Влияние температуры синтеза материала NaNbO3 на диэлектрические свойства керамики ниобата натрия-лития
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Изучена керамика системы ниобата натрия (NN) обусловленная поиском альтернативных бессвинцовых материалов. Поскольку изменение температуры синтеза состава NN, даже без добавления модифицирующих добавок, приводит к существенному изменению свойств конечных образцов [1], представляет интерес сравнение свойств материала ниобата натрия с введением 10% лития, поскольку в работе [2] отмечено, что замена ионов натрия ионами лития в таком отношении позволяет получить керамику с сегнетоэлектрическими свойствами. 

В настоящей работе были опробованы 6 различных режимов синтеза материала NN, с целью получения керамики ниобата натрия-лития Li0,1Na0,9NbO3 с оптимальными диэлектрическими свойствами. Синтез материалов LiNbO3 и NaNbO3 осуществлялся раздельно. LiNbO3 
синтезировался при температуре 700(С. NaNbO3 при разных температурах (см. таблица 1). Смешивание в определенных пропорциях порошков LiNbO3 

и NaNbO3 происходило перед прессованием образцов. Спекание осуществлялось при температуре 
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Исследования дисперсии комплексной диэлектрической проницаемости проводились в частотном интервале 0,1Гц – 30 МГц, с использованием фазочувствительного анализатора ВЕКТОР. Обнаружено, что все образцы имеют нестабильные диэлектрические характеристики в интервале частот 0,1 – 10 Гц. Такое поведение дисперсионных зависимостей на этих частотах характерно для сегнетоэлектрических керамик. Оно обусловлено миграционной поляризацией – т.е. присутствием объемных зарядов по границам зерен.
Частотные зависимости действительной (’) и мнимой (”) частей комплексной диэлектрической проницаемости представлены на рисунке 1. Вторая, как известно, характеризует диэлектрические потери. Приемлемые для практического применения диэлектрические потери (tg < 0,1), в рабочем диапазоне частот ( > 100 Гц), имеет образец IV. Максимальное значение диэлектрической проницаемости – III образец. 
Таблица 1. Режимы синтеза NN и пироэлектрический отклик керамики Li0,1Na0,9NbO3  
	Условия синтеза NaNbO3
	один синтез 650(С
	один синтез 700(С
	два синтеза 650(С, 650(С
	два синтеза 650(С, 700(С
	два синтеза 700(С, 700(С
	два синтеза 700(С, 650(С

	№ образца
	I
	II
	III
	IV
	V
	VI

	пироотклик, мВ

	сторона +Ps
	3 ( 1
	52 ( 1
	44 ( 1
	50 ( 1
	20 ( 1
	30 ( 1

	сторона –Ps
	0
	12 ( 1
	44 ( 1
	13 ( 1
	9 ( 1
	13 ( 1


Практическое применение пьезоэлектрических керамик связано с наличием спонтанной поляризации. Одним из проявлений которой является наличие пироэлектрического эффекта. Для исследования влияния температуры синтеза материала ниобата натрия на сегнетоэлектрические свойства Li0,1Na0,9NbO3, были проведены измерения пироэлектрического эффекта динамическим методом [3], на частоте 10 Гц. Данная методика позволяет также определять направление вектора поляризации в образце. Поскольку пироэффект наблюдается только у поляризованных материалов, образцы были предварительно поляризованы в поле E = 1,4 кВ/мм. Поскольку все образцы имели одинаковую толщину, и измерения пироотклика проводились в одинаковых условиях, по измеренному пиронапряжению (таблица 1) можно провести сравнительный анализ пироотклика. Как можно видеть, однородное поляризованное состояние имеет только образец III (величина пироотклика одинакова на обеих сторонах). В остальных образцах после поляризации присутствует градиент вектора поляризации, направленный от «–» к «+». Это следует из того, что на стороне, соответствующей отрицательному концу вектора поляризации, у всех образцов, кроме III, пироотклик меньше, чем на противоположной стороне (+Ps). 
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Рис. 1. Частотные зависимости комплексной диэлектрической проницаемости образцов керамики Li0,1Na0,9NbO3 с разными условиями синтеза материала NN
Из проведенных исследований можно сделать вывод, что наиболее оптимальные условия синтеза материала NN, для дальнейшего получения керамики Li0,1Na0,9NbO3 на его основе это двойной синтез, с обязательным первым синтезом при температуре 650оС. 
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