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(54) Zpasob vyroby piezokeramickych materiala
dotovanych oxidy manganu

Re%enf se tykd vyroby slinutého keramic-~
kého materidlu na b&zi PZT dotovanych oxidy
manganu. Lisovany materidl je nejdfive sli-
novdn p¥i teplotd 1 200 aZ 1 320 ©C v atmo-
sféfe &istého kysliku po dobu 1 a% 3 hodin.
Po sniZfeni teploty na 1 000 aZ 1 100 °C je
do slinovacfho prostoru p¥ipu¥téna smés
inertniho plynu a kysliku, v ni%Z je parcidlni
tlak kysliku v rozmez{ 0,091 aZ 0,021 MPa.
Slinuty materidl je pak temperovan 1 aZ 3
hodiny. :

Vyznaduje se potom nejenom vysokymi
elektrickymi parametry (mech. jakost, &initel
elektromechanické vazby), ale i vysokou obje-
movou hmotnostf.

Tento zplGsob vyroby je vhodny predevSim
pro piezokeramické substrity pracujici jako
filtry zaloZené na povrchovych akustickych
vlndch nebo rezondtory elektromechanickych
filtra. . .
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Vyndlez se tyk& zpisobu vyroby piezokeramickych materidld dotovanych oxidy manganu, jeZ
jsou v praxi pou%ivény p¥edevEim jako rezondtory frekvendnich filtrd.

Pro tuto aplikaci se s vfhodou vyuZivé skute¥nost, Ze p¥idavky oxidd manganu k pevnym
roztokim PbTij_,2r +93
vou stabilitu rezonan&nfho kmito&tu piezokeramickych rezondtorii. Pro nov&jsi oblasti pouZiti

zvy8uji hodnoty &initele mechanické jakosti a zlep3ujil teplotni a &aso-

ptedeviim pro filtry zalo%fené na povrchovych akustickgch vlindch je v¥ak nutno p¥ipravit pie-
zokeramické substrdty nejen s vyhovujicimi hodnotami &initele elektromechanické vazby K,
mechanické jakosti Qm, teplotnfho koeficientu rezonandniho kmito&tu kar’ ale 1 s minim&lni
porozitou neboli s objemovou hmotnostf blfzkou teoretické hodnoté.

K dosaZenf nizké porozity plezoelektrické keramiky je obvykle pouZivéno slinovani vyliskd
v atmosféfe &istého kysliku, nebot je zndmo, %e kyslik uzav¥eny v pdrech piezokeramiky miZe
difundovat p¥es poruchy krystalové mfiZe jednotlivych zrn slinujfciho materidlu. Difuze dusi-
ku, jako inertnfho plynu, prakticky neprobih&. P¥i b&%n& provad&ném slinovdni na vzduchu
zdstdvéd tedy v pérech dusik, a brénf{ tak dal¥imu zhutndnfi. Rezondtory slinované v kysliku se
tedy oproti rezondtorim slinovanym na vzduchu vyznaduji vyS51 objemovou hmotnosti. ZvySent
objemové hmotnosti se obvykle projevi i zlepfenim fyzikdlnich parametrl, nap¥. &initele mecha-
nické jakosti nebo &initele elektromechanické vazby.

U piezokeramiky dotované oxidy manganu slinovan{ zvyZuje objemovou hmotnost rezondtory,
zdroven viak doch&zi ke zvyfeni dielektrickgch ztrdt tg delta. Ze zvySeni hodnot dielektric-
k¢ch ztradt usuzovat na zvgdeni elektrické vodivosti. PEi vy8$i elektrické vodivosti nelze
piezokeramické rezondtory v dostatetné mife spolarizovat. Disledkem jsou nizké hodnoty elek-
tromechanické vazby a mechanické jakosti.

p¥idinou tohoto jevu je skuteZnost, %e se dotujici oxidy manganu pom&rn& mdlo rozpous-
t&j{ v pevnych roztocich PbTil_xzrx03. Koncentruji se proto v elektricky vodivé intergranu-
lérn{ fézi na hranicich zrn p¥evlddajiciho pevného roztoku. Takovou strukturu keramiky lze
popsat nadhradnim schématem Maxwell-Wagnerova kondenzétoru, z n&ho% vyplyvaji hodnoty dielek-
tricchh ztrit keramického vzorku. Lze p¥edpoklddat, %e v této intergranuldrni fdzi jsou
elektricky vodivé sloudeniny se systémem Pb0-Mn,0,-0, pfedeviim sloufenina Pb3Mn6013‘ Jeji
obsah se podle rovnice 1 zvyZuje

—_—
PbojMng0); == 3 PhO + 2 Mny0, + 0, (1)

s rostoucim parcidlnim tlakem kysliku p¥i slinovéni keramiky.IZVY§eni parcidlnfho tlaku kys-
1fku se tedy projevuje zvgSenim elektrické vodivosti a zvyZenim dielektrickych ztrat piezoke-
ramiqkého rezondtoru. Disledkem jsou tedy ni%8{ hodnoty K31 a Qm.

Nevyhodou souZasného stavu ¥e${ zpisob vyroby slinutého keramického materidlu na bézi
pevnych roztokl Plel_er 04 dotovanﬁch oxidy manganu, vyznadeny tim, Ze lisovany materidl
je slinovén p¥i teplot& 1 200 a% 1 320 °C v atmosfé¥e &istého kysliku po dobu 1 a% 3 hodin
, a po sni¥eni teploty na 1 000 a% 1 100 °c je do slinovaciho prostoru p¥ipu3té&na sm&s inert-
niho plynu a kysliku, v ni¥ je parcidlni tlak kysliku v rozmez{ 0,001 a¥ 0,021 MPa a materidl
se temperuje po dobu 1 a%¥ 3 hodin.

pParcidlni tlak kysliku ve smdsi s dusikem je volen tak, aby byl ni%&{ neZ ve vzduchu,
ale dostate&n& vysok§ pro to, aby nedo3lo k vyredukovdni elementdrniho olova. Temperac{ sli-
nutého vzorku p¥i teplot& 1 000 Oc a¥ 1 100 °C p¥i nfzkém parciilnim tlaku kysliku zjevn&
dochazi pbdle rovnice (1) k %4stednému rozkladu elektricky vodivé faze tvofené Pb3Mn6013,
coZ se projevi snifenim dielektrickgch ztrdt a zvgEenim hodnot Ky; a Q p¥i zachovéni vysoké
,objemové hmotnosti rezonédtorul.

V§hodou uvedeného zplisobu vyroby piezokeramiky dotované oxidy manganu je p¥iprava piezo-
keramickgch rezondtorid s vyhovujfcimi hodnotami Zinitele elektromechanické vazby, mechanické
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jakosti, ale i s minimiln{ porozitou. Tyto vlastnosti piezokeramickych rezondtort jsou nutné
pro jejich vyu¥iti jako filtrd na principu povrchovgch akustickych vin.

Vyndlez bude bliZe vysv&tlen a popsédn na pfikladu moZného provedeni.
P¥{klad

obdélnfkové vylisky rezondtorl 15x5x2 mm o sloZeni PbTi0'5Zr0,503 + 0,7% MnO, byly
slinovdny p¥i teplot& 1 280 Oc v atmosféfe &istého kysliku o tlaku 0,102 MPa po dobu jedné
~ hodiny. Po skonZené vydrZi a poklesu teploty na 1 100 °c byla do slinovaciho prostoru napu3-
t&na sm&s dusfku a kysliku, v ni¥ byl parcidlni tlak kysliku PO, 0,00i MPa, a slinuté vzorky
byly temperovény p¥i této teplot& a sloZeni atmosféry po dobu jedné hodiny. U takto p¥iprave-
nych vzorkd byla zjisté&na objemové hmotnost ?. Po pokoveni a polarizaci stejnosm&rnym elek-
trickym polem intenzity 3 kV/mm byly zjit&ny hodnoty dielektrickych ztrét tg 5, ginitele
elektromechanické vazby Kypr @ mechanické jakosti Qe P¥islu$néd m&¥eni byla provedena za
24 hodin po polarizaci.

Tabulka 1 ukazuje nam&¥ené hodnoty.

Tabulka 1 )
slinovéni temperace
t PO, t PO, [ tgd x 107 Ky, o
%¢ MPa °c MPa g/cm3
1 280 0,102 1100 0,001 8,00 130 0,227 680

Pro srovndni jsou uvedeny tabulky 2 a 3, kde vylisky stejnych rozm&ri a sloZeni byly
slinovdny ve vzduchu, resp. v atmosfé¥e ¥istého kysliku. Pokovenf, polarizace a m&feni bylo
provedeno jako v p¥edchozim piipadé.

Tabulka 2
£ doba PO, ¢ tg x 1074 Ky, o
vydrie
°c hod. MPa g/mm’
1 280 1 0,021 7,84 136 0,219 690
Tabulka 3
t doba PO, ¢ tg & x 1074 >K31 S
vgdrie . :
°c hod. MPa g/mm3
1 280 1 0,101 8,00 295 0,196 510

Vyndlez mZe b?t‘s vyhodou vyuZit ve vSech oborech elektrotechnické keramiky, kde se
pouzivé piezokeramickych materi4ld. Jedn& se pfedeviim tedy o oblast pieéokeramickﬁch rezoné-

tord a monolytickych filtrid.
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PREDMET VYNALEZU
Zpisob vyroby slinutého keramického materidlu na bdzi pevngch roztokd PbTil_erx03 do-
tovanych oxidy manganu, vyzna&eny tim, Ze lisovany materidl se slinuje p¥i teplot& 1 200 a
1 320 % v atmosfé¥e kysliku po dobu 1 a¥ 3 hodin a po sniZenf{ teploty na 1 000 aZ 1 100 °c
se do slinovaciho prostoru p¥ipustf sm&s inertniho plynu a kysliku, v ni% je parcidlni tlak
kysliku v rozmez{ 0,001 a¥ 0,021 MPa a materidl se temperuje po dobu 1 aZ 3 hodin.

Severografia, n. p., MOST Cena 2,40 Ké&s
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