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บทที่  1 

บทนํา 

 

1.1  ความเป็นมาของงานวิจัย 

 ในปัจจุบันได้มีการนําวัสดุไดอิเล็กตริกไปใช้ในงานทางด้านอิเล็กทรอนิกสอ์ย่างกว้างขวาง ด้วยเหตุนี้จึง
มีการศึกษาและพัฒนาวัสดุไดอิเล็กตริกเพ่ือใหมี้คุณภาพและประสิทธิภาพสูง   โดยในงานวิจัยนีมี้ความสนใจใน
การศึกษาและพัฒนาวัสดแุบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต (BaZrxTi1-xO3, BZT)  เนื่องจากเป็นวัสดุอิเล็กทรอนิกส์
ท่ีปราศจากองค์ประกอบของสารตะก่ัว และมีค่าได้อิเล็กตริกสูงและค่าการสูญเสียทางอิเล็กตริกท่ีต่ํา การ
สังเคราะห์ BZT สามารถสังเคราะห์ได้หลายวิธี  เช่น วิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state reaction)  
วิธีการเผาไหม้ (Combustion)  วิธีการตกตะกอน (Precipitation)  ซึ่งแต่ละวิธีจะให้คุณสมบัติและลักษณะ
ทางกายภาพของ BZT ท่ีแตกต่างกัน โดยพบว่าวิธีการตกตะกอนเป็นวิธกีารสังเคราะห์ทางเคมีท่ีมีกระบวนการ
ท่ีไม่ซับซ้อน อีกท้ังยังใช้สารตั้งต้นท่ีสามารถหาได้ง่ายและใช้เวลาในการสังเคราะห์ท่ีสั้น ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึง
ได้นําวิธีการตะกอนมาประยุกต์ใช้กับวิธีโซโนเคมี (Sonochemical method) ซึ่งเป็นการใช้คลื่นอัลตร้าโซนิ
กกระตุ้นเพ่ือให้เกิดปฏิกิริยาทางเคมีมาใช้สังเคราะห์ผงผลึก BZT ซึ่งจะทําให้ได้ผงผลึกท่ีมีอนุภาคขนาดเล็กใน
ระดับนาโนและมีขนาดและรูปร่างท่ีใกล้เคียงกัน  

 

1.2 วัตถุประสงค์ของโครงงาน 

 1.2.1  เพ่ือศึกษาและสังเคราะห์แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต  Ba(Zr0.3Ti0.7)O3  (BZT)  ด้วยวิธีโซโน
เคมี  

1.2.2  เพ่ือเตรียม BZT ท่ีมีความบริสุทธิ์สูงและมีขนาดอนุภาคนาโนท่ีมีขนาดใกล้เคียงกัน 
 

1.3   ขอบเขตของโครงงาน 

1.3.1  ศึกษาวิธีการสังเคราะห์และปัจจัยท่ีมีผลต่อการสังเคราะห์แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต  
Ba(Zr0.3Ti0.7)O3  (BZT)  โดยวิธีโซโนเคมี 
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1.4   ข้ันตอนของการวิจัยและวิธีการดําเนินงาน 

 1.4.1  ศึกษาค้นคว้าข้อมูลและทบทวนเอกสารทางวิชาการท่ีเก่ียวข้อง 
 1.4.2  จัดเตรียมวัสดุ  อุปกรณ์  และสารเคมี 
 1.4.3  สังเคราะห์ผงผลึกแบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต  Ba(Zr0.3Ti0.7)O3  (BZT)  โดยวิธีโซโนเคมี 
 1.4.4  ตรวจสอบและวิเคราะห์โครงสร้างผลึกและลักษณะทางกายภาพของผงผลึกท่ีสังเคราะห์ได ้ 
 

1.5  ผลที่คาดวา่จะได้รับ 

 1.5.1  สามารถเข้าใจถึงหลักการ และวิธีการสังเคราะห์แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต (BZT)  วิธีโซโน
เคมี 
 1.5.2  สามารถสังเคราะห์แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต  (BZT)  ด้วยวิธีโซโนเคมี เพ่ือให้ได้ผลึกท่ีมี
ความบริสุทธิ์สูง และมีขนาดอนุภาคนาโนท่ีมีขนาดใกล้เคียงกัน 
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บทที่ 2 

ทฤษฏีและหลักการ 

 

2.1   โครงสร้างและคุณสมบัต ิ

 แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต BaZrxTi1-xO3 (BZT)  มีโครงสร้างแบบเพอรอฟสไกต์ (Perovskite)  
โดยมีโครงสร้างพ้ืนฐานแบบ ABO3  ดังท่ีแสดงในรูปท่ี 2.1 ซึ่งโครงสร้างนี้ประกอบด้วย  ท่ีตําแหน่ง A จะเปน็
อะตอมของไอออนบวกท่ีมีรัศมีอะตอมขนาดใหญ่ (Large A-site cation) และมีเลขออกซิเดชันต่ํา เช่น K+, 
Na+, Ca2+, Sr2+, Ba2+ และ Pb2+  ท่ีตําแหน่ง B ของหน่วยเซลล ์ (Unit cell) ประกอบด้วย อะตอมของ
ไอออนบวกท่ีมีรัศมีอะตอมขนาดเล็กและมีเลขออกซิเดชันสูง เช่น Ta5+, Ti4+, Zr4+, Sn4+ บรรจุอยู่ตรงกลาง
ของหน่วยเซลล์ ซึ่งถูกล้อมรอบด้วยออกซิเจนท่ีจัดเรียงกันแบบออกตระฮีดรัล (Octahedral) โดยท่ีตําแหน่ง A 
และ B สามารถบรรจุไอออนบวกท่ีมีประจุท่ีแตกต่างกันได้มากกว่า 1 ตัว  ซึ่งจะเรียกว่าโครงสร้างเพอรอฟส
ไกต์เชิงซ้อน   

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.1   แสดงโครงสร้างแบบเพอรอฟสไกต์ (Perovskite) ของ BaZrxTi1-xO3 (BZT) [1] 

แบเรี่ยมเซอร์โคเนตไททาเนต (Ba(Ti1-xZrx)O3, BZT)  จัดเป็นสารประกอบเพอรอฟสไกตอ์อกไซดเ์ชิงซ้อน [2] 
ท่ีเป็นสารละลายของแข็งของแบเรียมไททาเนต (BaTiO3, BT) และแบเรียมเซอร์โคเนต (BaZrO3, BZ) ซึ่ง
เกิดข้ึนจากการแทนท่ีของเซอร์โคเนียม (Zr4+)  ในตําแหน่งของไททาเนียม (Ti4+) แล้วทําให้โครงสร้างมีความ
เสถียรตัวมากยิ่งข้ึน โดยพบว่าสมบัติไดอิเล็กตริกของ BZT จะข้ึนกับอัตราส่วนของเซอร์โคเนียมต่อไททาเนียม 



4 

 

(Zr:Ti) ท่ีมีอยู่ในองค์ประกอบของ BZT (Ba(Ti1-xZrx)O3)  [3]  โดยพบว่าเม่ืออัตราส่วนของ Zr อยู่ในช่วงท่ี 0 

≤ Zr (x) < 0.15  วัสดุ BZT จะแสดงสมบัติเป็นสารเฟอร์โรอิเล็กตริก และเม่ืออัตราส่วนของ Zr (x) = 0.15  
BZT จะเกิดการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างผลึกท่ีอุณหภูมิในช่วงกว้างเพียงแค่ครั้งเดียว  ซึ่งเป็นผลจากการรวมตัว
ของการเปลี่ยนโครงสร้างผลึกเดิมของ BaTiO3 ท่ีสามอุณหภูมิ (Cubic–tetragonal ท่ี 130 ºC, tetragonal-
orthorhombic ท่ี 0 ºC, และ orthorhombic-rhombohedral ท่ี -90 ºC) และเม่ืออัตราส่วนของ Zr เพ่ิม

มากยิ่งข้ึนเป็น 0.15 ≤ Zr (x) ≤ 0.42 BZT จะแสดงสมบัติเป็นสารเฟอร์โรอิเล็กตริกท่ีแสดงสมบัติรีแลกเซอร์ 
(Relaxor ferroelectric) กล่าวคือจะแสดงค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ท่ีสูง และแสดงพฤติกรรมการเปลี่ยนแปลงค่า

สภาพยอมสัมพัทธ์ข้ึนกับอุณหภูมิไม่มากนัก  และเม่ืออัตราส่วนของ Zr (x) > 0.42  BZT จะแสดงสมบัติเป็น
สารแอนทิเฟอร์โรอิเล็กตริก (Antiferroelectric) [4] 

 

2.2   การสังเคราะห์แบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต (BZT) 

โดยผงผลึก BZT นั้นสามารถสังเคราะห์ได้จากวิธีการต่าง ๆ เช่น วิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (Solid state 
reaction และ mixed oxide) และวีธีเคมีเปียก (Wet-chemical process) โดย Bhalla และคณะ [5-7] ได้
รายงานการศึกษาสารประกอบ Ba(Ti1-xZrx)O3  เม่ือ x = 0.15, 0.20, 0.30, 0.35. 0.40, 0.45, 0.50 และ 
0.60) ท่ีเตรียมข้ึนจาก BaCO3, ZrO2 และ TiO2 โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งและทําการเผาแคลไซน์ 
(calcination) ท่ีอุณหภูมิ 1200 °C เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ตามด้วยการเผาผนึก (Sintering) ท่ีอุณหภูมิ 1500-
1560 °C เป็นเวลา    10-15 ชั่วโมง  และพบว่าวัสดุ BZT  ท่ีเตรียมได้จากวิธีนี้มีค่าคงท่ีไดอิเล็กตริก
เปลี่ยนแปลงตามอัตราส่วนของ Zr:Ti โดยมีค่าไดอิเล็กตริกและอุณหภูมิการเปลี่ยนโครงสร้าง (อุณหภูมิคูรี (Tc) 
ลดต่ําลงเม่ืออัตราส่วน Zr:Ti เพ่ิมมากข้ึน ผงผลึก BZT ยังสามารถเตรียมได้โดยวิธี auto-combustion ซึ่งเป็น
กระบวนการ wet-chemical process ซึ่งทําได้โดยการผสมสารตั้งต้นกับสารเชื้อเพลิงและสารออกซิแดนซ์ 
(Fuel-oxidant ยกตัวอย่างเช่น citrate–nitrate, glycine–nitrate และ urea–nitrate)  เพ่ือให้เกิดปฏิกิริยา
การสลายตัวจากการคายความร้อน  (Exothermic decomposition) เนื่องจากกระบวนการดีไฮเดรชั่น 
(Dehydration) ของสารละลายของสารเชื้อเพลิงและสารออกซิแดนซ์และทําให้เกิดเป็นสารออกไซด์ท่ีมี
โครงสร้างตามท่ีต้องการ [8, 9]  โดยสุขชูและผดุงทรัพย์ [10] ได้รายงานการงานการศึกษาการสังเคราะห์ 
Ba(Ti0.85Zr0.15)O3 และ Ba(Ti0.80Zr0.20)O3  โดยเริ่มต้นจากการผสมสารตั้งต้น BaCO3, TiO2,  

ZrO(NO3)2.xH2O,  HNO3 และ urea (CH4N2O) เข้าด้วยกัน จากนั้นทําการให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิ 120 °C 
จนกระท้ังสารละลายเกิดการก่อตัวเป็นเจลและเกิดการเผาไหม้โดยอัตโนมัติในท่ีสุด โดยเถ้าผลิตภัณฑ์ท่ีเกิดข้ึน
ถูกนําไปเผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 1150 °C เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ตามด้วยการข้ึนรูปและเผาผนึกท่ีอุณหภูมิ 1400 
°C เป็นเวลา 4 ชั่วโมง โดยพบว่าวัสดุท่ีสังเคราะห์ได้แสดงลักษณะโครงสร้างแบบเพอรอฟสไกต์ เป็นส่วนใหญ ่
และค่าคงท่ีไดอิเล็กตริกของ Ba(Ti0.85Zr0.15)O3  และ Ba(Ti0.80Zr0.20)O3  ท่ีสังเคราะห์ได้มีค่าประมาณ 2000 
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และ 3500 ตามลําดับ อย่างไรก็ตามผง BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จากวิธี Auto-combustion ท่ีรายงานโดยสุขชู
และผดุงทรัพย์ยังมีความบริสุทธิ์ท่ีไม่สูงนัก อีกท้ังยังต้องทําการเผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิสูง (1150 °C) อีกด้วย 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 2.3  รูปแบบ XRD ของ Ba(Zr0.1Ti0.9)O3  (BZT10) Ba(Zr0.2Ti0.8)O3  (BZT20) และBa(Zr0.3Ti0.7)O3  
(BZT30) ท่ีเตรียมจาก NaOH เข้มข้น 10 M [3]   

 

การเตรียม BZT โดยการใช้กระบวนการเคมีเปียก ยังสามารถทําได้โดยวิธีอ่ืน ๆ เช่น วิธีโซลเจล (Sol-gel 
technique) [11]  วิธีไฮโดรเทอร์มอล (Hydrothermal process) [12] และวิธีการตกตะกอนร่วม (Co-
precipitation) [13] โดยเม่ือเปรียบเทียบกับวิธีอ่ืน ๆ แล้ว พบว่าวิธีการตกตะกอนร่วมมีข้อดีกว่ามาก 
เนื่องจากเป็นวิธีท่ีมีประสิทธิภาพ สามารถทําได้ง่ายและมีราคาถูกเนื่องจากใช้สารตั้งต้นท่ีมีราคาไม่สูงนัก  โดย 
Reddy และคณะ [13]  ได้รายงานการเตรียม BZT (Ba(Ti1-xZrx)O3  เม่ือ x = 0.10, 0.20 และ 0.30) โดย
วิธีการตกตะกอนร่วม  [3]  โดยใช้สารตั้งต้นเป็น BaCl2.2H2O ZrOCl2.8H2O และ TiCl4  และทําการ
ตกตะกอนร่วมกับสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) ท่ีความเข้มข้น 10 โมลาร์ และ 15 โมลาร์ โดยทํา
การสังเคราะห์ BZT ในสัดส่วนโมลต่าง ๆ ดังนี้คือ  Ba(ZrxTi1-x)O3 เม่ือ x = 0.10  0.20 และ 0.30  ใน
ข้ันตอนการสังเคราะห์ทําโดยผสมสารตั้งต้นเข้าด้วยกันแล้วนํามาตกตะกอนลงในสารละลายโซเดียมไฮดรอก
ไซด์ท่ีมีอุณหภูมิ 75 องศาเซลเซียส  จะทําให้ได้เป็นตะกอนของ BZT ตกลงมาแล้วนําผง BZT ท่ีได้จากวิธี
ตกตะกอนนี้ไปทําการตรวจวัดการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ (XRD) ดังแสดงในรูปท่ี 2.3 และ 2.4 จากผลท่ีได้
พบว่าความเข้มข้นของสารละลายโซเดียมไฮดรอกท่ีความเข้มข้น 15 M จะไม่มีการเจือปนของพีค BaCO3 ซึ่ง
แสดงให้เห็นว่าผง BZT นั้นมีความบริสุทธิ์  ซึ่งแสดงให้เห็นว่าอัตราส่วนของสารตั้งต้นและค่า pH ของระบบมี
ผลอย่างมากต่อความบริสุทธิ์ของ BZT ท่ีได้  โดยพบว่า BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จากการใช้สารละลายโซเดียมไฮ
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ดรอกไซด์ (NaOH) เข้มข้น 15 M มีความบริสุทธิ์สูง และมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยประมาณ 30 nm อีกท้ังยังมี
สมบัติในการเผาข้ึนรูปท่ีดี (Sinterability) มีความหนาแน่นสูงและมีสมบัติทางไดอิเล็กตริกท่ีดีข้ึนอีกด้วย  

 
 

 

 

 
รูปท่ี 2.4  รูปแบบ XRD ของ Ba(Zr0.1Ti0.9)O3  (BZT10) , Ba(Zr0.2Ti0.8)O3  (BZT20) และ Ba(Zr0.3Ti0.7)O3   
(BZT30)  ท่ีเตรียมจาก NaOH เข้มข้น 15 M [3]   

 

ซึ่งจากผลท่ีได้นี้แสดงให้เห็นถึงความเป็นไปได้ท่ีจะปรับปรุงสมบัติของ BZT โดยการประยุกต์ใช้วิธีการ
ตกตะกอนร่วมกับวิธีโซโนเคมี (Sonochemical process) ซึ่งเป็นวิธกีารสังเคราะห์สารโดยอาศัยการผ่านคลื่น
อัลตร้าโซนิกท่ีมีความเข้มข้นสูง (High density ultrasonic radiation (20 kHz–10 MHz) เข้าไปใน
สารละลายเพ่ือให้เกิดปรากฏการณ์อคูสติคคาวิเตชั่น (Acoustic cavitation) [14]ท่ีประกอบไปด้วยการเกิด
โพรงอากาศ, การขยายตัวและการยุบตัวของโพรงอากาศในสารสะสายของเหลว ซึ่งทําให้เกิดความร้อนและ
ความดันท่ีสูงมาก (5000–25000 K) รวมท้ังมีอัตราการเย็นตัวอย่างรวดเร็ว (1010 K/s)  โดยปรากฏการณ์นี้จะ
เปลี่ยนแปลงไปตามตําแหน่งต่าง ๆ ท่ีมีการเกิดและการยุบตัวของโพรงอากาศ ซึ่งเป็นการเพ่ิมการเกิดปฏิกิริยา
เคมีและส่งผลทําให้สารท่ีสังเคราะห์ได้มีอนุภาคขนาดนาโนท่ีมีขนาดและรูปร่างท่ีใกล้เคียงกัน ซึ่งมีข้อดีคือทํา
ให้วัสดุท่ีสังเคราะห์ได้มีพ้ืนท่ีผิวเพ่ิมมากข้ึนและมีการแสดงสมบัติแบบเดียวกัน โดยภาพของเครื่องโซนิเคเตอร์ 
(Sonicator) ได้แสดงไว้ในรูปท่ี 2.5  สําหรับการสังเคราะหืโลหะออกไซด์โดยวิธีโซโนเคมีนั้น Xu และคณะ  
[15] ได้รายงานการสังเคราะห์แบเรี่ยมไททาเนต (BaTiO3) โดยกระบวนการโซโนเคมีในสภาวะท่ีเป็นเบสแก่
โดยใช้ BaCl2.2H2O และ TiCl4 เป็นสารตั้งต้น โดยพบว่า BaTiO3 ท่ีสังเคราะห์ได้มีรูปร่างและขนาดท่ีใกล้เคียง
กันคือมีลักษณะเป็นทรงกลมและมีขนาดท่ีข้ึนกับความเข้มข้นของสารตั้งต้น โดยขนาดอนุภาคของ BaTiO3 ที
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ได้จากสังเคราะห์โดยวิธีโซโนเคมีอยู่ในช่วง 600-800 nm และ 60-70 nm ข้ึนกับอัตราส่วนโมลของ Ba/Ti ซึ่ง
ได้แสดงไว้ในรูปท่ี 2.6 และ 2.7  ซึ่งจากผลการวิจัยนี้แสดงให้เห็นว่าวิธีโซโนเคมีสามารถนํามาใช้ในการ
สังเคราะห์วัสดุเซรามิกส์ท่ีมีโครงสร้างแบบเพอร์รอฟสไกต์ได้ อย่างไรก็ตามยังไม่พบรายงานวิจัยท่ีได้
ทําการศึกษาเก่ียวกับการสังเคราะห์ BZT โดยใช้วิธีโซโนเคมี ดังนั้นการศึกษาและพัฒนาการสังเคราะห์ BZT 
โดยการประยุกต์ใชว้ิธี   โซโนเคมีเพ่ือให้ได้วัสดุท่ีมีขนาดอนุภาคนาโนและมีขนาดและรูปร่างท่ีใกล้เคียงกันจึงมี
ความน่าสนใจเป็นอย่างยิ่ง 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 2.5   แสดงภาพเครื่องโซนิเคเตอร์ (Sonicator)   
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รูปท่ี 2.6 แสดงสัณฐานวิทยาของแบเรียมไททาเนตโดยอัตราส่วนระหว่างแบเรียมต่อไททาเนียมท่ีได้
จากการสังเคราะห์โดยวิธีโซโนเคมีโดยใช้อัตราส่วนโมลของ Ba2+/Ti4+ a)  1.1:1.0   b)  1.2:1.0  c)  1.5:1.0  
เวลาในการสังเคราะห์ 40 นาที 150 W/cm2 และอุณหภูมิประมาณ 80 ºC [15] 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 2.7 แสดงสัณฐานวิทยาของแบเรียมไททาเนตโดยความเข้มข้นของสารตั้งต้น a)  0.1,  b) 0.2,  
c)  0.45 และ  d)  0.72  โมลาร์  ตามลําดับเวลาในการสังเคราะห์ 40 นาที 150 W/cm2 และอุณหภูมิ
ประมาณ 80 ºC [15] 
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บทที่ 3 

วิธีดําเนนิโครงงาน 

  

3.1   เคร่ืองมอืและอุปกรณ์ 

 3.1.1   ปิเปต     3.1.12  กระดาษยูนิเวอร์แซลอินดิเคเตอร์ 
 3.1.2   บิวเรต     3.1.13   อะลูมิเนียมฟอยล ์
 3.1.3   กระบอกน้ํากลั่น   3.1.14  ขันหล่อน้ํา 
 3.1.4   แท่งคนสาร   3.1.15   เครื่องชั่งดิจิตอล 4 ตําแหน่ง 
 3.1.5   ช้อนตักสาร   3.1.16   เตาใหค้วามร้อน 
 3.1.6   ลูกยาง    3.1.17   เครื่องปั่นกวน 
 3.1.7   กระจกนาฬิกา   3.1.18   เครื่องหมุนเหวี่ยง 
  3.1.8   กรวย    3.1.19   เตาเผา  
 3.1.9   กระบอกตวง   3.1.20   เทอร์โมมิเตอร์ 
 3.1.10   ขวดวัดปริมาตร          3.1.21  เครื่องอัดไฮโดรลิก 
 3.1.11   บกีเกอร์   3.1.22  หลอดเซนติฟิวส์ 

3.1.23   หลอดหยด                          
3.1.24   ตู้อบ บริษัท Fisher Scientific U.S.A 

 3.1.25  แก็สอาร์กอน (Ar gas), ความบริสุทธิ์ 99.97%, บริษัท Praxair. INC Thailand 
3.1.26   เครื่องโซนิเคเตอร์ (Sonitor) รุ่น VC 750, บรษัิท SONICS & MATERIAL.INC U.S.A 
3.1.27  เครื่องฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตมิเตอร์  (Fourier transform infrared-
 spectrometer, FT-IR) รุ่น 8900, บริษัท Perkin Elmer  
3.1.28 เครื่องรามานสเปกโทรมิเตอร์ (Raman Spectrometer) รุ่น T64000, บริษัท Jobin 
 Yvon 
3.1.29   เครื่องตรวจสอบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์  (X-ray  diffractometer, XRD) รุ่น D8 Advance, 

บริษัท Bruker AG Thailand 
3.1.30   กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron  microscope, SEM)  รุ่น 

JSM-5200 บริษัท Philips 
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3.2 สารเคมี  
3.2.1 แบเรียมคลอไรด์ไดไฮเดรท (Barium chloride : BaCl2.2H2O) : ความบริสุทธิ ์ 99%  จาก
บริษัทFluka 
3.2.2    เซอร์โครเนียมออกซีคลอไรด์ ออกตาไฮเดรท (Zirconium oxychloride octahydrate : 
ZrOCl2.8H2O) : ความบริสุทธิ ์99.5%  จากบริษัท Sigma-Aldrich 
3.2.3    ไททาเนียมคลอไรด์ (Titanium chloride : TiCl4) :  ความบริสุทธิ์ 99% จากบริษัท 
 Waka 
 3.2.4    โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium hydroxide : NaOH) : ความบริสุทธิ์ 97% จาก 
 บริษัท CarlaErba Reagents 
3.2.5 น้ําปราศจากไอออน (Deionised  water) 
3.2.6 กรดฟอร์มิก (Fomic acid : HCOOH) : ความบริสุทธิ์ 85%  จากบริษัท Carla Erba  

 Reagents 
 

3.3   สมการแสดงปฏิกิริยาเคมทีี่ใช้ในการสังเคราะห์ BZT 

 ในงานวิจัยนี้จะทําการสังเคราะห์  BaZr0.3Ti0.7O3 จากวิธีการตกตะกอนและวิธีโซโนเคมีในสภาวะเบส  
โดยสมการแสดงปฏิกิริยาท่ีใช้ในการสังเคราะห์ BZT ได้แสดงไว้ในสมการท่ี 3.1 

BaCl2.2H2O + 0.3ZrOCl2.8H2O + 0.7TiCl4 +5.4 NaOH          Ba(Zr0.3Ti0.7)O3 + 5.4NaCl+ 6.1H2O+ 1/2H2   (3.1)    

                                                                                                                                 

3.4   การเตรียมสารละลาย  ( Stock solution ) 

วิธีการคํานวณในการเตรียมสารละลายได้แสดงไว้ในภาคผนวก ก 

      3.4.1  การเตรียมสารละลาย  BaCl2.2H2O เข้มข้น 1 โมลาร ์

    ชั่ง  BaCl2.2H2O  24.6732 กรัม  ใส่บีกเกอร์ขนาด 50 มิลลิลิตร จากนั้นละลายด้วยน้ําปราศจาก
ไอออน  ถ่ายใส่ขวดวัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร  แล้วปรับปริมาตรด้วยน้ําปราศจากไอออน 

 3.4.2  การเตรียมสารละลาย ZrOCl2.8H2O  เข้มข้น 1 โมลาร ์

 ชั่ง ZrOCl2.8H2O  32.3872 กรัม  ใส่บีกเกอร์ขนาด 50 มิลลิลิตร จากนั้นละลายด้วยน้ําปราศจาก
ไอออน ถ่ายใส่ขวดวัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร  แล้วปรับปริมาตรด้วยน้ําปราศจากไอออน 
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 3.4.3  การเตรียมสารละลาย TiCl4  เข้มข้น 1 โมลาร ์

 ตวงน้ําปราศจากไอออน 20 มิลลิลิตร ใส่ในบีกเกอร์ขนาด 50 มิลลิลิตร นําไปแช่ในตู้เย็นให้แข็งเพ่ือ
ควบคุมอุณหภูมิให้ต่ํากว่า 5 องศาเซลเซียส  จากนั้นนําออกมาแล้วปิเปตสารละลาย TiCl4   1.55 มิลลิลิตร ใส่
ลงไปโดยทําการปั่นกวนและควบคุมอุณหภูมิของสารละลายให้ต่ํากว่า 5 องศาเซลเซียส เพ่ือป้องกันการเกิดไท
ทาเนียมไฮดรอกไซด์ (Ti(OH)4) โดย TiCl4  ท่ีเตรียมได้จะเป็นสารละลายใสปราศจากตะกอนขาวขุ่นของ 
(Ti(OH)4) 

3.4.4  การเตรียม NaOH  เข้มข้น 15 โมลาร ์

เตรียมน้ําปราศจากไอออน 80 มิลลิลิตร ใส่บีกเกอร์ขนาด 500 มิลลิลิตร นําไปหล่อเย็นไว้ในอ่างน้ํา 
จากนั้นชั่ง NaOH 61.8558 กรัม แล้วค่อย ๆ นําไปละลายในน้ําปราศจากไอออน จนหมด จากนั้นถ่ายใส่ขวด
วัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรด้วยน้ําปราศจากไอออน 

3.4.5  การเตรียม NaOH  เข้มข้น 20 โมลาร ์

เตรียมน้ําปราศจากไอออน 90 มิลลิลิตร ใส่บีกเกอร์ขนาด 500 มิลลิลิตร นําไปหล่อเย็นไว้ในอ่างน้ํา 
จากนั้นชั่ง NaOH 82.4742 กรัม แล้วค่อย ๆ นําไปละลายในน้ําปราศจากไอออน จนหมด  จากนั้นถ่ายใส่ขวด
วัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร ปรับปริมาตรด้วยน้ําปราศจากไอออน 

 

3.5   วิธีการทดลอง 

3.5.2  กระบวนการสังเคราะห์ BaZr0.3Ti0.7O3 ด้วยวิธีโซโนเคมี 

 1. ปิเปต  ZrOCl2 . 8H2O, TiCl4 และ BaCl2  .2H2O ตามอัตราส่วนท่ีต้องการดังท่ีแสดงไว้ใน
ภาคผนวก ก ในบีกเกอร์ขนาด 100 จะได้สารผสมเกิดข้ึน 
 2. เติม NaOH ความเข้มข้น 15 โมลาร์ หรือ 20 โมลาร์ ปริมาตร 40 ml ลงในแชมเบอร์สําหรับใส่
สารตัวอย่างพร้อมท้ังผ่านแก๊สอาร์กอน (Ar gas) ลงไปในสารละลาย NaOH เพ่ือกําจัดก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์  
 3. ถ่ายสารผสมลงในบิวเรตแล้วค่อย ๆ หยดสารผสมลงในแชมเบอร์ท่ีบรรจุ NaOH โดยในระหว่างท่ี
หยดสารผสมใหทํ้าการผ่านคลื่นอัลตร้าโซนิกลงไปในสารละลายเป็นเวลา 30 นาที โดยใช้กําลังไฟฟ้า 750 วัตต ์
พร้อมท้ังผ่านแก๊สอาร์กอนลงไปด้วย  
 4. นําตะกอนท่ีได้มาล้างด้วยน้ําปราศจากไอออน แล้วนําไปเหวี่ยงแยกตะกอนด้วยเครื่องปั่นเหวี่ยง 
แล้วนําตะกอนมาวัด pH ด้วยกระดาษยูนิเวอร์เซลอินดิเคเตอร์ จนกระท่ังมี pH เท่ากับ 7 
 5.  นําตะกอนท่ีได้ไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง 
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 6. นําสารท่ีสังเคราะห์ได้ไปตรวจสอบโครงสร้างและสมบัติต่าง ๆ ด้วยเครื่อง XRD FT-IR Raman  
spectroscopy และ SEM 
 
 
 
 
 
                      

 
 
    

            
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
 
 
 

รูปท่ี 3.1  แสดงข้ันตอนกระบวนการสังเคราะห์ BZT โดยวิธีโซโนเคมี 
 

 

 

 

NaOH 

    ZrOCl2.8H2O  
                       

ผ่านแก๊สอาร์กอน และคลื่นอัลตร้าโซนิก  30 นาที 
(กําลงัวัตต์ 750 วัตต)์ 

BaCl2.2H2O 
      

TiCl4 
      

อบตะกอนท่ี 100 0C, 24 ช่ัวโมง 

 

ล้างตะกอนด้วยน้ํา DI  pH = 7 

 

ตรวจสอบโครงสร้างและสมบัต ิ
ด้วยเทคนิค XRD FT-IR Raman และ SEM  
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บทที ่4 

ผลการวิจัยและอภปิราย 
 

4.1  การตรวจสอบเอกลักษณ์โดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray diffraction, XRD) 

 ทําการสังเคราะห์ผงผลึกแบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต (BaZr0.30Ti0.70O3; BZT) ด้วยวิธีโซโนเคมีใน
สภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 และ 20  โมลาร์ แล้วนําสารท่ีได้ไปตรวจสอบโครงสร้างผลึกด้วยเทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) โดยผลท่ีได้แสดงไว้ในรูปท่ี 4.1  จากผลท่ีได้พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ของผงผลึกท่ีสังเคราะห์ได้มีการแยกตัวของ XRD พีกท่ีชัดเจน และตรงกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ของ BZT ท่ีมีโครงสร้างแบบเพอร์รอฟสไกต์ (JCPDS no.31-0174) แสดงให้เห็นว่าสามารถเตรียมผง

ผลึก BZT โดยตรงได้จากกระบวนการโซโนเคมีในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้นสูง (≥15 โมลาร์) โดยไม่ต้องใช้
กระบวนการเผาแคลไซน์ (Calcination)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 4.1 แสดงผล XRD ของ BZT ท่ีสังเคราะหด์้วยวิธีการโซโนเคมีเม่ือใช้ NaOH เข้มข้น (a) 15 และ (b) 20 
โมลาร ์ 

 จากรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกท่ีสังเคราะห์ได้ยังพบพีคแปลกปลอมซึ่งตรงกับ
รูปแบบการเลี้ยวแบนของแบเรียมคาร์บอเนต (BaCO3)  ซึ่งเป็นผลมาจากการทําการสังเคราะห์สารในระบบ
เปิด (Open-air synthesis system) ทําให้แบเรี่ยมเกิดปฏิกิริยากับก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) แล้วเกิด
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เป็นสารประกอบคาร์บอเนต ซึ่งสารประกอบคาร์บอเนตเหล่านี้สามารถถูกกําจัดออกได้โดยการทําการ
สังเคราะห์ในระบบปิดท่ีสมบรูณ์ หรือทําการล้างสารท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกรดฟอร์มิก (Formic acid) [16] จาก
การคํานวณหาขนาดผลึกจากรูปแบบการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์โดยใช้สมการของ เดอบาย-เชียเลอร์ (Debye-
Scherrer)  (ดังแสดงไว้ในภาคผนวก ข) พบว่าขนาดผลึกของ BZT ท่ีสังเคราะห์จากสภาวะเบสท่ีมีความ
เข้มข้น 15 โมลาร ์มีขนาด 13.9 ± 0.02 nm และ ท่ีความเข้มข้น 20  โมลารมี์ขนาด 16.1 ± 0.02 nm 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 4.2 แสดงผล FT-IR ของผงผลึก BZT ด้วยวิธีโซโนเคมีโดยใช ้NaOH เข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์  

 

4.2   การตรวจสอบเอกลักษณ์ของสารด้วยเครื่องฟูเรียทรานส์ฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตมิเตอร์  
(FT-IR) 

 จากนั้นนําสารเคราะห์ท่ีได้ไปตรวจสอบเอกลักษณ์ด้วยเครื่องฟูเรียทรานส์ฟอร์มอินฟราเรดสเปกโต
มิเตอร์ โดยรูปท่ี 4.2 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึก BZT ท่ีสังเคราะห์ด้วยวิธีโซโนเคมีโดยใช้ความ
เข้มข้นของโซเดียมไฮดรอกไซด์เท่ากับ 15  และ 20 โมลาร์  พบว่าสารท่ีสังเคราะห์ได้จากท้ังสองสภาวะมีการ
ดูดกลืนแสงอินฟราเรดท่ีเลขคลื่นเท่ากับ  540 cm-1 ซึ่งตรงกับช่วงการดูดกลืนแสงท่ีแสดงเอกลักษณ์ของโลหะ
ออกไซด์ท่ีมีโครงสร้างแบบเพอร์สไกต์ (BO6 octrahedra, เม่ือ B = Ti or Zr) [17] และการช่วงดูดกลืนแสง
ของสารประกอบคาร์บอเนตท่ี 1450 cm-1 [18] 
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4.3  การตรวจสอบเอกลักษณ์ของสารด้วยเครื่องรามานสเปกโตรสโกปี (Raman Spectroscopy) 

  นําสารท่ีสังเคราะห์ได้ไปตรวจสอบเอกลักษณ์ด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี โดยผลท่ีได้ดังแสดงใน
รูปท่ี 4.3 พบว่าสารท่ีสังเคราะห์ได้จากวิธีโซโนเคมีจากสภาวะ NaOH เข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์ แสดงรามาน
โหมด (Raman modes) ตรงกับท่ีได้มีการรายงานไว้ก่อนหน้านี้  [19, 20] โดยพบรามานโหมด A1(TO) ท่ี
ตําแหน่ง  185 220 300 และ 512 cm-1 ซึ่งเก่ียวข้องกับความไม่สมมาตรภายในโครงสร้างของออกตระฮี
ดรอล BO6 เม่ือ B คือ Zr หรือ Ti (Asymmetry within the BO6 octahedra) รามานโหมดในช่วง 600-800 
cm-1 ซึ่งตรงกับการบิดเบี้ยวของออกตระฮีดรอล ZrO6  (Locally distorted ZrO6 octrahedra) และแสดง
เอกลักษณ์ของเฟอโรอิเล็กตริกรีแล็กเซอร์ (Ferroelectric relaxor phase) และรามานโหมดของ BaCO3 ท่ี
ตําแหน่ง 135 155 และ 694 cm-1 [18, 21] โดยช่วงการดูดกลืนแสงของโหมดเหล่านี้จะมีความเข้มลดลดใน
ผงผลึก BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จากสภาวะท่ีใช ้NaOH เข้มข้น 20 โมลาร์ ซึ่งผลท่ีได้จากเทคนิครามานสเปกโตรส
โกปีสอดคล้องกับผลท่ีได้จากการตรวจสอบโครงสร้างผลึกด้วยเทคนิค XRD ท่ีความเข้มของพีค XRD ของ 
BaCO3 ลดลดในรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของ BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จาก NaOH เข้มข้น 20 โมลาร์  
(ดังแสดงในรูปท่ี 4.1) แสดงให้เห็นว่าการสังเคราะห์ผงผลึก BZT ในสภาวะเบสความเข้มข้น 20 โมลาร์  
สามารถลดการเกิดสารปนเปื้อนท่ีเกิดจากการเกิดสารประกอบคาร์บอเนต ซึ่งคาดว่าเป็นผลมาจากในสภาวะท่ี
มีความเข้มข้นของไฮดรอกไซด์ไอออนสูง (OH-) การเกิดสารประกอบ BZT จะเกิดข้ึนได้ดีกว่าการเกิด
สารประกอบคาร์บอเนต [13] 

  

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

รูปท่ี 4.3 แสดงผลการการวิเคราะห์ด้วยเทคนิครามานสเปคโตรสโกปขีอง BZT ท่ีสังเคราะหด์้วยวิธีโซโนเคมี 
โดยใช ้NaOH เข้มข้น (a) 15 และ (b) 20 โมลาร์    
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4.4 การตรวจสอบสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning 
 electron microscopy, SEM) 

 เม่ือนําผงผลึก BZT ท่ีเตรียมได้จากวิธีโซโนเคมีในสภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์ ไป
ทําการตรวจสอบลักษณะสัณฐานวิทยาโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด ดังแสดงในรูปท่ี 4.4 
และ 4.5 พบว่าของผงผลึก BZT มีลักษณะรูปร่างทรงกลมท่ีเกาะตัวกันเป็นกลุ่มก้อน (Agglomerates) และมี
ขนาดอนุภาคท่ีใกล้เคียงกัน โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ย 137 ± 14 nm และ 51 ± 6 nm สําหรับสารท่ีเตรียมได้
จากการใชส้ภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์ตามลําดับ ซึ่งอนุภาคท่ีเกิดข้ึนเกิดจากรวมตัวกันโดย
การเติบโตในลักษณะแบบซ้อนทับกันข้ึนของผลึกขนาดเล็ก (Epitaxial growth of primary nanocrystals) 
ซึ่งขนาดของอนุภาคท่ีได้จากเทคนิค SEM สอดคล้องกับผลการวัดขนาดผลึกท่ีได้จากเทคนิค XRD ท่ีมีขนาด 
13.9 ±0.02 nm สําหรับ BZT ท่ีเตรียมได้จากการใชส้ภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 โมลาร์ และ 16.1 ± 0.02 
nm สําหรับ BZT ท่ีเตรียมได้จากการใช้สภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 20 โมลาร์ แสดงให้เห็นถึงอนุภาคของ 
BZT ท่ีเกิดจากการรวมตัวของผลึกขนาดเล็ก โดยลักษณะสัณฐานของผงผลึกท่ีเตรียมได้จากงานวิจัยนี้มีความ
คล้ายคลึงกับงานวิจัยของ Dang และคณะท่ีได้รายงานถึงการเตรียมแบเรียมไททาเนต (BaTiO3) โดยวิธีโซโน
เคมี [22, 23] ซึ่งแสดงให้เห็นว่าการใช้วิธีโซโนเคมีท่ีทําโดยการผ่านคลื่นอัลตร้าโซนิกความถ่ีสูงเพ่ือช่วยในการ
เกิดปฏิกิริยาจะส่งผลให้ไดส้ารประกอบโลหะออกไซด์ท่ีมีขนาดนาโนเมตรและมีรูปปร่างลักษณะเฉพาะตัว จาก
รูปท่ี 4.4 และ 4.5 ยังแสดงให้เห็นอีกว่าผงผลึก BZT ท่ีเตรียมได้ในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้น 20 โมลาร์ มี
ขนาดอนุภาคท่ีเล็กกว่าผงผลึกท่ีเตรียมได้ในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้น 15 โมลาร์ ซึ่งสอดคล้องกับผล XRD ท่ี
ความเข้มของรูปแบบการเลี้ยวแบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึก BZT ท่ีเตรียมไดจ้ากสภาวะเบสท่ีความเข้มข้น 20 
โมลาร์ มีค่าต่ํากว่าความเข้มของรูปแบบการเลี้ยวแบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึก BZT ท่ีเตรียมได้จากสภาวะ
เบสท่ีความเข้มข้น 20 โมลาร์ ซึ่งผลของขนาดอนุภาคของ BZT ท่ีเล็กกว่าเม่ือใช้ความเข้มข้นของ NaOH เป็น 
20 โมลาร์ เป็นผลเนื่องมาจากการท่ีสารละลายยิ่งมีความเข้มข้นของโลหะไฮดรอกไซด์สูง (Hydrolyzed 
metal species) จะทําให้สารละลายอยู่ในสภาวะอ่ิมตัวยิ่งยวด (Supersaturated solution) และพร้อมท่ีจะ
เกิดการแยกตัวเป็นผลึกมากยิ่งข้ึน จึงทําให้กระบวนการเกิดผลึก (Nucleation) เกิดข้ึนได้ดีกว่ากระบวนการโต
ของผลึก  (Grain growth)  [24]  
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รูปท่ี 4.4 แสดงสัณฐานวิทยาของ BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จากวิธีโซโนเคมี โดยท่ีใช้ NaOH เข้มข้น 15 โมลาร ์
หมายเหต ุกําลังขยายในแต่ละภาพท่ีแสดงไม่เท่ากัน 

 

 

  

 

 
 

รูปท่ี 4.5 แสดงสัณฐานวิทยาของ BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จากวิธีโซโนเคมี โดยท่ีใช้ NaOH เข้มข้น 20 โมลาร ์
หมายเหต ุกําลังขยายในแต่ละภาพท่ีแสดงไม่เท่ากัน 
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บทที่ 5 

สรุปผลวิจัยและข้อเสนอแนะ 

 

5.1 สรุปผลงานวิจัย 
 

        ในงานวิจัยนี้ได้ศึกษาการสังเคราะห์ผงผลึกแบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต (BaZr0.30Ti0.70O3; BZT) ด้วย
วิธีโซโนเคมี   โดยใช้สารตั้งต้นเป็นเซอร์โคเนียมออกซีคลอไรด์ (ZrOCl2.8H2O) ไททาเนียมเตตระคลอไรด์ 
(TiCl4) และแบเรียมคลอไรด์ไดไฮเดรต (BaCl2.2H2O) แล้วทําการผ่านคลื่นอัลตร้าโซนิกเพ่ือให้เกิดผลึกเป็น
เวลา 30 นาทีในสภาวะท่ีเป็นเบสสูง โดยใช้ความเข้มข้นของโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH)  เป็น 15 หรือ 20 
โมลาร์ ในระบบปิดท่ีมีการผ่านแก็สอาร์กอนลงไปในสารละลาย จากนั้นนําสารท่ีสังเคราะห์ได้ไปทําการตรวจ
พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์  (x-ray diffraction, XRD) อินฟราเรดสเปกโทรสโกปี  
(FT-IR) รามานสเปกโทรสโกปี (Raman spectroscopy) และตรวจสอบลักษณะทางกายภาพและโครงสร้าง
จุลภาคด้วยเทคนิคจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด  (Scanning Electron Microscopy, SEM) เพ่ือ
ศึกษาถึงผลของสภาวะเบสท่ีใช้ในการสังเคราะห์ท่ีมีต่อลักษณะทางกายภาพและโครงสร้างจุลภาคของผลึก 
โดยผลท่ีได้จากเทคนิค XRD พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยวิธีโซโน
เคมีโดยใช้ NaOH เข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์ ตรงกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของ BZT ท่ีมี
โครงสร้างแบบเพอร์รอฟสไกต์ (JCPDS no.31-0174) แสดงให้เห็นว่าสามารถเตรียมผงผลึก BZT โดยตรงได้

จากวิธีโซโนเคมีในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้นสูง (≥15 โมลาร์)  จากรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผง
ผลึกท่ีสังเคราะห์ได้ยังพบพีคแปลกปลอมซึ่งตรงกับรูปแบบการเลี้ยวแบนของแบเรียมคาร์บอเนต (BaCO3)  
จากนั้นนําสารท่ีสังเคราะห์ได้ไปทําการตรวจวิเคราะห์เพ่ือยืนยนัโครงสร้างโดยเทคนิค FT-IR  และรามานสเปค
โตรสโกป ีจากเทคนิค FT-IR แสดงให้เห็นว่าสารท่ีสังเคราะห์ได้แสดงการช่วงดูดกลืนแสงอินฟราเรดท่ีเลขคลื่น
เท่ากับ  540 cm-1 ซึ่งตรงกับช่วงการดูดกลืนแสงท่ีแสดงเอกลักษณ์ของโลหะออกไซด์ท่ีมีโครงสร้างแบบเพอร์
รอฟสไกต ์(BO6 octrahedra, เม่ือ B = Ti or Zr) [17] และการช่วงดูดกลืนแสงของสารประกอบคาร์บอเนตท่ี 
1450 cm-1 [18]  ส่วนการตรวจสอบเอกลักษณ์ด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปีพบว่าสารท่ีสังเคราะห์ได้
แสดงรามานโหมด A1(TO) ท่ีตําแหน่ง  185 220 300 และ 512 cm

-1 ซึ่งเก่ียวข้องกับความไม่สมมาตรภายใน
โครงสร้างของออกตระฮีดรอล BO6 เม่ือ B คือ Zr หรือ Ti (Asymmetry within the BO6 octahedra) รา
มานโหมดในช่วง 600-800 cm-1 ซึ่งตรงกับการบิดเบี้ยวของออกตระฮีดรอล ZrO6  (Locally distorted 
ZrO6 octrahedra) และแสดงเอกลักษณ์ของเฟอโรอิเล็กตริกรีแล็กเซอร์ (Ferroelectric relaxor phase) 
และรามานโหมดของ BaCO3 ท่ีตําแหน่ง 135 155 และ 694 cm

-1 [18, 21] โดยช่วงการดูดกลืนแสงของ
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โหมดเหล่านี้ท่ีเก่ียวข้องกับสารประกอบคาร์บอเนตจะมีความเข้มลดลดในผงผลึก BZT ท่ีสังเคราะห์ได้จาก
สภาวะท่ีใช้ NaOH เข้มข้น 20 โมลาร์ ซึ่งสอดคล้องกับผลท่ีได้จากเทคนิค XRD ท่ีความเข้มของพีค XRD ท่ี
แสดงถึง BaCO3 ลดลดในผงผลึก BZT ท่ีสังเคราะห์ไดจ้ากสภาวะท่ีใช้ NaOH เข้มข้น 20 โมลาร์  แสดงให้เห็น
ว่าการสังเคราะห์ผงผลึก BZT ในสภาวะเบสความเข้มข้น 20 โมลาร์  สามารถลดการเกิดสารประกอบ
คาร์บอเนต ซึ่งคาดว่าเป็นผลมาจากในสภาวะท่ีมีความเข้มข้นของไฮดรอกไซด์ไอออนสูง (OH-) การเกิด
สารประกอบ BZT จะเกิดข้ึนได้ดีกว่าการเกิดสารประกอบคาร์บอเนต [13] จากการตรวจสอบลักษณะสัณฐาน
วิทยาโดยใช้เทคนิค SEM พบว่าของผงผลึก BZT มีลักษณะรูปร่างเป็นทรงกลมท่ีเกาะตัวกันเป็นกลุ่มก้อนและ
มีขนาดอนุภาคท่ีใกล้เคียงกัน โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ย 137 ± 14 nm และ 51 ± 6 nm สําหรับสารท่ีเตรียม
ได้จากการใช้สภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 และ 20 โมลาร์ตามลําดับ ซึ่งอนุภาคท่ีเกิดข้ึนเกิดจากรวมตัวกัน
โดยการเติบโตในลักษณะแบบซ้อนทับกันข้ึนของผลึกขนาดเล็ก โดยพบว่าขนาดของอนุภาคท่ีได้จากเทคนิค 
SEM สอดคล้องกับผลการวัดขนาดของผลึกท่ีได้จากเทคนิค XRD ท่ีมีขนาด 13.9 ± 0.02 nm สําหรับ BZT ท่ี
เตรียมได้จากการใช้สภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 15 โมลาร์ และ 16.1 ± 0.02 nm สําหรับ BZT ท่ีเตรียมได้
จากการใช้สภาวะเบสท่ีมีความเข้มข้น 20 โมลาร์ แสดงให้เห็นว่าอนุภาคของ BZT ท่ีเกิดจากการรวมตัวของ
ผลึกขนาดเล็ก โดยยังพบอีกว่าผงผลึก BZT ท่ีเตรียมได้ในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้น 20 โมลาร์ มีขนาดอนุภาค
ท่ีเล็กกว่าผงผลึกท่ีเตรียมได้ในสภาวะเบสท่ีความเข้มข้น 15 โมลาร์ ซึ่งสอดคล้องกับผลท่ีได้จากเทคนิค XRD 
โดยการท่ี BZT มีขนาดอนุภาคท่ีเล็กกว่าเม่ือใช้ความเข้มข้นของ NaOH เป็น 20 โมลาร์ นั้น เป็นผล
เนื่องมาจากการท่ีเม่ือสารละลายยิ่งมีความเข้มข้นของโลหะไฮดรอกไซด์สูง (Hydrolyzed metal species) 
จะทําให้สารละลายอยู่ในสภาวะอ่ิมตัวยิ่งยวด (Supersaturated solution) และพร้อมท่ีจะเกิดการแยกตัว
เป็นผลึกมากยิ่งข้ึน จึงทําให้กระบวนการเกิดผลึก (Nucleation) เกิดข้ึนได้ดีกว่ากระบวนการโตของผลึก  
(Grain growth)   

 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

ในการสังเคราะห์สารควรทําในระบบปิดท่ีสมบรูณ์เพ่ือป้องกันการเกิดสารปนเปื้อนคาร์บอเนต หรืออาจจะใช้
วิธีการล้างผงผลึก BZT ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกรดฟอร์มิกเพ่ือกําจัดสารปนเปื้อนคาร์บอเนต 
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ภาคผนวก ก 

การคํานวณปริมาตรสารท่ีใช้ในการสังเคราะห์ 

1. สารเคมีท่ีใช้ 

1. แบเรียมคลอไรด์ไดไฮเดรท  (Barium chloride : BaCl2.2H2O) : มวลโมเลกุล  244.2647,  ความบริสุทธิ์ 99% 
2. เซอร์โครเนียมออกซีคลอไรด์ ออกตาไฮเดรท (Zirconium oxychloride octahydrate:            
ZrOCl2.8H2O) : มวลโมเลกุล 322.2525, ความบริสุทธิ์ 99.5% 
3. ไททาเนียมคลอไรด์ (Titanium chloride: TiCl2) : มวลโมเลกุล 189.6799, ความบริสุทธิ์ 99% 
4. โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium hydroxide: NaOH) : มวลโมเลกุล 40, ความบริสุทธิ์ 97% 
5. น้ําปราศจากไอออน (Deionised  water) 
6. กรดฟอร์มิก (Formic acid : HCOOH) : มวลโมเลกุล 46.0254, ความบริสุทธิ ์85% 
 
2. การเตรียมสารละลายตั้งต้น 

สูตรท่ีใช้ในการคํานวณ 

 

โดยท่ี  

g     คือ น้ําหนักสารท่ีต้องชั่ง  หน่วยเป็น  กรัม 
MW     คือ มวลโมเลกุล   หน่วยเป็น  กรัม/โมล 
M     คือ ความเข้มข้น   หน่วยเป็น  โมล/ลิตร 
v     คือ ปริมาตร    หน่วยเป็น   มิลลิลิตร 
% purity  คือ ความบริสุทธิ์ของสาร  หน่วยเป็น   %wt 

 
 
2.1 การเตรียมสารละลาย  BaCl2.2H2O เข้มข้น 1 M ปริมาตร 100 ml 

 

g  =  24.6732 g 
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ดังนั้นต้องชั่ง  BaCl2.2H2O มา  24.6732 กรัม มาละลายในน้ําปราศจากไอออน แล้วปรับปริมาตรให้เป็น 100 
ml 

2.2 การเตรียมสารละลาย ZrOCl2.8H2O  เข้มข้น 1 M ปริมาตร 100 ml 

 

g  =  32.3872 g 

ดังนั้นต้องชั่ง  ZrOCl2.8H2O  มา  32.3872  กรัม มาละลายในน้ําปราศจากไอออน แล้วปรับปริมาตรให้เป็น 
100 ml 

2.3 การเตรียม NaOH  เข้มข้น 15 M ปริมาตร 100 ml 

 

g  =  61.8558 g. 

ดังนั้นต้องชั่ง  NaOH มา  61.8558 กรัม มาละลายในน้ําปราศจากไอออน แล้วปรับปริมาตรให้เป็น 100 ml 

2.4 การเตรียม NaOH  เข้มข้น 20 M ปริมาตร 100 ml 

 

g  =  82.4742 g 

ดังนั้นต้องชั่ง  NaOH มา  82.4742 กรัม มาละลายในน้ําปราศจากไอออน แล้วปรับปริมาตรให้เป็น 100 ml 

2.5 การเตรียมสารละลาย TiCl4  เข้มข้น 1 M ปริมาตร 20 ml 

 

g  =  2.6823 g 
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จากสูตร 

D  =    

 

 v   =   1.55 mL 

ดังนั้นต้องปิเปต  TiCl4  มา 1.55 มิลลิลิตร หยดลงในน้ําปราศจากไอออนปริมาตร 20 ml ท่ีมีอุณหภูมิต่ํากว่า 
5 องศาเซลเซียส แล้วทําการปั่นกวนให้เป็นเนื้อเดียวกัน 

3. การสังเคราะห์ Ba(Zr0.3Ti0.7)O3 ด้วยวิธีโซโนเคมี 

จากสมการ 

BaCl2.2H2O + 0.3ZrOCl2.8H2O + 0.7TiCl4 + 5.4 NaOH            Ba(Zr0.3Ti0.7)O3 + 5.4NaCl + 12.7H2O 

ถ้าต้องการสังเคราะห์ Ba(Zr0.3Ti0.7)O3 จํานวนดังตอ่ไปนี้ 5 กรัม ดังนั้นใช้สารตั้งต้นเป็นปริมาณ 

3.1 สารละลาย BaCl2.2H2O  เข้มข้น 1 M 

BZT   246.2002   กรัม    ใช้   BaCl2.2H2O     244.2647  กรัม 

BZT             5     กรัม    ใช้   BaCl2.2H2O       4.9607     กรัม 

จากสูตร 

 

  =  

v   =  20.31  mL 

ดังนั้นต้องปิเปต   BaCl2.2H2O   มา    20.31  มิลลิลิตร 

3.2 สารละลาย ZrOCl2.8H2O เข้มข้น 1 M 

BZT   246.2002  กรัม    ใช้   ZrOCl2.8H2O   96.6758  กรัม 

BZT             5   กรัม    ใช ้  ZrOCl2.8H2O    1.9634   กรัม 
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จากสูตร 

  =  

  =  

v   =  6.09  mL 

ดังนั้นต้องปิเปต   ZrOCl2.8H2O  มา    6.09  มิลลิลิตร 

3.3 สารละลาย TiCl4 เข้มข้น 1 M 

BZT   246.2002   กรัม    ใช้   TiCl4 132.7759  กรัม 

BZT             5    กรัม    ใช้   TiCl4 2.6962     กรัม 

จากสูตร 

  =  

  =  

v   =  14.22  mL 

ดังนั้นต้องปิเปต   TiCl4   มา    14.22  มิลลิลิตร 

ตารางแสดงปริมาณสารท่ีใช้ในการเตรียมสารเคมี 
แสดงปริมาณสารตั้งต้นท่ีใช้ในการเตรียม BaZr0.3Ti0.7O3 โดยวิธีโซโนเคมี 
 

 

 

สารเคมี เม่ือต้องการ BZT  1 g เม่ือต้องการ BZT  5 g 

ปริมาตรท่ีต้องใช้  (ml) 
         1 M BaCl2  .2H2O 

 1 M ZrOCl2 . 8H2O 
         1 M TiCl4 

4.13 
1.22 
2.84 

20.30 
6.09 
14.22 
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ภาคผนวก ข 

การคํานวณหาขนาดผลึกของแบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนต 

การคํานวณหาขนาดอนุภาคของแบเรียมเซอร์โคเนตไททาเนตจะใช้ในการคํานวณจากสมการของเด
อบาย-เชยีเลอร์ (Debye-Scherrer equation) ดังนี ้

สูตร 

 

 

โดยท่ี  

D    =   ขนาดอนุภาค 

k     =   ค่าคงท่ี มีค่าเท่ากับ 0.9 

λ     =  ค่าความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ มีค่าเท่ากับ 1.5406 อังสตรอม 

β     =    ค่า FWHM ของพีคในมุมเรเดียนท่ี 2  

θ     =    มุมของการเลี้ยวเบน 
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