
บทที ่3 

การเตรียมช้ินงานของเซรามกิ  

 

ในบทน้ีจะกล่าวถึงขั้นตอนการเตรียมและการตรวจสอบเซรามิก โดยเร่ิมจากการเตรียมผงนิเกิลไน

โอเบต (NiNb2O6)  และผงในระบบ (1-x)PbZrO3-xPb(Ni1/3Nb2/3)O3 (PZ-PNN) ท่ี x มีค่าเท่ากบั 0.5  

จากนั้นนาํผงผลึกบริสุทธ์ิท่ีไดม้าเตรียมเป็นเซรามิกเพื่อศึกษาสมบติัความเป็นเฟอร์โรอิเล็กทริกของ

เซรามิกท่ีเตรียมไดด้ว้ยวงจรซอวเ์ซอร์-ทาวเวอร์โดยมีรายละเอียดท่ีเก่ียวกบัสารเคมี วสัดุอุปกรณ์ และ

กระบวนการเตรียม แสดงไวต้ามลาํดบั ดงัต่อไปน้ี  

3.1  สารเคมทีีใ่ช้ในการทดลอง 

1.   เลดออกไซด ์(PbO) ความบริสุทธ์ิร้อยละ ≥99.0 ผลิตโดยบริษทั Fluka ประเทศสวติเซอร์แลนด์ 

2. เซอร์โคเนียมออกไซด ์(ZrO2) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99  ผลิตโดยบริษทั Fluka ประเทศ

สวติเซอร์แลนด์ 

3. นิกเกิลออกไซด ์(NiO) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99 ผลิตโดยบริษทั Aldrich ประเทศสหรัฐอเมริกา 

4. ไนโอเบียมออกไซด ์(Nb2O5) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99.9 ผลิตโดยบริษทั Aldrich ประเทศ

สหรัฐอเมริกา 

5. เอทิลแอลกอฮอล ์(Ethyl alcohol) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99.9 ผลิตโดยบริษทั Merck ประเทศ

เยอรมนั 

6. โพลิไวนิลแอลกอฮอล ์(PVA) ผลิตโดยบริษทั Fluka ประเทศสวติเซอร์แลนด์ 

7. ผงขดัอลูมินาขนาดอนุภาค 1 ไมโครเมตร 

8. อลูมินา 

9. กาวเงิน 

10. กาวอีพอกซี 

11. นํ้ามนัซิลิโคน (silicone oil) 

12. นํ้ากลัน่ 

 

 



 36 

3.2  อปุกรณ์และเคร่ืองมอืทีใ่ช้ในการทดลอง 

1. เคร่ืองชัง่ดิจิตอลความละเอียด 0.0001 กรัม  ผลิตโดยบริษทั Sartorius   

2. กระป๋องพลาสติกพร้อมฝาปิด  ใชส้าํหรับบดยอ่ย  

3. ลูกบดเซอร์โคเนีย (ZrO2)  

4. เคร่ืองบดยอ่ยผสมสารแบบบดยอ่ยดว้ยเมด็บด (Ball-milling) 

5. บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตร 

6. บีกเกอร์ขนาด 500 มิลลิลิตร 

7. บีกเกอร์ขนาด 100 มิลลิลิตร 

8. บีกเกอร์ขนาด 50 มิลลิลิตร 

9. กระดาษฟอยล ์(Foil) 

10. เตาแผน่ใหค้วามร้อน (Hot plate)  พร้อมตวัผสมสารแบบแม่เหล็ก (Magnetic stirrer) 

11. แท่งแม่เหล็กสาํหรับกวนสาร (Magnetic bar) 

12. โกร่งบดสาร (Agate mortar) 

13. ชอ้นตกัสารทาํดว้ยสแตนเลส 

14. ชอ้นตกัสารทาํดว้ยพลาสติก 

15. เส้นยางในรถยนต ์

16. เทปขาวพนัท่อ 

17. ตูอ้บสารอุณหภูมิ 200ºซ  ผลิตโดยบริษทั Memmert 

18. เตาไฟฟ้าอุณหภูมิ 1500 ºซ สาํหรับเผาสาร  ผลิตโดยบริษทั Vecstar 

19. ถว้ยอลูมินา (Alumina crucible) พร้อมฝาปิด 

20. แม่พิมพโ์ลหะสาํหรับอดัข้ึนรูปขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง 15 มิลลิเมตร 

21. แม่พิมพโ์ลหะสาํหรับอดัข้ึนรูปขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง 10 มิลลิเมตร 

22. เคร่ืองอดัระบบไฮโดรลิก 

23. คีมหนีบ 

24. เส้นลวดทองแดง 

25. กระดาษทรายเบอร์ 400 600 800 1000 และ 1200 
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26. กระชอน 

27. เคร่ืองตรวจสอบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray diffractometer) รุ่น D 8 Advane 

28. กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope) ผลิตโดยบริษทั LEO 

รุ่น LEO 1455 VP 

29. เคร่ืองวดัสมบติัเฟอร์โรอิเล็กทริกผลิตโดยบริษทั Radiant รุ่น RT66B high voltage 4 kV 

 

3.3 กระบวนการเตรียมผง 

3.3.1 การเตรียมนิกเกลิไนโอเบต (NiNb2O6) 

 

ทาํการเตรียมผงนิกเกิลไนโอเบต (NiNb2O6) ดว้ยวธีิโคลมัไบต ์ เร่ิมจากสารตั้งตน้ซ่ึงก็คือ 

นิกเกิลออกไซด ์(NiO) และ ไนโอเบียมออกไดซ์ (Nb2O5) ตามสัดส่วนท่ีเหมาะสมโดยอาศยัสมการเคมี

ท่ี 3.1 ดงัน้ี 

 

NiO(s) + Nb2O5(s)                       NiNb2O6(s)                                       (3.1)  
 

 

 

นาํสารตั้งตน้ท่ีชัง่ตามสัดส่วนท่ีตอ้งการมาใส่ลงในกระป๋องพลาสติกท่ีบรรจุลูกบดเซอร์โค 

เนียแลว้เติมเอทิลแอลกอฮอล์ลงไปดว้ย เพื่อเป็นตวัช่วยในการหล่อล่ืนปิดฝาใหส้นิทแลว้นาํไปทาํการ

บดยอ่ยผสมสารดว้ยเคร่ืองบดยอ่ยผสมสารแบบบดยอ่ยดว้ยเมด็บด (Ball-milling) (ดงัรูปท่ี 3.1) เป็น

เวลา 18 ชัว่โมง แลว้จึงนาํมาระเหยเอทิลแอลกอฮอลอ์อกดว้ยเตาแผน่ใหค้วามร้อน และนาํไปอบให้

แหง้ จากนั้นนาํผงท่ีผา่นการอบแหง้แลว้ใส่ลงในถว้ยอลูมินาปิดฝาใหส้นิท นาํไปทาํการเผาแคลไซน์

ดว้ยเตาไฟฟ้า (ดงัรูปท่ี 3.2) ท่ีอุณหภูมิ 1100 ºC เป็นเวลานาน 4 ชัว่โมง ดว้ยอตัราการข้ึน-ลงอุณหภูมิ    

5 ºC ต่อนาที โดยแสดงแผนผงักระบวนการบดยอ่ยผสมและเผาแคลไซน์ดงัรูปท่ี 3.3 และแผนผงัในการ

แคลไซน์ดงัรูปท่ี 3.4 แลว้ทาํการพิสูจน์เอกลกัษณ์เฉพาะของสารดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ 

(XRD) 
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รูปที ่3.1 เคร่ืองบดยอ่ยผสมสารแบบการบดยอ่ยดว้ยเม็ดบด 
 

                                            

                                            

รูปที ่3.2 เตาไฟฟ้าสาํหรับเผาสาร 
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3.3.2 การเตรียมผงในระบบเลดเซอร์โคเนต-เลดนิเกลิไนโอเบต (PZ-PNN) 

การเตรียมผงเลดเซอร์โคเนต-เลดนิเกิลไนโอเบต (1-x)PbZrO3-xPb(Ni1/3Nb2/3)O3 (PZ-PNN) 

ในอตัราส่วนผสมโดยโมล x = 0.5  สามารถทาํไดโ้ดยการนาํเลดออกไซด ์(PbO) เซอร์โคเนียมออกไซด์ 

(ZrO2) และผงของนิเกิลไนโอเบต (NiNb2O6) ท่ีเตรียมมาแลว้ในขา้งตน้ มาผสมกนัโดยผา่น

กระบวนการเตรียมเช่นเดียวกบัการเตรียมผงนิเกิลไนโอเบต (NiNb2O6) ท่ีไดก้ล่าวไวใ้นหวัขอ้ 3.3.1  

จะไดเ้ป็นผงผสม PZ-PNN  จากนั้นทาํการเผาแคลไซน์เป็นเวลานาน 4 ชัว่โมง ดว้ยอตัราการข้ึน-ลง

อุณหภูมิ 20 ºC ต่อนาที  ในถว้ยอลูมินาท่ีมีฝาปิดสนิท  แลว้จึงนาํไปตรวจสอบดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบน

ของรังสีเอกซ์ (XRD) เพื่อหาเง่ือนไขท่ีเหมาะสมท่ีทาํใหเ้กิดเฟสบริสุทธ์ิของผง PZ-PNN  

 

 

                        เอทิลแอลกอฮอล ์   +       สารตั้งตน้    
 

 

การผสมบดยอ่ยสาร 

             แบบ ball-milling  

            เป็นเวลา18 ชัว่โมง 

 

           ทาํใหแ้หง้ 

    

เผาแคลไซน์ 

   

    ผงของผลิตภณัฑ์ 

    ท่ีสังเคราะห์ 

 

 

     รูปที ่3.3 แผนภาพแสดงกระบวนการบดยอ่ยผสมและเผาแคลไซน์ (MCP) 
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รูปที ่3.4 แผนผงัแสดงการแคลไซน์ 

(โดย Tc คือ อุณหภูมิท่ีใชใ้นการเผาแคลไซน์)  
 
 
 

3.4  กระบวนการเตรียมเซรามกิ 

 นาํผงท่ีเตรียมไดม้าอดัข้ึนรูปแบบ uniaxial pressing คร้ังละประมาณ 1.5 กรัม โดยผสม

สารละลายโพลิไวนิลแอลกอฮอล ์ (Polyvinyl alcohol, PVA) ท่ีมีความเขม้ขน้ร้อยละ 5 โดยนํ้าหนกัลง

ไปดว้ยประมาณ 1-2 หยด เพื่อเป็นตวัช่วยประสานใหผ้งเกาะกนัดีข้ึน  โดยช้ินงานท่ีไดจ้ะมีลกัษณะเป็น

แผน่กลม (Disk) ท่ีมีเส้นผา่นศูนยก์ลางประมาณ 15 มิลลิเมตร โดยทาํการอดัในแม่พิมพโ์ลหะดว้ย

เคร่ืองอดัระบบไฮโดรลิก ดว้ยความดนั 3 ตนั เป็นเวลานาน 30 วนิาที เม่ือไดช้ิ้นงานท่ีผา่นการอดัข้ึนรูป 

(Green body) แลว้จึงนาํมาจดัเรียงลงในถว้ยอลูมินา (รูปท่ี 3.5) จากนั้นทาํการกลบช้ินงานดว้ยผง

เลดเซอร์โคเนต (PZ) เพื่อควบคุมบรรยากาศในการเผาและป้องกนัการระเหยของตะกัว่ในรูปของ PbO 

ออกจากช้ินงานในระหวา่งท่ีทาํการเผา  

4 ชัว่โมง 
Tc 

20 °C/นาที 20 °C/นาที 

อุณหภูมิ ( °C) 

เวลา (นาที) 
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แลว้จึงกลบดว้ยผงอลูมินาทบัอีกชั้นหน่ึงเพื่อช่วยใหมี้การไหลเวยีนของความร้อนเขา้สู่ช้ินงานเท่าๆ กนั

ในทุกทิศทาง จากนั้นปิดฝาถว้ยอลูมินาใหส้นิทแลว้นาํไปเผาซินเตอร์ท่ีอุณหภูมิต่างๆ (1100 ºC-1250 

ºC) เป็นเวลานาน 6 ชัว่โมง  โดยมีอตัราการข้ึน-ลงอุณหภูมิ 5 ºC ต่อนาที 

ในกระบวนการเผาซินเตอร์ของเซรามิกนั้นจะตอ้งทาํการเผาแช่ท่ีอุณหภูมิ 500 ºC เป็น

เวลานาน 2 ชัว่โมงก่อน โดยมีอตัราการข้ึน-ลงอุณหภูมิ 2 ºC ต่อนาที เพื่อกาํจดั PVA ออกไป จากนั้นจึง

ทาํการเพิ่มอุณหภูมิใหสู้งข้ึนต่อไปจนถึงอุณหภูมิท่ีตอ้งการเผาซินเตอร์ ดงัแผนภาพแสดงในรูปท่ี 3.7 

และกระบวนการเตรียมเซรามิกทั้งหมดไดท้าํการแสดงไวใ้นแผนภาพรูปท่ี 3.6 
 

 

  

             

 

 

 

 

      

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.5 การจดัเรียงช้ินงานในถว้ยอลูมินาสาํหรับการเผาซินเตอร์ 

 

       
 
 

ผงอลูมินา 

ผง PZ 

ช้ินงาน 

ผงอลูมินา 
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NiO Nb2O5 

MCP 

ผง (1-x) PZ-xPNN  

PbO+0.02mol PbO NiNb2O6 + + ZrO2 

เผาซินเตอร์ 

อดัเม็ด 

(1-x) PZ-xPNN เซรามิก 

 
เติม5wt% PVA 

 

MCP 

MCP = กระบวนการบดยอ่ยผลมและเผาแคลไซน์ 

 
 

    รูปที ่3.6 แผนผงักระบวนการเตรียมเซรามิก 
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รูปที ่3.7 แผนผงัแสดงการเผาซินเตอร์ 

(โดย Ts คือ อุณหภูมิท่ีใชใ้นการเผาซินเตอร์ และ h คือ ระยะเวลาท่ีใชใ้นการเผา) 

 

3.5   การตรวจสอบเฟสด้วยเทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) 

 ในโครงงานพิเศษน้ีไดใ้ชเ้ทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray diffraction technique)  

ในการตรวจสอบหาชนิดและปริมาณของเฟสท่ีเกิดข้ึนองคป์ระกอบของสารตวัอยา่ง ลกัษณะโครงสร้าง

ของสารตวัอยา่งโดยอาศยัหลกัการตกกระทบของรังสีเอกซ์ลงบนผวิวสัดุแลว้เกิดการกระเจิง

(Scattering) และเล้ียวเบนโดยมีมุมในการเล้ียวเบนแตกต่างกนัไปข้ึนอยูก่บัโครงสร้างผลึกและระนาบ

(h k l) ท่ีรังสีตกกระทบภายในวสัดุ โดยท่ีรูปแบบของการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ของวสัดุแต่ละชนิดนั้น

ก็จะมีความจาํเพาะเจาะจงสาํหรับวสัดุนั้นๆ ดงันั้นเม่ือนาํเคร่ืองมือสาํหรับการตรวจวดั (Detector) มา

รองรับรังสีเอกซ์ท่ีกระเจิงออกมาจากวสัดุในตาํแหน่งต่างๆก็จะสามารถตรวจสอบไดว้า่วสัดุนั้นเป็น

วสัดุหรือสารชนิดใดโดยพิจารณาจากขอ้มูลของความสัมพนัธ์ระหวา่งค่ามุมของแบรกก(์Bragg’s angle) 

ดงัแสดงในสมการ 3.2 และความเขม้ของพีครังสีเอกซ์  (Intensity : I) ของรูปแบบการเล้ียวเบนท่ีปรากฏ 

(รูปท่ี3.8)ซ่ึงดงัท่ีกล่าวมาแลว้วา่สารแต่ละชนิดจะมีรูปแบบของการเล้ียวเบนท่ีเป็นลกัษณะเฉพาะ

แตกต่างกนัไปฃจึงสามารถนาํรูปแบบของการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ท่ีตรวจสอบไดม้าเปรียบเทียบกบั

ขอ้มูลของสารชนิดต่างๆ ท่ีมีอยูใ่นฐานขอ้มูลมาตรฐาน (JCPDS files) เพื่อตรวจสอบชนิดของเฟสท่ี

เกิดข้ึนได ้ โดยเร่ิมจากการนาํผงและช้ินงานเซรามิกท่ีเตรียมไดม้าแพคใส่ใน holder จากนั้นนาํไปวางท่ี

เวลา (นาที) 

2  ชัว่โมง 

Ts 

อุณหภูมิ (°ซ) 

2 °C/นาที 

5 °C/นาที 

5 °C/นาที 

h  ชัว่โมง 

500 
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บริเวณช่องสาํหรับวางช้ินงานในเคร่ือง X-ray diffractometer (รูปท่ี 3.9) แลว้จึงเดินเคร่ืองโดยใชเ้ป้า

ทองแดง (CuKα) เป็นตวักาํเนิดรังสีเอกซ์ท่ีมีค่าความยาวคล่ืนประมาณ 1.54 Å ออกมาดว้ย Step 

ประมาณ 2 องศาต่อนาที  จากค่ามุม 2θ ท่ี 20 องศา  ไปจนถึงท่ีค่ามุม 2θ ท่ี 60 องศา  

 

 

 

 

รูปที ่3.8 แสดงการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์จากระนาบของอะตอม 

 

              λθ nd =sin2                                    (3.2) 

 

 เม่ือ    d  คือ ระยะห่างระหวา่ระนาบของผลึก (h k l) 

  θ  คือ มุมระหวา่งรังสีเอกซ์ตกกระทบกบัระนาบของผลึก 

  n  คือ เลขใด ๆ n = 1 , 2 , 3 , .....  

  λ  คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ์ (1.54 Å)  

 

 

 

 

θ 2θ 

θ 
d 

d sin θ 

θ 
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รูปที ่3.9 เคร่ือง X-ray diffractometer รุ่น D 8 Advane 

 

 เม่ือไดผ้ลการวเิคราะห์ดว้ยการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) จะแสดงในรูปของกราฟ

ความสัมพนัธ์ระระหวา่งความเขม้ (Intensity :I) กบัค่ามุม 2θ ดงัแสดงในรูปท่ี 3.10 ใหน้าํขอ้มูลท่ีไดม้า

คาํนวณหาร้อยละโดยนํ้าหนกัของสารประกอบเพอรอฟสไกต ์ (%perovskite) ตามสมการ 3.3 ดงัน้ี 

(Vitayakorn, 2005) 

   
100%

..

. ×
+

=
pyroperov

perov

II
I

perovskite
                                  (3.3) 

 เม่ือ     .perovI     คือ  ค่าความเขม้สูงสุดของพีครังสีเอกซ์ของเฟสเพอรอฟสไกตท่ี์ตอ้งการ 

                    .pyroI     คือ  ค่าความเขม้สูงสุดของพีครังสีเอกซ์ของเฟสท่ีแปลกปลอม 

                                  

           รูปที ่3.10 ตวัอยา่งรูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ 
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3.6 การตรวจสอบสมบัติทางเฟอร์โรอเิลก็ทริก 

ในการตรวจสอบสมบติัทางเฟร์โรอิเล็กทริกดว้ยการวดัค่าการโพลาไรเซชนัของช้ินงานเซรา

มิกเม่ือใหส้นามไฟฟ้าแตกต่างกนั ซ่ึงในงานวจิยัน้ีทาํการวดัค่าโพลาไรเซชนัท่ีสนามไฟฟ้าบงัคบั 5 10 

15 20 และ 25 กิโลโวลตต์่อเซนติเมตร เท่ากบัโดยเร่ิมจากการนาํเซรามิกท่ีเตรียมไดม้าทาํการขดัผวิของ

ช้ินงานใหเ้รียบขนานกนัทั้งสองหนา้ดว้ยกระดาษทรายเบอร์ 400 600 800 1000 และ 1200 ตามลาํดบั 

จนช้ินงานมีความหนาประมาณ 0.24 มิลลิเมตร นาํช้ินงานไปทาํความสะอาดดว้ยเคร่ืองอลัตร้าโซนิกส์

เป็นเวลานาน 15-30 นาที เพื่อกาํจดัส่ิงสกปรกออกจากช้ินงาน นาํช้ินงานไปอบในเตาอบเพื่อไล่นํ้าออก

จากช้ินงานใหห้มด จากนั้นนาํช้ินงานมาทาํขั้วไฟฟ้าดว้ยการทากาวเงินทั้งสองหนา้ของช้ินงาน เผา

ช้ินงานท่ีอุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส เป็นเวลาหน่ึงชัว่โมง ดว้ยอตัราการข้ึนของอุณหภูมิ 2 ºC ต่อนาที 

แลว้จึงลดอุณหภูมิลงมาท่ี 300 องศาเซลเซียสโดยใชเ้วลา 1000 นาที นาํช้ินงานท่ีผา่นการทากาวเงินแลว้

มาติดขดลวดทองแดงดว้ยกาวอีพอกซี นาํช้ินงานไปตรวจวดัค่าการโพลาไรเซชนัของช้ินงานดว้ยการใช้

ชุดอุปกรณ์ดงัรูปท่ี 3.11 โดยชุดวดั Terk ประกอบดว้ย High Voltage Amplifier, RT 66 B, Computer 

 

 

          รูปที ่3.11 หลกัการทาํงานของอุปกรณ์วดัสมบติัเฟอร์โรอิเล็กทริก 

Silicone oil 

   
 

 
 
 

 
 

 

High Voltage Amplifier 

Computure 

RT 66 B 


