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.. RESUMEN

Se estudia el sistema Pb(ZrsTie)0s + x %wt La;0s (x = 0.6, 0.8, 1, 3, 5 ). Se analiza la influencia de la
variacién del Lantano como dopante en las caracteristicas eléctricas, piezoeléctricas y estructurales: Se
utilizan los metodos convencionales ceramicos a partir de 6xidos para obtener las muestras.

ABSTRACT

The sistem Pb(ZrsTi )0z x %wt La,0: (x=0.6, 0.8, 1, 3, 5) was studied. Influence of Lantano variation
used with dopant in electric, piezoelectric and structural characteristic was analfised. Conventional Methods

Oxids was used fo obtain the samples.

INTRODUCCION \

.E!l Lantano, cuando se utiizan en ceramicas
piezceléctricas tipp PZT, es de los llamados

dopantes suaves /1/. El material obtenido puede -

utilizarse en la construccion de dispositivos de baja
potencia de emision y en sensores ultrasénicos para
deteccion, por-ejemplo medidores de espesores.

Este dopante se introduce en la red cristalina
sustituyendo al plomo en los siios A de la estructura
perovskita, (ABOs). Provocando un desbalance eléctrico
de la estructura, dado por la diferencia de valencia (Pb>",
La™), el sistema lo compensa con la aparicion de
vacancias, ias que se situan en las fronteras de grano
/2/, impidiendo el movimiento de la frontera, con lo que
se limita el crecimiento del grano y facilita la sinterizacion
del material, '

Los materiales dopados se sinterizan a temperaturas
inferiores a.las que sinterizan las cerdmicas de PZT
{plomo-zirconio-itanio) puro. Con los dopantes se
obienen variaciones de las propiedades segin la
apilicacion. El frabajo busca optimizar las condiciones de
obtencion de este tipo de ceramicas a parlir de la
uhlzacuéndereadrvosobtemdosenelpals

DESARROLLO

La obtencién de ceramicas piezoelectricas por el
método convencional a partir de éxidos, consta de
pasos que influyen decisivamente en el producto
final que se obtiene, como aparece en la secuencia
del proceso que se presenta a continuacion.
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Las muestras fueron molidas durante 2 horas, .
calkcinadas a 960°C durante 80 min., conformadas a
1.5 T/em? y sinterizadas a 1250°C para 30, 100, 300
minutos. Después de obtenida la ceramica, se
realizan los contactos eléctricos con pasta de plata, se
polariza a 3 kv/mm a 150°C durante 15 min.

Los reactivos utilizados fueron PbCO; (98 % de la
BDH), 2rO, (99 % de la Merck), TiQ, {obtenido de la
oxidacion de Titanio metalico de la BDH, 99%), La,
(C204)3 X 10 Hzo (31 35 % de Lazoa, punﬁcado en el
CEADEN), para la preparacién de las muestras se
utitiza la relacion estequiométrica Pb(Zross Tig45)03 +
%wt La,0; donde x= 06,058, 1, 3, 5.

Pasos del proceso ceramico
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Las cerdmicas son caracterizadas por sus
parametros eléctricos, capacidad y tangente de
peérdidas. A partir de estas mediciones se calcula la
permitividad (¢ ) a temperatura ambiente (Tamb,. .-
Realizando las mediciones y el caiculo antes y
después de polarizar el material.

Las caracteristicas piezoeléctricas se miden segun
el circuito resonante de la IRE Standard on
Piezoelectric Crystal 7/3/. Con los datos obtenidos
calculamos ias constantes electromecénicas kp, kt, y
la Qm.

Se analizé por DRX las muestras, para comprobar
la correcta formacion de la fase vy observar Ia
existencia o no de textura,

RESULTADOS

Un parametro importante de la sinterizacion es

la densificacion, la que nos informa del estado
alcanzado por el material durante este. proceso
de calentamiento. En la Figura 1 apavece la
densificacion para los diferentes tiempos de
sinterizacién y las distintas concentraciones
preparadas, -Como se¢ .observa existe
dependencia de - 'la densidad con Ia
concentracion del dopante y el trempo de
sinterizacion. Se observa mayor influencia en
este pardmetro hasta el . 1%. Slendo
despreciable para las deméas concentracmnes

"En la Figura 2, se prese_ntan las pérdidas
electricas y la permitividad . (g} vs. la
concentracion. En todos los casos, obtenemos
una disminucién de las pérdidas con Ia
concentracion y con el tiempo de tratamiento.
La permitividad se comporta inversamente
como ~-es - usual, - aumentando con Ia

concentracion y con el tiempo de sinterizacion.’

Para |la permitividad obtenemos que (g, } > (z,),
(ea antes, (e,) después de polarizar), este
efecto ha sido observado por otros autores /4,

5/, debe aclararse que en nuestro caso la.
diferencia realmente no es significativa para

ningan caso analizado.

- Las constantes electromecanicas K, y K, aparecen
en las Figuras 3 y 4. Se evidencia el max;mo de K

en 1 %wt de Lantano, en todos los tiempos-de
sinterizacion . El maximo de K, es obtenido en 3 %wt
de La y este aumenta con el aumento del tiempo-de
sinterizacion (Figura 4).

Del analisis de los difractogramas (Figura 5)
estimamos los parametros refticulares, . de ellos
observamos que con el aumento de la concentracién
de lantano disminuye la distorsién tetragonal del
material. Resultados similares han sido reportados
. en estudios en otros materiales por diferentes
autores, como el Titanato de Plomo /1, 6/ .

Utlllzando el programa FULLPRUF 71, se apllcé eI
método de Rietveld a los difractogramas
experimentales, con el cual se estimé la-existencia de
textura producida por el aumento de la concentracion
del dopante.. Los resultados son presentados en la
Tabla !.

Tabla I. Resultados comparativoé entre los datos

experimentales y los obtenidos por el programa

FULLPROF.

Concentra Parametros Parametro
cién de experimentales - de
Lantano ‘orientacion

_ a {nm) . ¢{nm) ] preferente
1.0% 0.40774 | 0.41592 - -0.542 .
3.0% 0.40766 T 0.41404 -0.526 .
50% 0. 40852 -0.41106+ - -0.414
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Los mismos de la tabla indican que existe textura
en todas ias muestras analizadas, y que la misma
decrece con el incremento de la concentracion del
dopante.

Analizando el con;unto de resultados obtenidos,
sugerimos considerar [a concentracién de 1%wt de
Lantano como la dptima ‘para los trabajos de
construccion de sensorés acsticos. Se obtiene una
relacion favorable K/K, = 2.043, asi como que los
valores de K,, Qm y ¢ son los adecuados para este
tipo de sensores..

CONCLUSIONES

El objetivo del trabajo era buscar el conjunto de
propiedades optimas de ceramicas que serin
utlizadas en la construccion de sensores para
medidores de espesores. Recomendamos que con
los reactivos presentados y la metodologia
establecida en -el: Laboratorio de Ceramicas
Piezoelectricas del CENUS; la concentracion que
presenta el conjunto de parametros: mejores es el 1
% sinterizado 300 mmutos
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Figura 1.- Resultados de Ia densificacién de cérdmicas
sinterizadas a diferentes tiempos con distintas
concentraciones de La,O, utilizado como
dopante.
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Figura 3.- Constante electromecénica vs.
Concentracién para diferentes tiempos
de sinterizacién.
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Figura 2.- Comportamiento de la permitividad con

la concentracién del dopante y el tiempo
de sinterizacién.
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Figura 4.- Resultados de la constante
electromecanica kp y la Qm. vs.
concentracién de lantano. Por regla
general cuando uno avmenta ¢l otro
disminuye.
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