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Abstract

Electrical and dielectrical measurements are convenient for searching of internal glass
ordering caused by the changes in processing technology and the individual admixture
concentration, as well. The complex electrical modulus can be used for the investigation of
the structural changes of chalcogenide and heavy metal oxide glasses.

Elektrické a dielektrické merania su vyhodné pre sledovanie zmien vo vnutornom
usporiadani skiel sposobenych zmenami v technoldgii a koncentracii jednotlivych primesi.
Komplexny elektricky modul moze byt vyuzity pre vysSetrovamie zmien v Strukture
chalkogénnych skiel a skiel na baze oxidov tazkych kovov.
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Uvod

Pre sledovanie zmien vo vnutornom usporiadani skiel urcenych pre prenos vykonového
ziarenia CO a CO, laserov sa hladaju nové metddy, ktoré oproti doteraz pouzivanym
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(elektrénova mikroskopia, rontgenova mikroanalyza) musia byt’ jednoduché, rychle a vysoko
presné. Medzi perspektivne mozno zaradit’ aj metody merania dielektrickych veli¢in, ktoré st
finan¢ne aj ¢asovo nenaro¢né a nevyzaduju zlozitu pripravu vzoriek. V tomto prispevku sa
zaoberame vyuzitim merani teplotnych a frekvenénych zéavislosti komplexného elektrického
modulu pri Stadiu Specidlnych skiel, pri ur¢eni maximalnej rozpustnosti primesi , teplotnej a
Casovej stability a pod.

Popis metody merania komplexného elektrického modulu

Komplexny elektricky modul M* zaviedol prvy krat Macedo a kol. [1] ako prevratent
hodnotu komplexnej permitivity:
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kde &* je komplexna permitivita , ktorej dve zlozky st urené vztahom: &* = &'-ig"". Realna
zlozka ¢’ je identickd s relativnou permitivitou materidlu, ¢’ je imaginarna zlozka
charakterizujica elektrické straty v dosledku polarizaénych pochodov a straty vodivostné.
Komplexny elektricky modul zachytava teda vodivostné aj polarizaéné deje v materiali, teda
pohyb viazanych aj voI'nych nosicov elektrického naboja v objeme materidlu, pretoze potlaca
vosokokapacitné efekty pri elektrodach a doraz kladie na nizkokapacitné objemové efekty.

Idedlnym pripadom materidlu z hl'adiska merania komplexného elektrického modulu
paralelne zapojenie idedlneho kondenzatora bez strat a idedlneho elektrického rezistora. Na
obrazku 1 je vidno, Ze namerany priebeh v komplexnej rovine (M’ vs M') (obr. la) sa
zobrazuje ako polkruznica so stredom S na osi M', vo frekvencnej zavislosti imaginarnej Casti
komplexného elektrického modulu (M" vs f) je priebeh v zhode Debye-ovskym rozdelenim
(obr. 1b). Distribuént funkciu predstavuje frekvencéna zavislost' realnej Casti komplexného
elektrického modulu (M" vs f) (obr. 1c) [2].
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Obr. 1 Zavislosti charakterizujuce idealny paralelny RC obvod
a) Komplexny elektricky modul (M’ vs M’) zobrazeny v komplexnej rovine.
b) Frekvencna zavislost imaginarnej casti komplexného elektrického modulu (M’ vs f).
c) Frekvencna zavislost realnej casti komplexného elektrického modulu (M’ vs f).

V pripade merania komplexného elektrického modulu realnych materidlov dochadza k
posuvu stredu S v komplexnej rovine (M’ vs M') pod os M' (==), priebeh polkruznice sa



deformuje najmi vo vysokofrekvencénej oblasti (==), mdze nastat’ aj vznik priebehu tvoreného
spojenim dvoch, resp viac polkruznic predstavujicich jednotlivé komponenty v usporiadani
materidlu (==) (obr. 2a). Vo frekvencnej zavislosti imagindrnej casti komplexného
elektrického modulu (M"" vs f) sa priebeh rozdelenia deformuje (znizuje a rozsiruje) najma vo
vosokofrekvenénej oblasti, méze nastat’ aj vznik priebehu tvorené¢ho spojenim dvoch, resp
viac rozdeleni predstavujucich jednotlivé komponenty v usporiadani materialu (obr. 2b).
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Obr. 2 Najcastejsie pripady tvarov zavislosti, ktoré mozno namerat u redlnych materialov
a) Komplexny elektricky modul (M’ vs M’) zobrazeny v komplexnej rovine
b) Frekvencna zavislost imaginarnej casti komplexného elektrického modulu (M’ vs f)

Ak je materidl vystaveny réoznym meracim teplotdm, posobenim ktorych nedochadza k
zmene jeho vnutorného usporiadania tvar a velkost' nameranych priebehov sa nemeni,
dochadza len k posuvu vo frekvencnych zavislostiach (obr. 3). Pri zmene vo vnutornom
usporiadani dochédza aj k deformacii, resp. zmene nameranych priebehov.
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Obr. 3 Priklad zavislosti nameranych pri teplotach T) < T, < T3 < |, pre teplotne stabilny
realny material priblizujuci sa viastnostami idedlnemu
a) Komplexny elektricky modul (M’ vs M)
b) Frekvencna zavislost imaginarnej casti komplexného elektrického modulu (M’ vs f)

Priklady pouzitia merani komplexného elektrického modulu

Pri ur€ovani maximalnej rozpustnosti primesi v sklach sme vyuzili frekvenéné zavislosti
imaginarnej Casti komplexného elektrického modulu (M" vs f) (obr. 4a). Pri zobrazeni
zavislosti frekvencie, pri ktorej nastane v priebehoch maximum, od koncentracie primesi (obr.
4b) mozno pomerne jednoducho stanovit’ maximalnu rozpustnost’ primesi Pr na 1000 hmot.
ppm (A). Pri zvySeni koncentracie primesi vznikli v objeme skla mikrokrystaly, ¢o sa
potvrdilo pomocou elektronovej mikroskopie [3].
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Obr. 4 Zavislosti namerané na sklach systemu Geys Gajg.x Pry Sgs s roznou dotaciou Pry
[hmot. ppm] namerané pri 300 °C: B -0, ® - 500, A - 1000, ¥V - 3000, < - 6000.
a) Frekvencné zavislosti imagindrnej casti komplexného elektrického modulu (M’ vs f)
vzoriek skiel.
b) Zobrazenie zavislosti frekvencie, pri ktorej sme namerali maximum na roznej
koncentracii Prv Geys Ga o Pry Sgs sklach.

Teplotna stabilita skiel ja dolezitym faktorom ovplyviiujicim pripravu a aplikacie
optickych vlakien. Pre skl systému sme stanovili maximalnu teplotu, ktora este nesposobuje
trvalé zmeny vo vnitornom usporiadani skla nasledovne. Vzorku sme opakovane merali pri
referencnej teplote, pricom sme medzi meraniami uskutoc¢nili nahriate skla po dobu 20 mintit
pri zvySenej teplote. Z frekvencnej zavislosti redlnej ¢asti komplexného elektrického modulu
(M" vs f) (obr. 5a) mozno pomerne jednoducho porovnanim nameranych hodndt stanovit
teplotu, pri ktorej eSte nedochadza k zmene vo vnitornom usporiadani skla na 190 °C (A)
(obr. 5b) [4].

124 12-
M'x 100 Ly rpit M'x 100
9’ .= vy A 9’
o i vv | | b
6 61 v
3 & —— 3
e v ) *
0 T 0 T T T T T T
1000 10000 fIHZ 170 180 190 200 210 22
[H] ke
a) b)

Obr. 5 Zavislosti namerané na skle Gey Sep 793Tep.p07 + 1000 hmot. ppm EFr* (vo forme
Er;03) pri teplote 170 °C po nahriati na teplote (20 min.): W - 170 °C, o - 180 °C,
-190°C, V¥V -200 °C, ¢ -210°C, % -220 °C.
a) Frekvencné zavislosti realnej zlozky komplexného elektrického modulu (M’ vs f ).
b) Zavislost hodnot redlnej zlozky komplexného elektrického modulu nameraného pri
1000 Hz od teploty, na ktoru bolo sklo pred meranim nahriate (M’ vs T ).
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Obr. 6 a), c) Komplexny elektricky modul (M’ vs M’) a b), d) optické pozorovania v
polarizovanom svete skla 708b,0; - 30PbCl; [a), b)] a 60Sb,0; - 40K,CO; [c), d)]

Pomocou merani komplexného elektrického modulu mozno pomerne jednoducho
predikovat’ vyskyt defektov v objeme skla. U skiel na baze Sb,O; sme pomocou merani
komplexného modulu predikovali vyskyt aj predpokladané mnozstvo krystalickej fazy (obr.
6a,c), co sa potvrdilo na optickych meraniach (obr. 6b,d). MnozZstvo kryStalickej fazy
odpovedd velkosti Cervenej oblasti v priebehoch komplexného elektrického modulu [5].

Zaver

Na zaklade uvedenych prikladov mozno konStatovat, ze metddy merania elektrickych
vlastnosti (teplotné a frekvencné zavislosti komplexnych elektrickych modulov) st vhodné
pre vySetrovanie vnutorného usporiadania chalkogénnych skiel a skiel na baze oxidov tazkych
kovov ur€enych pre prenos vykonového Ziarenia v infracervenej Casti spektra. Obmedzujiicim
faktorom je to, ze tieto merania s len relativne a zvyCajne vyzaduju potvrdenie d’alSou
metddou, pricom nemozno stanovit' vlastnosti ve'mi malych objemov materidlu. Rozsah
moznosti je vSak pomerne Siroky a zahfiia ur€ovanie maximalnej rozpustnosti, vznik d’alSej
fazy v objeme skla, vySetrovanie teplotnej stability, objemovej homogenity, anizotropie, vplyv
koncentracie jednotlivych primesi, parametrov technoldgie a podobne.

Merania elektrickych vlastnosti a najmd komplexného elektrického modulu mozno s
uspechom vyuzit' aj pri inych druhoch materidlov s neusporiadanou Struktirou ako su
fluoridové skla [6], guma [7], plastické latky [8], keramika [9], kompozity [10,11,12] a
podobne.

Préca vznikla s podporou grantového projektu VEGA 1/9096/02.
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