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TOM TAT

Bai bdo trinh bay cdc két qud nghién ciru vé cau triie, vi cau triic va cdc tinh chat sdt dién,
ap dién cia hé gém ap dién khong chi (1-X)Bigs(Nag g2Ko.18)0.5 T103-X(Big,ggNbg 12)FeO3 {(1-
X)BNKT-xBNF)}. Hé gom (1-X)BNKT-xBNF véi x = 0.0 = 0.07, dwoc ché tao theo phwong
phap phan ing pha rdn, nung thiéu két tir 1010°C + 1050°C trong 2 gio. Két qua thuc
nghiém cho thdy, tai nong do x = 0.03 thiéu két 1030°C c6 tinh chat dién méi, sdt dién, ap
dién tot nhat véi mdt dé gom p = 6.0 glem?, hang s6 dién méi e = 1432,2 dién truong khang
E. = 5.8 (kV/cm), phan cuc due P, = 9.27 (UC/cm?) Va hé 56 lién két dién co k, = 0.153.

Tir khoa: Ap dién, dién mdi, hé gom khdng chi, sdr dién,sw phan cuc.

MO DAU
Trong nhitg nim gan day, hé gdm Pb(Zres3Tigs7)Os (PZT) dad dugc nghién ciu tng
dung trong nhiéu thiét bi: dau do sensor, bién tir siéu am... do tinh chat ap dién tot [1]. Tuy
nhién, str dung hé vat liéu cd chi gay 6 nhiém moéi truong nghiém trong do PbO co doc tinh cao.
Do d6, viéc phét trién hé gém khdng chi vai cac tinh chat sat dién, ap dién tét co thé thay thé
cho hé gom c6 chi 1a viéc 1am can thiét hién nay [2,3].

Mot trong nhitng vat liéu gom sét dién khong chi dién hinh 1a BNKT, tuy nhién hé gom
nay duoc nung ¢ nhiét d6 thiéu két cao lam cho Bi, O3 bay hoi. Huéng ché tao caa nhém ching
t6i 1a chon tap chat pha vao hé BNKT nham ha nhiét do thiéu két va dong thai nang cao cac tinh
chat vat ly. Mat loai vat liéu gbm sét dién khong chi khac cling dwoc quan tam 1a BiFeO; (BFO)
c6 cau trc mat thoi véi nhiét dd nung thiéu két thap va nhiét do Currie cao [5, 7]. Hé gém lién
két BNKT-BFO duoc ché tao tai nhiét do thap, c6 thé dat gia tri ti wu tai ving 1an can bién pha
hinh thai hoc mit thoi - tu gi4c voi nhiét 6 Currie cao. Cac nghién ciru vé mang mong BiFeO;
(BFO) cho thay tinh sit dién cua hé rat tt [3, 6] nhung lai phu thudc nhiéu vao diéu kién thuc
nghiém va cac tap chat. Mat khéc, dong ro ciia BFO Ién nén kho do chinh xac tinh ap dién dé c6
thé (ing dung vao bo nhé sit dién. Do do, viéc lua chon thém mot sé dat hiém thay vao vi tri A
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nhu Nb, Dy, Sm...[4] 14 can thiét dé giam luong Bi,O; trong viéc ché tao BFO pha tap nang cao
tinh chat sat dién va ap dién.

2. PHUONG PHAP NGHIEN CUU
VEAIt IIéu ban dﬁu dé Ché tao hé gém (1-X) Bi0_5(NaolgzKo_1g)ol5Ti03 - X (Biolgngollz)F603

(BNKT-BNF) (x = 0; 0,03; 0,05; 0,07) Ia céc oxit Bi,O3, NaCO3, K,COs3, TiO, Nb,Os
va Fe,0; (Vi d tinh khiét > 99%).

Dé ché tao hé gém (1-x)BNKT-xBNF, can tong hop BNKT va BNF. Sau khi nghién 2
thanh phan nay trong 8h (may nghién PM 400/2), chiing t6i nung so b va tron hdn hop theo ti
1€ (1-x): x mol.

Bot (1-x)BNKT-XBNF sau khi so b dugc nghién trong 16 gio trong méi trudng
ethanol. Sau d6 hé vat li¢u dugc ép thanh nhiing vién tron ¢6 duong kinh 12 mm va d¢ day 1,5
mm dudi tng suat 100 Mpa. Hé gém dugc nung thiéu két lan luot & céc nhiét do 1010°C,
1030°C va 1050°C trong 2 gio.

Mat do cua gom duoc do bang phuong phap Archimedes. CAu tric hinh thai hoc ciing
dugc kiém tra bai kinh hién vi dién tir quét (FESEM; JSM-6340F), cac tinh chat tinh thé duoc
x4c dinh boi gian d6 nhidu xa tia X (Rigaku RINT2000) & nhiét d6 phong va tinh sit dién duoc
do bang phuong phap Sawyer-Tower. C4c tinh chét ap dién cua vat liéu khao séat thong qua may
phan tich tré khang (Agilent 4196B va RLC Hioki 3532).

3. KET QUA VA THAO LUAN

Sy phu thudc cua mat do gébm (1-x)BNKT-xBNF vao nhiét do thiéu két duoc hién thi
trong hinh 1. Ta thay, mat d6 gém (1-x)BNKT-xBNF phu thudc vao nhiét do thidu két va ndng
d6 ciia BNF. Mat d6 gém tang khi ting nong d6 BNF va dat cuc dai (p = 6,0 g/cm®) tai nhiét do
thiéu két 1030°C, sau d6 giam dan. Mat do gébm giam dan khi nhiét do thiéu két 16n hon 1030°C,
nguyén nhan c6 thé 1a do sy bay hoi cta Bi,O5 trong qua trinh thiéu két & nhiét d6 cao hon.
Theo két qua trén, nhiét do thiéu két tdi wu cua (1-x) BNKT-xBNF la 1030°C.
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Hinh 1. Sy phu thuoc mat d6 gém BNKT-BNF vao nhiét do thiéu két

Hinh 2 1a anh SEM cua cac hé gom 0,97BNKT-0,03BNF thiéu két tai cac nhiét do
1010°C, 1030°C va 1050°C. Két qua anh SEM cho thdy, tai nhiét do thiéu két 1010°C hat c6
kich thudc nho déu nhau va co nhiéu 15 hong nho, vi vay mat do gébm ctiia mau nung thiéu két tai
nhiét d6 nay khdng cao. Déi véi mau duoc nung thiéu két tai 1030°C céc hat twrong ddi dong déu,
kha ning xép chat cao va kich thugc cua hat 16n hon, cac hat sip xép lién két thanh timg dam
lién. Tuy nhién, khi tang nhiét d¢ thiéu két 1&n 1050°C kich thuéc hat tang dan nhung kich
thudc khong dong déu, s lugng 16 hong ting 1én mot lwong 16n dong thoi mat d6 cua gébm
giam. Cho thay, nhiét do tét nhat cua hé gém la 1030°C.

(2) (b) ()

Hinh 2. Anh SEM cuaa hé gém 0,97BNKT-0,03BNF tai cac nhiét 6 nung thiéu két khac nhau
() 1010°C; (b) 1030°C; (c) 1050°C

Dua vao gian dd nhidu xa X-ray cia gébm 0,97BNKT-0,03BNF duoc thiéu két ¢ nhiét
d6 1030°C trong 2 h; ta thiy gém 0,97BNKT-0,03BNF c6 pha perovskite tinh khiét va khong
xuét hién pha thtr hai véi céu trac rhombohedral dic trung bai dinh (200)g ¢ 20 ~ 46,7° (hinh 4).
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Faculty of Chemistry, HUS, VNU, D8 ADVANCE-Bruker - BNKT-BNF

d=2754

a0
2-Theta - Scale

BilFile: ChiHue BNKT-BNF.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 10.000 ° - End: 70.000 ° - Step: 0.030 ° - Step time: 0.3 5 - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 11 s - 2-Theta: 10.000 ° - Theta: 5.000 ° - Chi: 0.00 ° - P}
[®]01-089-3109 (C) - Sodium Bismuth Titanium Oxide - (Na0.5Bi0.5)TiO3 - Y: 100.00 % - d x by: 1. - WL: 1.5406 - Cubic - a 3.89000 - b 3.89000 - ¢ 3.8900(

Hinh 3. Phé nhiéu xa ciia gém 0,97BNKT-0,03BNF nhiét d¢ thiéu két tai 1030°C trong 2 h

Qua d6 cho thdy hé gdm BNKT-BNF c6 nhiét do thidu két tt nhat 1a 1030°C, sau day
ching t6i tién hanh khao sat anh huong cua ndng dd BNF dén tinh chat st dién, ap dién cia hé
goém.

(@) (b) (c)
Hinh 4. Anh SEM cua miu (a) BNKT, (b) 0,97BNKT-0,03BNF va (c) 0,95BFO-0,05BNF
Vv6i ciing nhiét d6 nung thiéu két 1030°C

Hinh 4 hién thi su phu thudc kich thuéc hat ciia miu vao nong d6 pha tap BNF khac
nhau. Kich thudc hat lan lugt cua cac mau 1BNKT-0BNF; 0,97BNKT-0,03BNF, 0,95BNKT-
0,05BNF nung thiéu két tai 1030°C lan luot I 0,30; 0,40; 0,36pm.

Po duong tré P-E dé nghién ctu cac tinh chat sat dién cia gom BNKT-BNF véi céc
ndng d6 BNF khac nhau dwoc nung tai nhiét do 1030°C. Bing cach nay, phan cuc du P, va dién
truong khang E. duoc xac dinh thé hién trong bang. Hé gém 0,97BNKT-0,03BNF thiéu két
1030°C ¢6 phan cuc ty phat 9,27 nC/em? véi dién truong khéang 1a 5,8 kV/cm.
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Hinh 5. Buong tré sit dién cia hé gdm BNKT-BNF tai cac nong d6 BNF khac nhau.(a)BNKT;
(b)0,97BNKT-0,03BNF;(c)0,95BNKT-0,05BNF

Bing 1. Gia tri ctia dién cua dién truong khang E. va phan cyc du P, ciia hé gdbm BKFNT-BT
theo cac nong do BT khac nhau.

Mau E. (kV/cm) P, (nClcm?)
BNKT.1030 1,68 2,53
0,97BNKT-0,03BNF .1030 5,8 9,27
0,95BNKT-0,05BNF.1030 2,32 12,8

Két qua tir hinh 5 cho ta thdy mau gém 0,97BNKT-0,03BNF.1030 va 0,95BNKT-
0,05BNF.1030 c6 dang dic trung cta vat ligu sat dién. Piéu ndy co thé duogc giai thich can clr
vao ti 18 thuan gitra thanh phan BFO va dong ro trong hé gom.

Viéc khao séat ¢ nhiét d6 1030°C cho thidy miu c6 dang dudng tré dic trung, d6 phan
cuc du cua 0,97BNKT-0,03BNF.1030 va 0,95BNKT-0,05BNF.1030 lan luot 1a 9,27 va 12,8
uC/cm?. Vi viéc ché tao vat liéu 2 thanh phan BNKT-BNF, chung toi di thu duoc duong tré
st dién nhung van chua dugc bdo hoa tai nhiét do phong.

s Lome
= <
u # " ) E
g 3 T rasms o
z =5 £ e :
E !’—~—\_*_ 5 —5 " o =
n B Ll : | =
= = = =
:-' s Fe=E T qua 0
’_,_,—o-""'_'_* =314
il 4
— —— oo . oz
4-1- wmm wma =n ma am om o = x-§ o2
- . - o
Mhit & thisn ket ('C) Méng 45 BIT
(a) (k)

Hinh 6. Sy phu thugc hang sé dién méi va do tén hao dién mdi vao nhiét do thidu két (a)
va nong do BNF (b).
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Hinh 6 hién thi sy phu thugc cua hang sé dién moéi & & nhiét &6 phong va do ton hao
dién moi tand tai 1kHz cua gbm BNKT-BNF vao nhiét do thiéu két (a) va nong do BNF (b)
khéc nhau. Hang s6 dién mai &, tang khi nhiét do thiéu két ting va dat gia tri cuc dai 1a 1432,2
tai 1030°C véi 0,97BNKT-0,03BNF, va sau d6 giam dan. Két qua cho thiy hé gém 0,97BNKT-
0,03BNF c6 kich thudc hat 16n, dong nhat va mat d6 gém cao nhat thi ranh giéi giira kich thudc
domain va mat domain Ién, do d6 sy phan cuc 1a Ién hon [1].
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Hinh 7. Phd cong huong tan sé (a), hé sb lién két dién co k, va hé sé pham chit Q,, (b)
va hé s6 lién két dién co k, (c) caa gom BNKT-BNF

Do phd dao dong cong huang cua mau tai nhiét do phong dé xac dinh tinh chat ap dién
ctiia gbm trong hinh 7 (a). Tur phd dao dong cong hudng, xac dinh duoc cac thong sb ap dién cua
mau trong hinh 7 (c). Hé s6 pham chat Q,, (b) va hang sb lién két dién co k, (c) thay doi phu
thuoc vao nong dd BNF va nhiét do thiéu két. Hang sé lién két dién co va hé sé pham chat cua
gom BNKT-BNF ci tién rd rét nhu trong hinh 7. Gid tri cuc dai cua k, = 0,153, Qp, = 105 Vi
nong d¢ 0,97BNKT-0,03BNF va nhiét d6 thiéu két 1030°C. Biéu nay cd thé lién quan dén tinh
mat d6 gom va kich thuéc hat ting [1]. Trong sudt qué trinh thiéu két, sy hinh thanh pha long
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lam ting cudng mat do va kich thudc hat, din dén 1am giam mét nang lugng va cai thién cac
tinh chat dién.

KET LUAN

Anh huéng caa nhiét do thiéu két va ndong do BNF Ién cac tinh chat sat dién, ap dién
cua hé gém é.p dlél’l (1'X) Bio_s(Nao.82K0.18)0.5Ti03 - X (Bio.gngollz)Feo;; da duqc nghlén cuu. Cac
Kkét qua dat dugc nhu sau:

- Hé gébm 0,97BNKT-0,03BNF thiéu két & 1030°C trong 2 h c6 cd tinh chit dién moi
I6n nhat véi & = 1432,2.

- Nong d6 BNF anh huong manh dén tinh chit sit dién, ap dién caa vat liéu 0,97BNKT-
0,03BNF. H¢ gom cd tinh chit sat dién, ap dién tot nhat P, = 9.27 uClem?, E, = 5.8 kV/cm, k, =
0,153 va Q=105 {rng véi nhiét d6 1030°C.
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ABSTRACT

The article shows the research results about structure, microstructure, ferroelectric and
piezoelectric properties of (1-X)Bigs(Nagg:Ko.18)o5T103-X(BiggsNbg 12)FeOz {(1-x)BNKT-
XBNF)} lead-free ceramics system. The (1-x)BNKT-xBNF ( x=0.0+0.07) ceramics system
have been fabricated by the conventional solid-state reaction method, sintered from 1010°C
to 1050°C for 2h. The (1-x)BNKT-xBNF ceramics sample with 0,03 of BNF compensation
annealed at 1030°C shows the optimal piezoelectricity by dielectric constant ¢ = 1051.7,
mechanical quality factor Q,=145, remanent polarization P, = 9.27 (uC/cm?), the coercive
field Ec = 5.8 (kv/cm),and the electromechanical coupling factor k, = 0.153 .

Keywords: Dielectric, ferroelectric, Lead-free ceramics, piezoelectric, polarization.
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