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NGHIEÂN CÖÙU VAØ CHEÁ TAÏO GOÁM SAÉT ÑIEÄN PZT53/47  

BAÈNG PHÖÔNG PHAÙP HOÙA HOÏC CAÛI TIEÁN 

Huyønh Duy Nhaân 

Tröôøng Ñaïi hoïc Thuû Daàu Moät 

 

TOÙM TAÉT 

Baøi baùo naøy trình baøy veà caùc keát quaû nghieân cöùu cheá taïo goám saét ñieän PZT53/47 coù 

coâng thöùc hoùa hoïc Pb(ZrxTi1-x)O3 baèng phöông phaùp hoùa hoïc caûi tieán. Boät PZT ñöôïc toång 

hôïp theo phöông phaùp coå truyeàn, nung sô boä taïi 850
o
C trong thôøi gian 4 giôø. Boät nung sô boä 

ñöôïc hoøa tan trong axit HNO3 loaõng thöïc hieän trong loø vi soùng vôùi thôøi gian ngaén. Hoãn hôïp 

ñöôïc cho keát tuûa trong moâi tröôøng NH4OH loaõng (PH = 9-10), tuûa ñöôïc nung taïi 700
o
C 

trong 2 giôø. Keát quaû thu ñöôïc boät goám saét ñieän coù caáu truùc vaø vi caáu truùc ñoàng ñeàu, sieâu 

mòn, kích thöôùc haït töø 80nm ñeán 100nm. Sau ñoù, boät ñöôïc eùp thaønh maãu vaø nung thieâu keát 

ôû caùc nhieät ñoä 950, 1000, 1050 vaø 1100
o
C trong 3 giôø taïo thaønh goám khoái. Tính chaát saét 

ñieän cuûa goám cuõng ñaõ ñöôïc nghieân cöùu. 

Töø khoùa: PZT, hoùa hoïc caûi tieán, vi soùng, saét ñieän, goám khoái 

* 

1. Ñaët vaán ñeà 

 Trong moät vaøi naêm trôû laïi ñaây, goám 

oâxit coù caáu truùc nanoâ ngaøy caøng thu huùt 

ñöôïc söï quan taâm vì chuùng coù caùc tính chaát 

khaùc bieät so vôùi caùc vaät lieäu coù caáu truùc 

microâ. Phöông phaùp truyeàn thoáng khoâng 

coøn phuø hôïp vôùi yeâu caàu cuûa quaù trình toång 

hôïp vaät lieäu naøy. Caùc phöông phaùp hoùa hoïc 

ngaøy caøng ñöôïc söû duïng nhieàu hôn ñeå cheá 

taïo vaät lieäu, vôùi öu ñieåm toång hôïp ôû nhieät 

ñoä thaáp, vaø coù theå ñieàu khieån ñöôïc söï phaùt 

trieån kích thöôùc haït. 

Phöông phaùp sol – gel truyeàn thoáng ñaõ 

ñöôïc öùng duïng ñeå cheá taïo caùc vaät lieäu PZT, 

PLZT, PbTiO3 daïng goám cuõng nhö maøng 

moûng [2]. Phöông phaùp sol – gel söû duïng ôû 

ñaây cuõng raát ña daïng, ñieàu kieän toång hôïp (tæ 

leä axit: M
n+

, ñoä PH, thaønh phaàn dung dòch…) 

raát khaùc nhau. Ñeå cheá taïo PbTiO3, nhieàu taùc 

giaû ñaõ söû duïng nguyeân lieäu xuaát phaùt laø 

Pb(NO3), TiCl4. Taïi nhieät ñoä 30
o
C, PH : 8 -

10.8, PbTiO3 ñaõ hình thaønh. Moät soá taùc giaû 

khaùc duøng phöông phaùp Pechini cheá taïo 

PLZT töø caùc nguyeân lieäu PbO, La2O3, 

ZrOCl2.8H2O, Ti[O(CH2)CH3]4 vaø axit citric.  

Ñoái vôùi vaät lieäu saét ñieän Pb(ZrxTi1-x)O3 

[PZT] vaø PZT pha taïp, vaán ñeà khoù khaên 

nhaát laø trong thaønh phaàn vaät lieäu coù chöùa 

TiO2 raát khoù tan trong moâi tröôøng HNO3. 

Naêm 1999, nhoùm taùc giaû E.B.Araujo vaø 

J.A.Eiras ñaõ ñeà xuaát cheá taïo caùc dung dònh 

PZT xuaát phaùt töø boät goám sau khi ñaõ nung 

sô boä. Tuy nhieân, do söû duïng phöông phaùp 

nung noùng thoâng thöôøng neân khoâng theå 

hoøa tan hoaøn toaøn PZT trong moâi tröôøng 

HNO3 loaõng [3, 4]. 

Nhö chuùng ta ñaõ bieát, ñaëc tröng noåi baät 

nhaát cuûa söï nung noùng vi soùng laø nung 

noùng theå tích, noù khaùc vôùi nung noùng thoâng 

thöôøng maø ôû ñoù nhieät phaûi khueách taùn töø 
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beà maët cuûa vaät lieäu. Vôùi cô cheá nung noùng 

theå tích, vaät lieäu coù theå haáp thuï naêng löôïng 

vi soùng tröïc tieáp töø beân trong vaø bieán ñoåi 

noù thaønh nhieät. Ñaëc tröng ñoù daãn ñeán 

nhöõng thuaän lôïi khi söû duïng vi soùng ñeå gia 

coâng vaät lieäu. Vi soùng ñaõ ñöôïc söû duïng moät 

caùch thaønh coâng trong moät soá lónh vöïc nhö: 

nung sô boä cao su, thòt lôïn muoái xoâng khoùi 

tröôùc khi naáu, saáy khoâ boät… Vi soùng ñöôïc söû 

duïng nhö moät cô cheá nung noùng coù tieàm 

naêng ñeå thay theá moät vaøi phöông phaùp 

nung noùng thoâng thöôøng. Chính nhöõng öùng 

duïng tieàm naêng ñoù thu huùt ngaøy caøng nhieàu 

hôn nhöõng nghieân cöùu trong lónh vöïc naøy. 

Naêm 1999, nhoùm taùc giaû A.Fini vaø 

A.Breccia, thuoäc tröôøng Ñaïi hoïc Bologna – 

YÙ, ñaõ trình baøy moät baùo caùo toång quan veà 

keát quaû söû duïng vi soùng trong lónh vöïc hoùa 

hoïc vaät lieäu. Baèng caùch söû duïng loø vi soùng 

taàn soá 2,45 GHz (böôùc soùng 12,23 cm), coâng 

suaát töø 6 ñeán 700 W, haàu heát caùc phaûn öùng 

hoùa hoïc khoù thöïc hieän ñeàu dieãn ra moät caùch 

trieät ñeå, nhanh choùng sau khi xöû lí vi soùng 

trong thôøi gian 5 phuùt. Cuõng vaøo naêm naøy, 

Koos Jansen cuõng ñaõ ñaùnh giaù tính hieäu 

quaû cuûa vieäc söû duïng loø vi soùng trong vieäc 

cheá taïo vaät lieäu raây phaân töû (Zeolite). 

Treân cô sôû caùc phaân tích noùi treân, 

chuùng toâi ñaët vaán ñeà nghieân cöùu cheá 

taïo dung dòch cuûa PZT trong HNO3 vôùi 

söï hoã trôï cuûa vi soùng, töø ñoù thu ñöôïc 

boät goám sieâu mòn, coù ñoä saïch cao vaø cheá 

taïo thaønh coâng goám saét ñieän.  

2. Vaät lieäu vaø phöông phaùp 

nghieân cöùu 

2.1. Vaät lieäu 

Vaät lieäu nghieân cöùu goàm caùc oâxit PbO, 

TiO2, ZrO2 coù ñoä saïch 99.8%, dung dòch 

HNO3, NH4OH, nöôùc caát vaø giaáy quyø ñeå kieåm 

kieåm tra ñoä PH. 

2.2. Phöông phaùp nghieân cöùu 

2.2.1. Xaây döïng heä xöû lí vaät lieäu baèng 

vi soùng 

Vi soùng laø moät kó thuaät caáp nhieät 

baèng vieäc taïo dao doäng phaân töû ôû toác ñoä 

raát cao, khaû naêng caáp nhieät nhanh vaø 

ñoàng nhaát, gioáng nhö quaù trình thuûy 

nhieät ôû nhieät ñoä cao. Ñaây laø söï keát hôïp 

cuûa quaù trình nung noùng thoâng thöôøng do 

söï chuyeån ñoåi naêng löôïng soùng sieâu cao 

taàn thaønh nhieät vaø nhieät do söï coï xaùt cuûa 

caùc phaân töû. Quaù trình caáp nhieät ñöôïc 

thöïc hieän ngay beân trong maãu. Vôùi loø vi 

soùng taàn soá 2,45 GHz, trong 1 giaây caùc 

phaân töû nöôùc quay theo tröôøng vaø coï xaùt 

vaøo nhau 2,45 tæ laàn, do vaäy, löôïng nhieät 

sinh ra raát lôùn vaø ñoàng ñeàu [1].  

Chuùng toâi söû duïng loø vi soùng NE-

5670, coâng suaát vi soùng 500 W, taàn soá 

2,45 GHz ñaõ qua söû duïng ñeå thieát keá 

thaønh caùc thieát bò chuyeân duïng cho caùc 

muïc ñích nghieân cöùu cheá taïo vaät lieäu. 

Thieát bò xöû lí vi soùng nhieät ñoä thaáp ñöôïc 

moâ taû treân hình 1. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 1. Heä xöû lí vi soùng nhieät ñoä thaáp 

2.2.2 Cheá taïo maãu 

Maãu nghieân cöùu coù coâng thöùc toång quaùt laø: 

1. Maùy khuaáy töø. 

2. Bình phaûn öùng. 

3. OÂng hoài löu. 

4. Nguoàn phaùt vi soùng 

5. Caëp nhieät ñieän. 

6. Nöôùc laøm laïnh. 
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Pb(Zr0.53Ti0.47)O3 (PZT53/47). Caùc hôïp chaát 

phoái lieäu PbO, ZrO2, TiO2 vaø löôïng PbO boå 

sung laø 10 % wt mol. Maãu ñöôïc troän, 

nghieàn vaø nung sô boä taïi nhieät ñoä 850
o
C 

trong thôøi gian 2 giôø. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 2. Sô ñoà cheá taïo maãu 

Boät sau khi nung sô boä ñöôïc ñöa vaøo 

bình chöùa dung dòch HNO3 loaõng, tæ leä: 1 

axit/9 nöôùc caát. Xöû lí dung dòch noùi treân 

trong loø vi soùng 500 W, taàn soá 2.45 GHz, ôû 

cheá ñoä Medium trong thôøi gian 15 phuùt, boät 

goám tan hoaøn toaøn vaø dung dòch trôû neân 

trong suoát. Töø dung dòch naøy, chuùng ta thu 

hoài laïi boät goám baèng caùch söû duïng phöông 

phaùp ñoàng keát tuûa vôùi taùc nhaân laø NH4OH 

nhö moâ taû ôû hình 2. Boät sau khi thu hoài, saáy 

khoâ vaø uû ôû 700
o
C trong 2 giôø, sau ñoù eùp 

thaønh maãu vaø nung thieâu keát, xöû lí vaø phuû 

ñieän cöïc taïo thaønh maãu khoái. Baèng phöông 

phaùp naøy, chuùng toâi cuõng ñaõ cheá taïo ñöôïc caùc 

vaät lieäu PZT, PLZT, PZT-PMN… coù caáu truùc 

nanoâ. 

2.2.3 Phöông phaùp ño 

Hình 3 ño DTA/TGA phaân tích söï taïo 

thaønh phaûn öùng trong caùc khoaûng nhieät ñoä. 

Hình 4 laø giaûn ñoà nhieãu xaï tia X cuûa boät 

goám sau khi thu hoài. Hình 5 laø aûnh FESEM 

cuûa boät thu ñöôïc sau khi loïc tuûa vaø uû 700
o
C 

trong 2 giôø. Hình 6 ño phoå EDS xaùc ñònh 

ñoä saïch vaø thaønh phaàn khoái löôïng cuûa caùc 

nguyeân toá trong vaät lieäu. Ñeå nghieân cöùu 

tính chaát saét ñieän, maãu ñöôïc nghieân cöùu 

treân maïch Sawyer – Tower keát noái vôùi dao 

ñoäng kí soá Tektronix TDS 1012B gheùp noái 

vôùi maùy tính hình 7.  

3. Keát quaû vaø thaûo luaän 

Hình 3 laø giaûn ñoà DTA/TGA cuûa vaät 

lieäu. Treân ñöôøng cong DTA cho thaáy ñænh 

thu nhieät taïi 116,81
o
C lieân quan tôùi phaûn 

öùng khöû goác phöùc, söï bay hôi NOX. Ñoä suy 

giaûm khoái löôïng töông öùng laø 10,31 %. 

Keát quaû naøy chöùng toû chì hyñroâxít, titan 

hyñroâxít vaø zicon hyñroâxít ñaõ ñöôïc taïo 

thaønh nhö mong ñôïi, söï suy giaûm khoái 

löôïng daãn ñeán söï phaân li cuûa hoãn hôïp Pb, 

Ti vaø Zr. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 3. Giaûn ñoà DTA/TGA cuûa boät uû ôû 

700 
0
C – 2giôø 

Caùc ñænh thu nhieät treân ñöôøng cong 

DTA bieåu dieãn treân hình 3 taïi 367,68
o
C 

chöùng toû lieân quan tôùi vieäc baét ñaàu taïo 

Boät nung sô boä ôû 850
o
C trong 2 giôø 

 

Dung dòch HNO3 

 

EÙp maãu vaø nung thieâu keát 

950, 1000, 1050, 1100 
o
C 

 

Saáy khoâ tuûa vaø nung ôû 

700 
o
C trong 2 giôø 

 

 

Dung dòch NH4OH 

(PH = 9 ÷ 10) 

 

 

Xöû lí vi soùng 
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thaønh PZT, khoâng coù phaûn öùng trung gian 

vaø laøm suy giaûm khoái löôïng 1,24 % treân 

ñöôøng cong TGA. 

 Treân ñöôøng cong DTA cho thaáy trong 

khoaûng nhieät ñoä töø 367,68
o
C ñeán gaàn 700

o
C 

chính laø vuøng xaûy ra phaûn öùng taïo thaønh 

PZT. Nhö vaäy ñeå phaûn öùng taïo pha PZT 

hoaøn chænh, nhieät ñoä uû phaûi choïn töø 700
o
C 

trôû leân. Ñieàu naøy ñöôïc khaúng ñònh baèng giaûn 

ñoà nhieãu xaï tia X (hình 4) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 4. Giaûn ñoà nhieãu xaï tia X cuûa boät 

goám PZT53/47 cheá taïo baèng phöông phaùp 

hoùa hoïc caûi tieán: (a) uû ôû nhieät ñoä 600
o
C – 2 

giôø; (b) uû ôû nhieät ñoä 700
o
C – 2 giôø 

Hình 4a cho thaáy, khi nung sô boä ôû 

nhieät ñoä 600
o
C trong 2 giôø vaät lieäu chöa 

taïo pha hoaøn toaøn, vaãn coøn moät soá pha laï 

taïi caùc vò trí goùc 24,5
o
; 27,1

o
 vaø 34,2

o
. 

Hình 4b cho thaáy, vôùi maãu nung taïi nhieät 

ñoä 700
o
C trong 2 giôø boät ñaõ taïo pha hoaøn 

chænh. Vieäc taùch ñoâi cuûa caùc vaïch nhieãu 

xaï taïi caùc vò trí 21,7
o
; 31,2

o
 vaø 44,5

o
 cuõng 

nhö söï choàng chaäp cuûa caùc vaïch ñoâi, 

chöùng toû toàn taïi ñoàng thôøi hai pha töù giaùc 

vaø maët thoi. Ñaây cuõng chính laø ñaëc tröng 

cuûa vaät lieäu PZT coù thaønh phaàn naèm taïi 

bieân pha hình thaùi hoïc. Nhö vaäy ñeå boät 

PZT taïo pha coù caáu truùc perovskite hoaøn 

chænh, nhieät ñoä nung sô boä phaûi choïn töø 

700
o
C trôû leân. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 5. AÛnh FESEM cuûa boät PZT53/47 

cheá taïo baèng phöông phaùp lai hoùa hoïc, uû 

700
o
C trong 2 giôø 

Töø aûnh FESEM (hình 5) cho thaáy caùc 

haït phaùt trieån khaù ñoàng ñeàu, kích haït nhoû 

hôn 100nm. Boät cheá taïo baèng phöông phaùp 

treân ñeàu coù tính keát hôïp cao, ñaây cuõng 

chính laø moät daáu hieäu ñaëc tröng cuûa vaät 

lieäu coù caáu truùc nanoâ. Nhö vaäy, baèng 

phöông phaùp hoùa hoïc caûi tieán chuùng toâi ñaõ 

cheá taïo ñöôïc vaät lieäu PZT coù kích thöôùc haït 

nanoâ. 

Ñeå ñaùnh giaù ñoä saïch vaø thaønh phaàn caùc 

nguyeân toá hoùa hoïc trong heä vaät lieäu 

PZT53/47, chuùng toâi tieán haønh phaân tích phoå 

EDS (Energy Dispersive Spectrumeter). 

Phoå EDS (hình 6) cho thaáy, söï khoâng 

coù maët cuûa caùc nguyeân toá khaùc ngoaøi caùc 

nguyeân toá cuûa heä PZT. Ñieàu naøy chöùng toû 

heä vaät lieäu cheá taïo baèng phöông phaùp 

naøy laø hoaøn toaøn saïch. 

20 - Scale 

20 - Scale 

(b) 

(a) 



Tạp chí Đại học Thủ Dầu Một, số 1(3) - 2012 

 
27 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 6. Phoå EDS cuûa boät PZT53/47 cheá 

taïo baèng phöông phaùp hoùa hoïc caûi tieán, uû 

700
o
C trong 2 giôø 

 Baûng 1a. Phaàn traêm khoái löôïng caùc 

nguyeân toá trong heä PZT(53/47)+10 % wt 

PbO ño töø thöïc nghieäm 

Nguyeân 

toá 
Khoái löôïng (%) 

Nguyeân töû 

(%) 

OK 21.38 69.83 

TiK 6.58 7.18 

ZrL 15.02 8.60 

PbM 57.03 14.38 

Toång 100.00 100.00 
 

Baûng 1b. Phaàn traêm khoái löôïng caùc nguyeân 

toá trong heä PZT53/47+10 % wt PbO tính töø 

lí thuyeát 

Nguyeân toá Khoái löôïng (5) 

OK 14.0349 

TiK 6.2768 

ZrL 13.4795 

PbM 66.209 

Toång 100.00 

Töø baûng 1a vaø baûng 1b, so saùnh giöõa 

tính toaùn lí thuyeát vaø thöïc nghieäm cho thaáy 

nguyeân toá O dö trong quaù trình cheá taïo, 

nguyeân toá Pb bò thieáu ñi do quaù trình bay 

hôi khi nung. AÛnh höôûng cuûa söï thay ñoåi 

naøy laøm dòch chuyeån chuùt ít tæ soá Zr/Ti.  

Ñeå ño tính chaát saét ñieän, chuùng toâi duøng 

maïch Sawyer – Tower vaø dao ñoäng kyù kó 

thuaät soá Tektronic TDS 1012B gheùp noái vôùi 

maùy tính ño ñöôøng treã saét ñieän (hình 7). 

 

 

 

 

 

 

 

 

Hình 7. Ñöôøng treã saét ñieän cuûa caùc maãu 

M700 – 950, M700 – 1000, M700 – 1050, 

M700 – 1100 laàn löôït ñöôïc nung thieâu keát 

theo caùc nhieät ñoä 950, 1000, 1050, 110
o
C 

trong 3 giôø 

Baûng 2. Caùc thoâng soá saét ñieän phaân cöïc dö 

Pr vaø ñieän tröôøng khaùng Ec cuûa goám 

Maãu 

Nhieät ñoä vaø thôøi 

gian thieâu keát 

Pr  

(µC/cm
2
) 

Ec 

(kV/cm) 

M700 – 950 

M700 – 1000 

M700 – 1050 

M700 – 1100 

950
o
C – 3 giôø 

1000
o
C – 3 giôø 

1050
o
C – 3 giôø 

1100
o
C – 3 giôø 

17 

26 

32 

47 

24 

22 

17 

11 

Baûng 2 cho thaáy phaân cöïc Pr taêng daàn 

töø 17 µC/cm
2
 ñeán 47 µC/cm

2 
theo nhieät ñoä 

thieâu keát, trong khi ñoù ñieän tröôøng khaùng 

giaûm daàn töø 24 kV/cm ñeán 11 kV/cm. Maãu 

cheá taïo coù tính saét ñieän khaù toát, phuø hôïp 

vôùi caùc coâng trình ñaõ ñöôïc coâng boá. 

4. Keát luaän 

Töø loø vi soùng daân duïng NE-5670, coâng 

suaát vi soùng 500 W, taàn soá 2,45 GHz, ñaõ 

thieát keá hoaøn thieän thieát bò chuyeân duïng 

hoã trôï cho vieäc nghieân cöùu cheá taïo vaät 

lieäu. Xuaát phaùt töø boät goám PZT, ñaõ nghieân 

cöùu cheá taïo ñöôïc dung dòch PZT trong moâi 

tröôøng HNO3 hoaøn toaøn trong suoát vôùi söï 
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hoã trôï cuûa vi soùng. Ñaõ cheá taïo ñöôïc boät 

goám coù caáu truùc vaø vi caáu truùc khaù ñoàng 

ñeàu, kích thöôùc haït cuûa boät goám thu ñöôïc 

nhoû hôn 100nm. Töø boät goám naøy chuùng toâi 

cheá taïo thaønh coâng goám PZT53/47 coù tính 

saét ñieän toát, phaân cöïc dö ñaït ñöôïc Pr = 47 

µC/cm
2
 vaø ñieän tröôøng khaùng Ec

 
= 24 

kV/cm. Keát quaû nghieân cöùu naøy laø cô sôû ñeå 

phaùt trieån höôùng nghieân cöùu cheá taïo caùc 

vaät lieäu khaùc, caùc loaïi boät goám coù caáu truùc 

nanoâ. Trong thôøi gian ñeán, chuùng toâi tieáp 

tuïc nghieân cöùu phaùt trieån coâng ngheä naøy 

ñeå cheá taïo caùc loaïi maøng moûng PZT, 

PLZT, vaät lieäu Multiferroic, maøng moûng 

hoûa ñieän PLZT pha taïp. 

* 

INVESTEGATION AND PREPARATION OF FERROELECTRIC PZT53/47 

CERAMIC BY MODIFIED CHEMICAL METHOD 

Huynh Duy Nhan 

Thu Dau Mot University 

ABSTRACT 

This paper presents of investigative results prepared of PZT53/47 ferroelectric ceramics, 

that has chemical formular Pb(Zr0.53Ti0.47)O3 by modified chemical method. The PZT powders 

were synthetized by traditional method, pre-calcination at 850 
0
C for 4h. The calcined powders 

were dissolved by using dilute HNO3 with the microwave oven in short time. The mixtures were 

precipitated in dilute NH4OH (PH = 9 ÷ 10), the precipitation has been calcinated at 700 
0
C for 

2h. the results were obtained ferroelectric ceramic powders have uniform structure and 

microstructure, supersmooth, the particle’s size from 80nm to 100nm. After that, the powders 

were pressed form sample and sintered at 950, 1000, 1050, 1100 
0
C for 3h to form bulk ceramic. 

The ferroelectric properties of PZT53/47 ceramic also have been investigated. 

Keywords: PZT, modified chemical method, microwave, ferroelectric, bulk ceramics. 
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