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摘要　　利用偏光显微镜研究了电场对弛豫铁电单晶 PMN-32PT 电畴组态的影响.结果表

明 , 对于[ 210] cub切型单晶 , 当施加的电场强度为 0 kV · cm-1时 , 透明区域呈三方畴形态;

当施加电场强度为 6 kV · cm-1时 , 诱导出单斜相;但继续增加电场强度至 10 kV · cm -1时 ,

晶体没有呈现单斜相的单畴形态 , 亦无其他相变;此后 , 将电场强度减小至 5 kV · cm
-1
时 ,

单斜相消失 , 说明该单斜相是亚稳态的.

关键词　　铁电单晶　电畴　偏光显微镜

　　铅基复合钙钛矿结构弛豫铁电单晶(100-x)

Pb(Mg1/3 Nb2/ 3)O3-xPbTiO 3(简记为 PMN-xPT)

是由弛豫铁电体 Pb(Mg1/3 Nb2/ 3)O 3(PMN)与正

常铁电体 Pb TiO 3(PT)组成的固溶体 , 它的成功

生长被认为是 “铁电领域 50 年来的一次激动人

心的革命性突破”
[ 1]
.在组成处于 MPB(准同型相

界 28<x<36)范围的单晶 , 有优异的压电常数 、

机电耦合系数和电致应变 [ 2] .但是对于此现象的

起因 , 直到 Guo[ 3] 等发现 MPB 附近的 Pb(Ti ,

Zr)O3 里有单斜相才逐渐被人们了解 , 单斜相的

自发极化旋转在压电特性方面具有重要作用.

Durbin
[ 4]
等通过 X射线衍射发现 , 电场沿[ 001]

方向时 , PZN —8PT 里不存在 R相 , 取而代之的

是 M 相.Tu 报 道
[ 5]
, [ 111] cub 切型 的 PMN-

33PT 单晶在电场下相变为 R※M ※T ※M ※R.

[ 211] cub切型的 PMN-31PT 单晶在外部电场为

3—5 kV · cm-1时 , 相变为R※M [ 6] .惠增哲[ 7] 等

发现对 PMN-32PT 单晶沿[ 001] 方向施加 1.5 —

4 kV · cm
-1
偏压时 , 在三方相稳定的温度范围内

有一个新的异常介电峰(单斜相)出现.基于同步

加速 X射线测量 , 曾在 E =43 kV · cm
-1
条件下

极化过的 PMN-35 PT 晶体的[ 001] 切片中 , 存在

M A 类型的 M 相 , 但是未经极化或极化比较微弱

的晶体中普遍存在 R相[ 8] .最近 , 又有报道[ 9] 在

室温下 , M A 和 M C 相共存于 PMN-32PT 中.因

此 , MPB附近的 PMN-PT 单晶的相变行为远不

清楚.而[ 210] 切型是观察 M 相运动的敏感方

向.本文作者采用正交偏光显微镜研究了 [ 210] cub切

型的 PMN-32PT 单晶电畴组态随电场的变化.

1　实验

采用 ACRT-Bridgman 法制备 PMN-32PT 单晶.

在 Rigaku DMAX2400型 Cu靶 KαX射线衍射仪上对

单晶进行定向 , 确定单晶的[ 210]方向 , 并沿(210)晶

面将晶体切割成厚度为 0.8 mm 的片状样品.用制备

金相的方法对样品进行双面研磨 、抛光至厚度为

250 um左右.为消除应力 , 样品在300℃保温1 h的条

件下进行退火处理.退火后的样品如图 1(a)所示 , 样

品存在透明区和不透明区 , 总体透光性能好 , 尺寸约

20mm×20mm.采用铜导电带对样品透明区域加电

极 , 导电带之间的距离为 3 mm , 如图 1(b)所示.用

HP4284A阻抗分析仪测量其介电性能 , 采用的频率
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为10 kHz , 介电测试的样品尺寸为 5 mm ×5 mm ×

0.8mm.直流电源采用 CJ2671耐压测试仪 , 电场强

度从0 kV ·cm-1逐渐增加到10kV·cm-1 , 而后再逐

渐减小到 0 kV ·cm-1.利用 XPT-7型偏光显微镜观

察电畴组态变化 , 所有试验均在正交偏光下进行.

图 1　 [ 210] cub切型 PMN-32PT单晶样品

(a)退火后;(b)加电极后

2　结果与讨论

2.1　电场强度增大时[ 210] cub切型 PMN-32PT单晶

电畴组态的变化

研究区域为晶片上的透明区.该区域在肉眼下看

不见电畴条带 , 但在显微镜下观察 , 有细小弯曲的连

续性较差的电畴花样 , 如图 2(a)所示.转动载物台

45°, 出现均匀一致的消光 , 且转动载物台 360°会出

现四次完全消光 , 这说明透明区在室温下为三方相 ,

不可能是两相共存.电场强度由0 kV ·cm-1 增至

3kV·cm
-1
的过程中 , 电畴组态没有任何变化 , 干

涉色调也基本保持不变 , 颜色为淡红 、翠绿.而当电

场强度超过3 kV ·cm-1时 , 电畴组态基本保持不变 ,

而 干 涉 色 调 变 暗 , 这 是 因 为 其 矫 顽 场

Ec =3 kV ·cm
-1
, 此时部分微畴极化 , 不同极化方

向的电畴的双折射不一样 , 使得干涉色调变化明显.

图 2　 [ 210] cub切型 PMN-32PT单晶的电畴形貌

(a)E=0kV · cm-1 ;(b)E=5kV · cm-1

当电场强度增至 5 kV ·cm
-1
时 , 出现的新畴花

样沿着原来的畴壁伸长 , 原畴壁变暗变宽 , 如图

2(b)所示.这是因为畴壁具有畴壁能 , 电畴在畴壁

上成核需要的能量较低 , 成核概率较大
[ 10]
.当电场

强度增至 6 kV · cm
-1
时 , 出现大量畴壁 , 如图 3所

示.新畴以劈尖状从一侧向另一侧生长 , 而相向运

动的畴瞬时会连在一起 , 如图 3(a)和 3(b)中圈内所

示.且畴壁密度逐渐增加.畴壁的运动是极化反转

的过程 , 也是新畴成核 、 长大 、 扩张和合并的过

程[ 11] .将载物台逆时针旋转 39°, 观察到两组电畴

(命名为 A 和 B), 此时 , B畴完全消光 , A 畴则最

亮 , 如图 4(a)所示.继续逆时针旋转载物台 11°, B

畴逐渐透光 , 而 A 畴逐渐消光;再逆时针旋转载物

台 14°, 则 A 畴完全消光 , B 畴最亮 , 如图 4(b)所

示.由此判断 A畴和 B畴的消光位相差 25°.根据消

光位判断 , 产生了新相———单斜相.因为对于[ 210] cub

切型单晶 , 若三方相和四方相共存 , 其消光位相差

53°, 而前述所测角度为 25°, 说明 A , B 畴不可能

是三方 、 四方畴共存 , 共存的可能是三方和单斜

畴 , 或者是单斜 M A 和单斜 M C 畴.单斜相的出现 ,

在单晶介电常数的测试结果中亦有体现.图 5 中 ,

当 E=6 kV ·cm
-1
时 , 介电常数异常增大 , 说明在

此电场下 , 发生了相变 , 即三方相转变单斜相.

图 3　E=6 kV· cm-1时畴壁的出现与运动

(a)电场刚加上;(b)稳定一定时间后

图 4　E=6 kV· cm-1逆时针旋转载物台时电畴组态的变化

(a)逆时针旋转载物台 39°时的电畴组态;

(b)逆时针旋转载物台 64°时的电畴组态

当电场强度增至 10 kV · cm-1时 , 单斜相仍没

有被单畴化 , 只是电场诱导了更多畴壁 , 一部分电

场能量转化为畴壁能.这与 Tu等观察到[ 211] cub切
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图 5　电场下 PMN-32PT单晶介电常数的异常变化

型的 PMN-31PT 单晶在电场强度为 3 —5 kV ·cm-1

时发生 R ※M 相 变 , 但 是继续 增强电场 至

26 kV ·cm-1 , 晶体仍没有单畴化相一致[ 6] .

2.2　电场强度减小时[ 210] cub切型 PMN-32PT单晶

电畴组态的变化

电场强度从 10 kV ·cm-1减小到 5 kV · cm-1的

过程中 , 电畴花样和色调一直保持不变 , A 畴和 B

畴保持着相应的透光或消光位 , 如图 6(a), 7(a)所

示.当电场强度降到 5 kV ·cm-1时 , A 畴和 B畴同

时出现干涉色 , 且两者不再消光 , 如图6(b)、 7(b)

所示.随着电场强度的进一步降低 , 干涉色越来越

多 ,到0kV · cm
-1
时 ,干涉色最鲜艳 .消光状态的

图 6　电场强度减小过程中旋转载物台 39°时电畴组态的变化

(a)E=10 kV · cm-1;(b)E=5kV· cm-1

图 7　电场强度减小过程中旋转载物台 64°电畴组态的变化

(a)E=10 kV · cm-1;(b)E=5kV· cm-1

消失说明了单斜相的消失 , 同时也说明了单斜相是

亚稳的.干涉色的出现 , 说明了剩余极化对电畴的

影响.剩余极化的存在可能会影响电畴原来的极化

方向 , 而不同极化方向的电畴的双折射不一样 , 所

以使得电畴的干涉色显示出来.电场撤掉之后 , 畴

壁并没有消失 , 这是因为电场极化过程中 , 畴壁之

间产生了较大的应力 , 在室温下很难消失.

3　结论

(1)不施加电场时 , PMN-32PT 单晶呈现三方

相电畴形态.

(2)施加6 kV · cm
-1
的电场可在PMN-32PT 单

晶中诱导出单斜相 , 但该单斜相为亚稳相 , 在电场

强度减小到 5 kV · cm-1时 , 单斜相消失.
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