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บทคัดย่อ 
 

         งานวิจัยน้ีเป็นการศึกษาการเตรียมแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ที่พบตามธรรมชาติซึ่งเป็น
ขยะเหลือทิ้ง โดยส่วนใหญ่จํานํามาทําเป็นปุ๋ยหรืออารหารสัตว์ซึ่งจะเพ่ิมมูลค่าให้แก่ขยะเหลือทิ้ง
เหล่าน้ีได้น้อย จากการศึกษาพบว่าเปลือกไข่จะมีปริมาณของแคลเซียมคาร์บอเนตมากถึง 96 % ใน
งานวิจัยน้ีจึงสนใจที่จะนําแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่มาประยุกต์ใช้เป็นสารต้ังต้นในการ
เตรียมอิเล็กโทรเซรามิก ซึ่งจากงานวิจัยที่ได้ศึกษาย้อนไปพบว่ามีสารประกอบที่มีแคลเซียมเป็น
องค์ประกอบหลักอยู่ที่ น่าสนใจอยู่ 6 ระบบ  ได้แก่  CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 
CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 โดยนําแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่มาใช้เป็นสารต้ังต้นในการ
สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความ
ร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric 
Analysis; TGA) พบว่า CaWO4 มีอุณหภูมิที่เหมาะสมในการเผาแคลไซน์อยู่ที่ 600 องศาเซลเซียส 
Ca4Nb2O9 และ CaCu3Ti4O12 มีอุณหภูมิที่เหมาะสมในการเผาแคลไซน์อยู่ที่ 800 องศาเซลเซียส 
CaNb2O6 CaZrO3 และ Ca3Co4O9 มีอุณหภูมิที่เหมาะสมในการเผาแคลไซน์อยู่ที่ 900 องศา
เซลเซียส จากน้ันนําผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) พบว่าสารทั้ง 6 ระบบมีตําแหน่งพีคที่เกิดขึ้น
สอดคล้องกับฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS ผลจากเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี (Raman 
spectroscopy; Raman) และฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier transform 
infrared spectroscopy; FTIR) พบว่าพีกที่เกิดขึ้นสอดคล้องกับโหมดการสั่นของพันธะของสารในแต่
ละระบบอย่างถูกต้อง นอกจากน้ียังศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง
กราด (scanning electron microscope; SEM) พบว่าอนุภาคท่ีได้ของทั้ง 6 ระบบมีลักษณะหลาย
เหลี่ยมและขนาดอนุภาคเฉล่ียขึ้นกับอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ และตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก
ของสารที่เตรียมได้ พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กท
ริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด 
คําสําคัญ: อิเล็กโทรนิกเซรามิก แคลเซียมคาร์บอเนต ไดอิเล็กทริก 
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ABSTRACT 
 
         This research studied on the preparation of calcium carbonate (CaCO3), which 
is found in natural waste. Most of them are used as fertilizer and additive for animal 
feed, which adds value to these wastes less. The study found that the amount of 
calcium carbonate is up to 96% in eggshell. This research is to bring to attention the 
use of eggshell calcium carbonate as a starting material in the synthesis of 
electroceramic. From previous research, it was found that compounds with calcium 
are the main component of interest; the 6 system include CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 
CaWO4 CaCu3Ti4O12 and Ca3Co4O9. By using calcium carbonate from the eggshell as a 
starting material in the synthesis by solid state reaction method and then studying 
the thermal behavior of a mixture by Thermogravimetric Analysis (TGA), it showed 
that for CaWO4 a suitable temperature in the calcination at 600°C, for Ca4Nb2O9 and 
CaCu3Ti4O12 a suitable temperature in the calcination at 800°C, for CaNb2O6 CaZrO3 
and Ca3Co4O9 a suitable temperature the calcination at 900°C. After being calcined, 
phase formation of the powders was studied X-ray diffraction (XRD). The XRD pattern 
of 6 systems showed peaks which matched the peaks of the standard database 
JCPDS very well. From the results of Raman Spectroscopy (Raman) and Fourier 
transformer infrared spectroscopy.(FT-IR) showed that the peak occurs in the 
vibration mode of bonding of the powder in the system properly. In addition, the 
microstructure of calcined powder was studied by Scanning electron microscope 
(SEM) showed that the particles of the 6 systems are polygons shape and the 
average particle size depends on the temperature of the calcination. And properties 
of the dielectric of the ceramics show that when increasing the temperature, the 
dielectric constant and dielectric loss values shows slight independence with 
temperature and frequency of measurement. 
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บทที่ 5  สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ         78 
 5.1 สรุปผลการวิจัย          78  

 5.1.1 แคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6)       78 
  5.1.2 แคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9)       79 
  5.1.3 แคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3)       79 
  5.1.4 แคลเซียมทังสเตต (CaWO4)        80 
  5.1.5 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12)      81 
  5.1.6 แคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ (Ca3Co4O9)      82 
 5.2 ข้อเสนอแนะ           82 
เอกสารอ้างอิง            83 
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สารบญัตาราง 
 

ตารางที ่          หน้า 
2.1  องค์ประกอบของเปลือกไข่           6 
2.2  แสดงสมบัติทางกายภาพของแคลเซียมคาร์บอเนต       10
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ญ 
 

สารบญัภาพ 
 

ภาพท่ี           หน้า 
1.1 แสดงปริมาณการผลิตไขไ่ก่และปริมาณเปลือกไข่ที่ประเทศไทยผลิตในแต่ละปี     1 
2.1 ปรมิาณไขไ่ก่ทั่วโลกแบ่งตามทวีป          5 
2.2 เปลือกไขผ่่าตามด้านตัดขวาง           8 
2.3 แสดงโครงสร้างผลึกของแคลเซียมคารบ์อนเนต (CaCO3)       10 
2.4 แสดงการบดผสมด้วยลกูบด          15 
2.5 แสดงแบบจําลองลักษณะการเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง      15 
2.6 แสดงขั้นตอนการอัดขึ้นรูปแบบอัดตามแกนเดียว        17 
2.7 แสดงการอัดแบบไอโซสแตติก          17 
2.8 การพัฒนาการของโครงสร้างจุลภาคที่เกิดจากการเผาผนึกแบบสถานะของแข็ง    19 
3.1 แสดงภาพเปลือกไข่           23 
3.2 เครื่องเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรมิเตอร์ (X-ray Fluorescence Spectrometer) 
     รุ่น SRS 3400           25 
3.3 เครื่องเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไลเซอร์ (Thermogravimetric Analyzer) รุ่น Pyris 1   26 
3.4 เครื่องเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกชัน (X-ray Diffractometer) รุ่น X'Pert MPD     27 
3.5 เครื่องฟูเรยีร์ทรานสฟอรม์อินฟราเรดสเปกโตรมิเตอร์ (FT-IR spectrometer)  
     รุ่น Spectrum GX           28 
3.6 เครื่องรามานสเปกโตรมิเตอร์ (Raman spectrometer) รุ่น DXR Smart Raman    29 
3.7 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope)  
     รุ่น EVO MA10           29 
3.8 เครื่อง LCR meter รุ่น 4284A         31 
3.9 แสดงลักษณะการจัดวางสารตัวอย่าง         31 
4.1 ผงแคลเซยีมคาร์บอเนตทางการค้า         32 
4.2 ผงแคลเซยีมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่        33 
4.3 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผงแคลเซียม 
     คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส    33 
4.4 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคารบ์อเนตทางการค้าและผงแคลเซียม 
     คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่         34 
4.5 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าที่กําลังขยาย 10,000 เท่า 
     และ 20,000 เท่า           35  
 



ฎ 
 

สารบญัภาพ (ต่อ) 
 

ภาพท่ี           หน้า 
4.6 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ที่กําลังขยาย 9,500 เท่า 
     และ 20,000 เท่า           35 
4.7 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต 
     ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส     36 
4.8 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
     ที่อุณหภูม ิ600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       37  
4.9 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
     ที่อุณหภูม ิ600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       38 
4.10 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       39 
4.11 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    40 
4.12 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที                      41 
4.13 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    42 
4.14 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซยีส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      42 
4.15 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 3,000 เท่าและ 10,000 เท่า      43 
4.16 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสยีไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอณุหภูมิ 
       และความถ่ี            43 
4.17 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต 
       ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส    44 
4.18 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       45 
4.19 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       46  
4.20 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       47 



ฏ 
 

สารบญัภาพ (ต่อ) 
 

ภาพท่ี           หน้า 
4.21 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาท ี    48 
4.22 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาท ี    49 
4.23 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาท ี    50 
4.24 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      50 
4.25 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 5,000 เท่าและ 10,000 เท่า      51  
4.26 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสยีไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
       และความถ่ี            51 
4.27 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม  
       เซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส   52 
4.28 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังเผา 
       แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง      53 
4.29 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       54 
4.30 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       55 
4.31 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลงัจาก 
      การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี   56 
4.32 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    57 
4.33 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    58 
4.34 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      58  
4.35 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      59 



ฐ 
 

สารบญัภาพ (ต่อ) 
  
ภาพท่ี           หน้า 
4.36 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสยีไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
       และความถ่ี            59 
4.37 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมทังสเตต    
       ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส    60 
4.38 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 300-800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       61 
4.39 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 300-800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       62 
4.40 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตกอ่นและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 300-800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       63 
4.41 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    64 
4.42 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    65 
4.43 อินฟราเรดสเปกตรมัของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตกอ่นและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    66 
4.44 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      66 
4.45 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 
       เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง ที่กําลังขยาย 10,000 เท่าและ 20,000 เท่า      67 
4.46 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสญูเสยีไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
       และความถ่ี            67 
4.47 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร ์
       ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส   68 
4.48 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
       เผาแคลไซน์ที่อุณหภูม ิ500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง     69  
4.49 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง       70  
4.50 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
       จากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง    71  
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สารบญัภาพ (ต่อ) 
 

ภาพท่ี           หน้า 
4.51 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
       เผาแคลไซน์ที่อุณหภูม ิ800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที   72 
4.52 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    73 
4.53 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
       ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี    73 
4.54 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสยีไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
       และความถ่ี            74 
4.55 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมโคบอลต์   
       ออกไซด์ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซสิ    75 
4.56 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซยีมโคบอลต์ออกไซด์ก่อนและหลัง 
       เผาแคลไซน์ที่อุณหภูม ิ600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง     75 
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               แคลเซียมคาร์บอเนตถูกใช้เป็นวัตถุดิบในอุตสาหกรรมต่างๆ มากมาย เช่น อุตสาหกรรม
ปูนซีเมนต์ อุตสาหกรรมพลาสติก อุตสาหกรรมกระดาษ อุตสาหกรรมสี อุตสาหกรรมเซรามิก 
อุตสาหกรรมแก้ว รวมไปถึงในอุตสาหกรรมผ้าอ้อมเด็ก อัตราเติบโตแคลเซียมคาร์บอเนตของไทย [2, 
3] ปัจจุบันอยู่ในอัตราร้อยละ 10 ต่อปี มีบริษัทผลิตแคลเซียมคาร์บอเนตในประเทศจํานวน 9 ราย [2, 
3] ในจํานวนน้ีเป็นบริษัทจากต่างชาติ 2 ราย มีมูลค่าตลาดรวมประมาณ 2,000 ล้านบาท โดย
แคลเซียมคาร์บอเนต ส่วนใหญ่ผลิตขึ้นได้เองในประเทศ ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ที่ประมาณ 
1000-8000 บาท/ตัน [2, 3] ทั้งน้ีขึ้นกับคุณภาพ ความบริสุทธ์ และขนาดของอนุภาค  ความบริสุทธ์
และคุณภาพของแคลเซียมคาร์บอเนตที่ใช้งานในอุตสาหกรรมอิเล็กทรอนิกส์น้ันค่อนข้างจะแตกต่าง
จากอุตสาหกรรมอ่ืน เน่ืองจากอุตสาหกรรมเซรามิกสําหรับงานอิเล็กทรอนิกส์มีความจําเป็นจะต้องใช้
วัสดุดิบต้ังต้นที่มีความบริสุทธ์ิสูงมากๆ และต้องคํานึงถึงสิ่งเจือปน เน่ืองจากประสิทธิภาพของเซรามิก
ที่สังเคราะห์ออกมาได้จะมีประสิทธิภาพลดลงหากสารต้ังต้นมีความบริสุทธ์ิตํ่า (<95%) หรือมีการเจือ
ปนของเฟสไม่พึงประสงค์ ส่งผลให้แคลเซียมคาร์บอเนตที่ใช้ในอุตสากรรมน้ี ต้องมีความบริสุทธ์สูง
และคุณภาพที่ดีกว่าในอุตสาหกรรมอ่ืนๆ มาก ส่งผลให้ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตที่ใช้ในอุตสาหกรรม
น้ีมีค่าสูงกว่าในอุตสาหกรรมอ่ืนหลายเท่าตัว และจําเป็นต้องนําเข้าจากต่างประเทศ โดยแคลเซียม
คาร์บอเนตความบริสุทธ์ิมากกว่าร้อยละ 99 มีราคาประมาณ 10,000 บาทต่อกิโลกรัม [4] สาเหตุ
เหล่าน้ีส่งผลต่อต้นทุนการผลิตที่ค่อนข้างสูงและสิ้นเปลืองเวลาในการขนส่ง ดังน้ันผู้วิจัยจึงพิจารณาถึง
ความเป็นไปได้ของการหาแคลเซียมคาร์บอเนตจากวัสดุเหลือทิ้งเพ่ือใช้ทดแทน โดยแหล่งแคลเซียม
คาร์บอเนตจากวัสดุธรรมชาติเหลือทิ้งที่พบส่วนใหญ่ได้แก่ เปลือกหอยทุกชนิด กระดองสัตว์ กระดูก
สัตว์ และเปลือกไข่ จากการทําการหาข้อมูลเบ้ืองต้นพบว่า จากการเปรียบเทียบปริมาณแคลเซียม
คาร์บอเนตจากแหล่งต่างๆ พบว่า เปลือกไข่มีปริมาณแคลเซียมคาร์บอเนตสูงที่สุด [5] โดยมีสูงถึง 
96% และอีก 4% เป็นสารอินทรีย์ [5, 6] เช่น โปรตีน ซึ่งง่ายต่อการกําจัดด้วยความร้อน เมื่อ
เปรียบเทียบกับเปลือกหอย พบว่าเปลือกหอยมีปริมาณแคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ระหว่าง 40-60% ที่
เหลือเป็นธาตุชนิดอ่ืนๆเช่น แมกนีเซียม (Mg) ซิงค์ (Zn) ซึ่งหากต้องการกําจัดองค์ประกอบเหล่าน้ี
ต้องใช้วิธีที่ยุ่งยากและมีราคาสูง 
              เมื่อพิจารณาถึง การใช้งานแคลเซียมคาร์บอเนตในอุตสาหกรรมเซรามิกสําหรับงาน
อิเล็กทรอนิกส์แล้วน้ัน พบว่าในอุตสาหกรรมเซรามิกอิเล็กทรอนิกส์มีการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตเป็น
วัตถุดิบต้ังต้นสําหรับการสังเคราะห์เซรามิกขั้นสูงหลายชนิด อาทิเช่น ไมโครเวฟไดอิเล็กตริก 
CaNb2O6  Ca4Nb2O9 วัสดุไดอิเล็กตริก อย่าง เช่น CaCu3Ti4O12 เป็นต้น ซึ่งจากข้อมูลที่ได้ศึกษา
พบว่ายังไม่มีการนําแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่มาเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์เลย ดังน้ัน
ผู้วิจัยจึงสนใจที่จะศึกษาความเป็นไปได้ในการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เหลือทิ้งเพ่ือเป็น
สารต้ังต้นสําหรับผลิตเซรามิกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ 
Ca3Co4O9 
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         1.2 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 
              1.2.1 ศึกษาความเป็นไปได้ของการนําแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่ซึ่งเป็นวัสดุเหลือ
ทิ้งจากอุตสาหกรรมต่างๆ นํามาเป็นวัตถุดิบต้ังต้นสําหรับผลิตเซรามิกที่ ใช้ในอุตสาหกรรม
อิเล็กทรอนิกส์ ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
              1.2.2 ทําการศึกษาอุณหภูมิแคลไซน์และเวลาแช่ที่เหมาะสมในการสังเคราะห์ผงผลึกใน
ระบบ  CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ  Ca3Co4O9 ใ ช้แคลเซียม
คาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 
              1.2.3 ศึกษาโครงสร้างผลึก การเปลี่ยนเฟส สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน 
สมบัติไดอิเล็กทริก และสัญฐานวิทยาของผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 
CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ที่ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 
              1.2.4 เพ่ือนําผลการวิจัยที่ได้ไปตีพิมพ์ในวารสารวิชาการระดับชาติ และนานาชาติ และ
จดสิทธิบัตร รวมทั้งการเสนอผลงานแก่นักวิชาการทั้งในและต่างประเทศ 
 
         1.3 ขอบเขตของงานวิจัย 
              1.3.1 สังเคราะห์ผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 
และ Ca3Co4O9 ที่ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้นเพ่ือให้มีผงผลึกที่มีความบริสุทธ์ิ
สูงด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
              1.3.2  เผาแคลไซน์ผงผลึกระบบ  
 CaNb2O6 และ CaZrO3 อุณหภูมิในการเผา 600 – 1200 องศาเซลเซียส 
    เวลาในการเผาแช่ 15 นาที – 4  ช่ัวโมง 
  Ca4Nb2O9 อุณหภูมิในการเผา 500 – 1200 องศาเซลเซียส 
    เวลาในการเผาแช่ 30 นาที – 8  ช่ัวโมง 
  CaWO4  อุณหภูมิในการเผา 300 – 800 องศาเซลเซียส 
    เวลาในการเผาแช่ 15 นาที – 4  ช่ัวโมง 
  CaCu3Ti4O12 อุณหภูมิในการเผา 500 – 1000 องศาเซลเซียส 
    เวลาในการเผาแช่ 15 นาที – 4  ช่ัวโมง 
  Ca3Co4O9 อุณหภูมิในการเผา 600 – 1200 องศาเซลเซียส  
              1.3.3  ตรวจสอบโครงสร้างผลึก สมบัติทางกายภาพ การเปลี่ยนเฟส สมบัติไดอิเล็กทริก 
และสัณฐานวิทยา ของสารในระบบ ระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 
และ Ca3Co4O9 ที่ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 
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         1.4 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 
              1.4.1 ทราบถึงความเป็นไปได้ในการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่ เพ่ือเป็น
วัตถุดิบต้ังต้นสําหรับผลิตเซรามิกในงานอิเล็กทรอนิกส์   
              1.4.2 ทราบถึงอุณหภูมิแคลไซน์และเวลาแช่ที่เหมาะสมในการสังเคราะห์ผงผลึกในระบบ 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจาก
เปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 
              1.4.3  ทราบถึงโครงสร้างผลึก การเปลี่ยนเฟส สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน 
สมบัติไดอิเล็กทริก และสัญฐานวิทยาของผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 
CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ที่ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 
              1.4.4 เพ่ิมมูลค่าของวัสดุเหลือทิ้งทางการเกษตร เช่นเปลือกไข่ ลดการนําเข้าแคลเซียม
คาร์บอเนตคุณภาพสูงจากต่างประเทศ  
              1.4.5 เกิดองค์ความรู้ใหม่ซึ่งเป็นประโยชน์ในเชิงวิชาการ อีกทั้งยังได้ต้นแบบของ
กระบวนการสังเคราะห์เซรามิกขั้นสูงสําหรับอุตสาหกรรมอิเล็กทรอนิกส์ เพ่ือนําไปพัฒนาและ
ประยุกต์ใช้งานได้จริงในทางอุตสาหกรรม 
              1.4.6 สามารถนําเสนอผลงานวิจัยในที่ประชุมวิชาการและตีพิมพ์เผยแพร่ผลงานใน
วารสารทางวิชาการระดับชาติและนานาชาติ รวมถึงการจดสิทธิบัตร เพ่ือเป็นกรณีศึกษาและข้อมูล
สําหรับบุคลากรรุ่นใหม่ในการศึกษาค้นคว้าต่อไป 
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คาร์บอเนต (CaCO3) ซึ่งถือเป็นองค์ประกอบหลักที่มีอยู่ในเปลือกไข่ โดยเปลือกไข่จะรูเล็กๆ มากกว่า 
10000 รู ซึ่งจะช่วยระบายความช้ืนและรับอากาศเข้า สารเคลือบผิวจะช่วยป้องกันเช้ือแบคทีเรียไม่ให้
เข้าไปในฟองไข่ จะมีลักษณะเป็นผลึกธาตุปูนที่ประกอบด้วย 2 กลุ่มใหญ่ โดยกลุ่มแรกเป็น
สารอินทรีย์ (4%ของน้ําหนักเปลือกแห้ง) ซึ่งทําหน้าที่เช่ือมระหว่างโครงสร้างตาข่ายโปรตีนหรือเมท
ริกซ์อินทรีย์ (Organic matrix) ส่วนกลุ่มสองประกอบด้วยอนินทรีย์สารต่างๆ คือ แคลเซียม
คาร์บอเนต (CaCO3) 94% แคลเซียมฟอสเฟต (Ca3(PO4)2) 1% และแมกนีเซียมคาร์บอเนต 
(MgCO3)  1%  ของนํ้าหนักเปลือกแห้ง นอกจากน้ี สุวรรณ [10] ได้แสดงองค์ประกอบทางเคมีต่างๆ 
ของเปลือกไข่ ได้แก่ องค์ประกอบส่วนที่เป็นน้ํา 1.6% และองค์ประกอบที่เป็นวัตถุแห้ง 98.4% ซึ่ง
องค์ประกอบต่างๆท่ีอยู่ในเปลือกไข่แสดงในตารางที่ 1 
 
ตารางที่ 2.1 องค์ประกอบของเปลือกไข่ 

ชนิดองค์ประกอบ ปริมาณ (%) หมายเหตุ 
1. น้ํา 
2. วัตถุแห้ง 

1.6 
98.4 

 
- อินทรียวัตถุ 3.3 % เกือบทั้งหมดเป็นโปรตีน  
- อนินทรีย์วัตถุ 95.1% 

รวม 100  
 
             2.1.3 โครงสร้างของเปลือกไข่ 
                    เปลือกไข่มีลักษณะโค้งติดกับเย่ือหุ้มไข่และโค้งลดหลั่นกันเป็นรัศมี (radial) จากศูนย์
กลางด้วยการเรียงตัวของผลึกซึ่งแบ่งเป็น 2 พวก พวกหน่ึงเป็นอินทรียสารทําหน้าที่เช่ือมระหว่าง
เซลล์ (organicmatrix) เป็นโปรตีนแบบเดียวกับพังผืดกระดูก (collagen-like) ที่ประสานโครงยึดกัน
มีประมาณ 1/5 ของโครงสร้างเปลือกไข่ พวกที่สองเป็นส่วนประกอบของอนินทรีย์สารต่างๆ มีองค์
ประกอบส่วนใหญ่เป็นแคลเซียมคาร์บอเนต มีมีอยู่มากที่ด้านนอกเคลือบคลุมเป็นเน้ือพ้ืน (metrix) 
ของเปลือก [11] 
 
             2.1.4 ส่วนประกอบของเปลือกไข่สามารถแบ่งเป็นช้ันต่างๆ ดังต่อไปน้ี 
                     2.1.4.1 เคลือบผิวไข่ (cuticle) ประกอบด้วยโปรตีนเป็นหลักเคลือบอยู่บนผิวด้าน 
นอกของเปลือกไข่ทั้งหมด มีความหนาประมาณ 10 ไมครอน [12] มีหน้าที่ป้องกันการสูญเสีย
ความช้ืน การผ่านเข้าไปในไข่ของเช้ือจุลินทรีย์และมีคุณสมบัติให้ก๊าซผ่านเข้าออกได้ เคลือบผิวไข่
สามารถหลุดออกได้ง่ายโดยการล้างน้ําหรือแช่ในสารละลายกรด  
                     2.1.4.2 รูเปลือกไข่ (pore) เป็นรูเปิดบริเวณผิวเปลือกไข่มีลักษณะเป็นรูปต่างๆ
เช่ือมโยงจากภายนอกผิวไข่เข้าไปต่อเช่ือมกับช่องอากาศท่ีเปลือกช้ันใน (mammillary layer) ขนาด
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ของรูเปลือกไข่มีต้ังแต่ 10-30 ไมครอน โดยธรรมดารูที่เปลือกไข่จะมีอยู่ประมาณ 7,500-10,000 รู  
ต่อเปลือกไข่หน่ึงฟอง ซึ่งในแต่ละพ้ืนที่ของเปลือกไข่จะมีจํานวนรูไม่เท่ากัน [11,12]  
                     2.1.4.3 เปลือกช้ันนอก (spongy layer) เปลือกไข่ช้ันนอกมีความหนา 2 ใน 3 ของ
เปลือกไข่ทั้งหมดอยู่ติดกับเปลือกช้ันในประกอบด้วยผลึกแคลไซต์ (Calcite) เล็กๆผนึกกันแน่น      
เป็นหลักและจะมีผลึกแคลเซียมฟอสเฟตเป็นองค์ประกอบรองลงมา เปลือกไข่ช้ันนอกน้ีจะให้ความ  
เป็นรูปทรงและความแข็งแก่เปลือกไข่ โดยความแน่นและแข็งแกร่งจะมีมากที่ผิวด้านนอกเพราะมี
ลักษณะเป็นผลึกอยู่แน่น นอกจากน้ีมีรูเล็กๆจํานวนมากเช่ือมโยงจากเปลือกไข่ช้ันในมาเปิดที่ช้ันน้ี   
เป็นรูพรุนแบบฟองน้ําแต่แข็งแรงมากอยู่ด้วย 
                     2.1.4.4 เปลือกไข่ช้ันใน (mammillary layer) เป็นช้ันที่บางของเปลือกคือ 1/3 
ของความหนาของเปลือกไข่อยู่ติดกับเย่ือหุ้มไข่ช้ันนอก ประกอบด้วยปุ่มพ้ืนหยาบๆจํานวนมาก
(mammillae) ปุ่มเหล่าน้ีผนึกเป็นช้ันเดียวอยู่ชิดกับเย่ือหุ้มไข่ปลายปุ่มผายออกไปเปิดที่เย่ือหุ้มไข่ช้ัน
ในเป็นทางผ่านของอากาศให้กระจายไปทั่วเปลือกช้ันน้ี ปุ่มพ้ืนเปลือกประกอบด้วยเกลือแร่ที่ไม่เป็น 
ผลึกกระจายอยู่รอบผิวพ้ืนโปรตีนของเปลือก (granular metrix material) 
                     2.1.4.5 เย่ือหุ้มไข่ (membrane) เย่ือหุ้มไข่ประกอบด้วยเส้นใยทอประสานกันเป็น
ตาข่ายจํานวนมากแบ่งเป็น 2 ช้ัน ได้แก่ เย่ือช้ันในล้อมรอบไข่ขาวส่วนนอกและเยื่อช้ันนอกอยู่ระหว่าง
เย่ือช้ันในกับเปลือกที่ด้านป้านของเปลือกไข่เน้ือเย่ือทั้งสองแยกออกจากกันเป็นช่องอากาศของไข่
ความหนาของช้ันเย่ือหุ้มไข่ทั้งหมดประมาณ 0.07-0.11 mm [13] 
                               2.1.4.5.1 เย่ือช้ันใน (Inner membrane) 
                                     เป็นช้ันบางเรียบหนาประมาณ 2.7 ไมครอนทําหน้าที่ล้อมรอบไข่ขาว 
โดยท่ัวไปเย่ือช้ันในและช้ันนอกจะเช่ือมติดกัน ยกเว้นเมื่อไข่มีอายุมากขึ้นส่วนที่ป้านของเปลือกไข่จะ
เกิดเป็นช่องอากาศของไข่หรือโพรงอากาศ (Air cell) เมื่อไข่ออกมาใหม่ๆ อุณหภูมิของไข่ยังสูงจึงไม่มี
ช่องว่าง เมื่อไข่เย็นลงของเหลวภายในไข่จะหดตัวทําให้เกิดเป็นโพรงอากาศข้ึนและถ้าหากมีนํ้าระเหย
ออกไปมาก ก็จะทําให้โพรงอากาศใหญ่ขึ้น   
                               2.1.4.5.2 เย่ือช้ันนอก (Out membrane) 
                                     เป็นช้ันที่อยู่ระหว่างเย่ือช้ันในกับเปลือก เย่ือช้ันน้ีจะติดแน่นกับเปลือก
ช้ันในและขนานไปกับเปลือกไข่ เย่ือช้ันนอกน้ีแบ่งออกเป็น 3 ช้ัน ซึ่งแต่ละช้ันประสานกันด้วยร่างแห
โปรตีน ช้ันนอกสุดเป็นเส้นใยโปรตีนประเภทเคราตินมีลักษณะเป็นเส้นแบนขนาด 2-15 ไมครอน เส้น
ใยช้ันกลางส่วนใหญ่เป็นประเภทมิวซินประสาน ขนานกับเปลือกไข่ขนาด 8 ไมครอนมีลักษณะเป็น 2 
ช้ันย่อยที่ติดกันแนบสนิทจนเกือบเป็นเน้ือเดียวกันและแยกออกจากกันได้ยาก ส่วนช้ันในจะเป็น
ก่ิงก้านสาขาของเส้นเคราตินเล็กๆ ประสานกันเป็นร่างแหซึ่งมีทั้งขนานและต้ังฉากกับผิวไข่ ทําให้ช้ันน้ี
เหนียวขึ้นและมีความหนาประมาณ 14.8 ไมครอน 
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ภาพท่ี 2.2 เปลือกไข่ผ่าตามด้านตัดขวาง [14] 

 
         2.2 การเพิ่มมูลคา่ให้กับเปลือกไข ่
              Suguro et al. [15] รายงานในงานวิจัยว่า บริษัท Q.P. Corporation ในประเทศญี่ปุ่น 
ใช้เปลือกไข่เป็นอาหารสัตว์และปุ๋ยในปริมาณ 70% ของเปลือกไข่เหลือทิ้งในการผลิต Suguro et al. 
[15], Schaafsma [16] กล่าวว่า เปลือกไข่ผง (eggshell powder) มีปริมาณแคลเซียมประมาณร้อย
ละ 38 และอาจจะเป็นแหล่งแคลเซียมในมนุษย์ได้การผลิตแคลเซียมจากเปลือกไข่ในรูปแบบต่างๆ
งานวิจัยดังกล่าวได้รับความสนใจมากข้ึน Suguro et al [15] ทดลองผลิตเปลือกไข่ผง (eggshell 
powders) โดยนําเปลือกไข่ทั้งฟองมาล้างและทําให้แตก จากน้ันแยกไข่ขาวและไข่แดงออก เปลือกไข่
และเย่ือหุ้มเปลือกไข่ถูกบด และล้างด้วยนํ้า เพ่ือแยกเยื่อหุ้มเปลือกออก จากน้ันทําแห้งเปลือกไข่ และ
บดอีกครั้งให้เป็นผงละเอียด จะได้เปลือกไข่ผง หรือแคลเซียมจากเปลือกไข่ (eggshell calcium) ซึ่ง
จะมีแคลเซียมประมาณร้อยละ 37.7 [16, 17] ในประเทศสหรัฐอเมริกา มีการจดสิทธิบัตรเก่ียวกับ
กระบวนการนําเปลือกไข่เหลือทิ้งมาแยกองค์ประกอบออกเป็นส่วนเปลือกไข่และส่วนของเย่ือเมม
เบรน เป็นการเพ่ิมมูลค่าของขยะเหลือทิ้งเน่ืองจากส่วนเย่ือเมมเบรนน้ันประกอบด้วยคอลลาเจน 
กรดไฮยาลูรอนและกรดอะมิโนที่มีมูลค่าสูง โดยสามารถนําไปใช้เป็นส่วนประกอบในเคร่ืองสําอางค์ 
[18] ตัวอย่างเช่นเมื่อปี ค.ศ. 2003 [4] มีการประดิษฐ์เครื่องมือที่ใช้ในการแยกเยื่อเมมเบรนและ
เปลือกไข่ออกจากกัน โดยมีลักษณะเป็นถังใส่ของเหลว เมื่อเปลือกไข่ถูกส่งผ่านมายังของเหลว ส่วน
ของเย่ือเมมเบรนและสารประกอบอินทรีย์จะอยู่ในของเหลว ส่วนของเปลือกไข่สามารถถูกแยก
ออกไปได้ เมื่อปี ค.ศ. 2011 [19] ได้มีการจดสิทธิบัตรเก่ียวกับกระบวนการแยกเย่ือเมมเบรนออกจาก
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เปลือกไข่ โดยเป็นกระบวนการที่ต่อเน่ือง ใช้วิธีการคัดขนาดในการแยกเยื่อเมมเบรนออกจากเปลือก
ไข่ จากน้ันบรรจุเย่ือเมมเบรนในบรรจุภัณฑ์ที่เหมาะสมเพ่ือนําไปสู่กระบวนการแยกองค์ประกอบเพ่ือ
ผลิตสารประกอบอื่นต่อไป ซึ่งองค์ประกอบทางเคมีของเปลือกไข่น้ัน ประกอบด้วยแคลเซียม
คาร์บอเนต (CaCO3) ร้อยละ 96 ส่วนที่เหลือร้อยละ 4 ประกอบด้วยสารประกอบอินทรีย์และสีของ
เปลือกไข่ เน่ืองจากเปลือกไข่ประกอบด้วยแคลเซียมเป็นส่วนใหญ่ จึงมีการนําส่วนของเปลือกไข่มาใช้
ประโยชน์ในกระบวนการผลิตอาหารเสริมแคลลอรีย์ตํ่าแบบเม็ด [20] โดยใช้ของเหลือทิ้ง เช่น เปลือก
ไข่และเปลือกหอยนางรม เป็นต้น นํามาใช้เป็นแหล่งแคลเซียมที่เสริมลงในอาหาร  นอกจากน้ันมีการ
ผลิตแคลเซียมผงจากเปลือกไข่เพ่ือประสิทธิผลทางการแพทย์ [21] โดยใช้เทคนิคการป่ันเหว่ียงในการ
แยกส่วนเปลือกไข่กับไข่ขาวและเยื่อเมมเบรนที่เหลืออยู่ จากน้ันทําความสะอาดแล้วทําการบดลด
ขนาดให้ตํ่ากว่า 150 ไมโครเมตร ต่อด้วยการคัดขนาดอนุภาคและสเตอริไลซ์ ซึ่งพบว่ามีผลในการ
รักษาโรคกระดูกและภาวะการขาดแคลนแคลเซียมจากการต้ังครรภ์ได้เป็นอย่างดี 
               2.2.1 แคลเซียมสําหรับผลิตภัณฑ์เสริมอาหารของมนุษย์ [22] 
                    เปลือกไข่ดิบที่อยู่ในรูปของแคลเซียมคาร์บอเนตของโดยไม่ต้องใช้กรดในการกัด จะมี
ความสามารถในการละลายตํ่า แต่จะสามารถนํามาใช้เป็นแหล่งแคลเซียมในการสังเคราะห์เกลือ
แคลเซียมอ่ืน ๆ เช่น ซิเตรต, ฟอสเฟต,แลคเตทและกลูโคเนต  แคลเซียมซิเตรตที่ได้จากเปลือกไข่
สามารถนํามาใช้โดยการละลายนํ้าได้และใช้แคลเซียมในอัตราของชีวประสิทธิผลสูงเพ่ือใช้เป็น
ผลิตภัณฑ์เสริมอาหารของมนุษย์ 
               2.2.2 ผงเปลือกไข่สําหรับการเกษตร ปุ๋ยพืชสวน อาหารสัตว์หรือใช้ในการกําจัดโลหะ
หนัก [23] 
                    ประโยชน์ของเปลือกไข่เมื่อเปรียบเทียบกับแคลเซียมที่ได้จากแหล่งธรรมชาติอ่ืนๆ 
คือจะมีระดับสารพิษอยู่ในเกณฑ์ที่ตํ่า บางคร้ังจะมีการนําของเสียจากเปลือกไข่น้ีมาใช้เป็นปุ๋ย
เน่ืองจากมีปริมาณของแคลเซียมและไนโตรเจนที่สูง แต่เปลือกไข่ที่ได้มาจากของเสียอุตสาหกรรมอาจ
ก่อให้เกิดมลพิษเมื่อมีการจัดการอย่างไม่ถูกต้องเพราะได้รับการสนับสนุนการกระทําทางจุลชีววิทยา 
การศึกษาน้ีมุ่งเน้นไปที่การนําเปลือกไข่ไปเพ่ือใช้เป็นอาหารสัตว์ (โดยเฉพาะสําหรับสัตว์ปีก) โดยเริ่ม
ศึกษาที่ประมาณ 80 องศาเซลเซียส จะช่วยลดการปนเป้ือนทางจุลชีววิทยาของผงเปลือกไข่ นอกจาก
จะเป็นแหล่งแคลเซียมแล้ว ยังมีโปรตีนเย่ือจากไข่ขาว และเปลือกไข่อีกด้วย มีกระบวนการที่คล้ายกัน 
แต่ใช้การอบเปลือกไข่ที่ 105 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 72 ช่ัวโมงสําหรับการใช้กําจัดแคดเมียมและ
ตะก่ัวที่ปนเป้ือนในดิน 
 
         2.3 แคลเซียมคาร์บอเนต (Calcium carbonate; CaCO3) 
              แคลเซียมคาร์บอเนตมีสูตรเคมี คือ CaCO3 เป็นแร่ที่มีอยู่โดยท่ัวไปในธรรมชาติ โดยพบว่า
อยู่ในปริมาณ 5% ของน้ําหนักของเปลือกโลก แคลเซียมคาร์บอเนตประกอบด้วย แคลเซียมออกไซด์ 
(Calcium oxide; CaO) ร้อยละ 56 และคาร์บอนไดออกไซด์ (Carbon dioxide; CO2) ร้อยละ 44 
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               2.3.1 ปฏิกิริยาการสลายตัวของแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) [24]                                              
                    ปฏิกิริยาการสลายตัวของหินปูนหรือแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ด้วยความร้อน
จะให้แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) และปูนขาวหรือแคลเซียมออกไซด์ (CaO) นํามาใช้ใน
อุตสาหกรรมการผลิตปูนซีเมนต์ซึ่งมีปูนขาวเป็นส่วนผสมหลัก ปฏิกิริยาระหว่างหินปูนหรือแคลเซียม
คาร์บอเนตกับกรดกํามะถันหรือกรดดินประสิวซึ่งมีอยู่ในฝนกรด จะเกิดปฏิกิริยาเคมีเป็นแคลเซียม
ซัลเฟต (CaSO4) หรือแคลเซียมไนเตรต (Ca(NO3)2) และแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) ดังสมการ 
ปฏิกิริยาน้ีเป็นสาเหตุหน่ึงที่ทําให้รูปป้ัน รูปแกะสลัก ตึกอาคาร  บ้านเรือนและสิ่งก่อสร้างที่ทําด้วย
หินปูนหรือหินอ่อนเกิดการสึกกร่อน 
 
 ปฏิกิริยาการสลายตัวของหินปูนด้วยความร้อน 

  CaCO3(s) ความร้อน CaO(s) + CO2(g)     (2.1) 
 
 ปฏิกิริยาระหว่างกรดกับคาร์บอเนต 

  CaCO3(s) + H2SO4(aq)    CaSO4(s) + CO2(g) + H2O(l)          (2.2) 

  CaCO3(s) + 2HNO3(aq)    Ca(NO3)2(s) + CO2(g) + H2O(l)       (2.3) 
 
               2.3.1 การใช้ประโยชน์แคลเซียมคาร์บอเนต [25] 
                    แคลเซียมคาร์บอเนตถูกใช้เป็นวัตถุดิบในอุตสาหกรรมหลาย ๆ ประเภท เน่ืองจากมี
คุณสมบัติที่บดให้ละเอียดได้ง่าย โดยผงละเอียดของแคลเซียมคาร์บอเนตมีความเสถียรทางเคมีและไม่
เป็นพิษ นอกจากน้ีคุณสมบัติพิเศษอ่ืน ๆ เช่น ความขาว (Brightness) การดูดซับนํ้ามัน (Oil 
absorption) ที่เอ้ือประโยชน์ต่ออุตสาหกรรมบางประเภท เช่น อุตสาหกรรมกระดาษ อุตสาหกรรม
พลาสติกและยาง อุตสาหกรรมสี เป็นต้น  
 
 การนําแคลเซียมคาร์บอเนตไปใช้ประโยชน์ในอุตสาหกรรมต่าง ๆ ได้แก่  
 - อุตสาหกรรมกระดาษและเย่ือกระดาษ สําหรับกระดาษพิมพ์เขียน กระดาษอาร์ตมันและ
ด้านกระดาษที่ใช้ในสํานักงาน กระดาษถ่ายเอกสาร กระดาษโรเนียว กระดาษสื่อสิ่งพิมพ์ทุกชนิด 
รวมทั้งกระดาษกล่องบรรจุภัณฑ์ชนิดต่าง ๆ 
 - อุตสาหกรรมสี สําหรับสีอุตสาหกรรม สีที่ใช้ในงานก่อสร้างอาคารและสีที่ใช้ในงานตกแต่ง  
 - อุตสาหกรรมพลาสติก เช่น หนังเทียม พลาสติกหุ้มสายไฟและสายโทรศัพท์ ท่อพีวีซี พีอี
และพีบี ประตูพีวีซี เม็ดพลาสติก พลาสติกวิศวกรรมในรถยนต์ จานปิดดุมล้อรถยนต์ จานไมโครเวฟ
และภาชนะใส่อาหาร รวมทั้งแผ่นฟิล์มพลาสติกที่ใช้ในทางการแพทย์ เช่น ผ้าอ้อมสําเร็จรูป ผู้อนามัย  
 - อุตสาหกรรมยาง เช่น ยางในและยางนอกรถยนต์ และรถจักรยานยนต์ รองเท้า รวมท้ัง
สายพานสําหรับลําเลียงขนถ่ายสินค้า  
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 - อุตสาหกรรมอื่น ๆ เช่น อาหารสัตว์ ปุ๋ย ยาสีฟัน ผงซักฟอก ปรับปรุงคุณภาพของดินและ
บําบัดนํ้า 
  
  อัตราเติบโตแคลเซียมคาร์บอเนตของไทย ปัจจุบันอยู่ในอัตราร้อยละ 10 ต่อปี มี
บริษัทผลิตแคลเซียมคาร์บอเนตในประเทศจํานวน 9 ราย ในจํานวนนี้เป็นบริษัทจากต่างชาติ 2 ราย 
มีมูลค่าตลาดรวมประมาณ 2,000 ล้านบาท โดยแคลเซียมคาร์บอเนต ส่วนใหญ่ผลิตขึ้นได้เองใน
ประเทศ ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ที่ประมาณ 1000-8000 บาท/ตัน ทั้งน้ีขึ้นกับคุณภาพ ความบริ
สุทธ์ และขนาดของอนุภาค [2, 3] 

เมื่อพิจารณาถึง การใช้งานแคลเซียมคาร์บอเนตในอุตสาหกรรมเซรามิกสําหรับงาน
อิเล็กทรอนิกส์แล้วน้ัน พบว่าในอุตสาหกรรมเซรามิกอิเล็กทรอนิกส์มีการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตเป็น
วัตถุดิบต้ังต้นสําหรับการสังเคราะห์เซรามิกขั้นสูงหลายชนิด อาทิเช่น ไมโครเวฟไดอิเล็กตริก 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 วัสดุไดอิเล็กตริก อย่าง เช่น CaCu3Ti4O12 รวมไปถึง วัสดุเทอร์โมอิเล็กทริก 
Ca3Co4O9 เป็นต้น 
 
         2.4 อิเล็กโทรเซรามิกที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลัก 
              อิเล็กโทรเซรามิกเป็นเซรามิกขั้นสูงที่ได้รับการพัฒนาขึ้นมาเพ่ือให้เซรามิกเหล่าน้ันแสดง
สมบัติทางไฟฟ้าที่โดดเด่นออกมาและใช้งานสมบัติต่างๆ เหล่าน้ันในทางอิเล็กทริกนิก ซึ่งจากงานวิจัย
พบว่าอิเล็คโทรเซรามิกที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลักมีอยู่หลากหลายตัว [26, 27] เช่น 
ไมโครเวฟไดอิเล็กตริก CaNb2O6 Ca4Nb2O9 วัสดุไดอิเล็กตริก อย่าง เช่น CaCu3Ti4O12 รวมไปถึง
วัสดุเทอร์โมอิเล็กทริก Ca3Co4O9 ซึ่งเป็นวัสดุที่สําคัญในวงจรอิเล็กทรอกนิก   
 
               2.4.1 แคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6)  
                     แคลเซียมไนโอเบตเป็นวัสดุไมโครเวฟไดอิเล็กทริกชนิดหน่ึงที่มีโครงสร้างผลึกแบบ
ออโทรอมบิกโดยมีแลททิซพารามิเตอร์ a = 14.92, b = 5.752, และ c = 5.204 Å [28, 29] ได้รับ
ความสนใจอย่างสูงเน่ืองจากมีสมบัติไดอิเล็กทริกด้านไมโครเวฟที่โดดเด่น โดยแสดงค่า Q*f = 21500 
และมีค่า Tf = 13.3 สามารถประยุกต์ใช้เป็นวัสดุไมโครเวฟไดอิเล็กทริก ย่ิงไปกว่าน้ัน CaNb2O6 เป็น
สารก่ึงตัวนําที่แสดงสมบัติโฟโตแคตตาไลติกและแสดงการเปล่งแสงสีนํ้าเงิน (Blue Luminescence) 
ที่อุณหภูมิห้อง การสังเคราะห์ CaNb2O6 โดยทั่วไปสามารถเตรียมได้จากปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดย
การทําปฏิกิริยาระหว่าง CaCO3 และ Nb2O5 ให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 900C [29] ซึ่งจากข้อมูลที่ได้
ศึกษาพบว่ายังไม่มีการนํา CaCO3 จากเปลือกไข่มาเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์เลย 
               2.4.2 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12; CCTO)  
                     แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเซรามิกที่ถูกค้นพบในปี 2000 [30,31] โดยเซรา 
มิกชนิดน้ีมีโครงสร้างผลึกเป็นแบบคิวบิก การศึกษาด้วยเทคนิค Neutron diffraction พบว่ามี 
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space group คือ Im3 มีแลททิซพารามิเตอร์เท่ากับ a = b = c = 7.391 Å [30] จากการวัดไดอิ

เล็กทริกพบว่าเซรามิก CCTO มีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกสูงมาก  = 104-5 และค่าไดอิเล็กทริกที่วัดได้ไม่
ขึ้นกับความถ่ีจนถึงความถ่ี 10 MHz ย่ิงไปกว่าน้ัน CCTO [29] ยังแสดงสัมประสิทธ์ิการเปลี่ยนแปลง
ไดอิเล็กทริกที่ตํ่าในช่วงอุณหภูมิที่กว้าง (100-600 K) นอกจากน้ันยังพบว่าผลึกเด่ียวของ CCTO น้ัน
แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกสูงถึง 350,000 อีกด้วย [30, 31] เมื่อพิจารณาสมบัติไดอิเล็กทริกของ 
CCTO เทียบกับ BT พบว่าเป็นค่าที่สูงกว่า ดังน้ัน CCTO จึงได้รับความสนใจและถูกนําไปประยุกต์ใช้
งานด้านตัวเก็บประจุ ตัวสั่นพ้องและอุปกรณ์เก็บพลังงานความหนาแน่นสูงในอุปกรณ์อิเล็กทรอนิกส์
นานาชนิด การสังเคราะห์ CCTO สามารถทําได้หลากหลายวิธีทั้งวิธีการเตรียมทางเคมีและวิธีการ
เตรียมแบบปฏิกิริยาสถานะของแข็ง โดยวิธีที่นิยมใช้คือการเตรียมแบบปฏิกิริยาสถานะของแข็งเป็น
การนําสารต้ังต้น CaCO3 CuO และ TiO2 มาผสมรวมกันตามอัตราส่วนแล้วทําการเผาที่อุณหภูมิ
ประมาณ 900-1200C เผาแช่เป็นเวลานาน 2-48 ช่ัวโมง [30, 31] ก็จะได้ผงผลึก CCTO ซึ่งจาก
ข้อมูลที่ได้ศึกษาพบว่ายังไม่มีการนํา CaCO3 จากเปลือกไข่มาเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์เลย  
               2.4.3 แคลเซียมทังสเตต (CaWO4)  
  แคลเซียมทังสเตตเป็นวัสดุอนินทรีย์ที่สําคัญซึ่งนําไปประยุกต์ใช้ในหลายๆ ด้านเช่น
การประยุกต์ใช้ในงานพฤติกรรมทางด้านการเรืองแสง (luminescent behavior) ใช้เป็นสารที่เร่ง
ปฏิกิริยาต่างๆ อุปกรณ์ตรวจวัดกัมมันตรังสี (Scintillation counter) เลเซอร์ เป็นตัวตรวจวัด
ความช้ืนและเส้นใยแก้วนําแสงโฟโตลูมิเนสเซนต์ (Photoluminescence) [32] การสังเคราะห์
สารประกอบสามารถทําได้โดยการนําสารต้ังต้น CaCO3 ผสมเข้ากับ WO3 ในอัตราส่วนที่เหมาะสมทํา
การบดผสมและเผาที่อุณหภูมิ 1200C ก็สามารถได้เซรามิก CaWO4 ตามต้องการ [32, 33] ซึ่งจาก
ข้อมูลที่ได้ศึกษาพบว่ายังไม่มีการนํา CaCO3 จากเปลือกไข่มาเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์เลย 

จากงานวิจัยที่เก่ียวข้องพบว่ายังไม่มีการนําแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่มา
ผลิตเป็นเซรามิกสําหรับอุตสาหกรรมอิเล็กทรอนิกส์เลย และเมื่อพิจารณาถึงโอกาสในการใช้ประโยชน์
เปลือกไข่ซึ่งเป็นของเสียเหลือทิ้ง ดังน้ันจึงมีแนวความคิดที่จะนําเปลือกไข่มาใช้เป็นแหล่งแคลเซียม
คาร์บอเนต (CaCO3) ในกระบวนการผลิตเซรามิกขั้นสูงหลายตัว อาทิเช่น CaNb2O6 Ca4Nb2O9  
CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ซึ่งสามารถเพ่ิมมูลค่าของวัสดุเหลือทิ้งให้เป็น
ส่วนประกอบในอุปกรณ์อิเล็กทริกนิกส์ที่มีราคาสูงขี้นได้ ซึ่งกระบวนการผลิตเป็นกระบวนการที่ไม่
ซับซ้อน ไม่ต้องการเคร่ืองมือหรืออุปกรณ์เพ่ิมเติมซึ่งเป็นการเพ่ิมค่าใช้จ่ายในการผลิต 
 
         2.5 กระบวนการประยุกต์ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เพื่อเป็นสารต้ังต้นในการ
เตรียมอิเล็กโทรเซรามิกด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) 

ในกระบวนการประยุกต์ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เพ่ือเป็นสารต้ังต้นใน
การเตรียมเตรียมอิเล็กโทรเซรามิก วิธีที่ได้รับความนิยมมาก คือ การเตรียมโดยใช้วัตถุดิบเป็นผง 
(powder) ซึ่งการเตรียมจากวิธีน้ีคุณภาพของผงเซรามิกที่เตรียมน้ันมีความสําคัญต่อสมบัติเซรา      
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มิกเป็นอย่างมาก วิธีเตรียมผงเซรามิกมีวิธีการเตรียมอยู่หลายวิธีด้วยกัน เช่น การตกตะกอนร่วม (co-
precipitation) ไฮโดรเทอร์มอล (hydrothermal) วิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state 
reaction) โซลเจล (sol-gel) เป็นต้น ซึ่งในงานวิจัยน้ีจะพิจารณาการเตรียมโดยปฏิกิริยาสถานะ
ของแข็ง (solid state reaction) เน่ืองจากเป็นวิธีการเตรียมที่ไม่ซับซ้อน เตรียมได้ในปริมาณที่มาก
ต่อครั้ง สารต้ังต้นเป็นสารประกอบออกไซด์หรือคาร์บอเนตของโลหะซึ่งมีราคาถูก แต่วิธีน้ีก็ยังมี
ข้อเสีย คือ ผงเซรามิกที่เตรียมได้มีความบริสุทธ์ิค่อนข้างตํ่าเมื่อเทียบกับวิธีการเตรียมทางเคมี 
  ในการเตรียมด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง แบ่งออกเป็น 2 ขั้นตอน คือ 
กระบวนการบดผสมด้วยลูกบด (Ball-milling) และการเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 

 
2.5.1 กระบวนการบดผสมด้วยลูกบด (Ball-milling)   

กระบวนการบดผสมด้วยลูกบด (Ball-milling) เป็นการบดผสมโดยใช้
แรงกลในการบดผสมและในระหว่างการบดผสมน้ีจะไม่มีการเปลี่ยนแปลงทางเคมี มีเพียงการ
เปลี่ยนแปลงทางกายภาพเท่าน้ัน กระบวนการน้ีได้รับความนิยมสูงในการนํามาใช้เพ่ือลดขนาด
อนุภาคผงเฉลี่ย ทําลายอนุภาคผงที่มีรูพรุนหรือสิ่งแปลกปลอมที่ฝังอยู่ด้านในให้แตกออก สามารถ
นํามาใช้ในการผสมอนุภาคผงต่างชนิดกันให้เป็นเน้ือเดียวกันไปพร้อม ๆ กับการลดขนาดของอนุภาค 
โดยอาศัยการหมุนของหม้อบดท่ีมีลักษณะเป็นทรงกระบอกกลวง มีฝาเพื่อใช้ในการเปิดปิดด้านหน่ึง 
ในหม้อบดน้ีจะใส่สารที่ต้องการบดผสมลูกบดและสารช่วยในการหล่อลื่นในปริมาณท่ีเหมาะสมกับ
ขนาดของหม้อบด โดยในขณะที่หม้อบดหมุนลูกบดที่บรรจุอยู่ด้านในจะต้องมีการเคลื่อนที่คล้ายกับ
ตัวอักษร D ดังภาพที่ 2.4  

ลูกบดจะมีการเคลื่อนที่จากตําแหน่ง B ขึ้นไปจนถึงตําแหน่ง A แล้วตกลง
มากระแทกกับอนุภาคด้านล่างและมีการหมุนเสียดสีกัน ซึ่งจะมีการเคลื่อนที่เป็นวงจรเช่นน้ีไปเรื่อย ๆ 
ทําให้อนุภาคของสารมีขนาดลดลงเน่ืองจากการกระแทกของลูกบด การเสียดสีระหว่างหม้อบดกับลูก
บด ในขณะที่การกระแทกและการเสียดสีเหล่าน้ีทําให้อนุภาคเล็กลงก็ยังทําให้เกิดสิ่งเจือปนได้เช่นกัน 
เช่น ช้ินส่วนของลูกบดหรือผนังของหม้อบด ที่เกิดการสึกกร่อนหลุดออกมาซึ่งปัญหาเหล่าน้ีสามารถ
ป้องกันได้ โดยการเลือกใช้ลูกบดที่มีคุณภาพสูงและใช้หม้อบดที่ทําจากวัสดุที่สามารถกําจัดออกได้ที่
อุณหภูมิตํ่า เช่น หม้อบดพลาสติก เป็นต้น 
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วน้ันจะถูกควบ
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) ผงผสมกันอ
กิริยาเกิดอย่า
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34]  
ดปฏิกิริยา 
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ะบวนการ
 การแพร่
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ของแก๊สหรือการซึมผ่านจากพ้ืนผิวที่เกิดปฏิกิริยาเข้าไปตามช่องรูพรุนในช้ันต่างๆของผง ปัจจัยสําคัญ
ที่มีอิทธิพลต่อการเกิดปฏิกิริยาการเกิดของแข็งระหว่างอนุภาคผงของตัวทําปฏิกิริยาน้ันมีหลายอย่าง 
เช่น ธรรมชาติทางเคมีของตัวทําปฏิกิริยาและผลิตภัณฑ์  ขนาดของอนุภาคและการกระจายของ
อนุภาค ขนาดของผงผสม ความสมํ่าเสมอของผงผสม บรรยากาศ อุณหภูมิและเวลาในการ
เกิดปฏิกิริยา โดยที่อัตราการเกิดปฏิกิริยาจะลดลงเมื่อขนาดของตัวทําปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้น เน่ืองจาก
ระยะทางของการแพร่มากขึ้นและอัตราการเกิดปฏิกิริยาจะเพ่ิมขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น ในกรณีที่มี
แก๊สเกิดขึ้นในระหว่างการทําปฏิกิริยาบรรยากาศจะมีผลต่อพลังงานจลน์ของการเกิดปฏิกิริยาเป็น
อย่างมาก นอกจากน้ีความสมํ่าเสมอของสารผสมจะส่งผลต่อระยะการแพร่และจํานวนของจุดสัมผัส
ระหว่างตัวทําปฏิกิริยา 
 

 
2.5.3 การอัดผง (Powder pressing) 

การอัดผงเป็นวิธีการข้ึนรูปเซรามิกที่มีความคล้ายคลึงกันกับการขึ้นรูปโลหะ
ผง มักใช้กับการขึ้นรูปเซรามิกประเภทผลิตภัณฑ์ดินเผาสําหรับงานโครงสร้างและประเภทอ่ืน ๆ เช่น 
วัสดุทนไฟ เซรามิกที่ใช้ในงานอิเล็กทรอนิกส์และงานแม่เหล็ก วิธีการข้ึนรูปเป็นการนําผงเซรามิกที่มี
ส่วนผสมของตัวประสาน (Binder) ซึ่งจะทําหน้าที่ในการหล่อลื่นให้ผงเซรามิกเคลื่อนตัวอัดแน่นใน
แม่พิมพ์ จากนั้นอัดเข้าแบบแม่พิมพ์โดยใช้ความดัน โดยการอัดตัวที่ดีจะได้ช้ินงานท่ีมีรูพรุนน้อย 
จําเป็นต้องมีการผสมระหว่างผงขนาดใหญ่และขนาดเล็กในอัตราส่วนที่เหมาะสม ไม่มีการเปล่ียนรูป
ถาวรของผงเซรามิกดังเช่นที่พบในการอัดผงโลหะ 
  

การอัดผงอาจแบ่งได้เป็น 3 ระบบย่อย คือ  
   2.5.3.1 อัดตามแกนเดียว (Uniaxial) ผงจะถูกอัดในแม่พิมพ์โดยแรงที่มา
จากทิศทางเดียว ช้ินงานจะได้รูปร่างเหมือนกับรอยในแม่พิมพ์ การอัดขึ้นรูปแบบน้ีผลิตได้เฉพาะ
ช้ินงานที่มีรูปร่างไม่ซับซ้อนเท่าน้ัน แต่อัตราการผลิตสูง ราคาถูก 
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2.5.4 กระบวนการเผาซินเตอร์ (Sintering) [36] 
การเผาผนึก (Sintering) คือกระบวนการทางความร้อนที่ทําให้อนุภาคเกิด

การสร้างพันธะกันอย่างสมดุล ที่มักจะเกิดขึ้นในระดับอะตอม การเกิดพันธะเช่ือมต่อกันดังกล่าวทําให้
ระบบมีความแข็งแรงสูงขึ้นและมีพลังงานลดลง นอกจากน้ียังอาจจะกล่าวได้ว่าการเผาผนึกน้ัน
หมายถึงการกําจัดรูพรุนที่อยู่ระหว่างอนุภาคผงเริ่มต้นและมีความหนาแน่นมากขึ้น โดยอาศัยการหด
ตัวขององค์ประกอบที่เช่ือมอยู่ติดกันแล้วเกิดการเติบโตไปด้วยกัน โดยมีการสร้างพันธะท่ีแข็งแรง
ระหว่างอนุภาคท่ีอยู่ติดกันขึ้นมาทุกขั้นตอนที่อยู่ระหว่างการเปลี่ยนสภาพช้ินงานที่ผ่านการข้ึนรูป ไป
เป็นโครงสร้างจุลภาคที่ประกอบด้วยการยึดเกาะกันของเกรนต่าง ๆ ล้วนแต่เป็นส่วนหน่ึงของขั้นตอน
การเผาผนึกทั้งสิ้น 
 

การเผาซินเตอร์น้ันจะประกอบด้วย 3 ช่วงที่สําคัญ ได้แก่ 
1) การเผาผนึกช่วงเร่ิมต้น (Initial sintering) ประกอบด้วยการจัดเรียงตัว

ใหม่ของอนุภาค (Rearrangement of particles) และเกิดการเติบโตของบริเวณระหว่างแต่ละ
อนุภาคหรือคอ (Neck) แสดงดังภาพที่ 2.8 (ข) โดยการเติบโตน้ีเกิดจากการแพร่ การขนส่งแบบไอ 
การไหลแบบพลาสติกหรือการไหลหนืด สําหรับผงที่ประกอบด้วยอนุภาคทรงกลมจะมีการหดตัวหรือ
การแน่นตัวเกิดขึ้นพร้อมกับการเติบโตของคอ ทําให้ความแตกต่างของความโค้งที่ผิวหายไป 

2) การเผาผนึกช่วงกลาง (Intermediate sintering) เป็นช่วงที่ขนาดของ
คอเริ่มโตขึ้นและปริมาณของความพรุนในช้ินงานจะเริ่มลดลงอย่างรวดเร็ว เน่ืองจากอนุภาคเริ่มเข้ามา
ใกล้ชิดติดกันมากย่ิงขึ้น ทําให้ช้ินงานเกิดมีการหดตัวลงอย่างชัดเจน เริ่มมีเกรนและขอบเกรนเกิดขึ้น
พร้อมกับมีการเคลื่อนที่ของสิ่งเหล่าน้ี ทําให้เกิดมีการเติบโตของเกรนบางเกรนขึ้น ขั้นตอนน้ีจะดําเนิน
ไปเรื่อยๆอย่างต่อเน่ืองในขณะที่ช่องว่างของรูพรุนจะเร่ิมเกิดการเช่ือมต่อกัน (พวกรูพรุนปิด) และจะ
สิ้นสุดพฤติกรรมน้ีในทันทีเมื่อรูพรุนเกิดมีการแยกตัวหลุดออกไปอยู่ต่างหาก (พวกรูพรุนเปิด) การหด
ตัวของช้ินงานจะเกิดขึ้นมากสุดในการเผาผนึกช่วงกลางน้ี ดังภาพที่ 2.8 (ค) 

3) การเผาผนึกช่วงสุดท้าย (Final state sintering) เป็นช่วงที่รูพรุนใน
ช้ินงานเร่ิมปิดตัวเองและค่อยๆ ถูกกําจัดให้หมดไปจากช้ินงานอย่างช้าๆ โดยอาศัยกลไกการแพร่ของ
อากาศจากรูพรุนออกมาตามแนวขอบเกรน แล้วหลุดออกไปจากผิวของช้ินงาน ซึ่งจะทําให้เกิดการ
แน่นตัวเพ่ิมขึ้นจากเดิมอีกเพียงเล็กน้อย ขนาดของเกรนจะเพ่ิมขึ้นในการเผาผนึกช่วงสุดท้ายน้ีดังภาพ
ที่ 2.8 (ง) อย่างไรก็ตามถ้าการเติบโตของเกรนน้ันเร็วเกินไปขอบเกรนก็จะเคลื่อนที่เร็วกว่ารูพรุน 
ส่งผลให้รูพรุนแยกตัวไปอยู่ในเกรน เมื่อเกรนเติบโตต่อไปจะทําให้รูพรุนถูกแยกออกจากขอบเกรน ซึ่ง
จะให้ลดโอกาสการถูกกําจัดออกไปได้ ดังน้ันจึงควรมีการควบคุมการเติบโตของเกรนเป็นอย่างดีเพ่ือ
ทําให้การกําจัดรูพรุนเป็นไปได้มากที่สุด 

 



 

ภาพที่ 2.8
อนุภาคผงยึด
ผนึกช่วงสุดท้
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บทท่ี 3 
วิธีดําเนินงานวิจัย 

 
         ในบทน้ีจะกล่าวถึงรายละเอียดของสารเคมี อุปกรณ์ เครื่องมือ กระบวนการเตรียม และการ
ตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะของผงผลึก โดยจะเร่ิมต้ังแต่ขั้นตอนการเตรียมผงเปลือกไข่เพ่ือใช้เป็นสาร
ต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึก และการสังเคราะห์ผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 
CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง จากน้ันตรวจสอบโครงสร้าง
ผลึก การเปลี่ยนเฟส สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน สมบัติไดอิเล็กทริก และสัญฐานวิทยา
ของผงผลึกที่เตรียมได้ โดยมีรายละเอียดตามลําดับต่อไปน้ี 
          
         3.1 สารเคมีที่ใช้ในการทดลอง 
              3.1.1 ไนโอเบียมออกไซด์ (Nb2O5) ความบริสุทธ์ิ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 
              3.1.2 เซอร์โคเนียมออกไซด์ (ZrO2) ความบริสุทธ์ิ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 
              3.1.3 ทังสเตนออกไซด์ (WO3) ความบริสุทธ์ิ 99.98 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 

              3.1.4 คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) ความบริสุทธ์ิ  99.9 % ผลิตโดยบริษัท Sigma-
Aldrich ประเทศญี่ปุ่น 
              3.1.5 ไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) ความบริสุทธ์ิ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 
              3.1.6 เอทิลแอลกอฮอล์ (Ethyl alcohol) ความบริสุทธ์ิ 95 % ผลิตโดยบริษัท ประเทศ
ไทย 
              3.1.7 โพลิไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) ผลิตโดยบริษัท Fluka ประเทศสวิตเซอร์แลนด์ 
              3.1.8 อลูมินา 
              3.1.9 กาวเงิน 
              3.1.10 นํ้ากลั่น 

 
         3.2 อุปกรณ์และเครื่องมือที่ใช้ในการทดลอง 
              3.2.1 ขวดพลาสติกพร้อมฝาปิด 
              3.2.2 ยางในรถจักรยานยนต์ 
              3.2.3 ลูกบดเซอร์โคเนีย (ZrO2) ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 2 5 และ 10 มิลลิเมตร 
              3.2.4 เทปกาวพันท่อ 
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              3.2.5 กระดาษฟอยล์ (Foil) 
              3.2.6 ช้อนตักสารพลาสติก 
              3.2.7 ช้อนตักสารสแตนเลส (Spatula) 
              3.2.8 คีมหนีบ (Forceps) 
              3.2.9 บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตร 
              3.2.10 บีกเกอร์ขนาด 500 มิลลิลิตร  
              3.2.11 บีกเกอร์ขนาด 100 มิลลิลิตร 
              3.2.12 บีกเกอร์ขนาด 50 มิลลิลิตร 
              3.2.13 กระบอกเอทิลแอลกอฮอล์ 
              3.2.14 ตะแกรงกรอง 
              3.2.15 แท่งแม่เหล็กสําหรับกวนสาร (Magnetic bar) 
              3.2.16 ครกบดสาร (Agate mortar) 
              3.2.17 ถุงซิปพลาสติกสําหรับใส่สาร 
              3.2.18 กระดาษทรายเบอร์ 600 1000 และ 1200 
              3.2.19 เวอร์เนีย 
              3.2.20 ถ้วยอลูมินา (Alumina crucible) พร้อมฝาปิด 
              3.2.21 แม่พิมพ์โลหะสําหรับอัดขึ้นรูปขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 10 มิลลิเมตร 
              3.2.22 เตาแผ่นให้ความร้อน (Hot plate) พร้อมตัวผสมสารแบบแม่เหล็ก (Magnetic 
stirrer)   
              3.2.23 เครื่องบดย่อยผสมสารแบบบดย่อยด้วยเม็ดบด (Ball-milling)  
              3.2.24 เครื่องอัดระบบไฮโดรลิก 
              3.2.25 เครื่องช่ังดิจิตอลความละเอียด 0.0001 กรัม ผลิตโดยบริษัท Fisher Scientific 
ประเทศอังกฤษ 
              3.2.26 เครื่องอัลตราโซนิก ผลิตโดยบริษัท Flight ประเทศสวิตเซอร์แลนด์ 
              3.2.27 ตู้อบสารอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส ผลิตโดยบริษัท Fisher Scientific ประเทศ
อังกฤษ 
              3.2.28 เตาเผาไฟฟ้าอุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส ผลิตโดยบริษัท Nabertherm 
ประเทศเยอรมนี 
              3.2.29 เครื่องเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรมิเตอร์ (X-ray Fluorescence 
Spectrometer) ผลิตโดยบริษัท Bruker รุ่น SRS 3400 
              3.2.30 เครื่องเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไลเซอร์ (Thermogravimetric Analyzer) ผลิต
โดยบริษัท Perkin Elmer รุ่น Pyris 1 
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              3.2.31 เครื่องตรวจสอบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray diffractometer) ผลิตโดย
บริษัท Philips รุ่น X'Pert MPD 
              3.2.32 เคร่ืองฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรมิเตอร์ (FT-IR spectrometer) 
ผลิตโดยบริษัท Perkin Elmer รุ่น Spectrum GX 
              3.2.33 เครื่องรามานสเปกโตรมิเตอร์ (Raman spectrometer) ผลิตโดยบริษัท Thermo 
Scientific รุ่น DXR  Smart Raman 
              3.2.34 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope) 
ผลิตโดยบริษัท Zeiss รุ่น EVO MA10 
              3.2.35 เครื่อง LCR meter ผลิตโดยบริษัท Agilent รุ่น 4284A 
 
         3.3 กระบวนการเตรียมผงเปลือกไข่จากเปลือกไข่เพื่อเป็นสารต้ังต้นในสังเคราะห์ผงผลึก 
              3.3.1  ทําความสะอาดเปลือกไข่ด้วยนํ้ายาล้างจาน 2 รอบและล้างนํ้าเปล่าให้สะอาด 
              3.3.2  ทําความสะอาดเปลือกไข่ด้วยเอทิลแอลกอฮอล์และนําไปเข้าตู้อบเพ่ืออบให้แห้ง 
              3.3.3  นําเปลือกไข่ที่แห้งมาบดด้วยครกบดสาร 
              3.3.4  ช่ังเปลือกไข่ที่ผ่านการบดจํานวน 50 กรัมลงบนกระดาษฟอยล์ 
              3.3.5  เท เปลื อก ไข่ ล ง ในขวดพลาส ติกที่ บ รร จุลู กบด เซอ ร์ โค เ นียอ ยู่และ เ ติม
เอทิลแอลกอฮอล์ลงไปจนท่วมลูกบดเซอร์โคเนียเพ่ือเป็นตัวช่วยในการหล่อลื่น ปิดฝาให้สนิทและพัน
ด้วยเทปกาวพันท่อเพ่ือป้องกันการร่ัวซึม 
              3.3.6  นําขวดพลาสติกทําการบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง 
              3.3.7  นําขวดพลาสติกที่ผ่านการบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) เรียบร้อยแล้ว มา
กรองโดยใช้ตะแกรงกรองใส่บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตรและใช้เอทิลแอลกอฮอล์ล้างลูกบดจน
สะอาด 
              3.3.8  ใส่แท่งแม่เหล็กลงในบีกเกอร์และนําไประเหยเอทิลแอลกอฮอล์บนแผ่นให้ความ
ร้อน ทําการป่ันกวนตลอดเวลา และนําไปอบให้แห้ง 
              3.3.9  นําผงเปลือกไข่ที่ผ่านการอบแห้งมาบดด้วยครกบดสารและเก็บใส่ถุงซิป 
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ภาพท่ี 3.1 แสดงภาพเปลือกไข่ (ก) ภายหลังการทําความสะอาด (ข) ภายหลังการบดด้วยครกบดสาร 
ก่อนนําไปบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) (ค) ภายหลังการบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) เป็น
เวลา 24 ช่ัวโมง 
 
         3.4 กระบวนการเตรียมผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 
CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 
 ทําการเตรียมผง CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 
โดยใช้แหล่งแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่ที่เตรียมได้ข้างต้นและสารต้ังต้นอ่ืนๆ ซึ่งได้แก่ Nb2O5 
ZrO2 WO3 CuO TiO2 และ Co3O4 โดยเตรียมผงผลึกของสารต่อไปน้ี ดังสมการเคมีที่ 3.1 – 3.6  
 

  CaCO3(s) + Nb2O5(s)  CaNb2O6(s) + CO2(g)  (3.1) 

  4CaCO3(s) + Nb2O5(s)  Ca4Nb2O9(s) + 4CO2(g)  (3.2) 

  CaCO3(s) + ZrO2(s)  CaZrO3(s) + CO2(g)  (3.3) 

  CaCO3(s) + WO3(s)  CaWO4(s) + CO2(g)  (3.4) 

  CaCO3(s) + 3CuO(s) + 4TiO2(s)  CaCu3Ti4O12(s) + CO2(g) (3.5) 

  9CaCO3(s) + 4Co3O4(s)  3Ca3Co4O9(s) + 9CO2(g)  (3.6) 
 
              3.4.1  ช่ังสารต้ังต้นตามสัดส่วนที่ต้องการลงบนกระดาษฟอยล์ 
              3.4.2  เทสารลงในขวดพลาสติกที่บรรจุลูกบดเซอร์โคเนียอยู่และเติมเอทิลแอลกอฮอล์ลง
ไปจนท่วมลูกบดเซอร์โคเนียเพ่ือเป็นตัวช่วยในการหล่อลื่น ปิดฝาให้สนิทและพันด้วยเทปกาวพันท่อ
เพ่ือป้องกันการร่ัวซึม 
              3.4.3  นําขวดพลาสติกทําการบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) เป็นเวลา 18 ช่ัวโมง 
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              3.4.4  นําขวดพลาสติกที่ผ่านการบดย่อยด้วยลูกบด (Ball-milling) เรียบร้อยแล้ว มา
กรองโดยใช้ตะแกรงกรองใส่บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตรและใช้เอทิลแอลกอฮอล์ล้างลูกบดจน
สะอาด 
              3.4.5  ใส่แท่งแม่เหล็กลงในบีกเกอร์และนําไประเหยเอทิลแอลกอฮอล์บนแผ่นให้ความ
ร้อน ทําการป่ันกวนตลอดเวลา และนําไปอบให้แห้ง 
              3.4.6  นําผงผสมที่ผ่านการอบแห้งมาบดด้วยครกบดสารและใส่ในถ้วยอลูมินาปิดฝาให้
สนิท 
              3.4.7  นําสารไปเผาแคลไซน์โดยศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จากข้อมูล TGA  
              3.4.8  นําผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์มาตรวจสอบด้วยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสี
เอกซ์เพ่ือยืนยันการเกิดเฟสบริสุทธ์ิ 

 
         3.5 กระบวนการเตรียมเซรามิก 
 ทําการเตรียมเซรามิกโดยนําผงผลึกที่เตรียมได้มาขึ้นรูปด้วยการอัด (Pressing) ให้ช้ินงานมี
ลักษณะเป็นแผ่นกลม (Disc) ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 10 มิลลิเมตร 
              3.5.1  ช่ังผงผลึกที่เตรียมได้ประมาณ 1.2 กรัม ผสมกับโพลิไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) ความ
เข้มข้นร้อยละ 5 โดยนํ้าหนักเพ่ือเป็นตัวประสาน (Binder) ให้ผงเกาะกันได้ดีขึ้น บดผสมให้เข้ากัน
ด้วยครกบดสาร 
              3.5.2  ทําการอัดในแม่พิมพ์โลหะด้วยเครื่องอัดในระบบไฮโดรลิกด้วยความดัน 2 ตันเป็น
เวลา 2 นาทีและความดัน 3 ตันเป็นเวลา 1 นาที 
              3.5.3  เมื่อได้ช้ินงานที่อัดขึ้นรูปแล้ว (Green body) นํามาจัดเรียงในถ้วยอลูมินาและกลบ
ช้ินงานผงอลูมินาเพ่ือช่วยให้มีการไหลเวียนของความร้อนเข้าสู่ช้ินงานเท่าๆ กันในทุกทิศทางและปิด
ฝาถ้วยอลูมินาให้สนิท 
              3.5.4  นําถ้วยอลูมินาที่เรียงช้ินงานเรียบร้อยแล้วเข้าเตาเพ่ือทําการเผาซินเตอร์ โดยเผาแช่
ที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ช่ัวโมงโดยมีอัตราการขึ้น-ลงของอุณหภูมิคือ 2 องศา
เซลเซียสต่อนาที เพ่ือกําจัด PVA ออกไป จากน้ันเพ่ิมอุณหภูมิให้สูงขึ้นจนถึงอุณหภูมิที่ต้องการเผาซิน
เตอร์และเผาแช่เป็นเวลา 4 ช่ัวโมงโดยมีอัตราการขึ้น-ลงของอุณหภูมิคือ 5 องศาเซลเซียสต่อนาที 

 
         3.6 ตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุภายในผงเปลือกไข่โดยเทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรส
เซนต์สเปกโตรสโกปี (X-ray Fluorescence Spectroscopy; XRF) 
 นําผงเปลือกไข่ที่เตรียมได้ไปทําการตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุภายในผงเปลือกไข่โดย
เทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโกปี ซึ่งเทคนิค XRF จะอาศัยหลักการเรื่องรังสีเอ็กซ์ คือ 
เมื่อรังสีเอ็กซ์ปฐมภูมิ (Primary X-ray photon) จากหลอดรังสีเอ็กซ์พุ่งเข้าชนสารตัวอย่างจะเป็นผล
ให้อิเล็กตรอนวงในสุด (K-shell) ของอะตอมภายในสารตัวอย่างหลุดออกจากอะตอมในรูปของโฟโต
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อิเล็กตรอน (photoelectron) ทําให้เกิดช่องว่างขึ้นในวงอิเล็กตรอนนั้น ซึ่งที่สภาวะนี้อะตอมจะไม่
เสถียร อะตอมจะกลับสู่สภาวะที่เสถียรขึ้นโดยการเปลี่ยนระดับพลังงานของอิเล็กตรอนวงนอกเข้ามา
แทนที่ช่องว่างดังกล่าว ซึ่งในการเปลี่ยนระดับพลังงานของอิเล็กตรอนจะมีการ ปลดปล่อยรังสีเอ็กซ์
ทุติยภูมิ (Secondary X-ray photon) ซึ่งปรากฏการณ์น้ีเรียกว่า “ฟลูออเรสเซนต์” 
(Fluorescence) พลังงานของรังสีเอ็กซ์ทุติยภูมิที่ปลดปล่อยออกมาจะมีค่าแตกต่างกันขึ้นกับความ
แตกต่างของระดับพลังงานเร่ิมต้นของอิเล็กตรอนวงนอกที่เกิดการเปลี่ยนระดับพลังงานกับระดับ
พลังงานของช่องว่างที่เกิดจากรังสีเอ็กซ์ปฐมภูมิ รังสีเอ็กซ์ทุติยภูมิที่เกิดจากปรากฎการณ์ฟลูออเรส
เซนต์จะเป็นรังสีเอ็กซ์ที่เป็นเอกลักษณ์เฉพาะของธาตุแต่ละชนิด ดังน้ันเทคนิค XRF จึงใช้ในการตรวจ
วิเคราะห์หาปริมาณธาตุองค์ประกอบของสารตัวอย่างได้ แต่อย่างไรก็ตามเทคนิค XRF จะไม่สามารถ
วิเคราะห์ธาตุ 11 ธาตุแรกของตารางธาตุได้ 
 

 
ภาพท่ี 3.2 เครื่องเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรมิเตอร์ (X-ray Fluorescence Spectrometer) 

รุ่น SRS 3400 
 

         3.7 ตรวจสอบพฤติกรรมทางทางความร้อนของสารโดยเทคนคิเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไล
ซีส (Thermogravimetric Analysis; TGA) 
 นําสารผสมที่ได้หลังจากการบดผสมไปทําการตรวจสอบพฤติกรรมทางทางความร้อนของสาร
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไลซีสเพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ โดยเทคนิค TGA เป็น
เทคนิคที่ใช้วิเคราะห์ความเสถียรของสารตัวอย่างเม่ือได้รับความร้อน โดยการวัดนํ้าหนักของสาร
ตัวอย่างที่เปลี่ยนแปลงในแต่ละช่วงอุณหภูมิด้วยเครื่องช่ังที่มีความไวสูง ในการวิเคราะห์สารตัวอย่าง 
สารตัวอย่างจะถูกวางบนจานแพลทตินัมขนาดเล็กซึ่งเช่ือมต่อกับเคร่ืองช่ังละเอียดที่มีความไวต่อการ
เปลี่ยนแปลงสูง โดยที่ทั้งหมดจะอยู่ในเตาที่สามารถควบคุมอุณหภูมิและบรรยากาศได้ บรรยากาศ
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     คือ   ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ที่ได้จากเป้าทองแดงมีค่าประมาณ 1.54056 
อังสตรอม (Å) 
 

โดยค่าตัวแปรที่ใช้ตรวจวัดผงผลึกสําหรับงานวิจัยมีดังน้ีน้ี คือ 
 อุณหภูมิในการวิเคราะห์  25 องศาเซลเซียส 

 มุม 2 เริ่มต้น-สิ้นสุด  10-70 
 อัตราการตรวจวัด  0.02/1 วินาที 
  

 
ภาพท่ี 3.4 เครื่องเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกชัน (X-ray Diffractometer) รุ่น X'Pert MPD 

 
         3.9 การตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรส
โกปี (FT-IR Spectroscopy) 
 นําผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์ไปทําการตรวจสอบหาหมู่ฟังก์ชันเฉพาะของสารด้วย
เทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโกปี โดยการวัดการดูดกลืนรังสีที่อยู่ในช่วง
อินฟราเรดที่อยู่ในช่วงเลขคลื่น (Wave number) ประมาณ 4000-200 cm-1 (Middle Infrared) 
เมื่อโมเลกุลของสารตัวอย่างดูดกลืนรังสีอินฟราเรดเข้าไปจะทําให้พันธะในโมเลกุลเกิดการสั่นและการ
หมุน ทําให้เกิดการเปล่ียนแปลงของโมเลกุล การที่โมเลกุลจะดูดกลืนรังสีอินฟราเรดได้น้ันความถ่ีของ
รังสีอินฟราเรดต้องเท่ากับความถี่การสั่นของโมเลกุลของสารน้ันๆ ซึ่งสารแต่ละชนิดจะมีค่าความถี่
ของการสั่นที่จําเพาะและแตกต่างกันไปทําให้สามารถนําเทคนิคน้ีมาใช้ในการวิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันของ
สารได้   การแสดงผลที่ได้จากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคน้ีแสดงเป็นความสัมพันธ์ระหว่างเลขคลื่น 
(Wave number) กับเปอร์เซ็นการส่องผ่านแสง (% Transmittance) ซึ่งเรียกว่า Infrared 
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spectrum ทําการตรวจสอบโดยนําผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์มาทําการบดผสมกับผง
โพแทสเซียมโบรไมด์ (KBr) ในอัตราส่วน 1:10 จากน้ันทําการอัดด้วยเครื่องอัดไฮโดรลิกที่ความดัน 5 
ตันเป็นเวลา 1 นาทีเพ่ือให้ได้เป็นเม็ดบาง ซึ่งผง KBr มีสมบัติเฉพาะที่ทําให้เม็ดของสารผสมที่ได้น้ันมี
ความโปร่งแสง แสงผ่านได้ดีทําให้ผลการทดลองท่ีได้ น้ันมี เปอร์ เซ็นการส่องผ่านแสง (% 
Transmittance) ที่สูง จากน้ันนําเม็ดที่อัดได้ไปใส่ในแผ่นรองรับตัวอย่างแบบประกบก่อนนําเข้า
เครื่อง FT-IR Spectrometer 
 

 
ภาพท่ี 3.5 เครื่องฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรมิเตอร์ (FT-IR spectrometer) รุ่น 

Spectrum GX 
 
         3.10 ตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี (Raman 
Spectroscopy) 
 เทคนิครามานเป็นอีกวิธีหน่ึงที่ใช้ในการตรวจสอบเอกลักษณ์ของสาร ซึ่งอาศัยหลักการ
กระเจิงแสงของโมเลกุลย่านรามานท่ีบริเวณช่วงคลื่นต่างๆ ซึ่งแสงที่กระเจิงออกมาจะมีพลังงานหรือ
ความยาวคลื่นที่เปลี่ยนแปลงไปเมื่อเทียบกับความยาวคล่ืนเริ่มต้นของแสงท่ีตกกระทบ ทําให้เกิดเป็น
สัญญาณรามาน สําหรับงานวิจัยน้ีทําการทดสอบเอกลักษณ์ของผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์ โดย
นําสารตัวอย่างประมาณ 0.5 กรัมมาอัดเม็ดด้วยเครื่องอัดเม็ดสําหรับเคร่ืองรามาน ก่อนนําเข้า
เครื่องตรวจวิเคราะห์รามาน (Raman Spectrometer) ดังแสดงในรูป 3.6 เพ่ือทําการวัดต่อไป 
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ภาพท่ี 3.6 เครื่องรามานสเปกโตรมิเตอร์ (Raman spectrometer) รุ่น DXR Smart Raman 

 
         3.11 ตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(Scanning electron microscope; SEM) 
 เทคนิคน้ีจะใช้ศึกษาถึงลักษณะรูปร่างและขนาดของอนุภาคหรือสิ่งแปลกปลอมที่เกิดขึ้น เพ่ือ
นํามาอธิบายถึงความสัมพันธ์ระหว่างปัจจัยในกระบวนการเตรียมที่แตกต่างกันซึ่งมีผลต่อผงผลึกที่
เตรียมได้ โดยเริ่มจากการเตรียมตัวอย่างที่มีลักษณะเป็นผงให้เป็นสารแขวนลอย (Suspension) โดย
นําไปละลายด้วยเอทิลแอลกอฮอล์ (Ethyl alcohol) แล้วทําความสะอาดด้วยเครื่องอัลตราโซนิค 
(Ultrasonic) ประมาณ 5-30 นาที อนุภาคตัวอย่างจะกระจายตัวออก จากน้ันวางแผ่นทองแดง 
(Copper tapes) บนแผ่นให้ความร้อน เมื่อแผ่นทองแดงเริ่มร้อนให้นําตัวอย่างที่เตรียมไว้หยดลงตรง
กลางแผ่นทองแดงประมาณ 1-2 หยดและทิ้งไว้ให้เอทิลแอลกอฮอล์ระเหยจนหมด จากน้ันนําแผ่น
ทองแดงติดลงบนแท่นอลูมิเนียม (Stub) แล้วนําไปเคลือบผิวหน้าของช้ินงานด้วยทองคําบริสุทธ์ิโดย
ใช้เทคนิคสปัตเตอร์ริง (Sputtering) เป็นเวลา 30 วินาทีและนําไปตรวจสอบลักษณะทางสัณฐาน
วิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) ดังแสดงในรูป 3.7 
 

 
ภาพท่ี 3.7 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope) 

รุ่น EVO MA10 
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         3.12 ตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทรกิของเซรามิก  

              ตรวจวัดค่าสภาพะยอมสัมพัทธ์ (r) และค่าตัวประกอบการสูญเสียทางไดอิเล็กทริก 

(tan) ของเซรามิกที่ได้ เทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิและความถี่ โดยนําเซรามิกที่ต้องการ
ทดสอบมาขัดให้เรียบและขนานกันทั้งสองหน้าด้วยเคร่ืองขัดสาร (Grinder–polisher) โดยใช้
กระดาษทรายเบอร์ 600 และ 1000 ตามลําดับ ให้ได้เซรามิกที่มีความหนาประมาณ 1 มิลลิเมตร ทํา
ความสะอาดเซรามิกที่ขัดแล้วด้วยเครื่องอัลตราโซนิกเป็นเวลา 30 นาที อบไล่ความช้ืนที่อุณหภูมิ 100
๐C เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง นําไปวัดความหนา เส้นผ่านศูนย์กลางและพ้ืนที่หน้าตัด จากนั้นนํามาทํา
ขั้วไฟฟ้า (Electrode) โดยใช้กาวเงินชนิดเผา ทาที่ผิวหน้าของเซรามิกทั้งสองด้าน (โดยระวังไม่ให้
เป้ือนบริเวณขอบเซรามิก) และนําไปเผาที่อุณหภูมิ 750๐C  เป็นเวลานาน 20 นาที ด้วยอัตราการ
เพ่ิม/ลดอุณหภูมิ 5 องศาเซลเซียส/นาที เพ่ือให้กาวเงินแห้งและติดกับผิวเซรามิกได้ดีขึ้น จากน้ันนําไป
วัดค่าความจุไฟฟ้า และค่าตัวประกอบการสูญเสียทางไดอิเล็กทริกด้วยเครื่อง LCR meter แสดงดัง
รูปที่ 3.8 และ 3.9 แล้วนําค่าความจุไฟฟ้าที่ได้มาคํานวณหาค่าสภาพยอมสัมพัทธ์โดยอาศัยสมการ 
3.7 
 

    
A

dC
  

0
 r            (3.7) 

 
   เมื่อ  r   คือ ค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ (Relative permittivity) ของสารตัวอย่าง 
   d  คือ ความหนาของสารตัวอย่าง (มีหน่วยเป็น ซ.ม.) 
   0  คือ ค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ในสญุญากาศ (มีค่า 8.854 x 10-12 Fm-1) 

   A  คือ พ้ืนที่ของขั้วไฟฟ้าของสารตัวอย่าง (มีหน่วยเป็น ซ.ม.2) 
   C    คือ ค่าความจุไฟฟ้า (Capacitance) ของสารตัวอย่าง 
 
       โดยสภาวะในการวิเคราะห์ที่ใช้ในงานวิจัยน้ี คือ 
  อุณหภูมิในการวิเคราะห์  25–250°C 
  อัตราการขึ้นลงอุณหภูมิ  10 องศาเซลเซยีส/นาที 
  ความถี่    1  10 และ 100 KHz 
 



 

 
               
 

   

ภาพท่ี 3.8

ภาพท่ี 3.9 แ

8 เครื่อง LCR
 

แสดงลักษณะก

R meter รุ่น 4

การจัดวางสา

4284A 

รตัวอย่าง 
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บทท่ี 4 
ผลการวิจัย 

 
        ในช่วงตลอดระยะเวลาภายใต้การสนับสนุนของโครงการ คณะผู้วิจัยได้ทําการศึกษาและ
ค้นคว้าข้อมูลต่างๆ ที่เก่ียวข้องกับงานวิจัยและจัดซื้อสารเคมีที่จําเป็นต่อการศึกษาโครงสร้างผลึก การ
เปลี่ยนเฟส สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน สมบัติไดอิเล็กทริก และสัญฐานวิทยาของผง
ผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ที่ใช้แคลเซียม
คาร์บอเนตจากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น ที่เตรียมด้วยกระบวนการปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid 
state reaction) ซึ่งผลการทดลองที่ได้จะเสนอพร้อมทั้งอภิปรายตามลําดับต่อไปน้ี 
 
        4.1 การเตรียมผงแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3 powders) จากเปลือกไข่ 
             นําเปลือกไข่ที่ผ่านการทําความสะอาดเรียบร้อยแล้วมาทําการเตรียมผงแคลเซียม
คาร์บอเนตด้วย โดยทําการบดย่อยเป็นเวลา 24 ช่ัวโมง จากน้ันนําไประเหยและอบให้แห้งสนิทจะได้
ผงแคลเซียมคาร์บอเนตออกมา นําผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้มาศึกษาสมบัติทางกายภาพ 
พฤติกรรมทางความร้อนของสารโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric 
Analysis; TGA) และโครงสร้างผลึกด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; 
XRD)  
 

 
ภาพท่ี 4.1 ผงแคลเซียมคารบ์อเนตทางการค้า      
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ภาพท่ี 4.2 ผงแคลเซียมคารบ์อเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ 

  
             จากภาพที่ 4.1 และ 4.2 แสดงสมบัติทางกายภาพของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า
และผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ จากการสังเกตผงทั้งสองจะมีลักษณะที่คล้ายกัน 
คือ เป็นผงที่มีขนาดเล็ก ละเอียด สีขาวนวล และผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าจะมีสีที่ขาวกว่าผง
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่เล็กน้อย 
 

 

ภาพท่ี 4.3 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผง
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซสิ 
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 จากภาพที่ 4.3 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า
เปรียบเทียบกับผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไล
ซิส โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่าผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าจะมีการ
สลายตัวของสาร 1 ช่วงอุณหภูมิประมาณ 600-770 องศาเซลเซียส โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 
44.86 โดยนํ้าหนักซึ่งแสดงการเกิดการสลายตัวของสารแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูป
แคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
ในส่วนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ 
คือ ช่วงอุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียสซึ่งแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบ
อินทรีย์ต่างๆ ภายในเปลือกไข่ โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 5.68 โดยนํ้าหนัก และช่วงอุณหภูมิที่ 2 
ประมาณ 600-720 องศาเซลเซียสแสดงการเกิดการสลายตัวของสารแคลเซียมคาร์บอเนตออกมาใน
รูปแคลเซียมออกไซด์และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 
40.53 โดยนํ้าหนักและสารแคลเซียมคาร์บอเนตจะเปลี่ยนเป็นแคลเซียมออกไซด์อย่างสมบูรณ์ที่
อุณหภูมิประมาณ 720 องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.4 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผง

แคลเซียมคารบ์อเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ 
 

             จากภาพที่ 4.4 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทาง
การค้าและผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ พบว่าทั้งผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า
และผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่มีรูปแบบพีกที่เหมือนกัน ซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ที่ได้น้ีสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมคาร์บอเนต จาก
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        4.2 ความเป็นไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น
ในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) 
             การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) ดังสมการ CaCO3 + 
Nb2O5 → CaNb2O6 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) โดยการบด
ย่อยเป็นเวลา 18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของ
สารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric 
Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษา
อิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผง
ผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ 
(X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานสเปกโตรส
โกปี (Raman spectroscopy; Raman) ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier 
transform infrared spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (scanning electron microscope; SEM) 
 

 
ภาพท่ี 4.7 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไน

โอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
 

             จากภาพที่ 4.7 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์
ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
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ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 1.62 โดย
นํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 600-750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสาร
แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์
(CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 11.34 โดยนํ้าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 600-1200 องศา
เซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.8 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง  
                                                                         

             จากภาพที่ 4.8 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคล
ไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต 
(CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) 
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เมื่ออุณหภูมิการเผา
แคลไซน์เท่ากับ 600 องศาเซลเซียส รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสของสารต้ังต้นเป็น
เฟสหลักและมีเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสรอง เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 700-
900 องศาเซลเซียสความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลงจนเป็นเฟสรองและความเข้มพีกของ
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เฟสแคลเซียมไนโอเบตค่อยๆ เพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 
องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 71-2406 เป็น
เฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 
1100-1200 องศาเซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบต
เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้
มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (Orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น Pbcn (60)  
             จากผลการทดลองท่ีอุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสสามารถเตรียม
เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผง
ผสมของสารตั้งต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 600-
1200 องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.9 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 

 จากภาพที่ 4.9 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียส โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบโหมดการสั่น
แบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 490-900 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 905, 848, 661, 626, 
537 และ 494 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag), v1(B1g), v2(Ag), v3(B3g), v3(Ag) และ v4(B1g) 
ตามลําดับ และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 428, 
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383, 290, 260, 239, 224, 195, 162 และ 136 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการส่ันของ v5(B1g), v5(Ag), 
v6(Ag), v9(B1g), v8(Ag), v9(Ag), v10(Ag), v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ [38, 39] 
 

 
ภาพท่ี 4.10 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 

 จากภาพที่ 4.10 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000-400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผา
แคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-700 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 1417 cm-1 จะ
เป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- [40] ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีกการสั่นน้ี
ปรากฏอีก และนอกจากน้ียังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 900-400 cm-1

 จะพบ
พีกที่เลขคลื่น 852, 742, 661, 566 และ 478 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการส่ันของ v1(B2u), 
v3(B1u)+v7(B1u) , v2(B2u), v3(B1u) และ v4(B1u) ตามลําดับ [39, 41] 
             นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความสําคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมไนโอเบตแล้ว ปัจจัยที่สําคัญอีกอย่างหน่ึงคือเวลาในการเผาแช่ขณะทําการเผาแคลไซน์ 
จึงได้ทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 – 240 นาที 
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ภาพท่ี 4.11 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการ

เผาแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี
                                                                         

 จากภาพที่ 4.11 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 
นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS 
เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-
1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15 นาที รูปแบบการเลี้ยวเบนของ
รังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง ความเข้มพีก
ของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลงเมื่อเวลาในการเผาแช่เพ่ิมสูงขึ้นเป็น 30 และ 60 นาที จนเม่ือเวลาใน
การเผาแช่เท่ากับ 120 นาทีจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
71-2406 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการเผาแช่ที่เวลานาน
ขึ้นเป็น 240 นาทีพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟส
บริสุทธ์ิซึ่งไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มี
โครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (Orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น Pbcn (60)  
             จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสสามารถเตรียม
เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผง
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ผสมของสารตั้งต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 600-
1200 องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.12 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี
 

             จากภาพที่ 4.12 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที โดยทําการ
วัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 490-900 cm-1

 จะพบ
พีกที่เลขคลื่น 905 848 661 626 537 และ 494 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag) v1(B1g) 
v2(Ag) v3(B3g) v3(Ag) และ v4(B1g) ตามลําดับ และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 
cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 428 383 290 260 239 224 195 162 และ 136 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมด
การสั่นของ v5(B1g) v5(Ag) v6(Ag) v9(B1g) v8(Ag) v9(Ag) v10(Ag) v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ [38, 
39] 
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ภาพท่ี 4.15 

 
              จ
อุณหภูมิ 90
แคลเซียมไนโ
เหลี่ยม มีขนา
แคลเซียมไนโ
เหลี่ยม พ้ืนผิว

2.87  0.63

900 องศาเซล
 

ภาพท่ี 4.1
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              จากภาพที่ 4.16 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยทําการวัดจากอุณหภูมิ 100-250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่างๆ  พบว่าเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกัน
ในทุกความถ่ีที่ทําการวัด โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 12.9-14.1 และมีค่าการสูญเสีย
ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.006-0.03 

 
        4.3 ความเป็นไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น
ในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) 
             การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) ดังสมการ CaCO3 + 
Nb2O5 → Ca4Nb2O9 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) โดยการบด
ย่อยเป็นเวลา 18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของ
สารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric 
Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษา
อิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผง
ผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ 
(X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานสเปกโตรส
โกปี (Raman spectroscopy; Raman) ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier 
transform infrared spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (scanning electron microscope; SEM) 
 

 
ภาพที่ 4.17 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 

ไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
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 จากภาพที่ 4.17 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส โดย
วัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 3.35 โดย
นํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 550-750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสาร
แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์
(CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 25.05 โดยนํ้าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 500-1200 องศา
เซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.18 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
                                                                         

 จากภาพที่ 4.18 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคล
ไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่ 500-600 องศาเซลเซียสสอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-
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1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-1468 โดย
ไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 700 องศาเซลเซียสรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง 
และเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์
ที่สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก 
และเมื่อทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 900-1200 องศาเซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์มีความเข้มพีกสูงขึ้นและยังคงสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตที่เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่
ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบ
โมโนคลินิก (Monoclinic)  
             จากผลการทดลองท่ีอุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800 องศาเซลเซียสสามารถเตรียม
เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผง
ผสมของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 500-
1200 องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.19 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 

              จากภาพที่ 4.19 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียส โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบ
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โหมดการส่ันแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 500-800 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 794 605 
และ 519 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v2(Ag) v3(B1g) และ v4(B1g) ตามลําดับ และพบการสั่น
แบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 449 403 380 327 260 234 
202 148 และ 135 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v5(B1g) v5(Ag) v6(Ag) v9(B1g) v8(Ag) v9(Ag) 
v10(Ag) v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ [38, 39] 
 

 
ภาพท่ี 4.20 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 
 จากภาพที่ 4.20 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000-400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผา
แคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-800 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 1411 cm-1 จะ
เป็นการสั่นของ CO3

2- [40] ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีกการสั่นน้ีปรากฏอีก 
และนอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 1100-500 cm-1

 จะพบพีกที่เลข
คลื่น 1106 867 686 และ 518 cm-1

 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v3(B1u)+v7(B1u) v2(B2u) v3(B1u) 
และ v4(B1u) ตามลําดับ [39, 41] 
              นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความสําคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมไนโอเบตแล้ว ปัจจัยที่สําคัญอีกอย่างหน่ึงคือเวลาในการเผาแช่ขณะทําการเผาแคลไซน์ 
จึงได้ทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 – 480 นาที 
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ภาพท่ี 4.21 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาท ี
                                                                         

 จากภาพที่ 4.21 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่เวลาต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์
สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) 
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เมื่อเวลาในการเผาแช่
เท่ากับ 30 และ 60 นาทีรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลัก
และมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง และเมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาทีจะพบรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต 
(Ca4Nb2O9) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสาร
ต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการแช่เวลาในการเผาให้สูงขึ้นเป็น 480 นาทีพบรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์มีความเข้มพีกสูงขึ้นและยังคงสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตที่เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่
ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบ
โมโนคลินิก (Monoclinic)  
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ภาพท่ี 4.22 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาท ี
 

              จากภาพที่ 4.22 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาที โดยทําการ
วัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 500-800 cm-1

 จะพบ
พีกที่เลขคลื่น 794, 605 และ 519 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการส่ันของ v2(Ag), v3(B1g) และ v4(B1g) 
ตามลําดับ และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 449 
403 380 327 260 234 202 148 และ 135 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v5(B1g) v5(Ag) v6(Ag) 
v9(B1g) v8(Ag) v9(Ag) v10(Ag) v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ [38, 39] 
 



ใ
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              จากภาพที่ 4.26 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยทําการวัดจากอุณหภูมิ 100-240 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่างๆ  พบว่าเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกัน
ในทุกความถ่ีที่ทําการวัด โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 16.6-16.7 และมีค่าการสูญเสีย
ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.005-0.015 
 
         4.4 ความเป็นไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ัง
ต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
             การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) ดังสมการ CaCO3 + ZrO2 
→ CaZrO3 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) โดยการบดย่อยเป็น
เวลา 18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสม
ระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) 
เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของ
อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผงผลึกที่ผ่านการ
เผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray 
Diffraction; XRD) ตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี 
(Raman spectroscopy; Raman) ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier 
transform infrared spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (scanning electron microscope; SEM)  
 

 
ภาพท่ี 4.27 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม

เซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
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 จากภาพที่ 4.27 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 2.38 โดย
นํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 600-750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสาร
แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์
(CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 18.71 โดยนํ้าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 600-1200 องศา
เซลเซียส  
 

 

ภาพท่ี 4.28 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ
หลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง    

                                                                         
              จากภาพที่ 4.28 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผา
แคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต 
(CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) จาก
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ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-9066 เป็นเฟสหลัก โดยที่ไม่มีเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตและ
เฟสแปลกปลอมใดๆ ปรากฏอยู่เลย เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 800 องศาเซลเซียส
ความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและความเข้มพีกของเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนต
เพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขท่ี 35-0790 เป็นเฟสบริสุทธ์ิโดยไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของ
แคลเซียมเซอร์โคเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (Orthorhombic) และมีระบบ
ผลึกเป็น Pnma (62) แต่เมื่อทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 1000-1200 องศาเซลเซียสจะ
ปรากฏพีกแปลกปลอมเกิดขึ้นที่ 2 เท่ากับ 30.21  
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของ CaZrO3 ได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อน(TGA) ของสารต้ังต้น 
คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 600-1200 องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.29 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 

 จากภาพท่ี 4.29 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียส โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบโหมด
การสั่นของแลตทิชที่เลขคลื่น 146 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ Ag พบการสั่นแบบงอของ Zr-O 
ในช่วงประมาณ 200-300 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 191 213 233 262 และ 286 cm-1 ซึ่งตรงกับ
โหมดการสั่นของ B2g และ Ag พบการสั่นแบบบิดตัวในช่วงประมาณ 300-450 cm-1

 จะพบพีกที่เลข
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คลื่น 310, 358 และ 438 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ B1g หรือ B3g  Ag และ B2g ตามลําดับ 
และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ที่เลขคลื่น 470 และ 547 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ B2g 
และ B1g หรือ B3g ตามลําดับ [42] 
 

 
ภาพท่ี 4.30 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์

ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 

              จากภาพที่ 4.30 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000-400 cm-1 ที่
กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 
1417 876 และ 716 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [40] ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้น
จะไม่พบพีกการสั่นน้ีปรากฏอีก นอกจากน้ียังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ในช่วงประมาณ 600-
500 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 515 538 และ 596 cm-1 และยังพบโหมดการส่ันของ m-ZrO2 ที่เลข
คลื่น 744 cm-1 อีกด้วย [43] 

               นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความสําคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและ
โครงสร้างของแคลเซียมเซอร์โคเนตแล้ว ปัจจัยที่สําคัญอีกอย่างหน่ึงคือเวลาในการเผาแช่ขณะทําการ
เผาแคลไซน์ จึงได้ทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 
–240 นาที 
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ภาพท่ี 4.31 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที    

                                                                         
              จากภาพที่ 4.31 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-
240 นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 85-1108 และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
89-9066 เป็นเฟสหลัก โดยที่ไม่มีเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตและเฟสแปลกปลอมใดๆ ปรากฏอยู่เลย 
เมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15-60 นาทีความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและ
ความเข้มพีกของเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตเพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน และเมื่อเมื่อเวลาในการเผาแช่
เท่ากับ 120 นาทีจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมเซอร์โคเนต 
(CaZrO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 35-0790 เป็นเฟสบริสุทธ์ิโดยไม่พบเฟสของสารต้ัง
ต้นปรากฏอยู่อีก ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมเซอร์โคเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธ
รอมบิก (Orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น Pnma (62)  
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ภาพท่ี 4.32 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซยีสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที 
 

 จากภาพท่ี 4.32 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที โดยทําการวัด
ในช่วง 100-1000 cm-1 พบการสั่นของแลตทิชที่เลขคลื่น 146 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ Ag 

พบการสั่นแบบงอของ Zr-O ในช่วงประมาณ 200-300 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 191 213 233 
262 และ 286 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ B2g และ Ag พบการสั่นแบบบิดตัวในช่วงประมาณ 
300-450 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 310, 358 และ 438 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ B1g หรือ B3g  
Ag และ B2g ตามลําดับ และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ที่เลขคลื่น 470 และ 547 cm-1 ซึ่งตรง
กับโหมดการสั่นของ B2g และ B1g หรือ B3g ตามลําดับ [42] 
 



ใ

ใ

 

ภาพท่ี 4.33

 จากภา
การเผาแคลไ
ในช่วง 4000
นาทีจะพบพีก
การเผาแช่เพิ
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ภาพท่ี 4.3
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าแคลไซน์

ะหลังจาก
าทีโดยวัด
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ภาพท่ี 4.35
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ภาพท่ี 4.3
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59 

 
เซลเซียส
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ยาของผง
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ลี่ยเท่ากับ 
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อุณหภูมิ
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              จากภาพที่ 4.36 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยทําการวัดจากอุณหภูมิ 100-250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่างๆ  พบว่าเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกัน
ในทุกความถ่ีที่ทําการวัด โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 27.8-28.9 และมีค่าการสูญเสีย
ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.003-0.03 
 
         4.5 ความเปน็ไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตทีเ่ตรียมได้จากเปลือกไข่เปน็สารต้ัง
ต้นในการสงัเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) 
              การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) ดังสมการ CaCO3 + WO3 → 
CaWO4 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) โดยการบดย่อยเป็นเวลา 
18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสม
ระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) 
เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของ
อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผงผลึกที่ผ่านการ
เผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray 
Diffraction; XRD) ตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี 
(Raman spectroscopy; Raman) ฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier 
transform infrared spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (scanning electron microscope; SEM) 
 

 
ภาพท่ี 4.37 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม

ทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
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 จากภาพที่ 4.37 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส โดย
วัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 2.30 โดย
นํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 500-700 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสาร
แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์
(CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3(s)  ความร้อน  CaO(s) + CO2(g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 3.22 โดยน้ําหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 300-800 องศา
เซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.38 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ300-800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง                                               
  
              จากภาพที่ 4.38 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผา
แคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต 
(CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 83-0950 เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 300 องศาเซลเซียส 
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รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมทังสเตตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารตั้งต้น 
เป็นเฟสรอง เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 400-500 องศาเซลเซียสความเข้มพีกของ
เฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลงจนเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 600 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 41-1431 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 700-800 องศาเซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่
สอดคล้องกับแคลเซียมทังสเตตเป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของ
แคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบเตตระโกนอล (Tetragonal) และมีระบบผลึก
เป็น I41/a (88) 
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 600 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสม
ของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 300-800 
องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.39 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

ที่อุณหภูมิ 300-800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
 

               จากภาพที่ 4.39 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 300-800 องศาเซลเซียส โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบโหมด
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ภาพท่ี 4.41 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี
  
              จากภาพที่ 4.41 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-
240 นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 85-1108 และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 83-
0950 เมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15 นาทีรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียม
ทังสเตตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง เมื่อเพ่ิมเวลาในการเผาแช่สูงขึ้นเป็น 30-
120 นาทีความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลง จนเมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 180 นาทีจะ
พบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1431 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีกเมื่อการ
เพ่ิมทําการเวลาในการเผาแช่ให้เพ่ิมสูงขึ้นเท่ากับ 240 นาทีพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่
สอดคล้องกับแคลเซียมทังสเตตเป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของ
แคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบเตตระโกนอล (Tetragonal) และมีระบบผลึก
เป็น I41/a (88) 
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ภาพท่ี 4.42 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซยีสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที 
 

               จากภาพที่ 4.42 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที โดยทําการ
วัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบโหมดการสั่นภายใน (Internal mode) ที่เลขคลื่น 912 838 796 400 
และ 333 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag) v3(Bg) v3(Eg) v4(Bg) และ v2(Ag) ตามลําดับ พบ
การหมุนแบบอิสระ (Free rotation) ที่เลขคลื่น 210 cm-1 และโหมดการสั่นภายนอก (External 
mode) ที่เลขคลื่น 115 cm-1 ซึ่งโหมดการสั่นที่เกิดขึ้นบ่งบอกถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดแบบ
สมมาตรของ W-O ในโมเลกุลของ [WO4]

2- [44, 45] 
 



โ

 

ภาพท่ี 4.43
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คลไซน์ที่
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ภาพท่ี 4.45
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ภาพท่ี 4.4
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              จากภาพที่ 4.46 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยทําการวัดจากอุณหภูมิ 100-250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่างๆ  พบว่าเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเพ่ิมขึ้นเพียงเล็กน้อยและมี
ค่าใกล้เคียงกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 12.6-35.9 และ
มีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงปรพมาณ 0.6-36.0 
 
         4.6 ความเปน็ไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตทีเ่ตรียมได้จากเปลือกไข่เปน็สารต้ัง
ต้นในการสงัเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) 
              การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) โดยใช้สารต้ังต้น คือ 
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่ คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) และไทเทเนียมไดออกไซด์
(TiO2) ดังสมการ CaCO3 + CuO + TiO2 → CaCu3Ti4O12 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
(Solid state reaction) โดยการบดย่อยเป็นเวลา 18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ัน
ศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไล
ซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผา
แคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสาร
แคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วย
เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผง
ผลึกด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี (Raman spectroscopy; Raman) ฟูเรียร์ทรานสฟอร์ม
อินฟราเรดสเปกโตรสโคปี (Fourier transform infrared spectroscopy; FTIR) 
 

 
ภาพท่ี 4.47 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม

คอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
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 จากภาพที่ 4.47 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะ
นาไลซิส โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ 
คือ ช่วงอุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 250 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบ
อินทรีย์ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 2.35 
โดยนํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 550-700 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
สารแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 5.79 โดยนํ้าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 500-1000 องศา
เซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.48 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและ

หลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง                                       
  
              จากภาพที่ 4.48 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์
ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์
ก่อนเผาแคลไซน์และเผาแคลไซน์ที่ 500 องศาเซลเซียสสอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-
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1108 คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-5895 และไทเทเนียมได
ออกไซด์ (TiO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 89-4921 เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์
เท่ากับ 600 องศาเซลเซียส รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสหลัก
และมีเฟสแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเฟสรอง เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 700 
องศาเซลเซียสความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและความเข้มพีกของเฟสแคลเซียม
คอปเปอร์ไททาเนตเพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน จนเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800 องศา
เซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต 
(CaCu3Ti4O12) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของ
สารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 900-1000 องศาเซลเซียส
พบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่ง
ไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตท่ีสังเคราะห์ได้มี
โครงสร้างผลึกแบบคิวบิก (Cubic) และมีระบบผลึกเป็น Im3 (204) 
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสม
ของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 500-1000 
องศาเซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.49 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 
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               จากภาพที่ 4.49 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียส โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 
cm-1 พบโหมดการหมุนแบบอิสระเสมือน (Rotation like) ที่เลขคลื่น 481 cm-1 พบโหมดการของ 
Ti-O-Ti ที่เลขคลื่น 617 cm-1 และพบโหมดการสั่นของ TiO6 ออกตะฮีดรา (TiO6 octahedra) ที่เลข
คลื่น 830 cm-1 [46] 
 

 

ภาพท่ี 4.50 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง 

 
              จากภาพที่ 4.50 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1000 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000-400 cm-1 ที่
กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-700 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 
1442 และ 876 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- [40] ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้น
จะไม่พบพีกการสั่นน้ีปรากฏอีก นอกจากน้ียังพบพีกที่เลขคลื่น 463 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ Ti-
O-Ti พบโหมดการสั่นของ Cu-O ที่พีกเลขคลื่น 525 cm-1 พบโหมดการสั่นของ Ca-O ที่เลขคลื่น 
606 cm-1 และยังพบพีกที่เลขคลื่นในช่วง 380-700 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ CuO4 และ TiO6 
ในโครงสร้าง CaCu3Ti4O12 [47] 
              นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความสําคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตแล้ว ปัจจัยที่สําคัญอีกอย่างหน่ึงคือเวลาในการเผาแช่ขณะทําการ
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เผาแคลไซน์ จึงได้ทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15–
240 นาที 
 

 
ภาพท่ี 4.51 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและ

หลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที 
  
              จากภาพที่ 4.51 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์
ไททาเนตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-
240 นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 85-1108 คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-5895 
และไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 89-4921 เมื่อเวลาในการ
เผาแช่เท่ากับ 15-120 นาทีรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต
เป็นเฟสหลักและพบเฟสของสารต้ังต้นเล็กน้อย จนเมื่อเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาทีจะพบ
รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก 
ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบคิวบิก (Cubic) 
และมีระบบผลึกเป็น Im3 (204) 
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ภาพท่ี 4.52 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคล

ไซน์ที่อุณหภูม ิ800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี
 

               จากภาพที่ 4.52 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 
นาที โดยทําการวัดในช่วง 100-1000 cm-1 พบการหมุนแบบอิสระเสมือน (Rotation like) ที่เลข
คลื่น 481 cm-1 พบโหมดการของ Ti-O-Ti ที่เลขคลื่น 617 cm-1 และพบโหมดการสั่นของ TiO6 ออก
ตะฮีดรา (TiO6 octahedra) ที่เลขคลื่น 830 cm-1 [46] 
 

 

ภาพท่ี 4.53 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาท ี
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              จากภาพที่ 4.53 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 
นาที โดยวัดในช่วง 4000-400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์จะพบพีกที่เลขคลื่น 1442 และ 876 
cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีกการสั่นน้ี
ปรากฏอีก นอกจากน้ียังพบพีกที่เลขคลื่น 463 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ Ti-O-Ti พบโหมดการ
สั่นของ Cu-O ที่พีกเลขคลื่น 525 cm-1 พบโหมดการสั่นของ Ca-O ที่เลขคลื่น 606 cm-1 และยังพบ
พีกที่เลขคลื่นในช่วง 380-700 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ CuO4 และ TiO6 ในโครงสร้าง 
CaCu3Ti4O12 [47] 
 

 
ภาพท่ี 4.54 คา่คงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเลก็ทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ

และความถ่ี 
 

              จากภาพที่ 4.54 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยทําการวัดจากอุณหภูมิ 25-250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่างๆ พบว่าเมื่อ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเพ่ิมขึ้นและมีค่าค่าคงที่ไดอิเล็กทริกแตกต่างกันในทุก
ความถี่ที่ทําการวัด ในส่วนค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกพบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่การ
สูญเสียไดอิเล็กทริกใกล้เคียงกันที่ความถี่ 10 และ 100 กิโลเฮิรตซ์ โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วง
ประมาณ 11,000-130,000 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.26-0.92 
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         4.7 ความเป็นไปได้ในทําการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตทีเ่ตรียมได้จากเปลือกไข่เปน็สารต้ัง
ต้นในการสงัเคราะห์ผงผลึกโคบอลต์ออกไซด์ (Ca3Co4O9) 
              การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ (Ca3Co4O9) โดยใช้สารต้ังต้น คือ 
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และโคบอลออกไซด์ (Co3O4) ดังสมการ CaCO3 + 
Co3O4 → Ca3Co4O9 + CO2 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction) โดยการบด
ย่อยเป็นเวลา 18 ช่ัวโมง นําไประเหยและอบให้แห้งสนิท จากน้ันศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของ
สารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric 
Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์และทําการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษา
อิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากน้ันนําผง
ผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการเกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ 
(X-Ray Diffraction; XRD) 
  

 
ภาพท่ี 4.55 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม

โคบอลต์ออกไซด์ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
 

 จากรูปที่ 4.55 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะ
นาไลซิส โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ 
คือ ช่วงอุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 250 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบ
อินทรีย์ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยนํ้าหนักลดลงเป็นร้อยละ 1.45 
โดยนํ้าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 550-700 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
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สารแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูปแคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [37] ดังสมการ 

CaCO3 (s)  ความร้อน  CaO (s) + CO2 (g) 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ําหนักลดลงเป็นร้อยละ 9.08 โดยนํ้าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นน้ีจึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 600-1200 องศา
เซลเซียส 
 

 
ภาพท่ี 4.56 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลกึแคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ก่อนและหลัง

เผาแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ช่ัวโมง                                         
  
              จากภาพที่ 4.56 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมโคบอลต์
ออกไซด์ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่าที่อุณหภูมิเผาแคลไซน์เท่ากับ 600 
องศาเซลเซียสรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์สอดคล้องกับซึ่งรูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์
ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 
และโคบอลออกไซด์ (Co3O4) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 43-1003 เมื่ออุณหภูมิการเผา
แคลไซน์เท่ากับ 700 องศาเซลเซียส รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสของสารต้ังต้นเป็น
เฟสหลักและมีเฟสแคลเซียมโคบอลออกไซด์เป็นเฟสรอง เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 
800 องศาเซลเซียสความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรอง จนเมื่ออุณหภูมิการเผาแคล
ไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมโค
บอลออกไซด์ (Ca3Co4O9) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 23-0110 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซึ่งไม่พบ
เฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเมื่อทําการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 1000-1200 องศา
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เซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมโคบอลออกไซด์เป็นเฟส
บริสุทธ์ิซึ่งไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ 
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมโคบอลออกไซด์ได้ซึ่งสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผง
ผสมของสารตั้งต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารน้ีได้อยู่ในช่วง 600-
1200 องศาเซลเซียส 
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บทท่ี 5 
สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ 

 
         5.1 สรุปผลการสวิจัย 
              จาการศึกษาการสังเคราะห์สารประกอบท่ีมีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลักทั้ง 6  ระบบ 
คือ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 CaCu3Ti4O12 และ Ca3Co4O9 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะ
ของแข็ง (solid state reaction) โดยการเปลี่ยนแปลงสภาวะของอุณหภูมิและเวลาในการ
เกิดปฏิกิริยาสามารถสรุปผลได้ดังน้ี 
 
               5.1.1 แคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) 
                    5.1.1.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่
อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 120 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไน
โอเบตท่ีสังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมไน
โอเบตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 71-2406 ซึ่งมีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก 
                    5.1.1.2 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานส
เปกโตรสโกปี พบโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 490-900 cm-1

 จะพบพีกที่เลข
คลื่น 905, 848, 661, 626, 537 และ 494 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag), v1(B1g), v2(Ag), 
v3(B3g), v3(Ag) และ v4(B1g) ตามลําดับ และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 cm-1 
จะพบพีกที่เลขคลื่น 428, 383, 290, 260, 239, 224, 195, 162 และ 136 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการ
สั่นของ v5(B1g), v5(Ag), v6(Ag), v9(B1g), v8(Ag), v9(Ag), v10(Ag), v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ 
                    5.1.1.3 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี พบพีกที่เลขคลื่น 1417 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- 
และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 900-400 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 852, 742, 
661, 566 และ 478 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(B2u), v3(B1u)+v7(B1u) , v2(B2u), v3(B1u) 
และ v4(B1u) ตามลําดับ 
                    5.1.1.4  จากผลการตรวจสอบทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด พบว่าสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศา

เซลเซียสมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 1.34  0.25 ไมโครเมตรซึ่งมีขนาดอนุภาคเล็กกว่าผงแคลเซียม

ไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสซึ่งมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 2.87  0.63
ไมโครเมตร  
                    5.1.1.5  จากผลการตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด 
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โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 12.9-14.1 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วง
ประมาณ 0.006-0.03  
               
               5.1.2 แคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) 
                    5.1.2.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่
อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไน
โอเบตท่ีสังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมไน
โอเบตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 ซึ่งมีโครงสร้างผลึกแบบโมโนคลินิก 
                    5.1.2.2 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานส
เปกโตรสโกปี พบโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 500-800 cm-1

 จะพบพีกที่เลข
คลื่น 794 605 และ 519 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v2(Ag) v3(B1g) และ v4(B1g) ตามลําดับ 
และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงตํ่ากว่า 450 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 449 403 380 
327 260 234 202 148 และ 135 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v5(B1g) v5(Ag) v6(Ag) v9(B1g) 
v8(Ag) v9(Ag) v10(Ag) v12(B1g) และ v11(Ag) ตามลําดับ 
                    5.1.2.3 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี พบพีกที่เลขคลื่น 1411 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- และ
พบโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 1100-500 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 1106 
867 686 และ 518 cm-1

 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v3(B1u)+v7(B1u) v2(B2u) v3(B1u) และ v4(B1u) 
ตามลําดับ 
                    5.1.2.4  จากผลการตรวจสอบทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด พบว่าสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศา

เซลเซียสมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 0.86  0.22 ไมโครเมตรซึ่งมีขนาดอนุภาคเล็กกว่าผงแคลเซียม

ไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสซึ่งมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 1.47  0.28 
ไมโครเมตร 
                    5.1.2.5  จากผลการตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด 
โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 16.6-16.7 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วง
ประมาณ 0.005-0.015  
 
               5.1.3 แคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
                    5.1.3.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมเซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่
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อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 120 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียม
เซอร์โคเนตท่ีสังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียม
เซอร์โคเนตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 35-0790 ซึ่งมีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก 
                    5.1.3.2 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานส
เปกโตรสโกปี พบโหมดการสั่นของแลตทิชที่เลขคลื่น 146 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ Ag พบ
การสั่นแบบงอของ Zr-O ในช่วงประมาณ 200-300 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 191 213 233 262 
และ 286 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ B2g และ Ag พบการสั่นแบบบิดตัวในช่วงประมาณ 300-
450 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 310, 358 และ 438 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการส่ันของ B1g หรือ B3g  
Ag และ B2g ตามลําดับ และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ที่เลขคลื่น 470 และ 547 cm-1 ซึ่งตรง
กับโหมดการสั่นของ B2g และ B1g หรือ B3g ตามลําดับ 
                    5.1.3.3 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี พบพีกที่เลขคลื่น 1417 876 และ 716 cm-1 จะเป็นการสั่น
ของ CO3

2- พบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ในช่วงประมาณ 600-500 cm-1
 จะพบพีกที่เลขคลื่น 515 

538 และ 596 cm-1 และพบโหมดการสั่นของ m-ZrO2 ที่เลขคลื่น 744 cm-1 
                    5.1.3.4  จากผลการตรวจสอบทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด พบว่าสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศา

เซลเซียสมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 0.12  0.01 ไมโครเมตรซึ่งมีขนาดอนุภาคเล็กกว่าผงแคลเซียม

ไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสซึ่งมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 0.41  0.07 
ไมโครเมตร 
                    5.1.3.5  จากผลการตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด 
โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 27.8-28.9 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วง
ประมาณ 0.003-0.03 
 
               5.1.4 แคลเซียมทังสเตต (CaWO4) 
                    5.1.4.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่
อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 180 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียม
ทังสเตตที่สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียม
ทังสเตตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1431 ซึ่งมีโครงสร้างผลึกแบบเตตระโกนอล 
                    5.1.4.2 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานส
เปกโตรสโกปี พบโหมดการสั่นภายใน (Internal mode) ที่เลขคลื่น 912 838 796 400 และ 333 
cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag) v3(Bg) v3(Eg) v4(Bg) และ v2(Ag) ตามลําดับ พบการหมุนแบบ
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อิสระ (Free rotation) ที่เลขคลื่น 210 cm-1 และโหมดการสั่นภายนอก (External mode) ที่เลข
คลื่น 115 cm-1 ซึ่งโหมดการสั่นที่เกิดขึ้นบ่งบอกถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดแบบสมมาตรของ W-O ใน
โมเลกุลของ [WO4]

2- 
                    5.1.4.3 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี พบพีกที่เลขคลื่น 1442 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- พบ
การสั่นแบบงอของ W-O ที่เลขคลื่น 440 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ F2(v4) และพบการสั่น
แบบดึงยืดแบบไม่สมมาตรของ W-O ใน [WO4]

2- ที่เลขคลื่น 817 cm-1 ซึ่งตรงกับโหมดการสั่นของ 
F2(v3) 
                    5.1.4.4  จากผลการตรวจสอบทางสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด พบว่าสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศา

เซลเซียสมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 0.20  0.03 ไมโครเมตรซึ่งมีขนาดอนุภาคเล็กกว่าผงแคลเซียม

ไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสซึ่งมีขนาดอนุภาคเฉล่ียเท่ากับ 0.83  0.22 
ไมโครเมตร 
                    5.1.4.5  จากผลการตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเพ่ิมขึ้นเพียงเล็กน้อยและมีค่าใกล้เคียงกันในทุก
ความถี่ที่ทําการวัด โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 12.6-35.9 และมีค่าการสูญเสียไดอิ
เล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.6-36.0 
 
               5.1.5 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) 
                    5.1.5.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง
ได้ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของ
แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตที่สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสี
เอกซ์ของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 ซึ่งมี
โครงสร้างผลึกแบบคิวบิก 
                    5.1.5.2 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิครามานส
เปกโตรสโกปี พบโหมดการหมุนแบบอิสระเสมือน (Rotation like) ที่เลขคลื่น 481 cm-1 พบโหมด
การของ Ti-O-Ti ที่เลขคลื่น 617 cm-1 และพบโหมดการสั่นของ TiO6 ออกตะฮีดรา (TiO6 
octahedra) ที่เลขคลื่น 830 cm-1 
                    5.1.5.3 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโคปี พบพีกที่เลขคลื่น 1442 และ 876 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่น
ของ CO3

2- พบพีกที่เลขคลื่น 463 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ Ti-O-Ti พบโหมดการสั่นของ Cu-O 
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ที่พีกเลขคลื่น 525 cm-1 พบโหมดการสั่นของ Ca-O ที่เลขคลื่น 606 cm-1 และพบพีกที่เลขคลื่น
ในช่วง 380-700 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ CuO4 และ TiO6 ในโครงสร้าง CaCu3Ti4O12 
                    5.1.5.4  จากผลการตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริก พบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเพ่ิมขึ้นและมีค่าค่าคงที่ไดอิเล็กทริกแตกต่างกันในทุกความถ่ีที่ทําการวัด ในส่วนค่า
การสูญเสียไดอิเล็กทริกพบว่าเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่การสูญเสียไดอิเล็กทริกใกล้เคียงกันที่
ความถี่ 10 และ 100 กิโลเฮิรตซ์ โดยมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 11,000-130,000 และ
มีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกอยู่ในช่วงประมาณ 0.26-0.92 
 
               5.1.6 แคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ (Ca3Co4O9) 
                    5.1.6.1 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  
พบว่าสามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้
ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซึ่งเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียม
โคบอลต์ออกไซด์ที่สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของ
แคลเซียมโคบอลต์ออกไซด์จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 23-0110  
 
         5.2 ข้อเสนอแนะ 
              5.2.1 การเก็บเปลือกไข่มาทําการทดลองควรเก็บภายในคร้ังเดียวกัน 
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Abstract 

The effective treatment and utilization of biowaste have been emphasized in 

Thai society for environmental and economic reasons. Chicken eggshell waste in the 

poultry industry has been highlighted recently because of its reclamation potential. 

This study presents the possibility of using CaCO3 from chicken eggshell waste as a 

starting material for synthesizing CaWO4 powder via conventional solid state 

reaction. Scheelite Phase formation of CaWO4 was investigated as a function of 

calcination conditions by X-ray diffraction  (XRD), Fourier transform infrared 

spectroscopy (FT-IR) and Raman spectroscopy. The morphology and microstructure 

were charaterized via Scanning electron microscope (SEM). The XRF results showed 

that chicken eggshell contained more than 96.0% of CaCO3 by weight. The XRD 

pattern peaks matched the peaks of calcite CaCO3 ICDD No. 47-1743 very well. 

Furthermore, the XRD results and Rietveld refinement analysis confirmed that all the 



diffraction peaks can be assigned to type-scheelite tetragonal structure after the 

calcination process, which is in agreement with the respective Joint Committee on 

Powder Diffraction Standards (ICDD) card No. 41-1431. The CaWO4 powder, under 

UV light or electron beam excitation, exhibited a blue emission band with a maximum 

at 430 nm, originating from the [WO4]
2- groups. This study indicated that CaCO3 

from chicken eggshell waste is an alternative starting material for synthesizing 

luminescent CaWO4 ceramic.  

Keywords : CaWO4, eggshell 

Introduction 

 Eggshell is a solid waste produced in food processing and manufacturing 

plants (Stadelman, 2000), amounting to several tons per day. Most eggshell is sent to 

the landfill at a high management cost without further processing. Therefore, it is 

economical to use eggshell waste for transforming biomaterials into commercial 

products and creating new values from these waste materials. The eggshell weighs 

approximately 10% of the total mass (ca. 60 g) of a hen egg (Christmas and Harms, 

1976). The chemical composition (by weight) of eggshell has been reported to consist 

of calcium carbonate (94%), magnesium carbonate (1%), calcium phosphate (1%) and 

organic matter (4%) (Stadelman, 2000). Eggshell is usually reused as a fertilizer, soil 

conditioner or an additive for animal feed (Christmas and Harms, 1976), due to its 

high nutritional contents such as calcium, magnesium and phosphorus (Tacon, 1982). 

It can be used also in many applications such as filler in polymer, low cost absorbant 

and a catalyst for biodiesel production because of its many valuable organic and 

inorganic components. 

 Eggshell has been used as a filler for polymer composites (Toro et al., 2007) 

and due to its pore structure, it offers an alternative to expensive activated carbon as a 



low cost absorbent. Many researches proposed the effectiveness of heavy metal 

sorption such as Cr, Cd and Cu (Chojnacka, 2005; Park et al.,2007; Vijayaraghavan et 

al., 2005; Zheng et al., 2007) and the removal of dye effluents (Tsai et al., 2006, 

2008). Furthermore, eggshells have been reported as a catalyst for biodiesel 

production (Wei et al., 2009). However, the use of eggshell as a starting material for 

electroceramic has not been reported previously. This study presents the possibility of 

using CaCO3 from chicken eggshell waste as a starting material for synthesizing 

CaWO4 powder via conventional solid state reaction. The point of applying chicken 

eggshell waste was to study the possibility of using it as a replacement for commercial 

calcium carbonate. 

 

Experimental Procedure 

 Calcium tungstate (CaWO4) powder was synthesized using the substrate of 

calcium carbonate (CaCO3), synthesized from chicken eggshell and reagent grade 

oxide powders of tungsten trioxide (WO3 , 99.90% purity), according to the equation,  

CaCO3 + WO3 → CaWO4 + CO2. After being ball milled for 18 hours with ethyl 

alcohol using the solid state reaction method, it was evaporated by drying to become 

desiccant. The chemical composition of chicken eggshell powder was obtained by X-

ray fluorescence spectroscopy (SRS 3400, Bruker AG). After that, heat behavior of 

the mixture was studied by Thermo gravimetric analysis (Pyris 1, Perkin Elmer) from 

room temperature to 900  ºC, with a heating rate of 10°C/min in order to find the range 

of temperature in calcination. After calcination in the range of 300-800°C in air for 4 

h, with a heating/cooling rate of 10°C/min, the phase formation of CaWO4 was 

investigated as a function of calcination conditions by Fourier transform infrared 

spectroscopy (Spectrum GX spectrometer, Perkin Elmer) measured in the range of 

400-4,000 cm-1, Raman spectroscopy (DXR smart raman, Thermo scientific) 



measured in the range of 400-4,000 cm-1 and X-ray diffraction (X'Pert MPD,  Philips) 

measured in the range of 2θ = 10-70° with CuKα radiation. The morphology and 

microstructure were charaterized via scanning electron microscope (S-3400N, 

Hitachi). The optical absorbance spectrum was investigated by a UV-Vis 

spectrophotometer (T60, PG Instruments Limited) in a wavelength range from 200 to 

900 nm, with a 2 mM solution of CaWO4 sample prepared for analysis by dispersing 

the powder in hydrogen peroxide taken at a 1:20 volume ratio. The same solvent was 

used as a blank for analysis in order to calibrate the spectrophotometer. 

Results and discussion 

 Chemical analysis using X-ray fluorescence spectroscopy (XRF) was 

conducted to estimate the composition of chicken eggshell as a source of calcium 

carbonate, as shown in Table 1 .  The eggshell is composed mainly of calcium in the 

form of calcium carbonate oxide (CaCO3), which represents more than 96 wt%. Other 

oxides that appear at around 1% are MgO, with those lower than 1% being Na2O, 

K2O, SO3, P2O5, CuO and Fe2O3. This indicates that eggshell is an attractive source of 

high purity calcium carbonate for use as a starting material for fabricating 

electroceramic, which requires high purity. 

 Figure 1 shows the heat behavior of the precursor mixture in the synthesis of 

calcium tungstate (CaWO4) powder, using the solid state reaction method and thermo 

gravimetric analysis (TGA) technique. The decomposition of substance at two stages 

of temperature was found from room temperature to 900  °C with a heating rate of 

10°C/min. At the first stage, organic compound decomposition occurred inside 

calcium carbonate (CaCO3) that was synthesized from chicken eggshell (Murakami et 

al., 2007) at a temperature of around 300  °C, with a weight decrease of 2.30%. At the 

second stage, decomposition of calcium carbonate  (CaCO3) substance occurred in the 



form of calcium oxide (CaO) and carbon dioxide  (CO2)
 (Fabio et al., 2007) at a 

temperature of around 500-700°C by the following reaction: CaCO3(s) ← heat → 

CaO(s) + CO2(g) (Murakami et al., 2007), with a weight decrease of 3.22%. This 

study showed a calcination temperature for this substrate in the range of 300-800°C. 

 FT-IR spectra of calcium tungstate (CaWO4) powder, with a calcination 

temperature range of 300-800°C and wave number range of 400-4,000 cm−1 are 

shown in Figure 2. The IR band for calcined powder in the range of 300-500°C was 

observed at 1,442  cm-1  as the vibration of CO3
2- is v3 in vibration mode (Andersen and 

Brecevic, 1991). When the calcination temperature range was increased to 600-

800°C, the peak disappeared, which related to the disappearance of CaCO3 substrate 

in calcined powder, and this corresponded to the TGA result of CaCO3 decomposition 

at around 600°C. In addition, a strong peak at 817 cm-1  shows W-O asymmetric 

stretching vibration in the molecular ionic of [WO4]
2−, in which the vibration mode is 

F2(v3), and a weak peak at 440 cm-1 shows  W-O bending in the vibration mode of 

F2(v4) (Thongtem et al., 2010; Vidya et al., 2013). 

 Raman spectra of calcium tungstate (CaWO4) powder, with a calcination 

temperature in the range of 300-800°C, are measured in the wave number range of 

100-1,000 cm−1 as shown in Figure 3. It was shown that the occurrence of vibration 

peaks was not found at temperatures between 300 and 500°C, but when the 

temperature increased to between 600 and 800°C an internal mode of vibration was 

found  at  912, 838, 796, 400 and 333 cm-1 in a vibration mode of ν1(Ag), ν3(Bg), 

ν3(Eg), ν4(Bg) and ν2(Ag), respectively  , with free rotation vibration at  210 cm-1 and 

external mode of vibration at 115  cm-1. The vibration mode at Ag, Bg and Eg meant 

that the vibration of W-O symmetric stretching was in the molecular ionic of [WO4]
2-. 



This was consistent with a previous research (Titipun et al., 2010; Vidya S et al., 

2013). 

Figure 4 shows the X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium tungstate 

(CaWO4) powder after calcination at 300-800°C for 4h. It was found that when the 

calcination temperature reached 300°C, the XRD pattern showed the calcium 

tungstate (CaWO4) phase as the main phase, while the substrates of calcium carbonate 

(CaCO3 JCPDS file no. 85-1108, ◊) and tungsten trioxide (WO3 JCPDS file no. 83-

0950, ♦) phase was seen as the minor one. When the calcination temperature was 

increased to 400-500°C, the peak intensity of substrate phase was reduced gradually. 

The XRD pattern was consistent with calcium tungstate (CaWO4 JCPDS file no. 41-

1431) as a pure phase up to the calcination temperature of 600°C,  while a substrate 

phase was not found. When calcination was at a higher temperature of 700-800°C, the 

XRD pattern was consistent with calcium tungstate (CaWO4) as a pure phase without 

a pyrochlore phase. When temperature in the calcination increases, intensity of the 

CaWO4 peak increases. Thus, the calcination temperature influences the crystallinity 

of CaWO4 when temperature in the calcination and crystallinity of CaWO4 increases. 

 Rietveld refinement analysis performed on the XRD patterns of CaWO4 

powder calcined at 600°C are shown in Figure 5. All the diffraction peaks of CaWO4 

matched the model peaks very well, with a chi square (χ2) value of 1.51, which fits 

well with the data. The lattice parameter was computed by using d-spacing values and 

the respective (h, k, l) parameters gave the results of a = b = 5.2392 ± 0.0002 and c = 

11.3710 ± 0.0005, with α = β = γ = 90° assigned to a type-scheelite tetragonal 

structure in the I41/a space group, which is consistent with a previous research (Shan 

et al., 2009; Parhi et al., 2008). 



 The morphology of calcined powder was charaterized via a scanning electron 

microscope (SEM), as shown in Figure 6, where the powder of CaWO4 was calcined 

at 600°C for 4 h (a) and 800°C for 4 h (b) consecutively. The particle of powder was 

found to be polygon shaped, on a micrometer scale. The uniformed size and 

distribution of the particle were narrow, and the particle size distribution of the 

calcined powder is shown in Figure 7. No other phase or pyrochlore phases were 

found, which suggested that the powder was homogeneous. At 800°C [Figure 6(b)], 

the particles are larger than 600°C [Figure 6(a)], and connection occurred on the edge. 

The calcination temperature was expected to have enough power to cause melting at 

the edge. The average particle sizes and standard deviation of CaWO4 powder 

calcined at 600°C and 800°C were 0.20 ± 0.03 and 0.83 ± 0.22 µm, respectively. 

Average particle sizes found that actual ones increased with increasing calcination 

temperature. Therefore, the calcination temperature affected the particle size of 

CaWO4, which corresponded to the XRD result. 

The optical absorbance of the CaWO4 powder shown in Figure 8(a) reached 

maximum absorbance within the UV region, from which the absorbance decreased 

with wavelength towards the NIR region. The optical energy gap (Eg) of CaWO4 

powder, calculated from UV absorbance using the equation proposed by Wood and 

Tauc, is shown below in Equation (1) (Thongtem et al., 2010; Vidya et al., 2013). 

αhν = (hν − Eg )
n          

  (1) 

where α is the absorbance, h is the Planck constant, ν is the photon frequency, Eg is 

the energy gap, and n is a constant that characterizes the nature of the band transition. 

The transitions for n = 1/2, 2, 3/2 and 3, are allowed directly, allowed indirectly, 

forbidden directly, and forbidden indirectly, respectively. Thongtem et al., (2010) 



showed CaWO4 with a scheelite tetragonal structure showing electronic transition 

allowed directly (n = 1/2). The optical energy gap (Eg) can be obtained from 

extrapolation of the straight-line portion of the (αhν)1/n versus hν plot to hν = 0, as 

shown in Figure 8(b). Thus, the optical energy gap (Eg) of CaWO4 is 3.78 eV. 

 

Conclusion 

In this study, calcium tungstate (CaWO4) powder was synthesized by the 

conventional solid state reaction method using CaCO3 from chicken eggshell waste as 

a starting material. The calcination temperature was found to have a pronounced 

effect on the phase formation and particle size of calcined CaWO4 powder. This 

resulted in the phase formation and particle of CaWO4 depending on the calcination 

condition. 
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Table Headings 

Table 1. Composition of eggshell waste powder obtained by X-ray fluorescence 

spectroscopy (XRF) 

Figure Legends 

Figure 1 The TG-DTA curves of the precursor mixture of powders before 

calcination of CaWO4. 

Figure 2 FT-IR spectra of calcium tungstate (CaWO4) powder after calcination 

at 300-800°C. 

Figure 3 Raman spectra of calcium tungstate (CaWO4) powder after calcination 

at 300-800°C. 

Figure 4 The X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium tungstate (CaWO4) 

powder after calcination at 300-800°C. 

Figure 5 Rietveld analysis of XRD patterns of CaWO4 powder after calcination 

at 600°C. 

Figure 6 SEM image of CaWO4 powder calcined at 600°C for 4 h (a) and 800°C 

for 4 h (b) consecutively. 

Figure 7 Particle size distribution of CaWO4 powder calcined at 600°C for 4 h 

(a) and 800°C for 4 h (b), consecutively. 

Figure 8  Absorbance spectrum of CaWO4 powder after calcination at 600°C (a) 

and the (αhν)2 vs hν plots of CaWO4 (b). 

 

 

 

 

 



Table 1 

Oxide Wt.% 

CaCO3 96.2 

MgO 1.16 

Na2O 0.99 

SO3 0.72 

P2O5 0.34 

CuO  0.21 

Fe2O3  0.19 

K2O 0.07 
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Abstract 

This study focused on the possibility of using CaCO3 from chicken eggshell 

waste as a starting material for synthesizing Ca4Nb2O9 powder via conventional solid 

state reaction. The heat behavior of CaCO3 and Nb2O5 raw material mixture was 

studied by thermogravimetric analysis (TGA). Phase formation of Ca4Nb2O9 was 

studied as a function of calcination conditions by Fourier transform infrared 

spectroscopy (FT-IR), Raman spectroscopy and X-ray diffraction (XRD). The 

morphology and microstructure were charaterized via Scanning electron microscope 

(SEM). The X-ray fluorescence (XRF) results showed that the chicken eggshell 

contained more than 96.0% of CaCO3 by weight. The XRD pattern peaks matched the 

peaks of calcite CaCO3 ICDD No. 85-11108 very well. Furthermore, the XRD results 



and Rietveld refinement analysis confirmed that the purity and single phase of 

Ca4Nb2O9 corresponded to the monoclinic structure (ICDD: 49-0911) obtained after 

the calcination process. The non-isothermal kinetic of Ca4Nb2O9 also was investigated 

by the Ozawa methods. This study indicated that CaCO3 from chicken eggshell waste 

is an alternative starting material for synthesizing Ca4Nb2O9 powder.  
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1. Introduction 

Eggshell is a solid waste produced in manufacturing plants and food 

processing [1], amounting to several tons per day. Most eggshell is sent to the landfill 

at a high management cost without further processing. Therefore, it is economical to 

use eggshell waste for transforming biomaterials into commercial products and 

creating new values from these waste materials. The weight of eggshell approximately 

10% of the total mass (ca. 60 g) of a hen egg [2]. The chemical ratio (by weight) of 

the eggshell has been reported to consist of calcium carbonate (94%), calcium 

phosphate (1%), magnesium carbonate (1%) and organic matter (4%) [1]. Eggshell is 

reused generally as a soil conditioner, fertilizer or an additive for animal feed [2], due 

to it has high nutritional contents such as calcium, phosphorus and magnesium [3]. 

Eggshell was to be also used in many applications such as filler in polymer, low-cost 



absorbent and a catalyst for biodiesel production because of its many valuable organic 

and inorganic components. Eggshell has been applied as a filler for polymer 

composites [4] and offered an alternative to expensive activated carbon as a low-cost 

absorbent. Many researchers proposed the effectiveness of heavy metal sorption such 

as Cu, Cr and Cd [5-8] and the removal of dye effluents [9, 10]. Furthermore, 

eggshells have been reported as a catalyst for biodiesel production [11].  

Due to the rapid growth of digital wireless communication, many microwave 

dielectric ceramics have been developed.  Calcium niobate;Ca4Nb2O9 is one of the 

Ca-Nb-O compounds which has been explored as a potential candidate for the 

microwave dielectric ceramics.The Ca4Nb2O9 powder can be synthesized by the 

conventional solid state reaction using high purity of CaCO3 and Nb2O5. 

Nevertheless, using CaCO3 form eggshell waste as a starting material for synthesizing 

the Ca4Nb2O9 has not been reported previously. This study presents the possibility of 

using CaCO3 from chicken eggshell waste as a starting material for synthesizing 

Ca4Nb2O9 powder via conventional solid state reaction. The point of applying chicken 

eggshell waste is to explore the possibility of using it as a replacement for commercial 

calcium carbonate. 

 

2. Materials and methods  

The starting materials were using calcium carbonate (CaCO3), synthesized 

from chicken eggshell and commercially niobium oxide, Nb2O5 (JCPDS file no. 37-

1468) (99.9% purity, Aldrich).  The chemical composition of chicken eggshell 

powder was analyzed by X-ray fluorescence spectroscopy (SRS 3400, Bruker AG).  A 

Ca4Nb2O9 powder was synthesized by the solid state reaction of mixtures of CaCO3 

and Nb2O5 powder that were ball milled in the required stoichiometric ratio, 



according to the equation CaCO3 + Nb2O5 → Ca4Nb2O9 + CO2. After being ball 

milled for 18 hours with ethyl alcohol. The mixture powder was dried and calcined at 

various conditions, that the temperatures ranging from 500 °C to 1,200 °C and the 

soaking times ranging from 0.5 h to 8 h with heating and cooling rates of 10 °C/min, 

in closed alumina crucible. To prepare the ceramics, calcined powder was mixed with 

5 wt% polyvinyl alcohol and then pressed into pellets with 10 mm in diameter. The 

pellet was subsequently sintered at 1100 °C for 4 h with heating and cooling rates of 5 

°C/min. The sintered pellets were polished in order to obtain flat and parallel surfaces. 

Silver plate (Heraeus, C1000) was applied as electrodes for dielectric measurements 

by firing at 750°C for 20 min. 

The reaction of the mixture powder taking place during heat treatment was 

investigated by thermo gravimetric analysis (Pyris 1, Perkin Elmer), by using the 

heating rate of 10 °C/min in air from room temperature to 900 °C for find the range of 

calcination temperature. After calcined, calcined powder was investigated by Fourier 

transform infrared spectroscopy (Spectrum GX spectrometer, Perkin Elmer) measured 

in the ranging from 400 to 4,000 cm-1, raman spectroscopy (DXR smart Raman, 

Thermo scientific) measured in the ranging from 100 to 1,000 cm-1 and X-ray 

diffraction (X'Pert MPD, Philips) measured in the ranging of 2θ = 10-70°, using CuKα 

radiation to explore the optimum calcination conditions and phases formed for the 

formation of Ca4Nb2O9 powder. Particle sizes and powder morphology were 

characterized via scanning electron microscope (JSM-6335F, JEOL). The dielectric 

properties were determined by programmable furnace with the LCR analyzer 

(Hewlett-Packard Inc., HP-4284) and measured at 10 and 100 kHz, and temperatures 

varied between 30 and 400°C. 

 



3. Results and discussion 

Chemical analysis using X-ray fluorescence spectroscopy (XRF) was conducted 

to estimate the composition of a chicken eggshell as a source of calcium carbonate as 

shown in Table 1 .  The eggshell is consisted mainly of calcium in the form of calcium 

carbonate (CaCO3), which represents more than 96 wt%. Other oxides that appear at 

around 1% are MgO, with those lower than 1% being Na2O, K2O, SO3, P2O5, CuO 

and Fe2O3. The result indicates that an eggshell is an attractive source of high purity 

calcium carbonate for use as a starting material for fabricating electroceramic, which 

requires high purity. The heat behavior of the mixture powder of CaCO3 and Nb2O5 in 

the stoichiometric proportion of Ca4Nb2O9 was studied by thermo gravimetric 

analysis. The TGA curve recorded at a heating rate of 10 °C/min from room 

temperature to 900 °C in air is displayed in Figure 1. TGA curve shows two states of 

weight losses. The first weight loss in the temperature ranging from 250 to 400 °C 

with a weight decrease around 3.35%.  This investigates correspondingly to the 

decomposition of an organic compound inside calcium carbonate (CaCO3) that was 

synthesized from chicken eggshell [14]. By increased the temperature up to 900 °C, 

the second state of weight loss was observed within temperature range from 600 to 

700 °C with a weight decrease around 25.05%. The decomposition of the calcium 

carbonate  (CaCO3) substance occurred in the form of carbon dioxide  (CO2) and 

calcium oxide (CaO) [14] following the reaction: CaCO3(s) ← heat → CaO(s) + 

CO2(g) [14]. These results were used to determine the range of the calcination 

temperatures for study the effect of heat treatment on phase formation, the mixture 

powder was calcined between 500 and 1200 °C for 4 h. 

 



 Figure 2 illustrates FT-IR spectra of calcined powder taken at room 

temperature in temperature range of 500-1200°C and wave number range of 400-

4,000 cm−1.  The typical absorption band at 1411 cm-1 corresponded to CO3
2- anion in 

asymmetric stretching vibration mode [15, 16]. By increasing the calcination 

temperature, carbonate band decreased significantly and disappeared at 900°C, which 

related to the disappearance of CaCO3 substrate in calcined powder in the TGA result 

previously.  Furthermore, the metal oxide band was observed at 400-900 cm-1, the 

peaks at 518 cm-1 corresponded to O-Nb-O bending vibration mode, while the two 

peaks at 686 cm-1 and 867 cm-1 corresponded to the internal stretching of the NbO6 

octahedra [15] and Nb-O stretching vibrations [17,18] respectively. The result of FT-

IR spectra shows that the estimate Ca4Nb2O9 phase formation temperature is above 

900oC. 

 

 The results of vibrational analysis from the Raman spectrum are shown in 

Figure 3. The spectrum presented for powder calcined at temperature range of 500-

1200°C in the range 100-1000 cm-1. The occurrence of vibration peaks was not found 

in uncalcined powder. Both spectra of the powder calcined at 500 and 600°C are very 

similar, with vibration mode at 900 and 990 cm-1 related to Nb = O terminal 

asymmetric and symmetric stretching [19], respectively. Three vibration modes at 

around 650, 260 and 100 cm-1 related to Nb-O bridging stretching, O-Nb-O bending 

[19] and lattice vibration [18], respectively.  At 700°C, the Raman spectrum presented 

the vibration mode at around 844 cm-1 corresponded to Nb-O stretching vibrations 

and band at around 100-450 cm-1 related to O-Nb-O bending vibrations.  By 

increasing the calcination temperature, a high-intensity peak was observed at 794 cm-1 

corresponded to stretching vibrations mode of the NbO6 octahedra [20]. The Nb-O 



stretching vibrations band were occurred in the range 500-700 cm-1 and O-Nb-O 

bending vibrations band were occurred in the range 100-450 cm-1 [18]. The results of 

Raman spectra shows good agreement with the FT-IR result previously. 

  

XRD pattern of the calcined powder with the corresponding JCPDS pattern 

are shown in Figure 4. For uncalcined powder and powder calcined at 500-600oC,  X-

ray peak presents only the precursors CaCO3 and Nb2O5 phase which could be 

matched very well with JCPDS file number 85-1108 and 37-1468, respectively. The 

results supported that no reaction between the ball milling or at low calcination 

temperature.  Low intensity of Ca4Nb2O9 phase was formed in powder calcined at 

700°C. This observation agrees well with results from the TGA, FT-IR and Raman 

previously. After that, when the calcination temperature was increased, the intensity 

of the Ca4Nb2O9 peaks was further increased. The XRD pattern was consistent with 

Ca4Nb2O9 (JCPDS file number 49-0911) as a pure phase at the calcination 

temperature at 1000°C.  The precursor phases of CaCO3 and Nb2O5 disappeared 

completely. Upon calcination at a higher temperature of 1100-1200°C, all intensity of 

the Ca4Nb2O9 peaks was increased and peak at (114) and (310) separated obviously 

which indicating that Ca4Nb2O9 still a pure phase without a pyrochlore phase and no 

significant differences of the powder calcined at 1100 and 1200 °C 

 

In addition to calcination temperature, an effect of soaking time was also 

indicated to be highly significant (Figure 5, 6 and 7). Figure 5 shows FT-IR spectrum 

of powder calcined at 800°C in soaking time range from 0.5 to 8 h in wave number 

range of 400-4,000 cm−1. The typical absorption band at 1411 cm-1 corresponded to 

the CO3
2- anion in asymmetric stretching vibration mode [15, 16]. By increasing the 



calcination time, a carbonate band decreased significantly and little appears for 8 h, 

which related to the disappearance of CaCO3 substrate in calcined powder.  

Furthermore, the metal oxide band was observed at 400-900 cm-1, the peaks at 518 

cm-1 corresponded to the O-Nb-O bending vibrations, while the peak at  

686 cm-1 corresponded to the internal stretching of the NbO6 octahedra [15] and the 

peaks at 867 cm-1 corresponded to Nb-O stretching vibrations mode [17, 18]. The 

result of FT-IR spectra shows that Ca4Nb2O9 phase was not formed in powder 

calcined at 800°C for 8 h.  Figure 6 shows Raman spectrum of powder calcined at 

800°C in soaking time ranging from 0.5 to 8 h of the range 100-1000 cm-1. The 

occurrence of vibration peaks was not observed in uncalcined powder. The spectra of 

the powder calcined at 0.5 and 1 h are very similar, with vibration mode at 900 related 

to Nb=O terminal asymmetric [19]. The vibration mode at 794 cm-1 corresponded to 

stretching vibrations of the NbO6 octahedra [20]. Vibration mode at around 845 cm-1 

related to Nb-O stretching vibrations. The Nb-O stretching vibrations band and O-Nb-

O bending vibrations band were occurred in the range 500-700 cm-1 and range 100-

450 cm-1 respectively[18]. By increasing the calcination time, intensity of vibration 

mode at 794 cm-1 increased and intensity of both vibration modes at 845 and 900 cm-1 

decreased significantly. The result of Raman spectra shows that Ca4Nb2O9 phase was 

not formed in powder after calcined at 800°C for 8 h, in good compared with the FT-

IR result previously. 

 

XRD pattern of powder calcined at 800°C in soaking time range from 0.5 to 8 

h with the corresponding JCPDS pattern is shown in Figure 7. The XRD pattern of 

uncalcined powder displayed only precursors CaCO3 and Nb2O5 phase. The Ca4Nb2O9 

phase was formed in the powder calcined at 0.5 h. The XRD pattern of powder 



calcined at 0.5 and 1 h are very similar, this observation agrees well with results from 

the FT-IR and Raman previously. After that, with increasing soaking time of 

calcination, intensity of the Ca4Nb2O9 peaks increased significantly. The XRD pattern 

was consistent with Ca4Nb2O9 (JCPDS file number 49-0911) as a pure phase without 

a pyrochlore phase at the calcined at 8 h, the precursor phases of CaCO3 and Nb2O5 

disappeared completely. Figure 8 displays Rietveld refinement analysis of Ca4Nb2O6 

powder calcined at 1200°C.  All the diffraction peaks of Ca4Nb2O6 matched the model 

peaks very well, with a chi square (χ2) value of 1.72. The lattice parameter was 

calculated by using the respective (h, k, l) parameters and d-spacing values gave the 

results of a = 9.7947 ± 0.0010 Å, b = 5.5289 ± 0.0006 Å and c = 14.0798 ± 0.0015 Å, 

with α = γ = 90° and β = 91.0424 ± 0.0039° assigned to a type corundum-like 

monoclinic structure.  The morphological development between difference calcination 

conditions was studied by scanning electron microscopy (SEM). Micrographs of 

Ca4Nb2O9 powder calcined at 1000°C (a) and 1200°C (b) for 4 h are shown in Figure 

9. The particle of powder shows polygon shaped with micrometer scale. Irregular 

morphology with large particles was observed. No other phases or pyrochlore phases 

were found, which suggested that the powder was homogeneous. Powder calcined at 

1000°C illustrates two different of particles sizes (large and small) in polygon shape. 

At 1200°C [Fig. 9(b)], the particles size is larger than 1000°C [Fig. 9(a)], and 

connection occurred on the edge. The calcination temperature was expected to have 

enough heat energy to cause melting at the edge. The average particle sizes and 

standard deviation of Ca4Nb2O9 powder calcined at 1000°C and 1200°C were 0.86 ± 

0.22 and 1.47 ± 0.28 µm, respectively. Average particle sizes tend to increases with 

increasing the calcination temperature.  



 The non-isothermal kinetic such as the activation energy was calculated by TG 

curves using different heating rate. This also according to the following equation was 

proposed by Ozawa [21, 22]:  

ln β = ln 
0.0048AE

g�α�R
 – 1.0516

E

RT
       

        (1) 

where E is the activation energy (kJ mol-1), R is the ideal gas constant (8.314 mol-1 K-

1), A is the pre-exponential factor (min-1), β is the heating rate. Results from four TG 

curves (Figure 10) in the composition range were used to assign α  (extent of 

conversion, α = (mi-mt)/(mi-mf), where mi, mf and mt are the initial, final and current 

sample mass, respectively, at moment t)  from experiments at different heating rates 

(β = 10, 20, 30, 40 K min-1).  The activation energy (E) was calculated from the slope 

of any straight line from plotting the curve ln β versus 1/T (Figure 11). So, the 

activation energy was obtained as 1131 ± 28 kJ mol-1.  Figure 12 presents the 

dielectric constant (εr) and loss tangent (tanδ) versus the temperature of Ca4Nb2O9 

ceramic at different frequencies (10 kHz and 100 kHz). With increased the 

temperature, the εr and tanδ values show slightly independent with temperature and 

frequency. Values of dielectric constant and loss from 10 kHz and 100 kHz have 

nearly value around 16.6-16.7 and 0.005-0.015, respectively. 

 

4. Conclusion 

 The conventional solid state reaction method is explored in the 

preparation of Ca4Nb2O9 powder by using CaCO3 from chicken eggshell waste as a 

starting material. The temperature and soaking time of calcination were indicated to 

have an evident effect on the particle size and phase formation of calcined Ca4Nb2O9 



powder. This resulted in the particle size and phase formation of Ca4Nb2O9 depending 

on the calcination condition. The activation energy calculated by OZAWA methods is 

1131 ± 28 kJ mol-1.  This study indicated that CaCO3 from chicken eggshell waste is 

an alternative starting material for synthesizing Ca4Nb2O9 powder.  
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Table Heading 

Table 1. Composition of eggshell waste powder obtained by X-ray fluorescence 

spectroscopy (XRF) 

Figure Legends 

Figure 1 The TGA curves of the precursor mixture of powders before 

calcination of Ca4Nb2O9. 

Figure 2 FT-IR spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination 

at 500-1200°C. 

Figure 3 Raman spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination 

at 500-1200°C. 

Figure 4 The X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium niobate (Ca4Nb2O9) 

powder after calcination at 500-1200°C. 

Figure 5 FT-IR spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination 

at 800°C for different soaking times. 

Figure 6 Raman spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination 

at 800°C for different soaking times. 

Figure 7 The X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium niobate (Ca4Nb2O9) 

powder after calcination at 800°C for different soaking times. 

Figure 8 Rietveld analyses of XRD patterns of Ca4Nb2O9 powder after 

calcination at 1200°C. 

Figure 9 SEM image of Ca4Nb2O9 powder calcined at 1000°C for 4 h (a) and 

1200°C for 4 h (b), respective. 

Figure 10 TGA curves of the thermal decomposition of mixture powder at 

heating rate of 10, 20, 30 and 40 K min-1 



Figure 11 Ozawa plots for the decomposition process of mixture powder at four 

heating rates in various conversion (α = 0.1-0.9) 

Figure 12 Dielectric constant and loss of Ca4Nb2O9 sintered at 1100°C for 4 h

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



Table 1 

Oxide Wt.% 

CaCO3 96.2 

MgO 1.16 

Na2O 0.99 

SO3 0.72 

P2O5 0.34 

CuO  0.21 

Fe2O3  0.19 

K2O 0.07 
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