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INTRODUCCION GENERAL:

Los transductores electroacusticos transforman energia eléctrica en energia acuastica o
viceversa, y aunque existe una gran diversidad de ellos, los transductores basados en materiales
piezoeiéctricos destacan por su versatilidad. Para apoyar esta afirmacion puede mencionarse que
estos transductores se utilizan en dispositivos para la produccion de ondas ultrasénicas las cuales
resultan atiles para las pruebas no-destructivas de materiales y para la ultrasonografia biomédica;
también se les puede utilizar como sensores de presion y de flujo, como actuadores y como
micromotores etc. Esta diversidad de aplicaciones se basa en el gran numero de compuestos
piezoeléctricos conocidos y en la posibilidad para presentarfos con diferentes geometrias. Sobre el
primer aspecto se puede' comentar que en la actualidad se conoce y utiliza un gran numero de
compuestos piezoeléctricos, entre los cuales destacan los cristales de cuarzo, las ceramicas
Pb{2Zr,Ti)O3 lamadas genéricamente ceramicas PZT, el polimero (CH:CF2)(PVDF) y los materiales
compuestos como el sistema (PZT-Polimero). En cuanto a la geometria de los transductores, cabe
decir que se les puede moldear como discos, como bafras rectangulares, como cilindros, como
conos truncados, como hélices tubulares, etc.

Recientemente se ha definido un criterio para diferenciar a los transductores piezoeléctricos en
funcion de la geometria de la cara vibrante, reconociendo dos tipos basicos: los transductores planos
y los no planares. De esta forma los discos y las barras rectangulares son ejemplos del primer caso,
mientras que los cilindros, las esferas y los domos son ejemplos del segundo caso.

La tecnologia del procesamiento ceradmico permite moldear piezoceramicas que adoptan
geometrias regulares e irregulares, sin embargo debido a problemas practicos especificos el numero
de formas conseguidas es limitado. Asi, desde 1940 se considera un reto tecnoldgico la generacion
de nuevos elementos con geometrias variadas. De esta forrma se reconoce como un problema
relevante para la tecnologia del procesamiento ceramico, y para la acustica aplicada, el desarrollo y
caracterizacion ceramica y acOstica de nuevos elementos piezoceramicos no-planares



En esta tesis se considerd la posibilidad de moldear un transductor electroacistico con una
geometria casiesférica; para esto se tom6 como referencia la piezoesfera de Erdich y Butler la cual
se forma a partir de dos casquetes ceramicos esféricos que se complementan. Como fase
piezoeléctrica se eligié una fase PZT con una composicidn cercana a la zona MPB. Para moldear el
casquete precursor con la geometria elegida, primero se disefié y maquiné un molde rigido mediante
un procedimiento especifico. Una vez que se obtuvo el casquete precursor, se le sinterizé utilizando
el método de reaccidn en estado sélido. Una vez obtenido el casquete ceramico se procedié a su
caracterizacién ceradmica y acustica con lo cua! finalmente se establecid su potenciafidad como
transductor electroacustico.

Esta tesis consta de 4 capitulos. En ¢l capitulo 1 se presentan las caracteristicas generales de!
sistema PZT, se comenta acerca de su origen, de sus propiedades mas relevantes y por supuesto
de la manera como se le prepara y se logra presentario como ceramico, como fibra, como pelicula
delgada, como material compuesto etc. Por otra parte en él capitulo 2 se presentan las
caracteristicas generales de los tfransductores piezoelectricos no planares (que es el tema central de
este trabajo), se comenta por separado acerca de la manera como se preparan y utilizan los
transductores no planares piezoceramicos, los piezocompuestos y fos flexotensores. Cabe agregar
que para redactar estos dos capitulos fue preciso hacer una revision exhaustiva de la literatura
especializada, y los articulos consultados mas importantes se incluyen en las referencias
bibliograficas. En el tercer capitulo se presenta la descripcion detallada de la como se
conformo, se sinterizé y se caracterizdé desde el punto de vista ceramico e! casquete propuesto en
este trabajo. En el capitulo 4 se presenta la caracterizacién acustica del casquete elaborado, esta
evaluacion ayudd a perfitar su conducta como transductor electroaclstico, asi como para proponer
algunas aplicaciones inmediatas comrespondientes. Cabe agregar que se considero necesario incluir
conclusiones parciales en los dos ultimos capitulos, para enfatizar que lo desarrollado en los mismos
tienen importancia propia. Finalmente, se incluyé una seccidn de conclusiones generales que
permiten establecer una panorama general del tema aqui tratado.




CAPITULO 1

CARACTERISTICAS GENERALES DEL SISTEMA PZT

1.1 PIEZOELECTRICIDAD
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1.3 MODIFICACIONES AL SISTEMA PZT Y SU UTILIDAD
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1.6 PREPARACION DE PELICULAS Y CINTAS CON LA FASE PZT

1.7 PREPARACION DE MATERIALES PIEZOELECTRICOS
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1.1 PIEZOELECTRICIDAD

Aigunos estudios complementarios realizados entre 1880 y 1881, por P.Curie, J.Curie y Lippman
revelaron la existencia del efecto piezoeléctrico, que comprende un efecto directo y un efecto
inverso!. Se sabe que cierta clase de cristales como el cuarzo, al aplicarles un esfuerzo mecanico,
adquieren una carga superficial, cuya magnitud es directamente proporcional al esfuerzo aplicado y
cuyo signo cambia cuando el esfuerzo se convierte de tensién en compresion; lo cual constituye et
efecto directo. Complementariamente, el efecto inverso se observa cuando al colocar carga eléctrica
en la superficie del cristal, se produce en él una deformacion mecanica. Los cristales piezoeléctricos
carecen de un centro de simetria, de los 32 grupos puntuales 21, carecen de centro de simetria y 20
de ellos exhiben propiedades piezoeléctricas?, donde sobresale 1a sa! de ta Rachelle y et cristal KDP,
que exhiben propiedades piezoeléctricas notables, por lo cual se les utilizd con buenos resultados en
las primeras aplicaciones tecnologicas!. Con el desarrollo de nuevos osciladores y sensores
electroacusticos, creci6 el interés por incrementar la familia de las sustancias piezoeléctricas que
serian fuente de los elementos activos correspondientes, en {a actualidad ademas de los cristales se
conocen y se utilizan sustancias diversas? como las piezoceramicas (BaTiOa, Pb(Zr,Ti)O3) a estas
ceramicas se les llama genéricamente BT y PZT respectivamente , el polimero (CH.CF2)(PVDF), fos
materiales compuestos (Pb(Zr,Ti)O3 -Polimero), los biomateriales (e! hueso, la madera, etc.).
Actualmente en todo e! mundo, se destinan amplios recursos para desarrollar estudios basicos al
respecto asi como diversas aplicaciones tecnologicas que cubren necesidades inmediatas 8.

La actividad piezoeléctrica de la sustancia puede describirse con modelos matematicos con un
orden de complejidad creciente. En este apartado solo se presenta una version simplificada de las
ecuaciones correspondientes, mientras que las relaciones completas pueden leerse en las
referencias 2 y 3. Las ecuaciones para e! efecto piezoléctrico se escriben en términos de las
constantes d y g, que en el contexto de los transductores electroaclsticos se conocen
respectivamente como la constante de transmision y la constante de recepcion del material.




Para los malteriales piezoeléctricos empleados como osciladores es deseable un alto valor para la d,
mientras que para los sensores se espera un valor maximo para la g. Por ejemplo en el sistema
PZT, la composicion designada genéricamente como PZT-5H destaca por el alto valor para la d, de
593 pmV-1, mientras que para la composicion PZT-2 se observa un alto valor para la g, de
3.81 cVmN-1. Comianmente los elementos activos de los transductores cumplen simultdneamente la
funcién de emisor y de receptor, por lo cual se escogen materiales que presentan simultaneamente
valores oOptimos de lad y de la g; esta condicidn también puede satisfacerse con los piezoceramicos
de la familia PZT.

En el efecto piezoeléctrico directo la carga Q por unidad de superficie A, es proporcional al
esfuerzo aplicado T
(Q/A)y=dT. (1.1)
De manera analoga, en el efecto inverso, la deformacion S es directamente proporcional al campo
aplicado E, es decir
S=dE. (1.2)

Por otra parte, la constante piezoeléctrica g se puede definir como sigue

g=E/T,
(1.3)
g=S8S /{(Q/A)}.

Las constantes piezoeléctricas complementarias son la e y h donde

e=-(T/E),
(1.4)
h = - (E/S).
Los procedimientos experimentales para medir los diversos parametros que describen a la
sustancia piezoedéctrica estan descritos en las normas IRE?, y los valores correspondientes a las
S



composiciones mas comunes asi como otras propiedades fisicas se pueden encontrar en et

compendio de Landolt y Bornstein®

1.2. PIEZOCERAMICAS Y EL SISTEMA PZT

Cuando una ceramica ferroeléctrica es sinterizada originalmente no exhibe una respuesta
piezoeléctrica y requiere de un proceso de polarizacion, este tipo de ceramicas reciben ef nombre de
piezoceramicas. Tipicamente estas ceramicas tienen una estructura cristalina basada en la
estructura perovskita (modificada); donde la celda unitaria ideal de una estructura perovskita es un
cubo con cationes B en las esquinas, oxigenos O en el centro de fas aristas y un cation A en el
centro geométrico de la celda. La formula general de una celda perovskita es de la forma:

s +b -2

A B O (1.5)

Donde a varia de 1 a3 y b de 3 a 5. La celda unitaria ideal no da lugar a8 una respuesta
piezoeléctrica, porque el momento dipolar es cero; de tal manera que para que una sustancia con
una celda unitaria perovskita exhiba una conducta ferroeléctrica, es preciso que los cationes que
forman la celda unitaria le permitan adoptar una geometria ligeramente diferente a la cubica (por
ejemplo del tipo tetragonal) ya que con esto la celda adquiere un momento dipolar diferente de cero.
Lo anterior es posible y ocurre sin que se pierda la estabilidad estructural, en este caso la distorsién
de la celda queda descrita por €! factor geométrico t dado como sigue:

t=(Ra+Ro)/ V2 (Re+Ro). (1.6)

Donde Ra, Re ¥y Ro son los radios de los cationes y del oxigenoc respectivamente; se ha identificado
que siempre que se cumple la condicién: 1 <t < 1.1, entonces la sustancia exhibe una conducta
ferroeléctrica2. El compuesto PbTiO; cuya celda unitaria es de! tipo perovskita modificada (figurat),
exhibe una conducta ferroeléctrica, y desde 1950 se han conducido diferentes investigaciones para
caracterizario; aunque cabe decir que no se le puede sinterizar satisfactoriamente?!. Se sabe que a
temperatura ambiente presenta una celda unitaria tetragonal la cual se modifica con la temperatura,
de tal manera que a los 490°C se transforma en una celda cubica y se cancela el momento

6



dipolar eléctrico y se dice la que ceramica ha alcanzado un estado paraeléctrico, esta temperatura
caracteristica se conoce como temperatura de Curie del material. La alta tetragonalidad de i1a celda
unitaria del PbTiO; (c/a = 1.063), le confiere una alta polarizacion espontanea.

Fig. 1: Celda asociada al PbTiO3, con |a estructura perovskita ;
obsérvese |a ubicacion de los iones componentes (figura tomada
de la referencia 10)

Para aprovechar las propiedades piezoeléctricas del PbTiO3 se han seguido basicamente dos
rutas:
1. Formacién de soluciones solidas con otros compuestos
2. Uso de aditivos complementarios.

Asi, la primera ruta ha dado lugar a diferentes soluciones solidas donde destacan la solucion sélida
Pb(Zr.Ti}O3 y la solucion (Ba,Pb)TiCa. La segunda ruta, ha permitido entender o complementar el
conocimiento de fendmenos fisicos asociados a !a conducta ferroeléctica de los materiales
ceramicos. La solucion solida Pb(Zr. Ti 1.)03 que da origen al sistema PZT ha sido objeto de
numerosos estudios desde 1950, de los cuales se pueden citar especialmente los trabajos pioneros
conducidos por Sawaguchi!? y Jaffe3.14. Tal solucion sélida se forma con la sustitucion parcial del
ion Ti*- por el ion Zré-; si observamos el diagrama de fase ilustrado en la figura 2a se revela
mas de una celda unitaria que aparecen en funcion de la composicion de la solucion soélida, asi se
tiene una celda ortorrdmbica cuando la solucién sdlida es rica en circonio y luego una celda
romboedrai que antecede a una celda tetragonal.
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Fig. 2: Solucién sélida Pb{Zr. Ti +..)Os; a) diagrama de fase b) evolucidon
de la razdn axial c/a como funcion del contenido molar de PbTiOs
{figuras tomadas de la referencia 2).

La celda romboedral y la celda tetragonal estan separadas por una transformacion morfotropica
acotada por una frontera a la cual se designa como MPB, la cual ocurre cuando x =~ 0.525. De
manera complementaria en |a figura 2b, se puede observar el incremento paulatino de ia razon axial
c/a de |a celda unitaria; asi, cuando x toma el valor de 1. la razén c/a toma el valor 0.986, y luego
se incrementa progresivamente hasta tomar el valor de 1.063, lo cual ocurre cuando x = 0.




Estos cambios estructurales inciden directamente en todas las propiedades que caracterizan a la
solucion sdlida y se vuelven significativos para las compasiciones en la vecindad de la frontera MPB.
Para validar |la afirmaciéon anterior se pueden considerar como ejemplos, la conducta de ta constante
dietéctrica K y la constante de acoplamiento electromecanico en el modo planar Kp. En la figura 3 se
observa que la K puede asumir valores superiores a 766 analogamente con la Kp que puede
exceder el valor de 0.4.

Fig. 3 Evolucién de la constante dieléctrica K y del acoplamiento planar Kp
como funcién del contenido molar det PbTiOa, para la solucidn
Pb(Zr. Ti 1..)O3 ; ( figura tomada de la referencia 2).

También puede mencionarse que Berlincourt 13 encontro que la constante piezoeléctrica d toma un
valor maximo en la frontera MPB, esto contrasta con la conducta de la constante piezoelectrica g y
la polarizacion remanente Pr, estos parametros asumen valores maximos para aquellas
composiciones con estructura romboedral, que estan ligeramente alejadas a la izquierda de 1a MPB:
concretamente, se puede decir que la g, asume un valor cercano a § x 10 - 3 Vm / N cuando
x =0.54, mientras que a la Pr le corresponde un valor maximo parax = 0.56 (de 47uC/cm?).




Posteriormente a los estudios pioneros de Jaffe, se desanollaron diversas investigaciones para
entender la conducta del sistema PZT en la vecindad de la frontera MPB, donde destacan las
contribuciones de Isupov, Kala, Ari Gur , Barbulescu y Kakeg Los tados mas relevantes
obtenidos por estos investigadores pueden encontrarse comentados en los articulos de Soares .17,
Brevemente puede mencionarse que en estos estudios se identificé que alrededor de la frontera
MPB existe un intervalo de coexistencia de las fases romboedral y tetragonal (véase la figura 4), y
este intervalo puede acotarse como: 0.511< x< 0.548. La coexistencia de fases incrementa el
numero de direcciones posibles para el momento dipolar lo cual incide directamente en el
incremento notable de las propiedades piezoeléctricas y dieléctricas del material. La aplicacion de la
termodinamica clasica al problema de la coexistencia de fases, parte de la suposicion que cada fase
es estable en un intervalo definido, por ejemplo, |a fase tetragonal resulta estable en el intervalo:
0 < x < x7, por su parte, la fase romboedral resulta estable en el intervalo: xr < x < 0.93; nétese que
estos intervalos se superponen en !a region de coexistencia de fases. Se dice que una fase resulta
metaestable con respecto a la otra, si la x estad mas alejada de su propio intervalo de influencia. Se
puede afirmar que la transicion involucrada en este caso, es de primer orden, y la presencia de
heterogeneidades quimicas determina la coexistgncia de fases. Debido a las fluctuaciones en la
composicion es posible observar la presencia simultanea de cristales tetragonales y romboedrales
en un mismo grano ceramico; complementariamente, Wersing precisé que también los sistemas
ceramicos microscopicos se comportan de manera equivalente. En afios recientes los trabajos de
Cao y Cross, y los de Soares %7 , han aportado informacion relevante que ha permitido
incrementar e! conocimiento de ia conducta de los PZT en la vecindad de la frontera MPB.

1.3. MODIFICACIONES AL SISTEMA PZT Y SU UTILIDAD

El sistema PZT resulta muy atractivo desde el punto de vista tecnoldgico debido a sus excelentes
propiedades piezoeléctricas y dieléctricas; las cuales, como se mencion6é en el apartado anterior
toman valores maximos en la vecindad de la frontera MPB. La modificacién de las propiedades
cormrespondientes se ha conseguido adicionando iones sustitutos o iones dopantes2-4.18
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Fig. 4 Evolucion de los parametros de red con 1a composicion para el sistema PZT,
obsérvese también la region de coexistencia de fases romboedral y
(figura tomada de la referencia 16).

En el caso de la modificacion por sustitucion parcial, se tiene que el ion sustituto y el ion sustituido
deben tener la misma valencia (pareja isovalente) y ademas radios ionicos similares; en la tabla 1 se
listan los radios idnicos de algunos iones tipicos. Los iones Mg2+, Ca?*, Sr2* o el Ba?* pueden
sustituir al Pb2*, por otra parte de manera anaioga, el Sn4- o el Hf4- sustituyen al Zr¢- o al Ti4*. Una
modificacion ilustrativa se obtiene con 1a composicion: Pbosz Sroos Zrosa Tioar Oa. En general con
este tipo de modificaciones se reduce la temperatura de Curie, por su parte, la constante de
acoplamiento electromecanico Kp se incrementa muy poco pero en contraste, la constante
piezoeléctrica da1 y la constante dieléctrica £33 se incrementan significativamente. Las modificaciones
por dopaje en el sistema PZT originan dos familias con propiedades caracleristicas, 1as cuales se
designan como PZT suaves y PZT duros. Para obtener la primera familia (PZT suaves) se utilizan
como dopantes a los iones La?~Nd3+,Sb3* o el Bi**que ocupan el lugar del Pb?- de tal forma que para
conservar la neutralidad de la carga resullante es preciso que por cada dos iones que ocupan los
sitios A se debe producir una vacancia del Pb2-; analogamente por cada ion de Th¢-que se incorpora
a la composicion se produce una vacancia del Pb2-,

1




TrorTe f:oN

FaLLA DE ORIGEE

Tabia 1
fon a° lon a° lon a° fon a°
Pb2+ 1.2, 1.32 Baz+ 1.34 Sr2+ 1.12 La3+ 1.02, 1.22
B+ 0.96, 1.14 Nd3+ -, 1.15 Al3+ — 057 Sc3+ —, 0.83
ln:;’ - ,092 Cr3+  —, 0.64 Ti 4 0.68 Zr4+ 0.79
Sn* 0.71, — The+ —, 1.1 Nbs+  0.69 Tas* — , 0.68
Sbs+ 0.62,063 WS+ -, 0.65 K+ — ,133 Na*+ —, 0.94

Se presenta el radio i6nico de algunos iones que forman el sistema PZT,
estos valores corresponden a los reportados por Berlincourt 1 y Xu3
respectivamente. Cuando aparece un solo valor ambos autores coinciden,

el simbolo --- significa que e! autor no reporta el valor correspondiente.

Otros iones utilizados son el Nb5+ y e! SbS+ que se ubican en los sitios B, que corresponden a los
iones Zrt+ o Ti 4+ ; y en este caso para que se conserve la electroneutralidad por cada 2 iones
incorporados a la composicién se crea una vacancia cationica (en sitios A 6 B) de Pb2,
Andalogamente, por cada dos iones de Wf* que se incorporan a la composicion se crean dos
vacancias cationicas {en sitios A ¢ B). Cabe decir que la presencia de las vacancias del Pb2* reduce
el campo coercitivo de polarizacion, con lo cual se modifica la respuesta a la polarizacién eléctrica
del PZT,; en este caso, los esfuerzos que resultan del proceso de polarizacion pueden ser liberados
con mayor facilidad, lo cua! se refleja en la estabilidad de la respuesta piezoeléctrica del ceramico.
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Por su parte la temperatura de Curie cambia muy poco lo cual contrasta con el incremento
significativo de la resistividad eléctrica py , de las constantes de acoplamiento electromecanico y de
{a constante dieléctrica. Dos composiciones tipicas que forman parte de la familia de los PZT suaves
y que se obtienen por el dopaje de iones donadores son las siguientes:

1.- Pbo.g7 Lao.o2( Zrosa Tioaz) O3
2.- Pbo.sa Nbo.oz2 (Zross Tio.a7)o.ss Oa.

Para generar a la familia de los PZT duros se utilizan iones aceptores; por cada dos iones K* o
Na* que se incorporan a la composicion en lugar del Pb2+ se crea una vacancia del O?- que ocurre
para conservar la electroneutralidad. Analogamente, cuando dos iones Fe?+, Mn3+, Ni 3+ o se
agregan a la composicion lo hacen sustituyendo al sitio B, y para que esto sea posible se crea una
vacancia de! O?-, Las sustituciones realizadas por iones aceptores son parciales pues el sistema PZT
no admite un namero ilimitado de vacancias del 02 y ademas en algunos casos el total de iones
agregados no se disuelve en las celdas unitarias, sino que mas bien se constituyen como una
segunda fase, y se ubican en las fronteras de grano del cerdmico; con lo cual! el efecto inmediato es
la reduccion det tamafio de grano que a su vez es responsable del cambio de algunas propiedades
de la composicién resultante. En general el dopaje por iones aceptores modifica las propiedades del
sistema, por ejemplo puede observarse el decremento de los valores asociados a las constantes de
acoplamiento electromecanico, la constante dieléctrica y la resistividad eléctrica; pero sin embargo
se consolida la estabilidad del estado de polarizacion. Dos composiciones usuales que se obtienen
por el dopaje con iones donadores y que se consideran PZT duros son:

1.  Pboss Koot (Zro.s3 Tioa7)Oz995 ;
2. PbFeoos (Zross Tioaz)oss O299s.

Como un caso final se debe mencionar la modificacion del sistema PZT por la adicion de iones
dopantes con valencia inestable; Berlincourt forrnulo la hipétesis'® que el cambio pronunciado de las
propiedades de! sistema PZT que ha sido dopado con los iones U,Cr y el Mn se debe a! cambio de
valencia de los mismos, lo cual ocurre al transcurrir el tiempo.
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De lo expuesto anteriorrnente se deduce que las modificaciones de! sistema PZT incrementan
significativamente el nimero de posibles aplicaciones practicas del mismo.

1.4. PREPARACION DE CERAMICAS CON LA FASE PZT

Para preparar ceramicos que tengan la fase PZT, se pueden utilizar diferentes métodos que
también son aplicables en la fabricacion de un extenso nimero de materiales piezoceramicos; dentro
de ellos, destaca el método de reaccidon de la mezcla de 6xidos en estado sélido, que por su uso
intensivo se constituye como el método tradicional. El método de reaccion de la mezcla de 6xidos en
estado sofido, se inicia con la seleccion de los materiales de partida que suelen ser 6xidos o
carbonatos metalicos; para el sistema PZT se utilizan dxidos; el PbO y el ZrO; que estan formados
por cristales tetragonales, y el TiOz: que se utiliza preferencialmente como cristal anatasa. Los
parametros que se constituyen como las primeras variables del procesamiento ceramico y que
juegan un papel determinante en las propiedades finales del ceramico PZT 19; son: a) la pureza de
los Oxidos, que debe ser mayor o igual que el 99 %, b) el tamafio de particula que no debera
exceder las 5um, c) el grado de aglomeracion, y d) la fuente de la cual proviene el polvo.

E! proceso se inicia con la elaboracion de la mezcla precursora la cual contiene los dxidos de
partida en proporcion estequiomeétrica de acuerdo a la composicién deseada. Inicialmente se tiene
un agregado formado con polvos de diferente tamafio y estado de agregacién, para conseguir un
sistema homogéneo se recurre al mezclado mecanico que tradicionalmente se realiza con un
mortero o bien con dispositivos mecanicos que mezclan y trituran simultdneamente. Recientemente
Lee® y Kong?' aplicaron el proceso de mecanosintesis a la preparacion del sistema PZT, asi
consiguieron sintetizar la fase ferroeléctrica deseada, sometiendo la mezcla precursora a una
cuidadosa y prolongada molienda en un sistema triturador de alta energia que usa bolas trituradoras
de carburo de tungsteno y con tiempos de molienda de hasta 80 horas. Un estudio cuidadoso reveid
que la reaccién quimica avanza con el tiempo de molido, y paulatinamente el producto se va
acercando a la fase buscada, asi luego de 25 hrs se llega a la fase PZT. Las mezclas precursoras
que se someten al proceso de mecanosintesis pueden sinterizarse directamente.
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En el caso que la mezcla precursora haya sido sometida a un molido convencional se le debe
calcinar a una temperatura caracteristica. Para obtener resultados apropiados, primero se prepara
una pasta con el polvo resultante de la molienda, el cua! se mezcla con algun aglutinante apropiado
{(que se agrega generaimente al 5% en peso). Cabe decir que para obtener un aglutinante
convencional® se mezcla los componentes a 90°C, que son: agua (al 75% en peso), alcohol
polivinilico (15 %), glicerina (7%) y alcoho! (3%). Posteriormente se procede a !a conformacion de
un disco precursor que se obtiene confinando y compactando en un molde rigido, una cantidad
apropiada de la pasta, con una presion de  compactacion de S50MPa.
La calkinacién de! disco precursor para sintetizar la fase PZT, se Neva a cabo tipicamente a 850°C
por 2 hrs. La temperatura T y el tiempo t son dos variables basicas para el procesc de calcinacion,
en los trabajos pioneros de Jaffe't se utilizaba una temperatura de 800°C durante media hora,
mientras que Matsuo y Buckner2? identificaron que los mejores resultados se tienen para una
temperatura de 850°C y a un tiempo de 2 hrs. Ademas cuando se desea producir un ceramico con
una gran densidad aparente incluso se puede calcinar a 900 °C durante una hora.

E! proceso de calcinacion requiere de un tiempo caracteristico tal que se puedan completar los
procesos de difusion comespondientes. La evolucion de los componentes de !a mezcla precursora
del sistema PZT durante el proceso de calcinacion, ha sido sujeto de investigaciones -
complementarias 23. 1921 £} diagrama de la figura 5 ilustra la evolucion de los 6xidos precursores de
la fase PZT y la formacion de los productos intermedios para temperaturas mayores que 400°C. E|
proceso ilustrado se lleva a cabo bajo condiciones tipicas (con una rapidez de calentamiento de
unos 5°C / min). Debido a que el PbO es el mas reactivo, su difusion es mas eficiente y al
combinarse con el TiO;, forma paulatinamente la fase intermedia: PbTiOs; la cantidad del producto
asociado con esta fase se incrementa progresivamente y para una temperatura cercana a 700 oC
toma su valor maximo. Para temperaturas ligeramente mayores que 600°C, la fase intermedia
PbTIOs y la porcién de oxidos de PbO, TiO2 y de ZrO; se combinan para dar lugar a una fase PZT
rica en circonio y otra fase PZT rica en titanio. Superando la temperatura de 750°C, los productos
anteriores se combinan progresivamente a costa de la fraccion de la fase PbTiOz que aun subsiste;
y lwego gradualmente se llega a un producto Gnico que presenta la fase PZT deseada o se
encuentra muy cerca.
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Fig.§ Evolucion de los 6xidos precursores de la fase PZT,

(figura tomada de la referencia 2).

El procesamiento ceramico concluye con la aplicacién de un segundo proceso térmico llamado
sinterizacion, con el cual el ceramico toma su forma geomeétrica y sus propiedades fisicas finales. En
esta etapa el ceramico aumenta su densidad hasta un valor cercano al de la densidad tedrica. Lo
anterior puede atribuirse a la reduccion del espacio intergranular, que se produce con el incremento
de la temperatura; se sabe que el tamafno y el numero de poros disminuyen progresivamente y
alcanzan un minimo para una temperatura critica, en este valor la densidad del ceramico es maxima.
Para conocer mayores detalles de esta parte del proceso ceramico se puede consultar el texto de
Reed 2, El proceso de sinterizacion se efectia bajo valores caracteristicos de la temperatura, el
tiempo, y la atmosfera de sinterizacion; para establecer los valores optimos correspondientes al
sistema PZT, Atkin, Buckner, Chiang y Lucuta desarrollaron investigaciones complementarias, las
cuales se comentan en los textos de Jaffe?, de Xu3 y en el trabajo de Lucutaz2. Brevemente se
puede comentar que en la practica la sinterizacion de un disco precursor se realiza a una
temperatura proxima a los 1200°C durante 2 hrs; lo anterior se lleva a cabo dentro de un crisol de
alimina, o de platino tapado. Adem3s se debe generar en el interior de! crisol, una atmésfera local
de vapor de PbO, para lo que se emplea un disco generador compuesto de (PbZrQO3 + 3% en peso
de PbO). Tales cuidados son necesarios debido a la volatilidad del PbO para temperaturas mayores
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que 80O °C , lo cﬁal afecta la estequiometria del material y en consecuencia también algunos
parametros fisicos como la resistividad, el coeficiente de acoplamiento electromecanico en el modo
planar K; , etc. Para obtener ceramicos muy densos?1. 23-25 ge utiliza el método de prensado en
caliente, la sinterizacion de material activado por et método de mecanosintesis y la sinterizacion en
fase liquida. Utilizando este método mecanosintesis, Lee?? y Kong?!- 2 obtuvieron ceramicos PZT
con densidades cercanas al 98% de la densidad teérica y un tamafio de grano cristalino cercano a
1um. Siguiendo el método de sinterizacidn en fase liquida, Corker2s fogré disminuir
significativamente la temperatura de sinterizacién (hasta en un 33%) con respecto a la temperatura
convencional, lo cual implica una reduccién de! costo energético de manufactura del ceramico, y
ademas resuelve el problema de la evaporacién del PbO.

Como un comentario final de este apartado, se mencionara que las piezoceramicas porosas
resultan de interés por que su impedancia acistica es mucho menor que la de la ceramicas densas,
por lo cual pueden utilizarse como radiadores en un medio gaseoso y por lo tanto se emplea en
elementos activos de equipo médico ultrasénico y en hidréfonos. Desde 1980, hasta la fecha?6-28 se
realizan esfuerzos especificos para utilizarlas intensivamente.

1.5 PREPARACION DE POLVOS FINOS Y FIBRAS CON LA FASE PZT

Se ha identificado la conveniencia tecnoldgica de preparar polvos nanométricos, fibras, peliculas,
cintas con la fase PZT. En este apartado y en e! siguiente se mencionaran algunos resuftados
retevantes al respecto. El primer lugar de los métodos alternativos lo ocupa el método Sol — Gel, que
en primera instancia se concentra en la preparaciéon de polvos con homogeneidad a un nivel
molecular, y con ciertas caracteristicas morfolégicas y de fase. Para entender e! proceso tipico de
preparacioén, primero se puede considerar la fase PT (que comesponde al compuesto PbTiO3). La
ruta definida por Budd?® es ilustrativa de este proceso y consta de tres partes: a) preparacion de la
fase precursora del PT, b) formacién de! gel y la ¢) obtencién de! polvo con la fase PT. Esta ruta se
inicia con la preparacion por separado de dos soluciones precursoras de! acetato de plomo y del
metéxido de titanio; este proceso se basa en la mezcla de un mol del compuesto precursor (acetato
de plomo trihidratado Pb(OOCCH3)2-3H20 y el isopropoxido de titanio Ti(OCH (CHa)2)k )
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con 8 moles del disolvente ( el 2-metoxietano! grado HPLC , CH3 OCH 2 CHzOH ). Una vez
obtenidas las soluciones precursoras del Pb y del Ti, se procesan a reflujo durante 60 min. a una
temperatura de 130 °C, luego la solucion resultante se destila hasta tres veces consecutivas en
vacio y a 50 °C. El producto asi obtenido se enfria hasta 25 °C y se diluye apropiadamente hasta
obtener un mol de la solucidn precursora del PbTiO3 (donde de acuerdo a Schwartz30 {a razon Pb/Ti
toma el valor:1.02/ 1.0); asi, a! obtener la fase PT se concluye la primera parte. Luego para obtener
el gel se procede de la siguiente manera: primero se mezclan iguales volomenes de la solucién que
contiene la fase PT con una solucion compuesta por el 2- methoxyethanol,H20 y et HNO3 ; donde el
agua se agrega en una relacién molar de 2:1 o 4:1 con respecto a la solucién que contiene la fase
PT, el HNO; aparece con una concentracion final de 1 mol. Asi, se obtiene un ge! himedo luego de
un tiempo menor o igual a 22 horas, el cual se deja reposar a 25 °C por 30 min. ; después se seca
durante 72 horas a 140 °C . Para concluir el proceso se fritura el gel seco por un tiempo suficiente
hasta obtener un polvo fino que exhibe la fase deseada.

El método de Zhoud! ilustra la aplicaciéon de! método Sol-Gel para preparar fibras y polvos
nanocristalinos con la fase PZT (con x = 0.562). A partir de! mismo se consiguen polvos cuyo tamafio
se ubica en el intervalo 40 — 180 nm. También logra cristalizar fibras libres de fracturas con un
diametro de 50-100 um. Por su parte, Liu32 obtuvo polvos nanocristatinos con un tamafio menor (30-
50 nm) y con la misma fase PZT (x = 0.52). Adicionalmente puede mencionarse que Chakrabarti33 y
Das? han desarrollado otros procedimientos complementarios para preparar polvos con la fase PZT.

1.6 PREPARACION DE PELICULAS Y CINTAS CON LA FASE PZT

Para preparar peliculas con fa fase PZT se puede utifizar el método Sol-Gel, el método de
sputtering, el método de ablacion laser el método de depésito electroforético. La preparacién de
peliculas PZT por el método de Sol-Gel se inicia con la preparacién de una solucion precursora con
la fase deseada, la cual se deposita sobre un substrato, luego se le aplica un tratamiento térmico
para remover el solvente y promover la cristalizacion del compuesto depositado. E! métode IMO
desarrollado por Schwartz3 es ilustrativo. En este método para preparar la solucién precursora se
mezcla estequiométricamente el isopropoxido de titanio y el circonio n-butoxido-butano! con 4 moles
de acido acético. tuego se integra el acetato de plomo (IV) a la solucion, y para compensar la
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evaporacion de! Pb se tiene cuidado de agregar un excedente del mismo (hasta 15%); después
para lograr la disolucion (a 85 °C) se adiciona acido acético, agua y metanol. Una vez obtenida la
fase PZT buscada (con x = 0.4), se agregan 3 moles de acetilacetona (acac; 2,4 — pentadiona) por
cada mol de solucidén precursora, lo cual favorecera las condiciones de depdsito como pelicula
delgada. E| depdsito se reatiza con la técnica de recubrimiento por giro (spin coating) a 3000 r.p.m.
durante 30s, utilizando substratos PUTI/SIO2/Si; asi se depositan hasta 4 capas, cada una con un
grosor de hasta 10 um. Una vez que se realiz6 e! dep6sito, el tratamiento térmico se realiza en dos
partes primero a 300 °C por 5 min y luego a 650 °C por 30 min; con lo cua! se obtienen las peliculas
con la fase PZT. N

La tecnologia de dispositivos basados en peliculas delgadas requiere la preparacién de peliculas
homogéneas. Schwartz?® prepard y caracterizé peliculas elaboradas con el método IMO
{previamente descrito) y el método IMO modificado, asi confirmd que !a microestructura de las
peliculas depende directamente del método de preparacion. Complementariamente a partir de los
estudios reatizados por Kwon? se identifico que las caracteristicas morfolégicas de las peliculas
dependen del tipo de solucién precursora donde se originan. Por su parte Wu?3, utilizé el método de
semillado para preparar peliculas PZT ( con x = 0.52 ) homogéneas y con una fase perovskita
resultante libre de la fase pirocloro. Se sabe por los trabajos de Kwok3? e Higuchi3® que es posible
controlar la transformacion de la fase pirocloro a la fase perovskita durante el tratamiento térmico
correspondiente; donde la eficiencia de !a transformaciéon se incrementa con el aumento en el
namero de sitios de nucleacion, por lo cual se propone utilizar semitlas con la estructura perovskita
como sitios de nucleacién. Como una alternativa Susuki®® introdujo una variante que se basa en ef
depdsito sobre e! substrato de una pelicula que actia como semilla y que permite obtener peliculas

de 0.5 um de grosor a una temperatura inferior.

Se ha investigado la preparacién de peliculas PZT por el método de sputtering, el método de
ablacion laser y el método de deposito electroforético 4046, Para preparar cintas con la fase PZT es
comun utilizar el método de recubrimiento para cintas (Tape Casting?3). Song*¥ investigo e! efecto del
peso molecular de los polimeros utilizados en las propiedades de las cintas antes de la sinterizacién;
para esto prepard cintas con un grosor de 200 pm. Por su parte Feng*s, optimizd un procedimiento
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para obtener cintas con la fase PZT (modificada con lantano) con un grosor cercano a 150um,
completamente homogéneas, planas y libres de fracturas.

1.6 PREPARACION DE MATERIALES PIEZOELECTRICOS COMPUESTOS CON LA FASE PZT

Los materiales piezoceramicos que pertenecen a la familia de los PZT no son adecuados para
algunas aplicaciones especificas, por ejemplo, cuando se utilizan como elemento activo de los
hidréfonos*s%0, Los valores reducidos de sus constantes piezoeléctricas hidrostaticas dn y Gn, asl
como el valor de la impedancia acustica comrespondiente son un inconveniente. A la composicién
PZTSA, le corresponde una dn con un valor de 32 pC/N; la dn se defineS! como dn = du+ 2dar.
Adicionaimente la impedancia acustica de las composiciones PZT alcanzan valores de 30 X 10¢
Kg m-2s-1 de tal forma que exceden por un factor de 20 a la impedancia de! tejido humano32, lo cuat
limita su aplicacion para los transductores biomédicos de ultrasonido. Como una alternativa viable
para resolver este problema, se han desarrollado una nueva clase de materiales piezoeléctricos
llamados materiales piezocompuestos.

Los materiales piezocompuestos estan basados en los sistemas ceramico-polimero. Asl, si se
combina en una proporcién definida un material piezoceramico (por ejemplo PZT) con una matriz
polimérica, se consigue un material compuesto con una respuesta piezoeléctrica interesante. Cabe
agregar que generalmente la matriz polimérica cumple una funcién pasiva, pero también se utilizan
polimeros piezoeléctricos como matriz activas¥Ss, A partir de los trabajos pioneros de Newnham3é-58
se reconoce una clasificacion orientada a la utilidad, la magnitud y la simetria de la respuesta
mecano-acustica de los materiales piezocompuestos; la misma se basa en las propiedades
macroscopicas de los componentes y en la respuesta del material compuesto a las interacciones
eléctricas, mecénicas, acuisticas y magnéticas. Se reconoce un parametro fundamental llamado
conectividad que depende de la manera como se relacionan los materiales que forman el sistema
vitud para tener una explicacién detallada al respecto se pueden consuttar las referencias 56, 57 y
58.
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La elaboracion de materiales compuestos con una conectividad especifica y con un cierto namero de
fases ha seguido diferentes caminos basados en técnicas tradicionales o novedosas58-59, Cabe
agregar que los procesos previamente descritos en los apartados anteriores son utilizados como
fuente de los componentes piezoelectricos. Los procesos para la elaboracion de materiales
compuestos con dos fases se han estudiado intensivamente, en particular aquellos que originan
materiales con patrones de conectividad 3-3, 1-3, 2-2 y 2-3; y en menor medida aquellos que
presentan un patréon de conectividad 0-3, 3- 0, 3-1, 3-2, y 2-3. Por ofra parte, la investigacion acerca
de los materiales compuestos con mas de dos componentes es menos numerosa, pero también
recibe atencion, asi se puede mencionar como ejemplo a ios materiales compuestos con tres fasess®
con un patron de conectividad 1-3-0. Para elaborar materiales compuestos con los patrones de
conectividad 3-3, 1-3, 2-2 y 2-3 se utilizan las técnicas del molde perdido, del corte sucesivo del
ceramico, de inyeccidon, de extrusion, de laminacion o de técnicas litograficas refinadas, etc. Los
procesos involucrados en las técnicas mencionadas pueden ser sofisticados, asi que para
obtener una descripcion detaliada de los mismos se puede revisar el trabajo de JanasSS. Los
materiales con un patrén de conectividad 1-3 son un ejemplo tipico. Como se observa en la figura 6,
estos materiales estan compuesto por barras recfangulares, cilindros o esferas que se encuentran
inmersos en una matriz polimérica de acuerdo a una cierta distribucién espacial. Para prepararios se
utiliza la técnica de Klicker (descrita en el trabajo de Janas®9); las barras PZT utilizadas se agregan
en una proporcion del 10 al 20% y cuentan con un diametro de algunos centésimos de micrometro, y
se disponen perpendicularmente en los orificios de un substrato de bronce, posteriormente se les
vacia un polimero. La constante piezoeléctrica hidrostatica dn del material resultante le corresponde
el valor de 100 pC/N. En la técnica desarrollada por Savakus {descrita en el trabajo de Janas59)
las bamras son rectangulares y contribuyen con un 25% a! volumen total. Asi se obtienen materiales
con una dr de 50 pC/N. En la técnica del molde perdido, se utiliza un molde que sirve como
contenedor (de una pasta PZT) y ademas como plantilla. Posteriormente el sistema molde-pasta es
S ido a un jento térmico para sinterizar a las barras (mientras el molde se calcina);
finalmente a la estructura se le vacia una carga de polimero que le da su forma final, cabe
mencionar que en el proceso clasico se utilizan moldes plasticos pero recientemente se han utilizado
moides fotograbados en un substrato de silicio, esto de acuerdo a las propuestas de Wangs! y
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Schénholzeré2, Esta técnica resulta muy 0til ya que permite elaborar estructuras con diferentes

dimensiones y propiedades electroacusticas diversas.
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Fig. 6 Esgquema de los diferentes patrones de conectividad
(figura tomada de la referencia 59).
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Para elaborar materiales con un patron de conectividad 2-2 se puede utilizar ia técnica de
maquinado a chorros; este proceso se basa en el maquinado de un bloque precursor que contiene la
fase PZT (cintas con la fase deseada); sobre el bloque se hace incidir un chorro de solvente que
ataca selectivamente el aglutinante. La fabricacion de materiales con un patron de conectividad 3-3,
se aborda usando la técnica de reticulaciéon (descrita en el trabajo de Janas5®), la cual consiste en et
depdsito de pasta con la fase PZT sobre un substrato organico y esponjoso, que cumple una funcién
transitoria como soporte y plantifla. Una vez obtenida !a estructura deseada, el sistema se somete a
un proceso de calcinacién para eliminar el substrato y la reticula, finaimente se aplica una carga de
polimero para darle cuerpo al materia! resultante. Los materiales con una conectividad 0-3 se
obtienen mezclando un polimero y algunas particulas con la fase P2T, las propiedades finales del
material compuesto se pueden variar controlando el tamafio de las particulas y el tipo de matriz
polimérica (pasiva o activa)ss - 63, Por su parte, Chen® investigbé el incremento de la respuesta
piezoeléctrica que se observa en un material compuesto 0-3 cuando recibe un bafio en un solvente
(el N-dimetilacetamida); observé que el solvente penetra en el material compuesto y el polimero se
hincha, asi las particulas componentes ganan libertad y se alinean al aplicarles un esfuerzo
mecanico; con lo cual se induce un cambio en el patron de conectividad, del 0-3 al 1-3. Finalmente
se comenta que la polarizacién de los materiales compuestos con el patrén de conectividad 0-3
resulta dificit sin embargo se desarrollan estudioss5 al respecto para ubicar las mejores condiciones
de polarizacién.
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2.1 TRANSDUCTORES ELECTROACUSTICOS PIEZOCERAMICOS

Un transductor es un dispositivo que transforma un tipo de energia en otra; en particular los
transductores electroacasticos transforman energia eléctrica en energia acustica o viceversa. La
aplicacion natural de los transductores electroacisticos son los sistemas sonoros; como ejemplos se
pueden considerar a las bocinas, a los microfonos, a los transductores piezoeléctricos, etc.
Particularmente los transductores electroacisticos basados en materiales piezoeléctricos han
trascendido el ambito de los sistemas sonoros y su campo de accibn se encuentra en
expansionsses€7; a manera de ejemplo se puede citar su apficacién como sensores de presion y de
flujo, como actuadores, micromotores, dispositivos para almacenar informacion, etc.

Una piezoceramica puede cumplir la funcion de oscilador electroactstico, ya que al aplicarle un
campo eléctrico de frecuencia variable, responde con una oscilacién de la misma frecuencia. La
operacién de un oscilador de este tipo esta caracterizada por un conjunto de parametros basicos,
como la geometria del oscilador, el modo de oscilacién, las propiedades piezoeléctricas del material,
las constantes de acoplamiento electromecanico, la frecuencia de resonancia, el factor de calidad, la
impedancia acustica, etc. A continuacion, se expone brevemente algunas ideas basicas al respecto.

2.1.1  Modos de vibracion

Los discos o las barras rectangulares de materiales piezoceramicos pueden oscitar en la direccion
de su grosor, radialmente o en cizalla, definiendo asi los modos de vibracién de grosor, planar y de
corte respectivamente. Como la vibracidon ocurre en una direccién definida, se establece Ila
equivalencia entre los nimeros (1,2,3) y las direcciones (X, Y, 2). Asi, al aplicar un campo eléctrico
en la direccion 3 se obtiene una respuesta mecanica en las direcciones 1 6 2, lo cual da origen al
modo planar (véase la figura 7), este modo también se conoce genéricamente como el modo 31 6
32; nétese que el primer indice corresponde a la direccion en la que se aplica el campo eléctrico y el
segundo, a la direccion en la que ocurre la deformacidon mecanica; analogamente el modo grosor se
designa como e! modo 33. Para especificar las deformaciones de cizalla se utilizan los nimeros
(4,5,6), con lo cual el modo 15 representa una respuesta en el modo de corte, estos modos estan
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caracterizados por los coeficiente de acoplamiento electromecanico (Kas, Kas, Kis, etc.), que se
definen como la ralz cuadrada de la razon entre la energia aplicada y la energia almacenada. Los
métodos para cuantificar estos coeficientes se sujetan a las normas correspondientes, descritas en
las normas IEEES?; existiendo también otros métodos altemativos surgidos en los ultimos afios pero
que aun no estan reconocidos como normas intermnacionales.

Fig. 7 Disco piezoeléctrico oscilante

¢
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2.1.2 Para elect usticos

Utilizando discos o barras rectangulares piezoceramicas es posible producir ondas acusticas en la
regiéon audible (f < 20 kHz) y en 1a ultrasonica {f = 20 kHz). Para obtener |la maxima eficiencia se
busca que el grosor t de! oscilador iguale media longitud de onda A, es decir que t = /2. La calidad
de la respuesta en frecuencia depende del factor Q, que se define en términos de fa frecuencia de
resonancia fundamental fo y de las frecuencias f1 y f2, las cuales anteceden o suceden
respectivamente a la frecuencia de resonancia fundamental, para ambas frecuencias la amplitud de
la sefial se reduce en 3 dB con respecto a la amplitud de la onda en la resonancia; la ecuaci6n para
Q se expresa como sigue:

Q=fo/(f2—f1). (2.1)
Por otra parte, una vez que el oscilador piezoeléctrico produce una onda, la impedancia acustica
caracteristica Z del medio, determina la rapidez de propagacion ¢ de la onda generada, es decir
c=2Zlp , (2.2)




donde la p es la densidad del medio, por su parte Z, se define como la razon entre la presion P y la
rapidez V asociada a las particulas del medio transmisor { i.e. Z = P/ V ). Si la onda viaja en un
medio con impedancia Z;, y pasa a otro medio con impedancia Z2 entonces sufre un cambio en su
velocidad, de tal manera que la onda se refleja y se refracta complementariamente de acuerdo a la
ley de la reflexion y de la refraccion respectivamente; los porcentajes de energia trasmitida o
reflejada dependen de la impedancia acustica de los medios donde se trasmite la ondass.

2.1.3 Aplicaciones

La produccién de ondas ultrasonicas con fines practicos utilizando dispositivos basados en
transductores piezoceramicos®6. 6871, cubre areas diversas, como la eco-localizacién de especies
marinas, las pruebas no-destructivas de materiales, la ultrasonografia biomédica etc. De este modo
el disefio, modelado y caracterizacion de transductores piezoceramicos eficientes, que puedan
utiizarse en condiciones diversas constituye un problema tecnoldgico de interés general. En el caso
particular de las pruebas no destructivaséd7071 | los transductores mas utilizados son los que
producen ondas de compresion, y ondas de corte; sin embargo suelen usarse también los
transductores que producen ondas de Rayleigﬁ. Los transductores que producen ondas de
compresion utilizan como elemento activo un disco piezoceramico pequefio, e! cual oscila con una
frecuencia de resonancia cercana a los 10 MHz, en la figura 8a se muestra un disefio tipico; una
variante de este disefio se logra colocando dos discos piezoeléctricos contiguos, donde uno funciona
como emisor y el otro como receptor. Basados en el fendmeno de la refraccién de una onda sonora
se han disefiado transductores que producen ondas de corte o superficiales, en {a figura 8b se
observa un disefio tipico. Las pruebas no destructivas se apoyan en procedimientos sencillos para
cuantificar parametros como el grosor t, {a rapidez y la absorcion del sonido al viajar a través del
material, algunas de las propiedades elasticas como el modulo de Young E, e! modulo de Poisson o,
el modulo de corte G, efc. Para conocer mas detalles al respecto se puede consultar la pagina web
de la compatiia Panametrics?! o bien libros especializados®® en donde se encontraran las normas de
medida comespondientes.
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Fig. 8. Transductores para pruebas no destructivas a) para ondas de compresién

b) para ondas de corte y superficiales {figura tomada de la referencia 71).

Otra aplicacion fundamental es la de la ultrasonografia biomédica’?, que esta basada en los modos
de pulso-eco y de Doppler. En el primer modo, a partir del tratamiento apropiado de una sefial de
pulso-eco, se obtienen imagenes de los érganos, de los tejidos intemos yde tos fetos de seres
humanos; para esto primero un transductor piezoeléctrico genera un pulso ultrasonico, el cual viajay
una parte de &l se refleja, cada vez que en su trayectoria se presenta un cambio en la impedancia
acustica del tejido; cada una de las sefiales de eco asl producidas son recibidas por el sensor
piezoeléctrico que transforma la onda acustica recibida en una sefial eléctrica, la cual es procesada
por un sistema electrénico externo, que es el responsable de generar la imagen correspondiente. La
sefial obtenida se puede presentar en tres modos; el modo de barrido-A, el modo de barrido—B o
bien en el modo de barrido de tiempo y posicion. En esta aplicacion, los transductores
piezoeléctricos se obtienen acoplando un conjunto de transductores individuales (comunmente
barras rectangulares) que se disponen como arreglos lineales o anulares; para la operacién de
barrido se utiliza un sistema mecano-electronico, y gracias a fineas de retardo electrénico se obtiene
una sefal coherente. Los arreglos lineales se obtienen con 20, 21 o 64 elementos piezoeléctricos, la
frecuencia de operacidn es cercana a los 4.5 MHz ; (véase la figura 14 donde se muestra un sistema
equivalente). La ventaja de los armreglos anulares consiste en su resolucién lateral, es decir, en su
capacidad para distinguir entre dos objetos colocados a la misma distancia de €], pero que a su vez
estan separados por una distancia lateral. El modo Doppler, que se basa en el efecto del mismo
nombre, se empezd a utilizar en 1959, cuando Satomura?2 dispuso un arregio experimentat para




medir la rapidez V de la sangre en una arteria, esto a partir de la cuantificacion del cambio en
frecuencia Af de una onda de ultrasonido, la cual puede viajar con una rapidez c y que puede incidir
con un angulo © en las células sanguineas. En la actualidad se cuenta con sistemas que operan en
este modo de ultrasonido y se utilizan para obtener imagenes de érganos en movimiento como el

corazon, los pulmones, efc.
2.2 TRANSDUCTORES PIEZOCERAMICOS NO-PLANARES

Para responder satisfactoriamente a los diferentes requerimientos tecnoldgicos de la acustica
aplicada, las piezoceramicas han sido moldeadas con diferentes geometrias, pasando de las formas
regulares a las formas casi-regulares. En las primeras aplicaciones se utitizaron barras
rectangulares, discos delgados, aros, o bien cilindros completos o huecos (tubos); los cuales fueron
dispuestos individualmente o en grupos, para formar el elemento activo de transductores clasicossé
como el transductor piezoceramico de! tipo Langevin, los transductores de barrido ultrasénico, los
acelerdmetros etc. Los avances en el area de la tecnologia para el procesamiento ceramico de los
ultimos afios han permitido moldear piezoceramicas con geometrias que trascienden las formas
regulares?276 . Con lo cual a las formas conocidas se agregaron otras, como las esferas, los conos
truncados, los domos, las hélices tubulares, etc. Con la expansion de las investigaciones teéricas y
practicas alrededor de los sistemas acusticos, puede esperarse que en los proximos aftos se

consigan nuevas formas.

Basados en la geometria de! elemento activo correspondiente, es util adoptar una clasificacion
simple para los transductores electroacusticos piezoeléctricos compuestos por un elemento (nico;
distinguiéndolos de los arreglos de elementos individuales que también pueden ser dispuestos con
una geometria compleja. Se dice que los transductores planares piezoeléctricos son aquelios cuya
superficie radiante util es plana; con esto los transductores basados en barras rectangulares o en
discos individuales son dos ejemplos inmediatos. En contraste, cuando la superficie radiante es
curva, se tiene un transductor no-planar; asi los transductores basados en cilindros, en esferas o en
domos son ejemplos inmediatos. En este apartado se daran algunos d que carac 1 alos
transductores no-planares piezoceramicos.
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Algunos de los primeros dispositivos electroacusticos piezoeléctricos fueron disefiados para que
utilizaran cilindros huecos (tubos) como elemento activo. Las dimensiones mas propicias para los
cilindros piezoeléctricos quedaron determinadas por los procesos tecnoldgicos utilizados para
moldearlos y para su activacion piezoeléctrica; esta ultima condicion resultd determinante para los
cilindros largos que son sensibles a la ruptura dieléctrica’”. £n la figura 9 se muestran dos grandes
tubos piezoeléctricos (de alrededor de 15 cm de largo y 8 cm de diametro externo), el primero de
ellos (fig.9a) es un tubo completo, el cual resulta imposible polarizario, sin romperio; mientras que el
segundo (fig. 9b) esta formado con aros apilados que fueron cortados de un tubo completo. Con esta
modificacion, ademas de garantizar la integridad mecanica del tubo, se logré incrementar el
acoplamiento electromecanico Gtii en mas del 100%. Estos piezotubos modificados fueron
empleados posteriormente como resonadores en dispositivos subacuaticos de alta potencia?”.
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Fig. 9. Tubos piezoceramicos, a) tubo completo y b) tubo formado

con aros apilados (figura tomada de la referencia 77).

Los microfonos son transductores especializados en la recepcion de ondas acisticas y para su
disefio se toma en cuenta entre ofras cosas: el intervalo de frecuencia de interés, el tipo de medio
donde se propaga la onda sonora y otros pardmetros asociados al ambiente donde se realizara la
medida’®. Un caso particular de estos transductores son los hidrofonos, que son micréfonos que se
usan para sensar ondas acusticas que se propagan en medios liquidos™. Los hidrofonos
piezoeléctricos se utilizan para sensar ruidos de cavitacion, sonidos emitidos por algunas especies
marinas como los delfines o las ballenas, o bien para la calibracion de transductores ultrasoénicos.
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Aunque ahora se tiene una gran diversidad de disefios799, los primeros dispositivos incluyeron
tubos piezoceramicos como elemento activo. Para optimizar el funcionamiento de los hidréfonos se
toma en consideracion algunos aspectos tales como®2:

a) Las propiedades fisicas del elemento activo: se busca que sus dimensiones sean inferiores
a la longitud de onda por sensar; ademéas se busca que la impedancia aclstica sea lo mas
proxima a la del medio de operacion, etc.

b) La respuesta electroacustica del elemento activo; se busca que la frecuencia de resonancia
sea mucho mayor que la correspondiente a la de las ondas por sensar; ademas se busca la
omidireccionalidad del patron de radiacion, por otra parte es necesario un factor de calidad
Q, 4ptimo, ademas de una sensibilidad de recepcién maxima, etc.

Cabe agregar que utilizando tubos piezoceramicos sélo es posible satisfacer parcialmente las
condiciones anteriores, por lo cual resulta necesario utilizar otros materiales piezoeléctricos
altemativos; en los apartados posteriores se comentard mas al respecto. Una aplicacién importante
de los tubos piezoceramicos ocurre en los sistemas de ultrasonografia que operan en el modo de
pulso-eco (algunos detalles de este modo ya fueron presentados en el apartado anterior). En los
dispositivos clasicos suele utilizarse un elemento activo individual que cumple alternativamente con
la funcion de emisor y receptor. En contraste los sistemas recientes®3 utilizan dos piezotubos
ceramicos (véase fa figura 10), donde uno funciona como emisor y el otro como receptor. Debido a
que resulta muy dificil activar piezotubos ceramicos, entonces como altemativa en algunos disefios83
se utilizan piezotubos de polimero con ta fase PVFa.

Las ondas AE se originan en la liberacién repentina de energia elastica acumulada en un material,
la cual se transforma en energia acustica, que viaja asociada a la onda correspondiente. La
necesidad de estudiar el origen y la conducta fisica de estas ondas, que se producen cuando se
mueve una dislocacion en el interior de un material 8, dio origen alrededor de 1980 a los
transductores conicos NBS 74, que surgieron como una alternativa plausible.
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Fig. 10 Sistema doble para ultrasonografia (figura tomada de la referencia 83).

Los dispositivos NBS tiene como elemento activo un cono truncado piezoceramico (cuyas
dimensiones caracteristicas son: de 31mm de longitud, de 25 mm de diametro en la base y de 3mm
en la zona de contacto); el cono truncado se elabora maquinando un cilindro ceramico con la fase
PZT,. La ventaja de los dispositivos NBS sobre los sistemas tradicionales, se basa en su capacidad
para alinearse con el epicentro de las ondas AE, esto se debe a que el area de la base es pequefa.
En Ia figura 11 se muestra un esquema donde se observa el arreglo experimental correspondiente
utilizado para sensar ondas AE. En aftos recientes se condujeron algunos estudios teéricos y
practicos®-¥7 para utilizar esta clase de sensores. Una expectativa actual para este tipo de
transductores es que puedan emplearse en otras aplicaciones, por ejemploc que puedan ser
utilizados como osciladores acusticos en otros modos de vibracion (diferentes at modo 33); en el
caso que se utilizaran en el modo planar entonces la cara radiante tendria una superficie conica y se
podria catalogar como transductor electroacustico no-planar.
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Fig. 11 Transductor conico para sensar ondas AE (figura tomada de la referencia 86).

El método VP (por sus siglas en Inglés de Viscous Processing) forma parte de un procedimiento
general para moldear piezoceramicas con geometrias complejas; este metodo fue desarrollado en la
Universidad de Birmingham en Inglaterra™. En una investigacion conducido por Holmest8 se estudié
la respuesta electroacustica de un grupo de hélices tubulares piezoceramicas (véase la figura 12),
con el objeto de confirmar su potencial como sensor sismico. £n esta investigacion se partio de la
equivalencia entre 1as hélices tubutares y los resortes mecanicos, por lo cual se les puede considerar
como piezoresortes. A partir de la respuesta en frecuencia del piezoresorie se identificaron las
frecuencias de resonancia correspondientes a los modos de oscilacion de flexion y el longitudinal, y
se observod que este Gitimo modo es el mas intenso. Pero el resultado mas importante consistié en
confirmar la analogia con los resortes mecanicos, ya que variando la constante elastica k, y la masa
m, es posible modificar 1a respuesta en frecuencia, lo cual da la libertad de disefio necesaria para
obtener un intervalo de frecuencias amplio y libre de resonancias, gue haria elegible al piezoresorte
como sensor Sismico.

Los trabajos pioneros en el area del procesamiento, operacion o modelado de transductores
piezoceramicos esféricos fueron conducidos a partir de 1973, por Butier y Ehrlich?3, Ko y Brigham?3.
Las esferas ceramicas (con la fase PZT) se forman uniendo dos hemiesferas polarizadas
radialmente; para los hidrofonos. Ko?3 utilizé hemiesferas seccionadas en 4 porciones iguales
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Fig. 12 Hélices tubulares piezoceramicas (figura tomada de la referencia 76).

cubiertas con poliuretano; las dimensiones correspondientes son: 2.2 cm para el radio extemno y 2.2
mm para el grosor de la pared (véase |a figura 13). Estas piezoesferas pueden operar como un
monopolo o bien como un dipolo, lo cual se logra respectivamente conectando los octantes
piezoceramicos en paralelo, o bien conectando dos grupos de octantes en paralelo pero en
confrafase. En un trabajo posterior Butler!® confirmé el potencial de estas piezoesferas como
osciladores superdireccionados lo cual las hace sujeto de interés para el diseilo de transductores
pequefios que cumplan la funcion de fuentes acusticas direccionadas.

Los transductores bimorfos son una clase de transductores electroacusticos fundamentales para la
tecnologia actual. Estos dispositivos se componen con dos barras rectangulares piezoeléctricas
unidas y con las polarizaciones encontradas, de tal forma que al aplicarles un campo eléctrico el
sistema oscila en el modo de flexion; la importancia de estos dispositivos se debe a que son
utilizados en el extenso campo de los actuadores?®. Sin embargo, los actuadores bimorfos fallan
luego de un cierto tiempo de operacion, se sabe que su vida Util depende directamente de las
condiciones de ensamblado. Para resolver este problema se han disefado otros actuadores que
operan como ellos, pero que solo cuentan con una placa activa, a los cuales se les Hama
transductores unimorfos. Los actuadores arcoiris (rainbow actuators™) son transductores uniformos
y tienen la geometria de un domo, por lo cual se les llama piezodomos. Para fabricarlos?s se utiliza
un proceso especifico donde se modifica selectivamente un disco piezoceramico (con la fase PZT).
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Fig. 13 Piezoesfera (figura tomada de !a referencia 89).

l.os actuadores rayo (thunder actuators'*!) se fabrican’® pegando un disco metalico a un disco
piezoeléctrico utilizando para esto una resina époxica, como resultado del proceso de curado de l1a
resina el sistema metal-ceramico se curva, obteniendo con esto un piezadomo. Wise’s, llevod a cabo
una investigacion donde compard la conducta de ambos actuadores operarando bajo condiciones
equivalentes, y pudo identificar que el actuador del tipo arcoiris es mas eficiente ya que bajo e!
mismo campo aplicado muestra un mayor desplazamiento.

2.3 TRANSDUCTORES ELABORADOS A PARTIR DE MATERIALES PIEZOELECTRICOS
COMPUESTOS

Como se menciond en el apartado 1.7 los materiales compuestos fueron disefiados inicialmente
para generar elementos activos para los hidréfonos y para los transductores ultrasonicos, pero con el
tiempo ias investigaciones al respecto han perfitado una gran diversidad de nuevas aplicaciones
donde se incluyen lcs actuadores y los materiales inteligentes®®93, En las aplicaciones iniciales se
utilizaron materiales compuestos con los patrones de conectividad 0-3, 1-3. 3-0, 3-1, 3-2, 3-3y 1-3-0,
los cuales asumen valores Optimos para la impedancia acGstica Z. el factor de acoplamiento
electromecanico K y la figura de merito (se define como el producto de ias constantes piezoeléctricas
hidrostatica d» y gn )%. Los moonies™™ %34 tienen una figura de mérito de 5x104 fm?N-* con lo cual
superan hasta por un factor de 500 a la ceramica PZT.
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Desde los trabajos pioneros®® de Newnham, Gururaja,Safari, etc, se han desarrollado diversas
investigaciones para construir, probar o modelar materiales compuestos con una alta figura de
merito?>% ; por ejemplo Chan®*® estudio la respuesta de un hidréfono del tipo de aguja cuyo elemento
activo fue elaborado con un material compuesto y que presenta un patron de conectividad 0-3. Los
materiales compuestos con un patrén de conectividad 1-3 se utilizan frecuentemente, por ejempilo la
compaiia francesa IMASONIC % presenta una linea completa de transductores basados en este
patron de conectividad, los cuales pueden ser empleados para usos diversos y para el diagnostico
meédico(véase la figura 14).
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Fig. 14 Esquema de un arreglo lineal que puede enfocar un haz uitrasénico
{figura tomada de la referencia 99)

A partir de |a construccidn y operacion de los primeros transductores uitrasonicos en 1920 se inicid
el estudio teorico y practico de los efectos fisico-quimicos y biologicos inducidos por el ultrasonido'oe,
donde destacan: la emulsificacion del aceite en el agua, la atomizacion, la desgasificacion, la
cavitacion, también la destruccidon de células, 1a rotacion del protoplasma de una célula vegetal y
otros cambios notables en las células animales y vegetales. Los estudios basicos acerca de los
efectos bioldgicos det ultrasonido han tenido auge; se han definido diferentes lineas de investigacion
donde destacan los estudios acerca del quemado selectivo de un tejido, de los efectos de la
cavitacion en 1a sangre, de los efectos de la presion de radiacion en los sistemas biologicos, etc.
Para tener un panorama general se puede revisar él articulo de Nyborg1%.




Debido a la capacidad de enfoque de algunos transductores ultrasonicos (demostrada
experimentalmente por Gruetzmacher en 1935) se generd la expectativa de poder intervenir
médicamente en regiones especificas del cuerpo humano, y a partir de 1942 se construyeron y
utilizaron transductores piezoeléctricos para enfocar ondas de ultrasonido, estos primeros
transductores curvos se maquinaron en cristal de Cuarzo, que adoptaron tipicamente el aspecto de
una lente céncava con un radio de curvatura de 5.5 cm y una frecuencia de resonancia de 835 kHz;
en la actualidad se utilizan transductores que operan con una frecuencia de algunos megahertz y
que pueden intervenir en una region de unos pocos milimetros cuadrados de area.

La compafiia francesa IMASONIC # ha disefiado un transductor cuyo elemento activo esta
formado por un arreglo lineal de 64 elementos que tienen un patrén de conectividad 1-3, el cual
produce una sefia! ultrasonica de 1MHz con una intensidad acistica de 10 W/cm? en la superficie y
de 5400 W/cm? en el punto focal y trasmiten con una eficiencia de alrededor de! 50 %. La funcién de
enfoque en este tipo de transductores es asistida por sistemas electrénicos. Se suelen usar arreglos
anulares o de matrices de elementos piezocompuestos con resultados equivalentes, por ejemplo
usando un atreglo anular, Chapelon'0! consiguié disefiar un transductor pequefic para aplicaciones
endoscopicas (para la destruccién de tumores pancreéticos) y que funciona con una frecuencia de
3MHz, y en el punto focal puede disipar ondas con intensidades cercanas a 900 Wicm2. Estos
transductores piezoeléctricos superan a los dispositivos convencionales, que son del tipo
electrohidraulico o electromagnético'??, y que ademas de ser mas funcionales, no requieren de
anestésicos.

2.4 FLEXOTENSORES ELABORADOS A PARTIR DE MATERIALES PIEZOELECTRICOS

El primer transductor electroacistico disefiado y construido de acuerdo al concepto de los
flexotensores es obra de Hayes'93, este transductor se construy6 en 1929, y es un dispositivo para
generar niebla, que se obtiene al acoplar una concha ovalada flexible y un pistén magnetoestrictivo;
la oscilacion de la concha es conducida por el pistdn que vibra longitudinalmente. En los afios
siguientes y hasta 1936, Hayes trabajd en nuevos disefios para incrementar la potencia y la
eficiencia de tales dispositivos, en la figura 15 se reproduce la hoja técnica que acredita la patente
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de siete flexotensores cuya funcidon principal es la de generar energia acustica; destacan los
dispositivos senalados en la figura 15, como figuras 3, 6 y 7 debido a su geometria no-planar. El
disefio de nuevos dispositivos que incluyera flexotensores estuvo detenido por casi veinte afios,
hasta que independientemente: Toulis, Merchant y Abbott retomaron e! camino iniciando con esto el
desarrolio de una nueva generacion de flexotensores103, Para ello, utilizaron piezoceramicas en lugar
de cilindros magnetoestrictivos; y las conchas adoptaron una geometria ovoidal convexa o bien
ovoidal concava, por lo cual se les puede reconocer como transductores no planares. Cabe
mencionar que el concepto de flexotensor fue definido por Toulis en 1963, donde e! nombre proviene
de la contraccion de las palabras flexion y tension, las cuales se asocian con {a flexion de la concha
y la tensidn (o compresion) del pistdn que conduce la vibracidon. A partir de consideraciones de
orden geométrico y del nimero de elementos, Brigham'%4 y Royster postularon una clasificacién para
ios flexotensores parﬁeAndo de una division en cinco clases:

CLASE I El caparazébn o concha asume una geometria ovoidal, donde 1a superficie esta formada
con facetas planas, y como elemento conductor de ta oscilacion se utiliza una barra formada con
discos piezoceramicos unidos adecuadamente y dispuestos como un todo, a lo largo del eje mayor
del ovoide.

CLASE |l: El caparazén es un ovoide cuyo eje mayor se extiende lateralmente en ambas
direcciones, de tal forma que esta prolongacion contribuye aproximadamente con dos tercios de la
longitud total, esto con el objeto de dar cabida a una barra oscilante de mayor longitud que
incrementa la potencia de salida de! flexotensor; en la figura 16a se ilustra esta clase de

transductores.

CLASE Iil: Acoplando dos caparazones de diferente tamafio, como los utilizados en l|a clase |, se
logra un flexotensor con dos frecuencias de resonancia; un ejemplo se observa en la figura 16b.

CLASE |V: Para estos flexotensores el caparazon se puede obtener usando la seccion lateral de un
ovoide con una superficie convexa o concava, o bien uniendo las secciones laterales de ovoides, y
luego disponiéndolas a lo ancho, para incrementar asi la superficie radiante.
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CLASE V: Estos flexotensores se obtienen uniendo dos caparazones (convexos o céncavos) por
ambos lados de un disco o un anillo piezoceramico, gue sirve como elemento activo.

CON
FALLA DE ORIGEN

53

E-

i

Fig.15. Flexotensores, patente de Hayes (figura tomada de a referencia 99).

Los flexotensores han encontrado aplicaciones tecnologicas como dispositivos productores de
niebla, generadores de energia acustica direccionados. instrumentos musicales, transductores
subacuaticos, sonares, etc.'93; los disefios involucrados incluyen todas las clases pero se observa
una mayor frecuencia de uso en las clases IV y V.
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a)

b)
Fig 16. Flexotensores de la clase: a) |l y b) lll (figuras tomadas de la referencia
103).

El origen de los flexotensores de la clase V se remonta a los trabajos pioneros de Pallas (1937) y
de Abbott'ot (1959); cabe destacar que alrededor de 1990 se inicid el desarrollo de una nueva
generacion de esta clase de dispositivos a partir de la fusion del concepto de flexotensor y de
material piezoeléctrico compuesto'0s. Los trabajos que dieron inicio a esta nueva época fueron
conducidos por Newnham, Xu, Dogan y ofros; los nuevos flexotensores son el moonie™ y el
cimbalo™ y fueron disefiados para utilizarse como actuadores; como materiales piezocompuestos
les cofresponde un patrdn de conectividad 2(0)-2-2(0). Estos transductores son similares, pero
iienen caparazaones diferentes; para el moonie el perfil interno del caparazdn sugiere la forma de una
luna y para el cimbalo, toma la forma de un conc truncado (véase la figura 17). En términos
generales, el funcionamiento de estos dispositivos se debe a la expansion y a [a contraccion radial
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periédica del disco piezoeléctrico, el cual deforma al caparazon obligandolo a vibrar normaimente a
la superficie del disco. Para optimizar el disefio y las cualidades electroacusticas de estos
transductores se han conducido diversas investigaciones tedricas y practicas motivadas por su
potencial tecnolégicot0s,

DESPLAZAMIENTO
r /
CAPARAZON
” » METALICO
S— ]
. ZONA DE
DIRECCION OE ™ w_ . ' CONTACTO
LA
POLARIZACION 1

Fig. 17 Esquema de un Cimbalo (figura tomada de !a referencia 105)

Para optimizar la vibracién de! caparazén del cimbalo es necesario considerar las propiedades
mecanotérmicas de los componentes de! sistema, de su geometria y de algunos detalles propios de!
ensamblaje. Fernandez!%s identificd que la deformacion del caparazon es la suma de la rotacién y de
ia flexién originadas por la fuerza deformadora que resulta cuando el disco se deforma radialimente.
A partir de algunas mediciones experimentales contrastadas contra los valores predichos por un
modelo propuesto por él1, establecié que para lograr el mayor desplazamiento del caparazén se debe
utilizar una piezocerdmica con una composicién con el mayor valor para la das. lo cua! debe estar
empatado con un valor pequefio de!l modulo de Young para el metal del caparazén; la fuerza que
puede obtenerse al interaccionar con el caparazdn se incrementa con el modulo de Young. Con el
disefio estudiado se obtuvo fuerzas con una magnitud de hasta 85 N. Para disminuir la deformacion
de origen térmico es preciso utilizar materiales para el caparazén, con un coeficiente de expansién
térmico cercana a la del piezoceramico.

Zhang'%6 -108 y Meyer1%9 han diseflado dispositivos electroacusticos basados en los cimbalos, para
obtener dispositivos subacudticos, proyectores de sonido y actuadores.

41




CAPITULO 3

CONFORMACION Y CARACTERIZACION CERAMICA DE UN
CASQUETE PIEZOCERAMICO

3.1
3.2
33
34
3.5

INTRODUCCION

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
RESULTADOS EXPERIMENTALES
COMENTARIOS ACERCA DE LOS RESULTADOS
CONCLUSIONES

AL




3.1 INTRODUCCION:

En e! capitulo anterior se examinaron las caracteristicas generales de algunos transductores
piezoeléctricos no planares, también se describi® a grandes rasgos los procesos tecnolégicos
utilizados para su fabricacién, resaltando su importancia teérica y practica. Cabe agregar que los
primeros transductores piezoeléctricos no planares se fabricaron a partir de la década de 1930, y
aungue e! desarrollio de nuevos disefios transcurrio lentamente, en la actualidad se cuenta con cierta
variedad de transductores de este tipo elaborados a partir de piezocristales, piezoceramicas,
piezopolimeros y materiales piezocompuestos; donde cada uno de ellos responde a necesidades
especificas en el campo de la acustica aplicada.

La fabricacién de elementos piezoceramicos no planares es un problema tecnolégico que se ha
mantenido vigente desde la aparicién de !as primeras ceramicas piezoeléctricas (alrededor de la
década de1940), esto se debié a su potencial para ser moldeados en formas complejas. Asi, se
pensO que las piezocerdmicas podrian substituir a los piezocristales en aquellas aplicaciones que
requieren de una superficie radiante no planar - 101, Para situar el problema debe mencionarse que
en ese tiempo se utilizaban cristales piezoeléctricos maquinados en la forma deseada para enfocar
ondas ultrasénicas. En la practica, se observd un nimero considerable de dificuttades para moldear
piezoceramicas con geometrias complejas, lo cual motivé una serie de estudios tedricos y practicos
posteriores, que dieron origen a solo un nimero reducido de formas, entre las cuales destacan las
piezoesferas, los piezodomos y los piezoresortes. Este panorama contrasta con los avances en el
procesamiento de otras composiciones ceramicas para las cuales si se ha conseguido moldear
objetos con formas extremadamente complejas, considérese por ejempio el caso de las ceramicas
estructurales?3. 111112, donde se fabrican en gran numero: sellos, valvulas, soportes, hélices,
herramientas de corte, etc. Las técnicas utilizadas para fabricar estas ceramicas se apoyan en
procedimientos tradicionales como la compresién dentro de un molde rigido o elastico, o bien de la
extrusién o inyeccion de la mezcla precursora en forma de pasta. Complementariamente y con una
frecuencia creciente también se utilizan algunos procedimientos novedosos que surgieron para un
disefio en particular y luego se extendiefon para otros equivalentes, las técnicas denominadas
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compresion isostatica coloidal!1?, extrusion capilar de pastas ceramicas''4, son dos ejemplos
recientes que estan en proceso de probar su eficiencia.

El desarrollo de nuevos elementos piezoceramicos no-planares se puede reconocer ahora como un
problema interesante dentro del campo de la tecnologia del procesamiento ceramico. Como es de
esperarse, las atenciones dedicadas en esta direccion deberan incidir primariamente en aquellas
areas cercanas a la conformacion de materiales ceramicos para luego contribuir con el desarrollo y
aplicacion de nuevos elementos activos para los transductores electroacusticos; coadyuvando asi
conjuntamente, al desarrollo del procesamiento ceramico y de la acistica aplicada. De esta forma se
perfila una perspectiva interesante, la cuatl dio origen al presente trabajo, cuyo objetivo general se
enuncld como sigue:

“ Se desarollaron las acciones necesarias para la fabricacion y caracterizacion de un elemento
piezoceramico no planar que puede ser utilizado como transductor electroacustico”.

Para cumplir con este objetivo se trazdé una ruta experimental fundamentada en la informacion
tedrica y practica al respecto, asi como en los recursos materiales y humanos disponibles. De este
modo se pensd que de las geometrias posibles para desarrollar, se podia escoger alguna variante
cercana a una forma basica conocida que estuviera medianamente documentada. De tal manera
que se decidit fabricar casquetes piezoceramicos casi-esfericos, mediante un proceso equivalente al
desarrollado por Ehrlich y Butler que ya fue comentado previamente en el apartado 2.2. Una vez
hecha esta eleccién se formuld un primer objetivo particular que se desprende del objetivo general, y
que se enuncié como sigue:

“ Se desarrolld un proceso especlfico basado en la tecnologia para el procesamiento ceramico que
dio lugar a !a fabricaciéon de casquetes piezoceramicos casi-esfericos cuyas propiedades lo hacen
elegible para ser utilizado como elemento activo de un transductor etectroacustico ™.

La manera como se lievaron a cabo ias acciones necesarias para cumplir con este objetivo
particular se describen en el siguiente apartado.
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3.2 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.21 SELECCION DE LA FASE PIEZOELECTRICA Y PREPARACION DE LA MEZCLA
PRECURSORA.

La fase piezoeléctrica elegida para elaborar el casquete piezoceramico es la fase PZT con una
composicion denotada como sigue:

Pb( Zr 0.525 Ti 0.475)03. (3.1)

Recordando que la formula general para la fase PZT toma la forma Pb(2rx Ti 1.x ), entonces se tiene
que e! parametro x vale 0.525, lo cual ubica a esta compaosiciéon en la vecindad de la frontera MPB.
Esto ultimo resulta importante ya que como se comentd en el apartado 1.2, algunas propiedades
fisico - quimicas de esta sustancia asumen valores maximos en la vecindad de esta frontera, por
ejemplo, las propiedades piezoeléctricas, dieléctricas y electromecanicas, ademas de las
propiedades mecanoceramicas. Para la seleccidn de los materiales de partida se utilizaron los
criterios mencionados en el apartado 1.4. Se optd por el uso de 6xidos metdlicos que se presentan
en forma de polvo con diferente grado de aglomeracidn y con un tamafio de granulo inicial que se
desconoce, estos reactivos son procesados por la compafiia SIGMA — ALDRICH y tienen las
siguientes caracteristicas: a) El 6xido de plomo PbO tiene una pureza del 99.9 % y se presenta en
forma de polvo de color amaritlo-naranja, mientras que su celda cristalina unitaria es tetragona! y
tiene una densidad de 9.53 g/cm3. b) El éxido de titanio TiO:z tiene una pureza del 99.9% y se
presenta como un polvo de color blanco opaco, mientras que su celda cristalina unitaria es
tetragona! del tipo anatasa y tiene una densidad de 3.9 g/cm3. Finalmente, c) El éxido de circonio
ZrO2, tiene una pureza del 99% y se presenta como un polvo de color blanco opaco, su celda
cristalina unitaria es tetragonal y tiene una densidad de 5.85 g/cm3.

De acuerdo a lo especificado en el apartado 1.4, la mezcla precursora debi6 ser adicionada con un
aditivo que cumple las funciones de aglutinante; este aditivo se prepard mezclando alcohol
polivinilico PVA (SIGMA ALDRICH), con agua, glicerina y etanol, de acuerdo a lo indicado
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previamente en el mismo apartado. Una vez que el aglutinante estaba preparado, se pesaron los
oxidos de partida de acuerdo a la composicion sefialada en la ecuacién 3.1; realizando los ajustes
apropiados de acuerdo al grado de pureza de cada reactivo. Luego los componentes se mezclaron
mecanicamente en un recipiente de porcelana durante 60 minutos, agregando ademas una pequeifia
cantidad de agua destilada; asi, por la accién mecanica efectuada durante este proceso se buscét
uniformar el tamaho de los granulos e incrementar la dispersion de las fases componentes.
Finalmente se agregaron unas gotas del aglutinante (alrededor del 5% en peso) y una cantidad extra
de agua destilada y se busco incorporarias a la mezcla hasta que la pasta resultante se uniformé.
Posteriormente se secé la pasta a temperatura ambiente y se trituré en un recipiente de porcelana,
finalmente se tamizé usando una malla de 44 pm de abertura. E! producto obtenido se constituyd
como la mezcla precursora.

3.22 CALCINACION DE LA MEZCLA PRECURSORA

Para llevar a cabo el proceso de calcinacion de acuerdo a lo especificado en el apartado 1.4 ,
primero se conformé un disco que se obtuvo compactando una cantidad apropiada de la mezcla
precursora en un moflde rigido, utilizando para esto una presién de compactacion de SOMPa; luego el
disco se coloct en un crisol de alumina cerrado para reducir la evaporacion de plomo. La calcinacién
se realizd en un hormo de alta temperatura en una atmésfera de aire, durante 2 horas a una
temperatura de 850°C y con una rapidez de calentamiento de 5°C/min. De manera
complementaria a la calcinacién se realizé un estudio en una balanza térmica (TGA), esto se hizo
con el objeto de observar experimentalmente como se liberan los productos resultantes de la pirdlisis
de! aglutinante presente en 1a mezcla precursora; luego, a partir de los resuitados obtenidos se
disefi6 la rampa para las condiciones térmicas de sinterizacién del casquete precursor.

3.23 CONFORMACION DE LOS CASQUETES PRECURSORES.

Una vez que se tuvo material precursor calcinado, el paso siguiente fue la conformacion del objeto
precursor el cual posteriormente se sometid al proceso de sinterizacién. De acuerdo a Fukuura?™
para fabricar ceramicos con formas no planares estan indicados los métodos de compresién
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isostatico, de inyeccion y de extrusion; cada uno de ellos cuenta con una efectividad probada sobre
todo para la fabricacion de ceramicas estructurales. Sin embargo en el presente trabajo se optd por
utilizar el método tradicional de compresion en un molde rigido, ya que se cuenta con infraestructura
apropiada y con alguna experiencia en la conformacién piezoceramicas por esta ruta'13; este hecho
establecio la diferencia con respecto a los otros meétodos, donde se requiere de dispositivos
especificos con los que no se cuenta y de optar por esta via demandarian un esfuerzo extra que
hasta cierto punto desviarian e! trabajo del objetivo original. Normalmente el método tradicional se
utiliza para conformar ceramicos con geometrias planas, basicamente discos y barras rectangulares;
de este modo es de esperarse que para intentar moldear formas no planares deben utilizarse
cuidados especiales con el objeto de salvar las desventajas intrinsecas de este método.

Una vez elegido el método de conformacion del ceramico, el primer paso del proceso
correspondiente fue el disefio y fabricacién de un molde rigido con una geometria adecuada a la
forma buscada . En la figura 18 se muestra esquematicamente el aspecto del nicleo del molde
utilizado, cabe agregar que para el maquinado de las piezas correspondientes se utiliz6 acero H13
que por su resistencia mecanica y por su disponibilidad esta indicado para esta aplicacion, el
tratamiento térmico comespondiente se realizd de acuerdo a lo especificado en el manual
correspondiente14.

Fig. 18 Esquema que muestra el nicleo del molde; donde la
pieza 2 es el contenedor y la pieza 1 es el embolo.

47



Cabe mencionar que el nucleo se aloja en un aditamento que gula el prensado, en la figura 19 se
muestra de manera esquematica una vista en corte que nos permite visualizar el molde conformador

en conjunto.

1

e

3 —-=

Fig. 19 Esquema que muestra una vista en corte del molde (Dado); donde
las piezas 1 y 2 forman el nucleo y las piezas 3 y 4 forman la guia.

Luego que el molde estuvo listo se procedid a conformar e! ceramico en cuestién; y para esto
primero se preparé una pasta con el polvo calcinado, este proceso se llevd a cabo de una manera
equivalente a la utilizada en el paso anterior. Cabe agregar que para obtener resultados Optimos,
previamente se realizaron numerosas pruebas de ensayo y error con el objetivo de encontrar los
valores adecuados para la masay la humedad de la pasta; asi se identificd la conveniencia de
utilizar porciones de polvo calcinado de alrededor de 7g humectado con el 1% en peso de agua
destitada. Una vez preparada la pasta se dejo secar a temperatura ambiente durante 3 minutos y se
depositd en el molde para su compactacién, usando una presién uniaxial de 80 MPa durante 40
minutos; se observd que el tiempo de compactacién depende directamente de los parametros
reologicos de la pasta. Debido a que la presién aplicada es uniaxial el proceso de compactacién se
realizé lentamente (en etapas) hasta que se alcanz6 la presion buscada, de esta forma se logrd que
la pasta fluyera adecuadamente, sin que se derramara por los bordes. Al final del proceso se retir6 el
casquete precursor del molde y se dejé secar a temperatura ambiente durante un dia completo,
quedando listo para el paso siguiente (este procedimiento se repitid para cada casquete precursor).



3.2.4 SINTERIZACION DEL CERAMICO

Para llevar a cabo la sinterizacion de los casquetes precursores se procedio de la siguiente
manera: primero, debido a las dimensiones de los casquetes (su didAmetro extemo es de alrededor
de una pulgada) se maquiné un crisol rectangular en un tabique refractario; con un espacio
suficiente para contener un casquete. Una vez dado este paso, se colocd un casquete en el interior
del criso! y para generar una atmoésfera local de vapor de PbO, se agregé un disco generador
preparado como se menciond en el apartado 1.4. Luego la sinterizacion se realizé en un horno de
alta temperatura que previamente ya se habla utilizado para la fase de calcinacién (y que es de la
marca Eurotherm™), esto ocurrié en una atmdsfera de aire durante 2 horas a una temperatura de
1200°C. La rapidez de calentamiento primero asumit el valor de 5°C/min desde la temperatura
ambiente hasta la temperatura de 600°C, y a! llegar a este valor la temperatura permanecié
constante durante una hora para que los productos resultantes de la pirdlisis del aglutinante se
liberaran totalmente, luego la temperatura siguid incrementandose con la misma rapidez hasta llegar
a la temperatura de sinterizacion deseada permaneciendo en ese valor por dos horas. Finalmente la
muestra se enfrid lentamente hasta la temperatura ambiente. Cabe agregar que para seleccionar la
rampa térmica optima se utilizaron las observaciones experimentales acerca de la liberacion del
aglutinante obtenidas en el apartado previo y que se presentan en la seccién de resultados 3.3.1.

3.25 CARACTERIZACION CERAMICA DE LOS CASQUETES SINTERIZADOS.

Una vez que se obtuvo un grupo de casquetes sinterizados, se procedié a su caracterizacion
ceramica, la cual se llevé a cabo de la siguiente manera: primero se identificé fa fase ferroeléctrica
presente en un casquete de! grupo, para esto se tomod un pedazo del casquete y se le trituré en un
recipiente de porcelana , del polvo resuitante se tomé una muestra para examinarse por difraccion
de rayos X. Para observar la microestructura superficial del ceramico primero se prepard una
muestra para su observacion, para esto se lijé y pulié un pedazo del casquete hasta que se le dio
una forma rectangular, y luego para revelar la estructura de grano se le atacé quimicamente con una
solucién obtenida con agua destilada, adicionada con el 5% de HCI y algunas gotas de solucion de
HF; el ataque durd 20 segundos.
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La muestra preparada fue observada en un microscopio de fuerza atdmica (Park Scientific
Intruments™), todas las observaciones se realizaron en el modo de contacto y las imagenes AFM
correspondientes fueron reservadas para su analisis posterior. Para determinar la densidad aparente
p del material, primero se lijo y pulid un pedazo de ceramico dandole la forma de disco, la
muestra estudiada proviene del casquete que ya fue estudiado por D.R.X. Se determint el cociente
entre la masa y el volumen utilizando para esto los valores medidos correspondientes, que se
determinaron con una balanza (Sartorius Rigop™) e indirectamente a partir de los valores de las
dimensiones comrrespondientes que fueron medidas con un tomillo micrometro. Por otra parte para
determinar el modulo de Young E, la razén de Poisson o, e modulo elastico efectivo M, e! modulo
de corte G y la impedancia acustica caracteristica Z, se ulilizo la técnica ultrasénica de  pulso — eco.
En esta técnica primero se miden los valores asociados a la rapidez longitudinal y de corte de la
onda sonora que viaja por el material, y después utilizando un conjunto de ecuaciones’! se
determinan los parametros mencionados. Para utilizar estas ecuaciones se debe conocer el grosor h
del disco, el tiempo t de transito de la sefial utilizada, ia rapidez V) de la onda sonora longitudinal, la
rapidez V; de la onda sonora de corte y la densidad p del material.

V =h=+0S5t ; 3.2)
o =(1=-2(Vi+ V)2)1(2-2(WVi+ V)?); (3.3)
E =(pVi2(1+c)(1-20) )/ (1-a); (3.4)
M= pVi2; (3.5)
G= pwi2; (3.6)
Z= pc. (2.2)

La muestra utilizada fue la misma que se empled previamente para determinar la densidad aparente
del ceramico, el montaje experimental y los cuidados utilizados fueron los sugeridos en el manual'1s
del equipo Panametrics modelo 5800 (véase la figura 20). La constante dieléctrica relativa del
ceramico; se midié utilizando un disco formado a partir de una porcion tomada del resto del casquete
utilizado previamente. Se le colocaron electrodos de plata (pasta conductrox™ 11€), para fijar el metal

se calentd el disco hasta 700°C y luego que se enfrid, se eliminaron los restos de plata.
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Una vez que el disco tuvo electrodos se midio la capacitancia C, utilizando un puente RCL (esi 251)
el cual opera a 1 kHz: esta medida fue realizada a temperatura ambiente. Luego para determinar el
valor de la constante dieléctrica se utilizo |a expresion siguiente:
K= Ch/oA (3.7)

donde h es el grosor y A es el area del disco, mientras que o es la permitividad del vacio.
Compiementariamente también se determind la temperatura de Curie del! ceramico, observando
experimentalmente el cambio en la capacitancia como funcion de fa temperatura. El disco ceramico
fue calentado lentamente hasta 4500C, dentro de un horno con temperatura controlada, mientras que
con el puente RCL se registraron los cambios correspondientes en la capacitancia.

TESIS CON

FALLA DE ORSGEN

|

Fig. 20 Arreglo experimental utilizado para determinar algunos parametros
elasticos del ceramico PZT(figura tomada de la referencia 115).

3.26 POLARIZACION DEL CASQUETE CERAMICO Y DETERMINACION DE LA CONSTANTE
DE ACOPLAMIENTO ELECTROMECANICO Kp.

Para polarizar los casquetes ceramicos se utilizd el sistema de polarizacidn mostiado en la figura
21. Este sistema se disend expresamente con base en otro disefio previamente construido por este
autor'’3. La bondad de este diseilo se centra en su capacidad para albergar ceramicos con un
tamano promedio de 2 X 3 pulgadas; con geometrias que incluye las formas convencionales y las
novedosas; cabe agregar que el sistema opera con aceite de silicon como fluido electroaislante.
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Las variables de polarizacion asumieron los siguientes valores: el voltaje de polarizacion V; tomd un
valor maximo de 3 kV, la temperatura de polarizacion fue de 1309C, el tiempo de polarizacion fue de
180 minutos; cabe agregar que el campo eléctrico se mantuvo constante durante el enfriamiento
hasta que el casquete alcanzé la temperatura ambiente. Estas condiciones de polarizacion son
semejantes a las que se utiliza para polarizar ceramicas del sistema: titanato de plomo*13.

Fig. 21 Sistema de polarizacion de los casquetes ferroceramicos.

Debido a ia dificultad para evaluar directamente las constantes de acoplamiento electromecanico,
por la geometria del casquete, se recurrid a estimar al menos un valor de referencia utilizando un
disco equivalente. Este disco se obtuvo acondicionando un fragmento del casquete polarizado como
se describié en el apartado 3.2.5. Para determinar |a constante de acoptamiento electromecanico Kp
para el disco equivalente se utilizd el montaje experimental de la figura 22. La respuesta en
frecuencia se obtuvo excitando el disco con un generador de senal (HP 204) y como sensor se utilizd
otro disco ceramico con la fase PZT conectado a un osciloscopio. A partir del registro de la amplitud
de la sefal como funcion de Ja frecuencia se obtuvo la grafica correspondiente donde se identifico ta
frecuencia de resonancia y la de antiresonancia fundamental en el modo planar, luego a partir del
modelo y de la grafica auxiliar correspondiente*'? se determind un valor para la Kp.
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Fig. 22 Arregio experimental utilizado para obtener la respuesta en
frecuencia del disco PZT equivalente.

3.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES.

3.3.1 CALCINACION DE LA MEZCLA PRECURSORA

Los discos del material caicinado son de color amarillo y presentaron una consistencia mecanica
homogénea. Luego de ia trituracion correspondiente (que se prolongéd por una hora) el producto
obtenido fue un polvo fino con un tamafo de aglomerado cercanc a 44 nm. Para los estudios de
TGA se utilizd una muestra de polvo de malerial calcinado adicionado con aglutinante; cabe agregar
que la muestra tenia una masa de 22.63 mg a temperatura ambiente. Esta prueba se efectud bajo un
flujo constante de argén y con una rapidez de calentamiento de 5°C/min. Al observar la curva TGA
correspondiente reproducida en la figura 23, se notd que la masa disminuyd paulatinamente hasta
que alrededor de los 450 °C, tomo el valor mas pequeno (22.42 mg); esto revelé que el decremento
porcentual de masa estuvo cercano al 1% del total, y tomando en cuenta que el aglutinante
contribuyd con el 5 % de ia masa total de la mezcla precursora, entonces la pérdida observada
correspondia al 25% del totat de aglutinante agregado.
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Fig. 24 Curva TGA de la calcinacion de una muestra de la mezcla precursora.

Aceptando que el agua agregada a la mezcla precursora como parte de! aglutinante se pierde
parcialmente durante el proceso de mezclado y secado posterior, y considerando que el aglutinante
se compone de un 75 % de agua y un 25 % restante de polimero mas aditivos, enfonces se puede
atribuir ta masa perdida a la pirdlisis del polimero y sus aditivos, asi como a la evaporacion de la
humedad restante. Con esto se puede concluir que para eliminar totaimente e! aglutinante de la
mezcla precursora se le debe calcinar por arriba de los 450°C. Esta observacion es consistente con
lo expuesto en la referencia 23, donde se menciona que Ia liberacion de las Glitimas trazas del
aglutinante durante la calcinacion de las ceramicas BaTiO3 ocurre a temperaturas cercanas a los
500°C.

3.3.1 CONFORMACION DEL CASQUETE PRECURSOR.

Procediendo de acuerdo a lo especificado en el apartado 3.2.3 se formé un primer grupo de
casquetes precursores con cierta consistencia mecanica y con una masa de alrededor de 7 g.
En la figura 25a se muestra la fotografia de uno de ellos; como puede apreciarse en la
fotografia, el casquete adopté una geometria cercanamente esférica. Luego que se tomé la
fotografia anterior, se procedi® a romper el casquete por la mitad para observar el perfil de su
seccion transversal, la cual se muestra en la figura 25b; puede reconocerse cualitativamente que
este perfil se ajusta al de una seccion cercanamente esférica



En este punto debe agregarse que para garantizar la esfericidad de la muestra podria medirse
directamente el grosor de |a pared de varios segmentos del casquete, ya sea utilizando un tomillo
micrometro o bien alguna técnica especifica como la de pulso-eco o tal vez la técnica fotoacuistica.
En el mejor de los casos, sin hacer una valoracion cuantitativa puede suponerse cualitativamente a
partir de to observado en |a fotografia que el casquete tiene una geometria cercana a la esfera. En la
figura 25c se presenta un esquema en dos dimensiones del casquete idealizado, en donde se
supone que las caras (externa e interna) son semiesferas concéntricas con radio R y r
respectivamente; a partir de este momento nos referiremos a estas dimensiones como el radio
externo R y el radio interno r. El perfil de las superficies (vistas en corte) se ajustan a dos medias
circunferencias centradas en el origen. Midiendo directamente las dimensiones correspondientes se
encontrd que: R = 1. 26 cm y que r = 1.16 cm; el grosor de pared promedic es de 0.10 cm, mientras
que su masa es de 5 g. Las dimensiones se estimaron con una incertidumbre de + 0.05 cm y la
masa con una incertidumbre de + 0.05 g. Cabe agregar que la calidad de aglomeracion del polvo
caicinado fue aceptable lo cual se ratifica al considerar su densidad aparente (5.5 g/cm?), que resulté
ser un valor tipico en esta fase del proceso!'?. Para medir este parametro se utilizé un pedazo de!
casquete precursor y se procedié de manera equivalente a como se describi® en el apartado 3.2.5;
cabe agregar que el error asociado a la medida de la densidad es del orden de! 1%. Se puede
concluir que empleando el método aqui propuesto es posible obtener, en promedio casguetes
cercanamente esféricos con un ancho de pared casi — constante con buena consistencia mecanica.

Lo anterior dio pie a la idea de buscar conformar otro grupo de casquetes con una ligera variante
geomeétrica; por ejemplo que asumieran la forma de un casquete con ancho de pared variable, donde
las caras (interna y externa) fueran semiesferas no concéntricas (véase la figura 26a). Se esper6
lograr esto, desplazando el centro C de las coordenadas originales (0,0) a las coordenadas (o.k), con
lo cual C, se elevaria una altura k a o largo del eje Y. Simplificando a dos dimensiones se puede ver
entonces que idealmente el perfil de las superficies se ajustan a dos medias circunferencias.
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Fig. 25 Fotografias de un casquete precursor; a) casquete completo b) seccidn del casquete
cortado por la mitad c) esquema ideal de una vista en cone del perfil del casquete.

En la figura 26b se muestra un esquema del casquete prop donde puede apreciarse que el
grosor L no es constante. Para obtener la ecuacion para ol grosor del casquets, se puede considerar
un punto P cuyas coordenadas son (- X1, - y1) y que forma parte del circulo de radio r (wvbase la
figura 26c). Considerando la ecuacion de la circunferencia y aligunas consideraciones geométricas
se puede vor que el groeor L del casquets idesl propuesio quada descrito por (a ecuacion 3.8.




L=R-|(x12+(~(r2-x:2)%2+ k )2)v2 (3.8)

Fig. 26 Esquema de la seccion del casquete propuesto; a) circunferencias
componentes, b) seccidn del casquete, c) casquete idea! final.
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Para moldear los casquetes propuestos se utilizé el molde conformador referido previamente pero
se le agregd un aro delgado que compensa la altura k que se desplaza el embolo (obsérvese la
figura 27). Cabe aclarar que para conformar todos los casquetes se utilizé el mismo aro que tiene un
grosor fijo, aunque suena razonable pensar que se pueden usar un juego de aros con gQrosor
diferente, con el objeto de obtener una familia de casquetes con diferentes valores para la variable k.
Para fa conformacién del casquete primero se realizaron pruebas de ensayo y error, con el objeto de
identificar el valor exacto en que se debe agregar la pasta precursora, ademas de las condiciones
optimas para apflicar la presion. ldeaimente se esperd que el casquete conformado tomara una
geometria cercana a la mostrada en la figura 26¢c, como se observa en esta figura, el casquete
guarda cierta semejanza con una herradura. Tomando en cuenta lo anterior, se procedid a
conformar un grupo de casquetes precursores con !a geometria propuesta que fueron el objeto de
estudio del presente trabajo.
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Fig. 27 Esquema que muestra una vista en corte del molde conformador; donde
las piezas 1 y 2 forman el nucleo y la pieza 3 corresponde al aro auxiliar.

3.3.3 SINTERIZACION DEL CERAMICO
Procediendo de acuerdo a lo especificado en el apartado 3.2.4, y a las consideraciones expuestas

en al apartado previo (3.3.2), se sinterizaron un grupo de casquetes precursores que dieron forma al
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Fig. 29. a) Fotografia de un casquete sinmterizado; b) perfil de un casquete del segundo grupo, ¥
c) perfil de un casquete del Primer grupo.




segundo grupo, asi como un par de casquetes del primer grupo. En ia figura 29a se muestra una
fotografia de un casquete del segundo grupo; se puede notar en una primera aproximacion que su
apariencia es la de un ceramico tipico con la fase PZT. Su color es café- amariflo y tiene una
geometria cercanamente esférica, cabe decir que a simple vista los casquetes del primero y del
segundo grupos son parecidos, ambos presentan una geometria casi esférica y se distinguen por
que los casquetes del segundo grupo tienen mayor masa, y si se observa con mayor cuidado
también puede notarse alguna diferencia en la forma de la boca de los casquetes, para los
casquetes del segundo grupo se nota un poco ia terminacion cilindrica. El casquete de la figura 29a
tiene un diametro externo de 1.18 cm y un diadmetro intero de 1.03 cm, el grosor en el fondo de!
casquete es de 0.19 cm y en la boca de! mismo es de 0.15 cm, e! valor de k es de 0.04 cm y
finaimente la masa es de 9.5 g. Los parametros geométricos del casquete tienen una incertidumbre
de +0.05 cm, mientras que a la masa le corresponde una incertidumbre de + 0.05 g.

Para identificar con mayor detalle la diferencia entre los casquetes de ambos grupos se puede
abservar las figuras 29b y 29c donde se presenta una porcién de un casquete de cada grupo. En la
figura 29b puede reconocerse cualitativamente que el perfil del casquete tiene un grosor variable (el
fondo es mas grueso que la boca) y esta acotado bor dos circunferencias no concéntricas dispuestas
de manera equivalente a como se muestra en el esquema de la figura 26c; puede notarse también
que al acercarse a la boca la curvatura cambia y el perfil se aplana, mostrando asi una superficie
externa casi cilindrica. En contraste en la figura 298¢ se puede apreciar cualitativamente que e!
casquete tiene un perfil casi constante y resulta cercano al itustrado en la figura 25c. Con esto
puede aceptarse en una primera aproximacion que con el método utitizado se logré conformar
casquetes con una geometria cercana a lo ideal.

Considerando que la masa de! casquete precursor mostrado en la figura 29b era de 15 g y que luego
de la sinterizacion fue de 14.4 g, entonces la perdida de masa durante la sinterizacion representa el
4 % de 1a masa inicial; y tomando en cuenta que se agregé atrededor del 1 % en peso de aglutinante
entonces se puede suponer que e! 3 % restante en perdida se puede atribuir a la fuga de PbO (que
es e! unico Oxido precursor volatil bajo las condiciones de trabajo dadas). Cabe notar que esta
perdida excede ei 2% que Jaffe considera como aceptable para este tipo de composiciones?4.
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3.3.4 CARACTERIZACION CERAMICA DEL CASQUETE SINTERIZADO.

Procediendo de acuerdo a lo especificado en el apartado 3.2.5 se caracteriz6 el casquete
sinterizado de la figura 29b, los resultados obtenidos fueron los siguientes: el patron D.R.X.
correspcndiente se reproduce en la figura 30 y se compard en primera instancia contra las siguientes
fases: 1.-Pb(2ros2Tioes)Os y 2.- 2ZrO2. Laprimera fase se utiliz6 como referencia por que es
una fase ferroeléctrica cercana a la composicion deseada y ademas por que se contaba con el
archivo correspondiente, mientras que la segunda corresponde a uno de los 6xidos de partida que
suele segregarse?, Observando e! patrén D.R.X puede notarse que la posicion de los maximos que
corresponden a la sustancia preparada estan recorridos ligeramente con respecto a los
correspondientes a la fase ferroeléctrica de referencia (que se sefialan en color verde). Se
puede observar ademas una pequefia cantidad de ZrO2, que aparece como segunda fase. Para
cormroborar el resultado anterior se consideré una segunda muestra del mismo casquete (tomada de
otra porcién del mismo), a la cual se le tomé el patrén de rayos X correspondiente (véase la figura
31); y se obtuviercn resultados equivalentes a los ya descritos. La semejanza aparente entre los
patrones D.R.X mostrados en las figuras 30 y 31 confirma que el material es polifasico ya que
presenta una fase ferroeléctrica y otra minoritaria no-ferroeléctrica; a su vez la fase ferroeléctrica se
divide en dos fases: una fase cristalina tetragonal y otra fase cristatina romboedral, como se ver4 a
continuacion.

Para reconocer las caracteristicas basicas de la fase ferroeléctrica obtenida se tomo una porcion del
patrén D.R.X de 1a figura 30 y se reprodujo en la figura 32a, donde este segmento contiene los
planos cristalinos que se utilizan convencionalmente para mostrar la coexistencia de fases.
Complementatiamente en la figura 32b se reproduce el mismo intervalo de la figura 32a que
comresponde al patréon D.R.X asociado a la composicidn Pb( Zr o525 Ti 0475 )O3 y que fue tomado de
la referencia 22; para efectos de comparacion nétese que mientras en la figura 32a se grafica dos
theta, por su parte en la figura 32b se grafica theta y ademas la direccién creciente esta invertida, es
decir mientras que en la figura 32a el anguio Theta aumenta hacia la derecha, en la figura 32b
aumenta hacia la izquierda.
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Fig. 30 Patron de difraccion de rayos X de material sinterizado; primera muestra.
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Fig. 31 Patron de difraccion de rayos X de material sinterizado; segunda muestra.
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Fig. 32 a) Porcion del patron D.R.X. de la figura 30, donde se observa la presencia de planos
cristalinos tetragonales y romboedrales b) Porcion del patron D.R.X equivalente tomado

de la referencia 22.
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En la figura 32a y 32b pueden reconocerse los maximos asociados con la coexistencia de la fase
cristalina tetragonal (T) y 1a romboedral (R), que ocurre para las composiciones en la vecindad de la
MPB, cabe agregar que ambas fases dan origen a una respuesta ferroeléctrica??. Alrededor de
20 = 45" se observan los planos (002) y (200) que se asocian con una fase tetragonal, y van
acompahados por el plano romboedral (200). De manera analoga alrededor de 26 = 50° se
observan los planos tetragonales (102) y (201) acompafiados por el plano romboedral (102).
Finalmente alrededor de 20 = 55" se observan los planos (211),(112) y (211) de naturaleza tetragonal
y romboedral respectivamente. A partir de estos resultados se reconoce que en el material
preparado coexisten las fases ferroeléctricas, tetragonal y romboedral. De acuerdo al trabajo de
Lucuta?2 (figura 32 b) se sabe que el maximo relativo que se asocia al plano (200)R es mas intenso
que los asociados a los planos (200)T y (002)T, en ese orden; mientras que en la figura 32a se
observa que el plano (200)T es mas intenso que los planos (200)R y (002)T, en ese orden. Por otra
parte, también se sabe que los planos (102)R y (102)T estan cercanos en intensidad y superan a!
plano (201)T; mientras que en la figura 34 el plano (102)T supera en intensidad al plano(102)R y al
plano (201)T, en ese orden. Finalmente se sabe que los planos (211)T y (211)R tienen la misma
intensidad, se superponen y superan en intensidad al plano (112)T. Se sabe en genera! que la
intensidad de los maximos de un patrén D.R.X. puede estar determinada por la textura de! material
examinado, si el material bajo observacién se toma en bulto, este efecto puede ser notorio. Sin
embargo para reducir este efecto se suele estudiar muestras en polvo. Cabe agregar que en este
trabajo se tuvo el cuidado de estudiar muestras en polvo.

Los resultados anteriores pueden interpretarse como sigue: se supone que los planos asociados a
la fase tetragonal predominan sobre los planos asociados a la fase romboedral, o cual puede
tomarse como un indicador de que la composicion del materiat preparado tiende hacia {a frontera
donde 1a fase tetragonal es una fase (nica y que se toma como la frontera inferior de la coexistencia
de fases; dicho en otras palabras de acuerdo a lo expuesto en el apartado1.2, podria afirmarse
cualitativamente que la x de la composicion del material preparado tiende hacia el valor de 0.511;
cabe decir que resultaria de interés profundizar en este punto, es decir podrian conducirse aigunos
estudios cuantitativos para ubicar con mayor certeza el valor de la x de la composicion, sin embargo




por razones de tiempo esto se dejara para otro estudio posterior. Al no coincidir los patrones D.R.X,
del material preparado con el del patron tomado como referencia, a partir de ahora a la composicion
preparada se le Hamara PZT * para distinguirla de la composicién buscada a la cual se le lamara
PZT. Utilizando el método descrito en la referencia132 se calculd un valor para la razén axial c/a de
la celda unitaria tetragonal correspondiente al material preparado. Se obtuvo un valor individual para
cada una de las siguientes parejas de planos y luego a partir de estos valores se obtuvo un valor
promedio que es el que se reporta. La primer pareja es fa (002)T , (200)T donde d; = 2.056 y
d2 = 2.012; la segunda pareja es la (102)T , (201)T donde d1 = 1.829 y dz = 1.798, y finalmente la
ultima pareja es la (202)T , (220)T donde d: = 1438 y d2 = 1.422. Los valores correspondientes
obtenidos son: 1.022, 1.028 y 1.022, de donde el valor promedio para la razon axial c/a tomé el
valor de 1.024.

El estudio de microscopia de fuerza atdmica A.F.M se realizé de acuerdo a lo especificado en e!
apartado 3.2.5. Con este estudio se obtuvo informacion acerca de la fase no ferroeléctrica que se
observa en el patron D.R.X de la figura 30 (ZrO2). Las irmagenes AFM de la superficie de! material
que se reproducen en la figura 33, revelan una estructura de granos compactos que se acompanan
por algunos aglomerados de particulas mas pequefias, que aparecen como una segunda fase. Los
granos se muestran alargados en la direccion del eje x, donde el largo promedio es de 4um y el
ancho promedio es de 0.5um, mientras que las particulas del segundo grupo tienen una forma
imegular y un tamafio promedio de 1um. El hecho que los granos estén dispuestos regularmente y
ademas afargados en una direccion preferente es un resultado interesante, por que tipicamente los
granos de los ceramicos PZT se orientan al azar (véase para comparar la figura 34);asi se pretende
en una etapa posterior (la cual no se incluye en este trabajo) estudiar con mayor detalle esta
conducta. La presencia de particulas secundarias (no agregadas intencionalmente) en los ceramicos
con la fase PZT puede explicarse a partir de las observaciones de Garg ' (obsérvese la figura 34).
En el articulo correspondiente se explica que como resultado de la evaporacién excesiva de PbO
ocurre la segregacion parcial del compuesto ZrOz, el cual asume el pape! de segunda fase
minoritaria con caracter de fase no ferroeléctrica. Puede suponerse entonces que la segunda fase
observada en el patron D.R.X de la figura 30, corresponde a una pequefia cantidad de ZrO:




segregado durante la sinterizaciébn como resultado de la evaporacion excesiva de PbO, y que al
triturar la muestra estudiada se incorpord al polvo que luego fue examinado por D.R.X. Este
resultado también se valida en las referencias 2 y 3, donde se menciona que los ceramicos PZT
sufren alteraciones estequiometricas cuando tienen una evaporacion excesiva de PbO. Con lo cua!
experimentan un cambio de fase, es decir, que a la fase original mayoritaria (ferroeléctrica) se le
agrega una segunda fase minoritaria (de ZrO. segregado); lo cual incide directamente en las
propiedades fisico - quimicas asociadas al ceramico.

Con lo anterior se puede reconocer que en el proceso implementado en el presente trabajo, el
control sobre las variables de sinterizacion resultd insuficiente, particularmente el control de la
evaporacién del PbO. £l problema puede atribuirse al tipo de crisol utilizado; recuérdese que se optd
por un criso! rectangular maquinado en un tabique refractario, e! cual no se comportd como un
sistema cerrado. Puede suponerse que aunque se procurd generar una atmosfera local de vapor de
PbO, ésta permanecio un tiempo menor a lo esperado dando lugar a una deficiencia en el contenido
de PbO. En el trabajo de Garg ya citado se postula que la desviacién Y, en el contenido de PbO en
el compuesto puede calcularse con ia expresion 3.9. Donde e, es el exceso de PbO adicionado (en
% en peso), c es el cambio en peso, p es el peso molecular del PbO y 2 es el peso molecular del
PZT. Aplicando esta ecuacion a los resultados obtenidos en el presente trabajo se obtiene que fa Y
vale - 0.043. Este valor queda contenido en el intervalo sefalado por Garg para la segregacién del
ZrOz; la segregacion debe observarse siempre que la Y tome valores superiores a —0.017.

Yx100= ((e+ c)/ p)2) . (3.9

Cuando ta cantidad de PbO evaporado durante la sinterizacion es pequefia ( con Y inferior a - 0.017)
se observa la generacion de vacancias de Pb2:y de O%, pero a! incrementarse la evaporacion de
PbO, 1a estabilidad de la celda cristalina unitaria se pone en riesgo? y un cierto nimero de celdas
unitarias se colapsan dejando libre un ndmero igual de iones de Zr¢*, los cuales se combinan con
dos iones de O 2- para originar el compuesto ZrO, que se segrega formando camulos de particulas
macroscopicas.
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Fig. 33 Imagenes AFM de la superficie del ceramico;
a) aspecto general, b) acercamiento a un aglomerado.




Fig. 34 Microestructura de una ceramica PZT donde se segregd

el ZrO; (figura tomada de la referencia 123)

Para llegar a una ecuacion que describa la fase PZT" obtenida se puede suponer primero que en
lugar de ello se tiene un material con una fase PZT donde la razén Zr/Ti toma el valor de
0.525/0.475, el cual presenta una perdida de plomo tal gue Y= - 0.017 (que es una pérdida limite de
acuerdo al trabajo de Garg), entonces la fase PZT que le corresponde estaria descrita por la
siguiente ecuacion.

Pbosgas P0017 (Zroses Tioars)O 2083 7 o017 . (3.10)

EL rectanguio ! de la ecuacion anterior significa vacancia. En la ecuacion 3.10 queda registrada la
existencia de vacancias Pb2+ y de O2, mientras que la razén Zr/Ti permanece constante. Para el
material obtenido PZT" el valor de Y supera el limite sefalado por Garg, entonces si consideramos la
cantidad extra de PbO perdida (tomada con respecto al limite mencionado), ademas de! ZrO;
segregado, y considerando la normalizacion de los componentes del compuesto, podemos proponer
que la fase PZT" obtenida queda descrita por la siguiente ecuacién:

Pbogsa t 0017 (Zrosi2 Tiosaa)O 2083 o0ov17 . (3.11)

Obsérvese que se cumple que la x de la composicidn toma el vaior de 0.512 que es un valor inferior




al considerado inicialmente (i.e. x = 0.525) pero que sin embargo se ubica en e! intervalo de
coexistencia de fases ( i.e. 0.511 < x < 0.525 ). Este valor para la x se puede tomar como un valor
aproximado y en todo caso podria refinarse con algunos estudios especificos posteriores. Notese
que este resultado es consistente con lo expresado en el analisis de! patrdn D.R.X de la figura 30
comentado previamente en este mismo apartado.

Pasando al Gltimo punto de este apartado, se debe agregar que la densidad aparente tomé6 un valor
cercano al esperado; donde el valor medido es practicamente el mismo que el seftalado por Jaffe'4
para la fase PZT buscada. EIl valor medido es de 7.19 g/cm? y de acuerdo a Jaffe'* se debid
obtener algo cercano a 7.2 g/cm?3; la diferencia observada en estos valores queda dentro del
intervalo de incertidumbre. Cabe agregar que para la composicion preparada si se tiene un controt
optimo de la evaporacion del PbO, en tiempos recientes® se han logrado ceramicos con una
densidad cercana a 7.5g/cm3. Al utilizar la técnica ultrasénica de pulso—eco se determind que la
rapidez longitudinal V; y de corte V,, de la onda sonora que viaja por el material evaluado asumen
respectivamente los valores:

Vi = 3888.9m/s
Vi= 1866.7 m/s

Y por lo tanto el modulo de Young E, la razén de Poisson o, e! modufo elastico efectivo M, el modulo

de corte G y la impedancia acustica caracteristica Z, toman respecti ite los sigui valores:
E= 6.7 x 109N/ m?2
o= 035
M= 1.08 x 10" N/ m2
G = 25 x 10N/ m?2
Z=279x 106 kg/ m?s .

Los valores anteriores tienen una incertidumbre cercan al 5 %, y constituyen una referencia
transitoria, ya que es posible incrementar los cuidados durante el proceso de medicidén, o inclusive
utilizar un procedimiento refinado como el que se menciona en !a referencia 133.
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Finalmente, si se observa la figura 35, se puede notar que el maximo se obtiene para una
temperatura de 389 °C que corresponde a la temperatura de Curie del material, mientras que la
constante dieléctrica relativa a termperatura ambiente toma el valor de 771; se puede agregar que el
error asociado a estas medidas es inferior al $%. De acuerdo a Jaffe' los valores esperados

correspondientes a la composicion buscada son de 370 °C y 782 respectivamente.
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Figura 35 Evolucién de la capacitancia con la temperatura para el PZT

3.3.5 POLARIZACION DEL CASQUETE CERAMICO Y DETERMINACION DE LA CONSTANTE
DE ACOPLAMIENTO ELECTROMECANICO Kp.

El casquete que se polariz6 inicialmente fue el mostrado previamente en la figura 29a (véase el
apartado 3.3.3); una vez que se le colocaron electrodos de plata de manera equivalente a lo descrito
en el apartado 3.2.5, tomd e! aspecto mostrado en la figura 36. El voltaje aplicado correspondiente
es constante (de 3 kV) y como e! grosor del casquete es variable, entonces el campo eléctrico
aplicado cambia de un valor maximo (en la boca del casquete; donde el grosor es 0.15 cm) a un
valor minimo (en el fondo de! mismo, donde e! grosor es 0.19 cm), es decir:

(EP max, Ep mi) = (2, 1.57) kKV/mm.
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Cabe aci que que el po aplicado minimo es menor al valor usual (de alkrededor de
2 kV/mm), no se pudo aplicar otro de mayor intensidad debido a que la comiente de fuga
correspondiente, excedio al valor mai que p i jar la fuente de voltaje (5mA).Este
P ) fue repetido para los q 4 adapténdolo a las di iones cor di

P

Fig. 36 Casquete con eléctrodos de piata (las terminales eléctricas que se cbservan,
fueron agregadas luego de la polarizacion).
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Fig. 37 Respuesta en frecuencia del disco equivalente PZT.




Tomando en cuenta que {a frecuencia de resonancia del disco ceramico equivalente es de 29.3 kHz
y la de antiresonancia es de 29.7 Khz, entonces el valor de referencia obtenido para la constante de
acoptamiento electromecanico Kp es de 0.2; la respuesta en frecuencia del disco ceramico auxiliar
se muestra en la figura 37.

3.4 COMENTARIOS ACERCA DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS
3.4.1 CONFORMACION DEL CASQUETE PRECURSOR.

E| éxito obtenido en la conformacion del casquete precursor utilizando el proceso sugerido en este
trabajo confima que las expectativas iniciales se cumplieron. En la literatura especializada23.111 se
recomienda el método de conformacion tradicional para las formas planares, para lo cual se utiliza
un molde rigido y una presion uniaxial; asl los producto resuttantes suelen tener una buena calidad
ceramica en esta fase del proceso. Para conseguir formas no planares la presién uniaxial no es
adecuada por o que se recurre a los moldes no - rigidos que pueden someterse a presiones
isostaticas''1. Pese a lo anterior en este trabajo se utiliz6 el método tradicional de conformacién
ceramico y se tuvo la confianza suficiente de que teniendo algunos cuidados especiales seria
posible obtener elementos con una buena calidad. E! resultado favorable se atribuye basicamente a
las atenciones guardadas en dos aspectos que se sefalan a continuacion:

a) Consideraciones para el disefio del molde (Dado conformador)
b) Control en las variables de procesamiento.

En ambos casos se tomaron en cuenta consideraciones de orden practico y téorico22.113,118121; g se
puede destacar por ejemplo la valiosa colaboracién de los técnicos def taller mecanico del Centro de
Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnoldgico de la U.N.A.M, para el disefio y maquinado del molde.
También fue primordial el uso adecuado de las indicaciones de la literatura especializada, las cuales
se complementaron con la experiencia personal al respecto!13,
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E! control cualitativo de las propiedades reologicas de |a pasta precursora fue suficiente, la humedad
de la pasta influy6é en la viscosidad y en su capacidad para fluir cuando se le colocd en el molde
conformador. La aplicacién gradual de la presion durante 1a compactacion permitio el flujo adecuado
de fa pasta dentro del molde, de esta forma aunque la presion aplicada no fue isostatica el casquete
resultante presenté cierta homogeneidad y se mostro libre de defectos apreciables. En una primera
aproximacion se acepta que la geometria de los casquetes obtenidos esta cercana a lo esperado.
De esta forma en este momento se puede decir que se cuenta con un procedimiento sencilio para
conformar casquetes casi-esfericos de dos tipos; donde el segundo tipo se constituy6é como el objeto
de estudio del presente trabajo.

Tipos de casquetes precursores elaborados:

a)

b)

El primer tipo corresponde a un casquete cuyas caras (extema e intema) son
aproximadamente semiesferas concéntricas con radio R y r respectivamente; y por lo
tanto e! ancho de la pared es constante y vale L (véase la figura 38a).

El segundo tipo corresponde a un casquete cuya seccidn en dos dimensiones toma la
forma de una herradura (véase fa figura 38b). Este casquete se puede ver en una primera
aproximacion cualitativa como 1a superposicion de una semiesfera y de un cilindro. Donde
la semiesfera presenta una cara extemna con radio R, y la cara interna es una porcion de
semiesfera de radio r, cuyo centro esta desplazado a lo largo del eje Y, con una aftura k
con respecto al origen; por lo tanto el ancho de pared L, es variable. Mientras que el
cilindro tiene un radio R y altura k, donde la cara intema no es cilindrica sino que sigue ia
curvatura de una iesfera de radio r. Tomando en cuenta un valor fijo de los radios Ry r
que estan dados por las dimensiones del molde, se tiene 1a opcion de hacer variar la aftura
k, con lo cual se puede generar una familia de casquetes con ancho L variable. De esta
forma incluso k puede tomar un valor cercano ar, y solo se tiene que maquinar diferentes
aros metalicos auxiliares (con dimensiones apropiadas) que se utilizan como se sugiere en
la figura 27.
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Fig. 38 Tres ejemplos de casquetes semiesféricos

£l método aplicado en este trabajo puede ser exitoso sobre todo con los casquetes pequefios (con
un diametro cercano a una pulgada); para la conformacion de casquetes mas grandes posiblemente
deba utilizarse forzosamente moldes no-rigidos tales que permitan la aplicacion de presiones
isostaticas. En la figura 38c se ilustra un tercer tipo de casquete que también se puede obtener al
modificar por lijado un casquete del tipo ilustrado en la figura 38b.

3.42 SINTERIZACION, CARACTERIZACION CERAMICA Y POLARIZACION DE LOS
CASQUETES SEMIESFERICOS.

Los casquetes sinterizados presentan las caracteristicas geométricas de los casquetes
semiesféricos del segundo tipo de la clasificacidn establecida en apartado anterior (3.4.1). De los
resultados expuestos en los apartados 3.3.3, 3.3.4 y 3.3.5 se puede establecer que:

1.- La forma de los casguetes sinterizados es aproximadamente la misma que la de los casquetes
precursores, la deformacion gue resultd luego del proceso de sintefizacién puede minimizarse de tal
forma que se conserva la relacion entre las dimensiones basicas del casquete, por ejemplo, la
relacion entre el radio interno y el externo. Esto puede explicarse suponiendo que el casquete
precursor es un conglomerado homogéneo denso, su densidad aparente esta cercana al 76% de la
correspondiente a un casquete ya sinterizado. Puede suponerse también un contacto cercano entre
las particulas del aglomerado que favorece la cinética de |3 sinterizacion. De acuerdo a Reed® y a
Glass® para reducir la deformacion indeseable de un elemento ceramico debe buscarse gue la
densidad de ia pieza precursora esté cercana a la de la pieza ya sinterizada; con esto ademas

75



se reduce la intensidad de los esfuerzos mecanicos que resultan por el decremento en volumen del
elemento precursor, que traen consigo el almacenamiento de energia que con el tiempo favorecera
fa cinética de los fenémenos de envejecimiento dieléctrico22,

2.- El estudio de los patrones D.R.X complementado con lo observado en las fotografias AFM
permitieron establecer que el materia! obtenido presentdé una fase ferroeléctrica designada como
PZT* y una fase no ferroeléctrica de ZrO: minoritaria, la cual se segregd durante el proceso de
sinterizacion. La fase PZT* obtenida quedo descrita aproximadamente por ia ecuacion 3.11. En esa
ecuacion se observé que la x de la composicion se ubica en el intervalo de coexistencia de fases
ie.: 0.511 < x < 0.525; cabe agregar que la fase PZT " estd formada por celdas unitarias
tetragonales y romboedrales que coexisten en una proporcién definida. Puede suponerse que la
composicién obtenida PZT" es equivalente a las fases PZT estequiométricas que se ubican en la
vecindad de la zona MPB. Esta suposicién se apoya en que los valores obtenidos para las
propiedades fisicas evaluadas (razéon axial, temperatura de Curie, constante dieléctrica relativa,
densidad aparente, kp , etc) no se alejan demasiado de lo esperado. Por ejemplo la temperatura de
Curie del material evaluado superd muy poco a! valor esperado, lo cual se explica tomando en
cuenta que la temperatura de Curie se incrementa cuando x disminuye. El cambio de la fase PZT a
la fase PZT+ se atribuye primariamente a la evaporacién de PbO.

La presencia de la segunda fase no-ferroelectrica podria influir en las propiedades fisicas de!
material, de dos maneras, a saber: 1) por su presencia fisica; 2) por que al segregarse e! ZrO; , se
altera la razdn Zr/Ti = 0.525/0.475 desplazandose hacia el valor 0.512/0.488, con lo cual en lugar de
la fase PZT se tiene una fase PZT". El trabajo desarrollado por Tajimat2® proporciona informacion
para juzgar la primera altemativa; él encontrd que el efecto del ZrO2 como segunda fase en las
ceramicas PZT es limitado. Para llegar a esa conclusién fue necesario preparar un material con una
fase PZT agregandole a propésito 2rO2 como una segunda fase, con esto pretendia disminuir el
tamafio de grano del materia! sinterizado, lo cual de resultar asi, mejoraria las propiedades
mecanicas comrespondientes. Sin embargo observd un efecto inferior a lo buscado, en contraste con
otros 6xidos como el MgO y el Al2Oa. El efecto limitado del ZrO; como segunda fase, se explico en
términos de su baja reactividad. En contraste, la segunda alternativa es mas notable ya que desde
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los estudios pioneros de Jaffe, se sabe que las propiedades de los ceramicos PZT dependen de la
razén ZrfTi. El incremento de la temperatura de Curie se puede  utilizar como indicador del
desplazamiento de la razén Zi/Ti en |a fase obtenida con respecto a la razén buscada.

A partir de lo expresado anteriormente puede suponerse que las modificaciones en las
propiedades fisi del ceramico sinterizado se explican en ¥rminos de dos factores, a saber: la
evaporacion de PbO y el desplazamiento de la razén Zr/Ti. Como el cambio en las propiedades
fisicas del material es pequefio se puede considerar que el uso del cerdmico obtenido es viable, en
virtud de su cercania con la composicion dptima (que es la composicion buscada originalmente).

3. La respuesta piezoeléctrica aceptable del material preparado vatida el proceso de polarizaciéon
desarrollado. Se sabe que con la fuga de PbO se producen vacancias de Pb2+ o cual incrementa la
conductividad del material, que explicaria parcialmente el aumento en la cofriente de fuga que se
observo durante la polarizacion, lo cual impidio la aplicacion de un mayor campo de polarizacion. E!
valor estimado para la kp, del material (de 0.2) es mas pequefio que lo esperado pero resulta
razonable considerando dos factores, a saber: 1) el desplazamiento en la raz6n Zr/Ti y por otra
parte 2) la intensidad del campo de polarizacion. En el primer caso de acuerdo a Jaffe2 cuando x
tiende a 0.511, la k; tiende a 0.3. Entonces a la composicion preparada en este trabajo le deberia
comresponder un valor alrededor de este namero, lo cual en la practica no resulté asi. Esto puede
explicarse en términos del campo de polarizacion aplicado que resultd mas pequefio de lo esperado
lo cual se refleja en un valor reducido para la kp. Se sabe que para los materiales de la familia de los
titanatos de plomo con algunas excepciones'?s, |as constantes de acoplamiento electromecanico kp y
ki se incrementan con e! campo eléctrico aplicado y disminuyen con su decremento.

3.5 CONCLUSIONES:

En este trabajo se mostré que tomando algunos cuidados especiales es posible moldear formas
no planares, particularmente pequefios casquetes casi esféricos, con una geometria cercana a lo
esperado. Los cuidados referidos son: 1) el disefio cuidadoso del molde adaptandolo a las
necesidades especificas requeridas, no sélo en cuanto a forma sino también cuidando obtener una
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distribucién adecuada de presiones sobre la pasta a moldear; 2) el control cualitativo de la
humedad, de la viscosidad y de |la capacidad para fluir de la pasta y; 3) la aplicacién gradual de
la presibn de compactacion. Esto frajo como resultado la obtencién de casquetes con una
homogeneidad de compactacién aceptable y libres de defectos apreciables. El procedimiento
desarrollado permitié conformar casquetes casi-esféricos de dos tipos: 1) casquetes cercanamente
esféricos con pequefias variaciones en su grosor de pared; 2) casquetes casiesféricos con un
grosor de pared variable y cuya boca tiene una terminacion cilindrica. Para preparar el ceramico se
escogid el método de reaccibn de oxidos en estado sélido, a la fase PZT seleccionada le
correspondié una razén Zr/Ti igual a: 0.525/ 0.475, sin embargo debido al control incompieto de la
evaporacion de PbO se obtuvo un material ceramico que presentd una fase ferroeléctrica mayoritaria
designada como PZT* ( en este caso la razén Zr/Ti tomé el valor: 0.512/ 0.488) y una segunda fase
minoritaria no ferroeléctrica de ZrO:. En la fase ferroeléctrica se tienen dos estructuras cristatinas: a
saber: [a estructura tetragonal y la romboedral que coexisten en una proporcion definida. Los valores
asociados a las propiedades fisk evaluadas tales como la temperatura de Curie, la densidad, la
constante dieléctrica y algunas propiedades elasticas, indican que la naturaleza ferroeléctrica de 1a
fase PZT" domina ia conducta global del material, y que esta fase resulta equivalente a las fases PZT
estequiométricas que se ubican en los alrededores de la frontera MPB. La diferencia entre los
valores observados y los valores esperados para las propiedades fisicas que caracterizan al material
preparado, se pueden atribuir a la evaporacion de PbO y al desplazamiento de la razén 2r/Ti (i.e
desde 0.525/0.475 hasta 0.512/0.488). Luego de su polarizacién e! material preparado exhibié una
respuesta piezoeléctrica aceptable, ya que presenta una constante de acoplamiento electromecanica
que, aun siendo menor a la 6ptima, le confiere una respuesta piezoeléctrica suficiente para su
utilizacién como elemento activo de un transductor electroacustico.
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4.1 INTRODUCCION:

La respuesta piezoeiéctrica del casquete ceramico fabricado en este trabajo lo hace
potenciaimente util como transductor electroacistico, y debido a su geometria curva debe ser
clasificado en la categoria de los transductores no-planares. En témminos de su geometria este
casquete se a las iesferas piezoceramicas de Erich y Butler y a los piezodomos

cerdmicos, también lamados actuadores arcoiris (Rainbow Actuators™).

Et enfoque de ondas ultrasdnicas con fines industriales o biomédicos constituye la principal
aplicacion tecnologica actual de los casquetes piezoeléctricos, y como se menciond en el apartado
2.3, los dispositivos que tienen un material piezocompuesto como elemento activo supera a los
dispositivos tradicionales'™.125, Pese a esto el uso de casquetes y de otros transduclores
electroacisticos no planares elaborados a partir de materiales piezoceramicos, no ha desaparecido
si no que en la actualidad se les sigue utilizando tanto en los dispositivos tradicionales, como en
otros de méas reciente desarrolio. A manera de ejemplo, se pueden mencionar los dispositivos de
enfoque de ondas superficiales (ondas de Rayleigh) y las pinzas acusticas, disefiados
respectivamente por Kim'® y Wu%2. Para averiguar el potencial tecnoldgico de un transductor
electroacustico con una geometria especifica, es preciso deterrninar primariamente |a respuesta
acustica comespondiente de manera experimental o por métodos de simulacion. En el caso de los
transductores piezoceramicos con forrnas geométricas conwencionales, se cuenta con modelos
tedricos que predicen su respuesta acustica con cierta precision 91; el conocimiento de la p
acastica de un casquete pemite asignarle un uso especifico, ademas de que se puede reconocer
sus alcances y limitaciones dentro del campo de los transductores electroaciasticos. De esta forma
el segundo objetivo particular del presente trabajo se refiere a la determinacion de la respuesta
acustica del casquete semiesférico fabricado en este trabajo, utilizando métodos especificos de la
acustica para peffilar su potencialidad como transductor electroacustico. Este objetivo se
complementa con el formulado previamente en el capitulo anterior y permitié alcanzar el objetivo
general. Las acciones desarrolladas para alcanzar este objetivo se describen en el siguiente

apartado.




4.2 DESARROLLO EXPERMMENTAL

4.2.1 CARACTERISTICAS DEL PIEZOCASQUETE EVALUADO.

El casquete evaluado como transductor elect ustico se tra en la figura 39, cabe agregar. -

que fue sinterizado y polarizado como se d pecti en los ap 3.33y335
sus caracteristicas basicas son las siguientes: tiene un didgmetro externo de 1.19 cm y un didmetro
interno de 1.04 cm, su grosor en el fondo es de 0.36 cm y en la boca es de 0.15 cm, el valor de k es
deOZianyﬁndmbsumasacontodoyabcﬂodosesdewwg Su densidad esté cercana
7.2 g/cm? y su impedanci: [ istica toma un valor cercano a 28 x 108 kg/ m2s. Cabe
decir que los parametros g étricos del casq uenenunammdumbmdexOOSan.mntms
que a la masa Je corresponde una incertidumbre de + 0.05g. Enunap ap HOn pued:
decirse que la esfericidad del casquete es aceptable, sin bargo debe preci: que durante la
sinterizacion el casquete se deformd Hig en el @sq de la figura 40 se pretende mostrar
que la boca del casquete se deformd con respecto a la forma circular esperada, con linea punteada
s6 muestra el circulo esperado (A) y con linea continua la figura oblenida (B). Por las dimensiones R
y r de este casquelte se le puede consi como un transd pequefio, cabe ’ que los
casquetes que dan forma a la esfera de Erlich y Butier bién son pequefios, pues se tiene que Ry
r toman los valores: 2.31 y 2.08 cm, respectivamente®. Por otra parte, la impedancia acistica del
material esth a los ipé para las ceramicas PZT 52; a estas ceramicas les
[~ ponden valores alrededor de 30 X 108 Kg m2s-1.

Fig. 39 Fotografia dol casquete piezoceramico evaluado
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Fig. 40 Esquema que muestra la asfericidad de la boca de! casquete evaluado,
la linea continua sefiala e! contorno de [a figura obtenida y la linea
discontinua el contorno circular esperado.

422 RESPUESTA EN FRECUENCIA DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO

Para la caracterizacidén acistica de los elementos activos de los transductores electroacusticos,
frecuentemente se deben cuidar algunos aspectos basicos como el aislamiento eléctrico y el
amortiguamiento mecanico. La caracterizacion aclstica de los transductores subacuaticos se realiza
en cubas liquidas donde el aislamiento eléctrico es fundamental; frecuentemente este aislamiento
eléctrico se logra encapsulando e! dispositivo en poliuretanc73.106-108 Para e! casquete evaluado, la
caracterizacion acastica se desarrolié en aire por lo que no fue necesario utitizar ningdn aistamiento
eljéctrico extra. Dado que el casquete evaluado debid montarse en un soporte giratorio, se procurd
interponer un pequefo cojin de hule espuma (espuma de poliuretano), esto con el objeto de reducir
el amortiguamiento de la vibracion debido a la interaccion directa con el soporte giratorio. La
evaluacion de la respuesta en frecuencia del casquete piezoceramico se realizdé en funcidn del
equipo disponible, por lo cual el intervalo de observacion fue dividido en dos segmentos, a saber:
(20HZz-20 kHz) y (20 —100) kHz; el primer segmento corresponde a la region audible y el segundo a
un segmento dentro de la region ultrasdnica. Cabe agregar que la evaluacion de la respuesta para
frecuencias mayores resulta de interés, pero en este casc no se realizé porque no se conté con un
sensor de ultrasonido sensible por arriba de los 100 kHz. Para limitar el ruido de fondo, las
mediciones correspondientes se efectuaron en el interior de una camara anecoica.
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Fig. 41 Esquema del arreglo experimental utilizado para evaluar la respuesta
acustica del casquete piezoceramico, a) en la region audible y b) en
la region ultrasénica.
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Para evaluar 1a respuesta en frecuencia en la region audible, el casquete fue excitado usando un
generador de sefial HP204D, cuya sefial fue magnificada con un amplificador de audio de tal manera
que el voltaje pico- pico de salida fue de 6.5 volts. El sonido producido por la vibracion de! casquete
fue sensado con un microfono ultrasénico BK&4135 conectado a un analizador de sefales
BK&2034; cabe agregar que e! micréfono fue colocado enfrente del casquete, a una distancia de
5 c¢m (a o largo de!l eje X) y a 0.2 cm (a lo largo del eje Y). E! movimiento del micréfono fue
controlado con un sistema posicionador manua! milimétrico. Véase la figura 41a donde se muestra
esquematicamente el arreglo experimental correspondiente, en la misma puede apreciarse que el
casquete evaluado se coloco en un soporte giratorio, y que ademas se utilizé un pequefio cojin de
espuma de poliuretano para reducir la interaccion directa entre et casquete y el soporte. Por ofra
parte, e! arreglo experimental que se muestra esquematicamente en la figura 41b se utilizb para
evaluar la respuesta en frecuencia del casquete en la regién ultrasénica, puede observarse en la
figura que este sistema es equivalente al descrito previamente, solo que en este caso la sefial de!
generador excita directamente a! casquete, donde e! voltaje pico-pico de salida fue de 5.2 volts. E!
sonido producido por la vibracién del casquete fue medido usando el sensor de ultrasonido BK2636.
Finalmente cabe agregar que el tamafio de!l micréfono es menor que ia longitud de onda que se
pretende sensar.

4.2.3 PATRONES DE RADIACION DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO

Una vez que se conocieron las frecuencias de resonancia de! casquete piezoceramico, se procedié
a determinar los patrones de radiacion correspondientes a estas frecuencias. El estudio se restringié
a los primeros tres maximos mas intensos. Para determinar los patrones mencionados se utilizé el
arreglo experimental de la figura 41a, donde la frecuencia de excitacion del casquete tomo el valor
del primer maximo de mayor intensidad, y luego con el micréfono alineado con respecto a un punto
fijo del casquete, se registré la presion sonora P1; tomando como cero el angulo que corresponde a
esta posicion, el resultado obtenido se expresd como el par ordenado {(0,P1). Una vez hecho lo
anterior se procedié a girar manualmente el casquete un angulo de 15° y se registré la presion
sonora P2 correspondiente, de tal manera que se obtuvo el par (15°,P2); este proceso se repitié cada
15 hasta completar una vuelta, con lo cual se pudo dibujar el patrédn de radiacidn correspondiente.
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Conseguido lo anterior, el proceso se repitid para el siguiente maximo (el que sigue en intensidad)
con lo cual se pudo dibujar el patron de radiacion cofrespondiente. Finalmente como el tercer
maximo evaluado rebaso la frecuencia audibie fue necesario utilizar el arreglo experimental de la
figura 41b, procediendo de manera analoga a lo descrito previamente.

4.2.4 FACTOR DE ENFOQUE DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO

Para evaluar el factor de enfoque del casquete se utilizo el arreglo experimental de 1a figura 42;
cabe aclarar que e! eje coordenado de referencia a partir del cual se describen los desplazamientos
correspondientes, esta centrado y alineado con 1a boca del casquete de manera analoga a como se
utilizé en el apartado 3.3.2. £n la figura 42 puede notarse que la superficie concava del casquete
apunta hacia arriba, mientras que el micréfono esta alineado con el centro del casquete y esta
colocado a una distancia fija con respecto al fondo del mismo, su posicion quedd descrita con las
coordenadas (0, -Y1). La frecuencia de excitacion utilizada fue igual a la del primer maximo relativo
mas intenso. Cuando se tomo el valor de la presion sonora P: correspondiente se registréd
anotandolo de la siguiente manera: ( 0, -Y), P1).
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Fig. 42 Esquema del arreglo experimental utilizado para evaluar el factor de enfoque del casquete.




Posteriormente se midio la presién sonora P, a lo largo del eje X dejando e! micréfono a la misma
altura (es decir con el mismo valor de la Y1); de esta forma se identificd el perfil de radiacion sonora
correspondiente. Repitiendo este proceso para diferentes valores de Y (es decir alejando el
microfono del fondo del casquete) se consiguid mapear el cambio en la presién sonora que ocurre
en e! plano XY. Con los resultados obtenidos se pudo reconocer la variacion de la presion sonora a
o largo del eje Y, y a lo largo del eje X que comresponden respectivamente al eje de simetria
principal y a! eje lateral. Cabe agregar que e! movimiento del micréfono se logré con un sistema
posicionador manual milimétrico.

4.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES

4.3.1 RESPUESTA EN FRECUENCIA DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO

La respuesta en frecuencia del casquete piezoceramico en la regién audible se muestra en la
figura 43a como una grafica de amplitud de presién sonora (en dB) contra la frecuencia (en kHz). En
esta grafica pueden observarse seis maximos relativos los cuales ocurren a las frecuencias de: 5, 9,
104,12, 14 y 17.1 kHz; donde resaltan por su intensidad e! tercero y el sexto. Para relacionar los
valores asociados a la frecuencias anteriores se puede construir una progresion, para esto dividimos
todos los valores observados entre 10.4 kHz, el cual corresponde af tercer maximo. Asl la progresion
buscada tom¢ los siguientes valores es: 0.48, 0.86, 1, 1.15, 1.34 , 164, ......

Complementariamente la respuesta en frecuencia en la region uitrasénica se muestra en la figura
43b. En este caso graficamente pueden observarse seis maximos relativos los cuales ocurren a las
frecuencias: 37.2, 39.5, 50.2, 60.1, 63.3 y 80.3 kHz; donde resaitan por su intensidad el primero y
el tercero. Procediendo de manera analoga al caso anterior podemos continuar la progresion,
considerando que el intervalo ahora observado es ia continuacién del anterior, asi la posicion que les
corresponde a los maximos ahora observados en la progresion se expresa como sigue: ... , 3.5, 3.7,
48, 57, 6.1, 7.7,.......
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Fig. 43 Respuesta en frecuencia del casquete piezoeléctrico, a) regidén audible, b) region
uitrasénica.
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4.3.2 PATRONES DE RADIACION ACUSTICA DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO+

En las figuras 44 y 45 se muestran los patrones de radiacion acustica del casquete piezoceramico
para los tres primeros maximos relativos mas intensos. Observando el patron de radiacion acustica
del casquete ceramico para la frecuencia de 10.4 kHz (véase 1a figura 44a) se puede reconocer que
ta presion de radiacion acustica varia progresivamente tomando cuatro maximos y minimos, los
cuales ocurren respectivamente para © = 30, 135, 240 y 315" y para 6 = 0, 75, 195 y 270°. Tales
maximos reciben el nombre de ldbulos. El segundo lbbulo que ocurre a 135° destaca sobre los
restantes por su mayor. Cabe agregar que los lébulos observados no estan repartidos
uniformemente y no son simétricos, en el patron se observa que solo los tres primeros Gbulos
guardan una separacion constante entre si (de 105°), mientras que el Gltimo guarda una separacion
de 75° (con respecto al primero). Otrd aspecto por destacar en términos de la presion de radiacion
acustica es que el primer minimo { con P = 20 dB) toma valores cercanos al valor mas pequefio que
se puede observar con el arreglo experimental utitizado, en contraste el segundo y cuarto minimo
( con P = 27.5 dB) asumen valores superiores al valor mas pequefio observable.

Cuando el casquete oper6 en las frecuencias de 17.1 y 37.2 kHz (véanse las figuras 44b y 45) es
dificil distinguir los I6bulos, ya que la variacion entre los valores extremos es pequefia ( inferiora 5§
dB). El estudio de la variacion del patrén de radiacion con la altura (coordenada Y) para la frecuencia
de 17.1 kHz mostrd que ésta no es significativa, al menos para esta frecuencia, pues en la figura 46
donde se muestran los patrones correspondientes (superpuestos) se observa que los IGbulos
conservan su posicién angular, y la presion sonora cotrespondiente varia muy poco (del orden de
2.5 dB). Aquli, cabe aclarar que para tener una idea definitiva a! respecto seria necesario extender el
estudio a los maximos restantes y de ser preciso utilizar una prueba mas fina por ejemplo una
prueba de anemometria laser.




b)

Fig.44 Patrones de radiacion acustica dei casquete piezoceramico
que oscila en la frecuencia de a) 10.4 kHz y b) 17.1 kHz.




Ampiind do prosién senera (48)

Fig.45 Patrén de radiacion acustica del casquete
piezoceramico que oscila a la frecuencia de 37.2 kiHz.

Fig.46 Patrones de radiacion acustica de! elemento
piezoceramico operando en ia frecuencia de10.4 kHz ,
cuandoy =0.2,04,06y08cm.




4.3.3 FACTOR DE ENFOQUE DEL CASQUETE PIEZOCERAMICO

En las figuras 47a y 47b, se muestra graficamente la conducta de la presién acustica en el interior
del casquete y también en la vecindad inmediata, mientras el casquete opera a una frecuencia de
10.4 kHz. En ia figura 47a se muestra la variacién de la presion aclstica a lo largo del eje de simetria
principal (supuesto eje focal), mientras que en la figura 47b se muestra la variacion correspondiente
al eje lateral. Si observamos la figura 47a podemos damos cuenta que la presién acustica disminuye
mon6tonamente al alejarse de la superficie vibrante, lo cual implica la ausencia del factor de enfoque
en esta direccion; este resultado parece dificil de explicar a primera vista, considerando que en
principio cabria esperar que toda superficie concava deberia de exhibir un factor de enfoque. Para
aclarar esta suposicién apresurada y para avanzar en una explicacion de! hecho observado se
requiere consultar la literatura técnica apropiada y luego discutifa comparativamente; los
comentarios al respecto se presentan mas adetlante. Por otra parte la figura 47b permite observar
que la presion acustica decrece monftonamente de manera casi simétrica al alejarse lateralmente
del eje de simetria y et valor maximo se localiza precisamente en el eje de simetria. Esta conducta
se repite al alejarse de 1a superficie radiante (para diferentes valores de la Y), también puede
destacarse el hecho de que los maximos observados son amplios lateralmente. Este hecho puede
asociarse con las dimensiones de! micréfono sensor, sobre todo con su diametro (es de % plg) ya
que es comparable con el del casquete evaluado, el problema radica en que el micréfono sensa la
vibracion de todo el elemento de superficie que tiene enfrente lo cual incrementa, la intensidad de la
vibracion observada. Cabe decir que para disminuir este efecto se podria utilizar un micréfono mas
pequefio, por ejemplo un microfono del tipo aguja®.

4.4 COMENTARIOS ACERCA DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS :
La respuesta acustica del casquete piezoceramico evaluado reveld una conducta que guarda
cierta similitud con la respuesta acustica de algunas formas conocidas, particularmente con la

asociada a los casquetes esféricos y con los aros citindricos. De los resultados expuestos en los
apartados 4.3.1, 4.3.2 y 4.3.3 se puede establecer lo siguiente:
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Fig. 47 Presion sonora en el interior del casquete mientras opera a una frecuencia de 10.4 kHz,
a) a lo largo del eje de simetria (distancia axial) ; b) a lo largo de! eje lateral (distancia lateral).




1. Para entender la vibracion del casquete de manera simplificada, se puede suponer que de
manera analoga a los discos piezoeléctricos, éste puede vibrar en el modo planar y en el modo
grosor cuando es excitado con una sefial periddica. En la figura 48 se muestra
esquematicamente como ocurren estas vibraciones. Puede suponerse que el casquete se deforma
ciclicamente desde su forma original (dibujado con linea continda) hasta una forma subsecuente
ilustrada con linea punteada, y viceversa.

)

Fig. 48 Modos de oscilacion en un casquete excitado con una sefal eléctrica
peri6dica ; A) modo planar y B) modo grosor.

Dicho lo anterior, puede suponerse que los primeros maximos relativos observados en la respuesta
en frecuencia del casquete estarian asociados con una oscilacion en el modo planar (todos ellos
ocurren en la region audible). Y luego los maximos subsecuentes (que ocutren en la region
ultrasdnica) podrian asociarse con la vibracién en el modo grosor. De esta forma el primer maximo
relativo intenso que ocurrié a 10.4 kHz comresponderia a la primer frecuencia de resonancia en el
modo planar y las siguientes frecuencias de resonancia ocurririan sucesivamenteen: 5, 9, 12, 14 y
17.1 kHz; sin embargo no se descarta que alguna de las frecuencias mencionadas correspondan a
modos secundarios de vibracion. Complementariamente las vibraciones en el intervalo ultrasénico
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evaluado corresponderian al modo grosor (predominantemente), asi e! maximo que ocurrié a 37.2
kHz podria atribuirse a la primer frecuencia de resonancia en este modo, y el resto de los maximos a
fas frecuencias subsecuentes en este modo . Debe sefialarse que se queda pendiente la evaluacion
del casquete para las frecuencias mayores que 100 kHz. En este trabajo no fue posible realizar lo
anterior por razones operativas, lo cual resulta un problema practico ya que seria importante
descartar que por arriba de esa frecuencia ocurren otros maximos relativos mas intensos que los
utilizados para caracterizar la respuesta del casquete.

2. Los patrones de radiacién acustica obtenidos revelaron que el casquete evaluado se comporta
como una fuente multidireccional para las frecuencias cercanas y mayores que 10.4 kHz. La falta de
simetria en los patrones de radiacion acustica se atribuye a la deformacién geométrica del casquete
evaluado.

3. El factor de enfoque cuando el casquete vibra en el modo planar tiene una conducta singutar.
Para entender esta conducta primero se debe recordar que tipicamente los transductores acusticos
concavos (esféricos, parabdlicos, y elipsoidales) pueden enfocar ondas acusticas®!. Sin embargo
aunque el casquete evaluado es coéncavo no presenta un factor de enfoque equivalente. De acuerdo
a Sung®! ia capacidad de enfoque de las formas esféricas puede caracterizarse estudiando la curva
de presién de radiacién acustica versus la distancia axial y la curva de presion de radiacion acustica
versus la distancia radial; para tomar como referencia a estas curvas se les reproduce en la figura
49. Si comparamos |a figura 49a con la figura correspondiente asociada al casquete evaluado (figura
47a), se puede reconocer que mientras 1a figura de referencia revela que ia presiéon acustica sonora
se incrementa paulatinamente con fa distancia axial y logra un maximo centrat (et cual ocurre a la
distancia focal), la respuesta del casquete es diferente ya que en este caso la presidon de radiaciéon
acustica decrece mondtonamente al aumentar la distancia axial (medida con respecto a la
superficie). La diferencia observada entre el casquete evaluado y los casquetes esféricos en lo
relativo a la variacion de la presién acustica como funcion de la distancia axial, llevé a considerar la
respuesta de los aros piezoeléctricos como punto de comparacion.




Fig.

49 Presion acustica de un transductor esférico a) a lo largo de la distancia axial;
b) a lo largo de |a distancia radial ( figura tomada de la referencia 91) .
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Fig. 50 Presion acustica de un transductor cilindrico a) a lo largo de ladistancia axial;
b) a lo largo de la distancia radial ( figura tomada de la referencia 91) .
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Recuérdese que el casquete evaluado se puede ver como la superposicion de un aro con una
semiesfera (cuyo grosor de pared es variable). Theumann® estudié el cambio en la presion de la
radiacién acustica en el interior de los aros piezoeléctricos como funcion de la distancia axial y lateral
(véase la figura 50). Si comparamos la figura 47a con la figura 50a puede observarse de inmediato
una similitud explicita, sobre todo con el aro de 0.4 mm de altura; cabe recordar que el aro del
casquete evaluado tiene una altura de 2.1 mm. Esta comparacion en cuanto a la conducta de la
presién acustica en el interior del casquete a lo largo de 1a direccion axial sugiere una analogia entre

el casquete evaluado y los aros piezoeléctricos. Sin bargo esta semej no se repite al
comparar el cambio en la presion acustica como funcion del desplazamiento lateral (véase las
figuras 47b y 50b). En este caso puede agregarse que la respuesta correspondiente guarda mayor
semejanza si se le compara con la de una cavidad esférica (véase la figura 49b), aunque no debe
dejarse de notar que el maximo asociado a la cavidad evaluada no esta tan aguzado como en el
caso de la sefial de referencia {cavidad esférica). Esta observacion nos permite identificar que existe
cierta semejanza en |la conducta de la presién acustica en el interior del casquete evatuado a lo targo
de la direccién lateral con la respectiva respuesta de un casquete esférico.

Lo expresado anteriormente permite reconocer que para explicar la conducta en el factor de
enfoque del casquete evaluado se debe tomar en cuenta !a geometria de! mismo, los resultados
previamente examinados sugieren una relacién con los aros y con las esferas piezoeléctricas. Se
piensa que para detallar experimentalmente esta relacion se podria preparar y luego caracterizar el
factor de enfoque de un casquete casiesferico con un grosor de pared variable y luego comparar lo
obtenido contra la respuesta correspondiente a una familia de casquetes equivalentes al evaluado
en este capitulo, se trataria de variar la altura de! aro superior para asi de esta manera identificar
cuanto afecta su presencia a la respuesta de enfoque; por supuesto otra manera de abordar este
problema seria a través de! modelado y simulacion de la respuesta del casquete. Una vez decidido
que camino de los dos es el mas viable el trabajo correspondiente quedaria para una fase posterior
de este trabajo.

4. Aun cuando no se tiene una explicacién completa de la respuesta acustica del casquete evaluado
su singularidad lo vuelve potencialmente 0til para aplicaciones novedosas. A partir de lo mencionado
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previamente se puede reconocer que el casquete podria utilizarse primariamente como una fuente
acustica en el intervalo estudiado { 0, 100) kHz. Y por la variacion caracteristica en la presion de
radiacion acuastica del casquete a lo largo de la direccion axial y radial resultaria interesante evaluar
su participacion en un sistema equivalente al que se utiliza en las pinzas acisticas de Kim126.

4.5 CONCLUSIONES

Se evalud la respuesta acustica de un casquete piezoceramico casiesférico elaborado con un
proceso especifico previamente descrito. Por sus dimensiones geométricas se le puede considerar
un transductor electroacistico no planar pequefio. Este casquete vibra en los modos planar y grosor
en el intervalo de frecuencias estudiado (0-100 kHz), estos modos se observan nen en et intervalo
observado de la manera usual para los ceramicos con la fase PZT,; primero aparece e! modo planar
ubicandose su primera frecuencia de resonancia a 10.4 kHz; posteriormente a este maximo le
suceden consecutivamente otros de menor intensidad. Después, alrededor de 37.2 kHz ocurre la
primera frecuencia de resonancia en el modo grosor cuya amplitud de vibracion supera
significativamente la correspondiente del modo planar. No se descarta que el casquete evaluado
tenga una respuesta acustica global resultado de la combinacién de los modos de vibracion
mencionados y de otros dificiles de interpretar.

Cuando el casquete evaluado vibra en el modo planar, en su primer frecuencia de resonancia a
10.4 kHz, puede comportarse como una fuente que radia con mayor intensidad en ciertas
direcciones preferenciales (en las direcciones sefialadas por los idbulos de radiacion). Cuando el
casquete vibra en e)l modo planar (a la frecuencia de 10.4 kHz) presenta un factor de enfoque
singular. Aunque no se tiene un explicacion completa, la conducta observada se vincul6 con la
geometria del casquete. En efecto, la presion acustica decrece monétonamente con |la distancia
axial (de manera analoga a como sucede con los arcs piezoceramicos) mientras que la presion
acustica alcanza un maximo a lo largo de su eje de simetria, decreciendo monétonamente al alejarse
de este punto ( lo cual refieja la conducta de los casquetes semiesféricos piezoceramicos).
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Finalimente a partir de los resultados de la caracterizacion actustica del casquete, en este momento

se pued gerir al dos usos inmediatos: a) su uso como ft [ istico; y b) su
usoo:omoc:amdadat:usticacsnuna&sbmaequwalomealaspmznsacusticalsdeb(lm'i's
Compi i , cabe agregar que el niumero de aplicaciones puede incrementarse
sensiblemente si se usan dos c supefp de la mi forma que los casquetes
semiesféricos de Erich y Butier; con lo cual se obtendria una casiesfera (véase la figura 51).
Finalmente, realizando aigunos cambios en ef q se ampliarian ain mas las

Fig 51. Fotografia de una casiesfera conformada por dos
casquetes precursofes (aun no sinterizados).
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CONCLUSIONES GENERALES:

En este trabajo se mostrd que es posible obtener casquetes casiesféricos piezoceramicos de
buena calidad que pueden ser utilizados posteriormente como transductores electroacusticos.
Moldeando pasta precursora dentro de un molde rigido (con una presion uniaxial) se obtienen
casquetes precursores que pueden sinterizarse utilizando el método de reaccidn de éxidos en
estado solido. Para obtener casquetes aceptables se debe procurar algunos cuidados especiales en
e! disefio de! molde de compactacién, en el control de algunas propiedades fisico-quimicas de ia
pasta precursora y de las condiciones de compactacion. Procediendo de esa manera es posible
conformar dos tipos de casqueles: 1) casquetes cercanamente esféricos con un grosor de pared
practicamente constante, y 2) casquetes casiesféricos con un grosor de pared variable cuya boca
tenga una terminacion cilindrica.

El material ceramico que dio forma a los casquetes presentd una fase ferroeléctrica mayoritaria
dominante designada como PZT* ( con una razén Zr/Ti de 0.512/ 0.488) y una segunda fase
minoritaria no ferroeléctrica de ZrO2. La fase ferroeléctrica tiene dos estructuras cristalinas, una
tetragona!l y otra romboedral, que coexisten en una proporcidn definida. Cabe agregar que el
comportamiento piezoeléctrico de la fase PZT’ resulta equivalente a las fases PZT estequiométricas
que se ubican en los alrededores de la frontera MPB . Debe mencionarse que por la evaporacion de
PbO durante la sinterizacion, el material obtenido disminuyd su p piezoeléctrica, sin
embargo, aun asl fue posible obtener un grado de polarizacion suficiente para utilizarlo como
elemento activo de un transductor electroacuistico no planar.

El casquete piezoceramico casiesférico evaluado acusticamente se comporta como un transductor
electroacustico no planar pequefio. Puede vibrar en los modos planar y grosor en e} intervalo de
frecuencias estudiado (0-100) kHz, donde estos modos se superponen en el intervalo observado de
ia manera usual para los ceramicos con la fase PZT. La primera frecuencia de resonancia en et
modo planar ocurre a 10.4 kHz, y la correspondiente en el modo grosor ocurre alrededor de 37.2
kHz. No se descarta que el casquete evaluado tenga una respuesta actstica global itado de la
combinacién de los modos de vibracion mencionados y de otros dificiles de interpretar.
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Cuando el casquete evaluado vibra en el modo planar, en su primer frecuencia de resonancia, puede
comportarse como una fuente que radia con mayor intensidad en ciertas direcciones preferenciales
(en las direcciones sefaladas por los lobulos de radiacion multidireccional). E! factor de enfoque
cuando el casquete vibra en el modo pfanar en la primer frecuencia de resonancia tiene una
conducta singular dificil de interpretar. Aunque no se tiene un explicacion completa para la conducta
observada, ésta se vinculd con la geometria del casquete; ya que la presidn acustica decrece
mondtonamente con la distancia. axial de manera analoga a como sucede con los aros
piezoceramicos, mientras que la misma alcanza un maximo a lo largo del eje de simetria del
casquete decreciendo moné6tonamente al alejarse de este punto, lo cual lo acerca a la conducta de
los casquetes semiesféricos piezoceramicos.

Desde este momento se puede sugerir al menos dos aplicaciones inmediatas para el casquete
elaborado: a) su uso como fuente o sensor acustico, y b) su uso como cavidad acustica en un
sistema equivalente a las pinzas acusticas de Kim. Para incrementar el numero de apficaciones
posibles, se podria intentar utilizar dos casquetes superpuestos de la misma forma que los
casquetes semiesféricos de Erlich y Butler; con lo cual se obtendria una casiesfera. Finalmente,

conviene d ar que al algunas modificaciones simples (como {a abrasion de la boca del

JIey

casquete) se ampliarian atin mas sus posibilidades operativas.
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