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INTROOUCCION GEl'IERAL 

Hoy en d~a, e1 estudio d~1 u1trasonido-tiene importancia te6rica y 
prActica, 1os criata1es de cuarzo y 1as cerámicas se han uti1izado 
intensivamente para producir y detectar ondas de u1tra•onido. La& 

ap1icaciones de1 u1trasonido son extensas; una técnica de uso gene­
ra1izado es 1a de pu1so-eco,donde un transductor u1tras6nico genera 
un pu1so que viaja a través de un medio y a1 11egar a un obst4cu1o 
se ref1eja y es detectado por e1 transductor.Esta técnica se ap1ica 
fundamenta1mente en dos ramas de ia medicina : diagnóstico de enfex 
medades y obstetricia; en 1a industria,su ap1icaci6n más importante 
se observa en e1 contro1 de ca1idad de materia1es. Ciertas ap1ica­
ciones de1 u1trasonido están 1imitadas por 1as condiciones de operª 
ci6n,por ejemp1o; 1a temperatura de trabajo. La e1aboraci6n de nue­
vos materia1es con caracter1sticas espec~ficas so1ucionar6 éste prQ 
b1ema y originará nuevas ap1icaciones. La direcci6n natura1 de este 
proceso es 1a investigación en materia1es cerámicos, ya que estos 
permiten diversas modificaciones en sus caracter1sticas. 

Un prob1ema de instrumentación en Acüstica,es medir 1a vibración 

de sistemas simp1es 6 comp1ejos. Para determinar 1os parametros de 
vibraci6n,se uti1izan dispositivos ta1es como transductores capaci­
tivos, potenciómetros de posici6n,bobinas dinámicas y transductores 
piezoresistivos; aunque hoy en d1a, e1 uso de ace1er6metros piezo­
e1éctricos predomina sobre 1os otros dispositivos (39). Un ace1er6-
metro piezoe1éctrico cuenta con un e1emento activo que generaimente 
es una piezocerámica ( 6 en casos espec1ficos un piezocrista1 ),una 
base,una masa sísmica y un resorte; estos e1ementos se acopian en 
función de 1as caracter1sticas de1 ace1er6metro. La cerámica más 
uti1izada como e1emento activo es e1 titano-zirconato de p1omo PZT, 
que se origina en 1a so1uci6n s61ida PbTi03 - PbZr03 • 



E1 titanato de p1omo (PbTi03) es un materia1 ferroe16ctrico que 
puede adquirir propiedades piezoe1éctricas. su estructura es tetra­
gona1 e ver figura 1.2 ), sus parámetros de red e y a proporcionan 
una gran raz6n axia1 e/a de 1.063, 10 cua1 1e da una a1ta po1ariza­
ci6n re•anente, por 1o cua1 puede ser 6ti1 para obtener e1ementos 
activos para ace1er6metros, si no fuera por su porosidad,1a cua1 1e 
reata con•istencia •ecAnica. Este prob1ema se ha resue1to formando 
so1uciones s61idas 6 a9regando aditivos (10,19). Takeuchi y co1ab.Q. 
dores estudiaron 1as propiedades de una modif icaci6n de1 PbTi03 don 
de 1a sustitución de1 Pb2+ por una tierra rara triva1ente ( 1a cua1 
se designa como Ln ) y de1 Ti4 + por e1 M.n tetrava1ente, mejora l.as 
propiedades el.ectromecánicas de 1a cerámica; el. cambio es notab1e 
cuando Ln es Sm (2<1,25]. Esta propiedad favorece e1 uso de esta com 
posición en transductores de frecuencia mayor que 5 Mhz. Además po­
dr1a ser posib1e que esta composición rnodificaci6n se usen en 
transductores de frecuencia menor que 5 MHz • 

En esta tesis se estudió el. caso particul.ar de 1a composición 

( Pbo.ee Ndo.oe ) (Tío.ge Mno .. 02)03 + 0.0656% mo1 de Nd203 

1a cua1 es una modificación de l.a cerámica de Takeuchi. Para sinte­
tizar este materia1 se uti1iz6 1a técnica convenciona1 de preparA 
ci6n de cerámicas y para que adquiriera propiedades piezoe1éctricas 
se util.iz6 un horno de po1arizaci6n. La caracterización inc1uyó 1a 
determinaci6n de 1os parámetros de red y 1a razón axial. de l.a ce1da 
unitaria,1a constante die1éctrica,1a temperatura de Curie,l.as cons­
tantes de acop1amiento eiectromecánico Kp y K~. Las medidas se 11e­
varon a cabo de acuerdo a 1os procedimientos convenciona1es.Como ay 
xi1iar en l.a medición de l.as constantes Kp y K~ se preparó una ce­
rámica PZT que obedece a 1a composici6n : 

Pb( Zro.53 Tio.•7 )03 + 0.5% mo1 de Nb205 
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Los resu1tados obtenidos se compararon con 1os va1ores correspon­
dientes a 1a composición· de Takeuchi. Fina1mente se uti1izaron dis­

cos de 1a composición estudiada y de PZT como e1ementos activos de 
un dispositivo que se comporta aproximadamente como un ace1er6metro; 
esto debido a que 1a construcción de un ace1er6metro invo1ucra pro­
b1emas técnicos comp1ejos. Se estab1eci6 una comparaci6n de 1a res­
puesta de1 dispositivo operando con ambas cerámicas. 

Esta tesis consta de 4 cap1tu1os. En e1 Cap1tu1o 1 se presenta una 

s1ntesis de 1as ideas básicas donde 1as piezocerAmicas aparecen co-
mo un caso particu1ar de 1os materia1es ferroe1éctricos. Por otra 
parte, en e1 Cap1tu1o 2 Se presenta e1 horno de po1arizaci6n de fe­
rrocerámicas,cuya operación está fundamentada en un estudio térmico 
y e1éctrico de dos aceites e1ectroais1antes, a saber: ace.ite de si-
1ic6n y aceite de cártamo.En e1 tercer cap1tu1o se presenta una de§ 
cripci6n de 1a e1aboraci6n de 1a composición estudiada, destacando 
1a información de a1qunos parámetros como co1or y densidad aparente, 
ya que pueden ser usados como indicadores de 1a evo1uci6n de1 mate­
ria1. En e1 Cap1tu1o 4 se presenta 1a caracterización de 1a comp2 
sición estudiada y 1os resu1tados obtenidos con e1 dispositivo que 
opera aproximadamente como un ace1er6metro. se consideró necesario 
inc1uir conc1usiones parcia1es en 1os cap~tu1os 2, 3 y 4; para enfA 
tizar que 1o desarro11ado en 1os mismos tiene importancia propia. 
Fina1mente, Se inc1uyen 1as conc1usion"es 9enera1es de 1a tesis y un 
comentario fina1. 
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1.1 FERROELECTRICIDAD 

A1rededor de 1655,E1ie Seignette sintetiz6 1a sa1 de Roche11e 

(NaKC•H406 4H20). LO& primeros estudios reve1aron que este crista1 
exhib1a una conducta die1éctrica particuÍar; en 1921 J.Va1asek iden 
tific6 1a ana1og1a con 1a conducta ferromagnética de1 hierro estu­

diando 1a curva de histéresis de 1a po1arizaci6n y e1 campo e1éctr~ 
co ap1icado.En 1933 I.V.Kurchatov presentó una teor1a para exp1icar 

1a ferroe1ectricidad. Busch y Scherer· ( 1935) obtuvieron crista1es 

KDP (KH2P04) y ADP (AsH2PO•), 1os cua1es exhiben ferroe1éctricidad 

y antiferroe1ectricidad respectivamente. De esta manera, e1 efecto 

e1éctrico Seignette dejo de ser un fen6meno ais1ado (1). 

Los materia1es ferroe1éctricos son die1éctricos no 1inea1es que ex 

hiben un cic1o de histéresis.entre cantidades ta1es como: po1ariza­

ci6n y campo e1éctrico (figura 1.1) • desp1azamiento e1éctrico y cam 
po e1éctrico. En consecuencia 1a po1arizaci6n espontánea Pw y e1 

campo coercivo Ec. son cantidades f~sicas que caracterizan primariA 
mente a 1os materia1es ferroe1éctricos. 

CArvtPO ELE.Crmco <Kv/cm> 

Figura 1.1 curva de histéresis de un materia1 
ferroe1éctrico. 
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Laa interacciones térmicas, e1éctricas y mecánicas de 1os materia-
1ea ferroe1éctricos con un agente externo,conducen a modificaciones 
en la estructura crista1ina y en consecuencia se observa un cambio 
•n 1a• propiedades ferroe16ctricas. Particu1armente 1a fase ferro­
e16ctrica se presenta en cada materia1 en un interva1o de temperaty 
ra caracter1stico.A1 extremo superior de este interva1o se 1e 11ama 
Cemperacura de curie Te. Por arriba de esta temperatura,el materia1 
entra en una fase paraeiécCrica en 1a cua1 pierde sus propiedades 
rerroe16ctricas. En 1a si9uiente figura,se muestra e1 caso de1 titA 
nato de p1omo (PbTi03). 

02.6 

tf',G2.4 
:.-_ 
1 

" 
G2.2 

FASE 
FErmoELECTRICA 

cm L:GJ 
CRISTAL ; Cfl\STAL 
TETllAGONAL : CUBICO 

TEMPEnATUnA \V 
oe. cun:1E ~· 

G:/.O'r,-~~,,,,,--~-.,,,,,-~.,,.,,----;rn¡¡y-~-qrr-""flltlCJQ 
TEMPEnATUR1i < ºC l 

Figura 1.2 Cambios de fase en e1 PbTi03 

La perrnitividad e1éctrica de 1os materia1es ferroe1éctricos se 
incrementa con 1a temperatura,tomando un va1or mAximo en una trans~ 
ción de fase, por ejemp1o en 1a transición de fase ferroe1éctrica a 
parae1éctrica;donde 1uego de superar este punto decae de acuer­
do a 1a iey de curie-Weiss e 1a razón e I Co es 1a constante dielés 
trica de1 materia1 ) : 

e I Co - e / ( T - To ) (1- 1) 
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Donde e es 1a constante de Curie de1 materia1 y To es una tempera­
tura próxima a Te . La transición de 1a fase ferroe1éctrica a para­
e16ctrica puede suceder rápidamente y se 1e 11ama transición de pr~ 
mer tipo; en contraste si sucede suavemente se tiene una transición 
de1 segundo tipo. 

Loa crista1es,por su simeer1a, se a9rupan en 32 clases de 1as cua-
1es 21 son asimétricos ( no centrosimétricos) y definen una c1ase 
po1ar (2); 1os materia1es rerroe1éctricos pertenecen a esta c1ase y 

c1asificarse en cuatro tipos (3). 

cipo 1: son óxidos que crista1izan como oceaedros (figura 1.3). 
y forman e1 grupo: 

(1-2) 

En un punto cercano a1 centro geométrico de cada octaedro se ubica 
e1 ión B, donde b varia de 3 a 6; Los iones de ox1geno se ubican en 
1as esquinas de1 octaedro donde son compartidos por seis ce1das ad­
yacentes. Los iones A ocupan 1ugares interoctaedra1es, donde • puede 
asumir un va1or entre 1 y 3,(1os va1ores permitidos son enteros). 

Figura 1.3 Esquema de 1a estructura de1 tipo 1-

7 



LO• iones eb• y 0 2-rorman un d1po1o e1éctrico proporcionando as1, 
una po1aridad resu1tante a 1a ce1da. Con e1 incremento de 1a te•pe­
ratura ae·modirica 1a distancia entre 1os iones y para temperaturas 

aayoree o igua1es que Te e1 d1po1o se cance1a. 

- C1po 2 : son 6xidos que crista1izan como Cecraedros, e1 i6n eb• 

ocupa una posiei6n cercana a1 centro de1 tetraedro, b puede asumir 
un va1or entero entre 4 y 6. En cada una de 1as esquinas de 1os t§ 
traedos se encuentra e1 i6n 0 2-, J:os iones Aª• estan distribuidos 

entre 1os tetraedros.En esta c1ase 1a po1aridad de 1a ce1da se atr~ 

buye a1 desp1azamiento de 1os iones A y B,con respecto a o:as1 como 
a 1a rotación respecto a un eje particu1ar. 

-e1po 3 : Son compuestos con un en1ace de hidrógeno, esta c1ase 1a 
rorman tres fami1ias: La prinera obedece a 1a f6rm.u1a genera1: 

( ]_. 3) 

Donde A es un meta1 a1ca1ino,B = H,D y e = P,As • Se forma a partir 
de 1os tetraedros CO•.en1azados por e1 
A puede ubicarse a una dista.ncia c,2. 

Atomo de hidrógeno, e1 átomo 
E1 aminoácido glicina sirve 

de base de 1a segunda fami1ia. La sa1 de Roche11e es 1a base de 1a 
tercera farn.i1ia. 

-tipo 4 : Son una c1ase especia1 de po11meros que al ser someti­
dos a 1a acción combinada de esfuerzos mecánicos,térmicos y e1éctr~ 

cos adquieren una po1arizaci6n resu1tante. 

La ceramica naTi03 es un ejemp1o de sustancia que pertenece a1 

tipo l... Los crista1es PbsGe30tt y /3-Gd2(Mo04):i pertenecen al tipo 2. 

E1 cristal KOP pertenece a 1a primera fami1ia del tipo 3 ( figura 
1.4), e1 crista1 TGS forma parte de 1a segunda fami1ia. E1 po11-

oj.f1oruro de po1ivini1o PVDF (CH2CF2 ) n, pertenece al tipo 4 

(figura l..5). 

a 



KH._Po. 
a· b·7.43A 

e· 6.97 A 

OK 
67 P04 
--···-H 

o(-1) 

Fiqura 1.4 Estructura de1 KDP. (a) Ce1da unitaria (b) En1aces de 
(tomada de Mason [1]). hidr6geno. 

Ca) (b) 

Figura 1.s Estructura mo1ecu1ar de1 PVDF. (a) Forma 1 (b) forma 2 
(tomada de Y.Xu (1s)). 
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1.2 PIEZOELECTRICIDAD 

·En 1880. P.curie y p.J.curie observaron que en cierta c1ase de 
cri•ta1es est4 presente ei eCecCo píezoe1éctrico directo. ~ste re­
n6aeno se presenta a1 ap1icar un esfuerzo mec&nico sobre un cri•ta1 
e1 cua1 adquiere carga superficia1. cuya magnitud es directamente 
proporciona1 a1 esfuerzo ap1icado y donde e1 signo de 1a carga ca•­
bia cuando e1 esfuerzo se convierte de tensión en compresión. E1 
efecco piezoe1éccrico inverso 1o identificó teóricamente Lippman en 
1881, estab1eciendo que si se co1oca carga e1éctrica en 1a superfi­
cie de1 crista1,se produce una deformación mecánica; posteriormente 
1os hermanos curie verificaron experimenta1mente esta predicción. 

La c1ase de crista1es que exhiben propiedades piezoe1éctricaa son 
aaim6tricos, esta propiedad 1os identifica como materia ferroe16c­
trica. E1 crista1 de cuarzo natura1 y artificia1 se ha uti1izado en 

ap1icaciones diversas con buenos resultados, 1a sa1 de Roche11e ha 
sido uti1izada considerando que 1a transformaci6n de energ1a e16c­
trica en mecánica y vicoversa,es más eficiente si se compara con e1 
Cuarzo. E1 crista1 KDP ha sido uti1izado en 1a producci6n de vibra­
ción de a1t3 frecuencia. Ac~ualmcnte tienen gran i~portancia 1as 
piezocerámicas ya que· exhiben propiedades piezoe1éctricas 1inea1es 
si 1a intensidad de1 esfuerzo ap1icado supera un va1or cr1tico. 

cuando se aplica un campo eléctrico de frecuencia variab1e a una 
ccr&mica, está puede oscilar con una rrecuencia espec1fica; se estA 
b1ece que 1as direcciones (X,Y,Z) corresponden a (1,2,3). En un día 
co el modo planar resulta al ap1icar un campo eléctrico en 1a dire~ 
ci6n 3 y se obtiene una respuesta mecánica en las direcciones 1 y 2. 
Otros modos de vibraci6n son : grosor y coree. En e1 modo de corte 
se usan 1os subíndices 4,5,6. Cada modo está caracterizado por un 
coeficiente de acoplamlenco electromecánico. que se define como 1a 
ra~z cuadrada de 1a raz6n entre 1a energ1a ap1icada y 1a energ1a ai 
macenada. La 1etra K con dos sub1ndices designa un coeficiente de 
acopiamiento, donde e1 primero corresponde a 1a dirección de1 campo 
e1éctrico ap1icado y e1 otro a 1a dirección de 1a respuesta mecáni­
ca. 

10 



z 
+ 

2 
y 

Figura 1.6 Disco que oscil.a en el. modo p1anar. 

Las constantes dur. y guc regu1an l.a actividad piezoe).éctrica. Asi. 

dlk es una medida de 1.a densidad de carga por unidad de esruerzo (6 

l.a dcformaci6n por unidad de campo). La constante g1k proporciona 
una medida del. campo por unidad de esfuerzo ( 6 l.a deformaci6n por 

unidad de densidad de carga>· 
Las rel.aciones ~ntre l.os coeficientes de acopl.amiento y 1.as cons­

tantes piezoel.éctricas, de acuerdo al. modo particul.ar de vibraci6n 

estan dadas por l.as siguientes ecuaciones {9). 

- 2k:n.
2 

/ C 1-~ (1.3) 

(1.4) 

Donde Kp, Ctk, S1k, h33 y C33 son constantes, de acopl.amiento el.e~ 

tromecánico (modo pl.anar), diel.éctrica, el.ástica, de esfuerzo piez2 
el.éctrico y de rigidez, respectivamente. 

Las re1aciones corresponden a 1os modos: radia1~ corte y grosor 

respectivamente. 

11 



1.3 DOMINIOS ELECTRICOS 

Si en una región de un criata1. simp1e (monocrista1) 1os dipo1os 
•16ctricos .presentan una orientación ~nica, se genera un do•inio 
ei6cerico. A1.gunos crista1ea son considerados monodominios,por ejea 
p1o: •1 1a orientación de 1os dominios es perpendicu1ar a 1a aupe~ 
~icie.se tiene un cristal c. a1 cual. se l.e considera un rnonodo•inio 
e. De igual. tnanera s~ ti.en@' un monodominio ,.. , cu.ando l.o,:; di poi.os son 

paral.e1os a l.a superficie del. cristal..Estudios ópticos de pol.ariza­
ci6n, han mostrado a l.os dominios ~ como zonas obscuras, y a l.os 
dominios • como zonas bril.l.antes, excepto cuando l.a dirección de P2 
l.arizaci6n el.éctrica es para1el.a o perpendicul.ar a l.a direcci6n de 
pol.arizaci6n del.a l.uz incidente(&]. 

1a_ 

-p 

{a) 

Figura 1.7 

F 

-L 

~ --E- s 

{ b) {C) 

Esquema de tipos paredes (a} Pared de 90°, 
(b) Pared de 180° ( cortina p1egada ) y 
(e} Pared de 180° ( de1imita agujas)-
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LOs dominios adyacentes con diferente orientación estan separados 
por una zona de transición a 1a cua1 se 1e ha dado e1 nombre pared, 
(riqura 1.7).Una pared de 90° es aque11a donde 1a direcci6n de1 eje 
po1ar de J.oa dominios adyacente& rorman entre s~,un anqu1o de 90° • 
Puede observarse como una J.1nea obscura. a 45° 6 oº en e1 p1ano 
superficia1 del. crista1.EJllp1eando monocrista1es • [101] C donde J.os 
e1ectrodos de1 cristal. guardan un 6n9u1o de 45° con respecto a1 eje 
de pol.arizaci6n ), de BaTi03 a temperatura ambiente, Litt1e observó 
paredes de aproximadamente 0.4 ~m de grosor.con un án9u1o de 44°15" 
y además observó 1a oscil.aci6n de 1as paredes bajo 1a interacción 
con un campo de frecuencia variab1e; para un campo de cierta inten­
sidad y cierta frecuencia una pared s.e divide en dos, con una di§ 
tancia de separación x conocida como ampiicud de pared (s]. 

Los dominios adyacentes antipara1e1os estan separados por una pared 
de isoº,para destacar su presencia se debe ap1icar un campo e1éctr~ 
co perpendicu1ar a 1a dirección de po1arizaci6n (6). Herz encontró 
que e1 grosor de esta c1ase de pared es de1 orden de una conscance 

de red, en monocrista1es de BaTiO:i a temperatura ambiente [•). un 
estudio deta11ado de CopograE!a por rayos X en crista1es BaTi03,ha 
mostrado 1a existencia de tres tipos de paredes de 180° (7). La pr~ 
mera c1ase presenta una forma simi1ar a una cortina piegada ~ 1a s~ 
qunda de1imita grupos de aguJas y 1a tercera ais1a dominios de in­
versi6n que presentan formas comp1ejas (figura 1.7). 

Les dominios exhiben una conducta dinámica bajo interacciones de1 
tipo mecánico,e1éctrico o térmico. La dirección de1 e~e de po1arizA 
ción de un monodominio cambia con 1a nucieaci6n de nuevos dominios 
en su interior.si se ap1ica un campo e1éctrico constante de intens~ 
dad Eo, aparecen triángu1os a1argados (figura 1-B);estas agujas son 
nuevos dominios con e1 eje de po1arizaci6n a1ineado en 1a dirección 
de1 campo ap1icado,su crecimiento es unidirecciona1 y en fracciones 
de sequndo a1canzan e1 1ado opuesto de1 crista1.En ausencia de cam­
po estos dominios disminuyen de tamaño hasta desaparecer parcia1 6 
tota1mente. 
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Figura i.a Nuc1eaci6n 90° (a) E > o y (b) E < o .. 

La nuc1eaci6n de dominios de 90° y de 180° ha sido estudiada am­
p1iamente (•.s).. La intensidad de campo Eo a 1a cua1 se inicia 1a 

nuc1eaci6n, asI como e1 nümero de agujas N, dependen de1 tipo de mQ 
nocrista1 y de ia temperatura. Eo en rnonocrista1es BaTi03, es mayor 
que 2 kV/cm y es casi constante hasta una temperatura cr~tica,donde 

disminuye rápidamente hasta cero en 1a temperatura de curie. La ny 
c1eaci6n de dominios de 180°,cambia gradua1mente 1a dirección de 1a 

po1arizaci6n resultante en un tiempo t; la rapidez con 1a que se 

realiza 1a inversión es función del campo aplicado y de la tempera­

tura, y es caracter~stica en cada material. La nuc1eaci6n de domi­
nios de 90° y de 180° pueden coexistir en un monocrista1 dando or1-

gen a una serie de fenómenos comp1ejos. 

Observaciones en monocrista1es de BaTi03 rea1izadas por Akaba y CQ 

1aboradores (e) han mostrado que pocos segundos después que un mo­

nodominio interacciona con un campo e1éctrico, aparecen..en 1a supe~ 

ficie agujas, que pueden cubrir regiones de (10~ 15 µm) 2 . Estos do­

minios definen ciimulos. 1os cuales se distribuyen en 1a superficie 
de1 monocrista1. Los mecanismos involucrados en e1 proceso de evo1y 

ci6n de 1a inversi6n de la po1arizaci6n no han sido comprendidos tQ 

ta1mente,por 1o que hoy en d1a se 1e considera un prob1ema abierto. 
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1.4 POLARIZACION Y DESPOLARIZACION 

Se considera a 1as cerámicas ferroeléctricas no po1arizadas un 
arreg1o de crista1es orientados a1 azar. Cuando se aplica un esfue~ 
zo mecánico o e1éctrico se logra una reorientaci6n parcial de los 
dipolos, y en consecuencia una polarización resultante diferente de 
cero. Parte de la polarización adquirida se conserva en ausencia 

del esfuerzo, generando as1 una polarización remanente. El orden in 
ducido se debe a la reorientaci6n de dominios en una dirección cer­
cana al esfuerzo aplicado. 

En las cerAmicas coexisten diferentes clases de reoriencaci6n que 
modifican individualmente la polarización resultante.En la simetr1a 
tetragonal está.n presentes las reorientaciones 90Q y 180° de 

dominios, donde destaca por su contribución e1 tipo 90°. Para 1a s~ 
metr1a romboédra1 se tienen 1as reorientaciones 71°,109° y 180°; e1 
primer tipo y e1 segundo contribuyen en 1a misma Proporción superan 
do a l.a reorientaci6n 1so 0

•• Fi.nal.mente, en 1a 5ir.i.ctr1a ortorrómbica 
l.as reorientaciones 120° y 60° contribuyen en ia misma proporción 
y preva1ecen sobre el. tipo 90º y 180°. Un estudio detal.l.ado rea1izg 
do por Baerwa1d (10), muestra que e1 porcentaje ideal. de 1a pol.ari­
zación adquirida por una cerámica depende de su estructura cristal.~ 
na. Comparativamente,una cerámica con simec.r.i.a Cet:ragonal., puede o.Q 
tener e1 83.1% de l.a pol.arización de un monocrista1 del. mismo mate-

rial.. Si consideramos a Po l.a po1arización de un monocristal. 
con simetr1a tetragonal., ideal.mente una cerámica del. mismo material. 
tendr1a una pol.arizaci6n P = 0.831 Po. De manera aná1oga, en l.as 
simetr1as romboédral. y oreorr6mbica se al.canzan pol.arizaciones de 
haSta 86.6% y 91.2% respectivamente. 

Se ha observado que l.as ferrocerámicas se deforman mecánicamente 
cuando interaccionan con un campo el.éctrico, ta1 deformación es po­
sitiva ( expansión ) en l.a dirección paralel.a a1 campo ap1icado y 

negativa ( contracción ) en l.a dirección perpendicul.ar a él.. El. ta­
maño de 1a deformación depende de 1a intensidad de campo y de l.a 
composición y estructura de 1a cerámica. 
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Esta conducta ha sido asociada con 1os procesos de reorientaci6n 
de dominios donde e1 tipo 280° es un caso especia1. Rosentha1 esty 
dió e1 caso de 1a simetr!a tetragona1 encontrando que una reorientA 
ci6n 90º perfecta imp1ica una deCormaci6n dada por 1a re1aci6n : 

deformación - 0.37 ( e/a - 1) (1.6) 

De esta re1aci6n, se deduce que 1a reorientaci6n 90° disminuye con 
1a razón axiai c/a • Ber1incourt y Krueger (11] observaron en una 
cerámica PZT e1 58% y 42.3% de reorientaci6n 90° perfecta, para un 
campo e1éctrico ap1icado diferente de cero é igua1 a cero respecti­
vamente. Este resu1tado muestra que 1a reorientaci6n 90° no es com 
p1eta y que en ausencia de1 campo se pierda parte de e11a. oebe men 
cionarse que 1a reorientaci6n 280° es virtua1mente comp1eta. 

Los esfuerzos mecánicos modifican 1a condición de po1arizaci6n de 
1as ferrocerámicas~ ya que inducen 1a reorientaci6n de dominios. E1 
porcencaje de reoricntaci6n depende de 1a c1~~c de esfuerzo, parti­
cularmente, el esfuerzo de compresión es más eficiente que e1 de 
censi6n.Subbarao y colaboradores (12) observaron que en 1a cerámica 
BaTi03~ 1a reorientación 90° es mayor en 1a compresión que en 1a 
tensión. Al aplicar un esfuerzo de compresión en la dirección po1ar 
de 1a ferrocerámica aparece una carga superficial q que se atribuye 
a1 efecto piezoe1éctrico y a1 proceso de reorientaci6n de dominios. 
E1 primer factor es preponderante para esfuerzos pequeños y e1 se­
gundo destaca para esfuerzos mayora5.En el p~oceso de ~eorientaci6n 
un tipo crece con5umiendo a1 que contribuye menos a 1a po1arizaci6n 
resultante; en la simetr~a tetragona1 el tipo 90° aumenta a1 dism~ 
nuir 1a reorientación 180°. Se ha estudiado e1 efecto de 1os esfuer 
zos mecánicos sobre una cerámica en corto circuito (11);al aumentar 
e1 esfuerzo 1a polarización resultante disminuye tendiendo a cero . 
En 1a cerámica PZT adicionada con Nb2os un esfuerzo de 52x103 P•• 

suficiente para perder e1 902 de la polarización remanente (11). 
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E1 estado de po1arizaci6n de 1as cerámicas ferroe1éctricas bajo 
ciertas condiciones térmicas, es un escado de equiiibrio ínescabie. 
A temperatura ambiente 1os esfuerzos internos de1 tipo mecánico 
e1éctrico presentes en 1a cerAmica inducen cambios en 1os dominios 
e1éctricos. Asi, a1gunas cantidades f1sicas asociadas a estos mate­
ria1es evo1ucionan en e1 tiempo; particu1armente 1as que 1o caract~ 
rizan como ferroe1éctrico y como osci1ador. Esta conducta se ha ob­
servado en 1a constante die1éctrica, en 1a frecuencia de resonacia, 
en 1os factores de acop1amiento e1ectromecánico, etc (13) • 

E1 proceso fisico anterior es conocido como envejecimienco. con e1 
re1ajamiento de esfuerzos, 1as cerámicas evo1ucionan hacia un equi­

iihrio escabie. Se ha reconocido que e1 movimiento de paredes de dQ 
minios e1éctricos es un mecanismo de re1ajación.Ikegami y Ueda (1c) 

rea1izaron un estudio a1 respecto usando una cerámica BaTÍ03 previA 
mente ca1entada hasta 1a temperatura de Curie, 1a cua1 inicia1mente 
ten1a una distribución de dominios orientados a1 azar; observaron 
que 1uego de cierto tiempo e1 materia1 1ogr6 una distribución regu-
1ar de dominios 90º 1os cua1es ocuparon franjas ( regiones rectangy 
1ares). De estas observaciones se desprende que 1as fcrroccrámicas 
pueden reducir 1os esfuerzos internos, modificando 1a distribución 
de dominios 90° para as1 evo1ucionar hacia un estado estab1e. 

1-5 PIEZOCERAMICAS 

Las cerámicas ferroe1éctricas po1icrista1inas que pueden adquirir 
y conservar propiedad~s piezoe1éctricas como consecuencia de un pr2 
ceso de po1arizaci6n. se 1es 11ama piezocerámicas.La ce1da unitaria 
de estas cerámicas presentan simetria tetragona1.ortorr6mbica 6 rom 
boédra1. Su estructura es dc1 tipo perovskica. que obedece a 1a fó~ 
mu1a genera1: 

2-

A B 03 (1.7) 
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Donde var1a de 1 a 3, b de 3 a 5 ; e1 radio i6nico de Aª+ es 
mayor que e1 de B b•.La importancia de esta estructura reside en 1a 

diversidad de iones que pueden integrar1a, y en su capacidad de pe~ 
manecer estab1e aún fuera del caso idea1; la cua1 esta determinada 
por el factor de tolerancia t e ecuación 1.a ), que depende de 1os 
radios i6nicos de los elementos que integran 1a celda. 

t = (RA + Ro)/ (Re + Ro) V-2 (1-8) 

Donde RA.Re y Ro son 1os radios i6nicos de los iones Aª+, Bb+ y 0 2-
respectivamente, 0.9 es el 11mitc inferior de estabilidad y 1.1 e1 
l~mite superior,de ta1 manera que una ce1da con un valor de t entre 
estos 11mites es una celda estable (2). Debido a que las piezocerá­
micas adoptan una estructura perovskita pertenecen al tipo 1 de 1os 
materiales ferroeléctricos. 

E1 número de compuestos que integran las piezocerámicas determinan 
un criterio de clasificación en sistemas, as1 se tiene el sisCema 
simpie, el sistema binario. el sistema ternario etc. El sistema 
simple cuenta con 3 iones, está integrado por las cerámicas BaTÍ03, 
PbTi03,KNb03.NaNb03,LiNb03 etc. un estudio de1 comportamiento die-
1éctrico de 1a cerámica BaTi03. condujo a Roberts a identificar en 
1947 sus propiedades piezoe1éctricas. Esta cerámica presenta tres 
cambios da sirnctr1a con la temperatura: ( romboédra1 - ortorr6mbica 
a -90°C, ortorr6mbica-tetragonal a oºc y tetragonal-cúbica a 120°C) -
La po1arizaci6n espontánea es de 26 ~C/cm2 ,la transición de fase de 
materia ferroe1éctrica a parae1éctrica se produce en 120°c (3, 1s) -

Aunque el uso de esta cerámica ha disminuido, aQn se desarrollan e~ 
tudios donde se agregan e1ementos para adaptar1a a 1os requerimien­
tos actua1es. 
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En 1951 Roberts observó 1a ferroe1ectricidad de 1a cerámica PbTi03. 

Para obtener1a se mezcl.an PbO y Ti02 y se sinterizan a 11ooºc, pero 

se obtienen piezas frági1es y porosas. A partir de un estudio deta-

11ado de rayos X, ca1orimetr1a y permitividad re1ativa ( constante 

die1éctrica ), Shirane y Hoshino (17) observaron que 1a transición 

de fase de materia ferroe1éctrica a parae1éctrica se presenta a una 

temperatura de 490°C. El. estudio de rayos X reve16 que en e1 inter­
va1o (4BO, 49(1)°C , e1 vol.umen de 1a cel.da cristalina cambia subita­

mente; además observaron un máximo agudo en l.a curva de cal.ar esp~ 
c~fico vs temperatura.Su razón axial. e/a de 1.063 está asociada con 

una gran pol.arizaci6n espontánea l.o que l.e permite tener excel.entes 

propiedades piezoel.éctricas. 

Matthias y col.aboradores encontraron en 1949, que el. KNb03 exhibe 

propiedades ferroeléctricas. La transición de materia ferroel.éctr~ 

ca a pare1éctrica se presenta en 435°C; a pesar de tener un gran pQ 

1arizaci6n espontánea (30µC/cm2 ) su respuesta piezoe1éctrica es dé­

bil.. 

A1gunos compuestos pueden combinarse para formar un sistema dobl.e, 

l.a composición resu1tante contiene 4 iones; por ejemp1o el. PbTÍ03 
se puede combinar con el. BaTi03. el. PbZr03, el. PbHf03 etc, por otra 

parte el. KNb03 se puede combinar con el. NaNb03. -La so1uci6n sólida 

BaTi03 - PbTi03. fue estudiada por Shirane,susuki y Takeda (1e,19): 

encontraron que la razón axial e/a adquiere l.os va1ores extremos 
1.01 y 1.063, además identificaron el. incremento de l.a temperatura 
de curie con el aumento en la proporci6n de plomo. También observa­

ron e1 cambio repentino de l.a contracción térmica de 1a celda unitª 

ria en l.a vecindad de 1a transición de fase y que este efecto aumen 

ta con e1 contenido de pl.omo; este hecho fue confirmado con l.a med~ 

da de la variaci6n da1 ca1or específico con l.a temperatura. 

-La so1ución sól.ida PbZr03 - PbTi03 esta descrita por 1a re1aci.6n 

Pb(Zr11< Ti
1

_ .. 1-11<). presenta una transición de fase morfotr6pica en 

X = 0.53, ( de tetragona1 a romboédral.). Esta transición fue estu­

diada por Jaffe, Rott y Marzu11o (20) y encontraron que a1gunas can 
tidades f1sicas como l.a constante diel.éctrica y el. coeficiente el.e~ 

tromecánico kp aumentan asint6ticamente en l.a vecindad de ese punto; 

en x = 0.06 se presenta una fase antiferroel.éctrica. 
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- La so1uci6n s61ida KNb03 - NaNb03 descrita por 1a re1aci6n (Kt-• 

Na.)Nb03, da origen a piezocer6micas que pueden usarse en a1tas frg 
cuencias ( de1 orden de 100 Mhz ), para mejorar sus propiedades se 

sinteriza bajo presi6n. 

A partir de 

narios [21], 

s61ida 

1965 se estudian 1as propiedades de 1os sistemas ter­
e1 grupo más importante está formado por 1a so1uci6n 

Donde e = 2,3 , d = 5,6 y 

ocupado por 1os e1ementos: Mg, 
O por e1ementos ta1es como: B, 

(1.9) 

= 1/2 , 2/3. E1 sitio e puede estar 
Mn, Co, Se, cr, Fe, Nb etc. E1 sitio 
Nb, Sb, Te etc. -La so1uci6n s61ida 

•Pb (Mg 1/3 Nb 2/3 ) 03 - yPbTi03 - xPbZr03 origina 1a cer.amica PCM ; 
1a cua1 se uti1iza como relajador ferroe1éctrico, ya que exhibe una 
transición de fase parae1éctrica a fcrroe1éctrica difusa. Para opt~ 
mizar su funcionamiento se define un po1~gono que acota 1a composi­
ci6n de 1a cerámica. 

Los sistemas cuaternarios aparecieron en 1970,un ejemp1o es 1a c~ 
rámica de Tubouchi, cuya so1uci6n s61ida obedece 1a re1aci6n: 

Ce( Mn1,,2 Ti1,,2 )O:J - Ce( Mnl-'2 Zruz)03-PbTi03 -PbZr03 (1-10) 

La existencia de 1a gran diversidad de piezocerámicas confirma 
que 1a estructura perovskita admite modificaciones que a1tera , sus 
propiedades f~sicas. Si 1os iones A2.B2 cuentan con un radio iónico 
simi1ar y 1a misma va1encia que el i6n que sustituyen a1 incorpora~ 
se a1 compuesto : 

(1.11) 
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Pueden dar oriqen a 1os siguientes sistemas: 

1) 

3) 

B b• O z-
2 3 

o 2• 
3 

(1.12) 

Cuando A2 y B2.tienen diferente va1encia que A1 y B1,. para consei;: 

var una carga resu1tante cero; se producen vacancias de1 elemento 
que es substituido 6 de1 ox1geno presente. Una red crista1ina con 
vacancias presenta un comportamiento caracter~stico,particu1armente 
1as vacancias Pb se comportan como ceneros de carga negativa con 
valencia -2, y se observa una conducci6n de agujeros . El i6n que 

sustituye se comporta como un donador (centro dé carga posit~va), 
a esta clase de iones s~ les denomina iones suaves. Para cierta con 
centraci6n los agujeros atraen electrones del donador de tal manera 
que se incrementa la resistividad total. cuando los iones que sust~ 
tuyen tienen valencia menor que el ión por sustituir, se les consi­
dera aceptares ya que producen vacancias de ox1geno. 

1.6 PIEZOCERAMICA ( Pb,Ln J ( Ti,Mn )O> 

Como se mencionó en la sección anterior, la piezocerámica 
PbTi03 presenta propiedades piezoe1éctricas excelentes, pero no se 
uti1iza debido a su fragilidad. Para mejorar sus caracter1sticas 
mecánicas, Ueda e Ikegami (22] agregaron impurezas a1 PbTi03 y obty 
vieron cer~micas con una porosidad de hasta 2.9% • Reso1viendo as1, 
e1 prob1ema de 1a falta de consistencia mecánica. Las cerámicas que 
obtuvieron presentaron una resistividad de hasta 7x109 Ocm a 2ooºc; 
con 1o cua1 se facilita el proceso de po1arizaci6n 
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Se ha sugerido que 1a ruptura de 1a cerámica PbTi03, se debe a 1a 
presencia de esfuerzos internos, que disminuyen con ia razón axia1 
c/a r se sabe que un factor significativo es e1 c.amafto de grano. 
Concretamente, Ueda (23) observó que cuando se agregan a1qunos ad~ 
tivos a 1a composición, una parte se dlsueive en ia red y e1 resto 
se ubica en 1as Eronc.eras de grano actuando como cata1izador en e1 
crec1m1eneo de grano 6 como un elemento que incrementa 1a Cuerza 
de uni6n encre granos. Un resu1tado fundamenta1 de su investigaci6n 
es haber identificado e1 incremento 1a diferencia entre 1os fac­
tores K31 y K33 1o cua1 atribuyeron a 1a anisotrop.1a de1 cristal. 

Takeuchi (24.2s) y colaboradores obtuvieron una piezocerámica que 

pertenece al grupo 

(1.13) 

E1 ión A2 es una tierra rara con •2• 3 , se uti1iz6 a Mn como i6n 

B2, donde b2• 4.. La sust:ic.uci6n de ionesr fue parcia1 .. Para conser­
var la neutralidad de la carga e1 i6n Az provoca vacancias Pb2

+ .. La 
relación que describe esta fami1ia de cerámicas 

( Pb 1- :J/2oc Ln X ) e Ti >-Y Mn y )03 (1.13) 

Donde Ln puede ser alguna de 1as siguientes tierras raras: La, Pr, 
Nd, Sm y Gd. Encontraron que 1a cornposici.6n donde x• o. os, y• O. 02 

ofrece una respuesta interesante,1as cerámicas que obtuvieron 1ogrª 
ron una alta densiCicación (99% de la densidad teórica). E1 c.amafio 
de poro se ubic6 en e1 interva1o [3r5)~rn. 

Los resu1tados anteriores se apoyan f~sicamente en la variación de 
la razón axial e/a, ya que 1os aditivos se disuelven en la red. La 

razón axial presentó el interva1o de cambio [1.035,1.055) cuyos VA 
lores extremos corresponden a los elementos La y Gd . 
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Lo anterior muestra que 1a razón axia1 de 1a ceida uniearia dism~ 
nuye a1 aumentar e1 radio i6nico. La temperatura de curie presentó 
una conducta.aná1oga, es decir, decreció con e1 aumento de1 radio 
iónico de 1a tierra rara agregada, e1 interva1o de variación fue 

[366,338)°C. La constante die1éctrica tambien se a1tera, para e1 Nd 

y e1 La se supera e1 va1or de 200 asociado a1 PbTi03 ; para e1 Sm 

y e1 Gd se reduce por abajo de 200. 

Estas piezocerámicas exhiben una conducta que depende de 1as 
condiciones de po1arizaci6n, por ejemplo, 1a constante die1éctrica 
disminuye a1 aumentar e1 campo de po1arizaci6n, un campo de una in­
tensidad de 6 Kv/mm provoca para e1 La un decremento de1 8.7% y P2 
ra e1 Gd e1 2.6 % .Por otra parte, 1as propiedades e1ectromecánicas 
también son afectadas, e1 coeficiente KL aumenta con e1 campo de PQ 

1arización observándose un incremento notable en 1as tierras raras 
con radio ionico pequeño. E1 coeficiente Kp aumenta con e1 campo de 
polarización excepto para e1 sm; esta conducta genera un aumento en 
1a anisotrop1a de1 acopiamiento e1ectromecánico. Esta propiedad sin 
gu1ar favorece c1 que ésta composición se uti1ize en transductores 
que operan en frecuencias mayores que 5 MHz. 
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CAPITULO 2 

HORNO DE POLARIZACION DE 

FERROCERAMICAS. 

2.1 1 N T R o o u e e 1 o N . 

2.2 DESCRIPCION DEL HORNO D E 

POLARIZACION. 

~ DESARROLLO EXPERIMENTAL. 

2.4 e o N D 1 e 1 o N E s D E p o L A R 1 z A e 1 o N • 

2.5 e o N e L u s 1 o N E s . 



2. 1 INTRODUCCION 

Las cerámicas ferroe1éctricas que presentan una distribución de 
dominios orientados a1 azar,muestran una po1arizaci6n resu1tante ny 
1a.Para que exhiban propiedades piezoe1éctricas es necesario 1a reQ 
rientaci6n de los dominios; este proceso puede resu1tar como conse­
cuencia de la interacci6n térmica,.mecáinica o e·1éctrica con el alre­

dedor.En particu1ar,. se puede inducir un estado de polarización co­
locándola en un campo eléctrico de cierta intensidad. Se ha observª 
do experimentalmente que al superar un campo eléctrico Ec la reo­
rientaci6n conduce a una polarización resultante no nula; y una in­
tensidad mayor genera un incremento en la polarización. Ec presenta 
un valor caracter1stico que depende de factores estructura1es; para 
1as cerámicas BaTi:03 y PbTiO:i tiene asociado un va1or de sao V/mm 
y 675 V/mm respectivamente (26.1s] .. Se considera a J.a intensidad de 
campo Ec un 11mite inferior para 1a poJ.arizaci6n y e1 11mite supg 
rior se relaciona con 1a ruptura dieléctrica de1 material, el. cual. 
sucede para una intensidad de campo Erd. 
ci6n queda expresado como: (Ec,Erd). 

El. interval.o de pol.ariza-

Los cambios estructural.es con J.a temperatura determinan 1a conducta 
dinSmica de l.as cerámicas, Se ha observado expe~irnental.mente que Ec 
disminuye con J.a temperatura y como se mencionó en l.a sección 1.2, 
l.a reorientación de dominios también es función de J.a temperatura .. 
Por otra parte, de J.os trabajos de Ueda (27,ts] se sabe que el. cam 
po de ruptura diel.éctrica en J.as piezocerámicas depende de J.a temp~ 
ratura de manera diferente .. En el. caso del. PbTi03 , Erd disminuye 
con l.a temperatura; en contraste , con e1 BaTi03 es casi constante 
desde temperatura ambiente hasta l.a temperatura de Curie.Es dif1ci1 
técnicamente trabajar en J.a vecindad de J.a ruptura diel.éctrica,pero 

no es necesario 11.egar a este punto ya que para un campo E• se pro­
duce l.a po1arizaci6n máxima. como se cumple que E• < Erd entonces 
e1 interval..o de po1arizací6n converge a ( Ec. E. ) • 
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E1 tiempo que actúa e1 campo de po1arizaci6n es otra variab1e de1 
proceso,se sabe que 1a po1arizaci6n se acerca a un va1or óptimo 1ug 
90 de un tiempo espec1fico. Esta conducta está 1igada a1 tiempo de 
inversi6n de dominios. Se debe mencionar que además.~ e1 tiempo de 
po1arizaci6n es función de 1a temperatura. 

En 1o expuesto anteriormente resalta 1a importancia de 1a tempera­
tura como variable de polarización_ 1a temperatura de po1arizaci6n 
estA contenida en e1 interva1o ·e Ta-Te ) • Pero se ha observa.do expg 
rimenta1mente que 1a po1arizaci6n realizada a temperatura ambiente 
es poco significativa para 1a mayor1a de las piezocerAmicas y tecn~ 

camente dif1ci1 cerca de 1a temperatura de Curie. E1 hecho que e1 
proceso de po1arizaci6n suceda bajo condiciones dinámicas 11eva a 
definir intcrva1os dinámicos para 1as variables de po1arizaci6n. 

En este cap1tu1o se presenta un horno de po1arizaci6n de rerrocer&­
micas de 1a familia de 1os tita.natos (principa1mente PbTi03 modiri­
cado), que opera desde temperatura ambiente hasta 130°C bajo una in 
tensidad de campo eléctrico comprendido entre o y 4500 V/mm, donde 
se utilizan aceite de si1ic6n y de c6rtamo como fluidos e1ectroais-
1antes. Las condiciones de operación de1 horno están fundamentadas 
en un estudio aproximado de 1a respuesta térmica y eléctrica de 1os 
aceites. 

2.2 DESCRIPCION DEL HORNO DE POLARIZACION 

E1 horno cuenta con una cámara ca1ienee que aloja 1a regi6n de po­

rizaci6n. La cámara está co1ocada entre 2 tabiques acop1ados que 1a 
mantienen en posición vertica1; estos elementos cump1en 1a función 
de soporte mecánico y además modifican la interacción térmica de 1a 
cámara con e1 exterior. E1 conjunto está soportado por una base de 
madera como se muestra en 1a f iqura 2. 1. 
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SALIDA DEL FLUIDO __ _ 
AISLANTE 

_hAC . .;. LA 
FL'S:f,¡TE 

DE !..'....TO VOLTAJE <+ > 

Figura 2.1 Diagrama de1 horno de po1arizaci6n de cerámicas 
ferroe1éctricas. 

E1 vo1taje de po1arizaci6n se obtiene de una fuente de a1to vo1ta­
je (S.R.S PS3SO) que opera en e1 interva1o [0,5000] vo1ts y permite 
una corriente máxima de 5 mA. Una fuente de a1imentaci6n de vo1taje 
directo (HP 6269B) de O a 40 vo1ts con una corriente maxima de so A 
se uti1iza para e1 eiemenco ca~efaceor. Emp1eando un monitor de te~ 
mopares (S.R.S SR630) se registra 1a temperatura de1 interior de 1a 
c&.mara. La cámara ca1iente es un tubo de vidrio pyrex de 15 cm de 
1ongitud y de 4-2 cm de diámetro interior, cerrado por ambos extre­
mos con tapas de ny1on se11adas exteriormente con si1ic6n de a1ta 
temperatura; 1a tapa superior cuenta con rosca exterior que se aco­

p1a a una base de1 mismo materia1 y la tapa inferior es de una soia 
pieza. Considerando que ante igua1 aumento de temperatura e1 vidrio 
pyrex es 10 veces mAs rigido que e1 ny1on (20), se usaron aros amo~ 
tiquadores para reducir e1 esfuerzo mecánico en 1a unión ( pared in 
terna - tapa) con 1o cua1 1a posibi1idad de ruptura de1 tubo dism~ 
nuye. 
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E1 e1emento ca1efactor es una bobina de 5 hi1os que se obtuvo 
usando a1ambre kanca~ de 1.01 mm de d1ámetro; este e1emento es e1 
responsab1e de crear las condiciones térmicas durante la po1ariza­
ci6n.E1 e2ectrodo de po1arizaci6n es una vari11fl de cobre terminada 
en un d~sco de 1.9 cm-de diámetro,aderoás se cuenta con un tubo para 
1a entrada de1 fluido ais1ante; estos e1ementos estan acop1ados a 
ias tapas con sí1ic6n de alta temperatura. En e1 exterior 1os extr~ 
mos de 1os 2 electrodos de po1arizaci6n se conectan con a1ambre de 
aito vo1taje y se uti1iza un conector de tef16n para proteger esta 
unión~ En 1a Eigura 2.2 se ~uestra 1a distribución de 1os e1ementos. 

Figura 2.2 Diaqrama en corte dQ 1a cámara caliente de1 horno 
de po1arización . 

Se define 1a regÁón de poiarización como aque11a región entre 1os 
e1ectrodos que ocupa un ci1indro de radio no mayor que 7.S mm y una 
ion9ítud máxima de 2mm. Lo anterior está fundamentado en ia necesi­
dad de asegurar un campo e1éctrico de intensidad constante no menor 
que 1500 V/mm. 
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2.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL 

Dado que e1 campo de po1arización a uti1izar es mayor que ikV/mm 

y que 1a ruptura die1éctrica de1 aire se puede presentar a 2kV/lll1tl ; 
surgió 1a necesidad de emp1ear una sustancia que impidiera una des­
carga e1éctrica entre 1os e1ectrodos y dado que e1 uso de aceites 

como f1uido e1ectroais1ante se ha genera1izado en diversas ap1ica­
ciones para e1 ais1amiento e1éctrico; en este trabajo se uti1izaron 

aceite de si1ic6n y aceite de cártamo como f1uidos e1ectroaisiantes. 

Tomando en cuenta que 1a región de po1arizaci6n está inmersa en 
f1uido ais1ante, adquirió gran importancia conocer a1gunos de 1os 
aspectos de 1a conducta f~sica de 1os aceites se1eccionados, des­

tacando natura1mente 1as caracter~sticas térmicas y e1éctricas. Los 

aceites uti1izados no recibieron tratamiento de purificación, part~ 
cu1armente e1 aceite de cártamo podr~a contener una pequefia canti­

dad de agua en emu1si6n ya que es de1 tipo comercia1; en contraste 

en e1 caso de1 aceite de si1ic6n s~ está contemp1ado e1 que se uti-

1ice como e1ectroais1ante [:>o]. La densidad a temperatura ambiente 
de 1os aceites uti1izados son 

1. Para e1 aceite de si1ic6n (0.97 g/cm3 J este va1or fue tomado 

de 1a hoja técnica respectiva [3o]. 

2. Para e1 aceite de cártamo : (0.89 0.03) g/cm3 este va1or 
fue determinado experimenta1mente. 

A. CARACTERISTICAS TERM'ICAS 

1. Ca1entamiento de1 f1uido e1ectroaís1ante. 
Primero se 11enó 1a cámara ca1iente con aceite (150 cm3

) teniendo 

cuidado de e1iminar e1 aíre de1 interior;para a1imentar e1 e1emento 

ca1efactor se uti1iz6 una potencia constante de 30 watts. Se obtuv6 

un registro de 1a evo1uci6n de 1a temperatura en e1 tiempo, e1 cua1 

se uti1iz6 para generar 1a curva de ca1entamiento de1 aceite. Este 

procedimiento se uti1iz6 con 1os 2 aceites, 1as curvas de ca1enta­
miento se muestran en 1as figuras 2.3 y 2.4, 1a incertidumbre en 1a 

temperatura fue de ( ·- 2 ºe ) ya que se uti1iz6 un termopar J. 
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ACEITE DE SIUCON 
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Figura 2.3 curva de ca1entamiento de1 aceite de si1ic6n para 
una potencia de 30 Watts. 

ACEITE DE CARTAMO 
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Figura 2.4 curva de ca1entarniento del aceite de cértamo para 
una potencia de 30 Watts. 
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E1 aumento de 1a temperatura de1 aceite de si1ic6n en 1a región de 
po1arizaci6n estuvo determinado por 1a potencia disipada por e1 e1~ 
mento ca1efactor. Para una potencia de a1imentación de 30 watts. 1a 

temperatura se incrementó gradua1mente y en 40 minutos adquirió un 
va1or de 110°C; en e1 minuto so 1a temperatura fue de 131°C. Esta 
conducta proporcionó una rapidez de caLen~amienco inferior a 1°C 
por minuto en e1 interva1o ( 40.ao ]min. En contraste e1 aceite de 
cártamo requirió de 52 minutos para 11egar a 11oºc y de 100 minutos 
para acercarse a 130ºC, 1a rapidez de calentamiento en e1 interva1o 
(52,100) min fue inferior a 1°C/min. 

Aunque 1a evolución de 1a temperatura en el tiempo fue simi1ar los 
aceites presentaron una respuesta térmica caracter~stica. E1 hecho 
que el aceite de cártamo se haya ca1entado más 1ento. aunque aparen 

temente en ambos casos se suministró 1a misma cantidad de ca1or; in 
dica que tiene mayor ca1or espec~fico que e1 aceite de si1icón.Este 
resu1tado cua1itativo, se podr~a precisar rea1izando un estudio de 
ca1orimetr~a pero para este trabajo esta apreciación es suficiente. 

La evaporación que resulta en e1 proceso de ca1entamiento se obse~ 
v6 en e1 aceite de si1icón a1rededor de los iooºc y a 1os 130°C se 

habXa perdido menos de1 1% de1 volumen inicial. En e1 mismo interva 
1o e1 aceite de cártamo presentó una evaporación apenas perceptib1e. 

2. Expansión térmica. 

E1 cambio de 1as propiedades fXsicas con 1a temperatura es un fenó­
meno significativo en 1a sustancia e1ectroais1ante; a 1a capacidad 
de esta sustancia de conservar sus propiedades f~sicas en un inter­

va1o üti1 bajo una interacción térmica, se 1e 11ama resisCencia aL 

ca.l.or. Las propiedades mecánicas son afectadas por 1a temperatura, 
particu1armente 1as dimensiones; el estudio de este cambio fue fun­
damenta1 para e1 desarro11o de este trabajo, ya que el f1uido e1ec­
troais1ante está dentro de 1a cámara caliente y durante 1a po1arizg 

ción este recipiente permanece cerrado. 
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Para estudiar 1a di1atación térmica de 1os aceites se uti1iz6 un 
matraz adaptado como dí.1.acómet:ro,,, 1a· rapidez de cal.entamiento fue 

simi1ar a 1a 1ograda en e1 punto anterior. Se registró e1 cambio de 

vo1umen de1 aceite con 1a temperatura y con esta .i.n~ormación se di­
bujó 1a curva de expansión térmica, procediendo de 1a misma manera 

con ambos aceites.E1 estudio de d.i.1ataci6n térmica se rea1iz6 desde 

1a temperatura ambiente hasta 150°C; en e1 caso de1 aceite si1ic6n 

1a expansión fue pau1atina, en iooºc 1lego al 5.7 * y ~n 130ºC se 
a1canz6 el. S.2%. Para e1 aceite de cártamo l.a expansión fue muy sí­

mil.ar ya que en 11oºc se observó un aumento de S.8% y en 130ºC de 
7.3t • Las curvas de expansión térmica se muestran en J.as tiguraa 

2.5 y 2.6,l.a incertidumbre asociada a 1as medidas de vo1umen fue de 
,._ s t ) . 
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Figura 2.5 curva de expansión térmica para e1 aceite de 
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EXPANSION TERMICA ACEITE DE CARTAMO 
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Fi9ura 2 .. 6 Curva de expansión térmica para e1 aceite de 
cArtamo .. 

En ambos casos 1a expansión térmica fue aproximadamente 1inea1 en 

e1 interva1o (Ta~130 0 C). a partir de 1os va1ores experimenta1es 

estimaron 1os coeficiente de expansión térmica de vo1umen ((3): 

1. Para e1 aceite de si1ic6n f3 = e 7.5 +_ o .. 6 x 10-4 c- 1 
.. 

2. Para e1 aceite de cártamo f3 = e 7 +_ o.6 > x 10-4 c-1 
.. 

La diferencia en 1os valores justifica que e1 aceite de si1ic0n 

presente una mayor expansión térmica que e1 aceite de cártamo.. Una 

consecuencia de 1a expansión es e1 decremento de 1a densidad de 1os 

aceites. 1os valores porcentuales correspondientes son de - 6.8 4 

para e1 aceite de cártamo y alrededor de - 7 .. 6 % para e1 aceite de 

si1ic6n; aunque en este caso también se debe considerar e1 f1uido 

pérdida por evaporación .. 
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O. CARACTERISTICAS ELECTRICAS 

1. Perforación e1éctrica. 

cuando la materia eléctroais1ante interacciona con un campo e1éc­
trico· de gran intensidad. pasa a través de e11a una corriente e1éc­
trica 11amada corriente de fuga. Esta sustancia puede to1erar inten 
sidades menores que Erd, donde se produce 1a ruptura dieléctrica. 
Este parámetro es muy importante ya que caracter1za la capacidad de 
oposici6n a 1a perforación eléctrica. La siguiente relaci6n permite 
expresar a la rigidez dieiécCrica en función de1 grosor L del mate­
rial y del voltaje de ruptura V : 

Erd-V/L (2.1) 

La rigidez die1éctrica en 1os s61idos generalmente es mAs grande 
que la que presentan 1os 11quidos, que a su vez es mayor que en los 
gases. La presencia de impurezas en los aislantes 11quidos condicig 
na su respuesta a la ruptura dieléctrica,particularmente el agua en 

forma de emulsión y las fibras disminuyen la rigidez dieléctrica de 
los aceites, esto sucede por su capacidad de alinearse con el campo 
eléctrico aplicado (29). La ruptura dieléctrica de los 11quidos es 
importante en el ais1amiento eléctrico; particu1armente en este trª 
bajo se tuvo gran interés en observar 1a conducta que 1os aceites 
seieccionaóos presentan bajo ias condiciones de trabajo. De ta1 ma­
nera que se deserro116 un estudio de la perCorac16n eiéctrica de 
dos aceites, el cuai se realizó de la siguiente manera : Una vez 
que la cámara caliente estuvo llena de aceite y libre de burbujas 
de aire, y con 1os electrodos guardando una distancia de separación 
de 1mm; se aplicó un campo eléctrico constante durante el ca1enta­
miento utilizando la misma rapidez de calentamiento que en el apar­
tado anterior.Para medir 1a corriente de fuga se utilizó e1 medidor 
de corriente de 1a fuente de po1arización. A partir del registro de 
1a evolución de 1a corriente de fuga con la temperatura se determi­
nó la respuesta del fluido a 1a ruptura . Este proceso se realizó 

para 5 intensidades de campo en el intervalo: (2500,5000) V/mm, prQ 
cediendo de la misma manera con ambos aceites. 
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E1 estudio de 1a ruptura die1éctrica se rea1iz6 en e1 intervaio ; 

(Ta,130°C); e1 error asociado a 1as medidas de 1a corriente de fu­

ga es de (·- o.s µA). Los resu1tados obtenidos reveiaron que 1a in 
tensidad de 1a corriente de fuga depende de1 campo y de 1a tempern 

tura. En e1 aceite de si1ic6n se estimó que 1a ~orriente de fuga 

para una intensidad de campo ~enor que 2800 V/mm fue inferior a 

o .1 µ.A. Esta corriente se observ6 a una tempe.catura menor con cam­
pos de mayor intensidad, por ejemp1o a 3000 V/mm se observ6 en una 

temperatura de iosºc y en 4500 V/mm a 60°C. La mayor corriente oQ 
servada a 13oºc fue de 5 µA 1a cua1 corresponde a un campo de 4500 

V/mm. Aunque también se ap1icó un campo de 5000 V/mrn so1o se ob­
servó hasta iisºc y de acuerdo a 1a tendencia observada se estima 

que a 130°C, este campo puede originar una corriente cercana a 6J..1.A. 

La siguiente figura muestra 1os resu1tados obtenidos para 1as 5 in 
tensidades de campo ap1icado. Los s1mbo1os uti1izados son 

X - ( 2.8 kV/mm. ) , - O - 3 kV/mm ) ,- • - ( 4 kV/mm ) 
( 4.5 kV/mrn), - + - ( s kV/mm ). 

Figura 2.7 Corriente de fuga (escape) como función de 1a tem 
peratura en ei aceite de si1ic6n. 
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La conducta de1 aceite de cártamo fue cercana a 1a observada en 

e1 aceite de si1ic6n hasta 4.5 kv/mm. La corriente de fuga máxima 
fue de 10 µA y se observó a 12oºc para 5 KV/mm; un instante despues 

aumentó vertiginosamente excediendo 3mA (en este va1or 1a fuente in 

terrumpe e1 vo1taje para protegerse de un corto circuito).La figura 

2.8 muestra 1os resu1tados obtenidos. 

Figura 2.a Corriente de fuga (escape) como funci6n de 1a tem 
peratura en e1 aceite de cártamo. 

A partir de 1os resu1tados anteriores se puede afirmar que 1a rupty 

ra die1éctrica en ambos aceites depende de 1a intensidad de campo y 

de 1a temperatura. La presencia de impurezas (inc1usiones de agua 

o fibras) justifican e1 aumento repentino de ia corriente de fuga. 
Adem6s otra~ variab1es que no se estudiaron en este trabajo como 1a 

rapidez de ca1entamiento y e1 tiempo de ap1icaci6n de1 campo, deben 
inf1uir en 1a variación de 1a rigidez die1éctrica de 1os aceites. 
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2. Resistividad de volumen. 

La resisC.iv·idad p es uno de 1os parámetros que caracterizan 1a 
e1ectroconductividad de la sustancia ais1ante. Considerando que la 
región de polarización se puede tomar como un cilindro de área A y 
longitud L igua1 a 1a separación entre 1os e1ectrodos, y si a1 ap1~ 
car e1. voltaje v. 1a sustancia permite e1 paso de una corriente de 
fuga Xa•• entonces se puede estimar 1a resistividad de volumen 

partir de 1a siguiente re1aci6n: 

p= V / I•• ) ( A / L ) (2.2) 

A partir de 1os valores experimentales obtenidos para 1a corriente 
de fuga bajo 1as condiciones de la cámara.se estimó 1a resistividad 
de voiumen de los 2 aceites y su evolución con la cemperacura. 

E1 incremento de 1a corriente de fuga en e1 aceite se relaciona 
con e1 cambio en 1a resistividad. En ambos aceites se observó un nQ 
table decremento de 1a resistividad con 1a temperatura y con 1a in­

tensidad de campo,por ejemplo e1 aceite de si1ic6n bajo un campo de 
4.5 kV/mm en e1 intervalo [10S.130]°C presentó un decremento de 1a 
resistividad en e1 intervalo ( o.s,0.3 ] x 10110xcm. En contraste 
para e1 aceite de cártamo bajo condiciones simi1ares 1a resistivi­
dad disminuyó desde 0. 4 X 1011 Qxcm hasta 0. 2 X 1011 Oxcm. 

E1 incremento repentino de la corriente de fuga que se mencionó 
e1 punto anterior se puede interpretar como un cambio brusco 1a 
resistividad de1 aceite. Pero si consideraramos que e1 movimiento 
de convección de1 f1uido 11eva a 1a región de1 campo ap1icado 1as 
impurezas presentes y dado que éstas se a11nean en 1a dirección de1 
campo formando una cadena, entonces una corriente Ip conducida 
a través de 1a cadena podrá contribuir a 1a corriente de fuga y es­
to será significativo cuando e1 puente se conso1ide.si considerarnos 
a 1a corriente de fuga total como 1a suma de las corrientes de fuga 
intrinseca It y de Ip. entonces 1a resistividad p• de1 ci1indro de 

aceite contenido entre 1os e1ectrodos quedará expresado como 

p•- ( V / (I1 + Ip) ) ( A / L (2.3) 
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Para un aceite 1ibre de impurezas se cump1e que: Ies = I1 , dado 
que Ip - O ; en consecuencia p"= p • En 1os aceites uti1izados en 

este trabajo no se descart6 1a presencia de impurezas y entonces 
ios va1ores obtenidos para 1a resistividad se refieren a p•. 

2.4 CONDICIONES DE POLARIZACION 

Loa resu1tados anteriores permiten estahl~cer 1as condiciones de 
operación de1 horno de po1arizaci6n. Este horno se uti1iza mAs ade-
1ante en 1a po1arizaci6n de rerrocerAmicas de 1a fami1ia de 1os ti­
tanatos ( principa1mente PbTi03 modificado); y con a1gunas modif~ 
caciones también se podr1a uti1izar en estudios re1acionados con 1a 
evo1uci6n de1 proceso de po1arizaci6n de a1gunas rerrocer6micas 

Para a1canzar una temperatura de 130°C fue suficiente uti1izar una 
potencia constante de 30 Watts; como e1 aceite de cártamo tiene un 
ca1or espec1fico mayor que e1 aceite de si1ic6n,necesit6 de 20 miny 
tos mAs para 11egar a esta temperatura. En 1a introducción se comen 

t6 que 1a temperatura de po1arizaci6n debe estar contenida en e1 in 
terva1o ( T.,Te ).Un interva1o de uso genera1ízado es e1 siguiente: 
(T• ,o.s Te), dado que e1 objetivo es utí1izar este horno con rerr2 
cerámicas de 1a fami1ia de 1os titanatos ( principa1mente PbTi03 m2 
dificado, donde se cump1e que Te< 360°C ), entonces e1 ínterva1o 
(T•,130°C) queda contenido en e1 interva1o de uso genera1izado. Por 
otra parte, para reducir 1os esfuerzos mecánicos internos en 1a fe­
rrocerámica es recomendab1e que e1 proceso de po1arizaci6n se rea1~ 

ze usando una rapidez de ca1entamiento pequefta; 10 cua1 se cump1e 
para ambos aceites en e1 interva1o [110°C,130°C ) en donde 1a rapi­
dez de ca1entamiento fue inferior a iºc/min. Tomando en cuenta 1o 
anterior,se puede se1eccíonar e1 interva1o (110°C,130°C) como ínter 
va1o de po1arizaci6n inicia1. Para conservar 1a po1arizaci6n obten~ 
da es recomendab1e mantener e1 campo durante e1 enfriamiento de ta1 

manera, que e1 interva1o tota1 de po1arizaci6n sera : 

[110°C,130°C] U [130°C,Ta.] 

38 



De acuerdo a 1as condiciones de1 horno 1a ferrocerámica puede a1-
canzar este interva1o y aunque está sujeta a un gradiente de tempe­
ratura este debe ser m~nimo, ya que durante 1a po1arización asume 
una posici6n horizonta1 l.o cual reduce el. gradiente de temperatura. 

La expansión térmica del. aceite es un efecto indeseable consideran 
do que l.a cámara cal.iente pertnanecerá cerrada durante 1a pol.ariza-
ción. Pa~a reduci.r l.a presión sobre 1as paredes y ).as tapas de l.a 
cámara la tapa superior cuenta con una salida para desalojar aceite 
cuando aum~nta el. vol.umen; el. tubo de salida está en posición vert~ 
cal. para garantizar que el aceite regrese a la cAmara durante e1 en 
friamiento. 

La intensidad de campo e16ctrico que se puede aplicar hasta 130°C 

depende de la rigidez diel.6ctrica del. aceite util.izaclo. El. aceite 
de silic6n admiti6 interaccionar con un campo de 5 kV/mm,en contra& 
te el. aceite de cArtamo sol.o tol.eró una intensidad de 4.5 kV/mm. En 
l.a introducci6n se mencion6 que el. campo de pol.arización debe estar 
contenido en el. interva1o ( Ec,E• ), el. cual. presenta una conducta 
dinAmica que depende de 1a temperatura. En las cerAmicas comtempl.a­
das se cumpl.e que Ec < 675 V/mm y que E• ~ 4Ec. Además se sabe 
que estas ferrocerámicas presentan cierta facilidad para modificar 
sus constantes de acopl.amiento e1ectromecAnico cuando se uti1izan 
grandes campos de pol.arizaci6n (24,2s), entonces aprovechando l.a CA 
pacidad de1 horno se podrá pol.arizar en e1 intervalo : 

( 1SOOV/mm,4SOOV/mm ) 

De donde se puede el.egir una intensidad particu1ar para e1 campo 
de pol.arización. Por otra parte, es necesario po1arizar las ferroc~ 
rámicas en un campo el.éctrico constante para asegurar una pol.ariza-
ci6n homogénea; es por esto que el radio de las cerámicas no debe 
exceder un va1or de 7.5 mm. 
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E1 tiempo de po1arizaci6n depende de1 tiempo de calentamiento y 
éste depende de1 tipo de aceite uti1izado. E1 aceite de si1ic6n ne­
cesitó 35 minutos para incrementar su temperatura de 11oºc a 130°C, 
en contraste e1 aceite de cártamo requirió de 48 minutos. Tomando 

en cuenta e1 enfriamiento hasta temperatura ambiente se tiene que 
e1 tiempo tota1 de po1arización ( tiempo total donde actúa e1 campo 
de po1arizaci6n ) será aproximadamente de 190 minutos para e1 acei­
te de si1ic6n y de 220 minutos para e1 aceite de c&rtamo. 

Integrando 1a información obtenida acerca de 1as variab1es de po1ª 
rizaci6n, se propone que 1a po1arización se rea11ce ap1icando un 
campo Ep que este contenido en e1 interva1o ( 1500 V/mm,4500 V/mm). 
Este campo se ap1icará en e1 siguiente interva1o de temperatura: 

(110°C,130°C] U (l..30°C,T•] 

Su ap1icaci6n deber& ser gradual para inducir e1 m1nimo de esfuer­
zos mec&nicos internos en 1a ferrocerámica. E1 tiempo de po1ariZA 
ci6n será aproximadamente de 190 minutos (usando aceite de si1ic6n) 
y 220 minutos (usando aceite de cártamo). 

2.5 CONCLUSIONES 

Se estudiaron a1gunos aspectos de 1a conducta térmica y e1éctrica 
de 1os aceites de si1ic6n y cártamo;1os cua1es no recibieron un trA 
tamiento de purificación. A partir de 1a respuesta observada se pr2 
ponen las condiciones de po1arizaci6n. se pueden resumir 1os resul­
tados obtenidos de 1a siguiente manera : 

(l..) Los aceites presentaron una respuesta térmica y e1éctrica ca­
racter1stica, donde destacó 1o siguiente: 

a) E1 aceite de cártamo presentó un ca1or espec~fico mayor que 
e1 aceite de si1ic6n y en consecuencia si se emplea 1a misma 
energ1a térmica para ca1entar1os, a1 aceite de cártamo 1e 
11evará más tiempo alcanzar 1a tempertura deseada. 
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b) La expansión térmica es significativa en ambos aceites, don 
de e1 aceite de si1ic6n presentó un coeficiente de expansi6n 
vo1umetrico ~ mayor que e1 aceite de cártamo. Esto se debe 

tomar en cuenta para que e1 recipiente que 1os contenga du·­

rante e1 ca1entamiento cu~nte con una salida que a1ivie 1a 
presi6~ generada debido a 1a expansión térmica. 

c) La ruptura dieléctrica en ambos aceites fue función de 1a 
intensidad de cQmpo,ter..p.a:Latu.ra y contar.ido de !.mpu:rczas. 

d) La resistividad p decreció con 1a temperatura. Las impurezas 

que se asocian en forma de cadenas y se a1~nean con e1 campo 

aplicado contribuyen al decremento de 1a resistividad y as1 

e1 aceite se comporta como si tuviera una resistividad p". 

Como p"< p es importante someter 1os aceites a un proceso 

de purificación para eliminar 1as impurezas presentes,de tal 

manera que se puedan aplicar campos mayores que 4.5 kV/mm. 

(2) Las condiciones propuestas para 1a operación de1 horno de po-
1arizaci6n son 1as siguientes: 

a) E1 campo de po1arizaci6n Ep deberá estar contenido en e1 

intervaio: (1500 V/mm,4500 V/mm). 

b) Se ap1icará e1 campo Ep en e1 siguiente intervalo de temp~ 

raturas: 

(110°C.,130°C] U [130°C,T .. ] 

Su ap1icaci6n deberá ser gradua1 para inducir m~nimo de 

de esfuerzos mecánicos internos la ferrocerámica. 

c) E1 tiempo de po1arizaci6n tota1 si se uti1iza aceite de si-

1ic6n será de 190 minutos (40 minutos para 11egar de 110°C a 
130°C y 150 minutos para 11egar a la temperatura ambiente) 

En caso de usar aceite de cártamo ei tiempo de po1arizaci6n 

total será de 220 minutos (48 y 172 minutos cada etapa). 
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CAPITULO 3 

SINTESIS DE LA PIEZOCERAMICA 

(Pbo.ee Ndo.oe)(Tio.9a Mno .. 02)03 + O. 0656% mol de Nd203 

3.1 INTRODUCCION 

3.2 PROCEDIMIENT o E X PE R IME N T AL 

3.3 RESULTADOS. 

3.4 COMENTAR IOS A c E R c A D E LOS 

RESULTADOS O B TEN 1 D o s 
3.5 CONCLUSIONE s . 



3.1 INTRODUCCION 

La piezocerámica de Takeuchi descrita en 1a sección 1.6 se obtiene 
modificando e1 titanato de piorno ( PbTi03 ) con 1a adición de Mn02, 
y de un tierra rara Ln, donde Ln puede ser : La, Pr, Nd, Sm 6 Gd • 

Particu1armente 1a siguiente composición presenta exce1entes propi~ 
dades e1ectromecánicas. 

(Pbo.ee Lno.oe) (Tio.90 Mno.02) 03 (3.l.) 

Esta caracter1stica favorece su uso en 1a e1aboraci6n de trans­

ductores de frecuencias mayores que 5 MHz. considerando que e1 sis­
tema PbTi03 es sensib1e a 1a introducción de aditivos, se exp1or6 

1a posibi1idad de obtener una modificación de 1a composición de 

Takeuchi uti1izando para esto una cantidad extra de tierra rara. 
Esperando conservar en una región ütii 1as propiedades e1ectromecá­

nicas; esto es, que se cump1a que K~ > Kp. En este trabajo se esty 

di6 1a composici6n siguiente: 

(Pbo.ee Ndo.oe) (Tio.9e Mno.02) 03 + o. 0656% mol. de Nd203 (3.2) 

Para 1a e1aboraci6n de esta piezocerámica se uti1iz6 e1 método 

convencional. de preparaci6n de cerámicas, el. cual. está compuesto de 

tres etapas básicas: 

1) Mezc1ado y trituraci6n de 1os oxides de partida. 

General.mente 1os óxidos de partida son pal.vos formados a partir de 

grupos de particu1as con diferente grado de ag1omeraci6n. Cuando 

co1ectan en un recipiente dan forma a un sistema heterogéneo,que a1 

someterse a un mezc1ado mecánico evoiuciona hacia un agregado donde 

1os componentes l.ogran cierto grado de distribuci6n. 
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La dispersión 1ograda depende directamente de1 dispositivo uti1izg 
do, de1 tiempo de mezc1ado, de 1as caracter~sticas individua1es de 

1os componentes, etc. Para ayudar a 1a dispersión de polvos y de mg 

teria1es granu1a~es se sue1e uti1izar una ·pequeña cantidad de agua 

o a1gún otro 11quido de natura1eza· organica ·[31]. Para hacer más ef..i. 

ciente 1a dispersión es necesario modificar e1 tamaño de part1cu1a; 
de ta1 manera que e1 polvo previamente mezc1ado se somete a un pro­

ceso de mo1ido donde se actúa sobre ag1omerados y part1cu1as indiv..i. 
dua1es modificando su tamafto y distribución. En resumen, 1a acción 

combinada de 1a mezc1a y 1a trituración de 1os óxidos de partida 

conducen a un producto con cierto grado de dispersión, e1 cua1 con§ 
tituye 1a mezc1a precursora a partir de 1a cua1 se obtendrá 1a fe­

rrocerámica. 

2) Presinterizaci6n (ca1cinaci6n) 

Cuando 1a mezc1a precursora se somete a un proceso térmico, 1os 

reactivos (componentes) pueden adquirir energ~a suficiente para que 

en cierto tiempo se de un proceso de interdifusi6n entre 1as part1-

cu1as de 1os distintos matcria1es. La difusión es un proceso que 

atraviesa por estados progresivos que 11evan asociados un producto 
intermedio (fase intermedia). Este proceso depende de 1as caract~ 

r1sticas individua1es de 1os ag1omerados que conforman la mezcla tA 

1es como: tamaño, estado de segregación, etc. As1,e1 producto fina1 
estar6 determinado por estas caracter1sticas.A este proceso térmico 

se 1e 11ama caicinaci6n. E1 avance de 1a reacción depende de 1a 

temperatura y de1 tiempo de ca1cinaci6n. se reconocen cuatro proce­

sos f1sicos invo1ucrados durante 1a ca1cinaci6n que para e1 caso de 

1as piezocerámicas ocurren en 1os siguientes interva1os de tempera­

turas (3) : 

a) Desde temperatura ambiente hasta 400°C,se observa que 1as par­

t1cu1as que constituyen 1a mezcla se expanden 1inea1mente. 

b) A partir de 400°C inicia 1a reacción de fase s61ida , 1a cua1 

evo1uciona progresivamente acercándose a1 producto fina1 a1re­

dedor de 7SOºC. 
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e) Entre 750°C y esoºc e1 producto se contráe. 
d) Por arriba de sooºc se observa e1 crecimiento de grano. 

Otros procesos que suceden durante 1a presinterizaci6n son 

e) Evaporaci6n de 1a humedad contenida en 1a mezc1a. 
f) Oescomposici6n de1 factor ag1utinante. 
g) Pir61isis de1 materia1 orgánico introducido como contaminaci6n 

durante 1a mezc1a. 
h) Descomposición de 1os carbonatos introducidos como materia1 de 

partida. 

3) Sinterización. 

Comprimiendo e1 po1vo del material calcinado se obtienen ci1indros 
con cierta densidad aparente; para incrementar1a se requiere de un 
tratamiento térmico en e1 cua1 las part1culas que conforman e1 sis-
tema se unan con sus vecinas reduciendo as1 1a porosidad. En este 
proceso se reconocen tres etapas.-La etapa inícia1 está caracteriz~ 
da por 1a formación de zonas de unión entre part1cu1as vecinas, 1o 

que hace disminuir 1a porosidad, pero e1 incremento de 1a densidad 
es pequefio ( en algunos casos menor al 2 % ) ; además se observa 1a 
difusi6n de 1os dopantes segregados. - En la etapa intermedia se rg 
duce significativamente 1a porosidad, como consecuencia de 1a cons2 
1idaci6n de 1as zonas de unión y de1 crecimiento de grano. De esta 
manera 1a densidad alcanza hasta e1 90% de1 va1or finai. -En 1a etg 
pa fina1, para una temperatura cr1tica cesa e1 crecimiento de grano 
y as1 1a densidad se acerca a1 100%, pero se reinicia a1 superar 1a 
temperatura cr1tica. Lucuta estudió e1 efecto de a1gunos dopantes 
sobre 1a temperatura cr1tica, en 1a so1uci6n só1ida de1 titano-zir­
conato de p1omo (32). Como una alternativa para mejorar 1a densidad 
fina1 de 1a cer4mica esta se puede someter a un proceso de sinteri­
zado bajo presi6n. 
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A continuación se presenta una descripción de 1a evolución de 1as 
caracter1sticas de 1a cerámica, detallando en la medida de lo posi­
b1e algunos aspectos que comúnmente no se mencionan en los reportes 
experimenta1es, tales como co1or, densidad aparente antes y después 
dé cada etapa de1 proceso de e1aboración. Fina1mente se presentan 
a1gunas recomendaciones para mejorar las condiciones de elaboración. 

3.2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

Los materiales que se utilizaron para obtener la ferrocerámica 
fueron los siguientes: Pbo, Tio2, Mn02 y Nd203. Su pureza fue del 
99.9 %, excepto el Mn02 que tuvo una pureza del 99.6%. As1 se satiá 
rizo la condición que establece que los óxidos de partida no deben 
tener impurezas mayores que el 1% (3). Estos materiales se presentA 
ron en forma de polvo con diferente grado de aglomeración, donde 
destacó el Mn02 por su mayor tamafto. Otras caracter1sticas fueron : 
El PbO es de color amarillo-naranja (cristal tetragonal), su densi­
dad es de 9.53 g/c:m3

• El Ti02, de la variedad anastase ( cristal t~ 
tragonal ) es de color blanco y tiene densidad 3.9 g/cm3 . E1 Mn02 
del tipo ruti1o (cristal tetragonal) es de color negro. Finalmente, 
el Nd203 de estructura hexagonal, 
una densidad de 7. 24 g/cm3

• 

es de co1or azu1-vio1eta y tiene 

A. MEZCLADO Y TRITURACION DE LOS COMPONENTES DE PARTIDA. 

Los materia1es de partida se pesaron de acuerdo a la f6rrnu1a nomi­
nal 3.2, considerando el grado de pureza de cada óxido. Los compo­
nentes se mezc1aron durante 60 minutos en un recipiente de porcela­
na, usando agua desti1ada como agente dispersor. La molienda se reA 
1iz6 en un mortero de porce1ana durante 120 minutos y el producto 

fue secado en una estufa (Felisa 291AD) durante 60 minutos a isoºc. 
Una vez que e1 producto secó fue triturado durante 60 minutos. Para 
identificar el estado del material en esta etapa se estudiaron 1as 
siguientes caracter1sticas: 
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1) Tamaño de 1os ag1omerados que forman e1 po1vo 

Se estab1eci6 una cota superior para e1 tamafio de 1os aglomerados 
pasando el polvo a través de un tamiz de .44 µm de abertura. 

2) Parámetros morfo16gicos de los aglomerados cuando el polvo forma 
parte de una pastilla : 

Se formaron discos de alrededOr de un gramo usando un moide pase~ 

iiador bajo una presi6n de compactación de 55 MPa; cuya densidad 
aparente se determin6 a partir de las dimensiones y la masa (se 
uti1iz6 un tornillo micrómetro y una ba1anza Sartorius RIGOP res­
pectivamente). Empleando un microscopio metalográfico (Unión 7342) 
se obtuv6 una microfotograf1a de una zona representativa de un 
disco, a partir de la cual se estudiaron los ag1omerados. 

3) Estructura de1 producto mezclado 

Se obtuvo e1 patrón de difracción de rayos X de 1a mezcla precur­
sora usando un difract6metro Siemens D-5000 que opera con 1a ra­
diación CuKa para conocer el arreg1o de 1os maximos de difracción 
de 1os óxidos de partida. 

B. PRESINTERIZACIÓN (CALCINACION) 

Para ca1cinar e1 producto obtenido en el proceso anterior se util~ 
z6 un horno de atrn6sfera contro1ada (Carbo1ite STF). Las pasti11as 

fueron ca1cinadas dentro de un criso1 de a1umina cubierto (para con 
tro1ar 1a evaporación de PbO) durante 2 horas a una temperatura de 
asoºc • La rapidez de ca1entarniento desde 1a temperatura ambiente 

hasta asoºc fue de 5°C/min; e1 proceso se rea1iz6 en una atmósfera 
de aire. Se estudiaron las siguientes caracter~sticas de1 material 
ca1cinado. 
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1) Deformación 1inea1 de 1os discos : 

Se determinaron a partir de 1a comparación de 1as dimensiones 

de 1as piezas, antes de 1a calcinación y despues de e11a. 

2) Cambio en 1a densidad aparente : 

se determinó e1 porcentaje de cambio de 1a densidad aparente 

de 1as piezas calcinadas comparando con 1os valores respectivos 

antes de 1a ca1cinaci6n. 

3) Microestructura superficial de 1os discos : 

Se identificaron 1as caracter1sticas superficiales a partir de 

una •~crofotograf1a d~ una zona representativa de 1a superticie 

de un disco calcinado. 

4) Estructura de1 producto calcinado : 

Se estudió por difracción de rayos X una muestra de1 polvo 

calcinado, para conocer su grado de reacción y 1as fases pre­
sentes en él. 

C. SXNTERIZACION 

Se trituró e1 material calcinado de 1a etapa anterior durante 60 
minutos en un mortero de porcelana. E1 polvo obtenido se pasó por 

un tamiz de 44 µm de abertura con e1 objeto de controlar e1 tama~o 

de 1os a91omerados. Se colocaron porciones de aproximadamente un 

gramo en e1 molde pastillador y se uti1iz6 una presión de 60 MPa, 

posteriormente se determinó ia masa y 1as dimensiones de las piezas 

obtenidas. 
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La sinterizaci6n se rea1iz6 en un horno de atmósfera contro1ada 

(en ox~geno) a una temperatura de 12aoºc durante 2 horas; se uti1i­
z6 una rapidez de ca1entamiento de 5°C/min. Las piezas por sinter~ 

zar se co1ocaron dentro de un criso1 de a1umina cubierto. Se estu­

diaron 1as siguientes c~racter1sticas de1 materia1 sinterizado : 

1) oerormaci6n 1inea1 de 1os discos 

Se estab1eci6 por 1a comparaci6n de 1as dimensiones de 1as pie­
zas antes de 1a sinterizaci6n y después de e11a. 

2) Cambio en 1a densidad aparente : 

Los porcentajes de cambio se obtuvieron de 1a comparación de 1as 
den•idades aparentes de 1as piezas, antes y después de 1a sinteri­

zaci6n. 

3) Microestructura superficia1 de 1os discos : 

Se identificaron 1os deta11es superficia1es 

fotograf~a de un disco sinterizado. 

4) Estructura de1 producto sinterizado 

partir de una micrQ 

Para garantizar que se había obtenido una fase Qnica, se obtuvo 

e1 patrón de difracción.de rayos X de una muestra de po1vo de1 m~ 
teria1 sinterizado. 

5) Par4metros de red y raz6n axia1 

Para determinar 1a estructura de 1a ce1da crista1ina unitaria, se 

ana1iz6 e1 patrón de difracci6n de rayos X de1 materia1 sinterizado 

en po1vo (parte de 1a pieza 2, ver tab1a 3.5).Los parámetros de red 

se determinaron de 1as ref1exiones 200 y 002, corrigiendo con 1a r~ 

f1exi6n 220 de1 Si.Para ce1das tetragona1es 1a raz6n axia1 e/a está 

dada por 1a expresión siguiente [38) 
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(3.3) 

Donde z - 2 J.og (d1/d2) y p2 = h2
2 + k2

2 
-

Además ei par~metro de red e está dado por 1a expresión 

(3.4) 

6) Ap1icaci6n de e1ectrodos a los discos sinterizados 

Se ap1ic6 por ambas caras de 1os discos una capa delgada de pasta 

de p1ata (electrodos) (3s); se sometieron a un tratamiento t6rmico 
gradua1 dentro de un horno hasta que 1a temperatura alcanzó un va-
1or de 7ooºc. Las cerámicas fueron enfriadas dentro de1 horno para 
evitar fracturas y posteriormente con una 1ija suave se eliminaron 
1oa restos de plata depositados en e1 canto de 1os discos. 

D. ELABORACION DE UNA CERAMICA PZT. 

Para auxi1iar en 1a medición de las constantes de acoplamiento 

e1ectromecánico y para tener un punto de comparación durante e1 uso 
de 1as cerámicas como sensor de vibración. se e1abor6 una cerámica 
PZT de acuerdo a1 método convenciona1 de preparación de cer6micas. 

1a composición e1egida fue 1a siguiente 

Pb(Zro.s:i Ti0.47)03 + o.s % mo.l. de Nb20s (3.5) 

La ca1cinación se rea1iz6 en una atmósfera de aire a 900°C durante 

una hora y 1a sinterización en una atmósfera de ox~geno a 1220°C 

durante 2 horas. se verificó 1a existencia de una fase única a par­
tir de1 patrón de difracción de rayos X de una muestra de po1vo. Se 

1e co1ocaron e1éctrodos de p1ata bajo 1as condiciones dadas en e1 

punto anterior. 
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3 • 3 RESUL T ADDS 

A. MEZCLADO Y TRITURACION DE LOS COMPONENTES DE PARTIDA. 

E1 producto obtenido de la mezc1a de los óxidos de partida tuvo 

consistencia de pasta y fue de color naranja bri11ante con puntos 
negros (MnOz) .ios cua1es dejaron de notarse durante 1a trituración. 

Al concluir el proceso la pasta presentó un color naranja tenue. El 

producto obtenido luego del proceso de secado y molienda fue un poi 
vo de color naranja opaco. 

1) Tamafto de los aglomerados que forman el polvo : 

Al filtrar el polvo a través del tamiz se observó que una gran 

proporci6n pas6 sin problemas y el resto quedo detenido. Para dis­

minuir el tamafto de estos ültimos y para mejorar 1a homogeneidad se 
trituraron nuevamente con un poco del polvo fino (un cuarto de1 to­

ta1) hasta que todo e1 po1vo pas6 1ibremente. Una vez 1ogrado ésto, 
se •ezc16 todo e1 po1vo en un contenedor seco durante 50 minutos;e1 
producto obtenido se pas6 por e1 tamiz usando una eapátu1a metá1ica 

s61o para acomodar e1 po1vo { de esta manera se garantiza que e1 tA­

mafto de ag1omerado seré menor que 44µm ). 

2) Parámetros morfo169icos de 1os a91omerados cuando e1 po1vo 

forma parte de una pasti11a : 

Las piezas obtenidas ten1an cierta consistencia mecánica que per­
miti6 medir 1as dimensiones y 1a masa. La masa era de a1rededor de 
un gramo, e1 diémetro de 1.365 cm y un grosor promedio de 0.154 cm. 

La tab1a 3.1 muestra 1a información de 5 piezas representativas de 

este proceso. E1 interva1o de variación para 1a densidad aparente 

fue e1 siguiente: [5.36,5.58)9/cm3 {e1 error asociado a 1a densidad 

fue de a1rededor de1 1%); comparando estos va1ores con 1a densidad 

promedio de 3 de 1os 4 óxidos de partida e ya que se desconoce 1a 

densidad de1 Mn02 ), se encontró que corresponden a1 77.79 % y a1 

a~.98 % respectivamente. Utilizando 1a pieza con 1a densidad aparen 
te más grande (pieza 3), se obtuvo una microfotograf1a de 1a super­

ficie {figura 3.1). 
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Tab1a 3.1 Dimensiones,masa y densidad de 1os discos 
obtenidos a partir de 1a compactación de1 
materia1 mezclado (el error asociado a 1a 
densidad es de aproximadamente el 1%). 

NO.mero 

pieza 

1 

2 

3 

4 

5 

de Masa 

. - _, 
SxtO 

g 

0.9562 

l..0263 

1.3835 

1.5289 

1.5564 

Diámetro 

. - 5x10 -· 
cm 

1. 365 

1.365 
1.365 

l.. 365 

1.365 

Grosor 

- -· 5><10 

cm 

0.122 

O.l.27 

0.140 

o.isa 
O.l.95 

Densidad 

aparente 

g/cm 3 

5.36 
s.52 

5.58 

5.56 

5.45 

En 1a microfotograf1a se observó que sobre un fondo amarillo con 

contornos anaranjados (PbO) aparecen puntos blancos (Ti02) y puntos 

negros (Mn02) ;el Nd<!O:t no se distingue.Las parl:.ícu1as de Ti02 estan 

agrupadas en aglomerados de forma irregular cuyo tamaño esté en el 

interva1o (l..6,B.G]um ; su distribución es regular y observando 1a 

región que cubre un cuadro de 33µm de largo se cont6 un promedio de 
l.5 aglomerados de este óxido. En contraste, para e1 Mn02 s61o se oh 

servó un mAximo de un aglomerado que se presentó en forma de c1rcu-

1o alargado donde se distingue un núcleo denso y un halo que 1o ro­

dea; su tamaño estuvo en el interva1o (1,6,39.3)µm. Aún cuando du­

rante 1a compactación 1os aglomerados se deforman y redistribuyen , 

se reconoce que el resultado para e1 tamaño de aglomerado obtenido 

con e1 tamiz es una buena aproximación y que el grado de dispersión 

de 1os po1vos de partida es aceptable~ 
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Figura 3.1 Microestructura de un disco de material mezciado 
y triturado e pieza 3). 
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Figura 3.2 Difractograma del polvo obtenido en ei proceso de 
mezcia y trituración de los 6xidos de partida. 
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3) Estructura de1 producto mezc1ado : 

Luego de1 proceso de mezc1ado y trituración, 1os óxidos de partida 

adquirieron cierto grado de dispersión. En e1 patrón de difracción 

de rayos X ( figu~a 3.2) se observó que 1os óxidos de partida están 

separados. Para que se inicie 1a reacción entre e11os es necesaria 

1a ca1cinaci6n de1 producto. 

B. PRESINTERIZACION ( CALCINACION 

Los discos ca1cinados presentaron una resistencia mecánica sufi­

ciente para medir su masa y sus dimensiones. Aunque se calcinaron 

todos 1os discos que se ten~an, en 1a tab1a 3.2 s61o se muestra 1a 

información de 1as 5 piezas consideradas anteriormente; estas resui 
taren con una masa de alrededor de un gramo,un diámetro promedio de 
1.503 cm y un grosor promedio de 0.182 cm. La densidad aparente e~ 

tuvo contenida en e1 intervalo (3.74,4.3)g/cm3
( el error asociado a 

la densidad fue de alrededor de1 1% ). Los cambios porcentuales en 

las dimensiones y en la masa de los discos se presentan en la tabla 

3.3. 

Tabla 3.2 Dimensiones,masa y densidad de los discos 
después de 1a calcinación ( el error aso­
ciado a la densidad es de aproximadamente 
e:L 1% ) • 

Número 

pieza 

1 

2 

3 

4 

5 

de Masa 

. - -5 
5x10 

g 

0 .. 9254 

0.9945 

1. 3442 

1.4840 

1.5196 

DiAmetro 

. -· - SxlO 

cm 

1 .. 500 

1.5os 

1.503 

1.504 

1.505 

Grosor 

. - 5x1.0 

cm 

0.139 

0.146 

0.176 

0 .. 222 

0.228 

-· 
Densidad 

aparente 

g/cm3 

3.77 
3.83 

4 .. 30 

3 .76 

3.74 
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Tab1a 3.3. Cambios porcantua~ez en las Oirnen5ionas, masa y 
densidad de 1as pieza~ consideradas. 

ttúmero da 

pieza 

-
1 

2 

3 

4 

s 

-

Incremento Incramcnto 

masa diámetro 

.. % 

- -
-3.22 9.89 

-3.09 10.25 

-2-84 10.10 

-2.93 10.18 

-2.36 10.25 

- - - -

1) Deformación 1inea1 de 1os discos: 

Incromento Incremento 
grosor densidad 

13.93 

14.96 

25.71 

18.08 

16.92 

aparente 

29.66 

30.6 

- 22.93 
32.37 
31.37 

En 1a tab1a 3. 3, se observa que e1 diámetro se incrementó 
positivamente; 1o cua1 muestra una expansión radia1 del 
material durante 1a calcinación y una contracción incompleta. 
Esta conducta también se observó en la dirección de1 grosor. 
En promedio, el incremento porcentual en 1a dirección radia1 
~ue de 10.13% y en la dirección de grosor de 17.92%, lo cual 

indica que 1a expansión ~ue anisotrópica. 

2) Cambio en la densidad aparente: 

El decremento de 1a densidad aparente del material 
calcinado resultó de la expansión volumétrica y de la pérdida 
de masa. El porcentaje de cambio quedó contenido en el 

intervalo [-22. 93, -32. 37]%. 
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3) Microestructura superficia1 de 1os discos : 

Los discos obtenidos se c1asificaron en 2 tipos. -E1 tipo 1 era de 
co1or verde-gris (co1or semejante a1 del cemento de construcción). 
-E1 tipo 2 presentó un co1or simi1ar, sólo que además se observaron 
puntos negros. Se obtuvo microfotograf1as de ambos tipos ( figuras 
3.3 y 3-4). En la microfotograf1a de la pieza de1 tipo 1 se observó 
que sobre un fondo verde-g1·is aparecen puntos blancos (Ti02) y pun­
tos negros (Mn02). Las part1cu1as de Ti02 estan agrupadas en aglomg 
rados de forma irregular y diferente tamaño contenido en e1 intervA 

lo (1.3,6.6)µm;su distribución es regular y se contó un promedio de 
10 en una región cuadrada de largo 33.3µm. En contraste, se observó 
un máximo de 2 aglomerados de Mn02 en una región similar; en estos 
ag1omerados se distingue un nüc1eo y un halo que lo rodea,su tama~o 
está contenido en el intervalo (1.3,33.3)µm. En el tipo 2 se obser­
varon menos aglomerados de Ti02 en una región similar a la definida 
en e1 tipo anterior (un promedio de 3) con un tama~o menor conteni­
do en el intervalo [1.3,3.3]µm. El Mn02 se presentó con mayor abun­

dancia (hasta 3 aglomerados) con un tamano del intervalo (1.3,36.6] 
µm. 

Figura 3.3 Microestructura de un disco de material 
calcinado (tipo 1). 
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Figura 3.4 Microestructura de un disco de materia1 
calcinado (tipo 2). 

4) Estructura del producto ca1cinado 

Se obtuvieron 1os patrones de difracci6n de ambos tipos,1os cua1es 

se muestran en 1as figuras 3-5 y 3.6. En el tipo 1 se estab1eci6 la 

la comparaci6n con el PbTi03; cabe destacar que además de los máxi­
mos correspondientes se observaron 7 más; los cua1es corresponden a 

una pequefia cantidad de óxidos sin reaccionar. En el tipo 2, el grª 

do de simi1itud es menor lo que indica un avance de reacción dife­

rente; también se identific6 la presencia de 6xido sin reaccionar. 
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Figura 3.5 Difractogra~a de1 aatcria1 ca1cinado,tipo 1. 
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Figura 3.6 Difractoqrama dc1 materia1 ca1cinado,tipo 2. 
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C. SINTERIZACION 

Se trituraron por separado ambos tipos de materia1 ca1cinado. Oe1 

tipo 1 resÚ1tó un po1vo de co1or verde-gris c1aro, y en e1 otro un 

po1vo verde-o1ivo. Para no a1terar 1a composición se mezc1aron jun­
tos durante 60 minutos.La información de 1as piezas antes y después 

de 1a sinterizaci6n se muestra en 1as tab1as 3.4 y 3.5. Los cambios 

porcentua1es en 1as dimensiones y en 1a masa de 1as piezas sinteri­
zadas se presenta en 1a tab1a 3.6. 

Las piezas sinterizadas presentaron una masa de a1rededor de 1g , 

un diámetro promedio de 1.2 cm y un grosor promedio de 0.159cm; 1a 

densidad aparente está en e1 interva1o (7.0S,7.22] g/cm3 
( e1 error 

asociado a 1a densidad fue de a1rededor de1 1% ). 

Tab1a 3.4 Dimensiones,masa y densidad de 1os discos 
antes de 1a sinter~zaci6n ( e1 error aso­
ciado a 1a densidad es de aproximadamente 
e1 1% ) • 

NO.mero de Masa Oi6.metro Grosor Densidad 

pieza aparente . - SxlO 
-s . - -· - S>tlO -· SxlO 

g cm cm g/cm
3 

]. i.1774 1.365 0 .141 5.72 

2 1 .. 2420 1.365 o. isa 5.39 

3 1.4037 1. 365 0.181 s. 31 

4 1.5422 1. 365 0.190 5.56 

5 1 .. 6552 l. .. 365 0.204 5.55 
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Tab1a 3.5 Dimensiones,masa y densidad de ios discos 
después de 1a sinterizaci6n (e~ error asQ 
ciado a 1a densidad es de aproximadamente 
e1 1% ) .. 

Número de Masa Diámetro Grosor Densidad 
pieza aparente . - Sx10 

-s . - 5x10 -· . - 5x10 -· 
g cm cm g/cm 3 

]_ 1.0658 1..1.90 0.134 7.15 

2 1..1.388 1..1.97 0.143 7. OB 

3 1..2833 1-204 0.1.59 7.09 
4 1..4367 1..205 o .176 7 .. 16 

5 1..521.9 1..208 0.184 7 .. 22 

Tab1a 3.6 Cambios porcentuales en 1as dimensiones,masa 
y densidad de 1os discos como resu1tado de 
1a sinterizaci6n. 

Número de Incremento incremento Incremento incremento 

pieza masa diámetro grosor densidad 

aparente 

]_ - 9 .. 47 - 12.82 4.96 25.00 

2 - B .30 - 12.30 9.49 31.35 

3 - B .. 57 - 11.79 - 12 .1.5 33.52 

4 - 6 .. 84 - 11 .. 72 7.36 28 .. 77 

5 - a.os - 11 .. 50 g.so 30.09 
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1) Deformación 1inea1 de 1os discos : 

La tab1a 3.6 muestra que e1 diámetro se incrementó negativamente; 
esto representa una contracción en 1a dirección radia1. Se presenta 

una conducta ana1oga en 1a direcci6n grosor. En promedio. e1 decre­

mento porcentua1 en 1a direcci6n radi~1 fue de 12.02t y 1a dire~ 

ci6n grosor de a.75 % ; por 1o que 1a contracción total es mayor en 

1a dirección radia1 ( 3.27 t mas). 

2) Cambio en 1a densidad aparente : 

E1 incremento en 1a densidad aparente de 1as piezas sinterizadas 

resu1t6 de 1a contracción vo1umétrica y de la pérdida de masa. El 

porcentaje de cambio varió entre e1 25 % y el 33.52 % • 

Figura 3.7 Microestructura de un disco de material sinterizado, 
pieza 2. 
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3) Microestructura superficial de 1os discos : 

Los discos obtenidos presentaron resistencia mecánica adecuada 
para ser manejados, de ta1 manera que es posib1e modificar su forma 
geométrica cortando 6 devastando. 
gr1s simi1ar a1 de1 p1omo en barra. 

Las piezas presentaron un co1or 
Se tomó una microfotograf~a de 

1a pieza 2, que se presenta en 1a figura 3.7 ; en e11a se observa 
que ia superficie es áspera y se identificaron ciertas protuberan-
cías circu1ares con 
1201 .. nn. 

orificio central cuyo diámetro máximo fue 

4) Estructura del producto sinterizado : 

Se hizo po1vo un pedazo de 1a pieza 2 y se obtuvo e1 patr6n de 
difracción ( figura 3.8 ); se observó una sola fase. comparando 1a 
disposición de 1os máximos con respecto a los observados en 1a fase 
de ca1cinaci6n C figura 3.5 ), se encontró que los 7 máximos que no 
corresponden al PbTi03 desaparecen, aclarándose as~ su corresponden 
cia con material sin reaccionar. 
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Figura 3-S Difractograma de1 material sinterizadorpieza 2. 
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5. Parámetros de red y razón axia1 

se obtuvo el.. patrón de difracción de rayos X de l..a pieza 2, y se 

muestra en 1a.siguiente figura. 

INSTITUTO DE l1~' 1ESTl~C.CIO"lES EN 11,:;,'?"CJ<J.:Ol.CS ;?(\-F'et..-'l'E--:00:. 'lS:.::1 

s ic is =e ~s . =~"·=·--- ' -- r.::-."'. ~ - .. -;. . .::=.:·'!;' 

·§: 

S1 
:f. 

Figura 3.9 Patrón de difracción de rayos X, pieza 2. 

E1 patrón de difracción reve16 que la celda unitaria ten~a una 

estructura tctragona1. Para calcular los parámetros de red a y e se 

consideraron los planos (O o 2) = (h1 k.1 l..1) y (2 o O) = (h2 k2 12) 

donde ds = 1.997 y d2 = 1.953- La corrección con J..a reflexión 220 

del.. si modificó ambos val.ores de tal.. manera que d1 tomó el.. val..or 
de 2.003 y d2 el.. val..or 1.957. Utilizando l..a ecuación para celdas 
tetragonal.es (ecuación 3.3) se obtuvo para la razón axial e/a el.. 

val..or 1.023 ; y por l..o tanto a y e asumieron respectivamente los 

val.ores 3.914 Aº y 4.006 Aº. De esta manera se observó una reduc­

ción porcentual.. de l..a tetragonalidad de 3.76 % con respecto al titª 
nato de pl..omo ( PbTi03 ) y de 1.59 % comparado con l..a cerámica de 

Takeuchi (ecuación 3.1, donde Ln = Nd). 
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En 1a tabla 3.7 se presentan ios parámetros de red del titanato de 
p1omo, 1a cerámica de Takeuchi y la composición estudiada en este 
trabajo respectivamente. 

Tab1a 3.7 Va1ores de 1os parámetros de red de 
la ce1da unitaria en el titanato de 
p1omo, cerámica de Takeuchi y 1a 
composición estudiada. 

Tipo de cerámica 

PbTi03 

(Pb Nd)(Ti Mn)03 
(Pb Nd)(Ti Mn)03 + 

a 

3.905 
3.907 

3.914 

e 

4 .152 

4.065 

4.006 

6. Aplicación de e1ectrodos a 1os discos sinterizados : 

e/a 

1.063 

1 .. 040 

1 .. 023 

La capa de plata 1oqr6 una buena adherencia con 1a superficie de1 

disco, e1 único inconvenien~e fue una capa de óxido que 1a recubr~a 

pero esta se 109r6 e1iminar usando una lija suave. 

D. ELABORACIÓN DE UNA CERAMICA PZT .. 

Se obtuvo 1a cerámica con una densidad aparente de 7-14 g/cm3 , e1 

patrón de difracción de rayos X muestra que se tiene una fase Qnica 

(figura 3.10) y que 1a estructura de 1a celda unitaria es tetrago­
nal .. 
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Figura 3.10 Patr6n de difracción de rayos X,cerámica PZT. 

3.4 COMENTARIOS ACERCA DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS 

Como resu1tado de1 proceso imp1ementado para 1a mezc1a y tritur~ 

ci6n de 1os óxidos de partida, se pudo obtener po1vo con un tamafio 
de ag1omerado menor que 44 µm.Tomando en consideración que de 1os 4 

óxidos e1 Y.n02 presentó e1 mayor tamafio, ser1a conveniente tritura~ 
1o por separado hasta reducir su tamafio a ~ 10 um. Una vez 1ogrado 
esto se agregar1an 1os demás óxidos y se triturar1an juntos un tiem 
po no menor que 180 minutos. Las piezas de po1vo compactado deben 
tener una masa de a1rededor de 1.3g, además deben ser observadas en 

e1 microscopio meta1og:ráfico para garantizar que en promedio tengan 
1a misma proporción de Mn02. Con ésto se espera obtener en 1a fase 
de ca1cinado s61o e1 tipo 1. 
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La pérdida de masa durante 1a ca1cinaci6n (en promedio 2.as %) se 

atribuye a 1a evaporacion de 1a humedad de 1a muestra y del PbO 

ésto ú1timo es un prob1ema caracter~stico en 1os titanatos de plomo. 
E1 método de Roberts permite reducir esta pérdida, generando una a~ 

m6sfera ric~ en PbO dentro de1 crisol. La presencia de Ti02 y Mn02 

en 1a superficie de 1os dos tipos de materia calcinada indica que 

1a reacción aün no concluye; lo cua1 es más evidente en e1 tipo 2, 
esto ta1 vez imp1ica que las piezas de este tipo no alcanzaron la 

temperatura.de calcinación programada. Por e1 pa~ron de difracción 
se reconoce a1 PbTi03 como una fase intermedia;esto es anA1ogo a 1a 

conducta de las cerámicas PZT las cua1es en 1a fase de calcinado 

muestran también a1 PbTi03 como fase intermedia (32). 

La pérdida de masa en la sinterizaci6n fue significativa ( en prom~ 

dio B.2- ). usando el método de Roberts con titanatos de plomo, 
Jarre observó pérdidas del orden del 2% (20]; es por esto que para 

a1terar 10 menos posib1e 1a estequiometr~a de 1a composici6n,aer1a 
recomendable usar e1 método de Roberts. La densificaci6n 109rada 

rue aceptab1e, ya que si consideranos que 1a te6rica de1 titanato 

de p1omo puro es de 7.95 g/cm3 , entonces 1a pieza obtenida con 1a 

densidad m1nima (pieza 2) 1e corresponde e1 89.05% de esta densidad 

y a la de máxima densidad (pieza 5) 1e corresponde e1 90.S t. A las 

cerámicas de Ueda (PbTiO:i modificado con un aditivo) (23) con un 

grado óptimo de densificaci6n les corresponde e1 97% de la densidad 
teórica de1 PbTi03. Las protuberancias observadas en la superficie 
de 1os discos pueden ser causadas por 1a evaporación excesiva de PbO 

y por su condensaci6n posterior durante el enfriamiento. Para e1i­
minar estas inhomogeneidades es necesario 6ptimizar 1a temperatura 

y el tiempo de sinterizaci6n. 

Finalmente hay que destacar que la adición de tierra rara extra 

(0.0656% ·mo1) en l.a composición de Takeuchi originó 1a sustitución 

de1 p1omo, por 10 que se observ6 un decremento notab1e en 1a razón 

axial desde 1.040 hasta 1.023; 

hacia 1a estructura cúbica. 

lo cual representa la convergencia 

66 



3.5 CONCLUSIONES 

Se e1abor6 una cerámica de acuerdo a 1a técnica convenciona1 de 
preparación de ferrocerAmicas, su composici6n está descrita por 1a 
siguiente re1aci6n : 

(Pbo.ee Ndo.oe) (Tio.90 Mno.o:?) 03 + O. 0656 % mo1 de Ndzo:i. 

Las caracter~sticas de1 materia1 en 1as diferentes etapas de1 pro­
ceso fueron 1as siguientes: 

A. Mezc1ado y trituración de 1os componentes de partida. 

E1 po1vo obtenido en este proceso adquirió un grado aceptab1e de 

dispersión, e1 tama~o de ag1omerado fue menor que 44 um. comprimien 
do e1 po1vo se obtuvieron discos de a1redor de i g, 1os cua1es a1-
canzaron una densidad aparente promedio de hasta e1 B0.98 ~ de 1a 
densidad promedio de 3 de 1os 4 6xidos de partida. 

B. Presinterizaci6n (ca1cinación). 

Se obtuvieron 2 tipos de matcriai caicinado que difirieron en ei 

contenido de Mno2; en e1 de menor contenido se observó a1 PbTi03 

como fase intermedia. La temperatura de ca1cinaci6n usada ( ssoºc 
durante 2 horas ) no fue suficiente para comp1etar 1a reacci6n; ad~ 
m&s en·e1 tipo 2 aparentemente no se a1canzó este va1or.Los cambios 

f~sicos observados fueron : 

1) Como resu1tado de 1a ca1cinaci6n e1 materia1 se contrajo m~s 

en 1a dirección grosor, que en 1a dirección radia1 ( contra~ 

ción anisotr6pica ). 

2) La densidad aparente decreció porcentua1mente en promedio e1 

29.39 % • 
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c. sinterizaci6n. 

Se obtuvo una fase única y 1as cer6micas 1ograron un grado acep­
tab1a de densificaci6n; 1as densidades aparentes estuvieron conten~ 
das en e1 interva1o [7.oa.7.22) g/cm3

1 donde 1os extremos correspon 
den a1 89.05% y a1 90.8% de 1a densidad de1 PbTi03. Los cambios r1-
aicos observados fueron 1os siguientes: 

1) E1 materia1 se contrajo mAs en 1a dirección radia1 que en 1a 
1a dirección grosor ( contracción anisotr6pica ) • 

2) La densidad aparente se incrementó porcentua1mente un prom§ 
dio de 29.74 % • 

3) La adición de tierra rara extra en 1a composici6n de Takeuchi 
originó un decremento de 1a raz6n axia1 e/a desde 1.040 ha•ta 
1.023. 
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C. Sinterización. 

Se obtuvo una fase única y 1as cerámicas 1ograron un grado acep­
tab1e de densificaci6n; 1as densidades aparentes estuvieron canten~ 
das en e1 interva1o [7.0B.7.22) g/cm3 • donde 1os extremos correspon 
den a1 89.05% y a1 90.8% de 1a densidad de1 PbTi03. Los cambios r1-
aicos observados rueron 1os siguientes: 

1) E1 materia1 se contrajo más en 1a dirección radia1 que en 1a 
1a dirección grosor (contracción aniaotr6pica ). 

2) La densidad aparente se increment6 porcentua1mente un prom~ 

dio de 29.74 % • 

3) La adici6n de tierra rara extra en 1a composici6n de Takeuchi 
origin6 un decremento de 1a raz6n axia1 e/a desde 1.040 baata 
1.023. 
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CAPITULO 4 

CARACTERIZACION Y APLICAC ON 

COMO SENSOR DE V BRACION DE 

LA PIEZOCERAMICA 

(Pbo .. ee Nd o. oe)(Tio.90 Mno.02)03 + 0 ... 0656% mo1 de Nd203 

4.1 INTRODUCCION 

4.2 p R OCEDIMIENT o E X P E R 1 ME N T AL 

4.3 R E S U L T A D O s 
4.4 COMEN T A R o s A c E R c A D E LOS 

R E S U L T A D o s O B TENI D o s 
4.5 CONCLUSIONE s . 



4.1 INTRODUCCION 

Existe una gran diversidad de métodos para determinar 1as propiedA 
des f1sicas de 1as ferrocerámicas; en e1 caso de 1as piezocer4micas 
1os m6todos están descritos en 1as normas IRE. su c~ndici6n de die-
16ctricos no 1inea1es requiere de1 estudio espec~fico de 1a constan 
te die1éctrica y de 1as pérdidas die1éctricas. Ta1 estudio se rea1~ 
za a una temperatura en e1 interva1o (-200,1650]QC, para un ranqo 
de frecuencia entre O y 1017 Hz. E1 método usado depende de1 inter­
va1o de observación, por ejemp1o en e1 interva1o [0,1.5 x 107 ]Hz se 
uti1izan puentes de baja frecuencia , audiofrecuencia 6 de1 tipo 
T-Twin (ts). 

La respuesta die1éctrica a 1os cambios de temperatura reve1an 1a• 
transiciones de fase de1 materia1. En particu1ar 1a constante die-
16ctrica aumenta con 1a tenperatura y a1canza un m&ximo en 1a tran­
sici6n de fase. En 1a so1uci6n s61ida BaTÍ03 - PbTi03 con e1 100 • 

de BaTi03 se observan 3 rnaximos entre -2ooºc y 600°C que corre•pon 
den a 3 transiciones de fase. En e1 otro extremo (100• de PbTi03) • 
se observa so1o un máximo en ~90°C que corresponde a 1a transici6n 
de fase ferroe1éctrica a parae1éctrica. Esta t~ansici6n i•p1ica un 
cambio de estructura tetragona1 cQbica. 1a cual esta asociada 
con 1a temperatura de curie de1 materia1. AdemAs de indicar donde 

ocurre 1a transición de fase. este punto es un 11mite térmico para 
la ap1icaci6n de1 materia1 en dispositivos; de ta1 manera que 1a d§ 
terminación experimenta1 de ia temperatura de curie de 1as piezocA 
rAmicas es fundamenta1. Ademas de 1a evo1uci6n de 1a constante di~ 
1éctrica con 1a temperatura. se uti1izan estudios de rayos X , po1A 
rizaci6n y ca1or espec~fico. E1 an~1isis termogravimétrico ( TGA ) 
y e1 termodiferencia1 ( DTA ) son métodos uti1izados con menor rre­
cuencia .. 
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Las piezocerámicas pueden operar como un dispositivo que transfor­
ma energ~a e1éctrica en energ1a mecánica o viceversa;esta actividad 
es~a regu1ada por 1as constantes de acoplamiento e1ectromecánico.Si 
1a cerámica osci1a en e1 modo grosor, la constante KL determina 1a 
raz6n de 1a conversi6n de energ1a e1éctrica en mecánica; aná1ogamen 
te, la osci1aci6n en e1 modo planar queda descrita por la constante 
KP• En el método de trasmisión (norma IRE (9)), se determinan 1as 
frecuencias f. y fn que corresponden respectivamente a la m1nima y 

máxima impedancia eléctrica de 1a cerámica. En presencia de grandes 

p6rdidas mecánicas se aproxima 1a diferencia ( fn - f• ) por 1a 
de (fp - f•) ; donde fp y f• son 1as frecuencia& de resonancia 
en para1e1o y en serie respectivamente. La siguiente re1aci6n mode-
1a la operación de un disco que vibra radia1mente con sus cara• pe~ 
pendicu1ares al eje z : 

(1Cp
2 

/ 1-Kp2
) ..,. (AJ1("1Jl(1+B/f•)) - TU(1+B/fa)Jo("IJ'l(1+B/f•) 

AJ1 ('lJ'l ( 1+B/f•) 

(4.1) 

Donde A - 1 - ~e, Jo y Ji son funciones de Besae1 de primer orden 

y segundo orden respectiva.mente, 111 - 11Jo(1'l) y B es fp - f• ; s.1. se 

cump1e que ~E..,. o.31 entonces 111 toma e1 valor 2.os. A partir de 
esta ecuación se puede generar una curva auxiliar que muestra 1a d~ 
pendencia de l<p con (fp - f•) / f. y en e11a se determina un va1or 
aproximado para esta constante.Para determinar K~ se uti1iza e1 mé­
todo de Once como a1ternativa (34); en este método se uti1iza 1a 
ecuación de Lawson para modelar 1a vibración un disco cerámico en 

e1 modo grosor : 

tan X - X / K" (4.2) 

Donde X = wL / 2V , w es 1a frecuencia angu1ar, L es e1 grosor Y 
V es ia ve1ocidad de fase de 1a onda. A partir de esta ecuación se 
genera una tab1a auxi1iar donde se re1aciona KL con el cociente de 
1os armónicos y 1a frecuencia fundamenta1 las cua1es se determinan 
con un circuito espec.1.fico. 
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La capacidad de 1as piezocerámicas de operar como osci1adores se 
aprovecha particu1armente a1 obtener de estas elementos activos de 

ace1er6metros. E1 ace1er6metro más senci11o es e1 de compresión (fi 

gura 4.1); en este disefio se mantiene a1 e1emento activo comprimido 
entre 2 ci1indros y e1 sistema se mantiene ajustado con un resorte. 

MASA 
SISMICA-----

CEnAMlCA-~ 

Figura 4.1 Esquema de un ace1er6metro de compresión. 

La operación de este ace1er6metro puede ser modelada considerando 

que e1 e1emento activo se comporta como un resorte idea1 de rigidez 

k. La ecuaci6n de movimiento para e1 sistema formado por 1a masa de 
1a base, e1 e1emento activo y 1a masa s~smica (39] es: 

Xc - Xb =- - ( F/ms + F+Fo/tnb (4.3) 

Donde X• y Xb son 1a posiciones de 1a masa s1smica y de 1a base en 

e1 instante t respectivamente. En ausencia de fuerzas externas ( si 

Fo= O ), 1a frecuencia de resonancia de1 ace1er6metro encuentra 
resolviendo 1a ecuación anterior de donde se tiene que : 

Wn
2 

= K ( 1/ms (4.4) 
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Considerando que 1a masa de 1a base es muy grande, se obtiene 1a 
frecuencia de resonancia de1 sistema masa resorte,esto es : 

t...n
2 = K/m• (4 .5) 

Si e1 ace1er6metro está sujeto a una fuerza Fe ~ Fo sen wt , 1a 
ecuación de movimiento ser~: 

donde r 

4.3,donde 

r (4 .6) 

x. - Xb - L , considerando a ro so1uci6n de J..a ecuación 

R sen wt,y substituyéndo1o en 1a ecuaciOn,obtenemos: 

(4.7) 

Si se cump1e que w << Wn entonces e1 desp1azamiento Ro estará dado 
por 1a siguiente expresión: 

Ro = - Fo / mt><&>n
2 

(4 .. S) 

La razón entre 1as amp1itudes de osci1aci6n R y Ro serán entonces: 

A "" 1 / 1 - (w / Wn) 
2 (4 .9) 

Donde A representa ei desp1azamiento re1ativo de 1a base y J..a masa 
s1smica el cual.. se incrementa cuando w tiende a wn .. 

En este cap~tu1o se presenta un estudio de 1as propiedades die1é& 

tricas y e1ectromecánicas de 1a composici6n estudiada.. Y además un 
dispositivo que opera aproximadamente como ace1er6metro el.. cua1 ut~ 
liza como e1emento activo discos del.. material.. estudiado y cerámicas 
PZT. 

73 



4.2 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL 

A. CONSTANTE DIELECTRICA. 

Para determinar 1a capacitancia e de 1os discos, se uti1iz6 un 

puente RCL (esi 251) e1 cua1 opera a 1 kHz; l.as medidas se real.-ÍZS\ 

ron a temperatura ambiente. La constante diel.éctrica (permitividad 

re1ativa) se determinó de 1a siguiente expresión: 

K CL / CoA (4 .10) 

Donde L es e1 grosor y A es e1 área de1 disco, co es 1a permitiv~ 

dad de1 vac1o .. 

B. TEMPERATURA DE CURIE. 

La temperatura de Curie del. material. se obtuvo estudiando 1a 
evo1ución de 1a constante die16ctrica con 1a temperatura. y además 
se estudió la respuesta termodiferencia1 ( DTA ) de 1as cerámicas. 

1. Evo1uci6n de 1a constante dieléctrica con 1a temperatura. 

Se co1oc6 1a cerámic~ dentro de un horno controlado y se determinó 

1a capacitancia desde temperatura ambiente hasta 300°C y después dy 

rante e1 enfriamiento hasta temperatura ambiente. La rapidez de ca-

1entamiento fue de 3°C/min • Para medir 1a capacitancia se uti1iz6 
un puente RCL que opera a 1 khz, y 1a temperatura con un termopar 

conectado a1 contro1 de temperatura de1 horno. Transformando 1os 

va1ores de 1a capacitancia a partir de 1a ecuación 4.3, se obtuvie­

ron 1os va1ores correspondientes a 1a constante die1éctrica 1os cuª 

1es se graficaron como funci6n de 1a temperatura. 
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2. Respuesta termodiferencia1 (DTA) 

Se hizo po1vo un fragmento de la cerámica y se tomaron so mg que se 

usaron para obtener 1a respuesta termodiferencia1 desde temperatura 

ambiente hasta 300°C. La rapidez de calentamiento emp1eada fue de 

10°C/min, el material de referencia fue 1a alümina a A1203. E1 ana­

lizador usado fue e1 Dupont T.A 2000 el cua1 operó con una atm6sfg 

de argón.Se generó la grAfica de la muestra analizada destacando 
1a zona donde se presentó la transición de fase. 

C. POLARIZACION. 

Para que las ferrocerAmicas adquieran propiedades piezoeléctricas 

es necesario po1arizar1as. Para e5to se utilizo el horno Qe polar~ 

zaci6n presentado en e1 cap1tulo 2 utilizando aceite de silicon co­
mo fluido eléctroaislante; las variables de polarización asumieron 

los siguientes valores: Ep - 2000 V/nm, intervalo de temperatura de 
polarización: [110°,130°) U [130°,Ta) y tp = 190 minutos.El proceso 

se 11ev6 a cabo de acuerdo a lo indicado en la sección 2.5. 

D. CONSTANTES DE ACOPLAMIENTO ELECTROMECANICO. 

Para determinar las constantes de acoplamiento electromecánico de 

un disco del material estudiado, obtuv6 su respuesta en frecuen­
cia excit~ndo1o con un generador de senal S.R.S de 30 Mhz. Se us6 

como sensor piezocerámica 

osci1oscopio (Kikusui Cos50605). 

cuya respuesta fue observada en un 

El arreglo experimental utilizado 

se muestra como un diagrama de bloques en la figura 4.2. A partir 

de1 registro de la amp1itud de la seftal como función de la frecuen­

cia, se obtuvo una gráfica donde se identificó 1a frecuencia fundA 
mental y sus armónicos. se determinó e1 vaior de Kp considerando la 

frecuencia de resonancia fundamenta1 en ei modo planar y utilizando 
la curva auxiliar. Además se obtuvo KL relacionando 1a razón entre 

e1 primer armónico y 1a frecuencia de resonancia fundamental con 

los va1ores correspondientes de 1a tabla de once. Como sensores 

utilizaron una cerAmica PZT, la pieza 1 (se le designó PTNd01) y 

sensor Panametrics. 
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\.cEl<AMICA 
SENSOI< 

OSCILOS::OPIO 

Figura 4.2 Arreglo experimenta1 utilizado para obtener la 
respuesta en frecuencia del disco piezocerámico. 

E. APLICACION COMO SENSOR DE VIBRACIÓN. 

Su primera ap1icaci.6n fue en el apartado anterior donde se uti1iz6 
un disco del material estudiado (PTNd01) para conocer la respuesta 

en frecuenci.a de un disco que oscila (disco piezocer.timico PTNd03) 
Para este punto se elaboró un dispositivo que opera aproximadamente 

como acelerómetro, las cerámicas de 1a composición estudiada y las 
del tipo PZT pueden ser utilizadas como elementos activos. La elec­

ción de un material para generar elementos activos de aceler6metros 
está condicionada por 5 factores f1sicos, a saber : Acoplamiento 
electromecánico~ respuesta piezoe1éctrica, constante die1éctrica, 

temperatura de Curie y densidad. Los va1ores requeridos para estos 
parámetros f1sicos estan determinados fundamenta1mente por 1as con­

diciones de trabajo bajo 1as cua1es operará e1 ace1er6metro. Para 

1a composición estudiada se espera una conducta similar a 1a de 1as 

cerámicas PZT y dado que estas son uti1izadas satisfactoriamente pª 
ra obtener elementos activos, entonces está justificada 1a expecta­

tiva de usar 1a composición estudiada en esta aplicación. En 1a fi­

gura 4.3 se presenta un esquema de1 dispositivo utilizado. 
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A·l'w1A5A SISMICA 
B·ADHESIVO < CEnJ\ DE A3EJh) 
C ·ELEMENTO ACTIVO 
O·BASE 
E ·TERMINAL ELECTnlCA 

Figura 4.3 Esquema de1 dispositivo que opera como ace1er6metro. 

ANA~~oon 
SENAL 

Figura 4.4 Arreglo experimental para eva1uar 1a respuesta de1 
dispositivo que opera como ace1er6metro. 
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Para eva1uar 1a respuesta de1 dispositivo que opera como ace1eró­
metro se uti1iz6 e1 arreg1o experimental mostrado en 1a figura 4.4. 

E1 ana1izador de seña1 (B&K 2034) proporcionó ruido en e1 interva1o 
( 0,12.6 ) Khz como seña1 de entrada para e1 excitador de vibración 

(B&k 4809). Tales vibraciones fueron sensadas por e1 dispositivo 

que opera como ace1erómetro y visua1izadas en e1 ana1izador de se­

fta1. Para cambiar 1as condiciones de operación de1 dispositivo se 

modificó 1a masa s~smica. Un proceso análogo se desarrol1ó parale1ª 

mente con dispositivo equivalente que opera como ace1er6metro y 

que tenia como elemento activo 1a cerámica PZT (PZT01). 

4.3 RESULTADOS 

A. CONSTANTE DIELECTRICA. 

Se cortó un cuadrado de 0.39 cm2 de área y un grosor de 0.14 cm de 

1a pieza 2 a1 cua1 se le asigno el nombre piezo 4, y otro cuadrado 

de la pieza 3 cuyas dimensiones fueron : 0.29 crn2 de área y 0.14 cm 
de grosor; al cua1 se le asignó el nombre de pieza s. Asumieron dí 

ferentes valores para la constante dieléctrica la cual se determinó 

con un error de1 2%. Al espécimen piezo 5 le correspondió un valor 

de 399.01 y ai piezo 4 de 308.83.La diferencia en los valores puede 
estar relacionada con 1a pérdida de masa durante la sinterizaci6n ; 

ta1es pérdidas representaron el 8.31% y e1 8.57% respectivamente. 

Esto indicar~a un decremento de la constante dieléctrica con e1 au­

mento en la pérdida de masa. Otro hecho por destacar es el incremen 

to notable de la constante dieléctrica con respecto a1 valor asocig 

do al PbTi03 de casi e1 dob1e ya que para este K=200. En contraste, 

para la cerámica de Takeuchi 
11. 8% (K=223. 6). 

se observa un incremento de s61o el 

También se determinó la constante die1éctrica de la cerámica PZT, 

la cuai presentó un va1or de 843.188. 
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B. TEMPERATURA DE CURIE. 

ESTA 
'\AllR 

TESIS 
DE LA 

NO DEBE 
BIBLIOTECA 

1. Evo1uci6n de 1a constante dieléctrica con 1a temperatura. 

Los espec1menes estudiados fueron e1 piezo 4 y piezo 5, 1as curvas 

correspondientes se muestran en 1as figuras 4.5 y 4.6. En ambos se 

observó un máximo durante e1 calentamiento y otro durante e1 enfrig 
miento;a1 espécimen piezo 5 1e corresponden 1os valores 220 y 212ºc 
respectivamente y a1 pieza 4 ·, 225 y 21sºc . si consideramos a 1a 
temperatura donde ocurren 1os máximos como una temperatura de tran­
sición, entonces cada espécimen tiene asociado 2 valores. 

PIEZ04 

~5000 

tl 
~·0001-~~-+~~-<~~~+-~~---t1-&-~~~~~--t 

" ~30001~~~-+-~~--t~~~t :;; 
82000,1-~~-+~~-<~~~;-~,-'--lf~~~¡,~ 

Figura 4.6 Dependencia de 1a constante dieléctrica con 1a 
temperatura, espécimen pieza 4. 
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Figura 4.7 Dependencia de ia constante die1éctrica con 1a 
temperatura, espécimen piezo s. 

2. Respuesta terrnodiferencia1 (DTA). 

La respuesta termodiferencia1 de 1os espécimenes piezo 4 y piezo 5 

se muestra en 1as fi9uras 4.4 y 4.5. En cada curva se identificó e1 
inicio y e1 fin de1 cambio. De ta1 manera que a1 espécimen piezo 5 
1e correspondieron 1os valores 187°C y 221.6uC y a1 espécimen piezo 
4 1os va1ores 1B9.6°C y 225.3°C. En ambos, los valores para el fin 
del cambio estan cercanos a la temperatura de transición durante e1 
calentamiento identificada con e1 método anterior; en el caso del 

espécimen piezo 5 difieren en 1.6°C y en el piezo 4 en 0.31°C.Estas 
diferencias pueden estar asociadas con la incertidumbre de 1os ter­
mopares. Considerando un valor promedio de 1as temperaturas obteni 
das por los dos métodos se encuentra que a1 espécimen piezo S 1e CQ 
rresponde un va1or de 220.aºc y a1 piezo 4 un valor de 22s.1sºc. Es 
posible que efectivamente estas temperaturas esten asociadas a una 
transición de fase, de tal manera que estos valores corresponder1an 
a 1a temperatura de curie. Para ac1arar 1a natura1eza de esta tran­
sición de fase se deber~a rea1izar un estudio comp1ementario, por 

ejemp1o de rayos X o el de Sawyer y Tower (36]. 
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Figura 4.8 Respuesta termodiferencia1 espécimen piezo 4. 

~DTA: PIEZO 5 CA!<) 

~ 
o_ 0.030 
<t 
§0028 

~ 0.026 
LLI 

~ 0.024 
LLI 

~ 0.022 

iS 0.020 
1~2-0-14_0 __ 1_6_0~18-0~-?-_~0Q-2~2~0-2~4-0::'""'"""·~2~60-~2~80~3="'.'.00 

TEMPEf<ATUl<A <º C) 

Figura 4.9 Respuesta termodiferencia1 espécimen piezo s. 
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C. POLARIZACION. 
Se po1arizaron 1as piezas 1 y 3 de 1a composición estudiada y un 

disco de 1a cerámica PZT, e1 proceso se rea1iz6 bajo 1as mismas con 
diciones sin dificu1tad.Ningún espécimen presentó ruptura die1éctr~ 
ca, por 1o que espera que ambas ciases de cerAmicas exhiban propie­
dades piezoe1éctricas aceptab1es. 

D. CONSTANTES DE ACOPLAMIENTO ELECTROMECANICO. 
La pieza se1eccionada para determinar 1as constantes e1ectromec6-

nicas fue 1a numero 5 a 1a cua1 se 1e 11am6 espécimen PTNd03. Las 
respuestas en frecuencia correspondientes a1 modo p1anar obtenidas 
con 1os tres sensores se muestran en 1as figuras 4.9 , 4.10 y 4.11; 
en cada una se reconocen 1a frecuencia fundamenta1 y sus armónicos. 
Para cerámicas de1 tipo contemp1ado en este trabajo se cumple que : 

( fp - fo ) "" ( fo - fr ) (4. l.l.) 

Donde f• es 1a frecuencia de antiresonancia y fr es la frecuencia 
de resonancia. Con e1 sensor Panametrics se observo que fr se pr§ 

&enta en 233 kHz y f• en 244 kHz, entonces 1a razón (f. - fr / fr) 
adquirió e1 valor o.o~7 y de acuerdo a 1a gráfica auxiliar corres­
ponde a Kp = o.38. Procediendo de manera aná1oga con 1a respuesta 
obtenida con 1os sensores PZT y PTNd01, se obtuvieron para Kp 1os 
va1ores 0.3 y 0.31 respectivamente. E1igiendo como va1or represent~ 
tivo de Kp e1 promedio de 1os tres va1ores anteriores se obtuvo que 
para e1 espécimen PTNd03, Kp asume el va1or de 0.33. 

Las respuestas en frecuencia en e1 modo grosor para 1os 3 sensores 
se muestran en 1as figuras 4.12, 4.13 y 4.14; en cada una se reconQ 
cen 1a frecuencia fundamenta1 y sus armónicos. De acuerdo a1 sensor 
Panametrics, 1a frecuencia de resonancia fundamental se encuentra 
en 3.81 MHz y su primer armónico en 14.01 MHz de ta1 manera que 1a 
razón f2 / ft adquiere e1 va1or 3.67 y de acuerdo con 1a tab1a de 
Onoe este corresponde a KL - 0.63.Procediendo de manera análoga con 
1os sensores PZT y PTNd01, se obtuvieron 1os va1ores 0.58 y 0.6. 
Entonces e1 vaior promedio para KL serA de 0.6, a1 cua1 considerarg 
mos representativo del disco PTNd03. 
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Fiqura 4.10 Respuesta en frecuencia de1 PTNd03 en e1 modo 
p1anar, usando e1 sensor Panametrics. 
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Figura 4.11 Respuesta en frecuencia de1 PTNd03 en e1 modo 
p1anar, usando como sensor 1a cerámica PZT. 
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Figura 4.12 Respuesta en frecuencia del PTNd03 en e1 modo 
p1anar 1 usando como sensor el espécimen PTNd01. 
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Figura 4.13 Respuesta en frecuencia del PTNd03 en el modo 
grosor. usando el sensor Panametrics. 
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Figura 4.14 Respuesta en frecuencia de1 PTNd03 en e1 modo 
grosor. usando como sensor 1a cerámica PZT-

Figura 4.15 Respuesta en frecuencia de1 PTNd03 en e1 modo 
grosor.usando como sensor e1 espécimen PTNd01-
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H. APLICACION COMO SENSOR DE VIBRACION. 

E1 espécimen PTNd01 fue e1 e1emento activo de 1os dispositivos 1A, 

2A y 3A ; en 1B, 2B y 38 fue e1 PZT01. Tomando en cuenta que 1A y 

2A tuvieron caracter1sticas simi1ares (tab1a 4.2) se 1es consideró 

dispositivcs equiva1entes, esto también se cump1i6 para 1as parejas 
{2."'.,2B) y (3~,':!B). Para su ..::ompi'\:?:e.c.i6n 1~t==. r"?s:pUPf'itas en frecuencia 
de cada pareja equiva1ente se presentan en 1a misma grAfica. 

Tab1a 4.2 caracter1sticas de1 dispositivo que opera como 

ace1er6metro. 

Dispositivo Masa de Masa Masa del. Masa del. Masa 
l.a base s1smica e1emento adhesivo total. 

activo 

- -· !>x10 -· ';;x1Cl -· - 5><10 -· - -3 
0:.><10 2xto 

g g g g g 

l.A 2 .452 4 .458 1.506 o.sao 8.916 

l.B 2.452 4.458 0.252 0.183 7.345 

2A 0.854 0.854 1.506 o.sao 3.714 

2B 0.848 1.305 0.252 0-183 2.588 

3A 2. 452 19.471 1.506 0.500 23.929 

3B 2 .452 19.471 0.252 0.183 22.358 
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Figura 4.16 Respuesta en frecuencia de 1A y 1B. 

Figura 4.17 Respuesta en frecuencia de 2A y 2B. 
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Figura 4.18 Respuesta en frecuencia de 3A y 38 • 

La respuesta en frecuencia de los dispositivos muestra que la fre­

cuencia de resonancia ocurrió en 11 kHz para el 1A, en 12.6 kHz pa­

ra el 2A y en 6.4 kHz para el 3A. El orden que les corresponde de 

acuerdo a su masa s~smica es el siguiente 2A < 1A < 3A (tabla 4.2). 

Esto representa un decremento de la frecuencia de resonancia con el 

incremento de la masa s~smica. Para los dispositivos 1B , 2B y 3B 

se presenta una situación análoga. Por otra parte, la base de los 

dispositivos 1A y 3A tienen la misma masa ( mb = 2.452 g ), pero el 
3A tiene una masa s~smica mayor. Al observar su respuesta en fre-
cuencia se identificó que la frecuencia de resonancia del 3A es ma­

yor que la del 1A.Estas observaciones son congruentes con el modelo 

presentado en la introducción de este cap~tulo, ya que la relaci6n 

4-1 predice un decremento de la frecuencia de resonancia con el ay 

mento de la masa s~smica. 
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En 1a figura 4.15 se puede observar que el dispositivo 1A tuvo una 

respuesta aproximadamente constante en el intervalo (550,7270)Hz, y 

el 1B en el intervalo [1400,5100]Hz. De manera análoga se identifi­
caron los intervalos (200,GOOO]Hz y (400,2000]Hz para los disposit~ 

vos 2A y 2B respectivamente. En e1 dispositivo 3A el intervalo o~ 

servado es el (400,1720]Hz y en el 3B no se observó una zona de re~ 

puesta constante. El intervalo donde la respuesta en frecuencia de 
un ace1er6metro es constante define el rango de operación , ya que 

garantiza que su propia respuesta no interferirá con la señal sensA 

da; ademAs su sensibilidad en esta región es constante. 

E1 dispositivo 1A presentó la mayor longitud para e1 rango de op~ 

ración, de ta1 manera que al usarse como. sensor de vibración propo~ 

ciona un intervalo de operación mAs amplio que los demAs dispositi­

vos. Se debe destacar que para los dos elementos activos ( PTNd01 y 

PZT01 ) la longitud del intervalo de operación disminuye con el in­
cremento de la masa s~smica. 

Los resultados anteriores muestran que 1as variaciones en 1as ca­

racter1sticas de1 dispositivo ta1es como masa s1smica • masa de 1a 
base y tipo de e1emento activo modifican notab1emente la respuesta 

en frecuencia de1 sistema, 1o cua1 ocurre de manera similar a 1o e~ 

perado para un acelerómetro. Por lo cual se concluye que aunque el 
dispositivo es primitivo. su respuesta es cercana a la de un ace1e­

r6metro. 

4.4 COMENTARIOS ACERCA DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS 

La adici6n de tierra rara extra (0.0656% mol) en 1a composición de 

Takeuchi originó un decremento observable 1a razón axia1 ( desde 

1.04 hasta 1.023 ). El incremento de la constante dieléctrica 
(desde 223.6 hasta 399) con el decremento de la razón axia1 parece 

ser análoga a la conducta de 1a so1uci6n s61ida BaTi03 PbTi03 ; 
donde un estudio cuidadoso (ie] ha mostrado que la razón axia1 dis­

minuye y la constante die1éctrica aumenta al disminuir el contenido 

de plomo (esto se observa a1 acercarse a1 100% de BaTi03). 
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En 1a so1uci6n s61ida anterior también se observó e1 decremento de 
1a temperatura de curie con la razón axial. Si consideramos que a 
la composici6n de Takeuchi cuando Ln es Nd le corresponde una temp~ 
ratura de Curie de 345ºc. es congruente suponer que 1a temperatura 
de transición observada corresponde a 1a temperatura de Curie del 
material. 1o cual imp1icar~a que 1a tierra rara extra también afec­
tó notablemente la temperatura de Curie. 

Las constantes de acoplamiento Kp y K~ se modificaron con 1a ad~ 

ci6n de la tierra rara extra. KP para 1a composici6n de Takeuchi es 
de o.271 y para la modificación estudiada fue de o.33. Por otra pa~ 
te K~ para la composición de Takeuchi tiene un valor de 0.328 y en 
la modificación estudiada 0.6. Estos resultados muestran que K~ fue 
más sens~ble que Kp con 1a adición de la tierra rara extra. 

Las piezocer4micas PZT han sido utilizadas tradicionalmente para 
obtener elementos activos de ace1er6metro.donde sus caracter1aticas 
son las siguientes (•o): 

a) Gran acoplamiento electromecánico ( Kp = o.6 y K~ ~ 0.6 ). 

b) A1to valor de la constante die1éctrica K ~ 1000 ). 

e) Alta tempera~ura cie curie (Te~ 300 0 C ). 

d) Gran respuesta piezoeléctrica d33 ~ 500 X 10-12 m / V y 

933 ~ 20 X 10-3 Vm / N ) . 

e) Gran densidad ( p = 7.4 g/cm3 ). 

Examinando ias propiedades de 1a composición estudiada en este 
trabajo. se observa que: 

a) En e1 caso de K~ se tiene un valor de 0.6 el cual es similar 
a1 de1 PZT. en contraste Kp es inferior ya que vale 0.33. 
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b) La constante dieléctrica es inferior ( K = 399 ) • 

e) Lá temperatura de Curie tendr1a un valor de 22oºc y estar~a 

pr6xirna a e1 valor asociado a los PZT. 

d) Las constantes piezoeléctricas no fueron determinadas en 
este trabajo. 

e) La densidad present6 valor cercano al que corresponde a 
los PZT ( p=7.2 g/cm3 ). 

Lo anterior muestra que la composición estudiada presenta una con 
ducta lo suficientemente pr6xima a la de las cerámicas PZT y por 1o 
tanto se justifica su elecci6n para generar elementos activos de 
aceler6metros. 

Los resultados obtenidos con el dispositivo que oper6 como ace1§ 
r6metro.además de lo realizado con el espécimen PTNd01 (que se us6 
para determinar la respuesta en frecuencia de un disco piezocerám~ 
co) • confirman que la composición estudiada puede usarse en elemen 
tos activos de sensores de vibración. En particular el dispositivo 
1A podr1a ~cr usado parn sensar vibración en el rango audib1e con­
cretamente en el intervalo (550.7270)Hz. Destaca el hecho que bajo 
las mismas condiciones de operación ambas cer6micas tuvieron una 
respuesta similar ( PTNd01 y PZT01 ). Esto refuerza la idea de ut~ 

lizar 1a composición estudiada como e1emento activo en sensores de 
vibraci6n. particularmente en aceler6metros. 
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4.5 CONCLUSIONES. 

Se estudiaron algunas caracter1sticas de 1a composición siguiente: 

Pbo.ae Ndo.oe ) ( Tio.90 Mno.02 )03 + 0.0656% mol. de Nd203 

La cua1 puede adquirir propiedades piezoe1éctricas al. someterla a 
un proceso de po1arizaci6n. Además se investigó 1a posibilidad de 
usar esta composici6n en e1ementos activos de ace1er6metro, para 10 

cual. se uti1iz6 un dispositivo que operó aproximadamente como ace1~ 

r6metro. Los resultados obtenidos pueden resumirse de 1a siguiente 
manera: 

1. La adición de tierra rara extra en 1a compo•ici6n de Takeuchi 
modi~ic6 sensiblemente algunas caracter1aticas donde destacan 

a) Un decre•ento en 1a razón axial. e/a de 1.040 a 1.023 ). 

b) un incremento 1a constante dieléctrica (de 223.6 a 399). 

e) Un posible decremento en 1a temperatura de curie ( de 34SªC 

a 220.aªc ) . 

d) un incremento en Kr y Kt. ( de 0.271 a 0.33 ) y ( de 0.328 

a 0.6) respectivamente. 

2. E1 dispositivo utilizado oper6 de manera aceptable usando como 

e1ementos activos discos de 1a composición estudiada y de la 

cer6mica PZT.Particu1armente e1 dispositivo 1A. y su equivalen 
te e1 1B presentaron una respuesta constante en los intervalos 

(5S0.7270]Hz y [1400.S100]Hz respectivamente; en los cuales 
pueden ser utilizados para sensar vibraci6n. 
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CONCLUSIONES FINALES. 



5 CONCLUSIONES FINALES 

E1 estudio de 1a piezoelectricidad en cerámicas se inició en 1947, 

cuando Roberts identificó las propiedades piezoeléctricas de la ce­
rámica titanato de bario ( BaTi03 ). La aplicación de estos materiª 
les fue inmediata,alcanzando áreas tan singulares como la pesca (en 

1951 K.Abe y T.Tanaka elaboraron un transductor para localizar ban­

cos de peces (21)). El estudio de soluciones sólidas amplió el númª 
ro de piezocerámicas, los sistemas dobles como el BaTi03 - PbTi03 y 

el PbTi03 - PbZr03 además de satisfacer diversas necesidades tecnQ 

lógicas, aclararon algunos puntos acerca de la ferroelectricidad . 

Los sistemas triples jugaron un papel análogo. 

El titanato de plomo PbTi03 es una ferrocerámica cuya ap1icaci6n 

está 1imitada por su fragi1idad mecánica, para superar esta dificu~ 

tad se han agregado aditivos, 1o cua1 ha permitido fundamenta1mente 
su ap1icaci6n en transductores. Las cerámicas PZT han sido uti1iza­

das en transductores para cubrir frecuencias menores que 5 MHz y en 

casos espec~ficos han operado en frecuencias mayores. En contraste, 

1il cerámica de Takeuchi ( es una modificación de1 titanato de p1omo 
tierras raras) presenta exce1entes propiedades e1ectromecánicas 

que lo soña1an para usarlo en aplicaciones para frecuencias mayores 

que 5 MHz. 

E1 uso de ace1erómetros como sensores de vibración se ha aplicado 

intensivamente en e1 intervalo de frecuencias [ 0,54 )kHz, donde e1 

e1emento activo es generalmente una cerámica PZT y en e1 caso de 

1os ace1er6metros patrones de referencia se utilizan piezocrista1es 

de cuarzo [:n). E1 hecho que se uti1icen piezocerámicas PZT es una 
consecuencia inmediata de su utilidad como transductores de bajas 

frecuencias (f < 5 MHz).Aunque ia aplicación natural de 1a cerámica 

de Takeuchi está en frecuencias mayores que s MHz, se puede suponer 

que es posib1e usar1a en frecuencias menores. La modificación de e~ 

ta cerámica también podría ser úti1 para obtener e1ementos activos 

de ace1er6metros. 
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Para juzgar experimentalmente la idea anterior,en esta tesis 

estudió una modificación a 1.a cerámica de Takeuchi que obedece a 1a 
composición 

(Pbo.ou Ndo.ou) (Tio.9e Mno.02)03 + 0.0656% mol de Nd203 

La s~ntesis de la ferrocerámica estuvo acompafiada por una evapora­

ci6n excesiva de plomo a pesar de esto se obtuvo una fase dnica. La 
celda unitaria fue tetragonal, pero se observó un decremento de la 

razón axial desde 1.040 a 1.023. 

Para su po1arizaci6n se construyó un horno, el cual permite este 

proceso bajo un campo de po1arizaci6n Ep inferior a 4.5 kV/mm, que 

se aplica en el interval..o de temperaturas ( 11.0ºC, 1.30°C)U( l.30ºC, T.); 

en un tiempo de 190 minutos si se utiliza como fl..uido electroaislan 
te aceite de sil..ic6n ó 220 minutos si se usa aceite de cártamo. Las 

condiciones de operación se desprendieron de un estudio térmico y 

el..éctrico de los dos aceites los cuales son utilizados como fluidos 
e1ectroais1antes. 

La presencia de la cantidad extra de tierra rara en la composición 

afectó sensib1emente el.. tamaf\o de 1a ce1da unitaria, lo cual se re­

f1ej6 en un incremento de 1a constante dieléctrica (de 223.6 a 399) 

y de 1as constantes de acoplamiento e1ectromecánico Kv ( de 0.271 a 
0.33 ) y KL (de 0.328 a 0.6 ); además en un decremento en la tempg 

ratura de Curie (de 345°C a 220.BºC) 10 cual podr~a ser ratificado 

con un estudio complernentario,por ejemp1o: estudio de 1a transición 
de fase por rayos X. 

Los dispositivos empleados como ace1er6metros operaron satisfacto­

riamente en e1 interval..o audib1e (1A operó como sensor en e1 inter­
va1o [550.7270]Hz) superando sus limitaciones intrinsecas. La simi 

litud de la respuesta de 1os dispositivos con 1a de su equivalente 
(que usaban discos de cerámica PZT como elementos activos) confirmó 

que si es posible usar una modificación de la cerámica de Takeuchi 
para generar elementos activos de aceierómetros. La generalización 

de este resuitado impl..icar~a 1a posibi1idad de uti1izar1a también 

en transductores diversos que operen en frecuencias menores que 

5 MHZ-
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