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IVADAS

Mikroelektriniy mechaniniy sistemy (MEMS) evoliucija prasidéjo silicio
ésdinimu ir polimero apdirbimu. Per pastaruosius deSimtmecius jutikliai,
pasizymintys skirtingomis jutiminémis savybémis, buvo kuriami dél didéjancio
pramonés automatizavimo, lazeriniy technologijy plétros, medicinoje vis pladiau
naudojamy technologijy.  Siekiant sukurti  kokybiskas ir patikimas
mikroelektromechanines sistemas, batina tobulinti gamybos procesa, taikant
naujas gamybos technologijas, panaudojant naujas ir efektyvesnes medziagas.
MEMS gali biti sudaryta i§ vieno ar keliy mikroelementy, ta¢iau pagrindiniai
pazangiy sistemy reikalavimai yra jautrumas, didelé raiska ir patikimumas.
Intensyvios investicijos ir moksliniai tyrimai leidzia sukurti vis modernesnes
MEMS ir mikrooptoelektrines mechanines sistemas (MOEMS).

Gaminant mikrostruktiiras, naudojamos jvairios medziagos, kurias naudojant
reikalingos  specifinés  gamybos  technologijos. = Todél,  gaminant
mikroelektromechaning sistema, reikia pasirinkti veiksmingg medziaga ir
gamybos technologija, kuri i§laikyty medziagos savybes, tokias kaip jautrumas,
pavirSiaus morfologija, optinés ir mechaninés savybés. Daugumos medziagy
savybés yra zinomos makrolygmeniu, ta¢iau ne visos medZziagy savybés zinomos
mikrometriniu lygiu. Todél tikslinga iStirti medZiagy, naudojamy ar galimy
panaudoti gaminant mikroelektromechanines sistemas, savybes bei panaudojimo
galimybes. Siuo metu tradicinés medziagos nebeuztikrina visy reikalingy
savybiy, keliamy auks$tyjy technologijy mikrosistemy gamybai. Kuriant ir
tobulinant mikroelektromechanines sistemas, vis dazniau ieSkoma netradiciniy
medziagy, pasizyminéiy iSskirtinémis savybémis, vadinamyjy kompozitiniy
(mikro- / nanokompozitiniy) medziagy. Kompozitinés medziagos savybés
kuriamos pagal mikrosistemos reikalavimus, keiciant forma, storj ar jterpiant
perioding struktiirg. Taikant skirtingas sintezes bei terpes, atsiranda galimybé
suformuoti aktyvius elementus, pasizyminéius pjezoelektrinémis savybémis.
Elementai, pasizymintys pjezoelektriniu efektu, gali keisti periodinés
mikrostruktiiros geometrinius parametrus suzadinus elementg jtampa arba,
elementg veikiant mechaniskai, generuojamas elektrinis signalas.

Pagrindinis 8io tyrimo tikslas yra sukurti mikrokompoziting medZiaga
funkciniam elementui su pjezoelektriniu poveikiu mikrometriniu lygmeniu ir
pritaikyti biomedicininiam jutikliui. Darbe atlikti pagrindiniai tyrimai ir jgytos
zinios apie prisitaikancias daugiafunkcines kompozitines medziagas, sintezés
procesa, periodinés mikrostrukttiros jspausdinimo technologijas, formavimo
principus ir taikyma biomedicinoje. Vienas i§ svarbiausiy kompozitinés
medziagos pasirinkimo kriterijy — nedidelé gamybos savikaina, kad funkciné
medziaga, naudojama  mikroelektromechaniniuose  jutikliuose, bty
konkurencinga rinkoje.



Tyrimo tikslas ir uZdaviniai

Pagrindinis Sio tyrimo tikslas — sukurti ir iStirti lanksty pjezoelektrinj
kompozitg, kuris pasiZzyméty pjezoelektriniu efektu mikrometriniu lygiu ir biity
tinkamas naudoti kaip funkcinis elementas biomedicininiuose jutikliuose.

1. Atlikti mokslinés literatiiros, susijusios su pjezoelektrinémis

medziagomis ir jy panaudojimu biomedicinoje, analize.

2. Susintetinti pjezoelektring kompoziting medziaga panaudojant polimerus

ir pjezoelektrinés medziagos nanodaleles.

3. Istirti susintetintos medziagos chemines, mechanines ir elektrines

savybes.

4. Pateikti susintetintos kompozitinés medziagos taikymo

biomedicininiuose jutikliuose pavyzdi.

Tyrimy metodai

Tiriant susintetinta kompozicing medziagg, taikomi eksperimentiniai ir
teoriniai tyrimo metodai. Gaminant kompoziting medziaga naudojama
pjezoelektriné keramika, S$vino cirkonio titanato (PZT) nanodalelés ir
polivinilbutiralis (PVB).

Kompozicinés medziagos morfologiniy, cheminiy, mechaniniy ir
pjezoelektriniy savybiy analizei atlikti buvo naudojama jranga: skenuojamasis
elektroninis mikroskopas (SEM) ,,Quanta 200 FEG*, atominiy jégy mikroskopai
(AJM) ,NT-206“ ir ,JPK Nano Wizard 3% optoelektroniné holografiné
metrologiné sistema PRISM, rentgeno spinduliy energijos dispersijos
spektrometras ,,Quantax XFlash 4030 (,,Bruker<), funkcinis generatorius
HAGILENT 33220A%, jtampos stiprintuvas ,HQPower VPA3100MN*®,
osciloskopas ,,PICO 3424, LK-G82 serijos lazerinis trikampio poslinkio jutiklis
su valdymo bloku LK-G3001PV, Furjé transformacijos infraraudonyjy spinduliy
spektrometras ,Vertex 70“ ir individualiai pagamintas auksStos jtampos
poliarizacijos jrenginys.

Matematiniam  modeliavimui  atlikti  buvo naudojama ,,COMSOL
Multiphysics“ programa, aukstos jtampos poliarizacijos jrenginys, pagamintas
Medziagy moksly instituto mokslininky (KTU).

Eksperimentiniai tyrimai buvo atliekami Kauno technologijos universiteto
Mechanikos inzinerijos ir dizaino fakultete ir Medziagy moksly institute.

Mokslinis naujumas

1. Pasillyta nauja pjezoelektriné kompozitiné medziaga, leidZianti
uztikrinti pjezoelektrines savybes mikrometriniu lygmeniu.

2. Uztikrinant pjezoelektriniy elementy funkcionaluma, polinimo procesu
orientuojamos pjezoelektrinio elemento kryptinés deformacijos.

3. Nustatytas efektyvus suformuotos kompozitinés medziagos sluoksnis,
leidziantis uztikrinti gaunama elektrinj signala veikiant mechaniskai.



4. Sukurta pjezoelektriné medziaga, pasizyminti elastingumu ir
galimybémis ja formuoti jvairiy geometriniy formy ir konfigiiracijy.

Praktiné verté

1. Naujos medziagos su galimybe veikti mikrometriniu lygiu leidzia
sukurti naujo tipo jutiklius.

2. Sukurta pjezoelektriné medziaga su orientuota kryptine deformacija
leidzia platesnj panaudojima jutiminése sistemose.

3. Generuojama elektrinj signalg galima reguliuoti keiéiant pjezoelektrinio
kompozito sluoksnio storj.

4. Sukurtos pjezoelektrinés kompozitinés medziagos elastingumo savybés
leidzia formuoti jvairiy geometriniy formy jutikliy funkcinius
elementus.

Ginamieji teiginiai

1. Susintetintos $vino cirkonio titanato 80 proc. koncentracijos sudétis su
polivinilbutiralio  polimeru  uZtikrina  kompozitinés  medziagos
pjezoelektrines savybes mikrometriniu lygmeniu.

2. Pjezoelektrinés  kompozitinés = medziagos  polinimas  pagerina
pjezoelektrines savybes, palyginti su nepolintais elementais, ir jgalina
orientuoti pjezoelektrinio elemento kryptines deformacijas.

3. Mazinant sukurtos pjezoelektrinés medziagos sluoksnj, reakcija |
mechaninj signalg stipréja.

Disertacijos apimtis ir struktiira

Darbg sudaro jvadas, keturi skyriai, iSvados, 123 Saltiniy literatiiros sarasas ir
autoriaus publikacijy sarasas. Disertacijos apimtis yra 89 puslapiy, 52 paveikslai
ir 13 lenteliy.

Disertacijos aprobavimas

Eksperimentiniai  tyrimai atlikti  Kauno technologijos universitete:
Mechanikos inZinerijos ir dizaino fakultete ir Medziagy mokslo institute. Dalis
rezultaty gauti ir panaudoti vykdant Lietuvos moksly tarybos finansuojamag
mokslininky grupés projekta »Naujo tipo mikrorezonatoriaus
mikroelektromechaninéms sistemoms kairimas ir tyrimas* (Nr. MIP-081/2015).

Disertacijoje nagrinéjamos temos rezultatai buvo pristatyti 3 tarptautinése
konferencijose. Pagrindiniai darbo rezultatai paskelbti 4 publikacijose 1SI
duomeny bazéje su citavimo indeksu.

1. LITERATUROS APZVALGA

Mikroelektromechaniniy sistemy technologijy vystymas padeda tobulinti
jvairias stebé&jimo sistemas, naudojamas medicinoje ir kitose srityse. Modernis
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jutikliai leidzia grei¢iau ir efektyviau nustatyti ligos simptomus, dazniau ar
nuolat stebéti biikle ligoningje ir neretais atvejais netgi namuose. Technologinis
progresas leidzia mikroelektromechanines sistemas naudoti molekuliniu
lygmeniu kaip molekuliy zondg ar netgi visiSkai automatizuota MEMS, Kai
sistema, gavusi signalg, jj konvertuoja ir perduoda bevieliu rySiu stebéti ar net
aktyvina atitinkama valdiklj (Xie, Wang, 2017). Technologinis progresas labai
aktualus biomedicinoje, kur sukuriami vis modernesni jutikliai, ir jy pritaikymas
apima vis daugiau sri¢iy. Tobulinant ir atrandant naujy gamybos budy, jutikliai
biomedicinoje tampa vis tikslesni, patikimi ir leidzia atpiginti MEMS gamyba.
Mikroelektromechaninés sistemos daznu atveju keicia dideliy gabarity stebéjimo
irenginius ir tai leidzia efektyviau, tiksliau, grei¢iau ir daznai netgi be specialisto
pagalbos atlikti reikiamus medicininius tyrimus (Lin, Makarov, Schmidt, 2017;
Zhao ir kt., 2007).

Jutiklis yra prietaisas, kuris, veikiant fizikiniam reiSkiniui (temperatirai,
poslinkiui, jégai ir kt.), reaguoja ir sukuria proporcingg i$éjimo signalg (elektrinj,
mechaninj, magnetinj ir t. t.). Tiksliau jutiklis yra jrenginys, kuris reaguoja j
fizikinio reiskinio pasikeitimg. Kita vertus, keitiklis yra prictaisas, kuris paveréia
vieng energijos forma j kita energijos forma. Jutikliai ir yra keitikliai, kai jie
suvokia vienos rtsies energijg, ir iSvesties energija pateikiama kitokia forma.
Pavyzdziui, termoeclementas reaguoja ] temperatiiros poky¢ius (Siluming
energijg) ir sukuria proporcingg elektrinj signalg. Todél termoelementg galima
vadinti jutikliu ir (arba) davikliu (Wang, Xu-dong, Wolfbeis, Otto, 2016).

Jutikliai gali buti klasifikuojami pagal jvairius parametrus ar naudojimo sritis,
bet yra dvi pagrindinés jutikliy kategorijos: aktyviis ir pasyvis jutikliai. Aktyviis
jutikliai tokie, kuriems reikalingas iSorinis maitinimo S$altinis. O pasyvis geba
generuoti savo veikimui reikalingg energija, jiems néra reikalingas papildomas
maitinimas (Hnatushenko, Vasyliev, 2016). Vienas populiariausiy jutikliy
klasifikavimy yra pagal jy naudojimo sritis (Cia pateikiamos tik bazinés jutikliy
kategorijos):

Linijiniai / sukimosi (poslinkio) jutikliai — holo efekto jutiklis, giroskopas,
interferometras, elektrinis tachografas;

PagreiCio jutikliai — seisminis akselerometras, pjezoelektrinis pagrei¢io
jutiklis;

Jégos, sukimo momento ir slégio jutikliai — deformacijos matuoklis,
dinamometrai, pjezoelektrinés apkrovos elementai, lytéjimo jutiklis, ultragarso
jtempimo jutiklis;

Srauto jutikliai — Pitot vamzdelis, diafragmos ploksté, srauto antgalis,
Venturio vamzdziai, turbinos srauto matuoklis, elektromagnetinis srauto
matuoklis;

Temperatiiros jutikliai — termoelementai, termodiodai, termotranzistoriai,
RTD temperatiiros atsparumo jutiklis, infraraudonyjy spinduliy termografinis
jutiklis;
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Atstumo jutikliai — induktyviniai, holo efekto, fotoelementas;

Sviesos  jutikliai —  fotorezistoriai,  fotodiodai, fototranzistoriai,
fotolaidininkai;

ISmaniyjy medziagy jutikliai — optinio pluosto (deformacijos, lygio, jégos,
temperatiiros jutikliai), pjezoelektriniai (greité¢jimo, deformacijos, jégos
jutikliai);

Mikro- ir nanojutikliai — mikro CCD vaizdo jutiklis, mikroultragarsinis,
mikrotaktinis (Hyo Seung ir kt., 2016).

Kuriant mikroelektromechanines sistemas, vis dazniau naudojamos
iSmaniosios medziagos kaip jutikliy funkciniai elementai. Vienos populiariausiy
iSmaniyjy medziagy yra: pjezoelektrinés, forma jsimenancios medziagos,
elektrostrikcings, magnetostrikcings, elektroreologiniai skysciai,
magnetoreologiniai  skysCiai,  polielektrolitiniai ~ geliai,  piroelektrinés,
fotostruktiirinés medziagos, fotoelektrinés medziagos, magnetinés optinés
medziagos ir superlaidziosios medziagos (Gabbert, Tzou, 2001).

Paskutinj deSimtmetj minimalizuojant jvairias sistemas, vis dazniau
naudojamos pjezoelektrinés medziagos, kurios dél savo savybiy leidzia jas
panaudoti mikroelektromechaninése sistemose ne tik kaip jutiklj, bet ir kaip
pavarg. Viena populiariausiy ir svarbiausiy sri¢iy, kur naudojamos MEMS, yra
medicina, kur panaudojimas galimas nuo sveikatos buklés stebéjimo iki jvairiy
ligy diagnozés ar net gydymo (Duan, Wang, Quek, 2010; Sharma, 2015).

Viena populiariausiy pjezoelektriniy medziagy yra §vino cirkonio titanatas
(PZT), ji vertinama dél savo gery pjezoelektriniy savybiy, nebrangios ir
nesudétingos gamybos. Taciau, be visy gery savybiy, yra keletas truakumy, tokiy
kaip ilgaamziskumo problemos ir keramikos trupéjimas nuo apkrovy.
SprendZiant minétas problemas, tikslinga tobulinti PZT keramika gaminant
kompoziting medziaga, panaudojant PZT keramikos nanomiltelius ir
polivinilbutirali (PVB). Pagaminus Siy dviejy medziagy kompozita
atitinkamomis proporcijomis, buty gauta lanksti pjezoelektriné kompoziting
medZiaga, tai i§spresty medziagos ilgaamziskumo problema ir trupéjima veikiant
apkrovoms (Maiwa, 2016; Galassi, Roncari, Capiani, Costa, 2000; Fukada,
2000).

2. MEDZIAGOS, METODINE JRANGA IR METODOLOGIJA

Yra nemazai pjezoelektriniy medziagy, taciau Svino cirkonio titanatas (PZT)
pasizymi aukStesnémis pjezoelektrinémis savybémis, palyginti su kitomis
medziagomis, tokiomis kaip bario titanatas (BaTiOs), cinko oksidas (ZnO),
kvarcas (SiOy), li¢io tantalatas (LiTaO3), li¢io niobis (LiNbO3). PZT keramika
salyginai nesudétinga susintetinti chemijos laboratorijoje. Paprastai PZT
keramika iSreiskiama chemine formule [Pb (Zrx, Tiix) Os], kur x galima keisti,
taip gaunant skirtingy savybiy keramikg. Tyrimui atlikti buvo parinkta x=0,52 ir
atitinkamai cheminé formulé yra Pb (Zros2, Tioas) Os. Tokia koncentracija buvo
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parinkta iSanalizavus moksling literatira, kur atlikti tyrimai su skirtingomis
cirkonio ir titano koncentracijomis. Si koncentracija pasizymi pla¢iu dielektriniu
lauku nuo -2000 kV/cm iki 2000 kV/cm, esant poliarizacijai atitinkamai nuo -
80 puC/cm? iki 80 uC/cm?, bei aukstu dielektriniu koeficientu, siekiangiu iki 1600
kintant temperatGrai. Naudojant $vino cirkonio ir titano prekursorius ir
pagalbines medziagas, buvo susintetinta PZT keramika, isfiltruota, i§dziovinta ir
galiausiai atkaitinta 1000 °C temperattroje 9 valandas. Gauta masé sumalta iki
nanodaleliy dydzio. Susintetinti milteliai buvo patikrinti automatiniu rentgeno
spinduliy difraktometru ,,D8 Discover®. Gaminant kompoziting medziagg, buvo
panaudota auks¢iau apraSyta PZT, pjezoelektrinés keramikos nanodalelés ir
polimeras — polivinilbutiralis (PVB) atitinkamomis proporcijomis, gaunant
skirtingy koncentracijy kompoziting medziaga. Tolimesniems tyrimams atlikti
PZT kompozitiné medziaga turi biiti uzdedama ant pagrindo ir tam pasirinktas
Silkografijos metodas.

Silkografijos technika leidzia formuoti pasirinkto sluoksnio storj ir
suformuoti norima vaizda. Sis metodas patogus tuo, kad formuojamo sluoksnio
storis vienodas visame formuojamame pavir$iuje. Norint suformuoti skirtingo
storio sluoksnius, reikia naudoti skirtingus tinklelius. Silkografijos technologijos
principas gana paprastas: norimas perteikti atvaizdas i§ kompiuterio specialiu
jrenginiu pateikiamas ant skaidrios fotojuostos. Toliau vaizdas eksponavimo
biidu yra perkeliamas ant rémo, aptraukto $ilko tinkleliu, padengto Sviesai jautriu
fotopolimeru. Apsviestos fotopolimero vietos sukietéja, o neapSviestos yra
i$plaunamos. Taip gaunama forma, kurig jau galima naudoti spaudai (Suikkola ir
kt., 2016). Eksperimentams atlikti buvo naudojami 3 tipy tinkleliai, kuriy
parametrai pateikti 1 lenteléje.

1 lentelé. Tinkleliy parametrai

Tinklelio Atstumas Sitlo Atviras Tinklelio Teoriné
tipas tarp sitly, storis, plotas, proc. | storis, um medziagos
pm pum iSeiga, cm¥/m?
32/70 245 70 60.5 108 65
48/70 130 70 42.3 107 46
140/34 30 34 22 52 11

Suformuotame  sluoksnyje papildomai galima formuoti perioding
mikrostruktlirg. Formuojama karsto jspaudimo metodu, naudojant 2 um periodo
nikelio gardelés matrica. Tam buvo panaudotas originalios konstrukcijos
terminio jspaudimo jrenginys 1 pav. Bandinys kartu su spaudu dedamas tarp
dviejy nertudijancio plieno ploksteliy (1). Vir§ jy dedama aliuminio plokstelé ir
kartu su neradijan¢io plieno plokstelémis bei bandiniu ir matrica uzdaromi
uzsukant korpusg (3) ant pagrindo (2). Plokstelés suspaudziamos uzsukant Serd;j
su sriegiu (4).




- Plieninés plokstelés
- Pagrindas

- Korpusas

4 - Serdis su sriegiu

5 - Aliuminé plokstelé

1 pav. Terminio spaudimo jrenginys: 1— plieninés plokstelés; 2 — pagrindas;
3 — korpusas; 4— serdis su sriegiu; 5 — aliuminio plokstelé

Visa §i sistema dedama | kaitinimo krosnj ir kaitinama pasirinktoje
temperatiiroje. Dél aliuminio Siluminio plétimosi jj kaitinant aliuminio plokstelé
pradeda deformuotis ir spausti neriidijancio plieno ploksteles, tarp kuriy
bandinys kartu su matrica. Islaikius sistema nustatyta laika krosnyje, krosnis
i§jungiama ir laukiama, kol ji atvés iki kambario temperatiros, ir tik tada sistema
iSimama. ISardZius sistemg, bandinys iSimamas su suformuota periodine
mikrostruktara (Worgull, 2009).

Siekiant pagerinti PZT kompozitinés medziagos pjezoelektrines savybes,
bandiniai buvo polinami (poliarizuojami). Polinimas buvo atliekamas originalios
konstrukcijos savo jégomis pagamintame jrenginyje. Polinant bandinys buvo
dedamas j laikiklj, prijungta prie aukstos jtampos generatoriaus. Bandiniai
laikiklyje veikiami 5kV jtampos elektrinio lauko ir laikomi jame 30 minuciy.
Polinimo proceso schema pavaizduota 2 pav. (Ugwu, 2016).
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2 pav. Polinimo schema: a) dvipoliy padétis prie$ polinima, b) dvipoliy padétis
veikiant aukstai jtampai, ¢) dvipoliy padétis atjungus auksta jtampa

PZT kompozitinés medziagos cheminei, mechaninei ir morfologinei analizei
atlikti buvo naudojami: automatiniu rentgeno spinduliy difraktometras ,,D8
Discovery“,  energijos  dispersijos  spektroskopas ,Quantax“, Furjé
transformacijos  infraraudonyjy  spinduliy  spektrometras ,Vertex 70,



skenuojamasis elektroninis mikroskopas ,,Quanta 200FEG®, atominiy jégy
mikroskopas ,,NT-206“ ir ,, JPK Nano Wizard 3.

— Elektrinis signalas Alkcelerometras
—= Mechaninis rysys B
Baidinr M -V PI1ChT Skaitmeninis
R »|{ Ch2 osciloskopas
Bandinio laikiklis Genexuo]ama Ch3
jtampa ‘
Generatorius [ Stiprintuvas |- Vibracinis o
stendas Kompiuteris su
| programine jranga
a)
4 ce )
Elzktrinis siznalas
< — . -az=rio spindulys
~/ Valdymo
Jutiklis < B
blokas
Bandinys ~ P . ‘
A~ Genervojama jtampa
4
Lailildis / (a1 Ch2 Ch3 Kompiutaris
Osciloskopas @—P} 5U Progr.
jranga
b)
——3 Elektrinis siznalas
~~~~~~~~ » optinis laidas
== P [ azerio spindulvs Tazeria
Bandinys
Laikiklis - Tivel|  Video
kamera
4
. Kompiuteris su
Generatorivs 5| Stiprintuvas < progr. jranga
Monitorivs
c)

3 pav. Pjezoelektrinio efekto eksperimentiniy stendy schemos: a) periodinio virpinimo
bandymy stendas, b) vienetiniy mechaniniy impulsu bandymo stendas, c) atvirkstinio
pjezoelektrinio efekto bandymo stendas

Automatinis rentgeno spinduliy difraktometras naudojamas kokybinei ir
kiekybinei cheminiy junginiy analizei atlikti, Ab-initio cheminiy junginiy
kristaly struktfirai nustatyti ir patikslinti; medZiagy mikrostruktiiros analizei
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(kristality dydziams, mikrojtempiams; kristaliSkumo laipsniui nustatyti),
mikrodifrakciniams matavimams atlikti. Energijos dispersijos spektroskopu
nustatoma cheminé sudétis ir sudaromas elementy pasiskirstymo zemélapis.
Furjé transformacijos infraraudonyjy spinduliy spektrometru charakterizuojamos
molekulés ir mi$iniai, identifikuojami vibraciniai spektrai. Skenuojamuoju
elektroniniu mikroskopu atvaizduojamas pavir$ius pasirinktu masteliu. Atominiy
jégy mikroskopas naudojamas jvairiy medziagy pavir§iaus morfologijos tyrimui
ir lokaliy mechaniniy savybiy vertinimui atlikti nano-, mikroskaléje.

Pjezoelektriniy savybiy analizé buvo atlickama matuojant generuojama
elektrinj signalag bandinj virpinant periodiskai ir zadinant vienetiniais
mechaniniais impulsais. Tiriant atvirkstinj pjezoelektrinj efekta, buvo naudojama
optoelektroning holografiné metrologiné sistema PRISM, o bandinys buvo
zadinamas elektriniu impulsu. Visy trijy stendy schemos pateiktos 3 pav.

Eksperimenty principas visy trijy panaSus. Bandinys jtvirtinamas i laikiklj,
kaip pavaizduota visose trijose schemose. Atitinkamai pagal eksperimento
pobiidj bandinys virpinamas periodiskai, veikiamas vienetiniu mechaniniu
impulsu arba Zadinamas elektriniais impulsais. Pirmais dviem atvejais rezultatas
fiksuojamas osciloskopu, kuris matuoja ir perduoda signalg j kompiuterj, ir
programiné jranga konvertuoja | grafikus. Kiek kitaip eksperimentai
atvirkstiniam pjezoelektriniam efektui tirti — bandinys Zadinamas elektriniais
impulsais ir, panaudojant optoelektronine holografing metrologine sistema
PRISM, nuskaitomas ir perduodamas j kompiuterj galutinis rezultatas.

3. FUNKCINIO ELEMENTO CHEMINIUY, MECHANINIU IR
ELEKTRINIU SAVYBIU TYRIMAS

Prie§ gaminant PZT kompoziting medziaga, buvo susintetinta PZT keramika,
patikrinta cheminé sudétis ir patvirtinta, kad susintetinta keramika atitinka
cheming formule. Vienas efektyviausiy cheminés sudéties analizés metody yra
rentgeno spinduliy difrakcija (XRD). Susintetinty PZT milteliy XRD spektras po
galutinio atkaitinimo pateiktas 4 pav.
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4 pav. PZT nanomilteliy rentgeno spinduliy difrakcijos spektras
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PZT keramika kristalizavosi j tetragonines struktiiras (a = b = 4,006 A, ¢ =
4,128 A, o = f = y = 90 laipsniy) su orbitinémis grupémis P = 4 mm
(necentriSkai simetriSkomis) ir (001), (100), (101),(110), (111),(002),
(200),(102),(210),(112),(211),(202),(220), (103) ir (320) kristalo
grafinémis ploksciy orientacijomis. XRD patvirtino PZT nanomilteliy strukttirg
atitinkanciy Pb (Zros2Tio.4s) O3 chemine formule su Ri=0,31 faktoriumi.

5 pav. PZT kompozitinés medziagos SEM vaizdai su koncentracijomis: (a) 40 proc.;
(b) 60 proc.; (c) 80 proc.

Gautus PZT miltelius maiSant su polivinilbutiraliu  skirtingomis
proporcijomis atitinkamomis salygomis, gaunama skirtingy koncentracijy PZT
kompozitiné medziaga. Silkografijos biidu pagaminami 3 skirtingy koncentracijy
(40 proc., 60 proc. ir 80 proc.) bandiniai tolimesniems eksperimentams atlikti,
tiriant, kokios koncentracijos PZT kompozitiné medziaga tinkamiausia
jutikliams gaminti. Pirmiausia buvo atlikta pavirSiaus analizé, uzfiksavus vaizdus
skenuojamuoju elektroniniu mikroskopu.
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Skenuojamojo elektroninio mikroskopo vaizdai, padidinti 10 000 Karty,
pateikti 5 pav. Bandinio su 40 proc. PZT koncentracija 5a pav. paviriuje
matomos struktaros, kuriy dydziai apie 10 um, o0 60 proc. koncentracijos
bandiniuose 5b pav. turi tinkline struktiirg su atsivérusiomis tuStumomis.
80 proc. koncentracijos PZT kompozito struktira mikrogranuling, turinti
tinklines jungtis, su vietomis atsiverian¢iomis tu§tumomis iki 7 pm dydzio.

I$ duomeny ir vaizdy, pateikty 2 lenteléje, galima teigti, kad, didéjant PZT
koncentracijai, pavir§ius i§gaunamas tolygesnis, ir tai daro tiesioging jtaka
pavir§iaus morfologijai.

2 lentelé. Skirtingy koncentracijy PZT kompozitiniy medziagy atominiy jégy mikroskopo
vaizdai ir pagrindiniai parametrai

40 proc. PZT
Zmean= 32,5 nm
R.= 8,89 nm
Ry=12,31 nm

60 proc. PZT
mean=1559,89 nm
Ra=42422 nm
Ry=562,66 nm

80 proc. PZT
Zmean=1073,63 nm
R.=360,97 nm
R;=436,77 nm
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PZT kompozitinés medziagos cheminé sudétis iSanalizuota naudojant
energijos dispersijos spektroskopa. Charakteringos visy cheminiy elementy
rentgeno spinduliy fotony energijos yra skirtingos, todél pagal iSmatuota fotony
energija ir jy intensyvuma galima nustatyti, kiek ir kokiy elementy yra
bandinyje. Rezultatai fiksuojami, kai energija kinta nuo 1,5 iki 5¢eV ir
fiksuojamas intensyvumas tam tikrame taske, tasko pozicija nusako, koks tai
elementas. Gauti rezultatai pateikti 3 lenteléje. Cirkonis sudétyje fiksuojamas,
kai intensyvumas yra ties 2,04236 keV energija, titanas — esant intensyvumui
4,50486 keV ir $vinas — kai intensyvumas pasiekia 10,5515 keV. I§ rezultaty
matyti, kad intensyvumas didéja proporcingai didinant PZT koncentracija
kompozitinéje medziagoje.

3 lentelé. Energijos dispersijos spektroskopo rezultatai

Koncspggac”a* Pb 10,5515 keV | Zr 2,04236 keV | Ti 4,50486 keV
40 34.49 244 44 107,73
60 48,62 359,21 143,94
80 108,05 609,85 256,81

Tolimesni eksperimentai buvo atlieckami analizuojant riSamaja medziaga
polivinilbutirali (PVB) ir jos jtaka PZT kompozitinés medziagos cheminei
sudéciai. Polimery analizei atlikti patikimiausias metodas yra Furjé
transformacijos infraraudonosios srities spektroskopija (FTIR). Tipinio FTIR
absorbcijos sritis yra 4000-500 cm®, o cheminés jungtys gali buti
identifikuojamos pagal absorbcijos spektry pozicijg ir intensyvuma. 6 pav.
pateikti du spektrai palyginimo tikslu; vienas spektras gryno PVB, o antrasis —
PZT kompozitinés medZziagos (80 proc. PZT ir 20 proc. PVB).

1007 —

it
PP

,.A

° s cH: |/ Ven

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
o C-0C cH |

6 pav. PVB ir PZT kompozitinés medziagos FTIR spektrai
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4 lentelé. Pavir§iaus morfologiniai parametrai po terminio jspaudimo proceso j skirtingy
koncentracijy elementus

40 proc. PZT
mean = 240,7 nm
Period =2,06
Ra= 56,19 nm
R;=71,28 nm

60 proc. PZT
Zmean= 276 nm
Period =2,1
R.:=94,1 nm
Ry=111,3 nm

80 proc. PZT

mean= 286,6 nm

Period =2.03
Rs=116,61 nm
Ry=140,33 nm

Alifatiniai jtempiai C-H ry$io matomi 680 cm™ ir 1010 cm™ absorbcijos
pozicijose. C-O-C jtempiai matomi 1150 cm* absorbcijos srityje, artimi butiralio
ziedui. C-Hy ry$iai charakteringi net 3 vietose: 1280 cm, 2880 cm™ ir 2980 cm
1, 1380 cm™ pozicijoje aiski C-Hs grupés smailé, o C-O absorbcijos rySys
iSreikstas 1720 cm? padétyje. O-H tempimo rySys iStemptas diapazone tarp
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3400 cm* ir 3600 cm™padéciy. Visi Sie rySiai charakterizuoja PVB polimera.
Lyginant spektrus matoma, kad absorbcijos smailiy pozicijos sutampa, iSskyrus
vieng smaile PZT kompozitinés medziagos spektre, kur matoma absorbcija ties
2400 cm't, rodanti M-O, kur M nurodo esant metalo sudétyje. Tai gali biiti Ti-O
arba Pb-O rySys. Analizé aiSkiai rodo, kad, maiSant PZT keramika ir PVB
polimers, tarp medziagy jokia cheminé reakcija nejvyksta, ir Kiekviena medziaga
iSlaiko savo chemines savybes, pasikei¢ia tik mechaninés savybés, tokios kaip
elastingumas.

ISanalizavus kompozitinés medziagos morfologines ir chemines savybes,
gaminamas funkcinis elementas, suformuojant perioding mikrostrukttira terminio
ispaudimo biidu 4 lentelé.

Palyginus gautus rezultatus po terminio jspaudimo matoma, kad, didéjant
PZT koncentracijai kompozitinéje medziagoje, ispaudas atkartojamas
kokybiskiau ir elementas su 80 proc. koncentracija matricg atkartoja geriausiai,
t.y. periodas maziausiai nukrypes nuo Sablono ir jspaudo gylis iSlaikomas
tolygiali, palyginti su mazesnés koncentracijos elementais.

Toliau Siame skyriuje analizuojamos pjezoelektrinés savybés ir lyginami
generuojami elektriniai potencialai skirtingoms PZT kompozitinés medziagos
koncentracijoms. 7 pav. pateikti rezultatai elementus virpinant periodi$kai ir
matuojant jy elektrinj potenciala.

. A

Generated voltage, mV
Generated voltage, mV
o

01 0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1
Time, s Time, s

0.08

0.086 I
0.04 +
0.02

002 Hhfif—
0.04 -t
-0.06
-0.08

Generated voltage, mV

Time, s

7 pav. Generuojamas elektrinis potencialas periodiskai virpinant PZT kompozito
elementus esant koncentracijoms: a) 40 proc.; b) 60 proc. ir ¢) 80 proc.
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PZT kompozitiné medZiaga Silkografijos bidu dedama ant pagrindo, taip
pagaminant gembés tipo bandinius, kuriy matmenys: ilgis — 20 mm, plotis 6 mm,
ir storis — 0,1 mm. Bandiniai virpinami periodiskai 0,007 g akceleracija ir 52 Hz
dazniu, bei naudojant 500 Hz Zemo daznio filtrg. Bandinys su 40 proc. PZT
koncentracija kompozitinéje medziagoje generuoja iki 50 pV 7a pav., o 60 proc.
koncentracijos bandinys generuoja tik 40 uV 7b pav. Ir geriausig rezultata
generuoja bandinys su 80 proc. PZT ir siekia iki 80 uV 7¢ pav.

Pagal visus istirtus parametrus geriausi rezultatai pasiekti naudojant 80 proc.
PZT koncentracijos kompoziting medziaga, todél tolimesniems eksperimentams
atlikti naudojama tik $ios koncentracijos medZziaga.

5 lentelé. Skirtingo storio sluoksniy elementy Zzemélapiai ir SEM vaizdai

1
bandinys
Tinklelis:

32/70
Sluoksnio
storis
70 pm

2
bandinys
Tinklelis:

48/70
Sluoksnio
storis
60 um

3
bandinys
Tinklelis:
140/34
Sluoksnio
storis
25 um




Formuojant PZT kompozitinés medziagos sluoksnius ant pagrindo
Silkografijos btudu ir naudojant skirtingo tankumo Silko tinklelius, galima
suformuoti skirtingo storio sluoksnius. Atliekant eksperimentus buvo naudojami
3 skirtingi tinkleliai, kuriais buvo suformuoti 70 um, 60 pm ir 25 pm sluoksniai
ant 50 um storio vario folijos pagrindo, atitinkamai naudojant tinklelius 32/70,
48/70 ir 140/34. Suformavus bandinius, po 2 kiekvieno storio papildomai
polinami, taip pagerinant jy pjezoelektrines savybes. Polinimo procesas nedaré
jtakos pavirSiaus morfologijai ar elementy iSsidéstymui, todél rezultatai
pateikiami tik polinty bandiniy.

6 lentelé. Morfologiniai parametrai ir 3D vaizdai, gauti naudojant atominiy jégy
mikroskopa

Bandinys 1
Tinklelis: 32/70
Zmean = 54 nm
Ra=21+1nm
Rq=29+1nm

Bandinys 2
Tinklelis: 48/70
Zmean = 396 nm
Ra=156 = 0,5 nm
Rq=189+0,5nm

Bandinys 3
Tinklelis:140/34
Zmean = 457 nm
Ra=112+0,5nm
Rq=149 £ 0,5 nm

0

8 pav. AJM histerezés skirtingy storiy bandiniams: a) 70 pm, b) 60 pm, ¢) 25 pm

5 lenteléje pateikti skenuojamojo elektroninio mikroskopo vaizdai, didinti
10 000 karty, ir medziagy pasiskirstymo zemélapiai skirtingy storiy bandiniy.
SEM vaizduose matomi 1 ir 2 bandinio pavirSiai tolygiai iSsibars¢iusiomis
granulinémis struktiiromis, kur gradeliy dydis apie 1 um. 3 bandinio pavirSiaus
susiformavusi 3 dimensijy struktiira su periodinémis ertmémis, kuriy dydis apie
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7 um. Analizuojant elementy i$sidéstymo zemélapius matoma, kad pagrindiniai
elementai pavir§iuje yra anglis (C) ir cirkonis (Zr). Abu Sie dominuojantys
elementai yra geri laidininkai ir neslopins pjezoelektriniy savybiy.

Morfologiné analizé atlikta su atominiy jégy mikroskopu ir 3D vaizdai bei
morfologiniai parametrai pateikti 6 lenteléje. 1 bandinio pavirSius pakankamai
glotnus, SiurkStumas siekia tik Rq = 29 nm. 2 ir 3 bandinio pavir$iai Siek tiek
grubesni, jy Siurk§tumas atitinkamai Rq = 189 nm ir Ry = 149 nm. Taigi galima
teigti, kad, naudojant skirtingus tinklelius, galima ne tik formuoti skirtingo storio
sluoksnius, bet ir pasiekti skirtingg pavirSiaus SiurkStuma.
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8 Pav. AJM histerezés skirtingy storiy bandiniams: a) 70 pm, b) 60 um, ¢) 25 pm

8 pav. pateiktos histerezés, gautos atliekant matavimus atominiy jégy
mikroskopu. Jose galima iSmatuoti adhezijos jégas ir apskaiciuoti pavirSiaus
standumga, zinant kampa . Sie parametrai labai svarbiis parenkant tinkamus
darbo rezimus. Pavir§iaus standumas apskai¢iuojamas naudojant formule:

7 lentelé. Histerezés parametrai

k, =tan¢ (1)

Sluoksnio storis, um Adhezijos jéga, nN PavirSiaus standumas, N/m
70 634 8,14
60 615 9,51
25 607 11,43

IS 7 lentelés duomeny matoma, kad adhezijos jéga tiesiogiai priklauso nuo
medziagos sluoksnio storio ir mazéja sluoksniui plonéjant. Pavir§iaus standumas,
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atvirk$éiai — didéja esant plonesniam sluoksniui. Galima teigti, kad, norint nauja
medziagg naudoti daleléms pritraukti, tikslinga rinktis storesnj sluoksnj. Taip pat
pavirSiaus standumas labai svarbus renkantis darbo rezimus, ypac
mikrosistemose.

Tolimesni tyrimai vertinant pjezoelektrines savybes atlikti analizuojant
polintus ir nepolintus bandinius. Bandiniy matmenys (ilgis — 5 mm, plotis —
1,5 mm) buvo sumazinti, palyginti su pries tai atliktais eksperimentais. Bandiniy
storiai priklauso nuo PZT kompozito sluoksnio storio, kai pagrindas naudojamas
50 pm storio vario folija. Kiekvieno i§ trijy skirtingo storio sluoksniy polinti ir
nepolinti elementai buvo veikiami vieno mechaninio impulso ir generuojamas
elektrinis impulsas pamatuotas. Specialiai sumontuotame stove jtvirtintas
kiekvienas bandinys atskirai buvo paveiktas 5N jégos mechaninio impulso.
Rezultatai pateikti 9 pav., kur kiekviename grafike viena i§ kreiviy atvaizduoja
nepolinto bandinio rezultata, o kita kreivé — polinto.
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c)
9 pav. Bandiniy su skirtingu aktyvios medZiagos sluoksniu generuojamas elektrinis

potencialas (—polintas, === nepolintas): a) 70 pm sluoksnis, A = 1,428 mV; b) 60 pm
sluoksnis, A = 1,48 mV; ¢) 25 um sluoksnis, A = 3,42 mV

Nepolinti elementai generavo nuo 0,2 mV iki 1 mV elektrinj potencialg, 0
polinty elementy rezultatai buvo daugiau nei 3 kartus geresni: generavo nuo
1,42 mV iki 3,42 mV. Rezultatai akivaizdziai parodé, kad polinimas bitinas,
norint pagerinti pjezoelektrines savybes. Svarbiausia, kad polinimo procesas
nepaveikia jokiy kity parametry — nei pavirSiaus morfologijos, nei cheminés
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sudéties. Galima teigti, kad polinimas tiesiog orientuoja visus dvipolius PZT
kompozitinéje medziagoje viena kryptimi.

Eksperimentai buvo atliekami ir matuojant atvirkstinj pjezoelektrinj efekta.
Eksperimentui atlikti buvo naudojamas 25 um storio polintas bandinys. Analizuojant
buvo naudojama optoelektroniné holografiné metrologiné sistema PRISM.
Zadinant elementg 100 V jtampa, 100 nm poslinkio amplitudé buvo generuojama
esant 184 Hz dazniui. Optoelektroninés holografinés metrologinés sistemos
PRISM veikiant minétiems parametrams sugeneruotas vaizdas pateiktas 10 pav.

10 pav. Optoelektroninés holografinés metrologinés sistemos PRISM sugeneruotas
vaizdas, bandinj zadinant elektriniu impulsu

Siekiant palyginti eksperimentinj, teorinj ir eksperimentinj matematinio
modeliavimo savyjy svyravimy daZnj, apskaiCiuoti teorinis ir matematinio
modelio savyjy svyravimy daZniai. Eksperimentinis virpesiy grafikas

sugeneruotas naudojant PicoScope osciloskopa. Teorinis savyjy svyravimy
daznis apskaic¢iuojamas naudojant 2, 3 ir 4 formules.

wd=wn\/1_le (2)

¢ia: wy — slopinamas savyjy svyravimy daznis, w, — savyjy svyravimy
daznis, & — slopinimo koeficientas;

©)

¢ia: § — logaritminis slopimas;
1 x(t)

0==In

n  x(t+nT)’

(4)
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¢ia: n — periody skaiius, x(t) — amplitudé laike t, x(t + nT) — amplitudé

laike t + nT, T — periodas.
ReikSmés panaudotos i§ virpesiy amplitudés grafiko bandinj suzadinus

vienetiniu mechaniniu impulsu 11 pav.

o Smizio impulsas

Matuojamas intervalas

Amplituds, um

Laikas, s

11 pav. Virpesiy amplitudés grafikas, bandinj zadinant vienu mechaniniu impulsu

Savyjy svyravimy daznis, lygus 186 Hz, buvo apskai¢iuotas duomenis
naudojant i§ eksperimentiniy rezultaty grafiko. Matuojamame intervale
amplitudé buvo 150 um periodo pradzioje ir sumazéjo iki 60 um po periodo.
Teorinis savyjy svyravimy daznis apskaiCiuotas naudojant auk$ciau pateiktas
formules ir yra lygus 187 Hz.

Mikrogembinés (masé—spyruoklé¢) lenkimo vibracijy sistemos
pateikta 12 pav. Tokia konfigiiracija apraSsoma Timosenko modelyje.

schema

mb,e
I A

kb,e

U,

12 pav. Mikrogembiné lenkimo vibracijy schema

Atsizvelgiant | salyginai trumpa sija (ilgis 5mm, plotisl,5 mm, storis
0,1 mm), slyties efektas tampa labiau aktualus, ir atsiranda papildoma kampiné
deformacija. Tokio modelio rezonansinj daznj galima apskaiCiuoti naudojant

formule (5).
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wilt = 11,832\/ ,(5)

¢ia: E — elastingumo modulis, G — Slyties elastingumo modulis, I, — inercijos
momentas y asyje, A — pjuvio zona, k — skerspjivio koeficientas, kuris lygus 5/6
staciakampio formos atzvilgiu, | — mikrogembés ilgis.

TimoSenko modelis leidzia teoriskai apskaiciuoti pirmaji vibracijos moda.
Rezultatai buvo palyginti su matematinio modeliu 13 pav., kur atvaizduota
pirmojo vibracijos modo simuliacija. Rezultatai visais atvejais gauti labai artimi
vieni kitiems.

x10* A254

" " 1 " i i " n " " 1 i 1 " o
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13 pav. Pirmasis kompozitinio elemento vibracijos modas, sumodeliuotas naudojant
,,COMSOL Multiphysics* aplinka

,»COMSOL Multiphysics“ modelyje pirmasis virpesiy modas buvo pasiektas
187,9 Hz. Atsizvelgiant | tai, kad savyjy svyravimy dazniai yra artimi visais
atvejais, galima konstatuoti, kad Jungo modulis PZT kompozitinei medziagai
buvo nustatytas teisingai ir yra 3,9 GPa. Atsizvelgiant j salyginai maza Jungo
modulj, PZT kompoziting medziagg tikslinga naudoti gaminant mikrosistemas,
kurios gali bati valdomos zemy daZniy impulsais. Lyginant PZT keramikos ir
naujos PZT kompozitinés medziagos rezonansinius daznius, matoma, kad
kompozitingje medziagoje jis sumazéja 2,3 karto ( nuo 439,4 iki 187,9 Hz).

4. TAIKYMO BIOMEDICINOJE PERSPEKTYVOS

Periodinés mikrostrukttiros, pasizymincios pavirSiaus plazminio rezonanso
efektu, gali buti placiai taikomos biomedicinoje. Periodinés mikrostruktiiros
jspaudimas PZT kompozitinéje medziagoje leidzia naudoti tokia platforma
molekuliniu lygmeniu, analizuojant cheming sudétj, identifikuojant tiriamas
molekules ar jy junginius.
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Siekiant iSvengti neigiamo poveikio, tarp jutiklio medziagos ir tiriamos terpés
jspausta PZT kompozito gardelé padengiama sidabro nanodalelémis, jas
uzgarinant. Tyrimai rodo, kad sidabro danga sustiprina pavirSiaus plazminj
rezonansg (PPR) ir pagerina optinj signalag. Viename jutiklyje kombinuojant
pjezoelektring medziaga, kuri dar pasiZzymi PPR efektu, labai prasiplecia
panaudojimo galimybés gaminant mikroelektromechanines sistemas. 14 pav.
pateikti matavimai palyginant PZT kompozito gardelés ir PZT kompozito
gardelés su sidabro danga difrakcijos efektyvuma.

w1

g 0.6 8 Gardelé =

B 05 ¥ m Gardelé su Ag —

%

g il

2 N BN

- N

3=

A 3 2 14 0 1 2 3
Difrakcijos maksimumo eilé

14 pav. Periodinés mikrostruktiiros su sidabro danga ir be difrakcijos efektyvumas

Po itsiskaidymo kai kurios @
Iastclés licka kamicninés %
Kamieniné lastele S0pm
(hemocytoblast)
@ / \ @ Lastelés dalinasi j dvi pagrindines grupes

° ]
Meloidings lastelés e 30pm
i — } |
=l = = = ®
. Moaobl Limfobl 20pm
> ‘ Retikulocitas , &
{ 1oum
o ‘ - it Muzicii linfocitai
e 0 P W eV 7%
Megakariocitas Entrocitas Bazofilas Neutrofilas Ezinofilas  Monocitai @ (=)
Tlimfocitas B limfocitas

2um
Trombocitai

15 pav. Kraujo hemopoezes vystymosi schema (Calvi, Link, 2015)

Vienas i§ galimy jutiklio pritaikymy yra kraujo hemopoezés analizé. Kraujo
hemopoezé 15 pav. — tai kauly ciulpuose gaminamy kamieniniy Igsteliy
diferenciacija. Pirmiausia kamieninés lgstelés diferencijuojamos j meloidines ir
limfoidines lasteles. Sios savo ruostu j blastus. Galutiné hemopoezés stadija —
kraujotaka patenkantys smulkiausi kraujo fiziniai elementai. Zmogaus kiine
kraujas cirkuliuodamas visiskai atsinaujina kas 100 dieny. Atsiradus sutrikimams
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kraujo sistemoje, dalis blasty nustoja diferencijuotis, taip sukeldami jvairias ligas
(tokias kaip leukemija, mielogeniné leukemija ir kt.). Tokiu atveju labai aktualu
yra ankstyva tokio sutrikimo diagnozé. Ankstyvoje stadijoje gydymas yra
efektyvesnis ir gali padéti iSvengti skaudZiy padariniy.

Tokio tipo jutiklio konstrukcija pakankamai paprasta, PZT kompozitinés
medziagos periodiné gardelé, padengta sidabru, dedama j pratekamg kanalg
16 pav. Periodiné gardelé su 20 um periodu pritraukia kraujyje nediferencijuotus
blastus, kuriy dydis apie 20 um, o diferencijuoti blastai praslysta pro gardele ir
netrukdomai teka kanalu.

Diferencijuoti
blastai ™~

Nediferencijuoti blastai

Pratekamasis kanalas

c0©0:00"°
-O°° o .t

PZT kompozito periodiné
struktira su sidabro danga

Lazeris Detektorius

16 pav. Jutiklio veikimo principiné schema

PPR signalas yra atspindétos §viesos intensyvumas, matuojamas
detektoriumi. Ivykus PPR, fiksuojamas aiSkus atspindétosios §viesos
intensyvumo pokytis. Tiriant kraujo daleliy saveikas, PPR poky¢iy fiksuojami,
kai kraujui leidziama saveikauti su jutiklio pavirSiumi. Atliekant daugelio
biologiskai veikliy medziagy analize, viena i§ saveikaujanéiy medziagy yra
kovalentiSkai prijungiama prie jutiklio pavirSiaus 16 pav. Tiriamas méginys,
kuriame yra analité, saveikaujanti su imobilizuotaja medZziaga, yra dedamas j
pratekamaja gardele. Tada jutiklio pavirSius apsSvieCiamas lazerio spinduliu ir
registruojamas PPR signalas. Sis signalas matuojamas nepertraukiamai visa laika
ir atspindimas kreivéje, kuri vadinama sensograma 17 pav. Sensorgramos
duomenis galima taikyti anali¢iy koncentracijoms nustatyti.

- \Disociacija

Koncentracija
Regeneracija
— Baziné Iinija
Baziné linija

Laikas, sek.

Asociacija

Rezonansinis signalas

XX XX

17 pav. Budinga PPR jutiklio sensograma
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Regeneracija po atlikto matavimo atlickama zadinant jutiklj elektriniu
impulsu, taip kei¢iant gardelés periodg ir i§laisvinant pritrauktus blastus. Tokiu
btdu jutiklis greitai paruosiamas pakartotinei analizei. Atsizvelgiant | tai, kad
jutiklis yra mikrodydzio, analizei atlikti pakanka tik laso kraujo. Nesudétinga ir
nebrangi jutiklio gamyba sudaro galimybes tokius periodinius steb¢jimus atlikti
namy sglygomis.

Dar vienas pavyzdys — tai viskozimetrinis jutiklis. Daznai konstrukcijose
naudojami magnetai, kurie reikalingi gembés konstrukcijai suzadinti ir jai
virpinti. Pakeitus gembés konstrukcija ir papildant nauja PZT kompozitinés
medziagos periodine gardele, galima atsisakyti magnety jutiklio konstrukcijoje.
Gembé virpinama PZT kompozitinj elementa zadinant elektriniais impulsais.
Rezultatus galima fiksuoti lazeriu ir detektoriumi matuojant PPR. Taciau $ioje
konstrukcijoje galima atsisakyti rezultaty fiksavimo lazeriu, detektoriumi
pakeidiant juos papildomu PZT kompozitinés medziagos elementu. Tokiu atveju
jutiklis ir pavara montuojami ant vienos gembés ir pavara generuoja virpesius, O
jutiklis registruoja amplitudés pokycius 18 pav.

(+ve) Pavara

| Kompiuteris

Pico scope

Jutiklis

18 pav. Patobulinto viskozimetrinio jutiklio schema

Eksperimentai atlikti gembés tipo jutiklj jdéjus j indg su fiziologiniu tirpalu
be gliukozés ir atskirai j fiziologinj tirpalg su gliukoze. Rezultatai uzfiksuoti
optoelektronine holografine metrologine sistema PRISM ir pateikti 19 pav. I$
rezultaty matomas rySkus amplitudés pokytis jutiklio rodmenis fiksuojant
skirtinguose skysciuose.

19 pav. Optoelektroniné holografiné metrologiné sistema PRISM hologramos:
a) —skystyje be gliukozés; b) — skystyje su gliukoze
Taigi, gaminant tokj jutiklj, vietoje osciloskopo ir kompiuterio bty
montuojamas keitiklis ir LCD ekranas rezultatams atvaizduoti. Taigi toks jutiklis
tampa nebrangus, paprastas ir patikimas.
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ISVADOS

1.

Mokslingje literatiiroje pateikiamas pakankamas kiekis nanokompozitiniy
medziagy, kurios pasizymi iSskirtinémis optinémis, mechaninémis,
elektrinémis ir  kitomis savybémis. Taciau informacijos apie
pjezoelektrinémis savybémis pasizymincias lanks¢ias keramikas, ypac
pasizyminéias pjezoelektriniu efektu mikrometriniu lygiu, yra labai mazai.
Pjezoelektrinés medziagos gali biiti labai placiai panaudojamos, pritaikant
jas jvairioms jutiminéms sistemoms. Pjezoelektrinés keramikos labai
perspektyvios medziagos kuriant mikrosistemas, taciau jos turi ir trikumy,
tokiy kaip trapumas, sudétingas apdirbimas, ypa¢ mikrolygiu, bei
ilgaamziskumo problema. Atsizvelgiant j tai, tikslinga sukurti nauja
pjezoelektring kompoziting medZiaga, pasizyminéia pjezoelektriniu efektu
mikrometriniu lygmeniu, kuri biity lanksti, ilgaamz¢ ir lengvai apdirbama.
Tyrimui ir plétojimui atlikti pasirinktas polivinilo butiralis (PVB) ir PZT
52/48 pjezoelektriné keramika. PZT keramika susintetinta chemijos
laboratorijoje, jos autentiSkumas patvirtintas rentgeno difrakcijos analizés
bidu. Toliau PZT nanodalelés sumaiSytos su polivinilo butiraliu
atitinkamomis proporcijomis ir gautas kompozitas suformuotas ant pagrindo
silkografijos badu. Silkografijos technologija yra nebrangi ir lengvai
pritatkoma jvairiems pavirSiams. Rezultatai rodo, kad 80 proc.
koncentracijos PZT kompozitiné medziaga pasizymi aukStesnémis
morfologinémis, mechaninémis ir pjezoelektrinémis savybémis, palyginti su
mazesniy Kkoncentracijy. Naujos medziagos savybés leidzia suformuoti
mikroperiodine gardele, kurios periodas 2 um, o gylis 0,35 um. Polimero
analizé kompozite parod¢, kad cheminé reakcija, maiSant PZT keramika su
PVB polimeru, nejvyko ir nepakeité jokiy PZT keramikos cheminiy savybiy.
80 proc. PZT kompozitiné medziaga pasiZymi geriausiais rezultatai ir gali
generuoti iki 80 uV elektrinj potencialg. MedZziagos skirtingy storiy
sluoksniai  suformuoti naudojant skirtingus tinklelius Silkografijoje.
Morfologiné analizé parodé, kad bandinys su 25 um sluoksniu yra vientisas
ir lygus. Polinimo procesas leido pagerinti pjezoelektrines savybes ir
sugeneravo 2,42 mV elektrinj potencialg. 80 proc. koncentracija, sluoksnio
storis 25 pm ir polinimo procesas leido pagerinti PZT kompozitinés
medziagos generuojama elektrinj potenciala 42 Kkartus, palyginti su
rezultatais, gautais pirmyjy bandymy metu.

Naujos PZT kompozitinés medziagos pritaikymo biomedicinoje pavyzdziai
rodo, kad medziaga tinkama kuriant naujas mikroelektromechanines
sistemas, mikrojutiklius, mikropavaras ar leidzia tobulinti esamas
mikrosistemas, jas dar labiau sumazinant ir supaprastinant. DaZniausiai,
panaudojus nauja PZT kompoziting medziaga, galima jprastus jutiklius
sumazinti iki mikrodydziy. | PZT kompoziting medziagg jmaisius sidabro
nanodaleliy ir suformavus periodine gardele, gaunamas mikrooptoelektrinés
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mechaninés sistemos jutiklis, pasiZymintis pavirSiaus plazminio rezonanso
efektu, kurio efektyvuma galima reguliuoti dél medziagos pjezoelektriniy
savybiy. Taip pat nauja medziaga pasizymi savybémis, kurios leidzia ja
naudoti vienoje sistemoje kaip jutikli ir kaip virpesiy generatoriy.
Eksperimentai parodé, kad, tokia sistema virpinant 1,6 kHz dazniu,
platformos amplitudé skystyje su gliukoze sumazéjo apie 30 proc., palyginti
su rezultatais virpinant fiziologiniame skystyje be gliukozés.
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»RESEARCH AND DEVELOPMENT OF PIEZOELECTRIC
COMPOSITE MATERIAL FOR BIOMEDICAL APPLICATION*

ABSTRACT

The evolution of micro electro mechanical systems (MEMS) started with
silicon etching and polymer processing (Nathanson, Newell et al. 1967). In the
last decades, sensors based on various sensing principles have been developed
due to the growing interest in laser technologies, robotics, measurement and
mostly in medical application. In order to create high quality MEMS and
upgrade production process it is necessary to improve microsystems fabrication
technology including new and more effective materials. MEMS can be
composed from several micro elements, but however main quality requirements
of advanced systems are sensitivity, high resolution and reliability. Till
nowadays, the intensive investments in MEMS and micro opto electro
mechanical systems (MOEMS) achieved many successful projects of various
micro elements that satisfy the requirements of produced systems.

Every microstructure fabrication material needs specific production
technology. Therefore, to produce microsystem have to be chosen effective
material and specific technology according to materials properties like
sensitivity, surface morphology, optical and mechanical properties. Lots of
mechanical properties are known to be scale dependent. Therefore, the properties
of microscale (nanoscale) structures have to be investigated. Nowadays the
traditional single materials are not able to perform necessary functions and
satisfy all the requirements producing high tech microsystems. An innovative
and interesting field designing microsystems is related with creation of novel
active elements based on novel materials with exclusive properties so called
composite (hanocomposite) materials. Properties of composite material can be
adjusted by system requirements changing shape, thickness, imprinting various
periodical microstructure.

This research meets many problems such as high sensitivity, accuracy of
measurements and huge number of analytes to monitor. The main motivation of
this research is to create composite material for active element with piezoelectric
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effect in micrometric level for biomedical application. In thesis major
investigations, research experience and achieved knowledge about adaptive
multifunction composite materials, properties and synthesis process, periodical
micro-structures imprint technology, formation principles and application for
biomedicine. There is an important point of chosen composite material and
technological process were selected to be low cost that the sensing element for
microsystem would be competitive in a market.

In dissertation thesis part of the experimental results were funded by a Grant
“Development and analysis of new type micro resonator for micro
electromechanical systems” (No. MIP-081/2015) from the Research Council of
Lithuania and by the Lithuanian state studies foundation.

The aim of thesis is to create and investigate elastic PZT composite material
which ensure piezoelectric effect in micro metric level of functional element for
biomedical application.

The objectives

1. To analyze scientific literature publications related to
piezoelectric materials and their usage for biomedical sensing.

2. To synthesize piezoelectric composite material applying
polymers and piezoelectric material nano particles.

3. To investigate chemical, mechanical and electrical characteristics
of synthesized piezoelectric composite material.

4. To present synthesized piezoelectric composite material example
of application in biomedical sensing.

There have been made a lot of investigations related with new materials and
functional elements for sensing systems and various micro devices. Thus, lots of
tasks still have to be solved or improved, such as sensitive gap, speed, accuracy
of analytical measurements, optical response, surface morphology, longevity and
other parameters which effects systems work.

The novelty of this work is based on composite material synthesis with
piezoelectric effect in micrometric level:

Ensuring the functionality of piezoelectric elements orientating piezoelectric
directional deformation by applying polarization process.

Identified effective layer thickness of formed composite material which
ensures electrical signal while mechanical force is applied.

Created piezoelectric material with elastic properties and ability to form
various geometric shapes and configurations.

Statements to defend

Synthesized lead zirconium titanate mixed with polyvinyl butyral polymer,
when PZT concentration in composite material is 80% ensures piezoelectric
effect in micrometric level.
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Polarization of piezoelectric composite material improves piezoelectric
properties comparing to not polarized elements and enables directional
deformations of piezoelectric element.

Created piezoelectric composite material reaction to mechanical signal rises
for the thinner layer.

Practical value of the research

Novel materials with ability to operate in micro metric level allows to create
new type sensors.

Created novel material with orientated directional deformation expands usage
for sensing technologies.

Generated electrical potential can be controlled by applying different layer
thickness of composite material.

Elastic properties of created piezoelectric composite material allows to form
various geometrical forms of functional elements for sensors.

The doctoral dissertation “Research and development of piezoelectric
composite material for biomedical application” consists of the introduction, 4
chapters with conclusions, general conclusion, list of references of 123 sources
and list of authors scientific publications. The dissertation consists of 88 pages,
13 tables and 52 figures.

A brief research backgrounds and actualities presented in introduction.
Defended statements and actuality of related investigation are given. Scientific
novelty and practical value presented together with objectives to accomplish the
aim. Approval of the work by presenting authors reports, publications and
successful accomplished scientific project presented, too.

In a first chapter literature analysis presented by which main aim of
dissertation and tasks to accomplish the aim was formulated. It presents a brief
review of scientific researches, investigations and problems related with
dissertation tasks.

The second chapter presents materials for synthesis, synthesis method, screen
printing and thermal embossing methods. Analytical equipment reviews together
with analysis methods for morphology, chemical, mechanical and piezoelectric
properties are presented, too.

Experimental results presented in third chapter. Analysis of novel
piezoelectric composite material with different concentrations and layer
thickness introduced. Discussion of investigation results related to morphology,
chemical, mechanical and piezoelectric properties are given. Polarization
influence to novel piezoelectric composite material is submitted.

Fourth chapter presents perspective application of PZT composite material.
Sensors with surface plasmon resonant effect for blood cell hematopoiesis and
viscometric sensor for glucose analysis are presented. These active elements
applied in biomedicine as sensing components to monitor the analytes was given.
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Elements with piezoelectric effect have showed perspective results with
controllable parameters in micrometric level.

General conclusion state results, received during research of piezoelectric
composite material accomplishing the aim and tasks of dissertation thesis.
Authors scientific publications and literature references given at the end of the

work.
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