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四方相 Fe:KTa1–xNbxO3晶体电致应变分布特性 
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摘  要：采用顶部籽晶助熔法制备 0.15% (摩尔分数)Fe 掺杂的 KTa1–xNbxO3晶体，测试了晶体介电性能、电致应变性能分布、

组分分布和电畴结构。结果表明：数字全息是一种有效表征材料应变空间分布的方法，Fe: KTN 晶体电致应变性能呈现不均

匀分布的特性，室温下外加电场为 435 V/mm 时，晶体应变最大值为 0.05%，有 3/4 区域应变在 0.02%附近。Fe: KTN 晶体的

应变分布与组分分布、电畴结构之间存在联系，室温低于晶体 Curie 温度时，晶体 Nb 元素含量少的区域电畴结构小，具有

更大的电致应变。 
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Electric-Field-Induced Strain Distribution Characteristics of Fe Doped KTa1–xNbxO3 Crystal 
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Abstract: KTa1–xNbxO3 crystal doped with 0.15% (in mole fraction) Fe was prepared by a top-seeded solution growth method. The 
dielectric properties, electric-field-induced strain distribution, component distribution and domain structure of Fe: KTN crystal were 
characterized. The results show that digital holography is a promising method to measure the spatial distribution of strain, and the 
electric-field-induced strain properties of KTN crystal present a uneven distribution. At room temperature, the maximum strain of 
crystal is 0.05% when the applied electric field is 435 V/mm, while the strain value is near 0.02% 3/4 area of crystal. There is a 
relationship among strain distribution, component distribution and domain structure of Fe:KTN crystal. The domain structure of 
crystal in the region with less Nb content is smaller and the electric-field-induced strain is greater when the room temperature is lower 
than the Curie temperature. 

 

Keywords: ferrum doped potassium tantalum niobate crystal; dielectric properties; electric-field-induced strain; component 
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电致应变是一种将电能转变为机械能的机电耦

合效应，作为机电元件的核心，对于传感器，致动

器等众多机电应用十分重要[1–2]。近年来，围绕电致

应变材料的研究得到了广泛关注，研究者们通过组

分优化和铁电畴调控方法正在不断提升材料压电

性，增强电致应变应用性能[3–5]。Singh 等通过 La
掺杂降低了钛酸铋钠的晶格畸变，降低了去极化温

度，使得 FE–AFE 相在低温下共存。La 掺杂量 x 为 
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0.05 时，(Bi1–xLax)0.5Na0.5TiO3 获得最大的双边应变

约为 0.5%[6]。Zhang 等通过 2 步烧结工艺将非均匀

铁电–顺电微结构引入(K, Na)NbO3 陶瓷中，利用极

性非极性界面产生的去极化能，增加畴壁运动对电

致应变的贡献。在 25 ℃和 150 ℃时，(K, Na)NbO3

陶瓷电致应变分别增加了 62%和 200%[7]。 
在电致应变材料的研究中，对应变的表征必不

可少，当前常用的电致应变表征方法有电学方法和

光学方法。电学方法中待测样品与传感器之间形成

空气电容，分别与电容测试装置相连。电场下样品

的形变会导致电容改变，通过电容与样品和传感器

之间距离的关系得到样品的形变量[8]。光学方法基

于 Mach–Zehnder 光路实现双光束干涉，当施加电

场时，样品产生形变，由相干光束的相位变化计算

样品的形变量[9]。上述方法是表征材料综合压电性

的有效方法，但对于电致应变的分布难以实现简单

快捷的测量。数字全息技术使用电荷耦合元件(CCD)
记录物光和参考光的干涉条纹，通过数字再现得到

物体的振幅和相位信息，具有实时再现、非接触式、

全场测量等优点，已成功应用于钽铌酸钾(KTN)基
材料折射率的空间分布表征[10–13]。因此，数字全息

技术在表征材料性能分布方面极具潜力。钽铌酸钾

(KTa1–xNbxO3)晶体具有典型的钙钛矿结构，具有大的

电致伸缩系数，根据 Ta/Nb 组分可调的相界，纳秒级

的响应速度且兼具优异的电光性能和非线性光学性

能，是一种十分具有应用潜力的无铅压电单晶[14–16]。 
本工作使用数字全息技术表征 Fe: KTN 晶体的

应变曲线及不同电场下的应变分布情况，并观测了

Fe: KTN 晶体不同位置的组分和电畴结构，研究了

Fe: KTN 晶体电致应变分布特性与组分分布、电畴

结构之间的相互关系。 

1  实验 
1.1  样品制备 

以高纯 K2CO3、Ta2O5、Nb2O5、Fe2O3(>99%，

质量分数 )为原料，采用顶部籽晶助熔法制备

0.15%Fe 掺杂的 KTa1–xNbxO3 晶体。按照 KTa1–x 

NbxO3 的化学计量比称取原料，与酒精混合后球磨

24 h 使原料混合均匀。随后将原料烘干后放入坩埚

中，在 1 300 ℃进行化学反应得到 Fe: KTN 固溶体

多晶。将预烧结得到的 Fe: KTN 多晶放入单晶生长

炉中，加热使其过熔，待原料混合均匀后将确定方

向籽晶放在坩埚中，随后进行放肩，提拉过程完成

单晶的生长。当生长的晶体尺寸达到设定值时快速

提拉晶体至液面上方，然后缓慢降温至室温取出 
生长好的晶体。经过约 7 d，完成 Fe: KTN 单晶的

生长。 
对生长的 Fe: KTN 晶体做定向，切割，抛光和

镀电极处理，实验的晶体尺寸为 2.99(x) mm× 
3.51(y) mm×0.46(z) mm，x、y、z 方向对应晶体的

[100]、[010]、[001]方向。 
1.2  样品表征 

采用 E4980A 型 LCR 测量仪测量 Fe: KTN 晶

体的介电性能，根据电桥法原理测量样品的相对介

电常数，测试条件：温度区间为150~200 ℃，电

压频率 1 kHz，升温速率为 1 ℃/min。由于实验测

量的是晶体的单边应变性质，对晶体施加频率为  
1 Hz 的 0~200 V 的三角波电压进行预处理，测量预

处理前后晶体的介电性能，分析外电场对晶体结构

带来的影响。采用 Precision Premier II 型铁电测试

仪测量 Fe: KTN 晶体的单边应变曲线，电压频率    
1 Hz，电压最大值 200 V。采用 BM–60XCC 型偏光

显微镜观察室温下晶体中不同位置的电畴结构，室

内温度为 25 ℃。采用 Merlin Compact 型扫描电子

显微镜对Fe: KTN晶体做EDS测试，表征晶体中不

同位置的各元素含量情况，加速电压 1~30 kV，2
次电子分辨率为 5 nm。 
1.3  基于数字全息显微技术的电致应变测试系统 

采用反射式数字全息显微系统表征 Fe: KTN 晶

体的电致应变性能分布，实验装置如图 1 所示。使

用的激光器是氦氖激光器，激光经空间光滤波器选

取零频光后由透镜 L1 扩束为光强均匀的圆光斑。

在分光棱镜处分为物光和参考光，物光正入射到样

品的抛光面上反射后经透镜 L2 放大成像到 CCD
处，放大倍数约为 4 倍。参考光由反射镜反射后到

达 CCD 处，通过控制反射镜角对 CCD 记录的干

涉条纹进行调节，全息图强度可表示为： 

22

*

( , )
2 sin( , ) ( , )exp

2 sin( , )exp

I x y
i yR O x y RO x y

i yRO x y

 


 




    
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 
 
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 (1) 

其中：I(x,y)为干涉光强；O(x,y)为物光波复振幅；

R(x,y)为参考光波复振幅；为物光与参考光的夹角；

λ为激光的波长(λ=632.8 nm)。 
测试时对晶体施加通光方向频率为 1 Hz，最大

值为 200 V 的电压，记录不同电场下的全息图，数

字再现得到晶体的相位变化，根据相位与光程的关
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系，计算晶体的电致应变二维分布： 

( , ) ( , ) / 4πS x y x y d                   (2) 
其中：S(x,y)为晶体电致应变；(x, y)为晶体在施加电

压前后的相位变化；d 为样品在通光方向上的厚度。 

 

SF—Spatial filter; L1 and L2—Lens; BS—Beam splitter; M—Mirror. 

图 1  数字全息显微系统示意图 
Fig. 1  Schematic diagram of digital holographic microscope system 

2  结果与讨论 
2.1  介电性能及有序性分析 

图 2 为 Fe:KTN 晶体预处理前后的相对介电常

数(r)和 Fröhlich 熵(s)随温度变化曲线。由图 2a 可

见，温度由低到高，晶体依次处于三方相、正交

相、四方相和立方相。在 Curie 温度处发生铁电相

至顺电相变，此时晶体相对介电常数达到最大，生

长晶体介温曲线中相对介电常数最大值为 12 000，
说明晶体具有良好的质量，晶体的 Curie 温度为

54 ℃。预处理后晶体 Curie 温度与预处理前相同，

温度低于 Curie 温度时，预处理后介温曲线相对预

处理前的曲线值更小，表明预处理后晶体的介电性

能有所下降。晶体升温至顺电相时电畴消失，2 条

曲线重合，表明预处理过程中外加电场对晶体内的

铁电畴状态产生了影响。根据 Fröhlich 热力学理

论，与材料介电常数相关的 Fröhlich 熵可以反应材

料内部的有序无序状态，可以表示为[17–18]： 

0( )
2

rs T
T

 


                           (3) 

其中：s(T)为 Fröhlich 熵；0 为真空介电常数；r

为相对介电常数；T 为温度。 
当 s(T)>0 时，说明施加外电场后材料的熵增

加，即初始处于有序状态，s(T)<0 时，施加外电场

后材料的熵减少，说明材料初始为无序状态，对于

KTN 晶体 Fröhlich 熵反应了其自发极化状态，即铁

电畴状态。 
由图 2b 可以看出，预处理后晶体的有序度提 

 
(a) Relative dielectric permittivity at 1 kHz                                 (b) Fröhlich entropy 

图 2  Fe:KTN 晶体预处理前后的相对介电常数(r)和 Fröhlich 熵(s)随温度变化曲线 
Fig. 2  Temperature dependence of relative dielectric permittivity(r) and Fröhlich entropy(s) in the as-grown and pre-treated 

Fe:KTN crystal 
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高，Curie 温度之前大部分温度区间处于有序状

态，仅在相变点附近为无序状态，整体变化趋势为

由有序状态转变为无序状态。相比生长晶体在大部

分温度区间处于无序状态，预处理后的晶体有序度

更高，表明电畴状态更为稳定，不易对外电场产生

响应，因此介电性能有所下降。 
2.2  电致应变性能分析 

图 3 为数字全息显微系统测试图，晶体在通光

方向的上下表面镀金电极，上表面与银导线相连，

下表面与导电基底相连。对晶体施加通光方向的电

场，测试晶体的纵向电致应变性质。由图 3a 可以看

出，根据离轴数字全息理论，数字再现过程首先通

过对全息图进行离散 Fourier 变换得到频谱，然后频

域滤波选取实像频谱。图 3b 和图 3c 分别为晶体的

再现振幅图和相位图，由实像频谱经过 Fourier 逆变

换后得到物光的复振幅 O(x,y)，代入式(4)和式(5)分
别计算晶体振幅和相位信息[19–20]： 

( , ) | ( , ) |A x y O x y                       (4) 
( , ) arctan[Im ( , ) / Re ( , )]x y O x y O x y       (5) 

其中：A(x,y)为振幅；(x,y)为相位。 
图 3d 为晶体在施加电压前后的相位变化，测试

时首先拍摄一张不加电压的全息图，数字再现得到

晶体的初始相位0(x,y)。再记录一张加电压时的全

息图，同样的，数字再现得到相位(x,y)，相位相减

得到晶体在施加电压前后的相位变化分布为： 
0( , ) ( , ) ( , )x y x y x y                   (6) 

其中：(x,y)为晶体相位变化；(x,y)为加电压后相

位；0(x,y)为加电压前相位。 

 
(a) Hologram recorded by CCD                                  (b) Amplitude diagram 

  
(c) Phase diagram                                            (d) Phase difference 

图 3  数字全息测试图 
Fig. 3  Digital holographic experiment 

图 4 为基于数字全息方法的多循环应变测试结

果。由图 4a 可见，采用频率为 1 Hz、峰值为 200 V
的单边交流三角波电压。由图 4b 可见，应变随时间

呈周期性变化，周期为 1 s，与电压信号周期相同，

表明了数字全息系统测量的稳定性。在 1 个周期内，

应变曲线可分为 I~IV 4 个区域，分别对应应变随时
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间缓慢增加、快速增加、缓慢减小、快速减小阶段。 

 
(a)Applied AC voltage signal 

 
(b)Maximum strain dependence on time 

图 4  基于数字全息方法的多循环应变测试结果 
Fig. 4  Multi-cycles strain measurement based on digital 

holographic method  

图 5 为应变(S)–电场(E)曲线及应变分布。图 5a

为铁电测试仪和数字全息系统测量测试电压条件下

晶体的单边应变曲线。由图 5a 可见，由于铁电测试

仪测量的是晶体应变的最大值，因此在数字全息测

量的应变分布中选取最大值绘制单边应变曲线。2
种方法的应变曲线符合良好，表明数字全息系统测

量结果的准确性。在最大值点附近 33 像元区域计

算应变最大点的标准差，较小的标准差说明数字全

息测量结果的可靠性。图 5b~图 5e 分别为电场上升

过程中等间隔的 4 个电场 78、98、317、435 V/mm
时晶体的应变分布情况。在加电压过程中电场小于

200 V/mm 时，应变曲线缓慢增加，对应图 4 中的 I
区域，图 5b~图 5c 中晶体应变整体分布较为均匀，

在外电场作用下电畴还未翻转，应变贡献主要来源

于晶体的本征逆压电效应。电场大于 200 V/mm 时，

应变曲线快速增加，晶体应变快速增加主要是由电

畴翻转带来的，对应图 4 中的Ⅱ区域。图 5d 中晶体

左侧应变明显大于其他区域，应变分布不再均匀，

此时应变曲线选取的最大值是晶体左侧区域贡献 

 

(a) Electric-field-induced strain measured by                    (b) Strain distribution of the crystal at 78 V/mm field 
ferroelectric test and digital holography with error bar 

 

(c) Strain distribution of the                      (d) Strain distribution of the                     (e) Strain distribution of the 
crystal at 198 V/mm field                       crystal at 317 V/mm field                       crystal at 435 V/mm field 

图 5  应变(S)–电场(E)曲线及应变分布 
Fig. 5  strain(S)–electric field(E) loop and strain distribution 
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的。左侧电畴先翻转，因此具有较大的应变。电场达

到 435 V/mm 时，电畴翻转基本完成，应变曲线呈线

性增长，图 5e 中晶体左侧应变达到最大值 0.05%，约

为其余区域的 23 倍，表明晶体左侧区域的电畴先翻

转同时对电场的响应更充分，有更多的电畴完成了翻

转，因此具有更大的应变。由公式： 
d33

*=Smax/Emax                             (7) 

其中：d33
*为压电系数；Smax为最大应变；Emax为最大

应变时的外电场。计算 Fe: KTN 晶体在室温下 d33
*为    

1 149 pm/V，说明晶体具有较好的压电性能。 
2.3  组分分布与电畴结构分析 

图 6 为 EDS 点扫测试与电畴结构。图 6a 为 Fe: 
KTN 晶体的 EDS 点扫测试位置及不同区域铁电畴

结构图。由图 6a 可见，对 4 个测试点位置分别进行

EDS 点扫测试，图 6b 为 EDS 测试能谱。EDS 测得

各位置元素原子摩尔分数比和 Nb 含量如表 1 所示，

其中：Nb 元素含量等于 Nb 原子摩尔分数比除以

Nb 原子和 Ta 原子摩尔分数比之和。Fe: KTN 晶体

铁元素掺杂摩尔分数比为 0.15%，与测量结果基本

相同，表明 EDS 测试结果具有较好的准确性。由

EDS 测试结果计算得到晶体点 A 位置的 Nb 元素含

量少于另外 3 个点位置，同时晶体点 B~点 D 位置

的 Nb 元素含量近似相等。由图 5 中晶体应变的分

布情况可以看出：A 点位置的应变大于其他位置，

点 B~点 D 位置处应变十分接近，表明 Nb 元素含量

和晶体应变性能之间存在关联。由经验公式表明：

KTN 晶体的 Curie 温度与 Nb 含量存在线性关系[21]： 
C 676 32 / KT x                        (8) 

其中：x 为 Nb 元素含量。由式(7)得到 Fe: KTN 晶

体 Curie 温度随 Nb 元素含量增多而升高，将点 A
的 Nb 含量代入式(8)得到 Curie 温度为 54 ℃，而其

余点位置的 Curie 温度高于点 A。在室温 25 ℃晶体

点 A 位置处更接近其 Curie 温度。由图 2b 可以看出，

晶体在四方相处越接近 Curie 温度，Fröhlich 熵值越

大，表明晶体在外电场作用过程中响应更充分，说

明晶体点 A 位置电畴结构小，易对外电场产生响应。 
为表明晶体应变大小与畴结构的关系，使用偏

光显微镜对晶体不同区域的铁电畴进行了观察，图

6a 中 4 个方块区域中的铁电畴状态存在差异。在点

A 附近区域晶体具有细密的 90°畴结构，而左下角和

右下角区域的畴结构相比于 A 点附近区域的畴结构

更大。由图 4 可以看出，点 A 附近区域应变大于左

下角和右下角区域。还观察了晶体中间区域的铁电

畴状态，电畴从左到右尺寸逐渐增大，对应图 4 中

应变中间区域从左到右逐渐减小的过程，说明晶体

畴结构小的区域对应更大的应变，这是由于小尺寸

电畴在外电场作用下更容易翻转，同时小畴的数量

更多，对晶体的应变贡献更大，因此晶体左侧区域

的应变大于其余区域。 

 
(a) EDS spot scanning position and domains in different regions 

 
(b) EDS energy spectrum 

图 6  EDS 点扫测试与电畴结构 
Fig. 6  EDS point scanning test and domain structure 

表 1  图 6a 中不同位置 EDS 测试结果 
Table 1  EDS test results of different positions in Fig. 6(a) 

Spot x(Ta)/% x(Nb)/% x(Fe)/% x(Nb)(x(Nb)+x(Ta)) 

A 14.97% 11.66% 0.12% 0.438 

B 15.17% 12.57% 0.13% 0.453 

C 14.88% 12.26% 0.14% 0.452 

D 15.01% 12.49% 0.15% 0.454 

x—Mole fraction. 

3  结论 
1) 使用数字全息显微系统表征了 Fe: KTN 晶
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体的单边应变曲线和应变性能分布，与铁电测试仪

测量的结果比较，表明数字全息具有良好的准确性

和可靠性，是一种有效表征材料应变性能二维空间

分布的方法。 
2) 使用 LCR 测量仪测量了 Fe: KTN 晶体的介

电性能并计算了晶体的 Fröhlich 熵，分析了晶体在

不同温度区间的有序性。使用 EDS 和偏光显微镜分

别测量了晶体的组分分布和电畴结构，建立了组分

分布，电畴结构和应变分布之间的关系。结果表明：

当 Fe: KTN 晶体 Curie 温度高于室温时，Nb 元素含

量少的区域在室温下具有更多的尺寸小的畴结构，

对电场响应更充分，具有更大的电致应变性能。 
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