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V delu poročamo o vplivu plasti svinčevega titanata na platinski elektrodi na temperaturo kristalizacije in na razvoj mikrostrukture 
plasti PLZT. Plasti svinčevega titanata in plasti PLZT (9,5/65/35) smo pripravili po alkoksidnem sol-gel postopku. Pri kristalizaciji 
plasti PLZT na platinski elektrodi se je razvil rozetni tip mikrostrukture, v kateri sta bili perovskitni in piroklorni fazi. Vmesna plast 
svinčevega titanata je omogočila rekristalizacijo piroklorne faze v perovskitno in razvoj drobnozrnate mikrostrukture plasti PLZT. 
Vmesna plast svinčevega titanata je omogočila znatno znižanje temperature kristalizacije perovskitne faze. 

Ključne besede: sol-gel, tanke plasti, PLZT 

Results on crystallisation behaviour and microstructure development of sol-gel derived PLZT (9,5/65/35) thin films, deposited on 
platinum electrode and on seeding layer of lead titanate, are presented. Microstructure of PLZT films crystallised on platinum 
electrodes is of rosette type and the films contain perovskite phase and residual pyrochlore phase. Crystallisation of PLZT films on 
lead titanate seeding layer, results in fine grained perovskite microstructure. By using this method temperature of crystallisation of 
perovskite phase is significantly lowered. 
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1 Uvod 

P L Z T 9 , 5 / 6 5 / 3 5 j e p o z n a n r e l a k s o r z i z r a z i t i m e l e k -
t r o o p t i č n i m e f e k t o m , z a t o j e v o b l i k i t a n k i h p l a s t i 
z a n i m i v m a t e r i a l z a i n t e g r a c i j o v m i k r o m e h a n s k e in 
e l e k t r o o p t i č n e e l e m e n t e ' . N a l a s t n o s t i f e r o e l e k t r i č n i h 
t a n k i h p l a s t i P L Z T m o č n o v p l i v a n j i h o v a m i k r o s t r u k -
tu r a 2 . N a j v e č k r a t u p o r a b l j e n a p o d l a g a z a n a n o s t a n k i h 
p l a s t i j e s i l i c i j e v a r e z i n a s p l a s t j o p l a t i n e , k i r a b i k o t 
e l e k t r o d a , v e n d a r se n a t ak i p o d l a g i r a z v i j e r o z e t n i t ip 
m i k r o s t r u k t u r e p l a s t i P L Z T 3 . A v t o r j i n a v a j a j o , d a t a n k a 
k r i s t a l i z i r a n a p l a s t n a p l a t i n s k i e l e k t r o d i s p r e m e n i p o t e k 
k r i s t a l i z a c i j e n a n j o n a n e s e n e a m o r f n e p l a s t i 4 . N a m e n 
n a š e g a d e l a j e b i l , d a p r e u č i m o v p l i v v m e s n e p l a s t i 
s v i n č e v e g a t i t a n a t a n a r a z v o j m i k r o s t r u k t u r e in n a f a z n o 
s e s t a v o t a n k e p l a s t i P L Z T . 

2 Eksperimentalno delo 

Sol P L Z T , z 1 0 % p r e b i t k o m P b O g l e d e n a n o m i n a l n o 
s e s t a v o Pbi-3x/2LaxZro,65Tio,3503, x = 0 , 0 9 5 , s m o 
p r i p r a v i l i z r e a k c i j o b r e z v o d n e g a l a n t a n o v e g a in 
s v i n č e v e g a a c e t a t a t e r t i t a n o v e g a in z i r k o n i j e v e g a n - p r o -
p o k s i d a v t o p i l u 2 - m e t o k s i e t a n o l . V z a š č i t n i a t m o s f e r i 
s u h e g a a r g o n a p r i t e m p e r a t u r i 1 1 8 ° C i z h o d n e s n o v i 
z r e a g i r a j o in t v o r i j o b i s t r o r u m e n o r a z t o p i n o - so l , k i j o 
r e f l u k t i r a m o ( 2 h , 1 2 4 ° C ) in n a t o d e s t i l i r a m o , d a o d s t r a -
n i m o h l a p n e s t r a n s k e p r o d u k t e r e a k c i j t e r d o s e ž e m o 
n j e n o k o n c e n t r a c i j o 0 , 5 m o l / l . P o e n a k e m p o s t o p k u s m o 
p r i p r a v i l i t u d i so l s v i n č e v e g a t i t a n a t a b r e z p r e b i t k a P b O , 
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v k o n c e n t r a c i j a h 0 , 5 M , 0 , 2 5 M , 0 , 1 2 5 M in 0 , 0 6 2 5 M . P o 
e n o p l a s t s o l o v s v i n č e v e g a t i t a n a t a r a z l i č n i h k o n c e n t r a c i j 
s m o s t e h n i k o s p i n - c o a t i n g ( 3 0 0 0 o b r . / m i n , 1 m i n . ) 
n a n e s l i n a p o d l a g e P t / S i , j i h p i r o l i z i r a l i p r i 3 5 0 ° C 1 m i -
n u t o in j i h n a t o ž g a l i p r i 5 5 0 ° C 2 0 m i n u t . N a t a k o 
p r i p r a v l j e n e p o d l a g e s m o n a t o n a n e s l i p e t p l a s t i P L Z T . 
V s a k o n a n e s e n o p l a s t s m o p i r o l i z i r a l i pr i 3 5 0 ° C 1 m i -
n u t o . E n a k p o s t o p e k n a n a š a n j a P L Z T s m o p o n o v i l i n a 
p o d l a g i P t / S i b r e z p l a s t i s v i n č e v e g a t i t a n a t a . P r i p r a v l j e n e 
t a n k e p l a s t i s m o n a t o p o t i s n i l i v v r o č o p e č in j i h ž g a l i p r i 
r a z l i č n i h t e m p e r a t u r a h v z r a k u . 

T a n k e p l a s t i s m o a n a l i z i r a l i z m e t o d o r e n t g e n s k e d i -
f r a k c i j e , v r s t i č n i m e l e k t r o n s k i m m i k r o s k o p o m in R u t h e r -
f o r d o v o s p e k t r o s k o p i j o p o v r a t n e g a s i p a n j a . 

3 Rezultati in diskusija 

P l a s t i s v i n č e v e g a t i t a n a t a , k i s m o j i h p r i p r a v i l i i z 
s o l o v r a z l i č n i h k o n c e n t r a c i j , r a z v i j e j o p o ž g a n j u p r i 
5 5 0 ° C d r o b n o z r n a t e m i k r o s t r u k t u r e . Z m e t o d o R u t h e r -
f o r d o v e s p e k t r o s k o p i j e p o v r a t n e g a s i p a n j a s m o i z m e r i l i , 
d a j e d e b e l i n a p l a s t i 12 n m pr i CM = 0 , 0 6 2 5 M , 2 4 n m pr i 
CM= 0 , 1 2 5 M , 7 5 n m pr i CM= 0 , 2 5 M in 1 8 0 n m p r i CM= 
0 , 5 M . Č e p r a v so d e b e l i n e p l a s t i z e l o o d v i s n e o d k o n c e n -
t r a c i j e s o l a , s e to n e k a ž e v v e l i k o s t i z r n v p l a s t i 
s v i n č e v e g a t i t a n a t a . Z n a č i l n a m i k r o s t r u k t u r a p l a s t i 
s v i n č e v e g a t i t a n a t a j e p r i k a z a n a n a s l i k i 1. 

N a p l a s t e h s v i n č e v e g a t i t a n a t a s m o k r i s t a l i z i r a l i t a n k e 
p l a s t i P L Z T . P o t e k k r i s t a l i z a c i j e p l a s t i P L Z T n a p l a t i n s k i 
e l e k t r o d i in n a p las t i s v i n č e v e g a t i t a n a t a j e p r i k a z a n n a 
sliki 2. 

S s l i k e 2 j e r a z v i d n o , d a j e p r i k r a t k i h č a s i h ž g a n j a 
p o t r e b n a t e m p e r a t u r a 8 0 0 ° C , d a n e o p a z i m o v e č p i r o -



Slika 3: Posnetki SEM mikrostruktur plasti PLZT na platini (a) in na 
plasti svinčevega titanata (CM = 0.0625M) (b). Plasti so bile žgane 30 
minut pri 800°C 
Figure 3: SEM micrographs of PLZT films on platinum (a) and on a 
seeding layer of lead titanate (CM = 0.0625M) (b). Films vvere fired at 
800°C for 30 minutes in air 

klorne faze. Kristalizacija tanke plasti poteka prek trans-
formacije piroklorne faze v perovskitno. Iz intenzitet uk-
lonov lahko sklepamo, da j e delež piroklorne faze manjši 
pri tankih plasteh z vmesno plastjo svinčevega titanata. 

Posnetki SEM plasti PLZT nam kažejo bistveno 
razliko med mikrostrukturami plasti PLZT na platini in 
na svinčevem titanatu. Na sliki 3 je vidno, da tudi naj-
tanjša vmesna plast svinčevega titanata omogoča razvoj 
drobnozrnate mikrostrukture in popolno kristalizacijo 
perovskitne faze, medtem ko na platini še vedno opa-
zimo piroklorno fazo v rozetnem tipu mikrostrukture. 

Razvoj dveh različnih tipov mikrostruktur si razla-
gamo z razlikami pri procesih nukleacije v plasti PLZT. 
Iz literature4'5 je znano, da je nukleacijska energija za 
plasti PZT na platini znatno višja, kot je energija, potre-
bna za rast zrn. Rozetna mikrostruktura plasti PLZT, ki 
se razvije na platinski podlagi, je torej posledica 
majhnega števila jeder, ki hitro rastejo v amorfno ali pi-
roklorno okolico. Popolna transformacija v perovskitno 

Slika 2: Rentgenski difraktogrami plasti PLZT na plasti svinčevega 
titanata (CM = 0.0625M) (a) in na platini (b) v odvisnosti od 
temperature. Plasti so bile žgane 10 minut na zraku 
Figure 2: XRD spectra of PLZT films on a seeding layer of lead 
titanate (CM = 0.0625M) (a) and on platinum (b) as a function of 
temperature. Films were fired for 10 minutes in air 

Slika 1: SEM posnetek plasti PbTiC>3 (CM = 0.0625M), žgane 20 minut 
pri 550°C v zraku 
Figure 1: SEM micrograph of a PbTiCb layer (CM = 0.0625M), fired at 
550°C for 20 minutes in air 
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Slika 4: Rentgenski difraktogrami plasti PLZT na a) svinčevem 
titanatu in b) platini. Plasti so bile žgane 20 ur pri 600°C 
Figure 4: XRD spectra of PLZT films on a seeding layer of lead 
titanate (CM = 0.0625M) (a) and platinum (b). Films were fired at 
600°C for 20 hours in air 

da lahko z uporabo vmesne plasti svinčevega titanata 
znižamo temperaturo kristalizacije perovskitne faze na 
600°C, medtem ko na platini ne poteče popolna transfor-
macija piroklorne faze v perovskitno. 

4 Sklep 

Karakterizacija plasti PLZT na platini in na 
svinčevem titanatu nam pokaže bistvene razlike v poteku 
kristalizacije in razvoju mikrostrukture. Rezultati nam 
kažejo, da že zelo tanka vmesna plast svinčevega titanata 
močno zniža temperaturo kristalizacije perovskitne faze 
v plasti PLZT in omogoča tvorbo drobnozrnate mikro-
strukture brez zaostale piroklorne faze. Znižanje tem-
perature kristalizacije je pomembno, ker se tako 
izognemo pretiranemu odparevanju svinčevega oksida in 
rekristalizaciji platinske elektrode. 

strukturo je zavrta zaradi odparevanja PbO med 
procesom žganjem. Z vmesno plastjo svinčevega titanata 
se nukleacijska energija zmanjša, zato je število jeder 
veliko, rast zrn pa omejena. Razvita mikrostruktura je 
drobnozrnata in brez preostale piroklorne faze. 

Na podlagi teh sklepanj bi morale tanke plasti PLZT 
na plasti svinčevega titanata kristalizirati pri nižjih tem-
peraturah kot tiste na platini, zato smo žgali tanke plasti 
PLZT na platini in na svinčevem titanatu 20 ur pri 
600°C. Na sliki 4 so prikazani rentgenski difraktogrami 
tako pripravljenih plasti. Rezultati poskusa nam kažejo, 
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