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TOM TAT

GOm ap dién trén nén PZT c6 cac tinh chéat 4p dién va dién moi ddc trung, nho do6
chiing duoc ting dung trong cac bién tix phat va thu séng siéu am. Bai bao trinh bay
quy trinh cong nghé ché tao bién t hinh xuyén trén nén gdm PZT va nghién ctiu
anh hudng ctia nhiét do thiéu két, thoi gian  thiéu két dén cac tinh chat ctia né. Bién
ti hinh xuyén c6 duong kinh ngoai 41,5 mm, dwong kinh trong 15,6 mm va bé day
5,5 mm duogc ché tao thanh cong béng phuong phap truyén thdng. Két qua nghién
cttu cho thdy ¢ nhiét d6 thiéu két t6i wu la 1150°C u trong 2,5 gio, gom dat ty trong
7,75 g/cm3, kich thude hat trung binh c6 gia tri tir 1,855 dén 2,809 pum, hf?mg sO dién
moi va ton hao dién moi tai nhiét dé phong co gia tri twong ing la 13325 va 0,01631,
hé s6 lién két dién co kp dat 0,45 va hé s6 ap dién dss ¢ 310 pC/N. Két qua nghién
cttu cung cap co s cho viéc t6i wu hda quy trinh ché tao bién tit trén nén godm PZT,

gop phan dinh hudng ting dung trong cac thiét bi siéu am, thuy am.

Tir khoa: Ap dién, bién tir hinh xuyén, nhiét d6 thiéu két, PZT.

1. MO PAU

GOm ap dién chi zirconat titanat PbZrosTio4sOs, (PZT) la mot trong nhitng vat
liéu ap dién duoc nghién ctru va tng dung rong rai nho c6 cac tinh chat ap dién, dién
mbi va sat dién dic trung. Vi kha nang chuyén ddi gifta ning lwong dién va co hoc, vat
liéu PZT duoc st dung trong nhiéu linh viec nhue cam bién, dién ti, dau do va cac bién
t phat, thu song siéu am.

Tinh chéat cua gdm PZT phu thudc dang ké vao quy trinh ché tao, trong d6 nhiét
do thiéu két va thoi gian t la nhiing thong s6 cong nghé c6 anh hwong truc tiép dén mat
dd gom, su phat trién cd hat va cac tinh chét dién moi, ap dién cua vat liéu. Nhiéu nghién
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ctru da chi ra r%mg viéc lwa chon ché d6 thiéu két thich hop c6 thé cai thién dang ké cac
tinh chat ctia gdm PZT [1-5]. Bén canh d6, cac chat hd tro thiéu két nhuw CuO, Fe:0s va
Li>2COs ciing dugc sit dung nham nang cao kha nang két khdi va cai thién tinh chat ctia
vat liéu [6, 7].

Dai v6i cac bién tir ap dién c6 hinh dang khac nhau, viéc t6i wu hoa quy trinh ché
tao va ch& d6 thiéu két 1a can thiét nham dam bao cac dic tinh lam viéc theo yéu cau ting
dung. Tuy nhién, cac nghién cttu vé ch€ d¢ thiéu két d6i voi bién tit ap dién hinh xuyén
c6 kich thude 16n van con teong d6i han ché.

Trong nghién ctru nay, bién tit 4p dién hinh xuyén trén nén gém PZT duoc ché
tao bang phuong phép gdm truyén thdng. Anh huong ctia nhiét do thiéu két va thoi gian
1 dén vi cdu tric, tinh chat dién moi va tinh chat ap dién ctia bién tir duoc khao sat nham
xac dinh ché d6 thiéu két t6i wu, gop phan hoan thién quy trinh ché tao va dinh hudng
tng dung trong cac thiét bi siéu am va thay am.

2. THUC NGHIEM

Bién tt hinh xuyén duoc ché tao trén nén gom PZT theo cong nghé truyén thong
c6 cong thire tong quét 1a PbZrosTiosOs (PZT). Nguyén liéu ban dau la cac oxit PbO
(99%), ZrO2 (99%), TiO2 (98%) ctia hang Han Qudc. Hon hop bot dwoc can véi hop thikc
mong mudn, nghién tron véi ethanol trong 8 gid bang méy nghién co xat, sau d6 sdy kho
va ép nung so bd & nhiét d6 850°C trong 2 gio. Hon hop sau d6 dugc nghién véi ethanol
trong thoi gian la 16 gio sau d6 say kho va ép nung thiéu két 6 cac nhiét do can khao sat.
Quy trinh ché tao bién ttr ¢ thé tdm tit theo cdc bude nhu so d6 & hinh 1.
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Hinh 1. Quy trinh cdng nghé ché tao bién tu.

Khudn diing dé ché tao mau bién tir hinh xuyén duwoc mé ta nhue ¢ hinh 2.
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Vo khuon Déchay  Loikhuén  Chay

Hinh 2. Anh thyc t& ciia khuon ép bién ti hinh xuyén.

Mdbi mau bién tir hinh xuyén duoc ép véi khoi luong khoang 55 g, sau khi ép bién
ter duoc thiéu két thiéu két 6 cac nhiét do khac nhau va u trong 2,5 gio véi téc dd gia
nhiét 2°C/phUt.

Bién tit hinh xuyén sau khi ché tao c6 duong kinh ngoai 41,5 mm, duong kinh
trong 15,6 mm va bé day 5,5 mm. D& khao sat anh hudng ctia nhiét d6 thiéu két dén tinh
chét cua bién tr trén nén gém PZT, bot PZT sau khi nung so bd dwgc nghién min, phdi
tron v6i chat hd tro thiéu két 7% kl Li,COs, sau d6 ép thanh cac mau dang hinh xuyén
va thiéu két & cac nhiét do 1100°C, 1150°C va 1200°C trong thoi gian 2,5 gio. Cac mau
duwoc ky hiéu tuong tng 1la M1100, M1150 va M1200.

Sau khi xdc dinh nhiét d6 thiéu két t6i wu ching toi ti€p tuc khao sat anh hudng
ctia thoi gian t nhiét. Cac mau duoc thiéu két & nhiét do t&i wu véi thoi gian u Tan luot
la 1,5 gio, 2 gio, 2,5 gio va 3 gio vdi ky hiéu twong tng 1la M1, M2, M3 va M4. Sau khi
thiéu két, cac mau duwoc phu dién cuc va phan cuc trong dau silicon ¢ nhiét d¢ 120°C
dwdi dién treong 30 kV/cm trong thoi gian 30 phut.

Ty trong ctia gdm dugc xac dinh bang phuong phéap Archimedes. Cau tric tinh
thé duoc khao sat bang phuong phap nhiéu xa tia X (XRD, D8 ADVANCE), vi cu trtic
duoc quan sat bang kinh hién vi dién tir quét (SEM). Hang s& dién moi, ton hao dién moi
va pho cong huong duoc do trén cac hé do HIOKI 3532 va HP 4193A. Hé s6 ap dién ds;
dwoc xac dinh béng thiét bi YE2730A d33 Meter (Sinocera).

3. KET QUA VA THAO LUAN

Hinh anh ctia cdc mau bién tir sau khi thiéu két & nhiét dd 1100°C, 1150°C, 1200°C
trong thoi gian 2,5 gio dugc mo ta nhw ¢ hinh 3.
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M1100 M1150 M1200

Hinh 3. Hinh anh cac mau bién tir sau khi thiéu két theo nhiét d6 M1100, M1150, M1200.

Sau khi xtt ly bé mat bién ti, ching t6i xac dinh ty trong gém vdi két qua nhu
trinh bay ¢ bang 1. Theo d6, gom thiéu két tai nhiét do 1150°C trong 2,5 gio co ty trong
gom 1on nhat.

Bdng 1. Ty trong va hé s lién két dién co kp cac mau gom M1100, M1150, M1200.

TT Mau Heé s6 lién két dién co ky Ty trong gom (g/cm?)
1 M1100 0,28 7,59
2 M1150 0,45 7,71
3 M1200 0,31 7,56

Phd cdng hwong dao dong theo phuong ban kinh cua cac bién tix thiéu két &
1100°C, 1150°C, 1200°C trong thoi gian 2,5 gio duoc thé hién nhu ¢ hinh 4.
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Hinh 4: Phé cong hudng dao dong theo phurong ban kinh ctia cac mau M1100, M1150, M1200.

T phd cong hwong dao ddng theo phuwong ban kinh, chung t6i xac dinh dwoc
hé s6 lién két dién co kp theo cac nhiét d§ thiéu két khac nhau nhu ¢ bang 1 va vé do thi
mo ta sy phu thudc cua ty trong gdm va hé s lién két dién co cua bién ti cac nhiét do
thiéu két khac nhau nhw ¢ hinh 5.
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Hinh 5. Su phu thudc cua hé so lién két dién co kp va ty trong gom theo nhiét d6 thiéu két cua
ciéc mau M1100, M1150, M1200.

K&t qua khao sat cho thdy rang, khi ting dan nhiét do thiéu két tir 1100°C dén
1150°C thi ty trong gdm va hé s6 lién két dién co kp ctia cac bién ti téng dan va dat gia
tri cuc dai tai nhiét do thiéu két 1150°C, véi gia tri hé so lién két dién co kpla 0,45 va ty
trong co 7,71 g/cm?. Khi tiép tuc tang nhiét dd nung thiéu két 1én 1200°C thi hé s6 lién
két dién co kpva ty trong gdm giam dan, diéu nay c6 thé'la do sy bay hoi cua chi trén bé
mat mau khi nung & nhiét do cao, dan dén sy hinh thanh cac 16 hong lam giam ty trong
gom. Két qua nay cling phut hop véi nghién ctru ctia Cheng, nhom téc gia cho rang khi
thiéu két & nhiét d6 cao su bay hoi ctia chi tao ra cc 16 khuyét oxy lam giam ty trong
cua gom [8, 9].

Trén co s6 do, chung toi két luan r5ng nhiét d6 thiéu két toi wu cho bién tir hinh
xuyén la 1150°C trong thoi gian 2,5 gio. Ttr d6, khao sat anh huong cua thoi gian u thiéu
két dén cac tinh chat cua bién tir. Hinh anh cadc mau bién t¢ M1, M2, M3 va M4 sau khi
thiéu két theo thoi gian tt dwgc mo ta nhu hinh 6.

M1 M2 M3 M4

Hinh 6: Hinh anh cac mau bién i hinh xuyén theo thoi gian t thiéu két.

Su phu thudc cta ty trong gom cuia cac mau theo thoi gian u thiéu két duoc md
ta nhw hinh 7. K&t qua cho thdy rang, khi tang dan thoi gian u thiéu két, ty trong gdm
tang dan va mau M3 (u thiéu két trong 2,5 gio) ¢ gid tri 16n nhat (7,75 g/cmd).
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Hinh 7. Sy phu thudc cta ty trong theo thoi gian u thiéu két cua cac mau M1, M2, M3 va M4.

Hinh 8 md ta phd nhiéu xa tia X cta cdc mau M1, M2, M3 va M4 trong khoang
goc 20 ttr 20° dén 70e.
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Hinh 8. Phd nhiéu xa tia X theo thoi gian u thiéu két ctia cdc mau M1, M2, M3 va M4.

Tt pho nhiéu xa tia X ctia cac bién t thiéu két tai nhiét d6 1150°C trong thoi gian
1,5 gio, 2 gio, 2,5 gio va 3 gio cd thé nhan dinh r;“ing, tat ca cdc mau déu cb cAu tric
perovskite ABOs, khong ton tai pha thit hai. Trong khoang 26 ttr 20° dén 70°, cdc mau
gom déu co cdu tric ti gide dién hinh, cac vach kép xuat hién tai cac vi tri ing vdi goc
20 khoang 22°, 31°, 45° va vach don tai 38°. Trong cac hé vat liéu trén nén PZT, cac pha
thuan t& giac, mat thoi va pha hon hop t gidc — mat thoi duoc xac dinh bf?mg cach phan
tich cac dinh nhiéu xa: (002)T (t& giac), (200)R (mét thoi) va (200)T (t& giac) véi goc 20
trong khoang tlr 43° dén 46° trong gian d6 nhiéu xa tia X. Két qua nay ciing pht hop véi
cac nghién cttu vé phd nhiéu xa tia X ctia nhém tac gia Boutarfaia va WeiPeng [9, 10].

D€ danh gia si phan b ctia cac hat trén bé mat gdm ctia cac mau nung & nhiét
d6 1150°C trong thoi gian 1 1,5 gio 2 gio, 2,5 gid va 3 gio, cdc mau gdm sau khi thiéu két
duoc tién hanh chup anh hién vi dién t& quét SEM.

Hinh 9 13 anh SEM thé hién vi ciu tric cia mau gom thiéu két & nhiét d¢ 1150°C

va u trong thoi gian 1a 1,5 gio, 2 gio, 2,5 gio va 3 gio.
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Hinh 9. Anh SEM ctia cac mau theo thoi gian u thiéu két khac nhau.

Két qua anh SEM chi ra rang cdc hat gdm xé&p tuong d6i chit, thé hién rd bién
hat, tuy nhién kich thudc cta cac hat chwa thuc sy dong déu va tir anh SEM, ching t6i
xac dinh dwoc kich thudc hat trung binh ctia cac mau nhu & bang 2 va vé do thi su phu
thuoc cua kich thwdc hat vao thoi gian u.

Bdng 2. Kich thudc hat trung binh ctia cic mau (um).

MaAu M1 M2 M3 M4

Kich thudc hat 1.855 2.385 2.809 2.100
trung binh (um)

2809

2400 2385

2000 2100

1 1855

15 18 21 24 27 30 33
Thoi gian u thiéu két (gio)

Hinh 10: Kich thudc hat trung binh theo thoi gian u thiéu két cta cac mau M1, M2, M3 va M4.

Két qua cho thay rang, khi tang dan thoi gian u thiéu két, kich thwdc hat trung
binh ctia cAc mau tang dan theo thoi gian U thiéu két, tai nhiét d§ 1150°C 1 2,5 trong gio,
bién tr ¢6 kich thwde hat trung binh 16n nhat. Két qua nay phu hop véi két qua nghién
ctu vé mat do gom, tai nhiét d6 1150°C u trong 2,5 gio, gdm co kich thudc dong déu
hon, cac hat gom xép chat hon.

Dé khao sat anh hudng ctia thoi gian u thiéu két dén mot s6 tinh chat caa bién
tr, mau sau khi thiéu két dugc xtt ly, phti cie va phan cuc. Hinh anh cac bién t sau khi
phu dién cyc duoc thé hién nhw hinh 11.
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Hinh 11. Hinh anh ctia bién tt sau khi phu cuec.
Hang s6 dién moi va ton hao dién moi trung binh ctia cac mau theo nhiét d6
phong duoc ching toi tinh toan nhw 6 bang 3.
Bdng 3. Hang s6 dién mdi va ton hao dién maéi trung binh tai nhiét d§ phong ctia cdc mau theo
thoi gian u thiéu két M1, M2, M3 va M4.

Miu M1 M2 M3 M4
Héng sO dién moi € 12166 12822 13325 12595
Toén hao dién moi tand 0,17003 0,07336 0,01631 0,11511

Trén co sd cac s6 liéu thu duogc, chung t6i vé do thi biéu dién sw phu thudc ctua
h?mg sO dién mo va ton hao dién moi ctia cac mau M1, M2, M3 va M4 theo céc thoi gian
1 thiéu két khiac nhau nhw hinh 12.
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Hinh 12. Su phu thuc cta hf?mg s0 dién moi va ton hao dién moi theo thoi gian u thiéu két ctia
cac mau M1, M2, M3 va M4.

Hinh 12 cho thdy, khi tang thoi gian G thiéu két thi héng s0 dién moi tai nhiét do
phong tang dan trong khi d6 ton hao dién moi giam dan, tai thoi gian  thiéu két 2,5 gio,
héng sO dién moi dat gia tri 16n nhat 13325 va ton hao dién moi dat gia tri nho nhat
0,01631. Khi tiép tuc ting thoi gian  thiéu két thi hang s8 dién moi giam déan va ton hao
dién moi tang dan. Nhu vay c¢6 thé giai thich theo hiéu tng kich thudc hat va phu hop
v6i anh SEM ctia cac mau bién ti theo thoi gian t thiéu két [11].
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Dé x4c dinh tinh chat ap dién ctia cdc mau gém M1, M2, M3 va M4, chung tdi
tién hanh khao sat phd cong huéng dao dong theo phuong ban kinh biéu dién sy phu
thudc ctia tong tré Z va goc pha 0 vao tan s do ctia cdc mau thiéu két ¢ 1150°C va t

trong 1,5 gio, 2 gio, 2,5 gio, va 3 gio nhu hinh 13.
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Hinh 13. Pho cong huong dao dong theo phurong ban kinh ctia cdc mau gém theo thoi gian

Tk ph6 cong hudng dao dong theo phuong ban kinh ¢ hinh 13, ching tdi xac
dinh duoc tan s6 cdng huong va tan s6 phan cdng hwong tir d6 tinh toan hé so lién két

thiéu két M1, M2, M3 va M4.

38000 40000 42000 44000 46000

Tan s6 (Hz)

dién co kp, hé s6 ap dién dss cia cdc mau va duoc tong hop nhu ¢ bang 4.

Bang 4. Tan s6 cdng huong, phan cdng hwong, hé s lién két dién co kp va hé s6 ap dién dss theo

thoi gian  thiéu két ctia cdc mau gdm M1, M2, M3 va M4.

Tan s6 cong

Tan s6 phan

Heé s6 lién két

Heé s0 ap dién

Miu huwong fr(Hz) cong huong dién co kp dss(pC/N)
fa(Hz)

M1 3290 3419 0,31 215

M2 3490 3710 0,38 265

M3 3590 3920 0,45 310

M4 3290 3430 0,32 236

Trén co so so liéu & bang 4, chang t6i vé do6 thi biéu dién sy phu thudc cua hé s6
lién két dién co kpva hé s6 4p dién dss theo thoi gian t thiéu két ctia cac mau M1, M2,

M3 va M4 nhu ¢ hinh 14.
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Hinh 14. Su phu thuc ctia hé s6 lién két dién co kp va hé sd dp dién dss theo thoi gian u thiéu
két ctia cac mau M1, M2, M3 va M4.

Hinh 14 cho thay rang, khi tang dan thoi gian t thiéu két, hé s lién két dién co
kp va hé s0 4p dién ds tang dan, tai mau M3 tng véi nhiét do nung ¢ 1150°C va u trong
thoi gian 2,5 gio, mau co cac gia tri t0i wu nhat voi hé s lién két dién co kp 1a 0,45 va hé
s0 ap dién dss la 310 pC/N. Khi tiép tuc tang thoi gian t 1én 3 gio thi hé s6 lién két dién
co kp va hé s ap dién dss giam dan theo thoi gian G thiéu két. Ttr cac két qua trén co thé
két luan rang, 2,5 gio 1a thoi gian G thiéu két t6i wu cho bién tix hinh xuyén c6 duong
kinh ngoai 41,5 mm, duong kinh trong 15,6 mm va bé day 5,5 mm. Diéu nay c6 thé giai
thich rdng, thoi gian thiéu két qua dai dan dén su bay hoi qua mttc cta chi, do d6 hinh
thanh cac 16 hong trong cau tric 1am gidm mat dd gém va tinh chat 4p dién ctia gom.

4. KET LUAN

Bién tit 4p dién hinh xuyén trén nén gdm PZT da duwoc ché tao thanh cong bang
phuong phap gom truyén théng. Két qua nghién ctu cho thay ché do thiéu két c6 anh
huong rd rét dén cau truc, vi cdu tric va cac tinh chat dién cuia bién tir. Ché do thiéu két
t61 uu duoc xac dinh ¢ 1150°C trong thoi gian u 2,5 gio, tai d6 gdm dat ty trong 7,75
g/cm?, hf?mg s6 dién moi 13325, ton hao dién moi 0,01631, tan s6 cong huwong 3590 Hz,
phan cong huong 3920 Hz, hé s6 lién két dién co kp = 0,45 va hé s6 ap dién dss = 310
pC/N. Nhiing két qua thu duoc gép phan hoan thién quy trinh ché tao bién tir ap dién
hinh xuyén trén nén gém PZT va la co s& cho cac nghién cttu ti€p theo vé thiét k&, ché
tao va ting dung cac bién t&r 4p dién cong suat ¢ kich thudc 16n.

LOI CAM ON

Nghién ctru nay duoc tai tro boi dé tai Khoa hoc va cong nghé cap co s6 ma sd
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ABSTRACT

PZT-based piezoelectric ceramics exhibit outstanding piezoelectric and dielectric
properties, making them widely suitable for ultrasonic transmitting and receiving
transducers. This paper presents the fabrication process of a ring-shaped transducer
based on PZT ceramics and investigates the effects of sintering temperature and
sintering dwell time on its material properties. A ring-shaped transducer with an
outer diameter of 41.5 mm, an inner diameter of 15.6 mm, and a thickness of 5.5 mm
was successfully fabricated wusing conventional ceramic processing. The
experimental results indicate that, under the optimum sintering condition of 1150°C
with a dwell time of 2.5 h, the ceramic achieved a bulk density of 7.75 g/cm?® and an
average grain size from 1.855 pm to 2.809 um. At room temperature, the dielectric
constant and dielectric loss were 13,325 and 0.01631, respectively. The
electromechanical coupling coefficient kp reached 0.45, while the piezoelectric
charge coefficient dss was approximately 310 pC/N. These findings provide a basis
for optimizing the fabrication process of PZT-based ring transducers and contribute

to their application in ultrasonic and underwater acoustic devices.

Keywords: Piezoelectricity; ring-shaped transducer; sintering temperature; PZT.
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