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Аннотация. С целью коррекции дрейфа нуля при измерении величины 
пьезоэлектрического отклика разработана методика чопперного усиления. Использован 
метод атомно-силовой микроскопии пьезоотклика в условиях непрерывного изменения 
температуры. С помощью такой методики получены температуры фазового перехода 
антисегнетоэлектрик – сегнетоэлектрик в монокристалле PZT 4%. Качественное 
совпадение с результатами измерения поляризации насыщения, полученными методом 
Сойера – Тауэра, позволяет утверждать, что сделанные технические предположения 
вполне состоятельны и разработанная методика достойна широкого применения при 
подобных измерениях.
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Abstract. A chopper amplification technique has been developed to correct zero drift when 
measuring the magnitude of the piezoelectric response using the PFM method under condi-
tions of continuous temperature change. Employing this technique, the temperatures of the 
antiferroelectric – ferroelectric phase transition of a PZT 4% single crystal were obtained. A 
qualitative agreement with the results of measuring the saturation polarization obtained by the 
Sawyer – Tower method makes it possible to assert that the technical assumptions made are 
quite reasonable and the developed method is worthy of widespread use in such measurements.
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Введение

Метод атомно-силовой микроскопии пьезоотклика (АСМП) широко используется для 
определения доменной конфигурации в сегнетоэлектриках [1, 2], исследования движения 
доменных стенок [3], а также процессов переключения поляризации [4, 5]. В основе ме-
тода лежит явление обратного пьезоэлектрического эффекта, когда материал с ненулевой 
поляризацией изменяет размер при приложении внешнего электрического поля. Измере-
ние величины и направления вектора поляризации осуществляется путем детектирования 
фазы и амплитуды колебания зонда атомно-силового микроскопа (АСМ); колебания ге-
нерируются переменным электрическим полем малой величины, которое прикладывается 
к образцу. Деформацию материала или отклонения зонда АСМ под действием электри-
ческого поля вызывают также и многие другие явления, например электрострикция или 
электростатическое взаимодействие с поверхностным зарядом [6 – 8].

Стоит отметить, что разделить влияние различных факторов, для того чтобы заре-
гистрировать непосредственно поляризацию сегнетоэлектриков, оказывается крайне за-
труднительным. На данный момент существуют достаточно эффективные (основанные на 
АСМП-спектроскопии), однако сложные в реализации методы для разделения вкладов 
электростатического взаимодействия и пьезоэлектрического отклика [9]. Тем не менее, 
основной областью применения метода АСМП является исследование материалов, гаран-
тированно находящихся в сегнетоэлектрической фазе. При этом задачи идентификации 
момента перехода образца в СЭ-состояние требуют особого, зачастую индивидуального, 
подхода.

Пьезоэлектрический отклик – это комплексная величина: его амплитуда пропорцио-
нальна величине поляризации, а фаза определяется направлением вектора поляризации 
в образце. Величину пьезоотклика, полученную экспериментально в отсутствие поляри-
зации в образце, называют вектором смещения, и он практически никогда не принимает 
значения, близкого к нулю. Более того, значение вектора смещения зависит от выбран-
ной измерительной частоты, температуры, механических свойств зонда и образца. Мож-
но рассматривать изменения данного вектора как дрейф нуля измерительной системы. 
Измерение абсолютной величины пьезоотклика крайне затруднено дрейфом нуля, что 
подробно описано в работе [10].

В данной работе исследована непрерывная температурная эволюция величины пье-
зоэлектрического отклика монокристалла PbZr0,96Ti0,04O3 (PZT 4%) с целью получения 
информации о температурах фазовых переходов между антисегнетоэлектрической (АСЭ) 
и сегнетоэлектрической (СЭ) фазами.
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Поскольку эффект дрейфа нуля не позволяет надежно получать даже относительные 
значения величины пьезоотклика, вследствие непрерывно изменяющейся температуры, 
мы применили широко используемый в измерительной технике способ устранения этого 
дрейфа, называемый методом чопперного усилителя (англ. chopper amplifier).

Материалы и методы

Исследуемый образец представлял собой пластину монокристалла PbZr0,96Ti0,04O3 тол-
щиной 35 ± 3 мкм и ориентацией поверхности (001). Поверхности пластины были отшли-
фованы до уровня шероховатости менее 100 нм. На обе стороны пластины были нанесены 
проводящие электроды хром-никель толщиной 84 нм (Cr – 4 нм, Ni – 80 нм) с помощью 
метода электронно-лучевого напыления. Рентгенографические данные, позволившие по-
лучить кристаллографическую ориентацию, были получены на рентгеновском дифракто-
метре SuperNova.

Измерение пьезоэлектрического отклика проводилось с использованием криогенного 
атомно-силового микроскопа Attocube Systems AttoAFM I, работающего в диапазоне от 
гелиевой до комнатной температур. Был использован кремниевый зонд марки HA_HR_
DCP с алмазным проводящим покрытием (жесткость балки зонда – 35 Н/м). Для измере-
ния сигналов пьезоэлектрического отклика применялся синхронный усилитель Stanford 
Research Systems SR844 с частотной полосой от 20 кГц до 200 МГц. Измерения проводи-
лись на постоянной частоте 60 кГц. Управление приборами и сбор данных осуществлялся 
по USB-интерфейсу с использованием программной среды NI LabView 2017.

Величина пьезоэлектрического отклика измерялась в одной точке поверхностного элек-
трода при линейном изменении температуры (5 °С/мин) и подаче на образец биполярных 
импульсов электрического поля амплитудой 8,5 кВ/см и периодом 2 с. Данной величины 
поля было достаточно для переключения поляризации в СЭ-фазе образца PZT 4%, но 
недостаточно в его АСЭ-фазе. Благодаря тому, что величина пьезоотклика пропорцио-
нальна величине поляризации, была возможность наблюдать ее рост при переходе образ-
ца в СЭ-фазу и спад при возврате в АСЭ-фазу. В общем случае применение сплошного 
поверхностного электрода понижает контраст между доменами различной ориентации 
[11]. Однако в нашем случае этот эффект не играет роли, так как измерения проводились 
в условиях однородного электрического поля плоского электрода, приводящего образец в 
монодоменное состояние. В таких условиях результаты измерений не зависят от выбран-
ной точки на поверхности. Эффект электростатического взаимодействия зонда с поверх-
ностью также исключался благодаря равенству потенциалов поверхностного электрода и 
проводящего зонда.

Рис. 1. Специальный нагреватель (вид сверху), 
расширяющий температурный диапазон 
измерения. Образец расположен на медном 

теплопроводящем электроде

С учетом того факта, что исследуемый 
фазовый переход АСЭ–СЭ находится за 
пределами штатного температурного диапа-
зона, используемого АСМ, нагрев образца 
осуществлялся компактным нагревателем 
(рис. 1), разработанным специально для 
данного эксперимента и расширяющим 
температурный диапазон до 130 °C. На-
греватель представляет собой платиновый 
термодатчик PT1000 (2×2 мм), обмотан-
ный тонкой нихромовой проволокой. Тер-
модатчик не только служит измерителем 
температуры, но и одновременно является 
основной термостатирующей массой на-
гревателя. На поверхности термодатчика 
располагается медный столик для фикса-
ции образца; столик также служит нижним 
контактным электродом. Нагреватель рас-
положен на стеклотекстолитовой печатной 
плате, являющейся несущим каркасом и 
обеспечивающей разведение электрических  



101

 Приборы и техника физического эксперимента

контактов нагревателя к проводам. Суммарная толщина конструкции не превышает 4 мм, 
что позволяет использовать ее практически в любом атомно-силовом микроскопе. Кон-
троль и изменение температуры образца со стабильностью около 0,05 K обеспечивались 
контроллером с программной реализацией ПИД-регулятора, изготовленным специально 
для данного эксперимента.

С учетом того, что микроскоп AttoAFM I имеет интерферометрическую систему де-
тектирования отклонения зонда и его рабочий отрезок медленно меняется вследствие 
изменения температуры, сбор данных в ходе измерений кратковременно прерывался при-
мерно через каждые 10 °С для коррекции данного изменения.

Результаты и их обсуждение

На рис. 2 представлены временные зависимости вещественной и мнимой компонент 
сигнала пьезоотклика, а также значений температуры исследованного образца.

Коррекция дрейфа нуля проводилась следующим образом. На основе измеренных 
данных для каждого сигнала были построены верхняя (P↑) и нижняя (P↓) огибающие, 
поскольку каждый измеренный сигнал представлял собой меандр с переменной ампли-
тудой, которая зависела от температуры. Обозначения P↑ и P↓ относятся к предельным 
(при данной величине поля) противоположным направлениям поляризации в образце. 
Затем для каждой температуры использовались величины полученных огибающих, чтобы 
построить так называемое сигнальное созвездие: позиции точек P↑ и P↓ на комплексной 
плоскости.

На рис. 3,а представлены сигнальные созвездия для нескольких температур. Точка-
ми красного и синего цвета обозначены значения комплексного сигнала пьезооткли-
ка для противоположных направлений поляризации, черными точками отмечены ве-

b)

a)

Рис. 2. Временные зависимости вещественной 
и мнимой компонент сигнала пьезоотклика 
образца PbZr0,96Ti0,04O3 (a), а также  
соответствующая программная реализация 

температурной динамики, которой 
подвергался образец. 

Цветные огибающие линии на рис. 2,а использовались 
для построения сигнальных созвездий (см. далее)

личины вектора смещения (P = 0). На  
рис. 3,а видно, что с ростом температуры 
положение нулевой точки, а также на-
клон виртуальной линии, соединяющей 
точки P↑ и P↓, заметно изменяются. Ес-
ли иметь в распоряжении одновременно 
значения сигнала для противоположных 
направлений поляризации, то появля-
ется возможность определять амплиту-
ду пьезоотклика как половину расстоя-
ния между этими точками. На рис. 3,b 
представлена температурная зависимость 
скорректированной амплитуды пьезоот-
клика.

С помощью полученной температур-
ной зависимости можно сделать заключе-
ние, что переход образца в СЭ-фазу про-
исходит при нагревании в температурной 
области от 100 до 115 °С. В наблюдаемом 
фазовом переходе АСЭ – СЭ имеет место 
значительный температурный гистерезис, 
поскольку обратный переход начинается 
при понижении температуры пример-
но до 50 °C и продолжается вплоть до  
20 °С. Максимальное значение пьезоот-
клика достигается в точке, предшеству-
ющей возврату в АСЭ-фазу. Также стоит 
отметить, что при нагреве образца в тем-
пературной области АСЭ-фазы значение 
величины пьезоотклика составляет около 
0,06 мВ вследствие наведенной поляриза-
ции (а не эффекта смещения нуля).
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a) b)

Рис. 3. Процедура идентификации момента перехода образца в сегнетоэлектрическое состояние: 
а – сигнальные созвездия для нескольких температур; b – температурная зависимость 

скорректированной амплитуды пьезоотклика образца PbZr0,96Ti0,04O3 (переход образца в 
СЭ-фазу происходит при нагревании в температурной области от 100 до 115 °С). 

Красные и синие точки – значения комплексного сигнала пьезоотклика для противоположных 
направлений поляризации, черные точки – вектор смещения

Для оценки значимости результатов было проведено сравнение с результатами измере-
ния поляризации насыщения Ps(T). Зависимость Ps(T) была получена методом измере-
ния петель сегнетоэлектрического гистерезиса (схема Сойера – Тауэра) на установке, 
описанной в нашей статье [12]. Полученная зависимость поляризации насыщения Ps(T) 
представлена на рис. 4,а; добавлен также ее фрагмент в области максимального значения  
(рис. 4,b). Данный эксперимент был проведен непосредственно после измерения пье-
зоотклика методом АСМП; при этом не было возможности провести отжиг образца в 
параэлектрической фазе. Вероятно, вследствие данного факта температура обоих фазовых 
переходов понизились приблизительно на 5 –10 °C. Несмотря на это, общий характер 
поведения зависимости Ps(T) имеет схожий тренд с таковым для амплитуды пьезоотклика.

Таким образом, можно утверждать, что применение метода чопперного усиления сиг-
нала АСМП при непрерывно изменяющейся температуре позволяет изучать фазовый пе-
реход в СЭ-фазу, а также фиксировать особенности поведения поляризации насыщения 
в зависимости от температуры.

a) b)

Рис. 4. Температурная зависимость поляризации насыщения, полученная методом Сойера – 
Тауэра (a) и ее увеличенный фрагмент в области максимальных значений Ps(T) (b). 

Кривые нагрева и охлаждения образца даны красным и синим цветами соответственно
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Заключение

Исследование было направлено на разработку методики чопперного усиления с це-
лью коррекции дрейфа нуля при измерении величины пьезоэлектрического отклика ме-
тодом АСМП в условиях непрерывного изменения температуры. С помощью разрабо-
танной методики получены температуры фазового перехода АСЭ – СЭ монокристалла 
PbZr0,96Ti0,04O3. Качественное совпадение с результатами измерения поляризации насыще-
ния, полученными методом Сойера – Тауэра, позволяет утверждать, что сделанные тех-
нические предположения вполне состоятельны и описанная методика достойна широкого 
применения при подобных измерениях.

Планируется дальнейшее развитие методики, которое будет выражено в усложнении 
состава и порядка импульсов напряжения, прикладываемых к образцу. Один из будущих 
вариантов предполагает добавление промежутков с нулевым напряжением между импуль-
сами чередующейся полярности. Мы надеемся, что такое усовершенствование позволит 
точнее определять комплексный вектор смещения сигнала пьезоотклика, при этом лишь 
незначительно увеличит сложность обработки полученных данных. В то же время кали-
бровочные измерения материала с хорошо известным пьезоэлектрическим коэффициен-
том позволят проводить точные количественные измерения.
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