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NGHIEN CUU XAY DUNG QUY TRINH CONG NGHE TONG HOQP
VAT LIEU AP PIEN PZT PHA TAP

RESEARCH ON BUILDING TECHNOLOGY PROCESS OF
DOPING PZT PIEZOELECTRIC MATERIALS

Nguyén Vin Thinh
Trwong Cao dang Cong nghé - Pai hoc Pa Nang; thinhdhdn@gmail.com

Tom tat - Khoa hoc vat ligu I linh vye nghién civu tbng hop, phan
tich, tng dung vat liéu mai. Vat liéu ap dién trén nen PZT pha tap
dung ché tao bién tr phat, thu song siéu am. Vé viéc doc quyén
c6ng nghé céc hang gbm &p dién thwong mai chi cong b cac thong
s6, trng dung con cong thirc vat liéu, quy trinh cong nghé luén gidr
bi mat. Trong bai nay, trinh bay két qua nghién ciru xay dwng quy
trinh coéng nghé tdng hop vat liéu PZT pha tap. D& danh gia quy
trinh cdng nghé da tién hanh tong hop hé gém PZT. Két qua, ché
tao thanh Cong he gom Pbo geSl’oo4(Zl’os3T|o47)099503 + 04% mol
MnO; thiéu két & 1150°C, céc thong sb dién moi, sat dién, ap dién
tdt: p= 7,66 (g/cmd), k, = 0,58, ds3 = 330 (pCIN), T, = 342°C,
Qm =527, Ec = 6,8 kV/cm, P,= 23,5 uC/cm?. So sanh két qua cac
thong s bang va cao hon PZT- 4 ciia Hang Morgan - M§.

T khéa - Gdm ap dién; PZT pha tap; gém ap dién cirng; hé sé ap
dién dzs; nhiét do Curie T¢

1. Pit van dé

Xuét phat tir tinh chit cua hiéu tmg 4p dién thudn va nguoc
cho thay gom 4p dién la co so cho viée ché tao cac phan tir
chuyen d6i nang luong dién — co, co — dién, trong do dlen hinh
14 bién tir phat va thu song siéu am duoc ché tao tir gbm éap
dién trén nén PZT pha tap, ciing tir ddy dé phat trién linh vuc
siéu am, thuy 4m va Ung dung. Hién nay, k¥ thuat si€u am
dang phat trién nhanh chong va dugc tmg dung rong i trong
nhiéu linh vuc: khoa hoc cong nghé, cong nghi€p, ndng
nghiép, mdi truong, y hoc. ... Cu thé, img dung si€udm dé tong
hop vét liéu vo co, hitu co, vat liéu dién tir c6 cau trdic nano;
trong cong nghiép dugc img dung dé han siéu 4m, khoan siéu
am, kiém tra khong phé huy, tdy rira; trong xir Iy méi truong,
siéu am dang dugc chi trong nhu mét tac nhan siéu oxy hoa
tién tién; trong y hoc ung dung dé chéan doan bénh, chiét tach
duoc li€u... Trong quan sy cong nghé, si€u am dudi nude goi
1a thiy Am duogc tmg dung trong céc thiét b sonar thu dong va
sonar chii dong trang bi cho hé thong sin ngam cta quan
chiing hai quan. C6 thé ndi, néu ngy tri trén khong trung la
song dién tir thi dudi nude 1a song 4m, siéu Am ma phén tir
chinh 14 bién tir siéu am gbm ap dién [1, 2].

Téng quan v& tinh hinh nghién ctru, ung dung vat li¢u
gbm ap dién, trén thé gidi co hang Morgan — My san xuét
gém ap dién thuong mai, c6 nhiéu cong trinh khoa hoc da
cong bb cac loai gdm ap dién khac nhau tuy theo myc dich
Umg dung [1, 2]. Tuy nhién, ton tai mot thyc trang vé viée
doc quyén cong nghé, cac hdng san xuat gdbm ap dién
thuong mai va cac cong trinh khoa hoc chi cong bd tén
thuwong mai, cac thong sé dic trung va ung dung, con cdng
thire vat li€u, quy trinh cong nghé luén duoc gilr bi mat.
Nhu vay, véi muc ti€u chu dong ché tao duogc cac hé gém
4p dién PZT pha tap phi hop vé6i yéu cau tng dung, cac
van d& can dit ra va phai duoc giai quyét Ia:
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Thir nhat, can phai nghién ciru xac dinh dugc cong thire
vat li¢u nén PZT, thanh phan va ndng d¢ tap pha vao dé
bien tinh hoa vt li€u tao ra h¢ gom ap dién PZT pha tap
cung va mém c6 cac thong sd déc trung cao, dic biét on
dinh trong diéu kién chiu tac dong cua murc kich thich cao,
thoi gian dai. Vit liéu ap dién ctirng duoc dung dé che tao
bién tir phat song siéu am, vat liéu ap dién mém dugc dung
dé ché tao bién tir thu song siéu 4m, cam bién siéu am [1].

Thir hai, can nghién ctru xay dung quy trinh cong nghé
tong hop vat li€u ap dién trén nén PZT pha tap.

Tht ba, can phai xac dinh duoc cac thong sb dic trung
theo chuan quoc té IRE — 61 vé vat liéu ap dién.

Céc van dé dit ra s& duoc giai quyét véi muyc dich 1a:

Téng quan co s& 1y thuyét cua vat liéu 4p dién PZT, tir
d6 chon thanh phan cua hé vat li¢u bang cong thure cu thé.

Xay dung hoan thién quy trinh cong ngh¢ vdi cac cong
doan cu the, giai thich co ché rod rang.

Tir quy trinh cong nghé da dugc xay dung, tong hop hé
vat liéu ap dién PZT pha tap theo cong thirc da chon.

Tién hanh khao sat trong cung mot diéu kién cac thong
s6 dic trung cua vt liéu tong hop dugc va vat liéu gom ap
dién ctia bién tr siéu 4m cong sudt do hing Morgan ché tao,
c6 tén thuong mai la PZT - 4. Két qua khao sat tir hai hé gom
lam co so so sanh, danh gia quy trinh cong nghé da de xuat.

2. Co s Iy thuyét vé vat ligu ap dién PZT

Gbém ap dién 1a vat liéu co cAu truc da tinh thé, ton tai
nhié¢u domen trong vi tinh thé theo cac phuong khéc nhau,
khi chua phan cuc boi dién truong ngoai, tong md-men
ludng cuc dién cua tinh thé bé“mg 0. Sau khi phan cuc boi
dién trudng ngoai, chu trac domen duoc sép xép lai theo
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mot phuong cb dinh, md-men ludng cuc dién khac 0, vat
lidu tOn tai tinh chat ap dién. Khi cdu trac domen duoc sip
xép lai s& xac dinh phuong cua dién trudng ngoai ap dit
1én ban gdm 4p dién va phuong dao dong co hoc, nguoc
lai, xac dinh phuong ctia ing suat co hoc 1én ban gbm va
dién truong sinh ra. Pay 1a yéu t6 quyét dinh tinh chat hi¢u
ung ap dién thuadn va nguoc [4].

Vit lidu ap dién phai dwoc téng hop trén co s cac da
tinh thé ¢6 cAu triic pha hinh thai tr gidc hay mét thoi, vi véi
hai pha hinh thai nay ton tai nhiéu phuong cho qua trinh quay
va ¢b dinh c4u triic d6men sau khi phan cyc boi dién truong
ngoai. Pdi v6i pha hinh thai lap phuong do ddi xtmg mat va
truc nén khong ton tai phuong phan cuc, do do, khong cb
dinh dugc phuong ctia cau tric ddmen trong tinh thé.

Hinh 1 1a gian d6 chuyén pha hinh thai hoc theo nhiét
do cua gém ap dién trén nén PZT, duge phéi liéu tir hai
thanh phan c6 céu truc perovskite ABOs la PbTiO; va
PbZrOs. Pay la co so cho viéc chon thanh phan PZT va xac
dinh nhiét d6 Curie T cta vat li€u [4].

SOOF T i 151 T T T T T 1

aso- [N e —]

L\ Fatn d2vo e _/

. 400— L jzm\ / -1
® 3s0-0 1Te 3 ‘ﬁ-/ .
w 300 5 - _
x T o
= o
5 2s0p¥ - -
§ 200 FR(KT) 8 Domain T Fr —
= L iroles (] gommn

I — "> tates —
190 1 Ve <100>

IOO'K° . \ -

F,
50 }/ R{LT) \ -
I S— | I 11 1 1

PbZrO4 10 20 30 40 S50 eC 7O 80 90 PBTiOy
MOLE % PbTiO3

Lead zirconate titanate phase diagram.
Hinh 1. Gian dé pﬁa hinh thadi hoc theo nhiét do cua
gom dp dién PZT [4]

Tir gian d6 cho thdy, truc hoanh biéu dién ty 18 thanh
phan Zr/Ti, phia phai giau Ti, phai trai giau Zr, truc tung biéu
dién sy phu thudc nhiét do theo ty 1¢ thanh phﬁn Zr/Ti. Gian
d6 chuyén pha theo nhiét do chia thanh 3 ving chinh: Pc la
viing pha tinh thé 1ap phuwong, Fr 13 viing pha tinh thé ttr giac
va Fr 13 pha tinh thé mét thoi. Puong phén chia gitra pha lap
phuong va pha tir giac, mit thoi biéu dién sy bién thién cua
nhiét d§; duong phan chia gitta pha tr giac va mat thoi goi
la bién pha hinh thai hoc (Morphotropic Phase Boundary —
MPB). Tai nhiét 46 phong, MPB nam lan can ty 1¢ thanh
phan Zr/Ti: 51/49, 52/48, 53/47. Biéu dang cht y 1a tai MPB
¢6 nhiét 4o on dinh va kha cao, khoang 360°C. Mat khac, lan
can MPB luén ton tai hai pha t&r gidc va mat thoi nén vat li¢u
¢6 tinh chét ap dién rat t6t. Khi nhiét d6 cao hon nhiét do
Curie, vat liéu chuyén sang pha 1ap phuong, do do6 vat liéu
mt tinh chét ap dién. Nhu vay, viéc chon hé vat ligu co ty 1€
thanh phan 1an c4n bién pha hinh thai hoc c6 tinh chit ap
dién va nhiét d¢ Curie cao 1a mot trong cac vAn dé quan trong
ctia quy trinh cong nghé ché tao gbm ap dién [5].

Gian do pha hinh thai hoc 1a co so dé chon vét lidu nén
PZT theo ty 1& thanh phan Zr/Ti lan can MPB tir hai nguyén
lidu rén PbTiOz va PbZrOs. Mot vin dé quan trong hon ctia
viée tong hop vat lidu ap dién trén nén PZT d6 1a pha tap
nhim bién tinh hoa vét lidu dé cé cac thong sé co ban phu
hop véi muc dich ung dung. Vi vat li¢u ap dién trén co s&
chu tric perovskit ABOs, thudng st dung phuong phép pha

tap clg va mém. Pha tap cimg 1a sur thay thé céc ion c6 hoa
tri thip hon hoa trj cua ion & vi tri A hodc B. Cac ion c6 ban
kinh nho nhu K*, Na*,... s& chiém & vi tri A thay cho ion
Pb?*, cac ion c6 ban kinh 16n nhu Fe?*, Fe3*, Co?*, Co®*,
Mn?*, Ni2*, Mg?, AI**, Ga*, In®*, Cr¥* chiém ¢ vi tri B thay
cho Zr** va Ti**. Hiéu (mg cimg ho4 cua céc tap cing 13 viéc
tao ra cac chd khuyét O (Vacancy O) trong mang. Pha tap
mém la su thay thé cac ion c6 hoa tri cao hon hoa tri cua ion
& vi tri A hodc B. Cac ion c6 ban kinh 16n hon nhu La®",
Nd3*, Sb3*, Bi®*, Th*,... s& chiém & vi tri A thay cho ion Pb?*,
cac ion c6 ban kinh nho hon nhu Nb®*, Ta®, Sb®, We ...
chiém & vi tri B thay cho Zr** va Ti*". Hiéu ung mém hoa
clia cac tap mém 1 viée tao ra cac chd khuyét Pb (Vacancy
Pb) trong mang. Két qua, khi pha tap clg hay mém vio vt
liéu 4p dién nén PZT s€ sinh ra hi¢u (g khuyét cac nguyén
tr Pb, O trong mang cau tric perovskit ABOs, dan dén sy
dich chuyén cuia cac nguyén tur dé dang hon, tir d6 cic vach
ddmen ciing s& d& dang bién dang hon cho du dudi tac dong
ctia dién truong hodc tmg suat nho [8].

3. Quy trinh cong nghé tong hop gbm ap dién PZT

Tir co so 1y thuyét xac dinh cong thirc vat liéu gom ap
dién PZT pha tap cho thdy cac thanh phan vat liéu nén va
tap chit yéu 1a cac chit réin dang bot sau khi tong hop thanh
vat lidu gém. Do d6, trong quy trinh cong nghé tong hop
gbm ap dién can quan tim dwa ra cic cong doan: xir Iy hdn
hop dat d6 min va ddng déu bang phwong phap nghién tron;
hdn hop sau khi nghién trén 1an mot phai duoc ép va nung
s0 bo dé cac chat duge dé dang phan tng pha ran theo co
che thé nguyén tir trong mang tinh thé; sau khi nung so bo
can phai tiép tuc nghlen tron 1an hai nham tao ra sy dong
nhét cta hop chit dé phan tmg pha rén xay ra hoan toan &
cong doan nung thiéu két; vat liéu sau khi nung thiéu két
s& tao thanh gém nhung chua c6 tinh 4p dién do cu triic
ddémen trong vat liéu van con hdn don. Dé khao sat cac
thong sb dic trung cua vt liéu cac cong doan tiép theo, can
phai gia cong mau theo chuan qudc té IRE — 61, phu cuc
va phén cyc. Phan cyc gbm 4p dién 1a qua trinh sdp xép, cb
dinh cau tric domen trong vat liéu theo mot phuong xac
dinh dudi tac dung cua dién trudng mot chiéu [6, 7]. Cac
cong doan trong quy trinh di dugc khao sat bang thuc
nghiém va chon ché d6 t6i vu. Hinh 2 1a cac cong doan cua
quy trinh cong nghé tong hgp gdém ap dién PZT pha tap.

Chuén bj Nghién, tron Ep, nung Nghi"é'n, trén
vt ligu lan 1 . lan 2
sohg
Phan cwe, Tao dién cyc Gia En'ng Ep, mng
khao sat a .
ao saf (&g mau dhicu két

Hinh 2. Quy trink téng hop gom dp dién PZT

Cong doan 1: Chuin bi vt liéu

Vat liéu duoc chu?ip bi trg":n cO SO céng thirc ctia hé gém
da chon, cac thanh phan phoi li¢u ban dau la cac oxit, vat
liéu nén PZT gdm PbO, ZrOy, TiOo, thanh phan tap pha vao
tuy thudc viéc pha tap cing hay mém. Tt ca cac thanh
phan nguyén liéu déu phai c6 do tinh khiét trén 99%, dugc
cin biang can dién tir do chinh xac 10 gam.
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Cong doan 2: Nghién, tron 1an 1

Cong doan nay c6 y nghia rt quan trong nhdm tao ra
su dong nhét cua gom can lam cho cac hat dat o min va
tron 1an nhau dong déu, dé dang tao phan tmg pha ran theo
nguyén ly khuéch tan nguyén tir trong cong doan nung, yéu
cau duong kinh hat phai nhé hon 2um. Can phai luu y dén
viéc tap chét 1an vao trong qua trinh nghién, trén. Dé han
ché t6i da sy anh huong nay, qua trinh nghién tron dugc
tién hanh bang may nghién hanh tinh PM400/2 -MA-Type
str dung bi zirconia trong thoi gian 20 gio [7].

Cong doan 3: Ep, nung so bd

Hdn hop vat lidu rén sau khi nghién 1an 1 duogc ép thanh
mot vién dang dia duong kinh 30 mm, Iyc ép 1.500 kg/1cm?.
Vi vat liéu ap dién PZT pha tap, chon nhiét d6 nung 850°C,
toc do gia nhiét 5°C/phut, giir nhiét do tai 850°C trong 2 gio.
Cong doan nay 1a tong hop cac hop chét bang phan tmg pha
rin xay ra khi c6 su khuéch tan cac nguyén tir gitra cac hat
nam ké nhau, tai nhiét d6 thip hon nhiét 46 néng chay cia
mdi vat liéu tham gia. Co ché gdm 4 qua trinh vat 1y xay ra
trong giai doan nung so bo, d6 1a: Sy gidn nd tuyén tinh cia
cac hat trong khoang nhiét 6 phong dén 400°C; phan tmg
pha ran trong khoang 400°C - 750°C; su co ngdt ciia vat liéu
trong khoang 750°C - 800°C va cudi cung 1a sy phat trién c&
hat ¢ nhiét do trén 800°C [6].

Céng doan 4: Nghién 1an 2

Sau khi nung so bo, tién hanh nghién lan 2 bang may
nghién hanh tinh trong thoi gian 15 gid. Muc dich cta
nghién tron 1an nay 1a nham tao ra sy dong nhat hop chét
va giam kich thudc hat, giup cac chit tham gia cac phan
{mg pha rin xay ra hoan toan & giai doan thiéu két. D6 min
va do ddng déu cia cac hat anh huong 16n dén chit luong
ctia gdm sau khi thiéu két [7].

Céng doan 5: Ep, nung thiéu két

Hdn hop vat liéu rén sau khi nghién 1an 2 dwoc ép thanh
nhiéu vién dang dia duong kinh 1,2 mm, chiéu day 1,4 mm,
luc ép 150 kg/lem?. Vi vat liéu ap dién PZT pha tap, chon
nhiét do nung thidu két 1a 1.150°C, téc do gia nhiét
5°C/pht, giir nhiét d6 tai 1.150°C trong 2 gio.

Cong doan 6: Xur Iy mau

Tao mau c6 kich thuéc theo chuén qudc té IRE — 61 vé
vt liéu 4p dién, nhdm chudn bi cho cong doan do va khao
st cac thong sb ap dién tiép theo. B& mit mau dwoc mai
bang gidy nham c6 d¢ min ting dan trén may mai Labpol
Duo8 cho dén khi dat d6 day mong muén, sau do rira sach
mau béng siéu am trude khi tao dién cyc. Pac biét chu y vé
d6 phang ctia bé mit va song phang giita hai bé mat mau.

Bwoc 7: Phu dién cuc

Yéu cau cuia dién cuc gbm ap dién 12 c6 d6 dan dién tot,
d6 bam dinh cao va khong bi pha huy khi phan cuc ¢ nhiét
d6 va dién truong cao. Qua trinh phu dién cuc dugc tién
hanh nhu sau: Mau dugc nung dén nhiét d6 400°C rdi quét
mot 16p nhil chira oxit bac lan Iuot 1én hai bé mat mau trong
thoi gian 20 phut. O nhiét d6 400°C, oxit bac trong 16p nhii
s& dugc phan huy thanh kim loai Ag bam chic vao mau.

Buwoce 8: Phan cuc, khao sat

Trudce khi phan cuc, gdm sit dién khong c6 tinh ap dién
do su phan bb hdn don cua cac ddmen sat dién. Phan cuc

1a qua trinh dinh hudng va cb dinh cac domen theo chiéu
dién truong. Mau sau khi dugc gia cong c6 bé day 1 mm,
duoc phan cuc ¢ dién truong 30 kV/cm trong dau silicon &
nhiét d6 120°C, thoi gian 30 phut.

4. Két qua tong hop hé gbm 4ap dién c6 cong thirc
Pbo,96Sr0,04(Zro,53Ti0,47)0,99003 + 0,4% mol MnO2

Tir co s6 1y thuyét vé viée chon cong thire vat liéu, trong
nghién ciru nay, ching toi chon hé gém c6 cong thirc véi
thanh ph?m Pbo,gesro,o4(zro,53Tio,47)o,99603 + 0,4% mol MnO,
(PSZTM). Trong d6, vat liéu nén PZT chon ty 1¢ thanh
phén theo khdi lwgng Zr/Ti = 53/47, 1an can bién pha hinh
thai hoc. Vat liéu dugc climg hoa bang cach pha tap ding
tri Sr2* va tap cimg Mn?* vao nén PZT.

Thyc nghiém dugc tién hanh theo quy trinh cong nghé
da xay dung, tai Phong Thi nghiém Khoa hoc vat li¢u,
Khoa Vat Iy — Truong Pai hoc Khoa hoc — Pai hoc Hué.
Cac thong s6 dién moi, sit dién, ap dién duoc do trén thiét
bi LCR Hioki 3532 va Impedance HP 4193A tu dong hoa,
phan cuc gbm bing ngudn cao ap DC diéu chinh 0 — 40 kV.
Céu trac duoc do bang phuong phép nhidu xa tia X trén
thiét bi D8 ADVANCE - Bruker tai Khoa Hoa, Truong Pai
hoc Khoa hoc Tu nhién — Pai hoc Qudc gia Ha No¢i, vi cau
trac duogc chup anh SEM bang thiét bi S4800 — NIHE tai
Khoa Hoa, Truong Pai hoc Bach khoa Ha Nai.

4.1. Tinh chit dién méi, sit dién

Hang sé dién méi trong d6i va phd phu thugc hing sb
dién moi theo nhiét do, dugc do trén hé do LCR- Hioki
3532 ty dong hoa.

12000 1,0

Los
Ok lLos

I
t o7
i
l; o6
I 5
[ )

~0.4

I ‘
§ \ Fo.2
f oz
~ A/"»Dt

0 s 0.0

50 100 150 200 250 300 350
Nhiet do ("C)

10000

8000 4

6000

Tén hao tand

4000 4

Hang 56 di¢n moi ¢

2000 4

Hinh 3. S phu thudc hing s6 dién méi vao nhiét ¢

Tir Hinh 3 cho thay cac duong dac trung @, @ tuong ing
biéu dién sur phu thude hing s6 dién moi, ton hao dién moi
theo nhiét do. Ung véi nhiét d6 thap, hang s6 dién méi va ton
hao dién moi tand bé, trong khoang nhi¢t d6 nay, pha hinh thai
hoc ctia vat li¢u la pha tir giac, vat li¢u co tinh &p dién tot. Tai
nhiét d6 Tc hang sb dién mdi va ton hao dién moi rat 16n, day
cling la nhiét 4o chuyén pha cua vat li¢u, khi tang nhiét do 16n
hon nhiét do Tc, sur chuyén pha trong vat li€u xay ra hoan toan,
pha hinh thai hoc cta vt liéu 1a pha lap phuong, tinh 4p dién
cua vat li€u mét Diém dang chu y 1a vat lidu co dic trung
chuyén pha sac nét, khong phai chuyén phanhoe. Két qua nay
hoan toan phi hop véi dic trung chuyén pha ciia vét lidu cau
tric perovskite ABO;3 pha tap [5].

DPuong tré sit dién dugc do bang phuong phap Sawyer-
Tower, dién truong xoay chiéu 4p dat 1én miu tang dan tir
0 V dén khi duong tré dat trang thai bo hoa.

Hinh 4 cho théy, duong tré ¢ dang dac trung cua vt
lidu sit dién thuong dién hinh. Truong dién khang E = 6,8
(kV/cm) va @6 phan cuc du Py = 23,5 (UC/cm?).
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Hinh 4. Puong tré sdt dién

4.2. Tinh chit dp di¢n

pé nghién ctru tinh chét ap dién, chung t6i ché tao mau
theo hinh dang va kich thuge phu hop voi chuan quéc té
IRE — 61 vé ap dién, cac mau dugc tao dién cuc Ag va phan
cuc theo cac phuwong thich hop, nhim thu dwoc cac kiéu
dao dong tuong Gng. Nhi¢t d phan cuc duoc chon la
120°C, dién truong phan cyc 30 kV/cm, thoi gian 30 phut.
Phé dao dong cong huong do trén cac hé do LCR Hioki
3532 va Impedance HP 4193A ty dong hoa.
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Hinh 5. Phé dao déng cong huweéng theo phirong bdn kinh
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Hinh 6. Phé dao déng cong huwdng theo phirong chiéu day

Hinh 5 va 6 1a két qua do phd cong hudng cua cac mau
gbm theo phuong ban kinh va chiéu day. Cac dudng dic
trung @, @ tuong ung bleu dién sy phu thudc pha cua phd
dao dong cong huong, tong trd cia ban gém ap dién theo
tan s6 tin hiéu kich thich. Tir cac dudng dic trung cho thay
khi téng trd ¢6 gia tri nho nhit Zmin thi dao dong cong
huong bt déu xay ra, tan s ing voi Zmin goi la tan s6 cong
huong, khi tong tré c6 gid tri 16n nhit Zmax khong con dao
dong cong huong, tin sb ng v6i Zmax goi la tan s6 phan
cong huong. Dic trung phd dao dong cong hudng trong
khoang tan s cong huong va phan cong huong c6 do
vudng rd nét, thé hién tinh chat ap dién cua vat liéu dudi
tac dong cua nguén tin hiéu kich thich [4].
4.3. Khdo sdt cdu triic

Céu triic vat lidu duoc khao sat bang phuong phap do
phé nhiéu xa tia X trén thiét bi D8 ADVANCE —Bruker.

Hinh 7 1a két qua do phd nhidu xa tia X, cho thdy cac
vach nhiu xa cta vat liéu tring véi cac vach nhidu xa dic
trung ctia vat liéu Pb(ZrossTios7)03 ¢6 thong sé mang

a=b=4.0550 A% ¢ = 4.1100A° o =3 =~ =90°. Vat liéu
gdm c6 cAu trac tir gidc rat dién hinh, voi cac vach kép xuat
hién tai vi tri ing vdi goc 260 khoang 22°, 31°, 44,5° — 50°,
va vach don tai 38,2°. Véi cdu trac tinh thé nhu vay, két
luan rang miu vt liéu da tong hop ¢ thanh phan chinh
nam lan can bién pha hinh thai hoc hoan toan phi hop véi
cong thire vat liéu da chon.

Faculty ofChemisiry, HUS, VNU, D8 AD VANCE -Bruker - M2

Lin(Cps)
b

[

Hinh 7. Phé nhiéu xq tia X
4.4. Khéo sdt vi céu triic

Vi chu trac dugce khao sat bang phuong phap chup anh
SEM trén thiét bi S4800 — NIHE.

(34800 NEE 000K B x5 00K SE(1. K01 6

Hinh 8. Anh SEM chup cdc ché dp phong dai khac nhau

Hinh 8 1a anh SEM cuia mau vat liéu dugc chup & céac
d6 phong dai khac nhau. Mau gdm khong qua mot bude xir
1y héa hoc nao, chi duge bé ngiu nhién va rira sach bang
siéu am trude khi chup. Piém dang chu y tir vi cdu trdc cho
thy trén m5i hat da c6 sy hinh thanh cau tric vach démen
dang tam xép chong [6].

Hinh 9. Anh SEM chup ¢ cdc che do phong dai cao

Hinh 9 1a anh SEM c6 phdng dai cao, cho thay vat liéu co
cau triic tr gic nén trén anh di xuét hién hai loai cdu tric
doémen 1a 109° va 71°. Bomen 71° 1a dang tam, do rong vach
domen khoang 150 nm, véi kiéu ciu tric vach domen nay
hoan toan phu hgp véi gém ap dién PZT pha tap. Day cling 1a
két qua mong doi vi vat liéu c6 tinh chét 4p dién khi trong vat
liéu ton tai cAu trac vach domen va su bién dang vach domen
duéi tac dong cua dién truong hodc g sut co hoc [6].

5. So sanh két qua gébm PSZTM da tong hop véi gém
PZT — 4 cia hdng Morgan — My

Vé cong thirc vét liéu va quy trinh cong nghé cua hing

gdém thuong mai Morgan — M¥ ludn giit bi mat, chi cong
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b tén thuong mai va cac thong sb co ban, qua d6 ciing chi
1a céac s lidu dé tham khao budc dau. Dé co co s& so sanh
dang tin cdy, chiing t6i tién hanh khao sat dong thoi trong
cing mot diéu kién cac thong s6 dién méi, sat dién, ap dién
theo chudn qudc té IRE — 61 cua loai gdm ap dién lay tir
bién tir siéu am cua thiét bj siéu am cong suat do hang
Morgan cung cap, ¢ tén thuong mai la PZT — 4 va loai
gbm PSZTM d4 téng hop.
Bing 1. Mot s6 thong sé ciia gom PSZTM va PZT - 4

. I3 d33 Tc EC Pr
Loai gém | K fom®
oatgom| Ko | oomn | | ecy | kviem) | (ucrem?) | PE™)
PZT-4 |056| 307 |575| 355 | 72 25 | 770
PSzTM |058 | 330 [527| 342 | 68 | 235 | 7.66

Trong d6: kp 1a hé s6 lién két dién co; das 12 hé s6 ap
dién; Qm hé s6 pham chét; Tc 1a nhiét do Curie; Ecla trudng
dién khang; Py 1a @ phan cuc tir du; p 1a khdi luong riéng.

So sanh két qua cho thdy gbm PSZTM c6 hé sb lién két
dién co kp va hé s6 ap dién dss cao hon gbm PZT — 4. Hé
s6 pham chit Qm va nhiét d6 Curie Tc thap hon khong déng
ké so v6i PZT — 4, con cac thong s6 khac gan nhu tuong
duong. Su chénh léch cac sb liéu cua hai hé gdm cho thiy
hoan toan phu hop véi 1y thuyet theo quy luat chung, khi
pha tap cimg vao vat liéu nén PZT s€ lam tang cac hé 50
ke, daz va giam Qm va Tc; nguoc lai, khi pha tap mém vao
vat lidu nén PZT s& lam giam cac hé sb ke, ds3 va ting Qm
va Tc. Ly thuyét va thuc nghiém chi ra ring, bon thong sd
ke, daz V& Qm, Tc khong bao gio ting hay giam dong thoi.
Tuy theo muc dich tmg dung ma pha tap cimg hay mém dé
chon dugc nhing thong sé phu hop [4].

Qua bang so sanh s lidu cho thay tir viéc phan tich co s&
Iy thuyét dé xac dinh thanh phan cong thirc vat liéu, xay dung
quy trinh cong nghé, di dén thuc nghiém di tong hop thanh
cong h¢ gom 4p dign PSZTM c6 nhimg thong sb vat 1y dic
trung, tuong duong hé gdém do hang Morgan — My ché tao.
Két luan rang, cong thire vét li€u va quy trinh cong nghé da
xay dung 1a co so dé tong hop vat liéu ap dién PZT pha tap.

6. Két luan

Nhu vy, cac van dé dit ra da dugc giai quyét la:

Téng quan dugc ly thl}yét vé vat liéu ap dién trén nén
PZT pha tap cimg va mém, phan tich co ché qua trinh
chuyén pha hinh thai cta phan tmg pha ran trong cac cong
doan nung vt li€u, co ché hinh thanh cau tric vach domen
trong qud trinh phan cuc. Tt d6, 1am co s¢ cho van dé chon
cong thuce vat liu, xay dung quy trinh cong nghé tong hop
vt liéu ap dién.

ba chon dugc thanh phﬁ{l cong thirc cia mét hé vat ligu
gom ap dién cing pha tap dang tri Sr va tap cung Mn.

Xay dung dugc quy trinh cong nghé tong hop vét ligu
ap dién voi timg cong doan co giai thich co ché rd rang.

Tir quy trinh cong nghé di tong hop thanh cong hé vat
liéu gém ép dién Pbo,gesro,o4(zro,53Ti0,47)0,99603 + 0,40/0 mol
MnO;. C4c ddc tinh cua vat lidu dugc khao sét trén cdc thiét
bi phan tich chat rin hién dai nhu: hé do cac théng sb ap
dién Hioki 3532 va Impedance HP 4193A ty dong hoa,
XRD, SEM. Két qua thu duogc cho thiy phu hop véi ly
thuyét, cac thong sb dic trung ctua gém PSZTM twong
duong gébm PZT — 4 cta hing Morgan — My di cong bd.
Theo d6, khang dinh duoc cong thirc vat lidu cia hé gdm
ap dién cung da chon va quy trinh cdng ngh¢ da xay dung
12 hoan hao. Két qua ciia nghién ctru da lam chu duoc cong
nghé tong hop vat liéu gdm ap dién trén nén PZT pha tap.

Két qua cua nghién ciru nay s& 1a co s& cho nhiing
huéng nghién ctru tiép theo nhu: san xuat gbm ap dién véi
sO Iugng 16m, ché tao bién tir siéu 4m gém ap dién va thiét
bi siéu cong suat.
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