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Studio preliminare al progetto di dottorato

Studio introduttivo sui vari aspetti del progetto di ricerca . o SR
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* Immagazzinamento dell’energia (storage)
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Classificazione dei materiali piezoelettrici

Lavoro di review sullo stato dell’arte attuale dell’energy harvesting meccanico con materiali piezoelettrici

@ Ricerca della piezoelettricita nei materiali

@ Studio delle strutture cristalline e delle proprieta
fisiche dei materiali (ferroelettricita e paraelettricita)

@ Classificazione dei materiali in famiglie

_* ossidi ferroelettrici (perovskiti, bronzo-tungsteni, ilmeniti...)
» ossidi non ferroelettrici (quarzo, silleniti, langasiti...)
* semiconduttori e metalli (wurtziti, zincblende, minerali...)

* materiali organici (peptidi, polimeri semicristallini e amorfi...)
» sali (tartrati, sali ferroelettrici e paraelettrici...)

V Selezione di materiali con caratteristiche di
biocompatibilita (green), facile reperibilita e lead-free

Clementi, G.; Cottone, F.; Di Michele, A.; Gammaitoni, L.;
Mattarelli, M.; Perna, G.; Suarez-Lopez, M.; Baglio, S.; Trigona,
C.: Neri, |.; Review on Innovative Piezoelectric Materials for
Mechanical Energy Harvesting, MDPI Energies
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Fabbricazione del campione piezoelettrico

@ Campione di niobato di litio LiNbO;

frammento di cristallo tagliato x-cut
(spessore L = 0.5 mm)

 biocompatibile ¢ basso costo

] . ] @ Oxygen “/
* duttile nella * Innovativo o :;:f
lavorazione e conoscenza “parziale” in letteratura
candidato » tecniche di caratterizzazione delle proprieta del materiale

@ Fase di pulizia del cristallo —— eliminazione delle impurita (acetone/etanolo/acqua)

@ Deposizione degli elettrodi Cr-Au
\> tecnica di sputtering con maschera {

deposizione del cromo di 60 s —— 27 nm spessore totale

102 nm

deposizione del’oro di 100 s —— 75 nm

Step #1: materiale piezo Step #2: applicazione maschera Step #3: sputtering Cr/Au (sopra) Step #4: sputtering Cr/Au (sotto)
Au Au _
\ / cH ImcEn ' d =6 mm
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Caratterizzazione del dispositivo (1): microscopio ottico + elettronico

100 pm

| | EHT = 15.00 kV

XXXVII cycle PhD course

WD = 8.0mm Mag= 150X Signal A= SE2

@ Caratterizzazione attraverso il microscopio ottico

EHT = 15.00 kV

WD = 7.1 mm Mag= 498 X Signal A= SE2
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Signal A = AsB
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Caratterizzazione del dispositivo (2): composizione chimica al SEM
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Caratterizzazione del dispositivo (3): spettroscopia Brillouin + Raman

Uso della spettroscopia Brillouin e Raman per la misura del comportamento meccanico del materiale
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. . . Iri . .
@ Spettroscopia Brillouin vy i'O OSP"“ef L= @ Spettroscopia Raman
PC
scattering anelastico di fotoni Glan Polarizer == |57 ) - scattering anelastico di fotoni
<4 con fononi a bassa energia ”a'fan6 O S che coinvolge modi vibrazionali
4 N .
comportamento elastico del Sa%,e P Qmolecolarl ad alte frequenze
: | [ Fabry-Perot t : : :
[ materiale (sulargascala) ... o bt L= Jeein s orientamento cristallografico
costanti del tensore elastico C;; ( \\> del campione

10° = E
- 25000 —
: | _ :
B ” Cll(Lx) =pV: ~ 195 20000 —
10° | B
E J \” C44(Ty) — pV)% i 70 15000;—
2| ﬂ ﬂ _ 2 10000
Y E Ceory =pPV; =94 L
- (GPa] s000] -

Lo e b e i T I | -

-80 -60 -40 -20 0 20 40 60 80 0 1000 1200
Frequenza [GHz] Raman Shift [cmA?-1]
XXXVII cycle PhD course First year sum up Venerdi 28 ottobre 2022 7/15




Caratterizzazione del dispositivo (4): analisi in frequenza

Implementazione di un sistema di misura indiretta dei coefficienti e costanti piezoelettriche del dispositivo

@ Punte conduttive

e asta: rame stagnato
* punta: tungsteno

@ Analizzatore di rete vettoriale (nanoVNA V2)

analisi nel dominio
delle frequenze dei comportamento

segnali in ingresso ad alte frequenze L — TR SOk N C—  ©  EEEEERE e /‘ _ ,
e in uscita dal 50 kHz - 3 GHz -
dispositivo ;

contatto con il DUT
(device under test)

@ Misuratore RLC palmare (Agilent U1732C)

misura in frequenza

delle compor\entl dl comportamento
un circuito: 3 basse

impedenza (£) frequenze " - -~

induttanza (L)
capacita (C) 100 Hz - 10 kHz

resistenza (R)

-~
'

segnale in corrente alternata
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Caratterizzazione del dispositivo (5): misura della risonanza e antirisonanza

Misura della frequenza di risonanza del dispositivo attraverso I’analizzatore di rete (hanoVNA)
segnale intero

@ Teoria del parametri di scattering

S21 > risposta in e o s 5 21
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S - a ' : : 0 e
“; )“ 2 galla riflessione (511) o ok
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@ Modello di Butterworth - Van Dyke e ARG Soy| =0 | | Z|
O dispositivo come o | 2 e =
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Caratterizzazione del dispositivo (6): misura della capacita e permittivita elettrica

Misura diretta della capacita e indiretta della permittivita del dispositivo attraverso il misuratore RLC (Agilent)

@ Capacita a basse frequenze @ Permittivita elettrica a basse frequenze
CL
C = gye,— ~ 42 pF valore calcolato . = —— =~ 384 valore teorico
L 80A
misure su 4 frequenze: 100 Hz, 120 Hz, 1 kHz, 10 kHz comportamento “costante” a frequenze inferiori alla
risonanza
Frequenza (Hz) Capacita (pF) Frequenza (Hz) Permittivita
100 Hz 39+10 100 Hz 78t 24
120 Hz 40 £10 | > 120 Hz 80 + 24
1 kHz 41.8+1.2 1 kHz 83.5+ 6.6
10 kHz 41.9+0.6 10 kHz 83.8+ 5.5

NEXT: Misura della capacita e della permittivita elettrica estesa ad alte frequenze
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Caratterizzazione del dispositivo (7): training all’AFM (work in progress)

Preparazione all’utilizzo del’ AFM (Atomic Force Microscope) per misure quasi-statiche della piezoelettricita

OBIETTIVO applicazione di una tensione
elevata al dispositivo sotto 'AFM deformazione piezoelettrica del cristallo piezoelettrico

N

spostamento della punta dell’AFM per coefficiente d. [pC]
' I

@ Studio teorico del funzionamento del microscopio \> effetto piezo inverso

@ Metodologia della procedura d’uso » topografia delle superfici
e contact topography e semi-contact topography rugosita della superficie
@ Uso delle funzioni » analisi statistica e di Fourier delle immagini altezza media del campione

Prova con griglia di calibrazione distanza tra due punt

e su campioni Si-Cr-Au
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Selezione di materiali piezoelettrici innovativi per I'’energy harvesting

* Polimeri: PVDF, PVDC, PAN, PVC
* Polimeri cellulari: cellular propylene

«  Ceramiche nanocomposite

stampate in 3D: PVDF +

nanoparticelle di titanati di bario

e Micro/nano fibre di PVDF
e Elastomeri

e  Strutture esotiche non
realizzabili con processi di
fabbricazione tradizionale
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Timeline PhD

2° YEAR 3° YEAR

‘ attivita di outreaching:

seminario sulla sostenibilita discussione della *
tesi di dottorato

—

tecniche bottom-up: stesura della tesi di dottorato
e sintesi idrotermale

* sSonicazione * simulazione del misura della piezoelettricita attivita nell’azienda partner
ad ultrasuoni comportamento

elettromeccanico . ; . tal , , :
del dispositivo Set-up sperimentale integrazione del generatore all’elettronica

(FEA/MATLAB) (hanoVNA/Agilent)

chimico-fisica: © AFM * design del dispositivo test delle performance
. SEM/ottica per energy harvesting
« Brillouin/Raman * misura dell'energy storage caratterizzazione vibrazionale:

e shaker, accelerometri
e analizzatori di rete
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Corsi seguiti, esami sostenuti e prodotti della ricerca

Corsi ed esami della didattica

EFT | - Modulo teorico - prof. Buttazzo Nanosystems | - Nanomagneti molecolari - prof. Chiesa/Garlatti
EFT Il - Modulo spintronica - prof. Tatara Nanosystems Il - Spettroscopia Raman - prof. Ripanti

Physics at Collider - prof. Gallinaro Nanosystems lll - Caratterizzazione spettroscopica - prof. Pedio

Multimessanger Physics | - Onde gravitazionali - prof. Punturo

Uncertainty and Probabillity - prof. D’Agostino
Multimessanger Physics |l - Astrofisica gamma - prof. Tostl

Teaching and Learning Physics at University

- prof. Organtini Introduction to Space Physics - prof. Tommassetti
Prodotti della ricerca energies ‘MDPL
pubblicazione di un S
review paper su Review on Innovative Piezoelectric Materials for Mechanical
Energies MDPI, 26 Energy Harvesting

agosto 2022

Giacomo Clementi 1", Francesco Cottone 1", Alessandro Di Michele !, Luca Gammaitoni 1",

Maurizio Mattarelli !, Gabriele Perna !/, Miquel L6pez-Sudrez 2, Salvatore Baglio °, Carlo Trigona
and Igor Neri 1*

3
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