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Inventia se refera la o metoda de masurare a tunabilitatii la materiale ceramice.

Este cunoscut faptul ca solutiile solide, de tip Ba,,Sr, TiO, (BST) ceramice, sunt
materiale de baza in circuitele de microunde aplicate la comunicatiile radio. Proprietatile
functionale ale acestora au fost intensiv studiate in corelatie cu tehnicile de preparare si
caracteristicile microstructurale si de faza. Exista studii complexe, dedicate acestor solutii
solide, iar principiile fizice asociate proprietatilor functionale suntde mare interes si sunt date
de:

1) permitivitatea ridicata si pierderile dielectrice reduse;

2) variatia puternica a permitivitatii cu tensiunea aplicata, proprietate numita in
literatura ,tunabilitate";

3) stabilitate termica buna.

Aceste proprietati pot fi mult imbunatatite inca, printr-o proiectare compozitionala
adecvata si prin metode de preparare inovative, care sa conduca la caracteristici
microstructurale optime. Permitivitate si tunabilitate ridicate se obtin in faza feroelectricg, fiind
corelate cu caracterul neliniar al feroelectricului. Dezavantajul este c3, in faza feroelectrica,
sistemul are si un comportament histeretic, care nu este dorit in aplicatii. Din acest motiv, se
propune exploatarea fazei paraelectrice, imediat in apropierea tranzitiei de faza, acolo unde
exista o permitivitate mare, pierderi mici si tunabilitate semnificativa, si unde exista mai multe
contributii neliniare la polarizatia totala.

Problema pe care o rezolva inventia consta in prevenirea strapungerii electrice a
probei in timpul masurarii tunabilitatii materialelor ceramice cu stabilitate termica buna.

Metoda conform inventiei, in scopul de a preveni strapungerea electrica a probei si
a modifica in mod controlat temperatura acesteia, utilizeaza o celuld de masura din
duraluminiu, de forma cilindrica, formata dintr-un corp principal si doua capace, prevazuta,
la partea inferioara, cu un rezistor de putere, pentru incalzire, si un traductor de temperatur,
in contact cu corpul principal, care monitorizeaza si controleazd temperatura probei
masurate, prin intermediul unui circuit electronic comandat de un microcontroler, proba
ceramica supusa masurarii fiind scufundata in ulei de transformator si conectata in circuit,
prin utilizarea firelor subtiri, din cupru multifilar, care ies in exteriorul celulei prin treceri
izolate, din politetrafluoretilena.

Se da& in continuare un exemplu de realizare a inventiei, si in legatura cu fig. 1...2,
ce reprezinta:

- fig. 1 - structura celulei de masura HDVC,;

- fig. 2 - circuitul utilizat pentru masurarea tunabilitatii.

Tin&nd cont de considerente mentionate in stadiul tehnicii, sunt propuse solutii solide,
cu formula chimica Ba, Sr,TiO;, cu concentratii x in domeniul 0,20...0,40, care au fost
preparate prin metoda precursorilor moleculari (metoda Pechini modificatd), care, desi
folosita in cazul multor sisteme oxidice, a fost rar utilizata in cazul BST. Prin aceasta metoda
de preparare s-au obtinut esantioane cu calitati superioare, ca puritate, densitate si
microstructura, fata de cele realizate prin reactie in stare solida sau prin metode umede.

Datoritd metodei de preparare, materialul realizeazd un optim al proprietatilor
functionale necesare.

Astfel, s-a preparat o solutie de titan, prin amestecarea isopropoxidului de Tiin etilen
glicol, la care s-a adaugat, sub agitare magnetica, acidul citric. Solutia de citrat de bariu si
strontiu a fost obtinuta separat, prin dizolvarea unor cantitati corespunzatoare de BaCO, si
SrCO;in solutie de acid citric. Aceasta din urma a fost adaugata la solutia de titan deja preparata.
Solutia rezultatd este mentinuta sub agitare continua, la 80°C, timp de 2 h, pana la formarea
unui gel de Ba, Sr, Ti. Raportul molar al precursorilor a fost BaCO, : SrCO, : Ti(OC;H.), :
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CeHO; : C,H,0,=0,7:0,3:1:2:20. Pentru a obtine polimerizarea si a elimina excesul de
solventi, gelul este incalzit la 135°C, timp de 11 h, cand se transforma intr-o rasina care apoi
este macinata si calcinata succesiv, la 300°C si, respectiv, 400°C, in aer, pentru arderea
completd a componentelor organice. Pentru a obtine pulberi pure de (Ba, Sr)TiO; in raport
stoichiometric, s-a efectuat un tratament termicla 850°C, timp de 2 h. Ceramicile s-au obtinut
prin presarea pulberilor perovskitice sub forma de pastile, care au fost sinterizate in aer, la
1350°C, timp de 3 h.

Materialele ceramice rezultate au fost caracterizate din punct de vedere
microstructural si fazal. Ceramicile obtinute dupa sinterizarea la 1350°C, timp de 2 h, cu
compozitia Ba, ,Sr, 5, TiO;, prezinta o puritate foarte buna si o simetrie cubica, fiind, prin
urmare, paraelectrice la temperatura camerei. Analiza microstructurald a ceramicilor de
Bay ;0Sr, 5, TiO; sinterizate la 1350°C, timp de 2 h, aratd o bun& densificare a probei si o
distributie bimodala a dimensiunii grauntilor (granule mari, de ~40...50 um, al&turi de granule
mai mici, de ~3-5 um).

Proprietatile functionale ale acestor ceramici s-au dovedit a fi optime pentru aplicatia
propusa pentru brevetare. Astfel, variatia capacitatii (respectiv, a permitivitatii) cu tensiunea
continua aplicata a fost determinata la temperatura camerei, la cresterea si descresterea
campului, precum si la cateva temperaturi, folosind dispozitivul descris mai jos. La
temperatura camerei, se observa o puternica neliniaritate in dependenta C(V), ce are
tendinta de saturare la campuri de ~30 kV/cm. Astfel, la temperatura camerei, in absenta
campului electric, capacitatea ceramicii de BST este C, = 940 pF si scade cu 40%
(C =590 pF) cand campul creste la 30 kV/cm, ceea ce reprezinta o caracteristica excelenta
de tunabilitate a acestor esantioane ceramice de BST, preparate prin metoda descrisa
anterior. Esantioanele ceramice au fost supuse la mai multe cicluri de crestere/descrestere
a campului, pentru a se vedea daca sistemul ceramic sufera o imbatranire a caracteristicilor
sale. S-a observat cé nu exista o depreciere considerabild a tunabilitatii dupa cicluri repetate.
Deoarece domeniul de masura uzual din punct de vedere termic se afla in apropierea
tranzitiei de faza, s-a studiat comportamentul tunabilitatii cu temperatura, pentru a se putea
deduce o lege de variatie si a se putea compensa efectul termic in aplicatii. S-a gasit un
domeniu de temperaturd in care tunabilitatea relativd variaza aproximativ liniar cu
temperatura, fapt ce permite utilizarea unui soft care elimina erorile in circuitul de utilizare.

in concluzie, compozitia aleasa, Ba, Sr,TiO,, cu x = 0,30, preparata prin metoda
Pechini modificata, dovedeste calitati optime pentru utilizarea in aplicatii de tunabilitate.

Metoda de masurare propusa utilizeaza, pentru determinarea tunabilitatii la probe
ceramice, o serie de precautii speciale, deoarece se lucreaza cu tensiuni mari de pana la
~30 kV. In mod uzual, ceramica este sub forma unui disc cu fetele plan paralele si diametrul
cuprins inintervalul 10...20 mm, avand grosimi de 0,5...3 mm. Electrozii sunt realizati din Ag,
Au sau Pt, prin pulverizare in vid sau prin depunere sub forma de pasta, si au o grosime de
pana la 0,1 mm. De electrozi se cositoresc fire subtiri, care permit legatura electrica cu
circuitul. Pentru a putea aplica tensiuni inalte intre electrozi, fard a aparea descarcari pe
contur, proba trebuie imersatd intr-o cuva care contine ulei siliconic sau ulei de
transformator.

Pentru a se realiza masuratorile, a fost proiectata si construitad o celula de masura
HDVC. Celula este din duraluminiu si are o forma cilindrica, fiind alcatuita dintr-un corp prin-
cipal si doua capace. in partea inferioara are prevazut un rezistor de putere, pentru incélzire.
Exista un traductor de temperatura in contact cu corpul principal, care permite monitorizarea
si controlul temperaturii probei masurate, prin intermediul unui circuit electronic, comandat
de un microcontroler. Proba ceramica este conectata in circuit prin utilizarea unor fire subtiri,
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din cupru multifilar, cu grosimea de 0,5 mm, care ies in exteriorul celulei prin treceri izolate,
din politetrafluoretilena, si sunt conectate la circuitul extern de polarizare. Proba este
scufundata intr-un ulei de transformator.

Circuitul utilizat pentru masurarea tunabilitatii este alcatuit dintr-o sursa de inalta
tensiune, comandatd de un generator de functii. Tensiunea inaltéd este aplicatd probei
printr-un rezistor de protectie capabil sa limiteze curentul, in cazul strapungerii probei. Pentru
a putea efectua masuratori corecte ale capacitatii probei in prezenta zgomotelor interne si
externe, se aplica probei un semnal sinusoidal cu frecventa stabilizatd, de la un generator
de semnal sinusoidal, printr-un condensator de inalté tensiune, cu rol de separatie. Curentul
care strabate proba depinde de capacitatea acesteia si provoaca o cadere de tensiune la
bornele rezistorului de masura. Aceasta tensiune este amplificata selectiv, prin trecerea
printr-un filtru trece-banda cu performante ridicate, acordat pe frecventa semnalului aplicat
de generator. Se realizeaza astfel conditii corecte de masura a capacitatii la un raport
semnal/zgomot favorabil. intreaga instalatie este comandata cu un calculator PC, generatorul
de functii avand o intrare speciala, unde primeste o tensiune in domeniul 0...10 V, de la o
placa de achizitie de date DASM, realizand astfel modificarea tensiunii continue aplicate
ceramicii. Inregistrarile se fac in regim lent, variabil la frecvente de ordinul 0,1...1 Hz, pentru
a obtine caracteristicile de tunabilitate ale materialelor in curent continuu. Excursia tensiunii
continue aplicate probei se regleaza din nivelul tensiunii aplicate amplificatorului de
generatorul de functii. Instalatia de masura poate fi perfect calibratad pe capacitati etalon,
conectate in locul probei. Prin intermediul masuratorilor, se obtin caracteristici ca cele
prezentate in studiul materialului.
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Revendicari

1. Metoda de masurare a tunabilitatii la materiale ceramice, caracterizata prin aceea
ca, pentru a preveni strapungerea electricad a probei si a modifica in mod controlat
temperatura acesteia, utilizeaza o celula de masura din duraluminiu, de forma cilindrica,
formata dintr-un corp principal (1) si doua capace (2, 3), prevazuta, la partea inferioara, cu
un rezistor de putere, pentru incalzire (H), si un traductor de temperatura (TS), in contact cu
corpul principal care monitorizeaza si controleazad temperatura probei masurate, prin
intermediul unui circuit electronic comandat de un microcontroler, proba ceramica supusa
masurarii (S) fiind scufundata in ulei de transformator (6) si conectata in circuit prin utilizarea
firelor subtiri, din cupru multifilar (P1 si P2), cu grosimea de 0,5 mm, care ies in exteriorul
celulei prin treceri izolate, din politetrafluoretilena.

2. Metoda conform revendicarii 1, caracterizata prin aceea ca circuitul electronic
contine o sursa de inalta tensiune (HVS), tip amplificator de tensiune, comandata de un
generator de functii (FG), si aplica probei tensiunea inalta printr-un rezistor de protectie (PR),
capabil sa limiteze curentul in cazul strapungerii probei, pentru a putea face masuratori
corecte ale capacitatii probei in prezenta zgomotelor interne i externe, se aplica probei un
semnal sinusoidal cu frecventa stabilizatd de la un generator de semnal sinusoidal (G),
printr-un condensator de inalta tensiune (CS), cu rol de separatie, curentul ce strabate proba
depinzand de capacitatea acesteia, si provoaca o cadere de tensiune la bornele rezistorului
de masura (RM), care este amplificatd selectiv, prin trecerea printr-un filtru trece-banda
(PBF) cu performante ridicate, acordat pe frecventa semnalului aplicat de generator,
realizandu-se astfel conditii corecte de masura a capacitatii la un raport semnal/zgomot
favorabil, intreaga instalatie fiind comandata cu calculatorul (PC).

3. Metoda conform revendicarii 2, caracterizata prin aceea ca generatorul de functii
(FG) primeste o tensiune de comanda, de la o placa de achizitie de date (DASM), realizand
astfel modificarea tensiunii continue aplicate ceramicii.

4. Metoda conform revendicarilor 2 si 3, caracterizata prin aceea ca inregistrarile
se fac in regim lent, variabil la frecvente de ordinul 0,1...1 Hz pentru a obtine caracteristicile
de tunabilitate ale materialelor in curent continuu, iar excursia tensiunii continue aplicate
probei se regleaza din nivelul tensiunii aplicate amplificatorului (HVS) de catre generatorul
de functii (FG).
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