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ABSTRACT 

 

In this project, two glass systems of (100-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 and (95-x)LiNbO3 

⋅ xSiO2 ⋅ 5Al2O3 were studied in order to fabricate the glass-ceramics containing nano-

crystals of rhombohedral lithium niobate (LiNbO3) ferroelectric by incorporation 

method. The LiNbO3 powder was firstly calcined before mixing with the glass 

formers. For LiNbO3 ⋅ SiO2 glass system, various glass samples with the compositions 

(100-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 (with x = 10, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50 and 60) were prepared. 

Samples with 20 ≤ x ≤ 35 were transparent, while products with x = 10 or x ≥ 40 were 

at least partly opaque under the conditions supplied. Transmission electron 
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microscopy (TEM) micrographs of replicas gave evidence on phase separation in 

these glasses. At SiO2 content > 30 mol%, the formed structures consist of SiO2-rich 

droplets in a LiNbO3-rich matrix phase. The size of the structures increased with 

increasing SiO2 content. Heat treatment of the quenched samples at temperatures 

ranging from 580 to 975 °C resulted in the precipitation of lithium niobate nano-

crystals. Scanning electron microscopy (SEM) micrographs showed the presence of 

randomly oriented LiNbO3 nano crystals dispersed in a continuous glass matrix. 

Relative permittivity (εr) was in the range of 75 to 190 and increased with increasing 

LiNbO3 content. The glass-ceramic samples heat-treated at temperatures up to 600 °C 

are fully transparent. 

For LiNbO3 ⋅ SiO2 ⋅ Al2O3 glass system, the quenched samples of all 

compositions (95-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 ⋅ 5Al2O3 (with x = 15, 25, 35, 45 and 55) under 

study, were confirmed to be amorphous, partly or fully crystalline solids by X-ray 

diffraction (XRD) technique. The crystal phase obtained in most of the samples is 

LiNbO3 with various sizes and shapes. Microstructures of the selected glass samples 

were studied by scanning electron microscopy. Glass-ceramics embedded with 

rhombohedral lithium niobate nano-crystals were produced by the quenched glasses at 

the melting temperature ranging from 1300 to 1400 °C with 1 h dwell time. Relative 

permittivity of the glass-ceramics from this system was found in a range of 25 to 325 

depending on SiO2 content and frequency. 
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บทคัดยอ 

 
โครงการวิจัยนี้ไดทําการศึกษาแกวสองระบบของ (100-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 และ (95-

x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 ⋅ 5Al2O3 เพื่อประดิษฐแกวเซรามิกท่ีประกอบดวยผลึกนาโนของเฟอรโรอิเล็กท

ริกลิเทียมไนโอเบต ซ่ึงเปนระบบผลึกรอมโบฮีดรอลโดยวิธีอินคอรปอเรชัน เร่ิมแรกนั้นจะทําการ

แคลไซนผงลิเทียมไนโอเบตกอนนําไปผสมกับตัวทําใหเกิดแกว สําหรับระบบแกว LiNbO3 ⋅ SiO2 

ไดทําการเตรียมแกวหลายตัวอยางจากระบบแกว (100-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 (ซ่ึง x มีคาเทากับ 10, 20, 

25, 30, 35, 40, 45, 50 และ 60) จากการทดลองพบวาตัวอยางท่ีมีคา x อยูในชวงต้ังแต 20 ถึง 35 มี

ลักษณะโปรงใส ในขณะท่ีตัวอยาง ซ่ึง x มีคาเทากับ 10 หรือ x มีคามากกวาหรือเทากับ 40 มี

ลักษณะบางสวนทึบแสงเล็กนอยภายใตสภาวะท่ีไดกําหนดไว ภาพถายจากกลองจุลทรรศน
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อิ เ ล็กตรอนแบบทะลุผานแสดงให เห็นถึงการแยกเฟสในแกวเหลานั้น  เ ม่ือปริมาณของ

ซิลิกอนไดออกไซดมีคามากกวารอยละ 30 โดยโมล รูปแบบโครงสรางจะประกอบดวยหยดขนาด

เล็กท่ีมีซิลิกอนไดออกไซดอยูในปริมาณมากทามกลางแกวเมทริกซท่ีมีเฟสของลิเทียมไนโอเบตใน

ปริมาณมาก ซ่ึงขนาดของหยดจะเพิ่มข้ึน เม่ือปริมาณของซิลิกอนไดออกไซดเพิ่มข้ึน กรรมวิธีทาง

ความรอนของตัวอยางท่ีถูกทําใหเย็นตัวลงอยางรวดเร็วท่ีชวงอุณหภูมิ 580 ถึง 975 องศาเซลเซียส มี

ผลทําใหเกิดการตกตะกอนของผลึกนาโนลิเทียมไนโอเบต ซ่ึงภาพถายจากกลองจุลทรรศน

อิเล็กตรอนแบบสองกราดแสดงใหเห็นการจัดเรียงตัวแบบสุมของผลึกนาโนลิเทียมไนโอเบต

กระจายตัวอยูในเน้ือแกวหลัก คาคงที่ไดอิเล็กทริกมีคาอยูในชวง 75 ถึง 190 และมีคาเพิ่มข้ึน เม่ือ

ปริมาณของลิเทียมไนโอเบตเพิ่มข้ึน ตัวอยางแกวเซรามิกท่ีผานกรรมวิธีทางความรอนจนกระท่ังถึง

อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส มีลักษณะโปรงใสทั้งหมด 

สําหรับระบบแกว LiNbO3 ⋅ SiO2 ⋅ Al2O3 ตัวอยางท่ีถูกทําใหเย็นตัวลงอยางรวดเร็วท่ีมี

องคประกอบทางเคมีในสูตร (95-x)LiNbO3 ⋅ xSiO2 ⋅ 5Al2O3 ซ่ึง x มีคาเทากับ 15, 25, 35, 45 และ 

55 มีความเปนอสัณฐาน ในบางสวนเปนของแข็งท่ีเปนผลึก และบางสูตรพบวาเปนผลึกท้ังหมด 

โดยยืนยันจากเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ เฟสผลึกท่ีไดมาสวนใหญของตัวอยางเปนลิเทียม

ไนโอเบต ซ่ึงมีลักษณะหลายขนาดและหลายรูปราง โครงสรางจุลภาคของตัวอยางแกวท่ีนาสนใจ

ถูกนําไปศึกษาโดยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด ซ่ึงพบวาแกวเซรามิกท่ีไดมีผลึกนาโน

ลิเทียมไนโอเบต ซ่ึงเปนระบบผลึกรอมโบฮีดรอล โดยการหลอมแกวท่ีอุณหภูมิในชวง 1300 ถึง 

1400 องศาเซลเซียส แชท้ิงไว 1 ช่ัวโมงแลวจึงทําใหเย็นตัวลงอยางรวดเร็ว คาคงท่ีไดอิเล็กทริกของ

แกวเซรามิกจากระบบนี้ถูกพบในชวงของ 25 ถึง 325 ซ่ึงข้ึนอยูกับปริมาณของซิลิกอนไดออกไซด

และความถ่ี 


