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Inventia se referd la 0 metoda de obtinere a senzorilor
cu unde acustice de suprafatd SAW bazati pe straturi
subtiri din materiale piezoelectrice ecologice de (Ba1 -
xCax) (ZryTi1 - y) O3 (BCZT) obtinute prin tehnica
depunerii laser pulsatéd pe suporturi de monocristal de
titanat de strontiu (SrTiO3), utilizati pentru detectia
variatiei presiunii. Metoda conform inventiei consta in
depunerea, pe un substrat monocristal de SrTiO,, utili-
zand metoda depunerii laser in regim pulsat Tn atmos-
feré de oxigen la o temperatura de 700°C, a unor stra-
turi senzitive din materiale ecologice bazate pe o solutie
solida de titanat de bariu dopat cu Ca si titanat de bariu
dopat cu Zr.
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Descrierea inventiei

Metoda de obtinere senzori de presiune bazati pe straturi subtiri de material
piezoelectric ecologic fara plumb (Bal-xCax) (ZryTil-y) O3
depuse prin depunere laser pulsata

Inventia se refera la o metoda de obtinere de senzori SAW (senzori cu unde acustice de suprafata)
bazati pe straturi subtiri din materiale piezoelectrice ecologice de (Bal-xCax) (ZryTil-y) O3 (BCZT)
obtinute prin tehnica depunerii laser pulsata pe suporturi monocristal de titanat de strontiu (SrTiO3),
utilizati pentru detectia variatiei presiunii. Straturile subtiri folosite in detectia variatiei presiunii sunt
formate dintr-o solutie solida de titanat de bariu dopat cu calciu si titanat de bariu dopat cu zirconiu
((Bal-xCax) (ZryTil-y) O3 - abreviat BCZT). Acest tip de senzori imbunatatesc detectia variatiei de
presiune printr-un salt de frecventa de ordinul zecilor de kHz, la temperatura camerei si cu un timp de
raspuns de ordinul milisecundelor.

Sunt cunoscute metode de realizare a senzorilor SAW care nu folosesc ((Bal-xCax) (ZryTil-y) O3 -
(BCTZ), de exemplu utilizeaza cuart (SiO2) [1], niobat de litiu (LiBnO3) [2], oxid de zinc (ZnO) [3].
Un alt material intens studiat si utilizat pentru senzorii SAW este plumbul, si anume titanatul de plumb
(monocristale) (PbTiO3) si titanatul de zirconat de plumb (Pb (ZrxTil-x) O3 sau PZT) [4].

Aceste metode prezinta o serie de dezavantaje, astfel in cazul utilizarii senzorilor SAW pe baza
materialelor amintite sunt date de limitarile acestora, de exemplu costul, dependenta de temperatura [5]
si viteza de propagare. In cazul folosirii titanatului de zirconat de plumb, desi au numeroase proprietati
importante, inclusiv un modul elastic ridicat, un factor de cuplare electromecanic ridicat si
caracteristici excelente de frecventd-temperaturd [4], materialele care confin plumb sunt extrem de
toxice si toxicitatea lor este imbunitafitd in continuare la temperaturi ridicate datoritd volatilizarii
compusgilor.

Sunt cunoscute metode de sinteza a straturilor subtiri de BCTZ, pe diverse suporturi policristaline sau
monocristal, cu aplicatii in diverse domenii, precum tehnica de descompunere metal-organicad (MOD)
[6], metoda sol-gel [7], spin-coating [8] sau RF magnetron sputtering [9].

Aceste metode prezinta o serie de dezavantaje, precum obtinerea de straturi amorfe, straturi ce
necesita tratamente termice/chimice ulterioare, suprafete neuniforme, grosimi variabile pe suprafata
depusa; etc.

Scopul inventiei este de a obtine senzori SAW cu sensibilitate imbunatatita, pe baza de solutie solida
de titanat de bariu dopat cu calciu si titanat de bariu dopat cu zirconiu ((Bal-xCax) (ZryTil-y) O3 -
(BCTZ, pentru detectia variatiei de presiune la temperatura camerei, prin metoda ablatiei laser pulsata ,
cu salt in frecventa de ordinul zecilor de kHz si timp mic de raspuns ( de ordinul milisecundelor).
METODA conform inventiei inlatura dezavantajele mentionate mai sus prin aceea ca folosind ablatia
laser pulsata ca metoda de depunere a straturilor active piezoelectrice, se obtin straturi cristaline, cu
suprafete foarte compacte si uniforme, grosimi controlabile pe intreaga suprafata a senzorului SAW,
constante dielectrice mari si pierderi mici.
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Problemele pe care le rezolva inventia sunt atat imbunatatirea sensibilitatii senzorilor de tip SAW,
prin folosirea unor materiale ecologice cu coeficient piezoelectric ridicat (d33>200) pentru detectia
variatiei de presiune cat si inlocuirea din astfel de dispozitive a materialelor ce contin elementel toxice
(ex: PZT, PMN, PMN-PT). Prin aceasta metoda se pot obtine senzori SAW care permit detectia
variatiei de presiune la temperatura camerei in interval scurt de timp.

Metoda, conform inventiei, prezinta urmatoarele avantaje:

- permite obtinerea de senzozi SAW bazati pe straturi subtiri din materiale ecologice (BCTZ)
cristaline, uniforme si omogene, cu coeficient piezoelectric mare (d33>200), constanta dielectrica mare
(>3000) si pierderi dielectrice mici (<0.001);

- Permite detectia variatie presiunii la temperatura camerei;

- saltul in frecventa este de pana la 60 kHz;

- timp de raspuns mic (secunde).

Problema tehnica pe care o rezolva inventia prezentd constd in obtinerea de noi straturi senzitive la
variatia presiunii la temperatura camerei. Filmele senzitive, bazate pe materiale piezoelectrice fara
elemente toxice (BCTZ) descrise in aceastd inventie se utilizeazd in designul unui senzor cu unde
acustice de suprafatd (SAW). Un dispozitiv cu unde acustice de suprafatéd este compus, uzual, dintr-un
substrat, o pereche de traductori interdigitali, precum si un strat senzitiv la variatia presiunii. Semnalul
electric, aplicat unuia dintre traductori, genereaza o undé acustica de suprafata care se propagi citre
celélalt traductor, unda mecanica fiind convertitd in semnal electric. Sinteza straturilor piezoelectrice
de BCTZ, senzitive la variatia presiunii se realizeazad prin metoda ablatiei laser, senzibilitatea marita a
acestor straturi obtinandu-se prin variatia parametrilor de depunere.

Conform metodei de obtinere a senzorilor SAW bazati pe filme subtiri de BCZTse relizeaza prin
depunerea straturilor active piezoelectrice pe suporturi monocristal de SrTiO3 folosind tehnica
depunerii laser pulsate ( abreviata PLD). Pentru aceasta, in procesul de ablatie a fost folosita o tinta
ceramica de BCTZ, preparata prin metoda conventionala de sinterizare, cu o densitate mai mare de
95% din densitatea teoretica. Lungimea de unda folosita a fost de 193 nm (ArF) iar fluenta laser a
variat intre 2 J/cm2. Substratul a fost montat pe un sistem de incalzire electric, setat la temperatura de
700°Csi mentinut la distanta de 4 cm de tinta. In timpul procesului de depunere, in camera de
recatie a fost introdus oxigen la presiunea de 0.1 mbar. Numarul de pulsuri a fost de 8.000. In
timpul depunerilor, tinta au fost rotita si translatata evitandu-se astfel deteriorarea acestora. Incazirea
substraturilor a fost facuta cu o viteza de 500/min iar racirea cu 100/min in atmosfera de oxigen la
presiunea de 2.9 mbar. Pentru determinarea proprietatilor electrice ale straturilor de BCZTsi pentru a le
integra in dispozitivul de testare la diferite presiuni au fost realizate diverse configuratii de electrozi
metalici folosind tehnica evaporarii termice. Astfel au fost realizate depuneri de electrozi metalici de
Au cu grosimi de aproximativ 200 nm pe straturile subtiri active piezoelectric utilizand o masca cu
electrozi de tip interdigitali (IDT) cu perioada de 50 um si latimea digitilor de 50 um. Pe electrozii de
Cr/Au au fost lipite fire de Au cu diametrul de 50 pm si lungimea de aproximativ 5 cm. Pentru lipire a
fost folosita pasta de Ag conductoare, cu o concentratie a particulelor de Ag de minim 70%, iar
procedura a fost facuta utilizandu-se un microscop optic. In acest mod au fost lipite 4 fire pe fiecare
proba, aceasta corespunzand semnalului de intrare si, respectiv, iesire (figura 1).
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Semnalul electric, aplicat pe unul din traductori, genereaza o unda acustica de suprafata care se
propaga catre celalalt traductor, unda mecanica fiind convertita in semnal electric. Pentru evaluarea
raspunsului in frecventa al senzorului SAW lantul de masura este compus dintr-un amplificator si un
frecventmetrul cuplat la un PC cu care se culeg semnalele obtinute.

Se da in continuare, un exemplu de realizare de senzori SAW bazati pe materiale piezoelectrice
(BCTZ)
Figura 2: senzori SAW pe baza de BCZTpentru detectia variatiei presiunii
Referitor la Figura 2, metoda de obtinere a sensorilor SAW pe baza de BCZTutlizand ablatia laser
pulsata, presupune urmatoarele etape:

- Substratul monocristal din BCZTeste curdtat timp de 10 minute in baia de ultrasonare
utilizdnd secvential volume egale de acetond, metanol, apd deionizata.

- Substratul se monteaza in camera de ablatie, paralel cu tinta ceramica de BCTZ

- se porneste sistemul de pompe de vid (presiunea finala inainte de inceperea procesului de
ablatie fiind de 3x 107 bar)

- Se introduce gazul in camera de reactie (oxigen) pana la presiunea de 0.1 mbar
- se incalzeste substratul de SrTiO3 cu o viteza de 50 Celsius/minut
- se directioneaza fasciculul laser catre tinta ceramica de BCZTcare se roteste si translateaza; cu o rata
de repetitie de 5 Hz si un numar de 8000 de pulsuri
- la finalul procesului de ablatie, proba se raceste in curgere de oxigen la presiunea de 200 mbar cu o
viteza de 10 Celsius/min/
- Realizarea traductorilor digitali a fost facuta prin tehnica evaporarii termice folosind masti
comerciale. Pentru a asigura o aderenta buna a aurului pe substrat, pe filmul subtire de BCZTau fost
depus initial un strat intermediar de Cr, cu o grosime de aproximativ 10 nm. Grosimea de 200 nm
pentru stratul de aur a fost monitorizata in situ cu ajutorul unui cristal de cuart, calibrat pentru cele
doua materiale depuse. Ulterior depunerii celor doua straturi subtiri, substraturile au fost lasate in
incinta timp de aproxativ doua ore pentru a ajunge la temperatura camerei (= 26°C).

Aplicatie practica a senzorilor SAW bazati pe materiale piezoelectrice (BCTZ):

Senzorii au fost testati in conditii de laborator si de mediu reale, raspunsul senzorilor la variatia
presiunii fiind prezentata in figurile 3, 4 si 5.

In urma testelor putem concluziona:

- raspunsul senzorilor este proportional atat cu variatia de presiune la care sunt supusi.

In figura 4 si 5 se prezinta un exemplu de raspuns al senzorului de presiune bazat pe straturi
subtiri de BCZT depus prin ablatie laser pe substraturi monocristal de SrTiO3, supus variatiei de
presiune in conditii de laborator si conditii reale. Din figura se observa ca saltul de frecventa este de
aproximativ 60 kHz iar timpul de raspuns este de ordinul milisecundelor.
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REVENDICARI

1. senzor cu unde acustice de suprafatd (SAW) de detectie a variatiei presiunii caracterizat prin aceea
ci este alcatuit dintr-un dintr-un substrat monocristalin de SrTiO3, un strat piezoelectric (BCTZ)
senzitiv la variatia presiunii si o pereche de traductori interdigitali metalici (Auw/Cr)

2. straturile piezolectrice de BCTZ, utilizate in conditiile revendicdrii 1, se caracterizeazi prin aceea cé
se pot sintetiza prin ablatie laser pulsata.

3. straturile de BCTZ, utilizate in conditiile revendicdrii 1, sintetizate prin ablatie laser, se
caracterizeazd prin aceea cd prezinta o constanta dielectrica mare (3000) si pierderi dielectrice mici
(0.001).

4. straturile de BCTZ, utilizate in conditiile revendicérii 1, nu contin elemente toxice si prezinta un
coeficient piezo ridicat (d33>200).

5. straturile senzitive de BCZTdescrise in conditiile revendicarii 1 se caracterizeaza prin aceea ca se
utilizeaza 1n senzori de tip SAW pentru detectia variatiei de presiune.

6. straturile de BCTZ, utilizate in conditiile revendicarii 1, sintetizate prin ablatie laser, se
caracterizeaz3 prin aceea cd la aplicarea unei presiuni externe, prezinta o variatie in frecventa de 60
kHz.

7. substratul monocristal utilizat in conditiile revendicérii 1 se caracterizeazi prin aceea ci este realizat
din titanat de strontiu si bariu (SrTiO3).

8. traductorii digitali metalici utilizati in conditiile revendicarii 1 se caracterizeazi prin aceea ci se pot
sintetiza prin evaporare termica.

Director General,
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Figura 1: Dispozitiv experimental folosit pentru teste de presiune pentru senzorii SAW (in centru)
bazati pe straturi subtiri de BCTZ
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Figura 2: Schema functionala de obtinere senzori SAW pe baza de BCZT pentru detectia variatiei
presiunii
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Figura 3 Senzor de BCTZ/STO montat in ansamblul de masura
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Figura 4 Raspuns sensor SAW bazat pe straturi de BCZT depuse pe STO, supus unei variatii de
presiune in conditii de laborator
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Figura 5 Raspuns sensor SAW bazat pe straturi de BCZT depuse pe STO, supus unei variatii de
presiune in conditii de mediu reale
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