
© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

第 卷 第 期

年 月

无 机 材 料 学 报 ,

,

文章编号
一 一 一

中温烧结
一

系陶瓷的压电性能研究

江 向平
,

廖 军
,

魏 晓勇
,

张望 重
,

李 国荣
,

陈大任
,

殷庆瑞
中国科学院上海硅酸盐所无机功 能材料开放 实验 室

,

上 海

摘 要 在多层压电器件的研制过程中
,

为实现压电陶瓷和 内电极的共烧结
,

本文对

中温 范围烧成的
一 一

系压电陶瓷的电性能进行了研究
,

结果表明
,

保温

时间对该组成的压电介电性能有重要的影响
,

随保温时间的延长
,

由 从 一 ‘ 增加

到 一 ’ , 。孔从 增加到
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引言

含铅 基压电陶瓷通常的烧结温度为 、 由于烧结时 容易挥发
,

陶

瓷性能难以控制
,

另外 的挥发对环境造成严重污染
,

危害人类健康
,

特别是对近年来

广泛应用的压电陶瓷多层器件
,

由于陶瓷烧结温度高
,

内电极常常用铂等贵金属
,

大大提

高了器件的成本 因此降低陶瓷烧结温度对材料制备和应用均有重要意义

降低烧结温度的主要方法有 第一改善粉体形貌
,

细小均匀粉体且有高的表面能
,

有

利于烧结过程 如利用
一

方法制备均匀性好的精细粉体等 第二
,

添加各种金属元素

如
、 、 、 、 、

等
,

这些添加剂大都以氧化物 ‘ ,

的形式加入
,

也可

以氟化物 , 形式添加
,

在烧结过程中大多形成液相
,

有利于离子的重排和移动
,

从而加

快烧结致密 第三
,

改善烧结程序 一般烧结过程 中
,

升温速度保持不变
,

其结果是在烧

结温度范围内
,

开始阶段致密化速度很慢
,

接着变得非常快
,

最后 阶段致密化速度很慢

’ 通过控制升温速度
,

使致密化速度保持为常数 以达到降低烧结温度的 目

的 第四
,

热压烧结 最近
,

清华大学李龙土 及他的同事在
、 一 、 一

压 电陶瓷低温烧结研究中取得非常有意义的成果 他们用 , 一 , 一 其 中
,

,

兰 兰
,

三 , 兰
,

兰 兰 玻璃料加入 等压 电陶瓷

中
,

其烧结温度得到较大降低
,

压电和介电性能都得到改善

以上所述各种方法尚有不足之处
,

如氧化物的加入常常引入第二相
,

降低其性能

过程则需要专用的设备
一

压电陶瓷具有很高的压电和介电系数
,

已得到广泛的

应用 但到 目前为止
,

有关
一 一

压电陶瓷低温烧结的实验结果未见报道 因此能否

通过调节配方和改善烧结工艺达到降低压 电陶瓷烧结温度的 目的 本实验通过选择适当的
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组成和合理的烧结工艺
,

使
一 一

压 电陶瓷烧结温度降到 以下
,

在保证试样

有足够好的性能的同时以实现
一 一

压电陶瓷和 电极共烧的 目的

实验

实验所用配方体系为 一 一 、 一 一
· ,

,
,

按化学计量 比称料后
,

经球磨混合后
,

在 预烧
,

再经细磨
、

造粒
、

干压

成型后
,

制成 功 圆片
,

排塑后在 钳锅中密封烧结 披银后在 烧渗

极化条件为
,

硅油中极化

烧结好的样 品的 由中科院声学所研制的 仪测量
,

介 电系数和介电损耗

由电容电桥测得
,

测量频率为
,

通过共振 一 反共振方法得到
·

密度 由 方法

测得 电滞 回线 由典型 的 线路和 一 记录仪测得 断面形貌利用
一 分析而得

·

电子衍射由 一 透射电子显微镜分析

得到

结果和讨论

烧结密度和相组成

图 为 时烧结的
一

陶瓷体密度和保温时间的关系
,

从图中可以看 出
,

当保温时间
,

密度增加很快
,

当保温时间
,

密度增加很缓慢
,

保温
,

密度达
” ,

为理论密度的

广一一一一一

呀

川川叫
,。留

图 时烧结的
一

陶瓷体密度

和保温时间关系

取
一

图 保温 样品
一

盯 衍射图
一

砒

图 为 少 烧结的
一

压 电陶瓷的
一

衍射图
,

由图中可以看出
,

烧结的
一

陶瓷为钙钦矿相 通常 一类驰豫性铁电体的一个共同的现象是在烧

结过程中常常出现焦绿石相
,

而焦绿石相的出现对压 电及介电常数有很大的影响
,

但在本

实验中未发现焦绿石相
,

原因是
一

压 电陶瓷配方中 含量较高
,

因为

可起到 稳定钙钦矿相结构的作用

保温时间对显微结构和电性能的影响

图 为
“

保温 样品断面二次电子像
,

由图中可以看 出
,

保温时 间 以上
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粒长大
,

而陶瓷的铁电性很大程度上依赖晶粒的大小 陶瓷 由大量的晶粒组成
,

其晶界对压

电和介 电性能有很大影响 当陶瓷从高温顺 电相到低温铁 电相时
,

由于相邻晶粒的 自发取

向不同而引起应力
,

这些应力反过来影响电畴的取 向
,

对 电畴的转 向形成夹持效应 由小

晶粒组成的陶瓷
,

晶界对 电畴的夹持效应强
,

畴反转困难
,

其压 电性能差 随着保温时间的

延长
,

晶粒长大
,

晶界的夹持效应的影响渐渐减弱
,

铁 电性增强
,

表现为 山 增加
,

增

大
,

居里点附近
,

介电峰变尖锐
,

中温烧结
一

陶瓷压 电和介电性能如表 该表中

的性能数据及 以上所述实验结果表明 保温 样品性能最佳 而 保温 的

样品性能接近 保温 样品的性能 因此
,

适当提高烧结温度可减少保温时间

刀,刀石

己钾飞

图 保温 、 样品的介电一 温度

关系图

一

图 样品的 心 值和保温时间关系

表
一

陶瓷的主要性能
·

占
·

。 一“ 一 ‘
·

一 ‘ 一“
孔

。
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