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Аннотация: Авторами получены образцы и проведено исследование структуры и 

диэлектрических свойств пьезоэлектрической керамики на основе ниобатов натрия и 

лития  0,1 0,9 3Li Na NbO  при различных технологиях синтеза материала ниобата натрия. 

Проведено сравнительное исследование структуры и диэлектрических свойств 

полученных образцов. Показана существенная зависимость зернообразования в 

процессе спекания образцов от температуры синтеза состава 3NaNbO . Установлено, 

что температура фазового перехода сильно зависит от температуры первого синтеза 

ниобата натрия (первый синтез при температуре 650 С – maxT ~375С, при температуре 

первый синтез 700 С – max 425T  С). 

Ключевые слова: пьезоэлектрическая керамика, бессвинцовые материалы, структура 

зерен. 
 

1. Введение 

Несмотря на принятие в 2003 году Европарламентом закона, 

ограничивающего использование соединений свинца, кадмия, ртути и ряда 

других веществ [1], на настоящий момент он не затрагивает материалы, 

используемые в пьезоэлектрических преобразователях, поскольку не 

найдены вещества, способные во всех технологических применениях 

заменить систему цирконата–титаната свинца (ЦТС). Значительные 

исследования в области бессвинцовых альтернатив ЦТС начались более 

двадцати лет назад, хотя основные материалы известны уже более 

полувека. Несмотря на значительные усилия в деле разработки таких 

материалов, окончательно эта проблема до сих пор остаётся нерешённой 

[2, 3]. Таким образом, очевидно, что доминирующей на европейском 

рынке в будущем станет продукция, основанная на использовании 

материалов альтернативных свинецсодержащим. В связи с этим поиск 

новых пьезокерамических материалов является актуальной научно-

практической задачей. 
 

2. Постановка задачи 

Выбор керамики системы ниобата натрия обусловлен, с одной 

стороны, достаточно широкой изученностью данного класса материалов 

[4-7]. При этом чистая керамика ниобата натрия обладает большим 

количеством разнородных фазовых переходов [8-11] в температурном 

интервале 360 640 С с возможным существованием 
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антисегнетоэлектрической фазы [11] и наличием релаксорных свойств [12]. 

Авторы [13] показали, что замена ионов натрия ионами лития в 

концентрации более 3 % приводит к стабилизации Q фазы, и образцы 

имеют структуру, характерную для однородных сегнетоэлектриков. Это 

делает керамику ниобата натрия–лития перспективным материалом для 

модификации свойств. В тоже время, большие концентрации лития ( 20 % и 

более) приводят к существенному ухудшению механической прочности 

образцов и невозможности их поляризации во внешнем электрическом 

поле [13]. В связи с этим, в данной работе для проверки влияния 

температуры синтеза исходного состава на свойства керамики был выбран 

состав  0,1 0,9 3Li Na NbO . 

Целью настоящей работы являлось получение и исследование 

образцов керамики ниобата лития – натрия  0,1 0,9 3Li Na NbO  в зависимости 

от температуры синтеза материала ниобата натрия. 
 

3. Экспериментальная часть и описание результатов 

Твердофазный синтез материалов 3LiNbO  и 3NaNbO  существлялся 

раздельно и при разных температурах. Были получены и исследованы 

образцы, синтез исходных компонент которых осуществлялся по 

следующим схемам: 

I) 3LiNbO  синтезировался один раз при температуре 700 С, а 3NaNbO  при 

температуре 650 С. 

II) 3LiNbO  синтезировали два раза при 700С, а 3NaNbO  два раза при 650 С. 

III) 3LiNbO  синтезировали два раза при температуре 700 С, 3NaNbO  тоже 

два раза, но при разных температурах: первый синтез при 650 С, второй 

при 700 С.  

IV) 3LiNbO  и 3NaNbO  синтезировали два раза, оба при 700 С. 

Смешивание в определенных пропорциях порошков 3LiNbO  и 

3NaNbO  происходило перед прессованием образцов. Спекание 

осуществлялось при температуре 1100С. Все заготовки имели диаметр 

10,4  мм, после спекания размер образцов составил 9,1 0,1  мм. Изменение 

размеров связано с уплотнением материала в процессе спекания. Несмотря 

на то, что все образцы после спекания имели одинаковый диаметр, но их 

плотность различалась (см. Таблицу 1).  

Исследования структуры на растровом электронном микроскопе 

JEOL 6510LV ЦКП ТвГУ показало, что изменение температуры синтеза 

состава 3NaNbO  сильно повлияло на размер зёрен керамики  0,1 0,9 3Li Na NbO  

(см. рис. 1). 
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Рис. 1. РЭМ изображения поверхности образцов керамики  0,1 0,9 3Li Na NbO  для 

соответствующих схемах синтеза: а – I, б – II, в – III, г – IV. Масштабная метка слева 

10  мкм, справа – 5  мкм. 
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Таблица 1. Плотность образцов  0,1 0,9 3Li Na NbO  в зависимости от условия синтеза

3NaNbO . 

Условия синтеза 

3NaNbO  

один синтез 

650С 
два синтеза 

650С, 650С 

два синтеза 

650С, 700С 

два синтеза 

700С, 700С 

Плотность г/м3 3,70,1 4,00,1 4,10,1 4,30,1 

 

Зерна во всех случаях прилегают друг к другу плотно, без пустот. В 

тоже время, температура синтеза состава 3NaNbO  сильно влияет на размер 

зёрен. В случае одиночного синтеза (образец I) имеет место два типа зерен 

– крупные до 100  мкм и мелкие ~5 10  мкм. В случае двойного синтеза у 

образца II зерна имеют размер ~15 100  мкм, тогда как изменении 

температуры второго синтеза (образец III) приводит к уменьшению 

размеров зерен ~10 30  мкм. Когда оба синтеза осуществлялись при 

температуре 700 С (образец IV), зерна получились меньшего размера по 

сравнению с другими образцами, вытянутые (1 3  мкм в ширину и до 

7  мкм в длину) и не так плотно прилегают друг к другу. 

Интересно отметить, что изменение условий синтеза приводит к 

существенному изменению слоев роста. Если у образца II они четко видны 

и ступени роста имеют размер 300 500  нм, то у образов I и III они с 

трудом различимы и их размер меньше в два раза. Формы зерен и ступеней 

роста у образца II практически идентичны наблюдаемым у керамики ЦТС 

[14]. 

Поскольку практическое применение пьезоэлектрической керамики в 

первую очередь обусловлено диэлектрическими свойствами, были 

проведены исследования температурной зависимости диэлектрической 

проницаемости (см. рис. 2). Как можно видеть, все образцы имеют 

максимум на температурной зависимости диэлектрической 

проницаемости. 

У образцов I–III максимум диэлектрической проницаемости  

наблюдался  в температурном интервале 360 380 С, что свидетельствует о 

наличии сегнетоэлектрического фазового перехода в данной области 

температур. У образца IV фазовый переход имел место при температуре 

425 С. Из этого можно сделать вывод, что температура фазового перехода 

сильно зависит от температуры первого синтеза ниобата натрия (первый 

синтез 650 С – maxT ~375С, первый синтез 700 С – max 425T  С). Образец I 

имеет размытый максимум, поскольку у этого же образца (см. рис. 1 а) 

наблюдается два разных типа зерен можно сделать предположение, что 

после одиночного синтеза у материала 3NaNbO  существуют как минимум 

две различные структуры. 
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Рис. 2. Температурные зависимости диэлектрической проницаемости образцов, 

полученных при соответствующей схеме синтеза I – IV. 

 

4. Заключение 

В результате проведенных исследований показано, что изменение 

температуры первого синтеза состава 3NaNbO  с 650 С до 700 С на порядок 

уменьшает размер зёрен керамики  0,1 0,9 3Li Na NbO . Тогда как аналогичное 

увеличение температуры второго синтеза приводит к существенному 

изменению (уменьшению высоты) ступеней роста. Температура фазового 

перехода сильно зависит от температуры первого синтеза ниобата натрия 

(первый синтез 650 С – maxT ~375С, первый синтез 700 С – max 425T  С). 
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Original paper 

EFFECT OF THE SYNTHESIS TEMPERATURE ON THE STRUCTURE OF  

SODIUM-LITHIUM NIOBATE CERAMICS 

O.V. Malyshkina, A.I. Ivanova, K.V. Patsuev 

Tver State University, Tver, Russia 

DOI: 10.26456/pcascnn/2020.12.644 

Abstract: The authors synthesized samples and studied the structure of piezoelectric ceramics based 

on sodium and lithium niobates  0,1 0,9 3Li Na NbO  with various technologies for the synthesis of 

sodium niobate material. A comparative study of the structure and dielectric properties of the obtained 

samples was carried out.. A significant dependence of grain formation during sintering of the samples 

on the synthesis temperature of the 3NaNbO  composition is shown. It was found that the temperature 

of the phase transition strongly depends on the temperature of the first synthesis of the sodium niobate 

( maxT ~375 С if the first synthesis temperature was 650 С; max 425T  С if the first synthesis 

temperature is 700 С). 

Keywords: piezoelectric ceramics, lead-free materials, grain structure. 
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