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PZL T透明铁电脚丧晶粒长大的体视学研究
.

段之文 黄丹泥 陈先同 陈显求
`

周学林

(中国科学院上海硅酸盆所 )

幼 共

木工作用热压 8/ 肠 /3 5 PZL T闯瓷为原始材料
,

通过不同热处理过程制备出各种不同晶位度的肉瓷试样
,

找

样经过热腐蚀后
,

用 C知口山r ld ge l “ t r “ . 恤 t s tL d的 uQ
a几 t im “ 900 对它们进行图像分析和定 t 体视学研究

,

获

得了很有价值的各种数据
。

关健词
:

PL ZT 陶瓷 ,
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一 日 , 言、 诸 1 1~ 刁

晶界对陶瓷材料性能的重大影响已是脚瓷工作者所周知的事实
。

然而
,

由于一般肉钧材料

均含有一定量的气孔
、

杂质和玻瑞相等异相物质
,
用这些材料来研究晶界效应很准得州真实

的数据
,

同时研究工具也很重要
,
由于近年来显徽图像自动定量分析仪的发展

,

牙有司能进
行这项研究工作 1t 一 s] ,

从而可直接洲 t 出各项定量体视学的数据
.

珍rZ 透明铁电陶瓷不含气孔
,
很少杂质

,

是一种单相体
。

它们的晶粒呈斌粒状
,

有较好

的圆度
,

晶界很细
,

且由于它们是铁电体的一类
,

通过调节组成可以将其相变温度移至室沮

附近
,

这样在室温范围它们对外界条件 (温度
、
应力

、

电场等 )的变化十分敏感
,
极适合于进

行实验
`“ 幻 。

所以
,

可以认为 PL rZ 透明铁电陶瓷是一种适合于用来研究陶瓷晶界 效应的材

料
。

本文将介绍用 Qau nt im et 90 。 显微图像自动定量分析仪对经过不同条件热处理得到 的不

同晶粒度的 PL rZ 透明陶瓷进行图像分析和定量体视学的一些实验结果
。

二
、

实验结果

用一块直径 I O
unn

、

高 4 0
~ 左右的热压 8 / 6 5 / 35 PL rZ 瓷坯作为原始材料

,

将其分割成

N .O 1
、

N .O 2
、

N .O 3 和 N .O 4四块试样
。

N .o 1 作为原始热压试样经过抛光和在 11 6。℃热腐 蚀

s m in 后
,

其显微照相如图 1 ( a )所示
。

将其余N o
.

2 ,
N o

.

3 ,
N o

.

4三块试样在 1 3 8 5℃
、

氧化铅

气氛下保温 7脸
,

将N .o 2试样取出
,

抛光腐蚀后的显微照相如图 1 ( b) 所示
。

把经过上述热处

理的N ”
·

3和 N o
.

4 试样在 1 3 9。℃氧化修气氛下再保温 4 h8
,

取出 No
.

3 试样抛光腐蚀后的显微

照相如图 1 ( c )所示
。

最后
,

把上述经过两次热处理的 N 。 ,

4试祥再在 1 3 9 5℃
、 ’

氧化铅气氛下保

温 4h8
,

经抛光腐蚀后的显微照相如图 1 ( d )所示
。

. 19 8 6年 1月 9 日收到
。
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图王
.

不同条件热处理后
, 8 / 65 / 3匕 P L Z T陶瓷的显微照相

到 9
.

1
.

加。 。
灿

o t o gt a P hS of s / 6习3 5 P L Z T cer
a
创 cs a f t er d i f f er 即 t tP o e韶 5 o f he a t tr 蜻a mt . t

三
、

图像分析

用英国 c a m br i d ge I sn tr um
e
nt s L t d的 uQ

a nt 加 et 90 。显微图像自动定量分析仪对上述试

样进行图像分析和体视学研究
,

所测量的参数是与晶粒尺寸有关的长度分布 (工 ) 和宽度分布

( B )
,

.

与晶粒形态有关的圆度分布 ( F )和单位陶瓷体积中的晶界面积 ( s ; ) 等
,

对测量长度分

布
、

宽度分布和圆度分布
,

所得的结果取自不 同的视场 2 80 0一 8。。0颗晶粒的数据 ; 对 s ;
测量

,

所得数据为二十多次对不同视场测量的平均数
。

表 l 列出了上述四个试样所反映晶粒长大的

图像分析的统计结果
。

图 2 和图 3分别示出这四个试样的顺粒尺寸分布曲线和颗粒尺寸累计

分布曲线
。
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表 1
.

不同晶拉度的P L ZT 陶瓷试样的图象分析数据
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图 2
.

妞 g
,

( e ) N o
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3 S p e e im e n

不同晶粒度PL ZT 陶瓷的颗粒尺寸分布曲线
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不同晶粒度 P zL T陶瓷的颗粒尺寸累积分布曲线
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四
、

讨 论

根据以上的实验结果
,

进行以下讨论
:

1
.

对 8 / 6 5 / 3 5 PL ZT 热压试样用高出热压温度 ( 12 0。℃ ) 2。。
。

C的高温进行长时间的热处

理
。

晶粒生长正常
,

无任何过烧 (如产生气孔
、

晶界变粗
、

密度降低等 )现象出现
,

晶粒的平

均真实尺寸从原来的 6
.

3 2林m 逐步长大到 36
.

0外m
,

最大晶粒尺寸达到 80 拌m
,

陶瓷的透明度

基本不变
,

这实际上是创造了一种制备大晶粒 P L
zT 透明陶瓷的方法

。

2
.

在晶粒长大过程中
,

一般地讲降低界面能和减小应变能是使晶界移动的两种推动力
,

对常压下烧结的陶瓷来说
,

存在于陶瓷中的应变能比较小
,

晶界一般按正常规律朝着曲率中

心移动
,

然而
,

对于热压试样
,

特别是那些在冷却过程中有相变而产生体积变化的陶瓷
,

存

在于其中的应变能极大
。

热压 P L zT 陶瓷就属于这一类
。

当将它在高温下进行热处 理时
,
晶
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界移动受到降低表面能和释放应变能两种驱动力的影响
,

这就使一部分晶界背向曲率中心移

动
,

但在第二次进行热处理时
,

这种现象减少了
。

3
.

从图像分析可以看到
,

同一尹压样品经过一次
、

二次和三次热处理 (最长时间达 16 h8 )

后
,

晶粒的平均长度从 .5 3 5拜m增大到 3 ,
.

1拼m
,

平均宽度从 3
.

6 6林m增大到 23
.

邻m , s ;
则从

。
.

65 8减小到。
.

10 3 ,

然而代表形貌的结构参数圆度尸保持不变
,

约为 1
.

4
。

这说明在此工艺条

件下的晶粒生长保持了它们的结晶习性
。

晶粒与略带长形的立方体等效 (按计算
,

二维的正方

形
, F = 1

.

3 )
。

以上这些变化肯定会给陶瓷的电性和光性带来影响
,

目前我们正在进行这方面

的工作
。

4
.

从图 2 和图 3 能够看到
,

经过热处理的陶瓷的晶粒长大了
,

同时颗粒的尺寸分布也变

宽了
。

如果以累计曲线的第一和第三
、

四分位线的颗粒来衡量其分布扩展的程度时
,
则四个

试样的差值如分别约为 3 ,
1 4 ,

18 和 20
。

看来随着保温时间延长
,

此值渐趋饱和
。

但太宽的晶

粒尺寸分布对某些应用并不理想
,

这还得从生长工艺上予以改进
。

5
.

对于晶界移动和晶粒长大的规律
,

不仅应该从单颗晶粒个体来考虑
,

而且应该采用统

计的方法
,

根据数千个个体组成的晶粒群体的发育来研究它们的生长
。

这种更加合理的方法

已经有人用过了
`7J ,

因为某些晶粒的长大
,

必需消耗掉同体积的那些细小晶粒
。

图3 ( d )的曲

线左端正说明本文的生长方法和工艺
,

已经使原来的 5
.

5拼m 晶粒在最后热处理阶段已所剩无

几了
。

致谢
:

本工作的 8 / 6 5 / 3 5
PL rz 热压试样由郑鑫森同志提供

,

唐源森
、

倪焕尧同志在样

品制备过程中提供了很多帮助
,
特此致谢

。
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