
บทท่ี  3 

 

อปุกรณ์และวิธีการทดลอง 

 

สารเคมีท่ีใช้ในการทดลอง 

 

1.   แบเรยีมคารบ์อเนต (BaCO3) ของบรษิทั Fluka ความบรสิุทธิ ์98.5% 

2.   เซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์(ZrO2) ของบรษิทั Riedel – de Haën ความบรสิุทธิ ์ 

99% 

3.   ไททาเนียมออกไซด ์(TiO2) ของบรษิทั Riedel – de Haën ความบรสิุทธิ ์99% 

4.   ยเูรยี (CO(NH2)2) ของบรษิทั Fluka ความบรสิุทธิ ์99% 

5.   สารละลายเอทานอล 95% และ 99% 

6.   ซลิโิคนออย ของบรษิทั Fluka 

7.   ไนโตรเจนเหลว 

 

อปุกรณ์ท่ีใช้ในการเตรียมสาร 

 

1. เครือ่งชัง่สารแบบละเอยีด  satorius  AG  GOTTINGEN  type  Fabr - Nr  

(ควบคุมการทาํงานดว้ยวงจรอเิลก็ทรกิส)์  ใชช้ัง่มวลไดม้ากทีสุ่ดไมเ่กนิ  310  กรมั  โดยม ี                 

ความละเอยีดถงึ  0.0001  กรมั 

2.   กระดาษฟอยล ์ 

3.   ชอ้นตกัสาร 

4.  ขวดพลาสตกิสาํหรบัผสมสาร  ทาํดว้ยพอลเิมอรม์ฝีาปิดสนิท  ขนาด  1,000 

ลกูบาศกเ์ซนตเิมตร 

5.  เมด็บด (milling  media)  รปูทรงกลมทีม่ขีนาดเสน้ผ่านศูนยก์ลางประมาณ  7 

มลิลเิมตร  ประมาณ  2  กโิลกรมั  (700 เมด็) 

6.  เครือ่งผสมสารแบบบดยอ่ยแบบลกูบอล (ball  milling) มลีกัษณะเป็นแกนเหลก็ 

2  แกน  วางตามแนวราบ ใชม้อเตอรป์ระเภท  single  phase  induction  motor  เป็นตวัขบั

แกนหลกั 

7.  บกีเกอรข์นาด  1000  ซซี ี

8.  ตะแกรงลวดสาํหรบักรองแยกเมด็บดออกจากสารละลาย 

9. แผ่นรอ้น  (hot  plate) 
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10.  เครือ่งคนแมเ่หลก็ (magnetic  stirrer) 

11.  ตู้อบสาร  memmert  D  06057  Model 100 อุณหภูมสิูงทีสุ่ดในการอบสาร 

200
o
C 

12.  ครกบดสารทาํดว้ยหนิโมทาร ์(agate  motar) 

13. ตะแกรงลวดสาํหรบัรอ่นสารเพื่อใหเ้กดิการกระจายตวั 

14. เครือ่งอดัเมด็สาร 

13.  เบา้ (crucible) อะลมูนิา  พรอ้มฝาปิด 

14.  เตาเผาสาร CARBOLITE Model STF 15/75/450 อุณหภมูสิงูทีสุ่ดในการเผา  

1,500
o
C 

15. ลวดเงนิขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลาง  0.5  mm  สาํหรบัทาํขัว้เซรามกิ  (4 m)  

16. กาวเงนิสาํหรบัทาํขัว้เมด็เซรามกิ 

 

วิธีการทดลอง 

 

            1.  การเตรียมผงแบเรียมเซอรโ์คเนตไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแขง็ 

   BaCO3(s)+ xZrO2(s) + (1-x)TiO2(s) →  Ba(ZrxTi1-x)O3(s) + CO3(g) 

  เมือ่ x=0.20, 0.25 และ 0.30 

1.1   นําสารตัง้ตน้คอื แบเรยีมคารบ์อเนต  (BaCO3), เซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์

(ZrO2), ไททาเนียมออกไซด ์ (TiO2) อบในตู้อบใหแ้หง้ โดยใชอุ้ณหภูมปิระมาณ 120
0
C และทํา                

การชัง่สารทัง้สามตามอตัราส่วนโดยโมลดงัสมการ 

1.2   นําสารทีช่ ัง่ไดใ้นขอ้ 1.1 มาผสมกนัในขวดพลาสตกิขนาด 1,000   

ลูกบาศก์เซนตเิมตร  ทีบ่รรจุเมด็บดประมาณ  700  เมด็  (หรอืประมาณครึง่หน่ึงของขวด

พลาสตกิ) หลงัจากนัน้เตมิเอทานอล  99%  ประมาณ  400  ลูกบาศก์เซนตเิมตร  (หรอืใหร้ะดบั

ของของเหลวท่วมเมด็บด)  ปิดฝาใหแ้น่นสนิทแลว้พนัด้วยเทปกาว  จากนัน้นําไปวางบนเครื่อง

บดยอ่ยแบบลกูบอล                เป็นเวลา  24  ชัว่โมง 

1.3  แยกสารทีผ่สมเขา้กนัดแีลว้ออกจากเมด็บอลดว้ยตะแกรงลวด  ฉีดลา้ง เ ม็ ด

บอลและขวดพลาสตกิดว้ยเอทานอล  99 %  และทาํใหแ้หง้ดว้ยแผ่นรอ้นจากนัน้นําไปอบใหแ้หง้

ทีอุ่ณหภมูปิระมาณ  120
o
 C  เป็นเวลาประมาณ  2  ชัว่โมง  

1.4  นําสารทีแ่หง้แลว้มาบดดว้ยครกจากนัน้นําผงสารทีไ่ดม้าทําการรอ่น 

เพื่อใหเ้กดิการกระจายตวั 
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1.5  นําผงสารที่ได้ในขอ้ 1.4 ใส่ในเบ้าอะลูมนิา ปิดฝาและนําไปเผาแคลไซน์ที่

อุณหภมู ิ 800,  1,000,  1200,  1250  และ 1350
o
 C  เป็นเวลา  4  ชัว่โมง  โดยใชอ้ตัราการขึน้ 

- ลงของอุณหภมูเิป็น  5
o
 C / นาท ี

1.6  นําผงแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตทีไ่ดไ้ปตรวจสอบโครงสรา้งเฟสดว้ย 

เทคนิคการเลี้ยวเบนด้วยรงัสีเอ็กซ์ โครงสร้างทางจุลภาคและขนาดของอนุภาคด้วยกล้อง

จลุทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องกราด 

 

    2.  การเตรียมผงแบเรียมเซอรโ์คเนตไททาเนตด้วยวิธีการเผาไหม้ 

2.1  ทาํเช่นเดยีวกนักบัขอ้ 1.1 – 1.4 

2.2  บดเมด็ยูเรยีให้ละเอยีด  และนํามาผสมกบัผงสารที่ได้  โดยอตัราส่วนของ

ยเูรยีกบัผงสารเป็น 2 : 1  

2.3  นําสารทีไ่ดม้าบดดว้ยครกใหล้ะเอยีดเป็นเน้ือเดยีวกนั  ประมาณ  20  นาท ี

จากนัน้ทาํการรอ่นดว้ยตะแกรงลวดเพื่อใหผ้งเกดิการกระจายตวั 

2.4  นําผลสารที่ละเอียดใสในเบ้าอะลูมนิา  นําไปเผาแคลไซน์โดยไม่ปิดฝาที่

อุณหภูม ิ 600,  700,  750,  800,  850  และ  900
o
C  โดยใชอ้ตัราการขึน้ของอุณหภูม ิ เป็น 

2
o
C/นาที  จนกระทัง่อุณหภูมเิพิม่ขึ้นถึง  300

o
C  หลงัจากนัน้เพิม่อัตราการขึ้น -  ลงของ

อุณหภมูเิป็น 5
o
C/ นาท ี และเผาแช่ทีอุ่ณหภมูดิงักล่าวเป็นเวลา  4  ชัว่โมง 

2.5  นําผงแบเรยีมเซอร์โคเนตไททาเนตที่ได้ไปตรวจสอบโครงสร้างเฟสด้วย

เทคนิคการเลี้ยวเบนด้วยรงัสีเอ็กซ์ โครงสร้างทางจุลภาคและขนาดของอนุภาคด้วยกล้อง

จลุทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องกราด 

 

             3.  การเตรีย มเซรามิกแบเ รีย มเซอร์เนตไท ทาเนตด้วย วิ ธี ปฏิ กิ ริย า         

 สถานะของแขง็ 

3.1  นําผงแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตทีไ่ดจ้ากการเผาแคลไซน์ผสมกบัตวัยดึ 

(binder)  แลว้บดใหเ้ขา้กนัดว้ยเครือ่งบดยอ่ยแบบลกูบอลเป็นเวลา  24  ชัว่โมง 

3.2  ทําสารให้แห้งด้วยแผ่นรอ้น  จากนัน้นําไปอบที่อุณหภูมปิระมาณ 120
o
C   

เป็นเวลา  2  ชัว่โมง 

3.3  นําสารทีแ่หง้แลว้มาบดดว้ยครก  และทาํการรอ่นอกีครัง้เพื่อใหผ้งเกดิ                       

การกระจายตวั 

3.4  นําผงทีไ่ดม้าทาํการอดัขึน้รปูโดยใหค้วามดนัที ่ 40  MPa  เป็นเวลา  30 

 วนิาท ี จะไดเ้มด็แบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตทีม่เีสน้ผ่านศูนยก์ลาง  15  มลิลเิมตร  โดยแต่

ละเมด็จะใชผ้งแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนต  1.75  กรมั  
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3.5  นําชิน้งานทีข่ ึน้รปูแลว้ (green  body) ใส่ในเบา้อะลูมนิาทีบ่รรจุผงอะลูมนิา 

โดยใหช้ิน้งานอยู่ในผงอะลูมนิา  จากนัน้ปิดฝาและนําไปเผาซนิเตอรท์ีอุ่ณหภูม ิ 1,400,  1,450, 

1,500,  1,550  และ  1,600
o
C  โดยใชอ้ตัราการขึน้ของอุณหภูมเิป็น  1

o
C / นาท ี  จนกระทัง่

อุณหภูมเิพิม่ขึน้เป็น  600
o
C  หลงัจากนัน้เปลีย่นอตัราการขึน้ - ลงอุณหภูมเิป็น  5

o
C / นาท ี 

และเผาแช่ทีอุ่ณหภมูดิงักล่าวเป็นเวลา  2  ชัว่โมง 

3.6  นําเซรามกิแบเรยีมเซอร์โคเนตไททาเนตที่ได้ไปตรวจสอบโครงสร้างด้วย

เทคนิคการเลี้ยวเบนด้วยรังสีเอ็กซ์  โครงสร้างทางจุลภาคและขนาดของอนุภาคด้วย                    

กลอ้งจลุทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องกราด  

3.7  นําเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตไปวดัค่าความหนาแน่น  ค่าความ

หดตวัเชงิเสน้  และค่าคงตวัไดอเิลก็ทรกิ 

 

    4.  การเตรียมเซรามิกแบเรียมเซอรโ์คเนตไททาเนตด้วยวิธีการเผาไหม้ 

4.1  นําผงแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตทีเ่ตรยีมด้วยวธิกีารเผาไหมผ้สมกบัตวั

ยดึแลว้บดใหเ้ป็นเน้ือเดยีวกนัดว้ยครก 

4.2  ทําวธิกีารเช่นเดยีวกนักบัขอ้ 3.4 – 3.5 แต่ทําการเผาซนิเตอรท์ีอุ่ณหภูม ิ

1,250,  1,300,  1,350  และ  1,400
o
C  

4.3  นําเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตที่ได้ไปตรวจสอบโครงสรา้งเฟส

ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนด้วยรงัสีเอ็กซ์  โครงสร้างทางจุลภาคและขนาดของอนุภาคด้วย                  

กลอ้งอเิลก็ตรอนแบบส่องกราด  

4.4  นําเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตไปวดัค่าความหนาแน่น  ค่าความ

หดตวัเชงิเสน้  และค่าคงตวัไดอเิลก็ทรกิ 

 

เทคนิคในการวิเคราะห ์

 

การเตรยีมผงผลกึแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนต (Ba(ZrxTi1-x)O3 ที ่x=0.20 0.25 และ

0.30; BZT20 BZT25 และ BZT30)  โดยวธิกีารปฏกิริยิาสถานะของแขง็และวธิกีารเผาไหม ้

แสดงดงัภาพ  23  และ  24  การกําหนดช่วงอุณหภูมแิคลไซน์สามารถทําไดโ้ดยอาศยัการ

วเิคราะหเ์ชงิความรอ้นดว้ยเทคนิค  DTA  และ TGA  ของบรษิทั  PerkinElmer  รุ่น  DTA7  

และ TGA7 โดยใชช่้วงอุณหภูมกิารทดสอบ  50 - 1,300
o
C  และมอีตัราการเพิม่อุณหภูมเิป็น 

10
0
/ นาท ี 

ผงผลกึและเซรามกิที่ได้จากการแคลไซน์และซนิเตอรจ์ะถูกนําไปวเิคราะห์โครงสรา้ง

เฟสดว้ยเครื่อง  XRD ของบรษิทั  Phillip รุ่น PW3040/60 X’Pert Pro โดยม ีstep/size เป็น 
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0.02 ความเรว็เป็น 0.5 วนิาท ี  จากรปูแบบการเลี้ยวเบนรงัสเีอ็กซท์ี่ได้นํามาคํานวณหาค่า

เปอรเ์ซน็ต ์      เพอรอพสไกตเ์ฟส  และแลตทซิพารามเิตอร ์ a  เฉลีย่  โดยใชม้มุทีร่ะนาบ  001  

และ  002  จากนัน้ตรวจสอบโครงสรา้งจุลภาคดว้ยเครื่อง  SEM  ของบรษิทั  LEO  รุ่น  1455 

VP  โดยทําการถ่ายภาพ   ผงผลกึและเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตในทุกตวัอย่างที่

กําลงัขยาย  3,000 - 7,000  เท่า และ 100 - 3,000  เท่า  และเลอืกหน่ึงภาพเพื่อหาขนาด

อนุภาคเฉลีย่และขนาดเกรนเฉลีย่                    โดยหาค่าเฉลีย่ของขนาดอนุภาคจาํนวน  300  

อนุภาคต่อหน่ึงภาพ  และหาขนาดเกรนเฉลีย่ดว้ยวธิ ี linear  intercept  โดยใชจ้าํนวนเสน้  20  

เสน้ต่อหน่ึงภาพ 

จากนัน้ศึกษาสมบัติทางกายภาพของเซรามิกที่เตรียมได้  ด้วยการวัดค่าความ

หนาแน่นโดยอาศยัหลกัการของอารค์มิดีสีและวดัค่าความหดตวัเชงิเสน้  โดยทําการวดัและหา

ค่าเฉลีย่จาก    เซรามกิจาํนวน  3  เมด็  ในแต่ละปรมิาณเซอรโ์คเนียมและอุณหภูมซินิเตอร ์ 

และเลอืกเซรามกิทีม่คีวามหนาแน่นสูงทีสุ่ดมาทําขัว้  โดยใชก้าวเงนิทาทัง้สองดา้นของเมด็เซรา

มกิทําขัว้ดว้ยลวดเงนิและนําไปเผาทีอุ่ณหภูม ิ 500
o
C  เพื่อทําการวดัความจุไฟฟ้าดว้ยเครื่อง  

LCR  meter  ของบรษิทั Agilent  รุ่น  4263B  โดยทําการวดัทีอุ่ณหภูมติัง้แต่ -170-120
o
C  

จากนัน้นําค่าความจไุฟฟ้าทีไ่ดม้าคาํนวณหาค่าคงตวัไดอเิลก็ทรกิ 
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                                  สารตัง้ตน้  + เอทานอล + เมด็บด 

                  (raw material)     (ethanol)    (milling media) 

 

บดดว้ยเครือ่งบดยอ่ยแบบลูกบอล เป็นเวลา 24 ชัว่โมง 

 

 

ทาํใหส้ารแหง้ดว้ยการอบ และทาํการรอ่น 

  

 

เผาแคลไซน์ดว้ยอุณหภมู ิ800-1,350 °C 

4 ชัว่โมง ในเบา้อะลมูนิาทีม่ฝีาปิด 

 

 

วเิคราะหผ์ลดว้ยเทคนิคการเลีย้วเบนดว้ยรงัสเีอก็ซ ์

 

ผสมผง BZT กบัตวัยดึ ดว้ยเครือ่งบดยอ่ยแบบลกูบอล  

ทาํใหแ้หง้บดดว้ยครก และทาํการรอ่น 

 

    

            อดัผง BZT โดยใหค้วามดนัที ่40 MPa 

 

                                        

   เผาซนิเตอรท์ีอุ่ณหภมู ิ1400 – 1600
0
C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง 

 

 

         ทดสอบลกัษณะเฉพาะ 

 

ภาพ  23  ขัน้ตอนการเตรยีมเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนต 

                                              โดยวธิกีารปฏกิริยิาสถานะของแขง็ 

 

 

 

 



 42 

                               สารตัง้ตน้  +   เอทานอล   +   เมด็บด 

             (raw material             (ethanol)     (milling media) 

 

 บดดว้ยเครือ่งบดยอ่ยแบบลกูบอล เป็นเวลา 24 ชัว่โมง 

 

 

ทาํใหส้ารแหง้ดว้ยการอบ และทาํการรอ่น 

 

 

บดผสมกบัยเูรยี และทาํการรอ่นอกีครัง้ 

 

เผาแคลไซน์ดว้ยอุณหภมู ิ600-900 °C 

4 ชัว่โมง ในเบา้อะลมูนิาทีเ่ปิดฝา 

 

 วเิคราะหผ์งดว้ยเทคนิคการเลีย้วเบนดว้ยรงัสเีอก็ซ ์

 

                                        ผสมผง BZT กบัตวัยดึดว้ยครก  

 

 

อดัผง BZT โดยใหค้วามดนัที ่40 MPa 

 

                            เผาซนิเตอรท์ีอุ่ณหภูม ิ1300 – 1500
0
C 2 ชัว่โมง 

 

 

         ทดสอบลกัษณะเฉพาะ   

 

 

ภาพ  24  ขัน้ตอนการเตรยีมเซรามกิแบเรยีมเซอรโ์คเนตไททาเนตโดยวธิกีารเผาไหม ้


