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INTRODUCCION

Procesos de sol-gel basados en alcoxidos han sido métodos de sintesis de polvos ceramicos intensivamente
estudiados, ya que pueden conseguir mejoras en la homogeneidad en sistemas de multicomponentes, con este
método es posible controlar la morfologia variando las condiciones de sintesis y las menores temperaturas del
proceso en comparacion con las ceramicas preparadas por el método ceramico convencional[1].

La ventaja de la quimica de soluciones consiste en el mayor control de la composicion durante la mezcla de los
constituyentes a un nivel molecular en la solucion, muchos de los materiales de partida estan disponibles con
menores niveles de impurezas del que puede haber en los 6xidos y carbonatos que se usan en los métodos
convencionales. Otra de las ventajas de la ruta sol-gel, es que permite la manipulacién de las soluciones
precursoras obteniéndose ceramicos de muchas formas, ramicos densos, polvos, peliculas delgadas, e incluso
fibras, todas fabricadas por este método. [3] El sol gel esconstituido por la mezcla de Compuestos
metalorganicos que tras la reaccion con solventes apropiados forman enlaces de largas cadenas en solucion; si la
reaccion quimica es controlada apropiadamente la solucion se vuelve un liquido conteniendo una matriz de
cadenas metalorganicas ramificadas. Este puede secarse, convirtiéndose en un gel amorfo con componentes
metalorganicos, para eliminar dichos componentes es necesario pirolizarlos, con temperaturas de entre 400-500
°C, esto convierte el gel amorfo en complejos de 6xidos metalicos. Suelen quedar trazas de carbono elemental
que puede llegar a afectar la correcta cristalizacion del sistema a sintetizas en las etapas de procesamiento
posterior. [4]

OBJETIVO

- Sintetizar cinco diferentes composiciones, tres cercanas a la linea morfotropica (57/43, 53/47, 50/50, Zt/Ti ) y
dos en la zona tetragonal (45/55 y 40/60)

- Probar diferentes tratamientos térmicos y sus efectos en el polvo y las pastillas terminadas.

- Comparar el PZT obtenido con los que se reportan en otros trabajos.

- Caracterizar y evaluar la respuesta piroelectrica de las muestras del PZT elaboradas a partir de ésta ruta.

METODOLOGIA -
Para iniciar la sinterizacion de las muestras se parti6 de los siguientes materiales de partida:
(Pb(OC:H;3):*(H20)3), (Zr(OCsHy)s), (Ti(OCsH7)s) y acido acético (O.C,Hs). Las muestras preparadas se

muestran en la tabla I. Las muestras fueron obtenidos a por medio de la ruta acido acético.

Composicion zy | THOC#H): | ZtOCH) | Po(O:CiH); CH.O H,0
Ti MI ml *(H,0); ml M ml

53/47 1.6 19.2 240 10.0 8.0
50/50 124 18.0 240 10.0 8.0
4555 13.6 16.0 240 10.0 8.0
40/60 148 124 240 10.0 8.0

Tabla 1.- Cantidades utilizada en la sintesis del PZT segun la composicion.
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Posteriormente fueron secadas a una temperatura de 120° C, se calcinaron a 400 °C por 2 hrs y por ultimo se
procedio a la cristalizacion en donde se sometieron a un tratamiento de 2 y 4 hrs a 700 °C . Posteriormente se
hicieron pastillas las cuales fueron sinterizadas, el primero fue una rampa de calentamiento a 5 °C/minuto hasta
los 500 °C, luego la rampa cambia a 2°C/minuto, hasta la temperatura final, se mantiene 4 horas a dicha
temperatura y finalmente se enfria con una rampa de 3°C/min hasta los 500°C y de 5°C/minuto hasta temperatura
ambiente. Luego se pulieron y polarizaron, se trabajo con voltajes de 500, 1000, 1500, 2000, 2500 y 3000 V,
que, dependiendo del grosor de la pastilla producian campos de hasta 6000V o 6 kV/mm y fueron aplicados por

periodos de 15 min.

RESULTADOS

Los patrones de difraccion de los polvos obtenidos en las composiciones estudiadas, después del proceso de
calcinacion a 700°C durante 2 hrs se muestran en la figura 1. La composicion 57/43 presenta la fase
romboédrica, en tanto que el resto de composiciones, muestran picos de difraccion mas anchos en torno a los 54
y 57° en la escala de 2-theta, lo cual es tipico de las fases cristalinas tetraédricas correspondientes a estas
composiciones, ya que estos picos en realidad son la envolvente de dos picos, los cuales se diferencian
perfectamente al aumentar el tamafio de cristal. Adicionalmente en todos los patrones de difraccion se observa
un pequefio pico en torno a 34° el cual puede estar asociado con la fase pirocloro, la cual es una fase indeseable
ya que de subsistir a temperaturas mayores de sinterizacion afectard negativamente las propiedades
ferroelectricas de los materiales sintetizados, sin embargo también puede estar asociado con segregacion de PbO.
De acuerdo a lo que se reporta en la literatura [3] al parecer cuando se utilizan propoxidos hay una tendencia a
conservar carbono aun después de la etapa de calcinado y esto explica en parte la presencia de dicha fase
después del tratamiento térmico. Se reporta también que el uso de butdxidos y/o la extension del tratamiento

térmico previene y corrige ésta deficiencia.

Polvos de PZT 700°C por 2 horas
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Figura 1.- Patrones de difraccion de las diferentes composiciones estudiadas; el punto rojo marca un pico que

puede ser la fase pirocloro o segregacion de PbO.



Mediante la microscopia electronica de barrido es posible observar la morfologia y distribucion de tamafio de las
particulas que conforman el polvo del PZT. Asi en la Figura 20 se presentan micrografias de polvo calcinado a
700°C de la composicién 53/47, con una magnificacion de 250x, se observan particulas alargadas cuyas
dimensiones van desde las 100 micras a particulas menores a las 10 micras, también se observan aglomerados de

particulas con tamafios menores a 10 micras, la distribucion de tamafios es muy amplia.
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Figura 2.- Aglomerados de particulas de PZT en composicion 53/47 a 250 X y 1000 X, la morfologia y la

distribucion de tamafios es muy variable.

CONCLUSIONES

- Mediante la ruta combinada de la obtencion de la solucion precursora mediante el método sol-gel por la ruta
del 4cido acético, gelacion, calcinacion de polvos a 700°C y sinterizacion a 900, 1000 y 100°C fue posible

obtener las composiciones 57/43, 53/47, 50/50, 45/55, 40/60 del sistema PZT, libres de fases no deseadas.

-Los polvos de PZT obtenidos en la etapa de calcinacion a 700°C, mostraron una distribucion de tamaio de
particula muy amplio, desde particulas en forma laminar con dimensiones de 100 micras, y aglomerados de
particulas cuyos tamafios individuales son menores a 1 micra.

-Mediante los datos de difraccion de rayos-x se pudo determinar que la fase cristalina adicional al PZT que
aparece en los polvos calcinados a 700°C, corresponde al PbO, el cual desaparece en las muestras sinterizadas,

desde los 900°C.
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