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POMIARY WEASCIWOSCI ELEKTRYCZNYCH NANOKOMPOZYTOW
O STRUKTURZE STOP METALICZNY FeCoZr W MATRYCY
DIELEKTRYCZNEJ PbZrTiO,
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Streszczenie. W pracy przedstawiono wyniki pomiaréw zmiennoprgdowych wlasciwosci elektrycznych ziarnistych nanokompozytow o strukturze
(FeCoZr)(PZT)uoow. Praca zawiera wstgpng analize parametréw elektrycznych (pojemnosé C,, tangens kqta strat dielektrycznych tgd, rezystancja R,
oraz kqta przesunigcia fazowego 0) dla probek nanokompozytow o réznych zawartosciach fazy metalicznej X zbadanych w zakresie czestotliwosci
50 Hz — 5 MHz oraz zakresie temperatur pomiarowych 15 K — 375 K. Ustalono, ze w nanokompozytach wystepujq zjawiska charakterystyczne
dla konwencjonalnych uktadow RLC.

Stowa kluczowe: nanokompozyty, rozpylanie jonowe, uktady RLC, pomiary czestotliwo$ciowe

BUMIPIOBAHHSI EJIEKTPUUHUX BJIACTUBOCTEN HAHOKOMITO3UTIB 31 CTPYKTYPOIO
METAJIEBOI'O CIVIABY FeCoZr B JIEJJEKTPUYHIU MATPULI PbZrTiO;

Anomayia. Y pobomi npedcmaeneni pesynbmamu 6UMIpIOBAHb €NEKMPUYHUX BIACMUSBOCMEN 3ePHUCIIUX HAHOKOMNO3UMIE 3i  CIMPYKMYpoIo
(FeCoZn)(PZT)aoowy Ha 3minnomy cmpymi. Poboma exmiouae ¢ cebe nonepeduiii ananiz eiexmpuunux napamempis (emuicmo C, maneenc xyma
Oienexmpuunux empam tgo, onip Ry i kym 3cyey ¢paz ) ona 3paskié HaHOKOMNO3UMIE 3 PisHUM éMicoOM Memaneeoi ghasu X 00CaiodiceHux 6 dianazomni
yacmom 50 Iy — 5 MI'y i 6 dianasoni memnepamyp 6io 15 K — 375 K. Byno euasnero, o 6 HAHOKOMRO3UMAX CROCMEPi2aromovCs A6UWA XapaKmepHi OJis
seuuatinux RLC nanyrozis.

Karo4oBi ci10Ba: HAHOKOMITO3UTH, i0HHE po3nuieHHs, RLC naHmory, 4acTtoTHi BUMipIOBaHHS

MEASUREMENTS OF ELECTRICAL PROPERTIES OF NANOCOMPOSITE CONTAINING
METALLIC ALLOY FeCoZr IN A PbZrTiO; DIELECTRIC MATRIX
Abstract. Here, the AC electrical properties measurements of (FeCoZr)«(PZT)qu00-x granular nanocomposites are studied. The work contains a preliminary
analysis of the electrical parameters (capacitance Cy, loss coefficient tgd, resistance R, and phase angle ¢) for nanocomposite samples with different

metallic phase content x studied in the frequency range 50 Hz — 5 MHz and temperature range 15 K — 375 K. It was established that the AC phenomena
are typical for the conventional RLC circuits.

Keywords: nanocomposites, ion beam sputtering, RLC circuits, frequency measurements

Wstep

Obecnie, jednym z nowoczesnych Kierunkow rozwoju nauki
i techniki jest nanotechnologia. Znane nam z makro skali whasci-
wosci materiatow konstrukcyjnych zmieniaja si¢, gdy zaczynaja
funkcjonowa¢ w nanostrukturach. Zmieniaja si¢ ich wlasciwosci
chemiczne, mechaniczne, magnetyczne, optyczne i inne [5], w
szczegllny sposob zaczynaja one zaleze¢ od wielkosci i ksztattu
czasteczek. Z jednej strony z racji wielkosci podlegaja one juz nie
tylko prawom fizyki klasycznej, ale sa dla nich wlasciwe takze
zachowania opisywane przez fizyke kwantowa. Dualizm chara-
kteru nanoczastek stanowi jedna z najwiekszych zalet tego rodzaju
obiektow. Dodatkowo nanoczastki posiadaja rozmiary, ktore
pozwalaja im na miedzy innymi przenikanie przez wigkszos¢
barier, rowniez tych na poziomie bioorganicznym.

Z posrod badan materiatdw nanorozmiarowych wyrdzniaja si¢
badania wlasciwosci fizyko-chemicznych struktur, ktore zawieraja
metaliczne nanoczasteczki losowo rozmieszczone w objgtosci
dielektryka, tzw. nanokompozyty typu metal-dielektryk [2, 4,
8, 7]. Wykazuja one bardzo interesujace zjawiska elektryczne
(ujemna pojemnos¢, bezuzwojeniowa indukcyjnosé, zjawiska
perkolacyjne) [2, 4, 8, 7], mechaniczne (wytrzymato$¢, odpornosé
na korozje) [5, 6] oraz magnetycznych (przenikalno$¢ magnetycz-
na, namagnesowanie, anizotropia  magnetyczna) [9]
i moga by¢ powszechnie wykorzystywane w elektronice
i elektrotechnice.

W pracy przedstawiono wyniki pomiar6w zmiennopradowych
wlasciwosci  elektrycznych  ziarnistych  nanokompozytow,
w  ktorych fazg metaliczng tworzy ferromagnetyk FeCoZr
a materiat dielektryczny to piezoelektryk PbZrTiOz, w skrocie
PZT, ktory jest powszechnie znany w elektrotechnice jako cera-
miczny perowskit.

Beryn

B nmanmii yac ogHUM 3 HANPSMKIB PO3BUTKY CYYacHOi HAyKd
1 TeXHIKM € HaHOTeXHOJOris. BimoMi Ham 3 MakpopiBHIB
BJIACTHBOCTI  CTPYKTYpPHHX MarepiamiB 3MIiHIOIOTBCS, KOJIH
MOYMHAIOTh (YHKIIOHYBaTH B HAHOCTPYKTYpax. 3MiHIOIOTHCS
X XiMi4Hi, MEXaHI4Hi, MArHITHI, ONITUYHI Ta iHII BIacTUBOCTI [5],
a TOYHIIIe, BOHM MOYMHAIOTH 3aJeXKaTH BiX po3Mipy i (opmu
4acTHHOK. Bbepyun no yBaru iX po3MipHicTh, BOHH MiIJIsAraioTh
HE TUTbKM 3aKOHaM KJIACHYHOI (i3WKH, ane W KBaHTOBOI (Pi3UKH.
HyainizM npupoan HAaHOYACTHHOK € OJHUM 3 HaWOITBIINX IepeBar
nporo tumy o0'ekTiB. KpiM TOro, HAaHOYaCTHHKH MAalOTh PO3MIp,
SIKMHA JIO3BOJISIE IM MPOHHMKATH Yepe3 OUTbIIICTh Oap'epiB, y TOMY
yucIti Ha 6100praHivHOMY PiBHI.

Cepen IOCTiPKEHh HAaHOPO3MIPHUX MaTepialliB BUALIAIOTHCS
TOCII KEHHS (hi3UKO-XiIMIYHHX BJIACTUBOCTEN CTPYKTYP,
SKi MICTATh METaJieBi HAHOYACTHHKH PO3MIICHI BHIAJAKOBHM
YHHOM B 00’€Mi JieeKTPUKA, TaK 3BaHi, HAHOKOMITIO3UTH METa-
mienektpuk [2, 4, 8, 7]. BOoHHM HEMOHCTPYIOTh HE3BHYAiHI
CIIEKTPUYHI BIIACTUBOCTI (BiIEMHA €MICTh, IHAYKTHBHICTH MpHU
BiZICYyTHOCTI OOMOTKH, mepKosmidui sBuma) [2, 4, 8, 7],
MeXaHiuHi (MIOHICTb, CTiHKiCTh 0 Koposii) [5, 6] Ta MarHiTHI
(MarHiTHa TPOHUKHICTh, HAMArHIYCHICTh, MArHITHA AHI30TPOIIis)

[9, 1 MOXyTh IIMPOKO 3aCTOCOBYBAaTHCS B  EJCKTPOHILi
Ta CNCKTPOTEXHiIIi.
Y  poGoTi  mpexacTaBieHi  pe3yJbTaTH  BHMIpPIOBaHb

eNeKTPUYHHUX BIACTHBOCTEH I'paHy/IbOBaHMX HAHOKOMITIO3HUTIB Ha
3MIHHOMY CTpyMi, B SIKHX MeTaieBy ()a3y CTBOPIOE (epOMAarHiT
FeCoZr, a B sKOCTI JieNeKTPHYHOTO MaTepialy BHKOPHCTaHHUI
m'e3oenexktpuk  PbZrTiO;, (ckopoueno PZT), skuit mmpoko
BIJIOMHIi B €IIEKTPOTEXHILI, SIK KepaMidyHMIl IEPOBCKIT.
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Dielektryk [Pbg;Sry(NasoBiso)1s(Zrs75Tis25)03] nazywany jest
skrotowo PZT od pierwszych liter nazw tlacifnskich trzech
glownych pierwiastkow wchodzacych w sklad dielektryka — otow
Pb, cyrkon Zr oraz tytan Ti. Dzigki szerokiemu izomorfizmowi
mozliwosci doboru procentowej zawartosci sktadnikow Pb, Zr
i Ti, rodzaju stosowanych domieszek oraz w zaleznosci od stoso-
wanej technologii i postaci wytworzonej ceramiki PZT (np.: obje-
tosciowe lub cienkowarstwowe elementy) piezoelektryk jest
obiektem intensywnych badan podstawowych i aplikacyjnych [1].

1. Eksperyment

1.1. Otrzymanie nanokompozytéw

Metody wytwarzania nanomaterialbw mozna podzieli¢
na dwie grupy: metody polegajace na budowaniu struktury nano-
metrycznej z pojedynczych atomow lub czastek — ,,0oddolne”
(bottom-up) i te polegajace na rozdrabnianiu mikrometrycznej
struktury do skali manometrycznej — ,,odgérne” (top-down).
W przypadku nanokompozytow typu metal-dielektryk dominujaca
metoda do wytwarzania z po$réd metod bottom-up jest fizyczne
osadzanie z fazy gazowej (PVD).

Nanokompozyty (FeCoZr)(PZT)u00- 9dzie X — zawartos¢
fazy metalicznej [at.%], wytworzono wedlug metody opisanej
w pracach [3, 10]. W wyniku rozpylania otrzymano 2 zestawy
probek nanokompozytu (FeCoZr),(PZT)qoox © zawartosciach
fazy metalicznej z przedziatu 39,9 — 88,4 at.% (atmosfera argonu
z malg zawarto$cig tlenu) oraz 29 — 90 at.% (atmosfera argonu
z duza zawarto$cia tlenu).

Do rozpylania zastosowano wigzki jondw argonu i tlenu
o parcjalnych ci$nieniach P, = 6,6 mPa i Po, = 4,3 mPa
(zestaw 1) oraz P, = 7,4 mPa i Po; = 5,1 mPa (zestaw 2). Wspot-
zalezno$¢  faz  metalicznej 1  dielektrycznej  okres$lano
na podstawie eksperymentalnych danych jako stosunek sumarycz-
nych koncentracji metali (Fe, Co i Zr) oraz komponentow wcho-
dzacych w sktad matrycy dielektrycznej (Pb, Zr, Ti ).

Nanokompozyty o  podobnym  skladzie  fazowym
0 strukturze  ferromagnetyka FeCoZr ~w  matrycach
dielektrycznych CaF, [4], Al,O3 [8, 9] oraz Cu w matrycy z tlenku
krzemu SiO, [7], w poréwnaniu do zlozonej matrycy,
takiej jak [PbgiSra(NasoBiso)1s(Zrs75Tls25)Os] moga by¢ wytwo-
rzone za pomocg rozpylania jondw czystego argonu
i zachowujg stabilno$¢ struktury. W celu uzyskania stabilnej
nanoziarnistej  struktury  warstwy  nanokompozytu  (Fe-
CoZr)(PZT) 100y dodawanie tlenu do atmosfery syntezy jest
niezbedne.

1.2. Pomiar parametréw elektrycznych
nanokompozytow

Pomiary zmiennopradowych wlasciwosci elektrycznych
ziarnistych nanokompozytéw o strukturze (FeCoZr),(PZT) 00
przeprowadzono na stanowisku zaprojektowanym w Katedze
Urzadzen Elektrycznych i Techniki Wysokich Napigé Politechniki
Lubelskiej. Schemat blokowy stanowiska przedstawiono
na rysunku 1.

Parametry elektryczne byly mierzone w uktadzie zastgpczym
réwnolegltym za pomoca zmiennopradowych mostkow impedancji
MI1 oraz MI2 typu HIOKI 3532-50 LCR HiTESTER. Okreslono
wiasciwosci z zakresu czestotliwosci z przedziatu 50 Hz — 5 MHz.
Probki nanokompozytow (FeCoZr)(PZT)uo0x S3 zamontowane
w komorze prozniowej kriostatu helowego KSH. Pomiar tempera-
tury probki odbywat si¢ przy uzyciu diody silikonowej typu
DT-670 w zakresie 15 K — 375 K podtaczonej do kontrolera tem-
peratury KT typu LakeShore 335 Temperature Controler. Schia-
dzanie uktadu pomiarowego odbywa si¢ za pomocag kompresora
helowego KPH firmy Advanced Research Systems. W celu uzy-
skania préozni  w  komorze prozniowej o  ci$nieniu
8:10° Pa stosowana jest pompa prozniowa PP amerykanskiej
firmy Kurt J. Lesker.

p-ISSN 2083-0157, e-ISSN 2391-6761

Z[ieﬂeKTpI/IK [Pb815r4(Na5gBi50)15(Zf‘57y5Ti42y5)O3] OTpUMaB
Ha3By PZT Bim mepmmx JiTep JIATHHCBKHX Ha3B TPHOX HOTO
OCHOBHHX eJleMeHTIB - cBuHelb (Pb), uupkoniii (Zr) i turan (Ti).
3aBISKH LIMPOKOMY  130MOp}i3My MOXIHBOCTEH miadopy
BiICOTKOBOTO CKiaxy KommoHeHTiB Pb, Zr i Ti, Tuny Bukopu-
CTOBYBaHHUX JIOMILIOK, 3aCTOCOBAHOTO TEXHOJOTIYHOIO IPOLECY
i ¢opm BHpoOGneHoi kepamiku PZT (mampukiaxm o0’eMHi abo
TOHKOLIAPOBi €JIEMEHTH), M'€30€JEKTPHUK CTaB MPEIMETOM iHTCH-
CHBHHX HayKOBHX JOCIIi/KCHb Ta IIMPOKOTro 3acTocyBaHHs [1].

1. ExkcnepuMeHT

1.1. OTpuMaHHSI HAHOKOMIIO3UTIB

Crioco0u oTpUMaHHsI HaHOMAaTepialiB MOXKYTh OyTH pO3aiieH]
Ha JBI Tpymu: METOOM fKi MOJSITaloTh Ha CTBOPEHHL
HAHOPO3MIPHOI CTPYKTYpH OKPEMHX aToMiB ab0 YacTHHOK -
"3un3y-ropy" (bottom-up) i Ti, sIKi MOJArarTh Ha MOAPIOHEHHIO
MIKPOMETPHYHOI CTPYKTYpH IO HaHOMETPUYHOI - "3BepXy-BHH3"
(top-down). V BumaaKy HaHOKOMITO3UTIB THITY META-ieJIEKTPUK
JIOMIHYIOUAM METOJOM OTPHMAaHHS, 3 mocepei Meroiis bottom-
up, € isuyne HanmeHHs 3 mapoBoi ¢aszu (PVD).

Hanoxomnosuru  (FeCOZr)(PZT)qoo, ZA€ X — BMiCT
mertaniuHoi Qasm [ar.%], OTpUMaHMII METOJOM, OIHCaHUM
B pobotax [3, 10]. B pe3ynbpTari po3nuiicHHs, OTpUMaHO 2 cepii
3paskis  HaHokomnosuty (FeCOZI)(PZT)uoox) B AKHX BMiCT
MeTaniuHoi (a3u B Mexax 39,9 — 88,4 ar. % (B atmocdepi aprony
3 HU3BKHM BMICTOM KHUCHIO) 1 29 — 90 ar. % (B atMocepi aprony
3 BUCOKHM BMiCTOM KHCHIO).

s po3nuiieHHsT BUKOPUCTAHO 10HHI IMyYKH aproOHY 1 KHCHIO
3 mapuianbHuM TUCKOM P = 6,6 MITa i Py = 4,3 mIla (cepis 1),
Pa = 7,4 MIla i Po, = 5,1 mlIla (cepis 2). B3aemosanekHicTh
IieNneKTpHYHOi 1 MeramiyHoi a3 BH3HAYAETHCS HA OCHOBI
SKCIICpIMEHTAIbHUX HaHHUX, SK CIIBBIJHOIICHHS KOHIEHTpAIil
metaniB (Fe, Co i Zr) i KOMIIOHEHTIB, SKi BXOAATH IO CKJIAXy
nienexkrpuynoi marpui (Pb, Zr, Ti).

Hanoxommosutn 3  aHamoriyHuM  (a3oBUM  CKIIamOM,
SIKI MalOTh CTPYKTYpY ¢epomarnernka FeCOZr B mienekTpuaHUit
marpuipix tamy CaF, [4], Al,O3 [8, 9], i Cu B marpui 3 okcumy
kpemuito SiO, [7], B HOpIBHAHHI 3 KOMIUIEKCHOIO MATpPHIIEIO,
TAKOI K [Pbglsr4(Na5oBi50)15(zr57v5Ti42'5)O3], MOXYThb 6yTI/I
OTpHMaHi 3a JONOMOIOI0 PO3MWICHHS I10HIB YHCTOTO aproHy
i 30epiraloTh CTabUTbHY CTPYKTYpy. s Toro, mo0 oTrpumaru
CTabiIbHY HAHO-3€PHHCTY CTPYKTYpy IIapiB HaHOKOMIIO3UTY
(FeCoZr)(PZT)(100.y € HEOOXiZHMM  JOJABAHHA  KHCHIO
1o atMoc(epu CHHTE3Y.

1.2. BumipoBaHH# eJIeKTPUYHUX MApaMeTpiB

HAHOKOMIIO3HTIB
BuMIpIOBaHHS ~ CICKTPHYHHX  BJIACTHBOCTEH  3EPHHCTHX
HaHOKOMITO3HTIB 3i CTPYKTYPOIO (FeCoZr)(PZT)(100-4

Ha 3MIHHOMY CTpyMi BiZOyBaJiiCsS Ha YCTaHOBIII, 3aPOCKTOBaHIM
Ha Kadempi EICKTPUYHHMX TMPHIAAIB Ta TEXHOJOTIH BHCOKOL
Hanpyru Jlrob6miacekoi [omitexHiku. biok-cxema BUMiproBanbHOL
YCTaHOBKHM MMOKa3aHa Ha puc. 1.

[Napamerpu Oynu BEMIpsiHI B TapalieNbHIA CXeMi 3aMillIeHHs,
3 BMKOPHCTaHHSAM BHMIPIOBAJIBHUX TPHUIAIIB 3MiHHOTO CTPYMY
(immemanuiiianx) MI1 i MI2 tuny HIOKI 3532-50 LCR HiTE-
STER. J[locmigkeHo BJIacCTHBOCTI B Jiama3oHi YacTOT BiJ
50 I'm — 5 MI'u. 3pasku Hanokomno3uti (FECOZr),(PZT) 0.y
Oynu posMmilleHi B BaKyyMHiH kamepi remieBoro kpiocrary KSH.
BuMiproBaHHs TeMIlepaTypu 3paska BimOyBanocs 3 BHKOPHU-
cTaHHAM KpeMmHieBux mioniB DT-670 B miamazoni 15 K — 375 K
MiAKTI0YeHnX 10 peryisitopa temmeparypu KT tumy LakeShore
335 Temperature Controler. OXxoJOKeHHS BHMIipOBaIBbHOT
CHCTeMH 3IHCHIOETBCS 3a JOMOMOIOI0 TeNlieBOr0 KOMIIpecopa
KPH ¢ipmu Advanced Research Systems. [lns Ttoro mio6
OTpUMATH BaKyyM y BaKyyMHiii kamepi 3 Tuckom 8-107° Ila
BHKOPHCTOBYETbCSI BaKyyMHHUH Hacoc PP amepukaHcbkoi dipmu
Kurt J. Lesker.
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Probki nanokompozytéw (FeCoZr),(PZT) 100 byly wygrze-
wane w piecu rurowym w temperaturach z zakresu
298 K — 573 K z krokiem 25 K w celu uzyskania zmian struktury
oraz okre$lenia ich whasciwosci elektrycznych.
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3pasku HanokoMno3uTiB (FECOZI)y(PZT)100.x) Oy Binmanewi
B pe3uCTaHUiiiHI medi B Temmeparypax 3  IHTepBaiy
298 K — 573 K 3 kpokom 25 K 3 Merorw OTpUMaHHS 3MiH
y CTPYKTYpl AOCHi/)KYBaHOTO Marepialy Ta BH3HA4YeHHS HOro
CNeKTPUYHHX BIACTUBOCTEH.

H

KSH

Lt |

o)

2

Rys. 1. Schemat blokowy stanowiska do pomiaréw wlasciwosci elektrycznych nanokompozytow (FeCoZr)x(PZT)00-x)
Puc. 1. Brok-cxema ycmanosku 00 6umipiosanis eiekmpuynux enacmusocmeii nanokomnosumie (FECOZr),(PZT)woo-x)

2. Wyniki i dyskusja

2.1. Nanokompozyty wytworzone w atmosferze
argonu z mala zawartoscia tlenu

Na rysunkach 2 — 5 przedstawiono wybrane czestotliwosciowe
zaleznosci  parametrow  elektrycznych ~ nanokompozytow
(CoFeZr)(PZT)(100-) 0 zawartosci fazy metalicznej X = 57,6 at.%
wytworzonych w atmosferze argonu z matg zawarto$cia tlenu,
zmierzone przy temperaturach z przedziatu 15 K — 375 K. Nano-
kompozyt poddany zostal izochronicznemu 15 minutowemu
wygrzewaniu w temperaturze T, = 523 K.

Z rysunku 2 wida¢, ze pojemno$¢ nanokompozytu wykazuje
stabe zalezno$ci czgstotliwosciowe 1 oscyluje na poziomie
5-10° F. Lekki spadek pojemnosci jest obserwowany przy czesto-
tliwosciach powyzej 10* Hz. Rezystancja nanokompozytu
w uktadzie réwnoleglym wykazuje temperaturowe zaleznosci
0 czym $wiadczy przesunigcie przebiegow. W obszarze niskich
czestotliwosci  rezystancja nie zalezy od  czestotliwo$ci.
Po przekroczeniu f = 10° Hz rezystancja zmienia si¢ prawie
o 2 rzedy wielkosci i ma charakter malejacy (rys. 3).

10°

(FeCoZ1) (PZT) 40
x=57.6 at.%
I,=523K
—%— T,=103K
—b>— T,=158K
—6— T,=213K
—%— T,=268K
10" T

10’ 10° 10° 10° 10°
[ Hz

Rys. 2. Czestotliwosciowa zaleznos¢ pojemnosci C, dla wybranych temperatur
pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uw-x) © zawartosci fazy metalicznej
x = 57,6 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 523 K

Puc. 2. Yacmomna 3anexcuwicmo emnocmi Cy Ona eubpanux memnepamyp
sumipiosanns nanoxomnosumy (FeCOZr)y(PZT)woo), i3 6micmom memaniunoi pasu
x = 57,6 am.% sionarenoeo 6 memnepamypi T, = 523 K
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Czgstotliwosciowa zalezno$¢ kata przesunigcia fazowego 0
badanego nanokompozytu w catym zakresie czgstotliwo$ci posia-
da wartosci ujemne (rys. 4) co $wiadczy o pojemnosciowym
charakterze przewodnictwa elektrycznego. W obszarze niskich
czestotliwosci jest obserwowany gwaltowny spadek kata przesu-
niecia fazowego do warto$ci bliskich 6 = -90° z ustabilizowaniem
wartosci po przekroczeniu czestotliwosci 10% Hz.

Na rysunku 5 przedstawiono czgstotliwosciowa zalezno$é
wspolczynnika stratnosci dielektrycznych tgd, ksztatt ktorej jest
podobny do ksztattu czgstotliwosciowej zaleznos$ci kata przesu-
nigcia fazowego 0. Wida¢, iz wartosci wspotczynnika stratnosci
dielektrycznych tgd maleja w obszarze czgstotliwosci
50 Hz — 10* Hz, a po przekroczeniu tej granicy nastepuje ustabili-
zowanie warto$ci na poziomie ok. 0,1.

2. Pe3yabTaTH T2 06TOBOPEHHS

2.1. HaHokoMmo3uTu oTpuMaHi B aTMocdepi
aproHy 3 HU3bKHM BMiCTOM KHCHIO

Ha puc. 2 — 5 BigoOpakeHi BHOpaHi 4YacTOTHI 3aJ€KHOCTI
€NEKTPHYHKNX mapaMeTpiB HaHOKoMno3uTiB (COFeZr)(PZT) oo,
SIKI MaroTh BMicT MertanmiuHoi ¢asm x = 57,6 ar.%, cTBOpeHi
B arMmocdepi aproHy 3 HH3BKHM BMICTOM KHCHIO, BUMIpsSHI
B Ttemmeparypax Big 15 K — 375 K. Haxokommosutr OyB
BigmaJeHui mpoTsaroM 15 XBuinH B TemmepaTypi T, =523 K.

3 puc. 2 MOXHa 3ayBaKHUTH, IO €MHICTH HAaHOKOMIIO3UTY
MPOSBIISIE CIa0Ky YaCTOTHY 3aJICKHICTh 1 KOJHMBAETHCS HA PiBHI
5-10° F. Hesmaume 3HIDKGHHS €MHOCTI CIIOCTEPIracThes IPH
gacrorax Bummx 3a 10* I'm. Omnip HaHOKOMIIO3UTY, BUMIpSHHI
B MapaleibHill cxeMi 3aMillleHHS, IEMOHCTPYE TEMIEpaTypHY
3aJIeKHICTh, PO LIO CBiTYaTh 3CYBU 3alieKHOCTEH. B miamazowni
HU3BKUX YacTOT OIip HE 3aeXHTh Bif yacToTu. [Ipu mocsraeHH1
3HAYeHb 9acTOTH, Gimbimx 3a f = 10° 'y omip 3MiHIOETECS Maifke
Ha 2 TMOPSAIKH | Ma€ TSHICHIIIIO 10 3MEHIIICHHS (puc. 3).
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Rys. 3 Czestotliwosciowa zaleznos¢ rezystancji R, dla wybranych temperatur pomia-
rowych nanokompozytu (FeCoZr)(PZT)uooy © zawartosci fazy metalicznej
x = 57,6 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 523 K
Puc. 3 Yacmommua 3anexcmicmv pezucmanyii R, ona eubpanux memnepamyp
sumipiosanns nanoxomnosumy (FECOZr)(PZT)uoo, i3 emicmom memaniunoi gasu
x = 57,6 am.% sionarenoco 6 memnepamypi To = 523 K

YacToTHa 3anexHICTH KyTa 3CyBY (a3 0 mocnmimkyBaHOTO
HAHOKOMIO3UTY Yy BChOMY Jiama3oHi YacTOT Mae BiJ €eMHe
3HaueHHs (puc. 4), [0 BKa3ye Ha €MHICHUHA XapakTep
CIIEKTPUYHOI MpOBiAHOCTI. B  nmiama3oHi HHU3BKHX YacTOT
CIIOCTEPITa€eThCA pi3ke 3MEHIIEHHS KyTa 3cyBY (a3, O1M3BKO 10
3Ha4YeHHs 0 = -90° 3 mogaIbIIO CTA0II3AIEI0 MICHA JOCATHEHHS
3HavenHs yactotu 10 T'o.

Ha puc. 5 mpencraBiieHa 4acTOTHA 3aleXHICTh KOe(illieHTy
nienexkTpuyHuX BTpar tgd, Qopma skoi cxoxa Ha (dopmy
Y4acTOTHOI 3aJIeKHOCTI KyTa 3cyBy (a3 0. MoxkHa 3ayBaKuTH,
IO 3HAYeHHS Koe(il[ieHTy  MieNeKTPUYHHUX  BTpaT  tgo,
3MEHINYIOTECS B Jiama3zoHi gacror 50 I'm — 10* T, a micus
MEPEBUILICHHS TPAHWYHOI'O 3HAYCHHS HACTymae crabimizamis
3aexxHocTi mpuoimsHo tgd = 0,1.
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Rys. 4 Czestotliwosciowa zaleznos¢ kqta przesuniecia fazowego 0 dla wybranych
temperatur pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uooxy © zawartosci fazy
metalicznej x = 57,6 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 523 K

Puc. 4 Yacmomua 3anexcnicms ¢hazosozo kyma 3cysy 0 0ns eubpanux memnepanmyp
sumipiosanns nanoxomnosumy (FECOZr)y(PZT)woo-, i3 6micmom memaniunoi gasu
x = 57,6 am.% sionanenozo ¢ memnepamypi T, = 523 K

2.2. Nanokompozyty wytworzone w atmosferze
argonu z duza zawartoS$cia tlenu

Na rysunkach 6, 7, 8 i 9 przedstawiono wybrane czgstotli-
wosciowe zaleznos$ci parametréw elektrycznych nanokompozytow
(FeCoZr)y(PZT)(100-xy © zawartosci fazy metalicznej x = 52 at.%
wytworzonych w atmosferze argonu z duzg zawartoscig tlenu,
zmierzone przy temperaturach z przedziatu 15 K — 375 K. Nano-
kompozyt poddany zostat izochronicznemu 15 minutowemu
wygrzewaniu w temperaturze T, = 423 K.

Na czgstotliwosciowej zalezno$ci pojemnosci C, (rys. 6)
w obszarze niskich czestotliwo$ci zaobserwowano ostre minima
dla kazdego z przebiegéw. Zwigzane jest to z wystepowaniem
zjawiska rezonansu napig¢, ktore jest powszechnie obserwowane
w konwencjonalnych uktadach RLC. Czgstotliwosci, przy ktorych
widoczne sa minima pokrywaja si¢ z czestotliwosciami przy
ktorych przebiegi kata przesunigcia fazowego (rys. 8) przechodza
przez 0 = -90°, co kolejny raz potwierdza obecnos¢ zjawiska
rezonansu napigé. Po przekroczeniu czestotliwosei 10° Hz wi-
doczne jest ustabilizowanie si¢ wartosci z matym jej obnizeniem.
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Rys. 6. Czestotliwosciowa zaleznosé¢ pojemnosci C, dla wybranych temperatur
pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)«(PZT)aoo-xy 0 zawartosci fazy metalicznej
x = 52 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 423 K
Puc. 6. Yacmommua sanexucnicmo emnocmi C, Ons  eubpanux memnepamyp
sumipiosanns nanokomnosumy (FECOZr)(PZT)woo-, i3 émicmom memaniunoi gasu
x =57 am.% sionanenozo 6 memnepamypi T, = 523 K

Na rysunku 7 przedstawiono czgstotliwosciowe zalezno$ci
rezystancji R, na.nokompozytu. Z przebiegow widac, .26 pogiadajq
one ostre maksima w obszarze wyzszych czgstotliwosci. Jest
to zwigzane z wystgpowaniem zjawiska rezonansu pradow
w nanokompozycie. O tym zjawisku $wiadczy réwniez przejscie
przebiegéw kata przesuniecia fazowego 0 przez warto$¢ +90°,
widoczne na rysunku 8. Czestotliwoéci, przy ktorych wystepuja
te przejscia odpowiadajg czestotliwosciom dla maksimow rezy-
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Rys. 5 Czestotliwo$ciowa zaleznos¢ tangensa kqta strat dielektrycznych tgo
dla wybranych temperatur pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uoo-x
0 zawartosci fazy metalicznej x = 57,6 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 523 K
Puc. 5 Yacmomua 3anesxcnicme maneenca Kyma Oierekmpuynux empam 9o ous
subpanux memnepamyp eumipiosanns nanoxomnosumy (FeCoZr)y(PZT)uoox), i3
emicmom memaniunoi ghazu x = 57,6 am.% sionanenozo ¢ memnepamypi T, = 523 K

2.2. HanoxoMmno3uTu oTpuMani B aTMocdepi
aproHy 3 BUCOKHM BMiCTOM KHCHIO

Ha puc. 6, 7, 8 1 9 moka3aHi 0OepHEHI YaCTOTHI 3aJI€KHOCTI
ENEKTPHYHMX mapameTpiB HaHOKoMno3uTiB (FECOZI)(PZT) (o0,
i3 BMicTOM MetanivHOi ¢a3u x = 52 ar.% yTBOpeHi B aTMocdepi
aproHy 3 BUCOKMM BMICTOM KHCHIO, OTPUMaHI IIpH TeMIIepaTypax
3 pmiamaszony 15 K - 375 K. Hanoxommosur OyB mignaHuit
130XpOHIYHOMY |5-XBHIIMHHOMY Bigmanmy mpd TeMIeparypi
T.=423 K.

Ha gacToTHiit 3anesxnocTi emHocti Cp, (puc. 6) IpH HU3BKHX
YacTOTaX CIOCTEPIraloTbCs  Ppi3ki  MIHIMyMH JUIL  KOXHOI
3 3anexHocreil. 1le MOXXHa MOSICHUTU BUHUKHEHHSIM DPE30HAHCY
HAMpyTH, SIKUWA 3a3BUYail crocrepiraetbcs y 3BuuaiiHux RLC
naHiorax. YacToTH, HpU SKUX CIOCTEPIraloThesl MIHIMyMH
36iraroThCsl 3 YaCTOTAaMH, 3aJE€XKHOCTEN KyTa 3CyBy (a3 (puc. 8),
SKi TpoxoaaTh yepe3 0 = -90°, 1o 111e pa3 miATBEp/KYE HAABHICTh
pe3oHaHcy Hampyru. Ilicisi JOCATEHHST 3HAYEHHS YacTOTH,
6itbmoro 3a 10° T, CIIOCTEpIraeThcst CcTabimizalisi 3HaYCHb
3 HEBEJIMKUM i1 3HHKEHHSIM.
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Rys. 7. Czestotliwosciowa zaleznosé rezystancji R, dla wybranych temperatur pomia-
rowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uooxy © zawartoSci fazy metalicznej
x = 52 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 423 K
Puc. 7. Yacmomna 3anesicnicmo onopy Ry 0ns euGpanux memnepamyp 6umipiogansi
nanokomnosuny (FeCOZr)(PZT) oo, i3 émicmom memaniunoi gasu x = 52am.%
sionaneno2o ¢ memnepamypi T, = 423 K

Puc. 7 noxasye uacTOTHy 3alexHicTh omopy Ry
HaHOKOMNO3UTY. 3 TpadikiB MOXHa MOOAYUTH, 10 BOHH MAalOTh
rocTpi MakKCHMyMH IIpH OibII BUCOKHMX 4yacToTax. Lle mos's3ano
3 BHUHUKHEHHSAM pE30HAaHCHHX CTPyMiB B HAaHOKOMIIO3HTI.
IIpo me siBHImEe TakoXX CBIAYATH 3AJIEKHOCTI KyTa 3CyBY (a3
mpu 0 = + 90°, sk moka3zaHo Ha puc. 8. YacToTH, pU SKUX MAIOTh
MiCIle Il TepexXoy BiATOBINAIOTh YacTOTaM JJsI MaKCHMYyMIiB
onopy Ha puc. 7.

USRI | UNLURERLL | maa|
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stancji na rysunku 7.

Na rysunkach 8 i 9 przedstawione sa zalezno$ci wspot-
czynnika stratnosci dielektrycznych tgd oraz kata przesuniecia
fazowego 6 w funkcji czestotliwosci f. Na tych przebiegach wi-
dzimy silne temperaturowe i czestotliwosciowe zaleznosci mierzo-
nych wielkosci. Kat przesuniecia fazowego w obszarze niskich
czestotliwosei dla niektorych temperatur pomiarowych posiada
ujemne wartosci, natomiast wraz ze wzrostem czgstotliwosci jego
warto§ci  wzrastaja 1 stabilizuja  si¢ przy = wartosci
ok. +90°. W nanokompozytcie (FECOZr)y(PZT)(00-x) © zawartosci
fazy metalicznej x = 52 at.% obserwujemy wystepowanie induk-
cyjnej sktadowej przewodnosci elektryczne;.

Na rysunku 9 przedstawiono czestotliwosciowa zaleznosc¢ tgd.
Widoczne minima w obszarze wyzszych czestotliwosci swiadcza
0 wyzej wspominanych zjawiskach. W obszarze niskich czestotli-
wosci (10°Hz — 10°Hz) widzimy wzrastanie przebiegu tangensa
kata strat dielektrycznych tgd. Przy wystgpowaniu zjawiska rezo-
nansu napig¢ teoretyczna wartwos¢ tgd dazy do nieskonczonosci.
W tym przypadku pomiary tgd sa ograniczone przez zakres po-
miarowy mostka impedancji HIOKI, maksymalna warto$¢ ktorego
wynosi 10 a.u. W obszarze wyzszych czg¢stotliwosci sg obserwo-
wane minima, ktére maja warto$ci bliskie do tgd = 0 a.u.
(zjawisko rezonansu pradow).
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Rys. 8. Czestotliwosciowa zalezno$¢ kqta przesunigcia fazowego 6 dla wybranych
temperatur pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uooxy © zawartosci fazy
metalicznej x = 52 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 423 K

Puc. 8. Yacmomna s3anexcnicmo $azoo2o kyma 3cygy 6 ons eubpanux memnepanyp
sumipiosanns nanokomnosumy (FECOZr)y(PZT)woo), i3 6micmom memaniunoi gasu
x = 52am.% eionanenozo ¢ memnepamypi T, = 423 K

3. Podsumowanie

W pracy zbadano zmiennopradowe wiasciwosci elektryczne
(pojemos¢ Cp, tangens kata strat dieletrycznych #gd, rezystancja R,
oraz kata przesunigcia fazowego ¢) nanokompozytéw typu metal-
dielektryk o strukturze (FeCoZr)(PZT)(00- Wytworzonych
za pomoca jonowo-wigzkowego rozpylania. Nanokompozyty
o zawarto$ciach faz metalicznych X = 57,6 at.% wytworzone
w atmosferze argonu z malg zawartoscig tlenu i X = 52 at.%
w atmosferze argonu z duza zawarto$ciag tlenu zostaly poddane
izochronicznemu wygrzewaniu w temperaturach T, = 523 K
oraz T, = 423 K odpowiednio.

Ustalono ze probka nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)(100-x)
o zawarto$ciach fazy metalicznych x = 57,6 at.% posiada stabe
temperaturowe i czestotliwosciowe zaleznosci. Charakter przewo-
dnictwa elektrycznego jest okreslony jako pojemnosciowy,
poniewaz warto$ci kata przysuni¢cia fazowego 0 wykazuja
wartosci ujemne.

W przypadku probki nanokompozytu (FeCoZr),(PZT)100-4
o zawarto$ci fazy metalicznej x = 57,6 at.% obserwujemy zjawi-
ska rezonanséw pradow 1 napie¢, ktore rowniez wystepuja
w konwencjonalnych uktadach RLC. O tym $§wiadcza przebiegi
czestotliwosciowe pojemnosci Cp, rezystancji R, oraz tangensa
kata strat dielektrycznych #gd, na ktérych sa widoczne minima
lub maksima przy czestotliwosciach, przy ktorych kat przesunigcia
fazowego 0 przechodzi prze wartosci 6 = 0° oraz 6 = +90°.
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Ha puc. 8 1 9 moxazani 3amexxHocTi KoedimieHTa
JieeKTPIYHAX BTpAT tgd 1 KyTa 3cyBy (a3 0 sx GpyHkuii vacrotu
f. Ha KpHBHX CIIOCTEPIratOThCsl CUITbHI TEMIIEPATYpHi Ta YaCTOTHI
3aJIe)KHOCTI BUMIPSHUX 3Ha4YeHb. KyT 3cyBy (a3 B Mexkax HU3BKHX
4acTOT Ul IMEBHUX TEMIeEpaTyp BUMIPIOBaHHA Ma€ Bia'eMHe
3HA4YEHH:, a 31 3pOCTOM YaCTOTH 301IbLIyEe CBOE 3HAYCHHS 1 CTa0i-
J3yeThCS TPHM 3HadeHHI mpuoOmmszHo + 90°. Y HaHOKOMITO3WTI
(FeCoZr)(PZT)(100-x, IO Ma€ BMiCT MeTanignoi dasu x = 52 a1.%
criocrepiraeMo BUHHUKHCHHS IHyKTHBHOT CKJIaI0BOT
CJICKTPOTIPOBITHOCTI.

Ha puc. 9 moka3zaHO 4YacTOTHY 3alexHICTh tgd. MoxkeMmo
crocTepiraTd MiHIMyMH OpPU BHCOKHX YacTOTaxX, sKi CBiAYaTh
po BHIIE 3rajaHi sBHIIA. B 1iama3oHi HU3BKUX YacTOT
(10? I';; — 10° '), crocTepiraeThest 3picT 3aMEKHOCTEH TAHreHCa
KyTa JieneKTpuuHux BTpaT tgd. [Ipu HasBHOCTI SBUIA pe30HAHCY
HaNpyr# TEOpeTHYHE 3HAa4YeHHS tgd MpsIMye MO HECKIHYEHHOCTI.
VY 1poMy BHIAKy BHMIpIOBaHHSA tgd € OOMEXEHHM uepe3
niama3oH BuMipioBaHHS MocTta omopy HIOKI, wmakcumanbne
3HaueHHS sKkoro craHoBuTh 10 a.o. [lpm BummxX gacroTax
CIIOCTEPIraloThcsl MIHIMyMH, IO MAalOTh 3HA4YeHHS OJIM3BKi
1o tgd = 0 a.o. (pe3oHaHC CTPyMiB).
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Rys. 9. Czegstotliwosciowa zaleznos¢ tangensa kqta strat dielektrycznych tgo
dla wybranych temperatur pomiarowych nanokompozytu (FeCoZr)y(PZT)uoo-x
0 zawartosci fazy metalicznej x = 52 at.% wygrzanego w temperaturze T, = 523 K
Puc.9. Yacmommua 3anexcuicmvs maneenca Kyma oOienekmpuunux empam 190
onst eubpanux memnepamyp eumipiosanns nanoxomnosumy (FeCoZr)y(PZT)awo0-x),
i3 emicmom memaniunoi gpasu x = 52am.% sionanenozo 6 memnepamypi T, = 523 K

3. BucHoBok

B po06oTi mociimKyBanrcs eNeKTPUYHI BIaCTHBOCTI (EMHICTh
C,, TaHreHc KyTa JlieeKTpHYHMX BTpaT tgd, omip R, i KyT 3cyBy
¢a3 0) Ha 3MIHHOMY CTpyMi HAaHOKOMIIO3WTIB THIy MeTal-
nienextpux 3i crpykryporo (FeCOZr)(PZT)ugo.xy OTpUMAHHX
3a JIONOMOTOI0 I0HHOTO-ITYYKOBOTO po3MiIeHHs. HaHOKOMIIO3UTH
3 BMICTOM MeTaiiuHoi ¢a3u x = 57,6 ar.% orpumani B atMochepi
aproHy 3 HHU3bKUM BMICTOM KHCHIO a Takox x = 52 ar.%
B aTMocdepi aproHy 3 BHCOKHM BMICTOM KHCHIO OyiH BiImajeHi
B Temiieparypax T, =423 Ki T, =523 K.

Byno BHSIBJICHO, 110 3pa3ok HaHOKOMIIO3UTY
(FeCoZr)(PZT)(100-xy 3 BMicTOM MeTaniunoi dasu x = 57,6 a1.%
Mae cnabKy TeMmepaTypHy i YacTOTHY 3ajeXKHICTh. XapakTep
EJIEKTPOTIPOBITHOCTI BU3HAYAETHCS, SIK EMHICHHH, TOMY 3HAYCHHS
KyTa 3cyBY (a3 0 mae Bix’eMHi 3HaYCHHS.

Hns 3paska manoxommosuty (FeCoZr),(PZT)qg0x), 3 BMiCTOM
meranmigHoi Qasm x = 57,6 ar.% cHocrepiraloThesl SBHUINA
pe30HaHCY CTPYMIiB 1 Hampyr, sKi XapakTepHI B KOHBEHIIIO-
HampHUX JaHmorax RLC. ITiaTBepkeHHSIM IbOTO € YacTOTHI
3aexHocTi emuocTi Cp, omipy Rp i TaHreHcy KyTa JieTeKTPUUHHX
BTpaT tgd, Ha SAKUX HasBHI MiHIMymMH ab0 MaKCUMyMHu
IPH YacTOTax, IS SIKMX KyT O mpoxoauTts 4yepe3 3HaueHHs O = 0°
10=+90°.
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Badania  wlasciwosci  elektrycznych  nanokompozytéw
0 strukturze (FeCoZr)(PZT)uo.y Otwierajg  perspektywy
do stosowania tych materialow w elektrotechnice jako materiaty
magnetorezystywne o réznych przeznaczeniach oraz w elektronice
do zastepowania rzeczywistych elementow elektronicznych RLC.
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