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Meranie vlastnosti nelinearnych dielektrik na baze titanu

Abstrakt. Tento prispevok sa zaobera problematikou vlastnosti nelinearnych dielektrik na baze titanu. VyuZitie tychto materidlov je v oblasti
vykonovej elektroniky, kde sa naj¢astejsie vyuZivaju vo funkcii kapacit, oznacovanych ako keramické kondenzatory. Zakladnymi skumanymi, ale aj
pouzivanymi materidlmi su BaTiOs; a SrTiOs. Na uvedenych materialoch boli realizované merania vlastnosti v zavislosti od teploty, frekvencie
a napétia. Merania poukéazali na skuto¢nost, Ze ich nelinearita velmi nepriaznivo ovplyvriuje velkosti kapacity uz pri beznych pracovnych teplotach.

Abstract. This article deals with nonlinear properties of titanium-based dielectrics. These materials are used in the field of power electronics as
ceramic capacitors. BaTiOz a SrTiO; were investigated. Measurements of properties were done according to temperature, frequency and voltage.
Measurement results showed that the non-linearity had unfavorable influence on the capacity at normal operating temperatures. (Measurements of

properties of titanium-based ferroelectrics)
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Uvod

Dielektrické materialy kondenzatorov velmi vyrazne
ovplyviuju ich vlastnosti a moznosti pouzitia. Keramické
dielektrické materialy maju cely rad vyhod, avSak vacsina
z nich je znama pod nazvom nelinedrne, nakolko vonkajSie
prevadzkové Ccinitele ovplyviuju velkost kapacity z nich
vyrobenych  kondenzatorov.  Nelinedrne  dielektrické
materidly sU zndme apouzZivané uz od zaCiatku
patdesiatych rokov 20. storo€ia pre ich vyborné materialové
parametre a dostupnu cenu. Zakladnymi skimanymi, ale aj
pouzivanymi materialmi st BaTiOs a SrTiOs. V oblasti fyziky
nelinearnych dielektrickych materidlov je v poslednych
rokoch zaznamenavany vyznamny pokrok. V stu¢asnej dobe
tieto materidly nachadzaji  vyznamné  uplatnenie
v najréznejSich technickych oboroch, preto je ich Studiu
venovana velkéa pozornost.

Na kvalitu dielektrickych materidlov su v su€asnosti
kladené stale vy3Sie naroky, &i uz su to dielektrika pre
kondenzéatory, kde je snahou vytvorit kondenzatory s €o

ktora sa vzavislosti od ¢asu ateploty nemeni, so
zachovanim cenovej dostupnosti. Pre zabezpelenie
stabilnych parametrov pri prevadzkovych teplotach su
vyvijané materialy s novymi prisadami ovplyvrujacimi
velkost permitivity, elektrickej pevnosti a stratového Cinitela.

Vlastnosti nelinearnych dielektrik

Nelinearita dielektrik sa prejavuje zmenou parametrov
v zavislosti od teploty, frekvencie, tlaku a napatia.
Nelinearne dielektrika sa nazyvaju aj feroelektrika,
piezoelektrika, ... Pre feroelektrické latky je charakteristické,
Ze pri urcitej teplote dochadza k podstatnej zmene velkosti
kapacity. Tato teplota sa nazyva feroelektricky fazovy
prechod alebo tzv. Curieho teplota oznadovana T.. Tato
teplota oddeluje feroelektricky (polarny stav) od stavu
paraelektrického (nepolarneho), v ktorom latka nie je
spontanne polarizovana. Oba stavy sa od seba lisia
kryStalografickou  symetriou. U feroelektrickych  latok
dochadza k zmenam v usporiadani nabojov. Tento stav
potom vedie ku strate spontannej polarizacie a k poklesu
relativnej permitivity ¢‘. Takyto pokles je vyjadreny Curie-
Weissovym zakonom:

(1)

kde: Ccw — Curie-Weissova konstanta, 7 — teplota a T —
Curieho teplota.

Pri teplotach blizkych T¢ su tieto latky vefmi citlivé na
pOsobenie elektrického pola. Z tohto dévodu je zrejmé, ze
v blizkosti 7- je mozné pozorovat zvlastnu teplotnu
zavislost materialovych vlastnosti, nazyvanu diferencialna
permitivita. Paraelektricky stav existuje obvykle pri vy$Sich
teplotach nez feroelektricky stav. Feroelektrika pri teplotach
blizkych Curieho bodu su silne dielektricky nelinearne
amaju vysoku hodnotu relativnej permitivity. Je vSak
znamych niekolko vynimiek, kedy ma latka dva fazové
prechody, medzi ktorymi existuje feroelektricky stav [1].

Materialy nelinearnych dielektrik

Zakladnymi skiumanymi, ale aj pouzivanymi materialmi,
ktoré sa pouzivaju vo funkcii nelinearnych dielektrik su
BaTiOs a SrTiOs.

Medzi nové materialy z hladiska vyskumu nelinearnych
dielektrik patria materidly s chemickym oznacenim
SroNb2O7 a CaaNb,Oy. Ich aplikacia je vhodna pre vyuzitie
pri pdsobeni vy38Sich pracovnych tepl6t. Su vhodné pre
vysokoteplotné aplikacie z dévodu ich vysokej hodnoty
Curieho teploty. SroNb>O7 (SNO) a CazaNb2O7 (CNO) ainé
piezoelektrické materialy so Struktdrou A;B;O7 patria do
perovskitovej vrstvenej Struktury materidlov oznaCovanej
PLS. Skumanim SraNb,O7 bola namerana Curieho teplota
az T = 132715 °C a pre CazNb,07 bola namerana hodnota
T. = 1525 °C [2]. Uvedené materialy spifiaju poZiadavky pre
vyuzitie vo vacsine elektrotechnickych zariadeni.

Jednofazové husté SroNb,O; a CazNbyO7 keramiky
s orientovanou mikro&truktirou sa vyrabaju dvojstupriovym
plazmovym spekanim. Plazmové spekanie vyuziva pulzny
jednosmerny prud a jednoosovy tlak na konsolidaciu
prasku. V prvom stupni je prasok SNO spekany pri teplote
1200 °C atlaku 82 MPa poc¢as 3 minut. V druhom stupni
vzorka prechadza cez vacsiu trysku a je spekana pri teplote
1350 °C atlaku 80 MPa po dobu 5 minut. Spekacie
podmienky pre CNO su takmer rovnaké, s vynimkou teploty
spekania pre druhy stupen, ktorej hodnota je 1400 °C.
Spekané vzorky SNO a CNO su nasledne zihané pri teplote
1200 °C po dobu 15 hodin na odstranenie zne istenia
uhlikom a inych necistét [2].

V systéme Ca0-SrO-Bi203-Nb20s-Ta20s existuje
viacero faz (zmesi oxidov), ktoré su predmetom zaujmu
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zakladného a aplikovaného vyskumu. Relativne novy
a prakticky najvyznamnejSi material je SrBi;Ta,Og (SBT),
ktory je v suCasnej dobe komeréne vyuzivany ako material
pre vyrobu FRAM. SBT tak predstavuje alternativu k bezne
pouzivanému materialu Pb(Zr, Ti)Os, pricom okrem nizSej
toxicity ma aj dalSie vyhody, ako kratSiu pristupovu dobu
k informaciam a dlhSiu Zivotnost. SBT patri medzi oxidy
s vrstevnatou  Struktirou typu [Bi202]2+[Am.1Bm03m.1]2'.
Curieho teplota 7. prechodu zferoelektrického do
paraelektrického stavu bola pre tieto vzorky stanovena
v rozmedzi 270 az 335 °C. Curieho teplotu, rovnako ako
dalSie  elektrické parametre (relativnu  permitivitu,
remanentnt polarizaciu, koercitivnu silu) SBT, je mozné
ovplyvnit (riadit) ciasto€nou alebo Uplnou substitdciou
tantalu a nidbu, resp. stroncia a vapnika (napr. Nb resp. Ca
zvySuje Curieho teplotu 7¢) [3].

Experiment

Overovanie vlastnosti réznych druhov nelinearnych
dielektrik bolo realizované osciloskopickou metédou.
Z nameranych vysledkov bola ur€ovana kapacita a
permitivita skimanych vzoriek v Sirokom rozsahu hodndt
intenzit elektrického pola a teplét. Vystupom z osciloskopu
je hysterézna slucka. Zakladné zapojenie obvodu je
zobrazené na Obr.1.

Zdrojom signélu pre meranie bol RC generator, ktory
dodaval napatie s pozadovanou frekvenciou do
zosilfiovaCa. Napétie je dalej zosilnené a privedené na
meranu vzorku s kapacitou Cx. Do série so vzorkou Cx je
zapojeny normalovy kondenzator Ch. Napatie
z kondenzatora C,, odpovedajuce naboju na vzorke, je
privedené na vertikdlny zosilflova¢ osciloskopu. Na
horizontalny zosilfiova¢ osciloskopu je privedené vstupné
napatie. Napéatie na vzorke sa reguluje odporovym deli¢om.

N .
RC .
generator] | > G)

Obr.1. Zakladné zapojenie pre meranie osciloskopickou metédou

Touto metddou boli merané vlastnosti vzoriek
z Tabulky 1 a Tabulky 2. Vzorky boli umiestnené
v olejovom kupeli s moznostou ohrevu na 0, 20, 40, 60, 80
a 100 °C. Na vstupné svorky bolo privadzané elektrické
napatie Ux svelkostou 10 az 100V skrokom 10V.
Rozmery vzoriek aich vypocitané geometrické kapacity
su uvedené v Tabulke 1 a Tabulke 2.

Tabulka 1. Parametre vzoriek 1,2, 3a 4
Napatova
hladina
[kV]

h d

Vzorky [mm]  [mm]

Co [F]

Vzorka
1
Vzorka
2
Vzorka
3
Vzorka
4

1,8 12,5 6,036.10™

1,8 51 1,005.10™
1,8 7,357.10"

2,3 2,813.10"

Tabulka 2. Parametre vzoriek 10, 11, 12 a 13
Napatova
hladina
[kV]

10 0,23

h d
[mm]  [mm]

Kapacita

Vzorky [NF]

Co[F]

Vzorka

1,45 155 1,152.10™

55 10 48 255 9,420.10"

4,7 10 41 255 1,103.10™

21 100 0,5 20 5,563.10™

Na z&klade nameranych a vypoc€itanych hodndt
a grafickych zavislosti boli jednotlivé vzorky rozdelené do
dvoch skupin. Prvu skupinu tvoria vzorky 1, 10 a 11, pri
ktorych z nameranych vysledkov bolo mozné urcit ich
Curieho  teplotu. V meranom teplothom rozmedzi
vykazovala ich permitivita maximalne hodnoty. Druhu
skupinu tvorili ostatné vzorky, pri ktorych z nameranych
vysledkov nebolo mozné urcit ich Curieho teplotu. Zavislost
ich permitivity od napétia a teploty mierne stupala, klesala,
alebo kolisala.

Na Obr.2 je zobrazena graficka zavislost permitivity
vzorky 1 od napatia, ktorej 7¢ je 17 °C. Z grafickej zavislosti
vyplyva, Zzepri teplote 0°C, kedy je vzorka 1 vo
feroelektrickom stave, a pri malych hodnotach striedavého
napatia (10 V), nedochadza v sustave domén k pohybu
doménovych stien, takze Uroven polarizacie je nizka a tejto
urovni zodpoveda pociato¢na relativna permitivita. Pri
zvySovani intenzity striedavého napatia az do hodnoty
100 V sa polarizacia dielektrika zvySuje a rovnaky charakter
zmeny vykazuje aj permitivita. Pri zvySeni teploty na 20 °C
vzorka 1 prechadza z feroelektrického do paraelektrického
stavu, kedy zanika jej spontanna polarizacia. Z Obr.2, na
ktorom je zobrazena zavislost permitivity vzorky 1 od
teploty je zrejmé, Ze s dalSim zvySovanim teploty dochadza
k poklesu permitivity.
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Obr.2. Zavislost permitivity vzorky 1 od teploty

Na Obr.3 je zobrazena grafickd zavislost permitivity
vzorky 10 od napétia, ktorej T. je 16 °C. Z grafickych
zavislosti zobrazenych na Obr.3 vyplyva, ze vzorka 10 ma
v zavislosti od velkosti napétia a teploty rovnaky priebeh
charakteristik ako vzorka 1.

ISSN 1337-0103, © 2014 EnergoConsulting s.r.o.




STARNUTIE ELEKTROIZOLACNYCH SYSTEMOV, ro¢.9, ¢.2, 2014

2,50E+04

2,00E+04

1,50E+04

|
—

' 1,00E+04

5,00E+03

0,00E+00

0 20 40 80

60
T@C)
Obr.3. Zavislost permitivity vzorky 10 od teploty

Na Obr.4 je zobrazena graficka zavislost permitivity
vzorky 11 od napétia, ktorej 7. je 23,5 °C. Z grafickej
zavislosti vyplyva Ze hodnota permitivity sa v zavislosti od
velkosti striedavého napatia meni iba minimalne, ¢o je
sposobené tym, Ze je navrhnuta pre vySSiu napatovu
hladinu. AvSak z grafickej zavislosti vyplyva, Zze permitivita
vzorky 11 so stupajucou teplotou rastie az do hodnoty Tc,
kde dosahuje svoju maximalnu hodnotu a s dalSim
zvySovanim teploty sa dostava do paraelektrického stavu
a hodnota jej permitivity klesa.
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Obr.4. Zavislost permitivity vzorky 11 od teploty
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Zaver

Z nameranych vysledkov vyplyva, Ze Curieho teplota
vzoriek 1, 10 a11 sa nachadza v oblasti beznych
pracovnych teplot, pri ktorych sa pouzivaju kapacitory
z nich vyrobené. Zmena dosahovala niekolkonasobok, ale
boli namerané aj réddové zmeny permitivity a kapacity.
PouzZitie tychto vzoriek dielektrik ako kondenzatorov
v elektrotechnike je preto nevhodné, nakolko sa v oblasti
Curieho teploty spravaju velmi nestabilne a nelinearne.
Kapacita takychto kondenzatorov je teda velmi zavisla
od zmeny teplot.

Naproti tomu, zvysledkov merania vzorky 12
a ostatnych meranych vzoriek vyplyva, ze ich Curieho
teplota sa nachadza mimo oblasti ich pracovnych tepl6t.
Takéto materidly su pri pdsobeni  normélnych
prevadzkovych Cinitelov stabilné, pricom sa vyuZiva ich
linearna Cast charakteristiky.

V sucasnosti su vyvijané nelinearne dielektrika, na ktoré
su kladené poziadavky na zvySovanie ich elektrickej
pevnosti a najma zvySovania hodnét Curieho teploty tak,
aby sa voblasti ich pracovného naméahania vyuZivala
najma ich linearna €ast charakteristiky. Takymito materialmi
sU napriklad SrBi;Ta;Og pouzivany na vyrobu FRAM
pamati, SroNb,O; a CaxNb,O7; pouzivané v rdéznych
piezoelektrickych aplikaciach. Vyskumy prebiehaju aj
s materialmi dopovanymi ZnO a nanoCasticami réznych

materidlov. Studiu viastnosti tychto materidlov sa venuje
velka pozornost [4], [5], [6]-
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