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摘 要：用传统的固态反应法 制备了!(（")&*+$#,& *-. ）/% 铁电 陶瓷，在 低频扭 摆上 采用强 迫振 动的 方式，在

&*&+ 0 - 12的频率范围内测量了 !"# 铁电陶瓷的内耗温度特征 3 在 室温至 %+& 4的内 耗 5 温度曲 线上，$6&

4和 ’+& 4附 近分别出现两个弛豫型内耗峰 !’ 和 !$，并且在 +& 4附近观察到一个较低 的内耗峰 3 根据 7)8

)9:;,<=关系，分别计算得到 !’ 的激活能 !’ > $*&6 :?，!&’ > % @ ’&
5 $&

=，!$ 的激活能 !$ > ’*&- :?，!&$ > . @

’&
5 ’-

=，并且分析了 !’ 和 !$ 内耗峰的机制 3
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铁电陶瓷具有热释电、压电、光学、铁电

等优越性能，在光学、电子、机电等领域有着广

泛的应用3 内耗作为研究材料微结构的重要手段

之一，在铁电领域已经取得了很多成果，为揭示

该材料的结构和性能提供了很多重要的信息3 氧

缺位是导致 !"# 铁电疲劳主要原因之一，!"# 陶

瓷中与氧缺位相关的内耗峰也有报道［’］，为了准

确测定氧缺位弛豫参数，试图通过内耗方法促进

对疲劳机理的认识3 本文使用强迫振动的方法，

测量了不同频率的内耗和模量曲线，用拟合方法

分析了与氧缺位弛豫相关的内耗峰，精确求出了

氧缺位弛豫的激活能和弛豫时间 3

’ 实 验

实验 样 品 是 按 传统 的 固 相 反 应 法 制 备 的

!(（")& * +$#,& * -.）/%多晶陶瓷 3将 !(%/-， #,/$，")/$

三种化学纯成分按摩尔比称量混合，考虑到固相

反应中 !( 容易挥发，为避免样品中严重 缺 !(，

影响样 品的性 能，配 料时 增 加了 !( 质 量含 量

（" > +F）3 均匀 混合后的样品 经研磨，放 入氧

化铝坩埚中压实，预烧至 .&& 4，保温 + 9；取

出再均匀研磨，压制成条状样品在 ’ ’+& 4烧结

- 9，得到 !"# 多晶陶瓷样品 3 内耗测量是在多

功能内耗仪上进行，测量振幅为 + @ G&
5 +
3

$ 结果与分析

!"# 陶瓷的内耗曲线如图 ’ 所示，在 $6& 4

和 ’+& 4 附近（ # > ’ 12）分别有弛豫型内耗峰

!’ 和 !$ 3 图 $ 是模量温度曲线，对应于内耗峰

!’ 和 !$ 的峰温附近可以看到模量亏损现象 3 另

外，在内耗曲线上 +& 4附近也有一峰高较低的

内耗峰 !%，该峰在 模量曲线上也有明显的 模量

亏损3

图 ’ 不同频率下 !"# 陶瓷的内耗温度曲线

!’ 峰的峰温随频率变化较小，由于 !’ 峰的

峰温接近 !"# 陶瓷的铁电 5 顺电的相转变的温度

（%$& 4），该峰应该是与相变内耗峰的叠加，还

没有办法从内耗曲线中将它们分开 3 假设该内耗

峰是热激活过程，从内耗实验曲线上的峰温，粗

略计算得 出的 激 活能 和弛 豫时 间分 别是 !’ >

$* &6 :?，!&’ > % @ ’&
5 $&

= 3 较大的弛豫激活能和

! 收稿日期：$&&&8’$8%&；

作者简介：王 灿（’6B& 5 ），男，助理研究员，在职博士研究生；H 5 IJ,G：KLJ;MNIJ,G* ,==O*JK *K;3

第 -&卷 增刊（7）

$&&’年 D 月
中山大学学报（自然科学版）

7P#7 EPQHR#Q7STU R7#TS7VQTU TRQ?HSEQ#7#QE ETRW7#EHRQ

?XG*-& E<OOG*（7）

Y<;* $&&’



图 ! 模量温度曲线

较小的弛豫时间（指数前因子），可能是由于该

峰与相变峰叠加而导致峰温不能准确确定 " 这个

内耗峰峰温稍低于居里温度，在许多铁电和铁弹

性材料中都被发现，可以认为是由于畴壁的粘滞

滑动引起"

#! 峰的峰温 随频率增加显 著移向高温，可

以用 $%&’% 峰来拟合，与之重 叠的 #( 峰的 低温

部分可以作为背底处理 " 从内耗曲线中扣除指数

和线性背底，获得 $%&’% 型内耗峰如图 ) 所示，

可见峰高随温度的降低而升高，这与点缺陷的弛

豫特征是 相符合的 " 根 据 *++,%-./0 关系，通 过

峰温随频率的变化画出的 1-（!） 2 ( " #$ 关系图，

可以准 确得 到 %! 和!3!
分别 为 (4 35 %6 和 7 8

(32 (5 0 " 该激活能与 9:;< 陶瓷中氧的迁移激活

能 (4 3) %6 几乎相等［!］，与其它钛酸盐材料中氧

缺位扩散激活能也很吻合［!］" 由于该内耗峰也是

与氧缺位密切相关的，所以认为该内耗峰应该是

#=> 陶瓷中氧缺位迁移引起的 " 因为在外应力作

用下，畴壁发生位移，自发极化矢量方向发生改

变，带电的氧缺位将通过扩散弛豫到达新的平衡

位置"

?3 @附近的内耗峰峰温与频率的关 系不明

显，并且该峰不能稳定出现，其详细特征和机理

需要进一步的研究 " 我们发现该内耗峰与氧缺位

也有密切的关系，在 ?3 @左右，氧缺位很难移

动，所以该内耗峰可能与受氧缺位钉扎的畴壁在

应力诱发作用下的脱钉运动相关，与此机制相关

的内耗峰在 A:> 铁电陶瓷中也有报道［5］
"

图 ) #! 内耗峰的实验数据与拟合曲线

图 5 1-（ !）与 ( " #$关系
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