
一种研究综合性的大学物理实验*

———Ba(Ti0.99Co0.01)O3 d 无铅铁电陶瓷的制备和表征

连汉丽
(西安邮电大学理学院  陕西 西安  710121)

(收稿日期:2015 04 13)

摘 要:本文基于笔者近年来关于钛酸钡基无铅铁电陶瓷的研究结果,阐述了Ba(Ti0.99Co0.01)O3-d 无铅铁电陶

瓷的综合型实验教学设计与实施.该实验条件简单,结果可靠,涉及材料物理及相关技术等多方面内容,是一类培养

大学生实验能力与创新能力的研究综合性实验.
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1 引言

铁电陶瓷材料被广泛应用于电容器、存储器、制
动器、换能器等电子设备,在信息处理、显示、存储等

领域 发 挥 着 非 常 重 要 的 作 用[1].其 中 钛 酸 钡

(BaTiO3)基陶瓷材料是一种强介电材料[2],是电子

陶瓷中使用最广泛的材料之一,被誉为电子陶瓷工

业的支柱.钛酸钡属于无铅基陶瓷材料,不含有对生

态环境造成损害的物质,且在使用及废弃后处理过

程中不产生对环境有害的物质,同时材料的制备具

有耗 能 少 等 环 境 协 调 性 特 征[3].钛 酸 钡 是 一 种

ABO3 型钙钛矿结构材料,在室温至居里温度的温

度区间内,属于四方晶体结构,具有显著的铁电性

能.对于钛酸钡基陶瓷的掺杂改性,国内外学者开展

了大量的研究工作,也获得了大量的新材料,其应用

前景极其广阔.
然而,目前国内材料物理类实验教材中,很少有

关于钛酸钡铁电陶瓷的教学内容,部分高校在材料

物理类选修课程有所涉及,但有关无铅铁电陶瓷的

综合型实验基本空白.随着对本科生创新能力和实

践能力培养的重视,国内高等院校都在不断地深化

大学生的实验教学改革,在实验教学中增加带有探

索性质的综合型实验项目[4].基于上述因素考虑,结
合笔者有关钛酸钡基铁电陶瓷的研究结果,介绍一

种关于铁电陶瓷材料领域前沿的大学生综合型实验

———Ba(Ti0.99Co0.01)O3-d 无铅铁电陶瓷的制备与表

征.本实验内容从材料组份设计、制备出发,包含固

相反应法、扫描电子显微镜分析、X 射线粉末衍射

分析、介电性能分析、铁电性能分析等内容,将铁电

陶瓷材料的制备、结构分析、电学性能表征和大型仪

器的应用相结合在一起.本综合型实验具有综合性、

新颖性、易操作性等特点,通过具体的实验操作,使
大学生既能巩固基础知识,又能了解功能陶瓷材料

设计、制备、结构与性能分析的基本研究思路.

2 实验内容

本实验通过含Ba2+,Co3+ 和Ti4+ 的碳酸化合物

或氧 化 物 在 预 烧 过 程 中 通 过 固 相 反 应 生 成

Ba(Ti0.99Co0.01)O3- d,在烧结过程中将含主晶相的

生坯烧结成陶瓷.所用的试剂为BaCO3 粉体(纯度

99.0%)、TiO2 粉体(纯度98.0%)、Co2O3 粉体(纯
度99.0%)、无水乙醇(分析纯)、PVA胶、银浆.所用

实验仪器包括玻璃器皿、烘箱、高精度电子天平、氧
化铝坩埚、120目筛、压片机、不锈钢模具、球磨机、

烧结炉、扫描电子显微镜、X射线衍射仪、阻抗分析

仪、铁电电测试仪.该研究综合性实验使学生了解铁

电陶瓷的概念、结构特点和应用;熟悉固相反应法制

备铁电陶瓷的机理;掌握制备陶瓷的实验过程;了解

扫描电子显微镜、X射线衍射仪、阻抗分析仪、铁电

分析仪等大型仪器的使用;掌握晶体结构、显微结构

—48—

2015年第10期               物理通报               物理实验教学

* 西安邮电大学教学改革研究项目,项目编号:JGB201335
作者简介:连汉丽(1979  ),女,博士,副教授,从事与材料物理相关的研究和教学.



及电学性能的分析方法;熟悉陶瓷材料设计和制备

的研究过程.
2.1 计算配方 称量 球磨 预烧

在称取原料前,需计算配方所需原料的质量.计
算配方步骤如下:

(1)在原料标签中读取原料纯度及分子式对应

的摩尔质量;
(2)根据分子式Ba(Ti0.99Co0.01)O3-d,以金属阳

离子为准求解1mol物质需要的各种原料的物质的

量,得到各原料的质量;
(3)计算各原料的质量分数;
(4)计算称取总量为20g的原料,得到各原料

的质量;
(5)计入原料纯度,计算实际需称取的原料质

量.
称量原料之前,须将原料在烘箱中烘干水分.采

用高精度电子天平称取各原料质量,置入玛瑙球磨

罐,装入无水乙醇及玛瑙磨球,无水乙醇的体积以淹

没球磨罐中的粉体为宜.采用行星式球磨机进行球

磨.球磨是为了将各原料粉进行均匀混合,并进一步

细化原料粉体的粒度.球磨后,将球磨后的粉料及无

水乙醇出料至玻璃器皿中,并在烘箱中烘干无水乙

醇.将烘干的球磨粉体装入氧化铝坩埚,在马弗炉中

预烧.
2.2 二次球磨 造粒 压片

将已经预烧的粉体装入玛瑙球磨罐,并装入无

水乙醇及玛瑙磨球.采用行星式球磨机进行第二次

球磨.二次球磨的目的是为细化预烧的粉体,降低其

粒度.预烧粉体经二次球磨后出料至玻璃器皿中,并
在烘箱中烘干.

造粒过程为将二次球磨的预烧粉体中加入

PVA胶,通过研磨使预烧粉与PVA胶混合均匀.将
混合后的粉体过筛,获得粒径均一的球形颗粒.

对造粒获得的粉体进行压片.选取内径为11.5
mm的模具,每次压片装入约0.4g造粒获得的粉

体,通过压片机施加压强约为200MPa,保压时间为

2min.压片得到陶瓷的生坯.
2.3 排PVA胶 烧结

排胶是指将生坯置入烧结炉中,在500℃ 保温

2h,将其中的PVA排出,以便烧结过程中陶瓷致密

化.排胶可单独进行,也可在烧结升温过程中进行.

烧结是指将已排胶的生坯在高温(不高于熔点)

下保温一定时间,使气孔和晶界减少、总体积收缩、

密度增加,最后变为致密的多晶陶瓷的过程.烧结温

度、烧结时间、升降温速率、烧结气氛等工艺参量与

陶瓷的晶体结构、显微结构及电学性能密切相关[5].
在本实验中,我们选取的烧结温度为1000℃,保温

时间为2h,升降温速率均为3℃/min,烧结气氛为

空气环境.
上述步骤为试样的制备过程.教学过程中,学生

首先需自主阅读实验仪器说明书和相关背景资料,

熟悉自己所操作的实验仪器的使用方法和原理,学
会使用压片机、球磨机、烘箱、烧结炉等设备.在实验

过程中,不再是传统“老师讲学生做”的教学模式,

学生成为实验的主体,从接受知识变为探索知识,由
被动变为主动.这不仅可以增强学生的动手能力,还
可以调动学生的学习积极性.
2.4 陶瓷试样的显微结构表征

陶瓷试样的显微结构用扫描电子显微镜进行观

察,本实验中采用的扫描电子显微镜型号为Quanta200
型(SEM,FEICo.,Eindhoven,Netherlands).将
制备所得陶瓷试样的表面清洗干净后进行扫描电镜

观察,结果如图1所示.扫描电镜观察结果表明,陶
瓷试样具有清晰的晶粒,平均晶粒尺寸约为1.5μm
左右.在陶瓷试样表面没有观察到明显的开气孔,表
明所获得的陶瓷试样较为致密.

图1 陶瓷试样的扫描电子显微照片

2.5 陶瓷试样的晶体结构表征

陶瓷试样的晶体结构采用X射线衍射仪进行检

测,本实验中采用的X射线衍射仪型号为 Rigaku
D/Max2550型.光源为CuKα1 射线,波长1.5406Å,

工作电压和电流分别为40kV,100mA.扫描模式为

常规连续扫描,扫描角度范围2θ为20~70°,扫描速

度为8°/min.X射线衍射仪测试结果如图2所示.
X射线衍射结果表明陶瓷形成了纯钙钛矿结
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构,没有观测到第二相.

图中标出各衍射晶面,下标p表示钙钛矿结构

图2 陶瓷试样的X射线衍射图谱

2.6 陶瓷试样的介电性能表征

采用AgilentE4980A型阻抗分析仪和高温电

阻加热炉组成的测试系统测量陶瓷试样的介电常数

在升温过程中随温度的变化,测量温度为从室温升

至200℃,升温速率为3℃/min,测试频率为1kHz,

10kHz,100kHz和1MHz.实验测量值为电容

(C),计算相对介电常数εr的公式为

εr=Ch
ε0A

其中,A 是样品的面积,h是试样的厚度,真空介电

常数ε0=8.85×10-12F·m-1.陶瓷试样的介电常数

随温度的变化如图3所示.结果表明,随着温度的升

高,介电常数先增大后减小,最大介电常数对应的温

度为居里温度,陶瓷试样在居里温度处发生了由铁

电相到顺电相的相变.各频率下的居里温度值相同,

均为69℃.

图3 陶瓷试样的介电常数(Dielectricconstant,εr)随温度的变化

通过居里 外斯定律进一步分析陶瓷试样的介

电性质.居里 外斯定律指出[6]

1
εr=T-T0

C
其中T是温度,T0是居里 外斯温度,C是居里常数.

对1
εr

T 进行线性拟合(在高于居里温度的顺电

态),C 和 T0 可 通 过 拟 合 线 的 斜 率 1æ
è
ç

ö

ø
÷

C
和 截 距

-T0æ

è
ç

ö

ø
÷

C
来确定.在频率为100kHz下对顺电态的介

电常数进行居里 外斯拟合,结果如图4所示.
当温度在102℃ 以下时数据明显偏离居里外

斯定律,结合居里温度处的介电峰出现宽化现象,表

明陶瓷试样的介电常数表现出一定的弥散特性.

图4 频率为100kHz的陶瓷试样的1
εr T 关系曲线

2.7 陶瓷试样的铁电性能表征

判定陶瓷材料是否为铁电体的重要依据之一是

电滞回线,即极化率随测试电压的变化曲线.电滞回

线反映的是材料内部的铁电畴随外电场作用下运动

的宏观表现.本实验所用的电滞回线测试系统是由

美国 RadiantTechnologies公司生产的 Precision

PremierIItester型铁电材料分析仪,测试环境为硅

油浴.测得的电滞回线说明铁电体的极化强度是和

外电场呈非线性关系,并且自发极化可以随外电场

方向的反向而反向.可从电滞回线中得到剩余极化

强度及矫顽场.剩余极化强度为晶体极化后,外电场

为零时所具有的极化强度.矫顽场是使已极化晶体

的极化强度重新回到零所需加的外电场值.陶瓷试

样在50Hz下测试的电滞回线如图5所示.

图5 陶瓷试样的电滞回线,测试频率为50Hz
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陶瓷试样表现为电滞回线形状,表明其为铁电体

材料;但电滞回线的形状呈现束腰状,表明陶瓷试样的

铁电畴随外电场变化过程中受到一定的钉扎效应,这
主要归因于Co3+ 掺杂属于硬性掺杂而引入氧空位.

上述步骤涉及试样的表征过程.在这些过程中,
学生需要应用和整合自己所学的知识去理解和解释

实验现象,甚至部分实验现象还需要通过查阅文献

资料给出合理或者创造性的解释.最后,学生通过比

对不同的实验现象,归纳得到规律性的结果.陶瓷试

样的显微结构、晶体结构、介电和铁电性能的表征和

分析过程不仅让学生了解到现代物理中一些常用的

研究方法和研究技术,更重要的是培养了学生分析

问题和解决问题的能力,有利于创新能力的培养.

3 结语

本文所介绍的Ba(Ti0.99Co0.01)O3 d 无铅铁电陶

瓷的制备与表征是有关材料物理前沿的本科生综合

型实验,该综合型实验的设计,实验条件简单,结果

可靠,且涉及多方面内容,能将教学与科研有机结

合,能大大提高学生的实践能力和创新能力.研究型

综合性实验课程在教学内容及实验方法上均介于普

通大学物理实验与科学研究实验之间,具有衔接普

通大学物理实验和科学研究实验的作用.通过研究

型综合性实验课程的学习,本科生获得现代物理中

一些常用的研究方法和研究技术,为以后工作中应

用和发展新技术打好坚实的实验基础.另外,研究型

综合性实验涉及多种学科的知识内容,这类实验的

学习,不仅有利于拓宽学生的知识面,还有助于提高

学生整合和运用知识的能力.因此,综合型研究性实

验能更大程度地培养学生的实践应用能力、科学研

究和科学创新能力.
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物理教师,我们应该不断充实自己,不懈地努力和探

索,找到更适合于教学需要、具有更好教学效果的方

法,让演示实验在物理教学中发挥更大的作用,也为国

家培养开拓型、创新型的人才贡献一份微薄的力量.
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TheInstructionExperienceonUniversity
PhysicalDemonstrationExperiments

LiuYujie
(SchoolofInformationScienceandEngineering,DalianPolytechnicUniversity,Dalian,Liaoning 116034)

Abstract:Thedemonstrationexperimentteachingisanimportantpartofcollegephysicsexperimentteaching.Inthis

paper,combiningmyownteachingexperience,Igiveasimpleanalysisaboutthefunctionsofdemonstrationexperiment,

andexploreseveralmethodsofimprovingthedemonstrationexperimentinphysicsteaching.
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