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Apstrakt - U ovom radu je opisano poredenje eksperimentalnih
rezultata dobijenih manuelnim putem i primenom nove metode
za merenje i karakterizaciju dopirane BaTiOs keramike na
razli¢itim temperaturama i frekvencijama. Za merenje i
karakterizaciju parametara materijala u funkciji temperature
koriSéeni su LCR metar i programabilna peé za testiranje.
Rezultati dobijeni manuelnom kontrolom LCR metra su mereni
ruénim zadavanjem parametara. Dobijeni rezultati su poredeni
sa rezultatima dobijenih primenom nove metode za automatsku
kontrolu LCR metra, za koju je razvijena aplikacija. Na osnovu
toga pokazano je da se merenje karakteristika moZe obaviti
potpuno automatizovano. Rezultati koji su poredeni su dobijeni
merenjem uzoraka dopirane Nb/BaTiOs keramike. Na osnovu
analize izmerenih rezultata moze se zakljuditi da je nova metoda
preciznija i sa rezultatima je lakSe manipulisati u daljem radu.

Kljuéne redi - BaTiOs keramika; aplikacija; elektri¢éne
karakteristike.

I. UvoD

Dopirana BaTiOs pripada najcescée ispitivanim keramikama
zbog svojih feroelektricnih osobina. Barijum titanat ima
relativno nisku Kirijevu temperaturu (120°-130°C). Ovo
omogucava maksimalnu vrednost dielektricne konstante u
temperaturnom opsegu u kome se ova osobina najefikasnije
mozZe koristiti. Na osnovu toga, poznato je da se veliki broj
elektronskih komponenti izraduje na bazi BaTiO3z keramike,
kao §to su PTC termistori, viSeslojni kondenzatori,
piezoelektriéni senzori, komunikacioni filtri, itd [1-2]. Kako
bi se dobili §to validniji podaci o ispitivanoj keramici,
neophodno je precizno izmeriti odredene parametre
ispitivanih uzoraka.

Kao §to je poznato, dielektri¢na ili poluprovodna svojstva
BaTiOs; keramike su uslovljena dopanatima koji mogu
zauzimati mesta Ba?* ili Ti** jona, $to zavisi od radijusa jona
koji se ugraduju.

Kako su radijusi jona trovalentnih katjona retkih zemalja
kao §to su Yb%, Er¥*, Dy** po veli¢ini izmedu jonskih radijusa
Ba?* ili Ti** jona, joni dopanata mogu da zauzmu A ili B
polozaje u perovskitnoj strukturi BaTiOs; keramike [3,4].
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Na osnovu dopanata koji se dodaju BaTiO3 keramici dolazi
do pomeranja Kirijeve temperature, koja uti¢e na elektri¢na
svojstva dopirane keramike. Kako bi se odredila elektri¢na
svojstva dopirane keramike, potrebno je precizno izmeriti
parametre kao Sto su dielektricna konstanta, dielektri¢ni
gubici, otpornost ispitivanih uzoraka, na oshovu Kkojih je
moguce odrediti druge parametre poput specificne elektricne
otpornosti [5,6]. Na validnost izmerenih vrednosti uti¢e na¢in
merenja, odnosno zadavanja parametara i kontrole samog
merenja.

U ranijim istrazivanjima [7] ispitivali smo primenu
virtuelne instrumentacije za automatizaciju merenja i
karakterizacije elektricnih materijala. Prednost nove metode
koja je opisana u ovom radu u odnosu na ranija merenja,
ogleda se u mogucnosti pracenja rezultata tokom merenja u
vidu dinamicke tabele, odnosno tabelarnog prikaza koji se
azurira svakim novim korakom u toku merenja.

Virtuelna instrumentacija sve vise preuzima vodecu ulogu
kako u laboratorijama tako i u industriji. Postoji sve veca
potreba za virtuelnom instrumentacijom pri upotrebi
instrumenata koji ne poseduju svoj operativni sistem, pa je
nemoguce kontrolisati njihov rad. Takode, postoji potreba za
virtuelnom instrumentacijom ako je neophodno koristiti vise
instrumenata za obavljanje testa i pracenje parametara tokom

testa u isto wvreme. Virtuelna instrumentacija koja
podrazumeva primenu viSe instrumenata istovremeno, ¢esto
znai 1 potrebu za objedinjavanje viSe razliitih

komunikacionih protokola. Na ovaj nacin je moguée povezati
nekoliko instrumenata ¢iji se rad kontroliSe, a samim tim
instrumenti Salju izmerene podatke najce$ée racunaru, gde je
moguce pratiti izmerene parametre i cuvati ih.

Za realizaciju virtuelne instrumentacije kao komunikacioni
protokol Cesto se koristi serijska komunikacija zasnovana na
RS-232 ili USB standardu ili paralelna komunikacija
zasnovana na GPIB standardima (poznatiji kao HP-IB, IEEE
488.1-2 ili IEC 625.1-2), PC bus ili VXI magistrala (VME
eXtension for Instrumentation). Osnovne kategorije virtuelne
instrumenatacije mogu se podeliti na slede¢i nacin:

1. Softverska aplikacija za kontrolu modula ili instrumenata
kao §to su: DAK plo¢a (eng. DAK board), kontrolisani
instrument zasnovan na GPIB plo¢i, kontrolisani instrument
povezan preko serijskog porta (RS-232), kontrolisani
instrument sa VXI plo¢om (ili sistem).

2. Graficki prednji panel (eng. Graphic front panel) bez
fizickih instrumenata spojenih na racunar. Umesto toga,
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racunar dobija i analizira podatke iz datoteka ili sa drugih
raCunara na mrezi, ili ¢ak moze matematicki izraunati svoje
podatke da simulira fizi¢ki proces ili dogadaj, da ne zahteva
obavezno merenje i prikupljanje realnih podataka iz stvarnog
sveta. Na racunar su u skladu sa tackom (1) prikljuceni sledeci
procesni merni uredaji: Senzori, GPIB instrumenti, Serijski
instrumenti.

U ovom radu Dbiée predstavljeno  poredenje
eksperimentalnih rezultata dopirane Nb-BaTiOz dobijenih
manuelnom kontrolom i primenom nove metode za
automatsku kontrolu LCR metra.

Il. EKSPERIMENTALNI DEO

Uzorci Nb dopirane BaTiOz keramike dobijeni su
konvencionalnom metodom sinterovanja u ¢vrstoj fazi
polazeéi od &istih oksidnih prahova BaTiOs; (Rhone Poulenc
Ba/Ti=0.996+0.004) i NbyOs; (Fluka chemika). Pocetni
prahovi su mesani u izopropil alkoholu, a zatim suSeni i
presovani u pelete preénika 7 mm i debljine 2 mm na pritisku
od 120 MPa. Nakon presovanja, vrSeno je sinterovanje
uzoraka u atmosferi vazduha na temperaturi 1300°C u trajanju
od 2 sata.

Pre merenja dielektricnih karakteristika na uzorke je naneta
srebrna pasta u svrhu formiranja elektriénih kontakata.
Dielektricne karakteristike merene su pomocu LCR-metra
Agilent 4284A u frekventnom opsegu od 100 Hz do 1 MHz i
u opsegu temperatura od 20°C do 180°C.

I1l. TEHNIKE KONTROLE | MERENJA

Uzorci Nb dopirane BaTiOs ispitivani su na razli¢itim
temperaturama i frekvencijama primenom manuelne kontrole
i primenom nove metode za automatsku kontrolu LCR metra.

A. Manuelna kontrola

Manuelno ispitivanje uzoraka BaTiOz keramike se sastojalo
u tome da se uzorci uneti u pec¢ postepeno zagrevaju i na tatno
odredenim temperaturama (§to je preciznije moguce bilo)
ruéno pokrene merenje LCR metra. S druge strane,
neophodno je bilo u §to kracem roku izvrSiti merenje
parametara na jednoj vrednosti temperature, ali na razli¢itim
frekvencijama (100 Hz do 1 MHz). Takode je zapisivanje
vrednosti trebalo vrSiti §to preciznije, kako bi merenje bilo
validno.

B. Nova metoda za automatsku kontrolu LCR metra

Princip rada metode je zasnovan na 4 osnovna bloka, kao
S$to se moze videti na slici 1.

Kako bi merenje uzoraka bilo §to tacnije i preciznije,
razvijena je aplikacija kojom je vrSena automatska kontrola
LCR metra (SI. 2). Primenom nove metode ispitivani su
dopirani  uzorci BaTiOsz keramike, na razliditim
temperaturama i frekvencijama. Za razliku od manuelne
kontrole, ovde je olakSana kontrola kao i merenje ispitivanih
uzoraka. U okviru aplikacije zadati su parametri koji se prate
tokom testa, kao i temperaturni i frekventni opseg (sa unapred
definisanim korakom merenja) u okviru kog se vr$i merenje.

Agilent 4248A LCR metar GPIB IEEE (488.1) Aplikacija za PC
Parametri elekiricnih materijala > racunar
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Sl. 2. Izgled grafickog korisni¢kog interfejsa aplikacije (GUI — Graphical
User Interface)

Izmerene vrednosti se mogu pratiti u tabeli koja je deo
same aplikacije, kako bi korisnik imao uvid u validnost
rezultata. Na kraju testa, aplikacija pruza moguénost paméenja
rezultata u vise formata (.csv, .txt) na osnovu kojih je moguce
dalje manipulisanje dobijenim rezultatima.

IV. REZULTATI I DISKUSIJA

Uticaj dopiranja i dobijene mikrostrukture na dielektri¢nu
konstantu moze se posmatrati i preko zavisnosti dielektri¢ne
konstante ¢ od temperature (SI. 3 i 4, respektivno). U ovom
radu ispitivana je i zavisnost dielektri¢ne konstante od
temperature u opsegu od 20°C do 170°C i frekvencije u
opsegu od 100Hz do 1MHz.

Na osnovu krivih zavisnosti dielektricne konstante od
temperature moze se videti da najviSu vrednost dielektri¢ne
konstante kako na sobnoj tako i na Kirijevoj temperaturi
pokazuju uzorci sa koncentracijom aditiva od 0.5at% Nb
(ruéno merenje, &=4897) i (primena nove metode, &=4763).
Najnizu vrednost dielektricne konstante na Kirijevoj
temperaturi imaju uzorci sa koncentracijom aditiva (5.0at%
NDb) i ona iznosi &=1479 za uzorke ru¢no merene i &=1445 za
uzorke merene primenom nove metode.
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SI. 3. Zavisnost dielektricne konstante od temperature za razlicite

koncentracije dopanata 0.5 at%, 1.0 at% i 5.0 at% Nb-BaTiOs; merene novom
metodom

Kirijeva temperatura (Tc) pri kojoj dolazi do prelaska iz
feroelektri¢ne u paraelektri¢nu oblast iznosi 127°C primenom
obe tehnike merenja, ¢ime je potvrdena validnost primenjene
nove metode (SI. 4).
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SI. 4. Zavisnost dielektriéne konstante od temperature za razlicite

koncentracije dopanata 0.5 at% Nb i 5.0 at% Nb merene razli¢itim metodama.

Moze se primetiti da je ucestanost merenja (broj tacaka)
ispitivanih uzoraka ru¢nim merenjem manji od broja tacaka
merenih primenom nove metode. Ova d¢injenica moze se
ogledati u nekoliko nedostataka koji imaju uticaj na merenje i
karakterizaciju ispitivanih uzoraka. Jedan od nedostataka je
nemogucénost da se brzo izvr§i merenje na zadatoj vrednosti
temperature, jer je neophodno izmeriti sve neophodne
parametre na razli¢itim frekvencijama.

Pored toga, ru¢ni na¢in merenja utice i na ta¢nost izmerenih
podataka, s obzirom da se temperatura u peéi poveca prilikom
merenja svih neophodnih parametara, $to uti¢e na vrednost
parametara koji se mere. Ovo se moze primetiti na sl. 4, gde
su vrednosti za dielektricnu konstantu merene ru¢no vise u
odnosu na vrednosti za & izmerene primenom nove metode

jer uzorak duze vreme boravi u peéi za odredeno merenje
¢ime mu se nezeljeno poveca temperatura.

Prilikom ispitivanja uzoraka primenom nove metode, radi
preciznijeg odredivanja Kirijeve temperature, kao i
dielektri¢ne konstante vrSilo se usitnjavanje koraka merenja.
Naime, u opsegu temperature od 30°C do 100°C vrSeno je
merenje na svakih 5°C, dok se u temperaturnom opsegu od
100°C do 180°C vrsilo merenje na svakih 2°C.

Dielektricna konstanta u feroelektricima se menja sa
temperaturom, dostize maksimalnu vrednost na Kirijevoj
temperaturi i opada sa daljim poveéanjem temperature.

Zavisnost dielektri¢cne  konstante od temperature u
paraclektriénoj oblasti, tj. u oblasti iznad Kirijeve
temperature, moze se opisati Kiri — Vajsovim zakonom:
C
&g = : 1)
T-T,

gde je C — Kirijeva konstanta, T — temperatura, a To — Kiri —
Vajsova temperatura.

Fitovanjem zavisnosti recipro¢ne vrednosti dielektricne
konstante od temperature, kao Sto je pokazano na Sl. 5,
dobijene su vrednosti Kiri-Vajsove temperature To. Kiri—
Vajsova temperatura To ima nize vrednosti u odnosu na Tc
(Tc=127°C) za sve ispitivane uzorke ispivane primenom obe
metode merenja. Najvisa vrednost za To dobijena je za uzorake
dopirane sa 0.5at% Nb Ty=80.29°C za uzorke merene ru¢nim
merenjem i T¢=81.02°C za uzorke merene primenom nove
metode. Najniza vrednost Ty je dobijena za uzorke dopirane sa
5.0at% Nb To=63.29°C za uzorke merene ru¢nim merenjem i
To=62.35°C za uzorke merene primenom nove metode.
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SI. 5. Vrednosti Kiri-Vajsove temperature To za razli¢ite koncentracije

dopanata 0.5 at% Nb i 5.0 at% Nb merene razli¢itim metodama

U skaldu sa navedenim nedostatkom ruénog merenja, mogu
se primetiti razlike u odredivanju Kiri-Vajsove temperature To
kada su ispitivani uzorci mereni primenom ru¢nog merenja i
primenom nove metode. Samim tim, prilikom fitovanja veci
broj izmerenih tacaka daje preciznije rezultate, $to je slucaj sa
ispitivanim uzorcima merenih primenom nove metode.

Na osnovu Kiri-Vajsovog zakona izraGunate su vrednosti
Kirijeve konstante za sve merene uzorke. U Tabeli | date su
vrednosti Kirijevog koeficijenta C i Kiri-Vajsove temperature
To za sve merene uzorke.
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TABELA |
DIELEKTRICNI PARAMETRI ZA Nb/BaTiO3; KERAMIKU

Metoda Konc. Nb C[K] -10° To[°C]
Rué¢no merenje 0.5 at% 1.789 80.29
Nova metoda 0.5 at% 2.652 81.02
Ruc¢no merenje 5.0 at% 0.796 62.35
Nova metoda 5.0 at% 1.045 63.29

Kirijeva konstanta opada sa povecanjem koncentracije
aditiva (Tabela 1) tako da je najvisa vrednost Kirijeve
konstante izracunata kod uzoraka sa koncentarcijom aditiva
0.5at% Nb C=1.78-10° K za uzorke merene ru¢nim merenjem
i C=2.65-10° K za uzorke merene primenom automatizovane
metode, raGunarom vodenog eksperimenta. Najniza vrednost
za Kirijevu konstantu je izmerena za uzorke sa
koncentracijom aditiva 5.0at% C=0.79-105 K za uzorke
merene ruénim merenjem i C=1.04-10% K za uzorke merene
primenom automatizovane metode.

Koris¢enjem modifikovanog Kiri — Vajsovog zakona:

1_ 1 (T

g & C’
gde je C konstanta sli¢na Kirijevoj konstanti odreden je
kriti¢ni eksponent nelinearnosti y, koji pokazuje odstupanje od
linearne zavisnosti dielektri¢ne konstante & od temperature u
paraelektri¢noj oblasti. Linearnim fitovanjem krivih In(1/er-
1/emax) U funkeiji od In(T-Tmax) dobijen je y kao nagib prave za
obe tehnike mernja, a graficki prikaz za sve uzorke ilustrovan
jena Sl. 6.

Vrednost kriti¢nog eksponenta nelinearnosti y krece se od
1.149 do 1.248 (ru¢éno merenje), odnosno od 1.163 do 1.252
(primena automatizovane metode), $to je u skladu sa
eksperimentalnim podacima jer je za ove uzorke
karakteristican oStar prelaz iz feroelektricne u paraelektri¢nu
oblast §to ukazuje na strukturnu faznu promenu.

Najizrazitija promena iz feroelektricne u paraelektri¢nu
oblast zapaZena je kod uzoraka dopiranih sa 0.5at% Nb za obe
metode merenja (y=1.149 (ru¢no merenje) i »=1.163
(automatizovana metoda)). Najmanja promena primecena je
kod uzoraka dopiranih sa 5.0at% Nb za obe metode merenja
za koje kriticni eksponent y iznosi 1.248, odnosno 1.252
(ruéno merenje 1 primena automatizovane metode,
respektivno).

Sliéno kao i kod odredivanja Kiri-Vajsove temperature To i
ovde se potvrduje Cinjenica da su prilikom fitovanja veceg
broja tacaka (primena nove metode) dobijeni precizniji
rezultati.

U skladu sa dobijenim rezultatima primenom
automatizovane metode za merenje i karakterizaciju dopirane
BaTiO; keramike, potvrdena je njena validnost prilikom
poredenja izmerenih rezultata za iste parametare dobijenih
prilikom ru¢nog merenja. Drugim recima nije primeceno

@

r I max

odstupanje dobijenih rezultata prilikom poredanja. S druge
strane, prilikom ispitivanja uzoraka, doslo se do zakljucka da
su dobijeni precizniji rezultati primenom automatizovane
metode. Kao jedna od prednosti se moze ista¢i veci broj
merenja, u odnosu na ru¢no merenje, gde je bilo moguce
jedno merenje u toku dana. Naredna prednost predstavlja veci
broj tacaka merenja, s obzirom da je moguce birati
temperaturni  korak, ¢ime je moguée preciznije izvrSiti
odredena fitovanja koja su potrebna za karakterizaciju
ispitivanih uzoraka.
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Sl. 6. Zavisnost In(1/er-1/ermax) 0d In(T-Tmax) za merene uzorke primenom
obe metode merenja

V. ZAKLJUCAK

U ovom radu ispitivana su dielektri¢na svojstva dopirane
Nb/BaTiO3 keramike i vr§eno poredenje dobijenih rezultata na
osnovu dve tehnike merenja. Poredeni su rezultati za
ispitivane uzorke merene ru¢nim merenjem i primenom
automatizovane metode. S obzirom da kori§¢eni LCR metar
ne poseduje sopstveni softver, moguce je bilo vrSiti ru¢no
merenje uzoraka ili realizovati aplikaciju za virtuelenu
instrumentaciju, na osnovu koji bi bila moguca kontrola
samog instrumenta.

Prilikom ispitivanja uzoraka primenom runog merenja,
bilo je nemoguée izmeriti sve neophodne parametre na
odredenoj temperaturi na razli¢itim frekvencijama u veoma
kratkom roku. Razlog tome je S§to se temperatra u peci
povecéavala tokom merenja parametara i njihovog zapisivanja,
§to se odrazilo i na vrednosti za dielektricnu konstantu.
Naime, vrednosti za dielektri¢nu konstantu su viSe za sve
koncentracije dopirane keramike ispitivane ruénim merenjem
u odnosu na vrednosti dobijene primenom nove metode.

Pored toga, prednosti nove metode su ponovljivost merenja
(kod ru¢nog merenja samo jedno merenje dnevno), kao i veci
broj tacaka mernja, s obzirom da je moguée birati manji
razmak izmedu dva merenja.
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ABSTRACT

This paper describes the comparison of the results obtained
manually and by applying a automating method for measuring and
characterizing doped BaTiOs ceramics at different temperatures and
frequencies. An LCR meter as a function of temperature and a
programmable furnace for testing electrical materials at different
temperatures were used to measure and characterize the material
parameters. The results obtained by manual control of the LCR meter
were measured by manually setting the parameters. The obtained
results were compared with the results obtained by applying a new
method for automatic control of LCR meters, for which an
application was developed. Based on that, it has been shown that the
measurement of characteristics can be done without the need for a
human. The results compared were obtained on the basis of
measurements of samples of doped BaTiOz ceramics. Based on the
measured results, it was noticed that more precise results were
obtained when applying the automating method.
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