 60 MPa. Pfi
takto vysokych tlacich ale neni pfi opakovanych méfenich zaru¢ena reprodukovatelnost
doménové struktury, proto byly pfi uréovéni hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy,
pouZity tlaky niZ$i, maximélné 30 MPa. To ale nepfiznivé ovliviluje pfesnost ziskanych
vysledki. Typicky pribéh zavislosti plogné hustoty ndboje na hydrostatickém tlaku pro obé
zkoumané orientace vzorkii PZN-8%PT a PMN-29%PT ukazuji nasledujici obrazky -
Obrazek 38 a Obrazek 39.

4.0 T ¥ 1 T T 3 T . | I / | T # T - T

35 PZN-8%PT (110) -

25
20
L

10 |

Q/A [mCim’]

0,0

1 . I i 1 1 1 1 1 " 1 i 1 1 1

0 2 4 6 B 10 12 14 16 18 20 22
p[MPa]

Obrizek 38: Zavislost plosné hustoty niaboje na hydrostatickém tlaku pro vzorek
PZN-8%PT orientace (001) a (110).
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Obrizek 39: Zavislost plo¥né hustoty naboje na hydrostatickém tlaku pro (vzorek
PMN-29%PT orientace (001) a (110).

Tabulka 11 zachycuje uréené hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu

dn unékolika vzorka (oznaenych ,# ¢islo vzorku) pro obé orientace a ruzna sloZeni.

V dostupné literatufe zatim nebyla méfeni hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy

vénovana velka pozornost. Podafilo se mi nalézt pouze dva udaje — pro vzorek PZN-4,5%PT
orientace (001) je uvadéno dy=50pC/N a pro vzorek PZN-4.5%PT orientace (111)
dp=55 pC/N 1381901 Tyt zmefené hodnoty viak neodpovidaji hodnotam, které autofi dostali

vypoétem z hodnot koeficienti d3; a d3a, které urcili jinymi metodami. Zatim neni zfejmé, jak

tento rozdil vysvétlit.

i

Orientace (001) (110)
Vzorek #1 #2 #9 #3 #4A #4B
PZN-8%PT
d, [pC/N] | 55 59 51 102 88 61
Vzorek #1 #2 #9 #3 #4 #12
PMN-29%PT
dy, [pC/N] 84 99 43 94 134 64
PMN-8%PT dy, [pC/N] 108 _

Tabulka 11: Hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy,.
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Hydrostaticky piezoelektricky koeficient dh

Rozptyl zmefenych hodnot dy (Tabulka 11) pro rizné vzorky stejné orientace a
stejného chemického slozent je zpiisoben jednak pouzitim nizich tlaki, coZ je nutné kviili
zamezeni vzniku trvalych zmén v doménové struktufe, ale hlavné riznou doménovou
strukturou v jednotlivych vzorcich. A¢koliv byly vzorky polarizovany stejnym zpiisobem,

nebyla v nich vytvorena totozna doménova struktura, a proto i vysledny dj, je odlidny.
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Casovy vyvoj nékterych materiglovych viastnosti

Zabyvali jsme se také Easovym vyvojem né&kterych materidlovych vlastnosti
PZN-8%PT a PMN-29%PT. Vzorky byly pti pokojové teploté polarizovany elektrickym
polem o intenzité pfiblizng 400 V/mm. Poté bylo bshem 24 hodin provadéno méfeni
piezoelektrickych vlastnosti ds3-metrem a méfeni frekvenéniho spektra impedance pomoci
impedanéniho analyzitoru HP 4192A. Ze ziskanych spekter byly uréeny rezonanéni a
antirezonan¢ni frekvence vybranych typi kmiti. Obrézek 40 ukazuje spektrum naméfené
pfiblizn€ 10 minut po polarizaci vzorku. Sipky oznacuji odeéitané frekvence. Ze znamych
hodnot téchto frekvenci je pak mozné dopocitat nékteré materidlové vlastnosti (d;, ¢33, ki,
sitsi).

Jak je jasné patrné z nasledujicich grafii (Obrazek 41 - Obrazek 44) rezonanéni
frekvence jsou pro obé orientace vzorki pro oba materialy dosti stabilni, na ¢ase nezavislé.
Zakreslena je rezonanéni (f;) a antirezonanéni (f,) frekvence obrysového kmitu a prvni a tieti

harmonicka frekvence tloustkového kmitu (f) a f3).

| PMN-PT 28%, vzorek #9, 10 minut po polarizaci I

10000 = e e S e
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100 1000 10000
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Obrizek 40: Zavislost impedance a fize na frekvenci pro vzorek PMN-29%PT orientace
(001) 10 minut po polarizaci.
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Obrizek 41: Casovi zévislost rezonanénich frekvenci pro vzorek PZN-8%PT orientace

(001).
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Obrazek 42: Casova zavislost rezonanénich frekvenci pro vzorek PZN-8%PT orientace

(110).
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T T T i | T T T
i i f
10000 __Ovvvv= 44— ——0—0—9—¢ * 2 zi
L f1
LV VYV VYV -V —Y—V——y—V—V—y—¥ v
—
I vzorek #9
2 1000 | (001) *
— s ]
1
f 1
(AAAAAA—A—A—A-A-—A—& A A& A A
_II-IIII—-I—I——-I—I—I-—I—-——I———I—I L]
f
100 L ] ) 1 A | s 1 A jeitiiens 1 1 1 .
0 50 100 150 200 250 300 350 400

t [min.]

Obrizek 43: Casovd zavislost rezonanénich frekvenci pro vzorek PMN-29%PT
orientace (001).
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Obrizek 44: Casové zavislost rezonanénich frekvenci pro vzorek PMN-29%PT
orientace (110).

Na rozdil od stability rezonanénich frekvenci hodnota efektivniho piezoelektrického
koeficientu méfeného di;-metrem kolisa (Obrazek 45 a Obrazek 46). Tyto fluktuace mohou
byt zplsobené pouzitou méfici metodou. Pfi méfeni di;-metrem nejsou piesné definované
okrajové  podminky, piistroj  slouzi spiSe k orientatnim  stanovovanim  hodnot

piezoelektrickych koeficienti a v praxi se pouziva pfevazn€ pro keramiku. Plsobi-li hrot
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Casovy vyvoj nékterych materidlovych viasmosti

ds3-metru na vzorek s makroskopicky velkymi doménami, zavisi naméfena hodnota na tom,
na kterou doménu hrot piisobi. Hodnota efektivniho piezoelektrického koeficientu pro vzorek

PZN-8%PT orientace (001) pfesahovala maximélni rozsah ds3-metru (d3:¢ > 2000 pC/N), a
proto neni v grafu zakreslena.

I T = T T v T T ~ T

300 |+ :
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250 |-= / Fees ~u ]
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Obrizek 45: Casovi zavislost efektivniho piezoelektrického koeficientu méFeného
d;3-metrem pro vzorek PZN-8%PT orientace (110).
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Obrazek 46: Casova zavislost efektivniho piezoelektrického koeficientu mé¥eného
d3;-metrem pro vzorky PMN-29%PT orientace (001) a (110).
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[010]

[100]

Obriazek 48: MoZné orientace vektori spontinni polarizace u fizového
pfrechodu m3m — 3m.

Pro kazdou dvojici je mozZné uréit povolené orientace doménovych stén, metodiku

vypoétu publikovali J.Fousek a V.Janovec.""! U fazového pechodu m3m — 3m se vyskytuji
180°-doménoveé stény s libovolnou orientaci a feroelastické doménové stény typu {110} a
{100}. Nejsou pfipustné zadné S-stény. Tabulka 12 ukazuje povolené orientace doménovych
stén pro vSechny mozné kombinace sousednich domén.

Rozlisitelnost dvou sousedicich domén pti SFM pozorovéanich zavisi na hodnotach
efektivnich piezoelektrickych koeficienti d; a dj, které mohou byt vyjadfeny pomoci
zékladnich krystalografickych piezoelektrickych koeficientd diy (i=1-3, A=1-6). Jestlize se
sousedni domény vyrazné lisi velikosti nebo znaménkem téchto koeficientt, 1ze je od sebe
navzajem odligit. Tabulka 13 a Tabulka 14 zachycuji hodnoty efektivnich piezoelektrickych
koeficientii kolmych a rovnobéznych s povrchem vzorku pro jednotlivé mozné doménové
stavy pro symetrii 3m pro vzorky v orientacich (001) a (110). Kontrast v obrazcich ziskanych

v piezoelektrickém modu SFM odpovida dole vypsanym koeficientiim.



SFM pozorovani krystalit PZN-PT a PMN-PT

P | P popy oyl gr| g | ppm

P _ | (010) | (001) | (100) e (010) | (001) | (100)
1D.
(101) | (110) | (011) (101) | (110) | (011)
pi (100) | (001) | (010) | (100) | (001)
s lib.
(0-11) [ (-110) | (101) (0-11) | (-110)
010
pit [ (010) | (001) | (100) lib. (010)
(-101) | (110) | (0-11) (-101)
100) | (001) | (010
pv _()()()]ib.

(011) | (-110) | (-101)

(010) | (001) | (100)

P’ .
(101) | (110) | (011)
o (100) | (001)
el 011 c1E)
s | ©0)
(-101)
PVIH =

Tabulka 12: Orientace moznych doménovych stén pro fazovy prechod m3m —> 3m.

"lib. = libovoln4 orientace
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SEM pozorovani krystalii PZN-PT a PMN-PT

ds dy; d|;

P +di " ol +dis7

P sy | +dys?

e +du? | -ay -dis7

Sl = il | -d?

PV -dlleﬂ -d]seﬁ -dueﬁ

i -dyT | +d T -dis¥

P -dy? | + dis +dysT

PW;" _d”E(T 'dlseﬂ +d!58ﬁ

dneﬁ T igﬁi(zd;s “Zﬁdn +2d,, +d33)
P =%(d15 "'2“/5‘122 ~2d;, +2d33)

d djz dj2
P +dy? 0 |+dsT"
P! 0 +die? |+ dy T
-dn? 0 tadie
 ad 0 -die? | +disTT
PY -dn? 0 -~
P 0 -die? | -
P +dy? 0 L T g
V 0 +de? | -dis T

d“"f =38(2d., +x/§d22 +2d,, +4d33)

18

d|s‘ﬂm =l£1('d15 _2‘/5d22 —4dy +4d?‘3)
d}s‘*ﬂfz) = ﬁ(d” + 2\/:2-‘122)

dmlﬂ =j;_6(' dys + ﬁdn)

Tabulka 13: Hodnoty efektivnich piezoelektrickych koeficienti d., d|: a d|2 pro mozné
doménové stavy v symetrii 3m pro vzorky orientace (001).

Tabulka 14: Hodnoty efektivnich piezoelektrickych koeficientu d., djj; a d; pro mozné
doménové stavy v symetrii 3m pro vzorky orientace (110).
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SFM pozorovani krystalit PZN-PT a PMN-PT

Vzorky orientace (001)

Smer [001] nepatfi k povolenym smérim vektoru spontanni polarizace. Proto i vzorky
polarizované elektrickym napétim pfilozenym v tomto sméru nejsou jednodoménové, ale
vytvofila se v nich mnohodoménova struktura. SFM pozorovéni byla uskuteénéna na vzorcich

nepolarizovanych i polarizovanych. Orientace vzorkii vzhledem ke sméru skanovani je
zakreslena vyse (Obrazek 47)."

PZN-8%PT

Nepolarizované vzorky

Obrazek 49  zachycuje typickou doménovou strukturu pozorovanou na
nepolarizovaném  vzorku orientace (001). Na &isti  odpovidajici normalovému
piezoelektrickému signélu je systém pfiblizné rovnobéznych prouzkii, jejichz kontrast jasné
odpovida dvéma stavim liSicim se znaménkem efektivniho piezoelektrického koeficientu d;.
ProtozZe hranice mezi dvéma doménami musi byt prisefikem doménové stény (viz Tabulka
12) s plochou (001), je mozné jen nékolik orientaci této hranice — [100], [010], [110], [-110]
nebo libovolna (pro antiparalelni domény). Hranice jsou velmi nepravidelného tvaru, jedna se

tedy o antiparalelni domény s opa¢nym smérem polarizace - P'a P nebo P a P

100 pm
174 nm

0 pm 50 pm 100 pm

zorku PZN-8%PT orientace (001) —
topografie povrchu (vlevo) a normélovy piezoelektricky signal (vpravo).

Obrizek 49: SFM pozorovini nepolarizovaného v

" Pokud nenf vyslovné uvedeno jinak, odpovida detekovany signal d, adj;.

78



SFM pozorovani krystali PZN-PT a PMN-PT

Je patrné, Ze existuji oblasti, ve kterych maji prouzky piiblizné stejny smér. Tento
preferovany smér se ve zkoumaném misté vzorku nékolikrdt méni — [120] nebo [320]. Bilé
¢ary v mistech téchto zmén jsou prikresleny dodatetné a dost dobfe odpovidaji sméru [-110].
Byla provedena analyza pfislu$né doménové struktury — Obrazek 50. Uvedené rozloZeni
domén souhlasi s kontrastem SFM obrazku pouZitého k analyze i s moZnou orientaci
doménovych stén. Rozhrani mezi oblastmi s riznym preferovanym smérem prouzkii
odpovida feroelastické doménové sténé s orientaci (110), ktera se vyskytuje mezi stavy P’ a
P" nebo P a P Bohuzel, piezoelektricky signal odpovidajici dj; byl velmi slaby a silné
zaSumeény. NeumoZiuje proto potvrdit, Ze se skute¢né jedna o pfedpokladanou feroelastickou
doménovou sténu (110). Stejné situace se opakovala téméf u viech SFM pozorovéni

podobnych oblasti (slaby kontrast a vysoky sum znehodnocujici méfeni).

(oo1) [320)

p [100]

Obrizek 50: Pfedpoklidané rozloZzeni domén pro nepolarizovany, vzorek PZN-8%PT
orientace (001).

Typické Sitka antiparalelnich domén uréena zSFM obrazki je 1-2 um. Ackoliv
kontrast je bez jakychkoliv pochyb zptisoben existenc antiparalelnich domén, tvar a hranice
domén se znaéné lidi od klasickych feroelektrickych materidli jako BaTiO; nebo TGS.

Rozhrani je velmi difusni a nepravidelného tvaru. Pii detailnim pozorovéni navic vidime, Ze i

samotné prouzky nejsou homogenni, ale jde o smés oblasti obou antiparalelnich domén,

= . ¥ ] .
znichz jedna previada. Obrazek 51 zachycuje takovy detail o velikosti 5 X 5 pm". Je to jedno

z méla pozorovéni, kde je pouZitelny i signal umérny dj, ackoliv intenzita signalu neni piili§
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SEM pozorovani krystalii PZN-PT a PMN-PT

velkd. Z analyzy ziskanych obrazky je zfejmé, e

2 jde o smés antiparalelnich domén, napt. P’
aP .

1141

1.018V

0 pm 25 um 5pm

Obrizek 51: Detail SFM pozorovini nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace
(001) - topografie povrchu (vlevo nahofe), normilovy (vpravo nahoie) a ploSny
piezoelektricky signil (vlevo dole).

Polarizované vzorky

SFM pozorovani v piezoelektrickém modu byla uskutenéna na vzorku polarizovaném
pii pokojové teploté elektrickym polem o intenzité 0.4 kV/mm ve sméru [001], coZ neni ani
jeden z predpokladanych smérii vektoru sponténni polarizace. Ocekavali bychom tedy
doménovou strukturu tvofenou kombinaci domén P/, P, P"' a P"". Tyto domény jsou ale
vnormélovém piezoelektrickém signalu nerozliditelné (viz Tabulka 13). Jejich rozlieni by
bylo mozné diky signalu tmérnému dj, ale vSechny ziskané obrazky byly kvili mnozstvi
Sumu a nizkému kontrastu nepouzitelné. Obrazek 52 ukazuje typicky vzhled SFM obrazkd.

Kontrast je vyrazné posunut k jedné barvé (¢erné), presto viak vidime ¢erno-bilou strukturu

analogickou antiparalelnim doménam u PORINEPOER0 OIS e oricnthoe. Bvéds

oblasti ale tentokrat odpovidaji pfiblizné nulové trovni normalového piezoelektrického
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ionalu. To lze vysvétlit existenci melky . ;
signalu vy stenci melkych antiparalelnich domének, které ziistaly zachovany

i po polarizaci vzorku. Elektrické pole pouzitg Pro polarizaci bylo o jeden f4d nizsi ne jinde

. : n :
citovand hodnota 4 kV/mm."">! Na vatich rozmérech (100 x 100 um?) nebyla pozorovéna

zidné feroelasticka doménova sténa ani jasné preferovany smér antiparalelnich domén.

0 pm Spm 10 pm

Obrazek 52: SFM pozorovani [001] polarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (001)
- topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signal (vpravo).

PMN-29%PT

Nepolarizované vzorky

Pti SFM pozorovani v piezoelektrickém modu nepolarizovaného, (001) orientovaného

vzorku PMN-29%PT byl také zjistén systém antiparalelnich domén — Obrazek 53.

20um |

10 pm

Y e AT e AT
- A NN Y -

10 pm 20 um

0 pm 10 pm 20 pm

o vzorku PMN-29%PT orientace (001) -

Obré: s S 1 larizovanéh
brizek 53: SFM pozorovini nepola ktricky signil (vpravo).

topografie povrchu (vlevo) a normélovy piezoele
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SFM pozorovani krystali PZN-PT a PMN-PT

Pfi detailn€j$im pozorovani — Obrgzek 34 - je zejména zhorni Casti obrézku
Odpovidaj ictho plo3nému piezoelektrickému signalu (vlevo dole) jasné patrné, ze jde skute¢né
o antiparalelni domény. Struktura je tvofena VEtSimi, pfevazng homogennimi oblastmi,
jsou navzéjem propojeny tenkymi

které
hadovitymi prouzky. V porovnani s PZN-8%PT se neds
jednoznaén€ urCit n&jaky preferovany smér téchto prouzki, ProuZky nejsou rovné, krouti se,
spojuji a meéni smér — Obrézek 55.

Obrizek 54: SFM pozorovani nepolarizovaného vzorku PMI:I-Zg%P:r ?rit.entace I(‘Oﬂ_l) v
topografie povrchu (vlevo nahofe), normélovy (vpravo nahoie) a ploiny piezoelektricky
signal (vlevo dole).

Analyzou nékolika SFM obrazki bylo uréeno, e typicka 3ifka tenkych antiparalelnich
domén je 0,1-0,2 um. Jsou tedy priblizn€ o jeden tad mendi nez podobné domény u materialu

PZN-8%PT. Sifka vétsich oblasti je vetsi nez 0.8 um. Nebyla pozorovana z4adna feroelasticka

doménov4 sténa.
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5000 nm

161 nm

QUMM 2600 nm

0nm |

2500 nm 5000 nm

Obrizek 55: Detail SFM pozorovini nepolarizovaného vzorku PMN-29%PT orientace
(001) — topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signal (vpravo).

Polarizované vzorky

Obrazek 56 a Obrazek 57 se tykaji PMN-29%PT orientace (001) polarizovaného pfi
pokojové teploté¢ ve sméru [001]. Stejné jako u vzorki PZN-8%PT ziistal i po polarizaci
zachovan systém mélkych antiparalelnich domének. Jim odpovidajici normalovy
piezoelektricky signal je pfiblizné nulovy, coz svéd¢i o jejich mélkosti. Na zékladé téchto
pozorovani lze usuzovat, Ze polarizaéni elektrické pole o intenzit¢ 400 V/mm nestaci na

uplnou polarizaci vzorku.

S0 pm

0 pm

o vzorku PMN-29%PT orientace

Obrj . Q i larizovanéh
brizek 56: SFM pozorovani [001] po lektricky signil (vpravo).

(001) - topografie povrchu (vlevo) a normilovy piezoe
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10um

5 um

pm 10pum

Obrizek 57: Detail SFM pozorovini [001] polarizovaného vzorku PMN-29%PT
orientace (001) — topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signal
(vpravo).

Vzorky orientace (110)

Smér [110] také nepatfi k Zadnému z povolenych smérii vektoru spontanni polarizace
vrhomboedrické fazi. Proto i zkoumané polarizované vzorky budou vzdy obsahovat vice
domén. Orientace vzorkl vzhledem ke sméru skanovani je zakreslena vyse (Obrazek 47)."

MoZnost rozlisit jednotlivé doménové stavy — viz. Tabulka 14.
PZN-8%PT

Nepolarizované vzorky

Pfi studiu nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110) byly nalezeny dva
rizné typy doménové struktury. Prvni typ tvori &erno-bilé oblasti antiparalelnich domén (P a
P nebo P a P'™), druhy edé plochy (P”, P", P a P'™).

U prvniho typu existuji nepravidelné protahlé antiparalelni domény - Obrazek 58.
Sifka téchto domén je priblizné 10 pm, coZ je o fad vice nez u orientace (001). Z analyzy
normalového a plodného piezoelektrického signalu (d, a dj2) vyplyva, ze jde o domény (P’ a
P’ nebo P P'""). Nebyla pozorovana Zadna feroelasticka doménova sténa. Sedy pruh
Vlevé tasti obrazku odpovidajicim d, neni druhy typ doménové struktury, ale je tvofen
malymi antiparalelnimi doménkami o Sifce pfiblizné 0,5-0,8 pm. Obrazek 59 ale neumoziuje
urcit jejich $ifku pFilis presné.

0 : p a d :
Pokud nenf vyslovné uvedeno jinak, odpovida detekovany signdl d, adj
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50 pm

0pm 50 um 100 um

Obrizek 58: SFM pozorovani nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110) -
topografie povrchu (vlevo nahore), normalovy (vpravo nahoie) a plodny piezoelektricky
signil (vlevo dole).

0 um 10 um Wi

20 pm

0 pm 10 pm

vaného vzorku PZN-8%PT orientace

Obr; : 0 QF ; olarizo
brizek 59: Detail SFM pozorovéni nep T elektricky signdl (vpravo).

(110) - topografie povrchu (vlievo) a normalovy pi
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Po téchto pozorovanich byl vzorek zahiin na teplotu 470 K, temperovan pfi ni nékolik
hodin a pomalu ochlazen zpét na pokojovouy teplotu. Poté byl pozorovan jiny typ doménové

struktury. Po zahfati nebyly nalezeny 7adn¢ antiparalelni domény P a P" nebo P a P,

, i o i viIr .
Domény PP, P p Jsou v normalovém piezoelektrickém

e : L signalu nerozlisitelné
(irovefs signalu odpovida piblizng nule, tedy 3edé barve). Bohuzel, plotng piezoelekiricky

signdl byl siln€ zaSumén a neda se na jeho zakladé o nicem usuzovat.

Polarizované vzorky

U vzorki PZN-8%PT orientace (110) polarizovanych ve sméru [110] by mély byt
pozorované pouze domeény P nebo P, Tyto domény jsou ale rozligitelné pouze v plosném
piezoelektrickém signalu (stejn¢ jako domény P, P, p¥1 5 pVilly Tep byl viak siln&
zaSumén a nedal se vyhodnotit. Velmi slaby kontrast byl pozorovan na mozné feroelastické
doménové sténé s orientaci (0-11) nebo (101) — dodateng prikreslené bilé diagonalni Cary
(Obrazek 60). S témito sténami by korespondovaly doménové pary P' a P! (nebo P' a P
pro doménovou sténu s orientaci (101) a Pt (nebo P a P”) pro doménovou sténu
sorientaci (0-11). Kvili nepouzitelnému plosnému piezoelektrickému signalu ale neni moZné
ur¢it, zda se skute¢né jedna o feroelastickou doménovou sténu, a doménové pary presnéji

specifikovat.

100 yum

0 pm

0 pm 50 pm 100 pm

polarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110)

Obrs . i [110
rizek 60: SFM pozorovani [110] cky signal (vpravo).

~topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektri

PMN-29%PT

Nepolarizované vzorky

29%PT orientace (110). Byl

i 5 PMN-
Byla studovana také doménova struktura vzorkd P |
(001) sklada se z vétich

. : jako u orientace
pUZUTDVén Systén] untiparﬂlc[nlch domen. ()debné _]'ak()
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i vt 10 un Oum Y 100 ym

Obrazek 61: SFM pozorovani nepolarizovaného vzorku PMN-29%PT orientace (110) -
topografie povrchu (vlevo) a normdlovy piezoelektricky signil (vpravo).

Stopy tenkych domének nemaji Zadny preferovany smér, ani se nepodobaji hadovitym
prouzkiim vidénym u orientace (001) - srovnej Obrazek 55 a Obrazek 62. Kvili jejich velmi
nepravidelnému tvaru se ani v detailu na hranici rozliditelnosti metody neda urcit néjaka jejich
stredni 3ifka. V detailech ziskanych z riznych mist vzorku se jejich tvar lisi. Celkové se da
fici, z¢ doménova struktura je tvofena velmi neuspofadanou nepravidelnou smeési
antiparalelnich domén P’ a P nebo P a P, Nebyla nalezena z4dn4 jasné identifikovatelna

feroelastickd doménova sténa mezi témito pary.

B.74 nm

25pum 5 um

0 pm 4 Opm
0 ym 25 um 5pm

Obrazek 62: Detail SFM pozorovﬂni nepolaritzov.aného VZI"I'::I’ISli’l\:z-(zz:zfal::).ﬂl’lentace
(110) - topografie povrchu (vlevo) a norméalovy piezoelektricky Sig
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Polarizované vzorky

Byla studovdna také doménova struktura vazorkg PMN-29%PT orientace (110)

polarizovanych ve sméru [110]. BohuZel, nebyly ziskény prakticky 7idné informace,

plevaZné kvili vysokému Sumu. Nebyly jasn& detekovany Z4dné hranice mezi doménami. To
svédei bud’ o velmi tenkych doménach stejnomern rozloZenych po povrchu krystalu, jejichz

iitka je men3i nez rozliSitelnost skanovaciho hrotu, nebo o jednodoménovém stavu vzorku
>

¢emuz ale neodpovida pozorovani optickou mikroskopii.
Lokdlni hysterezni smy¢&ky
Dalsi moZnosti, kterou tento méd poskytuje, je lokalni prepolarizace. Aplikaci
cyklicky se méniciho stejnosmérného elektrického pole a naslednym méfenim normalové

piezoelektrické odezvy lze ziskat pfisluiné lokalni hysterezni smy¢ky odpovidajici zavislosti
P=P(E).

6 , , , T
AnnttBal XRA. 1
4 / ,A’“é'“'_ﬁgi;ﬁu -
— f_/il W",ﬁgzﬁ.&.é; & ﬁ%
> ! v-vvﬁvvv-v-v-'v: 3 Gy
05, 07 Rl g 4
E "
Q. [
Tl 0 */:% 7
3 o
DS 2t —o— PZN-8%PT (001) -
s . —%— PZN-B%PT (110)
s v — a— PMN-29%PT (001)
1 ; gﬁ' —v— PMN-29%PT (110) |
T 0 20 40 60
Ud.c. [ V ]

Obrizek 63: Lokéilni hysterezni smy¢ky nepolarizovan)?ch vzorki PZN-8%PT a

PMN-29%PT (Uy=60 V).
Stejnosmémé elektrické pole privedené mezi skanovaci hrot a spodni elektrodu se

ménilo v cyklech od —Ug k +Up a zpét s krokem 3 V a frekvenci 3,6 mHz. Nésledné byla

méfena normélova piezoelektrickd odezva (frekvence stiidavého napéti byla 20 kHz).

Bohuzel stévajici zafizeni neumoZfiovalo provest kalibraci experimentu tak, aby se z vell-kosn
detek()vaného signalu daly pfimo spocitat hodnoty efektivniho pIEZOBIekmckeho koeficientu
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4, ¢ piislusné sloZky polarizace. Obrazek 63 (nepolarizované vzorky) a Obrazek 64
(polarizované vzorky) ukazujf ziskané lok4ln; hysterezni smycky

10 —————— .

8 RN j
- Vo vV Voovrevvyvey i 1
: i xzv.v.v.v.g'vvvv—vv—v-v—v@-@.’&@. e e -38533-'3&8&&:8:&%? -
. W -“-‘d* ; 1
= 1 . ‘/x-akq-,ﬂ-mmM‘*-&%i*:;.ﬁ: Z-Q’-Q:ﬁiﬁifgﬁ;gw&ﬁﬁﬁ‘&hﬂ-a ¥
- | - ﬁ*‘! e ™ 4
> "ol j pooplosSLRtEIICEL
= ] / ]

Q 0t I
l—-l. L ‘oo 4/ t‘{ l:ir
ﬁ -2 | ofa \}g :
= T n —o— PZN-B%PT (001) ]
4 D\ﬂ-uﬂ,n.ﬁ_gjé abg o ]
~; | scasappsbeniy S PINBRPT 1)
s .6F SEAbassananals  —6—PMN-29%PT (001)

N —v— PMN-29%PT (110) -
8} _

-10 1 . ! . 1 A . 1 i 1 : 1

-60 -40 -20 0 20 40 60

U,. [V]

Obrazek 64: Lokalni hysterezni smy¢ky polarizovanych vzorku PZN-8%PT a
PMN-29%PT (Uy=60 V).

V3echny nepolarizované vzorky PZN-8%PT a PMN-29%PT orientaci (001) i (110)
bylo mozné lokalné prepolarizovat aplikaci stejnosmémého elektrického pole (Up=60 V). Ve
sméru [001] polarizované vzorky PZN-8%PT a PMN-29%PT orientace (001) se lokaln¢
piepolarizovaly také priloZenim elektrického napéti Ug=60 V. PMN-29%PT ma vyssi
hodnotu lokalniho normélového piezoelektrického signdlu nez PZN-8%PT, coZ odpovida
vy33i remanentni polarizaci. Ze ziskanych lokdlnich hystereznich smy¢ek nebylo mozné ur¢it
piimo hodnotu lokélniho koercitivniho pole, protoZe cely experiment nemohl byt zkalibrovan,
ale pouze veli¢inu koercitivnimu poli umérnou. Tento lokalni ekvivalent koercitivniho pole

maji oba materialy pfiblizné stejny. U vzorkii PZN-8%PT a PMN-29%PT orientace (110)

polarizovanych ve sméru [110] je situace jina. Privedeni stejnosmérného elektrického napéti

U=60 V nestatf na lokalni prepolarizaci vzorku. Aplikovani vy3siho elektrického napéti

Ur=120 V umoznilo lokalni piepolarizaci PMN-29%PT. Vzorek PZN-8%PT orientace (110)

polarizovany ve sméru [110] nemohl byt lokélné prepolarizovan ant timto
e Curiova teplota je vys§i pro PZN-8%PT neZ pro

vyS$im napétim.”

To je pravdépodobné disledek toho,

y | ali moZznosti jeho znicend.
V831 elektrické napéti nez 120 V nebylo mozné na skanovaci hrot ptivést kviili mo J
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PMN-29%PT, proto i doménova struktura Pfi pokojové teplot

(tEdy dale od teploty fazového
. je stabilné)si.
prechodu) Jes

N se i .

' g utnost pouZiti vyssich elektrickych napéti k lok4lni pfepolarizaci
svédei o vet3i stabilité doménové struktury u vzorki orientace (110) polarizovanych ve sméru
[110].

Kromé statické lokdlni pfepolarizace jednoho mista vzorku je v kontaktnim médu
SFM mozné také vytvafeni feroelektrickych domény rizného tvaru, 6% 18121031 Tyqr
ymiklych domén zavisi na vlastnostech zkoumaného materidlu a na pohybu skanovaciho
hrotu, na ktery je pfiloZeno stejnosmémé elektrické napéti.

Kvili malému po¢tu vzorku a ¢asové tisni nebylo mozné se touto problematikou
uPZN-8%PT a PMN-29%PT vyrazngji zabyvat. Nicméné i nékolik provedenych méfeni je

velmi zajimavych a evokuje dal3i smér mozného vyzkumu.

PMN-29%PT

Vzorky orientace (110)

Ze vzorki materidlu PMN-29%PT bylo lokéani vytvéaieni feroelektrickych domén
provedeno pouze na nepolarizovaném vzorku orientace (110). Obrazek 65 vznikl po aplikaci
stejnosmérného elektrického napéti 60 V na pohybujici se skanovaci hrot. Pfi pohybu
skanovaciho hrotu zleva-doprava vznikla soustava dvou vodorovnych rovnobéznych prouzku
0 §ifce odpovidajici oblasti, na které bylo napéti aplikovano. Cerny prouzek odpovida
elektrickému napéti +60 V na hrotu a bily elektrickému napéti -60 V na hrotu. V oblasti mezi
prouzky stejnosmérné elektrické napéti pfiloZeno nebylo. Pak byl smér pohybu skanovaciho
hrotu zménén o 90° a opét aplikovéno napéti +60 V a -60 V. Vznikly dalsi dva, tentokrat
svislé prouzky. Kontrast (srovnano s okolim) odpovida bez jakychkoliv pochyb
antiparalelnim doménam, které lze prepolarizovavat aplikaci stejnosmérného elektrického

napéti opaéné polarity (viz. kifZeni prouzki). Tvar rozhrani mezi antiparalelnimi doménami

miZe byt libovolny (Tabulka 12), tady vidime, %e rozhrani je rovné a odpovida oblasti, v niZ

bylo aplikovéno stejnosmémé elektrické napeti.
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20 pm

10 pm
. 10m

=

0 um 1ﬂ‘pm 20 um

Opm

O pm 10 pm 20 um

Obrazek 65: .SFM Rozorov:ini nepolarizovaného vzorku PMN-29%PT orientace (110)
lokilné polarizovaného elektrickym napétim +60 V na skanovacim hrotu — topografie
povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signal (vpravo).

Po pfivedeni nizSiho elektrického napéti (+30 V) v jiném misté studovaného vzorku
bylo zjist€no, Ze domény odpovidajici bilé barvé vznikaji snadngji — Obrazek 66. Vytvofil se
pouze jeden vodorovny prouzek (bily), ktery odpovidd prilozenému elektrickému
napéti -30V. To by mohlo vypovidat o snazsi polarizovatelnosti vzorku PMN-29%PT
orientace (110) stejnosmérmym elektrickym napétim v jednom sméru. AvSak lokélni
polarizace v piezoelektrickém modu SFM se déje v silné nehomogennim elektrickém poli,
které vznikd mezi malym hrotem nahofe a velkou elektrodou na celé spodni strané vzorku, a
proto je obtiZné vyslovovat né&jaké piesnéjsi zavéry. Také pfi aplikaci vy$Sich napéti se rozdil

mezi obéma polaritami pfivedeného napéti stird — viz. Obrazek 65.

10 pm
10 pm

0 pm

0 pm 10 pm

ovaného vzorku PMN-29%PT orientace (110)
étim 30 V na skanovacim hrotu — topografie

nal (vpravo).

Obrizek 66: SFM pozorovini nepolariz
lokdlng polarizovaného elektrickym nap. s
Povrchu (vievo) a norméalovy piezoelektricky Sig
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pZN-8%PT

HEEETE T A byly lokélni feroelektrické domény vytvofeny na obou typech
orientace — (001) 1 (110).

Vzorky orientace (001)

Obrazek 67 ukazuje situaci u nepolarizovangho PZN-8%PT orientace (001) po

aplikaci stejnosmeérného elektrického pole -30 V (bila) a +30 v (¢erna) na skanovaci hrot na

ploe 10 x 10 sz piibliZné v centru zobrazené oblasti. Na rozdil od PMN-29%PT orientace
(110) neni vodorovné rozhrani mezi polarizovanou oblasti a okolim rovné a hladké (srovnej
Obrazek 65 a Obrazek 67), ale je velmi difusni a neostré. Dokonce se zd4, Ze je misty
zpolarizovand i ¢ast mimo plochu, na niZ bylo piivedeno elektrické napéti. To v3ak bude
snejvétsi pravdépodobnosti zplisobeno optickym klamem, protoze polarizovani plocha
hraniéi se soustavou svétlych a tmavych prouzkii — antiparalelnich domén. Neostrost svislych
hranic zapfi€inil pohyb skanovaciho hrotu. Hrot pfi skanovani 10 x 10 pm? skanuje pfislusny
rozsah konstantni rychlosti, t€sné mimo tento rozmér se jeho pohyb zpomaluje aZz do
zastaveni, ota¢i se smér pohybu a opét zrychluje na pfislusnou nastavenou rychlost skanovani.
Proto existuje nepfesné definované okoli, ve kterém bylo také pfiloZeno stejnosmérné
elektrické napéti. Defekt v levé dolni &asti polarizované plochy souvisi pravdépodobné
stvarem povrchu vzorku. Jak je vidét z topografie povrchu, v levé &asti se vyskytuji vyrazné
povrchové nerovnosti, které mohly zplsobit Spatny kontakt hrotu s povrchem vzorku pfi

polarizaci.

24 64 pm

0 pm 12 32 ym 24 b4 pm

Obrizek 67: SFM pozorovini nepolarizovaného vzm‘k‘;‘ Pzi-gz;,l;atog:.in:z;‘:}g(ffl;:
Iokéilng polarizovaného elektrickym napétim £30 V na skanov

Povrchu (vievo) a normélovy piezoelektricky signdl (vpravo).
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ile je patrna ¢4 : < :
Dale je p asten€ zachovand pivodnj antiparalelni doménova struktura. To lze

it tosdostbCoost poudivths Beibsnknll Gl Tn e e
. Vyssi

elektrické napéti +60 V tento efekt zeslabilo, ale jesté tplné neodstranilo Experiment s jesté

wggim elektrickym napétim na skanovacim hrotu nebyl vzhledem k nedostatku &asu

realizovan.

0 pm

3

0 um 10 pm 20 pm 0 pm ; 10 pm ) ZDu

Obrizek 68: SFM pozorovini nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (001) po
méfeni lokdlnich hystereznich smycek (na konci +60 V na skanovacim hrotu) —
topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signal (vpravo).

Obrazek 68 zachycuje jiny typ experimentu. Na viech vzorcich byly méfeny lokalni
hysterezni smycky. Po jednom z téchto méfeni byl vyhotoven i nésledujici snimek. Rada
cykld, kdy se pomalu ménilo stejnosmémé elektrické napéti prilozené v jednom bodé vzorku
(viz. str. 88), byla pferusena po aplikaci maximalni pouZit¢ hodnoty elektrick¢ho napéti
460V na skanovaci hrot. Vznikla doména pfiblizné kruhového tvaru (Obrazek 68 — Cerny
kruh), kde neni patrné Z4dna antiparalelni struktura. Pramér domény je okolo 5 um, zatimco

primér skanovaciho hrotu, na ktery bylo pfiloZeno stejnosmérné elektrické napéti, je 1 um.

Velikost vzniklé domény je tedy mnohem vétsi. To souvisi se silnou nehomogenitou elektric-

kého pole mezi malym hrotem a velkou elektrodou na spodni stran& vzorku. Zajimavé by bylo

sledovat, jak se méni velikost a tvar vznikajici domény v zavislosti na dobé, po kterou je

pfivedeno elektrickké napéti. Casové tisefi Opet takovy experiment znemozZnila.

Vzorky orientace (110)
Obrazek 69 ukazuje doménovou stru

PZN-8%PT orientace (110) vzniklou taktéZ pe

kturu na povrchu nepolarizovaného vzorku
rusenim méfeni hystereznich smycek po

i ' i hrot. Vznikl
aplikaci maximalni pouzité hodnoty elektrického napéti +60 V na skanovaci hrot. Vznikia

| o tvaru. Rozhrani mezi ni a
Jasné zpolarizovana oblast (¢ernd barva) tentokrat ne kruhoveh
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okolim je pomérn€ neostré a difusni (stejné jako hranice zpolarizované oblasti u orientace
(001) - Obrazek 67).

Qum 10 yum 20 pm i 1B|.tm ) . 21]|,:m

Obrazek 69: SFM pozorovini nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110) po
méfeni lokalnich hystereznich smyéek (na konci +60 V na skanovacim hrotu) —
topografie povrchu (vlevo) a normailovy piezoelektricky signal (vpravo).

Okoli ma 3edou barvu, coz odpovidd druhému typu doménova struktury u tohoto
materidlu (kombinace domén P P”, P a P Ptivedenim elektrického pole ve sméru
[110] se mohou vytvofit domény P' a P! (nebo P a P¥ podle polarity elektrického napéti).
Tyto domény ale jiz nemohou mit s okolim libovolnou hranici, protoZe se nejedna o domény
antiparalelni, ale existuji mezi nimi pevné definované doménové stény (Tabulka 12).
Rozhrani by tedy mé&lo byt jasné definované a mit urcitou orientaci. ProtoZe je ale neostre,
kritké a vzorek mohl byt v drzaku trochu pootolen, je obtizné¢ doménovou strukturu
analyzovat.

Obrazek 70 byl pofizen poté, co bylo na stojici skanovaci hrot (dotykajici se povrchu
vzorku ve vyse popsané ¢erné oblasti) pfilozeno stejnosmérmé elektrické napéti -60 V po dobu
5. Vznikla mal4 antiparalelni doména piiblizn& kruhového tvaru. Analyzu mozné doménove

struktury ukazuje Obrazek 71.
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SFM pozorovdni krystalii PZN-PT a PMN-PT
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0pm 5 -ﬁ:
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Opm 10 pm 20 um

Obr:iz?l; 7(!: S'F M pozorov?ni nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110) po
méfeni lokalnich hystereznich smyé&ek a pétisekundovém pulsu stejnosmérného napéti —
topografie povrchu (vlevo) a normalovy piezoelektricky signil (vpravo).

Obrizek 71: Analyza mozné doménové struktury nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT
orientace (110) vzniklé po méFeni  lokalnich hystereznich smydek a aplikaci

pétisekundového pulsu stejnosmérného napéti.
Vytvofeni domén bylo zkouseno také na [110] polarizovaném vzorku PZN-8%PT

orientace (110). Mazeme vytvofit antiparalelni domény, které Ize aplikaci stejnosmérného

elektrického napéti opa¢né polarity prepisovat™. Hloubka takto vytvofenych domén je mensi
neZ detekovana oblast, a proto vysledny normélovy piezoelektricky signal je blizky nule.

Obrazek 72 ukazuje vytvorené domény — ¢ernd oblast odpovida pfilozenému napéti +30 V na



SEM pozorovani krystalii PZN-PT a PMN-PT

skanovaci hrot a bila napéti na hrotu -3¢ V. Dodatetn¢ dokreslené bilé ¢ary ohranicuji
piiblizné oblast, ve které bylo stejnosmeme elektrické napéti aplikovano. Skuteéna hranice
mezi nové vytvofenymi doménami a okolim je opét nepfili§ rovnd a difusni (jako u v3ech
vzorkit PZN-8%PT).

20 "
pm 20 urr N

U um

0 pm lrJ‘urn 20 |.|m| 1_1 10 pm = 20 pm
Obrizek 72: SFM pozorovini [110] polarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (110)

lokilné polarizovaného elektrickym napétim +30 V na skanovacim hrotu — topografie
povrchu (vlevo) a normélovy piezoelektricky signal (vpravo).
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Charakteristika materidglovych viasmosti krystali TGS a LATGS

L-alaninem dopované TGS

Charakteristika materialovych viastnosti krystali TGS a LATGS

Krystaly obvykle oznatované zkratkou TGS (triglycin sulfat) jsou krystaly
(NH,CH2COOH);-H5S04. Jedna se o velmi znamy feroelektricky materiél, ktery Ize snadno a
pomérn¢ rychle vypéstovat i ve velkych velikostech monokrystali. K vyrob& tohoto materialu
se pouziva metoda rychlostniho péstovani ochlazovanim vodného roztoku. Obrazek 73
zachycuje tvar krystalu TGS. V levé &asti obrazku je krystal svyznafenym systémem
ortogonalnich os X, Y, Z a krystalografickych os podle Wooda a, b, ¢. V pravé Casti obrazku je
srovnani systému podle Wooda (a, b, ¢) a podle Hoshina (a’, 4", ¢").’" Systematizaci

uzivanych systému krystalografickych os se vénoval Bfezina,"!

Obrazek 73: Krystal TGS s vyznadenim systému os.

TGS krystalizuje v monoklinické soustavé, za pokojové teploty ma tfidu symetrie 2.
Nad Curieovou teplotou (~49°C) se tfida symetric méni na 2/m. Pfechod mezi
paraelektrickou a feroelektrickou fazi je typickou ukdzkou pfechodu druhého druhu.
Spontanni polarizace I;; vznika podél dvojcetné polarni osy b. Mfizkové parametry
(ve znateni dle Hoshina) jsou pfi pokojové teploté a’ =941 pm, b"=1264 pm, ¢’ =573 pm
and § = 110°23".F%

Krystaly TGS jsou $iroce vyuZivany zejména diky svym pyroelektrickym vlastnostem
pii vyrob¢ detektorti pracujicich v infradervené oblasti a zobrazovacich systémi. Mezi
vihody tohoto materialu patii vysokeé hodnoty pyroelektrického koeficientu a mémého
elektrického odporu, nizkd hodnota dielektrické permitivity a pfedevSim jednoduchost vyroby

dostate¢né velkych krystalil vysoké kvality. Nékteré materidlové vlastnosti TGS jsou uvedeny

na predchozich strankéch - Tabulka 4, Tabulka 5. Obrazek 74 udava teplotni zavislosti
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Charakteristika materiglovych viasmosti krystali TGS a LATGS

piezoelektrickych koeficients TGS."*"! Mezi nevyhody tohoto materilu patfi hydroskopi¢nost

a vodorozpustnost, coz vede k nutnosti pouZivani specialnich vodotésnych pouzder.

b
.m-ﬂ}

J00—— , 750 e
" ) L
el | z

1 A

250 625

0 W0 /A W T % M 25 30 35 40 TS5
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Obrazek 74: Teplotni zavislosti piezoelektrickych koeficienti ¢istého TGS.

Pro ¢isté TGS existuji dva antiparalelni sméry spontanni polarizace. Princip minimalni
energie vede k tomu, Ze se ve vzorku ustavi doménova struktura tvofena pfiblizné stejnym

po¢tem antiparalelnich domén. Proto je nutné vzorky polarizovat vnéj$im stejnosmérnym

elektrickym polem. Vaznym problémem je potom depolarizace vzorki s gasem.”!

Dopovani ¢istého TGS ruznymi latkami nebo radiaéni ozafovani zpusobuje vznik
efektivniho vnitiniho elektrického poIe.'smsg] Ukéazalo se, Ze TGS je material s velkym
potencidlem ke zdokonalovani. Materialové vlastnosti modifikovanych krystali (LATGS,
LLTGS, DTGS, TGSP, TGSK, Pt+ TGS, ...) byly ve vétsine ptipadi lepsi nez u Cistého

TGS
Je dobfe znamo, Ze dopovani TGS L-a-alaninem (C3H;0,;N) ma za nasledek vznik

silného vnitiniho elektrického pole v krystalu. Toto elektrické pole je natolik stabilni, Ze
monokrystaly LATGS jsou permanentné polarizované ve sméru monoklinické osy b. Pod

Curieovou teplotou (Tc~49°C) jsou krystaly monodoménové, &imz odpadd nutnost

dodate¢né polarizace a problémy s depolarizaci vzorkii. Velikost vnitiniho elektrick¢ho pole

siln¢ zavisi na koncentraci I-a-alaninu.””! Materialové vlastnosti krystali LATGS byly

zkoumény celou Fadou autord, obzvlaSté jejich pyroelektrické vlastnosti 34 (60 611

dielektrické vlasmosti'“z]‘ 163] 3 teplotni roztaznost (%4 Informace ohledng piezoelektrickych

- [50], [65
vlastnosti LATGS jsou nc]p:ompletm.IS )1, 165]
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Popis vzorku LATGS

Popis vzorka LATGS

Vénovala jsem se vyzkumu 0.168% LATGS (chromatografie: 168 mg L-alaninu ve
100 g LATGS). Jak bylo uvedeno vyze, tyto krystaly maji za pokojové teploty tfidu symetrie
2, a tedy u nich existuje 8 principielné nenulovych piezoelektrickych koeficientii dj. Pro
stanoveni viech téchto koeficientii potiebujeme proto sadu 8 riizné orientovanych vzorkd.
technologie vyroby krystali LATGS umoziuje pfipravit dostate¢né velké exemplafe, ze
kterych se da pfipravit viech 8 sad vzorkii, od kazdé orientace nékolik kusit. K dispozici jsem
mela 3-5 kust vkazdé sadé. Vzorky mély tvar ty¢inek (20x4x2mm’ nebo
10x 4 x2mm’) a desti¢ek (10 x 10 x 2 mm’), viechny byly vyfiznuty zjednoho krystalu,
potfebné plochy byly vylestény a byly napraleny zlaté elektrody. Na plochéch potiebnych pro
laserovou interferometrii byla nalepena mald zrcitka (tenké sklicka s napafenou odrazivou
vrstvou zlata).

Tabulka 15 popisuje orientace vzorkii v jednotlivych sadach a vztahy mezi méfenym
efektivnim  piezoelektrickym  koeficientem d*¥ a zakladnimi krystalografickymi
piezoelektrickymi koeficienty pro monoklinickou soustavu dj. Zakladem vypodti je

transformace (otodeni) soufadného systému — viz. Ptilohy str. 127.[66} [67]

Orientace | Tvar | Elektrody

Sada &. a
vzorku vzorku 1 na
1 (YX) ty¢inka | tloudtku d=| dy |
2 (YZ) | tydinka | tloustku d°= | dos |

3 | (YXt)-45° | tydinka | tloustku A= | (dy1+ dost+ das)/2 |

4 | (ZXt)-45° | tytinka | tloustku d*=| dss /2 |

5 | (ZXt)-45° | destitka | délku d=| (do1+dpot dig)N2/4 |

6 |(XYt)+45°| ty¢inka | tloustku d=| dya 2 |

7 (XYt)+45° | destitka délku d"=| (dyat+ dast dag)V2/4 |

8 (XYl)p | ty¢inka délku d=| dy, |

Tabulka 15: Vzorky LATGS pro méreni piezoelektrickych koeficientu d;,.
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Piezoelektrické koeficienty urcené laserovou interferometrii

Piezoelektrické koeficienty urcené laserovou interferometrii

K ur€ovéni hodnot viech 8 nenulovych piezoelektrickych koeficientii dj, byly vyuZity
dva typy interferometru. Dvoupaprskovy Mach-Zendertv interferometr slouzil k méfeni pfi
pokojové teploté. Tento typ interferometru dava pfesnéjdi vysledky, protoZe je eliminovan
vliv ohybu ¢&i posunuti vzorku jako celku. Pro méfeni teplotnich zavislosti jednotlivych
piezoelektrickych koeficientii je nutné umistit nezbytné Casti interferometru do kryostatu, coz
znatné zmensSuje prostor pro vzorky. Vzhledem k velikostem vzorkii mohl byt pouZit pouze

modifikovany jednopaprskovy Michelsontiv interferometr (viz. str. 39).

MéFeni pfi pokojové )

Tabulka 16 uvéadi data ziskana méfenim ve dvoupaprskovém Mach-Zenderové
interferometru pfi pokojové teplot¢ (~20°C). Z analyzy presnosti méfeni pfi stavajicim
pfistrojovém vybaveni vyplyvd, Ze relativni chyba pfimo méfenych piezoelektrickych
koeficientt dy1, d22, da3. di4 a d36 je mensi nez 4%. Kromé chyby méfeni zpiisobené méficimi
ptistroji by bylo tfeba zapocitat jesté dalsi efekty — vliv uchyceni vzorku v drzaku, kvalitu
interferen¢niho obrazce, odraz svétla na optickych elementech ..., které jdou velmi téZzko
pfesnéji vycislit. Proto zde uvedena hodnota relativni chyby 4% je minimalni mozna hodnota,

ve skuteénosti je relativni chyba ur€eni d;; vétsi (5-10%).

dy) dx dx; dis dis d»s das dse

dy [pC/N]| 39 19 | 38 | 20 | 11 | 40 | 42 | 54

Tabulka 16: Hodnoty piezoelektrickych koeficienti LATGS pri pokojové teploté.

Na méfené hodnoty mé vliv mimo jiné také pouZita frekvence budiciho harmonického
signalu. Je nezbytné pouzit frekvence mnohem niZ$i neZ prvni rezonanéni frekvence vzorku

(resp. pouzitého drzdku). Pii méfeni byly pouzity frekvence v rozsahu 0.5 - 1,5 kHz. V tomto

frekvenénim oboru je vliv frekvence na ziskané vysledky maly. V tabulce uvedené data se

vztahuji k frekvenci f=1 kHz.

Piezoelektrické koeficienty dis, d2s a da nemohou byt méfeny pfimo, ale vzdy

v kombinaci s dalsimi koeficienty (viz. Tabulka 15). To ma negativni vliv na pfesnost

ziskanych vysledki a komplikuje to zejména vyhodnocovani teplotnich zavislosti t&chto

piezoelektrickych koeficient.
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glgv r! ! | ,! . a i

Vysledky méfeni teplotnich zavislosti piezoelektrickych koeficient jsou zachyceny na

nasledujicich grafech. Hodnoty (resp. absolutni hodnoty) piezoelektrickych koeficientii di,

da1, da2, da3, dos a dys s rostouci teplotou rostou, zatimco hodnoty piezoelektrickych

koeficienti1 di4 a dss s rostouci teplotou klesaji.
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Obrazek 75: Teplotni zivislosti piezoelektrickych koeficienti LATGS (rostoucich
s teplotou).
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Obrizek 76: Teplotni zivislosti piezoelektrickych koeficienti LATGS (klesajicich

s teplotou).
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Piezoelektrické koeficienty uréené laserovou interferometrii

V detailnich obréazcich teplotnich zavislosti Jednotlivych piezoelektrickych koeficienti
jsou plnou &ervenou ¢arou vykresleny kiivky odpovidajici fitaci ziskanych dat podle
Curie-Weissova zakona:

¢
T

s

(50)

pro rostouci piezoelektrické koeficienty. Tabulka 17 zachycuje hodnoty konstanty C ziskané
touto fitaci, teplota pfechodu byla T = 325.7 K.

Pro klesajici piezoelektrické koeficienty byla pouzita podobna fitace:

&

d, =K - .
T.~T

(51

Tabulka 18 uvadi hodnoty konstant K a C, teplota prechodu byla Tc = 325.7 K.

Piezoelektricky koeficient | C [pC-K/N]
dis 570
dy 188
dy 350
da3 -1470
das -1354
dsg -156

Tabulka 17: Konstanta C z fitace teplotnich zavislosti rostoucich piezoelektrickych
koeficienti LATGS.

Piezoelektricky koeficient | K [pC/N] | C [pC-K/N]
dis 2.4 2.5
dse 8.7 5.4

Tabulka 18: Konstanty K a C z fitace teplotnich zavislosti klesajicich piezoelektrickych
koeficienti LATGS.

Pfesnost stanoveni vy$e uvedenych konstant ovliviiuje kromé vlastni pfesnosti méfeni
a diive zminéného negativniho vlivu méfeni kombinace nékolika piezoelektrickych
koeficientii také mnoZstvi méfenych dat zejména v blizkosti fazového piechodu. MnoZstvi

uskuteénitelnych méfeni kromé zna¢né Casové naro¢nosti celého experimentu sniZzovala
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Piezoelektrické koeficienty urcené laserovou interferometrii

nestabilita pouZitého laseru. Po nékolika hodindch prace pfestavala byt vilnova délka
stabilizovand a méfeni bylo proto nutné ukongit.
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=
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Obrizek 77: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu dis. Cervena kFivka
odpovida fitaci.
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dw [ pC/N]

Obrizek 78: Teplotni zivislosti piezoelektrického koeficientu dig. Cervena k¥ivka
odpovida fitaci.
Na obrazcich tykajicich se piezoelektrickych koeficientd dis, ds a di3s nejsou

v paraelektrické fazi vynesena 74dna naméfena data (Obrazek 78, Obrazek 82 a Obrazek 83).
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Piezoelektrické koeficienty urcené laserovou interferometrii

Jak jiz bylo uvedeno dive, tyto piezoelektrické koeficienty nejsou méfené piimo (viz.
Tabulka 15). Pro stanoveni jejich velikosti potiebujeme znat hodnoty nékolika dalich
piezoelektrickych koeficientii. Pro vypocet teplotnich zavislosti piezoelektrickych koeficientil
die, dos a dsq byly vyuzity fitani kfivky (viz. str. 102), které jsou platné pouze

ve feroelektrické fazi.
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Obrazek 79: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu di;. Cervend kfivka
odpovida fitaci.
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Obrizek 80: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu dj;. Cervena Kk¥ivka
odpovida fitaci.
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Obrazek 81: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu d,;. Cervena kfivka

odpovida fitaci.
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Obrazek 82: Teplotni zdvislosti piezoelektrického Kkoeficientu dos. Cervena k¥ivka

odpovida fitaci.
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Obrizek 83: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu di;. Cervena kiivka
odpovida fitaci.
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Obrazek 84: Teplotni zavislosti piezoelektrického koeficientu dsg. Cervena kiivka
odpovida fitaci.
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Hydrostaticky piezoelektricky koeficient dh

Hydrostaticky piezoelektrfcky koeficient d,

Krystaly LATGS patti mezi pyroelektrika, maji tedy nenulovy hydrostaticky
piezoelektricky koeficient. Ze symetrie krystalu vyplyvd, Ze existuje jediny hydrostaticky
piezoelektricky koeficient ruzny od nuly (viz. str. 22) - a to dy®. Se zakladnimi
piezoelektrickymi koeficienty souvisi vztahem:

dile=dnd o nd... (52)

Pro rizné orientace vzorkii je nutné vypotitat efektivni hodnotu hydrostatického
piezoelektrického koeficientu di", ktera zavisi na orientaci vzorku a umisténi elektrod.
Tabulka 19 popisuje efektivni hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy" pro

mnou pouZit¢ orientace vzorki. Tyto efektivni hodnoty byly vypoéteny pomoci transformace

(otogeni) soufadného systému — viz. P¥ilohy str. 127.16) (7]

Orientace | Tvar | Elektrody

RagKs vzorku | vzorku Lna dv”
] (YX) ty¢inka | tloustku A= dy1+ doz+ dpz = 4@
2 (YZ) ty¢inka | tloustku d*= dyy+ dppt+ dps = 4@
3 | (YXt)-45° | ty€inka | tloustku dn"™= dyi+ dopt doz = dy®
4 | (ZXt)-45° | tycinka | tloustku dF=0

5 | (ZXt)-45° | desticka | délku | dn*™= (dai+daptdas) V2 = P2

6 | (XYt)+45°| tycinka | tloustku dnT=0

7 | (XYt)+45°| desticka | délku | dy= (dartdoptdos)/ V2 = P2

8 (XYD)p | ty¢inka | délku A= dp1+ dop+ dos = dy@

Tabulka 19: Efektivni hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu g

Sady 1, 2, 3 a 8 maji stejnou hodnotu efektivniho hydrostatického piezoelektrického
koeficientu, danou prostym soudtem piezoelektrickych koeficienti podle vyrazu (52). Je tedy
jasné patrné, Ze pro vzorek s elektrodami kolmymi na polarni osu nezavisi hodnota
efektivniho hydrostatického piezoelektrického koeficientu na orientaci ostatnich ploch
vzorku. Na vzorky ze sad 4 a 6 nema hydrostaticky tlak vliv, efektivni hydrostaticky
piezoelektricky koeficient je roven nule. Sady 5 a 7 davaji také shodné vysledky, efektivni

hydrostaticky piezoelektricky koeficient je \2-krat mensi nez dy®.
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Hydrostaticky piezoelektricky koeficient dh

Proméfeny byly sady 1, 2, 3, 5 a 8. Méieni na sadédch 4 a 6 nema smysl, efektivni
hydrostaticky piezoelektricky koeficient by mél byt roven nule a méfili bychom proto pouze
Sum. Mgéfeni na sad¢ 7 by davalo stejné vysledky jako na sad& 5, z provoznich divodii
(vytizenost laboratofe) se neuskute¢nilo,

Metodika méfeni a nasledného vypoétu byla popsana dfive (str. 22 a dale). Z kazdé
sady bylo néhodné vybrano nékolik vzorki, které byly podrobeny nékolika tlakovym cyklim.
Nekteré vzorky byly testovany opakované v rozmezi nékolika tydnii. Reprodukovatelnost
vysledkit je velmi dobrd, nebyl patrny ani 2adny &asovy vyvoj hydrostatického
piezoelektrického koeficientu.
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Obrazek 85: Zavislost plo$né hustoty ndboje na hydrostatickém tlaku pro vzorky
LATGS (#13 vlevo, #21 vpravo) ve tFech cyklech.

Obrazek 85 zachycuje tii tlakové cykly provedené na vzorcich #13 a #21. Tlak se
ménil ve sméru 3ipek. Pro vlastni vyhodnocovani byla pouZita data ziskana pfi zvySovéni
hydrostatického tlaku. Data pii snizovani hydrostatického tlaku jsou obtizn&ji
reprodukovatelna kviili technické realizaci sniZovani tlaku.”

Tabulka 20 shrnuje vysledky méfeni hydrostatického piezoelektrického koeficientu
d,'?. Data pro jednotlivé sady vzorkii byla ziskana vazenymi pruméry dat od jednotlivych
vzorkt dané sady.’ Z rozboru piesnosti méfeni se ukazuje, Ze nejvetsi podil na celkové chybe
méfeni pochazi ze stanoveni plochy elektrod. P pouziti béZného mikrometru se relativni

chyba vypoctené plochy elektrod pohybuje v rozmezi 0,5-5 % v zavislosti na velikosti

* Snizovani tlaku je realizovano odpousténim oleje z tlakové komory pres jehlovy ventil do zasobniku oleje. PFi

tomto zplisobu nenf dodrzen konstantni krok a rychlost sniZzovani tlaku. S tim souvisi i mnohem v&t8i zmény

teploty béhem méfent.
"' U sady 7 plati pro d,? vztah d@ = d, 2.
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jednotlivych rozméri. Z tohoto divodu je nejvétsi chybou zatizeno méfeni na vzorcich
s mensi plochou elektrod (sady 5, 7 5 ).

e e R
Sada ¢&islo d,® [pC/N |
‘ 17,0 £0,7
- 152+ 0,6
3 13,6 40,5
S 14 +1
8 15+1

Tabulka 20: Hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu d,?.

Z vysledki méfeni na vSech sadich miZeme tedy véZenym primérem stanovit
hodnotu hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy® = (14,8 + 0,3) pC/N. Tabulka 16
vptedchozi kapitolce udavé hodnoty piezoelektrickych koeficientdi d»;, dy» a dp; uréené

metodou laserové interferometrie. Z téchto hodnot dostaneme pro hydrostaticky
piezoelektricky koeficientu dy® hodnotu dy® = (15 + 3) pC/N. Vysledky interferometrickych

a hydrostatickych méfeni jsou ve velmi dobrém souladu.
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Shrnuti vysledki méieni

Pfi vyzkumu materialovych vlastnosti piezoelektrickych material jsme se soustfedili
na dvé zakladni skupiny materidla. Prvni tvol silng piezoelektrické monokrystaly PZN-PT a
PMN-PT, druhou L-alaninem dopované monokrystaly TGS. Krystaly z prvni skupiny patii
v soucasné dob¢ mezi velmi aktuélni materialy, kterymi se zabyvaji pfedni svétové laboratofe
z akademické i komer¢ni sféry, napt. Materials Research Laboratory na Penn State
University, firma Toshiba. Problémy s péstovanim dostate¢nd velkych monokrystal( byly sice
do znaCné miry vyfeSeny, ale cena vzorki pottebnych pro vyzkum je stale zna¢na. Krystaly
TGS, eventueln¢ modifikované n&jakou pfimés, jsou naproti tomu pomérné snadno dostupné.

To umoziiuje méfeni nékolika shodn& pripravenych vzorkii a vyloudeni nadhodnych chyb

béhem méfeni.

Prvni Cast kapitoly vénované materidlim PZN-PT a PMN-PT obsahuje reserse
materidlovych vlastnosti z dostupné literatury, nasleduje popis a vysledky vlastnich méfeni.

V Piezoelektrické laboratofi katedry fyziky byla provedena zakladni méfeni
dielektrickych vlastnosti polarizovanych i nepolarizovanych vzorki PZN-8%PT a
PMN-29%PT v orientacich (001) a (110). Pro vybrané frekvence v rozsahu 1-1000 kHz jsem
zméfila teplotni zavislost redlné a imaginarni slozky dielektrické permitivity (Obrazek 27-
Obrazek 37). S rostouci teplotou hodnota obou slozek dielektrické permitivity roste az do
oblasti fazového piechodu. U obou zkoumanych materiald je patrny fazovy prechod
z trigonalni do tetragonalni faze. Tento pfechod je neostry, teplota fazového pfechodu se neda
pfesné stanovit, coZ je zplsobeno frekvenéni zavislosti dielektrické permitivity,
multidoménovymi efekty, moZnosti koexistence oblasti s riznou symetrii pfi téZe teplote, atd.
Ptiblizné se da stanovit oblast fazového pfechodu v rozsahu teplot 100-120 °C. Pfesné urCeni
teploty fizového ptechodu neni mozné bez moznosti pfimého pozorovani doménové
struktury.

Pfi dalsim zvySovani teploty dochazi k fazovému prechodu z tetragondlni do kubické
faze. Nade méfici aparatura v soucasnosti neumoziuje méfeni pfi teplotich vy3Sich nez
150 °C. Tato maximalni dosaZitelna teplota je men3i neZ teplota fazového piechodu
u materialu PZN-8%PT (Tc =200 °C), proto nebylo moZné prozkoumat vlastnosti v oblasti
fazového prechodu a v paraelektrické fazi. Pro materidl PMN-29%PT teplota 150 °C

k fazovému prechodu do paraelektrické faze postatuje. Byla téZ vySetfovina zavislost teploty
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fazového ptechodu i : : . . TR .
p Tm na frekvenci a orientaci vzorku." Aékoliv pro piesnéjsi stanoveni

frekvencni zavislosti teploty fazového pfechodu z tetragonalni faze do faze kubické by bylo
zapotfebi méfeni pro vice frekvenci, je jasng patrné (Obrazek 31), Ze s rostouci frekvenci
roste i teplota Ty, a to u obou zkoumanych orientaci vzorkd, (001) a (110), piiblizné stejné.
Tato zavislost se obvykle popisuje Vogel-Fulcherovym zikonem. Byla provedena fitace
experimentalnich dat podle tohoto zékona (Obrazek 32), vzhledem k nizkému poétu dat jsou
viak ziskané hodnoty jednotlivych parametri pouze orientaéni.

Dale jsme se zajimali o teplotni zavislost pfevracené hodnoty dielektrické permitivity
nad teplotou fazového pfechodu. V paraelektrické fazi se chovani béznych feroelekrickych
materiali dd popsat lineArnim Curie-Weissovym zékonem, chovani relaxorti pak
kvadratickym Curie-Weissovym zdkonem (viz. str. 63). Zkoumany material PMN-29%PT
patfi mezi relaxory a mél by tedy spliiovat Smolenského rovnici - (49). Takové chovani bylo
skute¢né v literatufe popsdno pro materidly sjinou koncentraci PT — PMN-24%PT a
PMN-35%PT "] Nami urdené zavislosti pfevracené hodnoty realné Casti dielektrické
permitivity na teploté v paraelektrické fazi nejsou ani linearni, ani kvadratické (Obrazek 33).
Takové chovani bylo u relaxorovych materiali jiz v literatufe popsano. Chovani materialu

PZN-8%PT v paraelektrické fazi nebylo vzhledem k experimentdlnim mozZnostem studovano.

Dal3i velmi zajimavou oblasti vyzkumu materidlovych vlastnosti je ¢asova stabilita
vybranych vlastnosti po polarizaci vzorku, tzv. starnuti. Vrémci studia starnuti byly
zjistovany zmény dielektrickych a piezoelektrickych vlastnosti béhem 24 hodin po polarizaci
pro vzorky PZN-8%PT a PMN-29%PT v orientacich (001) a (110)." Viechny vzorky byly
polarizovany za pokojové teploty elektrickym polem o pfiblizné stejné intenzit€ (400 V/mm).
Naprosto shodnych podminek polarizace nebylo mozné dosahnout, protoze tlouStka vzorku, a
tedy i vzdjemna vzdalenost elektrod, byla u kazdého vzorku trochu odlisné a kazdy vzorek byl
polarizovan zvlast. Béhem 24 hodin byla opakované proméfena frekvencni zavislost
impedance a faze pomoci impedan¢éniho analyzatoru HP 4192A a hodnota efektivniho
piezoelektrického koeficientu d:" pomoci dss-metru. Z frekvenénich spekter byly odecteny
hodnoty rezonanéni a antirezonan¢ni frekvence obrysového kmitu a prvni a tfeti harmonicka

frekvence tloustkového kmitu. Z t&chto hodnot by bylo moZné dopocitat nekteré materialove

" T,, odpovida maximu realné ¢asti dielektrické permitivity

. Sméry, ve kterych byly vzorky polarizované, odpovidaji orientaci vzorkd, tj. smér [001] pro vzorky orientace

(001) a smér [110] pro vzorky orientace (110).
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i E (49 P :
vlastnosti (d1, €337, k+, s11+512).4%! Jasng se ukazuje, Ze rezonanéni a antirezonanéni frekvence

obrysového kmitu i prvni a tfeti harmonick4 frekvence tloustkového kmitu zlistavaji béhem
prvnich 24 hodin po polarizaci témef konstantni (viz. Obrazek 41-Obrazek 44). Minimalni
kolisani zjisténych hodnot souvisi pouze s kone¢nou pfesnosti méfeni. Tato stabilita je
nezavisla jak na orientaci vzorku — (001) ¢&i (110), tak na materidlu — PZN-8%PT ¢&i
PMN-29%PT. Hodnoty efektivniho piezoelektrického koeficientu d3;*" nevykazuji také
zadnou vyraznou zavislost na €ase. Na rozdil od stabilnich hodnot vy$e zminénych frekvenci
hodnoty d33Cf kolisaji, coz je zpusobeno pouZitou méfici metodou. Kromé presnosti méticiho
pfistroje hraji dileZitou roli také tvar a doménova struktura vzorku. M&fici piistroj je
primarné ur¢en pro méfeni vzorki ve tvaru disku, u &tvercovych a obdélnikovych desticek
nejsou piesné definované okrajové podminky, velky vliv ma také umisténi testovacich klestin
vruznych mistech povrchu vzorku. Jsou-li ve vzorku makroskopické domény s riiznou
velikosti d33®, ovliviiuje hrot jen urity pofet domén a pristroj méfi teoreticky téZko
definovatelnou hodnotu zavislou na poétu a orientaci hrotem ovlivnénych domén. Naméfené
hodnoty dgff pro PMN-29%PT obou orientaci i pro PZN-8%PT orientace (110) fluktuovaly
kolem urc€itych s ¢asem konstantnich hodnot. Vzorky orientace (001) u materidlu PZN-8%PT
davaly hodnotu ds3*" prevysujici rozsah uzitého dzs-metru, tj. d3; > 2000 pC/N.

Dale jsem se zabyvali stanovenim hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy.
V Piezoelektrické laboratoii jsou v sou¢asné dobé pouzitelné dvé metody méfeni dp, metoda
statickd a dynamicka. Dynamicka metoda byla v dobé mé prace teprve vyvijena, proto byla
vechna méfeni provedena metodou statickou. Z tohoto diivodu je v prvni &asti této disertacni
prace popsan princip méfeni statickych, nikoliv dynamickych. Jak vyplynulo ze studia
dostupné literatury, méfeni hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy u studovanych
materi4li nebyla prozatim vénovéana velkd pozornost. Jediné publikované udaje o pfimych
méfenich se tykaly (001) a (111) orientovanych vzorki PZN-4,5%PT, av3ak pfimo zméfené
hodnoty neodpovidaly hodnotam vypoctenym zhodnot koeficienti ds a d33.0" Némi
stanovené hodnoty hydrostatického piezoelektrického koeficientu dp byly uvedeny vy3e
(Tabulka 11). Hodnota dy pro vzorky PZN-8%PT orientace (001) se pohybovala v rozmezi
51-59 pC/N, coz koresponduje s hodnotou pro PZN-4,5%PT d; =50 pC/N.m] Vyjdeme-li
zdat v tabulce na str. 58, dostaneme pro vzorky PZN-4,5%PT orientace (001) hodnotu
dy, = 60 pC/N. Vzorky PZN-8%PT orientace (110) vykazuji mnohem ve&tsi rozptyl zjisténych
hodnot d,, hodnoty se pohybuji v rozmezi 61-102 pC/N. Tento rozptyl je ziejmé zpusoben

komplikovanéjsi doménovou strukturou vzniklou bé&hem polarizovani vzorku. Ziskané
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hodnoty pro tuto orientaci nebylo mozné porovnat s literaturou. ProtoZe problematice

hydrostatického - piezoelektrického koeficientu d, bylo vénovano pouze nékolik malo

publikaci, neni mozné ani srovnani dat pro material PMN-PT. K dispozici jsem méla nékolik
vzorkit PMN-29%PT orientace (001) a (1 10) a jeden vzorek PMN-8%PT orientace (001). Pro
tento jeden vzorek byla stanovena hodnota dy =108 pC/N. Na vzorcich PMN-29%PT
orientace (001) byly naméfeny hodnoty dy v rozmezi 84-99 pC/N." Vzorky PMN-29%PT

orientace (110) vykazuji také mnohem vétsi rozptyl hodnot dy, hodnoty se pohybuji v rozmezi
64-134 pC/N.

Zcela jedine¢na byla moznost pozorovani doménové struktury vzorki PZN-8%PT a
PMN-29%PT pomoci Scanning Force Microscopy (SFM) v Nonlinear Optics Laboratory
v Ziirichu. Zkoumény byly oba materialy, vzorky v orientacich (001) a (110), polarizované i
nepolarizované. Pozorovani byla provadéna pri pokojové teploté v piezoelektrickém moédu
SFM, kdy je skanovaci hrot vtésném kontaktu spovrchem zkoumaného vzorku. Diky
nepiimému piezoelektrickému jevu se povrch feroelektrického vzorku harmonicky rozkmita a
detekovanim tohoto pohybu lze rozlisit domény s riznou velikosti ¢i znaménkem efektivniho
piezoelektrického koeficientu. Tabulky na str. 77 udéavaji velikosti efektivnich
piezoelektrickych koeficienti pro mozné doménové stavy v symetrii 3m, které ovliviuji
pohyb skanovaciho hrotu. Ztabulek lze vycist, které domény budou rozlisitelné
pomoci normalového nebo plodného piezoelektrickém signalu. Bohuzel, u vétSiny pozorovani
byl plosny piezoelektricky signal velmi slaby a navic znehodnoceny Sumem, coz
znemoziovalo provést podrobnéjsi rozbor nékterych pozorovanych struktur. Normaélovy
piezoelektricky signal daval kontrast dostatetny k rozliSeni n€kolika typi doménovych
struktur.

Na nepolarizovaném vzorku PZN-8%PT orientace (001) byla pozorovana soustava
piiblizné rovnobé&znych prouzki o Sifce 1-2 pm. Uroveti kontrastu prouzki jasné svédéi o
existenci dvou stavii s opaénym znaménkem efektivniho piezoelektrického koeficientu d;.
Hranice mezi témito doménami je velmi nepravidelnd, jedna se tedy o antiparalelni domény
s opaénym smérem polarizace - P' a P nebo P a P Pii detailnim pozorovani se ukazalo,
7e i samotné prouzKy jsou ve skuteénosti tvoreny antiparalelnimi doménami, pfi¢emZ jeden
smér polarizace prevlada. Tvar a hranice antiparalelnich domén se znatné liSi od utvard

pozorovanych na klasickych feroelektrickych materidlech (napt. BaTiOs, TGS, ...). Obrazek

* Anoméln{ hodnota d, = 43 pC/N pro vzorek # 9 se vymyka ostatnim naméfenym hodnotam.
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86 zachycuje tfi oblasti, které se 1i smérem prouZki. Preferované sméry jsou [120] a [320].
Bilé Cary, které byly pfikresleny do tohoto obrazku dodate¢né, koresponduji s predpokladanou
feroelastickou doménovou sténou s orientaci (110)." Tato doménov4 sténa oddé€luje domény
se smérem polarizace P' a P! nebo P a PV (Obrazek 50). Bohuzel plosny piezoelektricky
signdl byl zaSumeén a tim byl znagn& sniZen kontrast mezi doménami. Zadné z provedenych

pozorovani nedava proto jednoznatny dikkaz o tom, Ze se skutedné jedna o feroelastickou

doménovou sténu (110).

25 pm

134 nm

125 pm

0 pm 125 pm 25 pm

[010]

[100]

as

0 um 125pm 25 um

Obrizek 86: SFM pozorovini nepolarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace (001) —
topografie povrchu (vlevo nahoie), normalovy (vpravo nahoie) a plo3ny piezoelektricky
signal (vlevo dole).

Provedli jsme také pozorovéani [001] polarizovaného vzorku PZN-8%PT orientace
(001). Pfi polarizaci v tomto sméru jsme ocekavali vytvofeni doménové struktury principielné
slozené ze C&tyF domén, které jsou pomoci normalového piezoelektrického signélu

nerozliditelné. Informaci nese pouze plosny piezoelektricky signdl, ten vsak u Zidného

* Prikresléné bilé &éry odpovidaji prisedikiim skanovaného povrchu vzorku s feroelastickou doménovou sténou

orientace (110).
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z provedenjch pozorovéni nebyl pouZitelny kvili vysokému Sumu sniZujicimu kontrast.

Oproti naSemu ocekévani jsme pozorovali soustavu prouzkl analogickych antiparalelnim
doménam u nepolarizovaného vzorku (Obrazek 52). Kontrast byl vyrazné posunut k derné
barve, bild barva odpovidala piiblizné d; =0. To je mozné vysvétlit existenci mélkych
povrchovych antiparalelnich domének, které zustaly zachovany i po polarizaci vzorku.
Hloubka téchto domének je mensi nez hrotem detekovana oblast, proto se vysledny signal
blizi k nule.

Dalsi vzorky materidlu PZN-8%PT mély orientaci (110). Nepolarizovany vzorek byl
zkouman opakovang. Stejn€ jako u orientace (001) i zde se vyskytovaly antiparalelni domény
s polarizaci P! a P* nebo P! a P, Netvorily viak tizké prouZky, ale pfevazovaly protahlé
oblasti nepravidelného tvaru o $ifce pfiblizné 10 um. Kromé téchto utvari byly pozorovény
(Obrazek 58) €asti vyplnéné velmi malymi antiparalelnimi doménkami se $itkou mensi nez
1 um. Nebyla nalezena zadna feroelastickd doménova sténa. Pted dal3im pozorovanim byl
vzorek nékolik hodin temperovéan pfi vysoké teploté a nasledné velmi pomalu ochlazen na
pokojovou teplotu. Tim byl vytvofen jiny typ doménové struktury. Normalovy
piezoelektricky signél byl téméF nulovy, coZ odpovida struktufe tvofené doménami P, P,
P a P"™ Tyto domény by bylo mozné rozligit diky plognému piezoelektrickému signalu,
ten v3ak byl silné zaSumén a analyzu neumoZziioval.

U vzorki PZN-8%PT orientace (110) polarizovanych ve sméru [110] by se mély
vyskytovat pouze domény P’ nebo P!, Tyto domény jsou, stejné jako domény PPV PTa
P rozlisitelné pouze pomoci plodného piezoelektrického signélu. Ten byl opét silné
za%umén a nedal se vyhodnotit. Slaby kontrast byl pozorovan (Obrazek 60) na moZné
feroelastické doménové sténé s orientaci (0-11) nebo (101). S témito sténami by
korespondovaly doménoveé pary P’ a P (nebo P’ a P"") pro doménovou sténu s orientaci
(101)a P a P" (nebo P! a P'") pro doménovou sténu s orientaci (0-11).

Analogické pozorovani byla provedena také na polarizovanych i nepolarizovanych
vzorcich PMN-29%PT s orientacemi (001) a (110). U nepolarizovanych vzorki PMN-29%PT
orientace (001) byl pozorovan systém antiparalelnich domén tvofeny vétsimi, pfevazné
homogennimi oblastmi, které byly navzdjem propojené tenkymi prouzky hadovitého tvaru.
Na rozdil od vzorki PZN-8%PT stejné orientace nemaji tyto tenké prouZzky né&jaky
preferovany smér, spojuji se a rozpojuji, méni sviij smér. Jejich §ifka se pohybuje v rozmezi
0,1-0,2 pm, praméma Sifka vétsich oblasti ptevysuje 0,8 pm. Obrazek 87 umoziuje srovnani

doménové struktury pozorované na (001) orientovanych nepolarizovanych vzorcich obou
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zkoumanych materiald.” Je patrné, %e u PMN-29%PT se vytvar jemnéjdi struktura nez
u PZN-8%PT, sitka tenkych prouzkii je asi desetkrat mensi.

U [001] polarizovaného vzorku PMN-29%PT orientace (001) ziistal i po polarizaci
elektrickym polem o intenzité 400 V/mm zachovan systém antiparalelnich domének. Kontrast
je vyrazn€ posunut k jednomu odstinu, ktery odpovida prevazujicim doménam. Normalovy
piezoelektricky signél v remanentnich doménkach znézornénych opaénou barvou je piiblizné

nulovy, coz svéd¢i o mélkosti téchto domének.

PZN-8%PT PZN-8%PT

Obrizek 87: Porovnini pozorované doménové struktury vzorku orientace (001),
PZN-8%PT (nahofe) a PMN-29%PT (dole).

* Je zde zobrazen pouze normélovy piezoelektricky signdl, udaje o plosném piezoelektrickém signalu a

topografii povrchu jsou vynechany.
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Také unepolarizovaného vzorku PMN-29%PT orientace (110) byla pozorovéna
soustava antiparalelnich domén. Vetsi plochy o Sifce 5-10 um se stiidaji s oblastmi
vyplnénymi velmi tenkymi doménami, které viak nemaji zadny preferovany smér ani se
nepodobaji hadovitym prouzkim pozorovanym u vzorki orientace (001). Tvar téchto tenkych
domén je velmi nepravidelny, nejedna se o prouzky, ale o neuspofadanou nepravidelnou smés
antiparalelnich domén (Obrazek 61 a Obrézek 62). V ruznych mistech vzorku se jejich tvar
lisil, nebylo moZné stanovit jejich jistou stredni 3itku.

Byla studovana také doménova struktura vzorkii PMN-29%PT orientace (110)
polarizovanych ve sméru [110]. Nebyly jasné detekovany Zadné hranice mezi doménami,
analyzu zt€Zoval vysoky Sum. To svédéi bud’ o velmi tenkych® doménach stejnomérné

rozloZenych po povrchu krystalu, nebo o jednodoménovém stavu vzorku, éemuz ale odporuje

pozorovani optickou mikroskopii.

Dal3im experimentem provedenym na téchto materialech s vyuzitim SFM byla lokélni
pfepolarizace. Mezi skanovaci hrot a elektrodu na spodni sténé vzorku bylo pfiloZeno
stejnosmérné elektrické napéti, které se cyklicky ménilo. Mezi hrotem a elektrodou tak
vzniklo silné nehomogenni elektrické pole. Méfena byla normalova piezoelektricka odezva
umérna d,. Takto byly ziskany lokélni hysterezni smycky odpovidajici zavislosti P=P(E).
BohuZel nebylo mozné provést kalibraci experimentu tak, aby se z velikosti detekovaného
signalu daly pfimo spocitat hodnoty efektivniho piezoelektrického koeficientu d; ¢i pfisluSné
slozky polarizace. Viechny nepolarizované vzorky PZN-8%PT a PMN-29%PT orientace
(001) i (110) bylo mozné lokalné piepolarizovat aplikaci stejnosmérného elektrického pole
s pfilozenym napétim Uy=60 V. Ve sméru [001] polarizované vzorky PZN-8%PT a
PMN-29%PT orientace (001) se lokdln& prepolarizovaly také pfilozenim elektrického napéti
Ug=60 V. PMN-29%PT ma vy$§i hodnotu lokdlniho normalového piezoelektrického signalu
nez PZN-8%PT, co? odpovida vy3si remanentni polarizaci. Ze ziskanych lokalnich
hystereznich smy&ek nebylo moZné uréit pfimo hodnotu lokalniho koercitivniho pole, protoze
cely experiment nemohl byt zkalibrovan, ale pouze veli¢inu koercitivnimu poli imérnou.
Tento lokélni ekvivalent koercitivniho pole maji oba materidly pfiblizn¢ stejny. Pfivedeni
stejnosmérného elektrického napéti Uy=60 V na vzorky PZN-8%PT a PMN-29%PT orientace
110] nesta¢i na lokalni pfepolarizaci vzorkl. Aplikovani

(110) polarizované ve sméru [
vydsiho elektrického napéti Us=120 V umoznilo lokalni piepolarizaci PMN-29%PT. Vzorek

* &ifka téchto domének by byla mensi neZ rozliSovaci schopnost skanovaciho hrotu.
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PZN-8%PT orientace (110) polarizovany ve sméru [110] nemohl byt lokalné ptepolarizovan

ani timto vy$§im napétim. Nutnost pouZiti vy3sich elektrickych napéti k lokélni prepolarizaci
sveédCi o vetsi stabilitt doménové struktury u  orientovanych vzorkii orientace (110)
polarizovanych ve sméru [110].

Kromé statické lokalni pepolarizace v jednom misté vzorku je v kontaktnim médu
SFM mozné pohybem skanovaciho hrotu, na ktery je soudasné pfivedeno stejnosmérné
elektrické napéti, vytvaret feroelektrické domény riizného tvaru. U materialu PZN-8%PT byly
lokalni feroelektrické domény vytvoteny na vzorcich obou orientaci — (001) i (110). Obrazek
67 wukazuje situaci unepolarizovaného PZN-8%PT orientace (001) po aplikaci
stejnosmérného elektrického pole s napétim Ug=+30 V. Piivodni antiparalelni struktura
tvofena tenkymi prouzky byla ,pfepsana“ a vznikly dvé nové domény piiblizné
obdélnikového tvaru. Rozhrani mezi polarizovanou oblasti a okolim je neostré a velmi
difusni. U pravé a levé strany oblasti je to zplsobeno riiznou polarizaci mimo uréené rozmezi
10x 10 pm - brzdéni a nasledna zména sméru pohybu skanovaciho hrotu na opaény
neprobéhne vzdy béhem stejné dlouhé drahy. Déle je vidét caste¢né zachovana ptvodni
antiparalelni struktura, coZ svéd¢i o nedostate¢né velikosti pouzitého elektrického pole
k aplné prepolarizaci. Aplikaci vy3siho elektrického napéti byl tento efekt zeslaben. Pii
aplikaci stejnosmérného elektrického napéti na nepohybujici se hrot vznikla postupné doména
pfiblizné kruhového tvaru, ve které nebyla patrna Zadna remanentni antiparalelni struktura.
Primér vzniklé domény byl asi pétkrat vétsi neZ primér hrotu, to souvisi se silnou
nehomogenitou elektrického pole mezi malym hrotem a mnohem vétsi elektrodou na spodni
strané vzorku.

Obdobnym zpiisobem byla vytvofena doména také na nepolarizovaném vzorku
PZN-8%PT orientace (110). Doména tentokrat neméla kruhovy tvar jako v piedchozim
pfipadu. Hranice s okolim byly velmi difusni a neostré. Toto okoli je v3ak tvofeno jinym
typem doménové struktury, jde o kombinaci domén s polarizaci P!, PY, P a P Nove
zpolarizovana oblast by mela mit polarizaci P a P, nebo P a P" podle polarity
piilozeného elektrického napéti. V této doméné vznikla po aplikaci kratkého elektrického
pulsu opa¢né polarity mala antiparalelni doména kruhového tvaru. Obrazek 71 ukazuje
analyzu mozné doménové struktury.

Bylo zkouseno také vytvafeni domén na [110] polarizovaném vzorku PZN-8%PT
orientace (110). Miizeme vytvofit antiparalelni domény. jejichz hloubka je mensi nez

detekovana oblast, a proto vysledny normalovy piezoelektricky signél je blizky nule. Aplikaci
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stejnosmérného elektrického napéti opaéné polarity je lze ,,prepisovat*. Hranici mezi nové

vytvofenymi doménami a okolim, podobné jako u viech testovanych vzorki PZN-8%PT,
nebyla pfimka. Rozhrani bylo neostré a difusni

Z tasovych divodi bylo lokélni vytvateni feroelektrickych domén provedeno pouze
na jednom vzorku PMN-29%PT a to na nepolarizovaném vzorku orientace (110). P#i aplikaci
stejnosmérného elektrického napéti Uy=+60 V byly vytvofeny domény obdélnikového tvaru,
které bylo moZné ptepolarizovat aplikaci napéti opa¢né polarity (Obrazek 65 - kfizeni
prouzkl). Smér rozhrani s okolim miize byt libovolny, protoze se jedna o antiparalelni
domény. Na rozdil od materidlu PZN-8%PT bylo zde rozhrani rovné a hladké. Obrazek 66
(niZsi pfiloZené napéti Uy) nasvédCuje tomu, Ze domény jedné orientace by mohly vznikat
snadnéji, nebot’ vznikl pouze jeden vodorovny prouzek namisto ocekévanych dvou s riiznym

odstinem.

Dalsi kapitola se tyka L-alaninem dopovaného TGS. V prvni &dsti jsou struéné
charakterizovany vlastnosti krystali TGS a jejich modifikaci a popsany zkoumané vzorky
LATGS. U tohoto materidlu jsme se zaméfili na jeho piezoelektrické vlastnosti, vénovali jsme
se méfeni piezoelektrickych koeficienti uskute¢nitelnym na katedfe fyziky. Jako hlavni
méfici metoda byla pouzita laserova interferometrie.

Pomoci dvoupaprskového Mach-Zenderova interferometru byla stanovena kompletni
sada piezoelektrickych koeficienti dj pii pokojové teploté (Tabulka 16). Pouzita metoda
neumoZiuje uréit znaménka piezoelektrickych koeficientii, znaménka byla proto doplnéna
analogicky ke znaménkim piezoelektrickych koeficientii ¢istého TGS.”* Pomoci dalsich
metod (stanoveni hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy, piezoskop, ds3-metr, atd.)
lze znaménka a hodnoty nékterych koeficienti ovéfit. Relativni chyba urCeni
piezoelektrickych koeficientd dis, dar, dz, daz a dz¢ se pohybuje vrozmezi 5-10%.
Piezoelektrické koeficienty dis, dos @ d3s nelze méfit samostatng, ale pouze v kombinaci
s daldimi piezoelektrickymi koeficienty (viz. Tabulka 15), a proto je jejich relativni chyba
VELSi.

Laboratof laserové interferometrie disponuje zafizenim pro méfeni teplotnich
zavislosti piezoelektrickych koeficienti. Velikost zkoumanych vzorkii LATGS vak omezila
pouziti specidlné vyrobenych mikrointerferometrii, které mohou byt umistény uvnitf
a proto byl k méfeni pouzit modifikovany jednopaprskovy Michelsoniv

kryostatu,

interferometr. Na obrazcich na str. 101-106 jsou experimentdln¢ zjiSténé zavislosti

jednotlivych piezoelektrick)?ch koeficientt na teploté. Ziskana data pod teplotou fazového
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prechodu byla fitovana podle vztahu (50), resp. (51), funkcemi odpovidajicimi
Curie-Weissovu zakonu (Tabulka 17 a Tabulka 18). Hodnoty piezoelektrickych koeficientii
dis a dse s rostouci teplotou klesaji, coZ souhlasi s chovanim ¢ist¢tho TGS. Hodnoty (resp.
absolutni hodnoty) piezoelektrickych koeficientii di6, da1, daa, da3, dys a dag s rostouci teplotou
rostou. Srovname-li jejich teplotni zavislosti s Cistym TGS, vidime, Ze chovani
piezoelektrickych koeficientt d¢ a ds, Jje u L-alaninem dopovaného TGS odligné. Hodnoty
téchto dvou koeficientl se s rostouci teplotou zvy3uji, a¢koliv u nedopovaného TGS klesaji.
Tento rozdil by bylo vhodné dale provefit, zméfit vice vzorkil i s riznymi koncentracemi
L-alaninu. Oba tyto koeficienty nejsou méfené samostatné, ale pouze v kombinaci s dalSimi

dvéma koeficienty (viz. Tabulka 15), coz vede obzvlasté u uréovani teplotnich zavislosti ke

zna¢nému vzristu chyby méfeni.

V Piezoelektrické laboratofi katedry fyziky je k dispozici hydrostaticka tlakova
komora vhodna pro stanovovani hydrostatického piezoelektrického koeficientu dy,. U krystala
tfidy TGS je nenulovy jeden hydrostaticky piezoelektricky koeficient — dy® (viz. str. 22).

Spo¢teme-li hodnoty efektivnich hydrostatickych koeficientl dp

pro naSi sadu 8 typu
vzorkl, zjidtujeme, Ze vzorky lze podle velikosti dy™ rozdélit do tii skupin (Tabulka 19).
Pomoci péti typiit vzorki byla urcena hodnota hydrostatického piezoelektrického koeficientu
d,? = (14,8 + 0,3) pC/N. Z hodnot piezoelektrickych koeficientii dy;, da2 a dps urcenych
metodou laserové interferometrie dostaneme pro hydrostaticky piezoelektricky koeficientu
di® hodnotu dy? = (15 + 3) pC/N. Hodnota koeficientu dy'® byla méfena staticky, hodnoty
jednotlivych piezoelektrickych koeficienti dai, dx2 a dos dynamicky pfi nizké frekvenci
(f=1 kHz), mnohem men3i neZ je rezonan¢ni frekvence. Vysledky interferometrickych a
hydrostatickych méfeni lze tedy korektné srovndvat na rozdil od rezonan¢nich méfeni, pfi

nichZ stanovujeme materidlové vlastnosti pfi frekvencich fadové mnohem vysSich. Ukazuje

se, 7e hodnoty dy” pfimo méfené a stanovené pomoci laserové interferometrie jsou ve velmi
r ]

dobrém souladu.



Zavér

V této préci jsou shrnuty hlavni oblasti vyzkumu, kterému jsem se vénovala béhem
svého doktorského studia oboru Fyzikalni inZenyrstvi na katedte fyziky TUL.

Uvodni &ast je vénovana méficim metodam - popisu pouZivanych piistrojt, rozboru
jednotlivych méficich metod, softwarové podpofe experimentii. Dalsi kapitoly se tykaji
vlastnosti vybranych materiali. Po struéné reSer$i materidlovych vlastnosti z dostupné
literatury nasleduje popis a vysledky vlastnich méfeni.

Béhem svého studia jsem pracovala scelou fadou piezoelektrickych materiali,
v disertacni praci jsem se zaméfila pouze na dvé skupiny materiald. Jednu skupinu tvofilo
L-alaninem dopované TGS a druhou silné piezoelektrické monokrystaly PZN-PT a PMN-PT.
Vénovala jsem se zdkladnim experimentim dostupnym na katedfe fyziky TUL — vyzkum
dielektrickych vlastnosti, rezonan¢ni méfeni, hydrostaticka tlakovd méfeni a laserova
interferometrie. Kromé vlastniho uréeni vybranych materialovych vlastnosti jsem se zabyvala
vlivem vnéjsich podminek, napf. tlaku a teploty, a starnutim materialovych vlastnosti. Dale se
naskytla unikétni pfileZitost pozorovani doménové struktury materialic PZN-PT a PMN-PT
pomoci Scanning Force Microscopy (SFM) na pracovisti ETH Ziirich. Vysledkem spoluprace
s timto zahrani¢nim pracovi$tém byly mimo jiné dvé publikace v prestiznich mezinarodnich
casopisech Solid State Communications a Journal of Applied Physics. Vysledky méfeni

piezoelektrickych vlastnosti L-alaninem dopovaného TGS byly prezentovany na mezinarodni

konferenci Eurosensors XVI.
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Vypocet efektivnich hodnot piezoelektrickych koeficienti a hydrostatického

piezoelektrického koeficientu pro rizné fezy LATGS

- program v prostiedi Mathcad 7 Professional

Sada ¢. Orientace vzorku  Tvar vzorku

1 (YX) ty¢inka
2 (YZ) ty¢inka
3 (YXt)-45° ty¢inka
4 (ZX045° tyinka
S (ZX1)-45° destitka
6 (XYt)+45° tyCinka
T (XYt)+45° desticka
8 (XY tyCinka
dlé
0 = 0
die di4 |
2 2
d14
0 0
7
21 o dfs
Matice piezokoeficientl: d 0 d22 0
25 R -
2
5 d36 5
2
d3e6 D d34

Funkce pro vypocet piezokoeficientu :

2 2 2
\

d(i,j, k, MOtoc )

| J

=0 m=0 n==o0

Funkce pro vypocet hydrostatického piezokoeficientu :

dh(i, MOtoc) d(i,1,1,MOtoc) d(i,2,2,MOtoc) + d(i,3,3,MOtoc)

I (MOtoc), I.]-MOtoc:I !‘m-MOtock

Elektrody | na

tloustku
tloustku
tloustku
tloustku
délku
tloustku
délku
délku
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Sada é.1:

Sada ¢.2:

Sada €.3: otoceni okolo osy Y o thel ¢ - z [rad] proti sméru hodinovych ruicek

IF] | =1 Il' |
2 i — Al |
jcos(a) o sm(u)‘ ok ¢ 2 i
Maticeototeni: A= o 1 o |=| 0o 1 o
I sin(a) 0 cos(a) ‘1_‘4__.-2 o Sl
|22
d(2,1,1,A) > 1.d21- L.d25+ La23
= 2 2
d(2,2,2,A) = d22
d(2,3,3,A) = Ld21 + :‘i»dzsﬁu %-d23 dh(2,A) > d21 + d23 + d22
2

Sada ¢.4 a 5: ototeni okolo osy Z o uhel : [rad] proti sméru hodinovych ruci¢ek

i ; | .'_ A2 ]---.‘.2 0

cos(p) sin(fp) o ‘ 2 2 I

Matice otoCeni: B - sin(p) cos(p) o ‘ Lah 14 0!
0 0 Lt : ’ |

[ o 0 1|
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Sadacb6ar7:

Sada ¢.4: Sada ¢.5:

g | : | ' I
d(3,1,1,B) ~ ~d36 d(1,1,1,B) = i-'-u'z-d16+ :-*-.,-"2-621 + L2422
4
d(3,2,2,B) ~ _-d36 d(1,2,2,B) > “Ln2.d16 + L n[2.421 + L f2-d22
2 4 4 4
d(3,3,3,B) > 0 d(1,3,3,B) > ;42 d23
dh(3,B) =0 dh(1,B) ;JZ 421 + %--«.‘.-'E-dzzf ;---.,-"rz‘d23

otoceni okolo osy X o uhel y " [rad] proti sméru hodinovych rucicek
4
AN i) 0
[1 0 VR S
) : 0 2 _.4\:'2
Matice oto€eni: C - 0 cos(y) sin(y) |~ 2 2
Lo -sin(y) cos(1)] (o “lnf2 1oz
BT
Sada ¢.6: Sada ¢.7:
d(ly l| 1|C) =0 d(Z, ]‘lyc) 2 ;"'-_'III.-z 'd2]
o L Y L
= 2.2, > —n/2:d22 + —1/2-d23 + ~+1/2-d34
d(1,2,2,C) ~_d14 d(2,2,2,C) = 12422+ - -
St 1 ¥ - _l i .__.I.I. . 1 _ "-|'I; .d23 1__,!.':"; d34
d(1,3,3,C) - di4 d(2,3,3,C) P (2:d22 + = et
1 Gl |
: > Al 1+ \2d22 4 _.-.‘.2.d23
dh(1,C) — 0 dh(2,C) S d2 : :




Sada €.8: otoceni okolo osy Y o thel ¢ ¢ [rad] proti sméru hodinovych rugicek

‘cos(a) 0 sin(a ) ' }cos(d.) 0 -sin(o )
Matice otoceni : A | 0 1 BE |l 0 | 0
' sin(a) 0 cos(a) ‘ sin(o ) 0 cos(d)

d(2,1,1,A) > cos($ )>-d21 - cos(¢ )-sin($ )-d25 + sin(¢ )*-d23

d(2,2,2,A) —d22

d(2,3,3,A) — sin($ )>-d21 1 cos( )-sin($ )-d25 + cos(9 )*-d23

dh(2,A) — cos(¢ )2-d21 + sin( ¢ )2‘d23 i d22 + sin(¢ )2(d21 + cos (¢ )2-d23

130



