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บทที่ 3  

วธีิด ำเนินกำรวจิัย 
 

ในบทน้ีจะกล่าวถึงรายละเอียดวิธีการด าเนินการวิจยัของของโครงการวิจยัเร่ืองการสังเคราะห์และ
วิเคราะห์สมบติัของเซรามิกเฟร์โรอิเลก็ทริกไร้ตะกัว่ในระบบสารละลายของแขง็แบเรียมเซอร์โคเนียมไททา
เนตกบัแบเรียมซีเรียมไทนาเนต (1-x)BZT-xBCeT โดยประกอบไปดว้ยเน้ือหาในหวัขอ้ของสารเคมี  วสัดุ
อุปกรณ์  กระบวนการสังเคราะห์ผงและเซรามิก รวมถึงวิธีการเตรียมช้ินงานเพื่อตรวจสอบคุณสมบติัทาง
กายภาพและสมบติัทางไฟฟ้าและการตรวจสอบสมบติั มีรายละเอียดดงัต่อไปน้ี 
 
3.1 สำรเคมีทีใ่ช้ในกำรทดลอง 
    3.1.1 ผงแบเรียมคาร์บอเนต (Barium carbonate: BaCO3)  
    3.1.2 ผงซีเรียมออกไซด ์(Cerium oxide: CeO2) 
  3.1.3 ผงเซอร์โคเนียมออกไซด ์(Zirconium dioxide: ZrO2) 
 3.1.4 ผงไทเทเนียมออกไซด ์(Titanium oxide: TiO2)  
   3.1.5 โพลีไวนิลแอลกอฮอล ์(Polyvinyl alcohol: PVA)  
   3.1.6 ผงอะลูมินาไดออกไซด ์(Alumina dioxide: Al2O3)  
   3.1.7 เอทานอล (Ethanol)  
    3.1.8 น ้ ามนัซิลิโคนออยล ์(Silicone oil)  
    3.1.9 กาวเงิน (Silver paint)  
    3.1.10 อะซิโตน (Acetone)  
 
3.2 วสัดุอุปกรณ์ทีใ่ช้ในกำรทดลอง 
 3.2.1 ลูกบดเซอร์โคเนีย (Zirconia milling media)  
 3.2.2 แท่งแม่เหลก็ส าหรับกวนสาร (Magnetic bar)  
 3.2.3 บีกเกอร์ขนาด 100, 500 และ 1000ลูกบาศมิ์ลลิเมตร  
 3.2.4 กระป๋องพลาสติกพร้อมปิดใชส้ าหรับท าการบดยอ่ย  
 3.2.5 ชอ้นตกัสารท าดว้ยสแตนเลส  
 3.2.6 เทปกาว  
 3.2.7 ครกบดสาร (Agate motar)  
 3.2.8 เวอร์เนียร์คาลิปเปอร์ (Vernier caliper) ระบบดิจิตอล ความละเอียด 0.01 mm  
 3.2.9 ถว้ยอะลมิูนา (Alumina crucible)  
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 3.2.10 แม่พิมพโ์ลหะส าหรับอดัข้ึนรูป ขนาดเสน้ผา่นศูนยก์ลาง 1.0 cm  
 3.2.11 กระดาษทรายน ้า  
 3.2.12 ผงขดัอะลูมินา  
 3.2.13 ผา้ร่อน (Sieve)   
 3.2.14 เคร่ืองอดัระบบไฮโดรลิก (Hydrolic press)  
 3.2.15 เคร่ืองชัง่ดิจิตอลความละเอียด 0.0001 กรัม  
 3.2.16 เคร่ืองบดผสมแบบ ball-milling ความเร็ว 60 รอบ/นาที  
 3.2.17 เตาไฟฟ้า 
 3.2.18 เคร่ืองก าเนิดรังสีเอกซ์ (X-ray diffractometer)  
 3.2.19 เคร่ืองวดัค่าความแขง็จุลภาค (Microhardness tester) 
 3.2.20 เคร่ือง LCR Hitester ส าหรับวดัค่าความจุไฟฟ้า และค่าการสูญเสียไดอิเลก็ทริก 
 3.2.21 เคร่ืองบดยอ่ยแบบกระแทก (Vibro-milling) 
 
3.3 แผนกำรด ำเนินงำนและวิธีวจิัย 

ในการสังเคราะห์และวิเคราะห์สมบติัของเซรามิกระบบสารละลายของแขง็แบเรียมเซอร์โคเนียมไททา
เนตกบัแบเรียมซีเรียมไทนาเนต (1-x)BZT-xBCeT โดยมีการเตรียมผง (1-x)BZT-xBCeT และท าส่วนผสม
ให้เป็นเน้ือเดียวกัน น าผงท่ีได้มาข้ึนรูปเป็นเม็ด แลว้ท าการตรวจสอบโครงสร้างผลึกด้วยเทคนิคการ
เล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ จากนั้นน ามาตรวจสอบสมบติัทางกายภาพและสมบติัไดอิเลก็ทริก แลว้สรุปผลการ
ท าวิจยั ซ่ึงแผนการด าเนินงานและวิธีวิจยัแสดงดงัรูปท่ี 3.1 
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รูปท่ี 3.1 แผนการด าเนินงานและวิธีวิจยั 
 
 
 
 
 

การเตรียมผงแบเรียมเซอร์โคเนียมไทเทเนต และแบเรียมซีเรียมไททำเนต 

การขึน้รูปเป็นเม็ด 

 

กำรตรวจสอบโครงสร้ำงผลกึด้วยเทคนิคกำรเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ 

กำรตรวจสอบสมบัติทำงกำยภำพ  สมบตัิเชิงกล และตรวจสอบสมบัติไดอเิลก็ทริก

wfvbg]Hdmibd 

 

 สรุปผลกำรวจิยั 
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3.4 กำรเตรียมผงแบเรียมเซอร์โคเนียมไทเทเนต และแบเรียมซีเรียมไททำเนต 
 ในการเตรียมผง (1-x)BZT-xBCeTใชว้ิธีการเตรียมแบบมิกส์ออกไซด ์โดยค านวณจากสมการเคมี 
 
BaCO3(s) + TiO2(s) + ZrO2 (s) + CeO2(s)              (1-x) BaZr0.2Ti0.8O3(s) + x BaCe0.02Ti0.98O3(s) + CO2 (g) 
 
เม่ือ x = 0.4, 0.5 และ0.6 เศษส่วนโดยมวล (วิธีการค านวณแสดงในภาคผนวก) กระบวนการเตรียมผง (1-
x)BZT-xBCET แสดงในรูปท่ี 3.2 พอสงัเขป และมีรายละเอียดดงัต่อไปน้ี 

1) โดยเร่ิมจากชัง่สารตั้งตน้ Ba2CO3, TiO2, ZrO2 และCeO2 น ามาบดผสมกนัในกระปุกพลาสติกท่ีมีเมด็
บดเซอร์โคเนีย (Zirconia mill ball) โดยใชเ้อทานอลเป็นตวักลาง เป็นเวลา 24 ชัว่โมง 

2) จากนั้นท าการแยกเมด็บดออกจากของเหลว แลว้น ามาท าให้แหง้ โดยน าของเหลวผสมมาวางบนเตา
แผน่ใหค้วามร้อน (hot plate) ท่ีอุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส และคนสารดว้ยแท่งคนสาร (magnetic 
bar) จนไดผ้งเกือบแหง้แลว้น าไปอบท่ีอุณหภูมิต ่ากว่า 100 องศาเซลเซียส จากนั้นจึงน ามาบดละเอียด
ดว้ยครกบดสาร (agate mortar) 

3) แลว้น ามาเผาแคลไซด ์(calcination) ในช่วงอุณหภูมิ 1,250 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ชัว่โมง ดงัรูปท่ี 
3.3 จากนั้นน าผง (1-x)BZT-xBCeT มาบดดว้ยครกบดสาร (agate mortar) 
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Ba2CO3(s) + TiO2(s) + ZrO2 + CeO2(s) 

Zirconia mill ball 

Ball milling 24 hr 

Calcination temperature range 1,250 OC/hr 

(1-x)BZT-xBCeT Powder 

 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 3.2 แสดงขั้นตอนการเตรียมผง (1-x)BZT-xBCeT 

Drying at 100 oC 
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อุณหภูมิแคลไซน์ 
1,250 OC 

 

อุณหภูมิหอ้ง 

 
 
 
 
 
 

  
 
 

 
 
 

 
รูปท่ี 3.3แผนผงัการใชอุ้ณหภูมิในการเผาแคลไซน์ 

 
3.5 กำรเตรียมเซรำมิกแบเรียมเซอร์โคเนียมซีเรียมไททำเนต 
 ขั้นตอนการเตรียมเซรามิก (1-x)BZT-xBCeT แสดงในรูป 3.5 ซ่ึงมีรายละเอียดดงัต่อไปน้ี 

1) บดผง (1-x)BZT-xBCeT แลว้เติมสารยดึเหน่ียว (binder) พอลิไวนิลแอลกอฮอล ์(PVA) ความเขม้ขน้
ร้อยละ 3 โดยน ้าหนกัเป็นตวัประสานในการข้ึนรูปใหช้ิ้นงาน เป็นเวลา 5 นาที จนละเอียด 

2) น าผงท่ีไดม้าท าการอดัข้ึนรูป มีลกัษณะเป็นแผน่กลม (disc) ขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง1มิลลิเมตร โดยใช้
เคร่ืองอดัระบบไฮดรอลิกและแม่พิมพโ์ลหะดว้ยความดนั 1 ตนั เป็นเวลา 15 วินาที 

3) น าช้ินงานท่ีผ่านการข้ึนรูปแลว้มาจดัเรียงลงในแผ่นอะลูมินา แลว้น ามาปิดฝาเพื่อป้องกนั    ส่ิง
ปนเป้ือนระหวา่งการเผา 

 4) น าไปเผาซินเทอร์ซ่ึงในการทดลองน้ีจะท าการซินเทอร์เท่ากบั 1,450 องศาเซลเซียส ดว้ยอตัราการข้ึน/
ลงของอุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียสต่อชัว่โมง เป็นเวลา 4 ชัว่โมง ดงัรูปท่ี 3.4 

 
 
 
 
 
 

อุณหภูมิ (OC) 

4 hr 

300 OC /hr 100 OC /hr 

เวลา (hr) 
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อุณหภูมิซินเทอร์  

1,450 OC 

1 hr 
500 

อุณหภูมิหอ้ง 

 
 
 
 
 

 
 
  
 
 
 

      
 
 
 

 
         รูปท่ี 3.4 แผนผงัการใชอุ้ณหภูมิในการเผาซินเทอร์ 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

อุณหภูมิ (OC) 

4 hr 

100 OC /hr 

100 OC /hr 

100 OC /hr 

เวลา (hr) 
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(1-x)BZT-xBCeT powder add PVA 

Pressed into small pellets 

To measure weigh, diameter and thickness 

Sintering temperature rang 1,450 OC 

(1-x)BZT-xBCeT ceramics when 0.4, 0.5 and 0.6 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 รูปท่ี 3.5 แผนภาพขั้นตอนการเตรียมเซรามิก (1-x) BZT-xBCeT 

 

x = 0.4 

x = 0.5 

x = 0.6 
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3.6 กำรตรวจสอบโครงสร้ำงผลกึด้วยเทคนิคกำรเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ 
 การใชเ้ทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ ในการตรวจสอบหาองคป์ระกอบทางเคมีและชนิดของเฟสท่ี
เกิดข้ึน ซ่ึงท าไดโ้ดยอาศยัหลกัการตกกระทบของรังสีเอกซ์ลงบนผวิวสัดุแลว้เกิดการกระเจิง และเล้ียวเบน
ข้ึนโดยมีมุมในการเล้ียวเบนแตกต่างกนัไปข้ึนอยูก่บัโครงสร้างผลึกและระนาบท่ีรังสีตกกระทบภายในวสัดุ 
โดยแบบอย่างการเล้ียวเบนรังสีเอกซ์ของวสัดุแต่ละชนิดนั้นก็จะมีความเฉพาะเจาะจงส าหรับวสัดุนั้นๆ 
ดงันั้นเม่ือน าเคร่ืองมือส าหรับตรวจวดัมารองรับรังสีเอกซ์ท่ีกระเจิงออกมาจากวสัดุในต าแหน่งต่างๆ ก็จะ
สามารถตรวจสอบไดว้า่ วสัดุนั้นเป็นวสัดุหรือสารชนิดใด โดยพิจารณาจากขอ้มูลของความสัมพนัธ์ระหว่าง
ค่ามุมของแบรกก์ และความเขม้ของพีค รังสีเอกซ์ของแบบอยา่งการเล้ียวเบนท่ีปรากฏ ซ่ึงดงัท่ีไดก้ล่าว
มาแลว้ว่าสารแต่ละชนิดจะมีรูปแบบของการเล้ียวเบนท่ีเป็นลกัษณะเฉพาะแตกต่างกนัไป จึงสามารถน า
แบบอยา่งการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ท่ีตรวจสอบไดม้าเปรียบเทียบกบัขอ้มูลของสารชนิดต่างๆ ท่ีมีอยูใ่น
ฐานขอ้มูลมาตรฐาน เพื่อตรวจสอบชนิดของเฟสท่ีเกิดข้ึนได ้ โดยมีขั้นตอนการเตรียมช้ินงานเซรามิก (1-
x)BZT-xBCeT ดงัน้ี 

1) ขดัผวิหนา้ช้ินงานเซรามิกดว้ยกระดาษทรายท่ีตอ้งการน าไปวิเคราะห์เพื่อก าจดัส่ิงสกปรกบริเวณผวิ
ออก 

2) น าเซรามิกท่ีขดัผวิหนา้ออกแลว้น าไปปท าความสะอาดดว้ยเคร่ืองอลัตราโซนิก เป็นเวลา 30 นาที
โดยใชเ้อทานอลเป็นตวักลาง 

3) หลงัจากท าความสะอาดแลว้น าช้ินงานไปอบใหแ้หง้ในเตาท่ีมีอุณหภูมิประมาณ 150 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 24 ชัว่โมง 

4) น าช้ินงานท่ีอบแหง้แลว้ไปติดบนฐานกระจกท่ีเตรียมไวด้ว้ยดินน ้ามนั ท่ีแสดงดงัรูปท่ี 3.6 แลว้
น าไปเขา้เคร่ืองเพื่อวิเคราะห์ 

 
 
 
 
 

 
                       รูปท่ี 3.6 การเตรียมช้ินงานเซรามิกท่ีติดบนฐานกระจกท่ีเตรียมไวด้ว้ยดินน ้ามนั 
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3.7กำรตรวจสอบสมบัติทำงกำยภำพของเซรำมิก 
 3.7.1 กำรหำค่ำควำมหนำแน่น 

 ในการหา ค่ าคว ามหนาแ น่นของ เซรา มิก  (1-x)BZT-xBCeT ใช้วิ ธี ก ารของอา ร์ คี มิ ดิส
(Archimedes’principle) คือ เม่ือวตัถุจมอยู่ในของเหลว วตัถุนั้ นจะพยุงข้ึนด้วยแรงลอยตวั (Buoyant 
Force) ซ่ึงมีขนาดเท่ากบัน ้าหนกัของของเหลวท่ีถูกแทนท่ีในวตัถุ ถือเป็นวิธีการเหมาะสมกบัของแขง็ทุก
ชนิด ทั้งจมและลอย แต่ไม่ท าปฏิกิริยากบัน ้าหรือสารละลายน ้า  โดยมีขั้นตอนการทดลองดงัน้ี 

1) น าเมด็เซรามิกไปตม้ในน ้ากลัน่เป็นเวลา 4 ชัว่โมง แลว้ท้ิงไวใ้หเ้ยน็เป็นเวลา 1 วนั 
2) น าเมด็เซรามิกไปชัง่ดว้ยวิธีการแทนท่ีโดยใชเ้คร่ืองแลว้บนัทึกค่าท่ีไดเ้ป็นน ้าหนกั W3 
3) น าเมด็เซรามิกไปชัง่ในอากาศบนัทึกเป็นน ้ าหนกั W2 แลว้น าเมด็ไปอบท่ีอุณหภูมิประมาณ 150 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 วนั 

4) ท าการชัง่น ้าหนกั W1 แลว้บนัทึกค่าจากนั้นแทนค่าในสมการต่อไปน้ี 
 
 

                           
  

     
                                                 

 
เม่ือ      คือ ความหนาแน่นของเมด็เซรามิกมีหน่วยเป็น กรัมต่อลูกบาศกเ์ซนติเมตร  
 W1 คือ น ้ าหนกัของสารตวัอยา่งเม่ือชัง่ในน ้าหลงัตม้ มีหน่วยเป็น นิวตนั 
 W2 คือ น ้ าหนกัของสารตวัอยา่งเม่ือชัง่ในอากาศหลงัตม้ มีหน่วยเป็น นิวตนั  
 W3 คือ น ้ าหนกัของสารตวัอยา่งหลงัอบแหง้ มีหน่วยเป็น นิวตนั  
        คือ ค่าความหนาแน่นของน ้าท่ีอุณหภูมิหอ้ง มีหน่วยเป็น กรัมต่อลูกบาศกเ์ซนติเมตร 
  

 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 3.7 เคร่ืองชัง่อตัโนมติัท่ีสามารถชัง่ไดท้ั้งในน ้าและอากาศ 
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3.8 กำรตรวจสอบสมบัติเชิงกลของเซรำมิก 
 3.8.1 กำรตรวจสอบค่ำควำมแข็งแบบวกิเกอร์ 
 น าเมด็เซรามิก BZT-BCeT ไปขดัดว้ยกระดาษทรายเบอร์ 800, 1000 และ 1200 ให้เรียบและได้
ระนาบ เพื่อสามารถมองเห็นรอยกดไดอ้ย่างชดัเจน แลว้น าไปวดัค่าความแข็งดว้ยวิธีการกด(indentation 
technique) โดยน าช้ินงานท่ีผา่นการเตรียมมาแลว้ทดสอบดว้ยเคร่ืองวดัค่าความแขง็จุลภาค (micro hardness 
tester)โดยรูปแบบของหวักดแบบวิกเกอร์(Vickers hardness tester HD ) ดงัรูปท่ี 3.8 จากนั้นวดัค่าความยาว
ของรอยแยกท่ีเกิดจากการกดด้วยหัวกดแบบวิกเกอร์ (crack length)ด้วยกลอ้งจุลทรรศน์แสง (light 
microscope) 
 

 
 

 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 3.8 เคร่ืองวดัค่าความแขง็ท่ีใชห้วักดแบบวกิเกอร์ส 
 

 ในการทดสอบความแขง็ของเซรามิก (1-x)BZT-xBCeT เม่ือท าการกดช้ินงานแลว้ทราบค่า ความ
ยาวของรอยกด (d) จึงสามารถน าไปค านวณค่าความแขง็แบบวกิเกอร์ไดด้งัสมการ 

        
 

  
  

 
 เม่ือ HV คือ ค่าความแขง็ในหน่วยของวิกเกอร์ มีหน่วยเป็น จิกะปาสกาล  
    P คือ น ้ าหนกัท่ีใหแ้ก่หวักด มีหน่วยเป็น นิวตนั  
    d คือ ค่าความยาวเฉล่ียของเสน้ทแยงมุมของวิกเกอร์ มีหน่วยเป็น ไมโครเมตร 
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3.9 กำรตรวจสอบสมบัติไดอเิลก็ทริก 

 การตรวจสอบค่าคงท่ีไดอิเลก็ทริก (Relative permittivity, ℇr) และการสูญเสียในรูปของความ
ร้อนของไดอิเลก็ทริก (Dissipation factor, tan δ) ในการวดัค่าคงท่ีไดอิเลก็ทริกและการสูญเสียในรูป
ของความร้อนของไดอิเล็กทริกสามารถหาไดโ้ดยอาศยัเคร่ืองวดั  ไดอิเลก็ทริก ซ่ึงสามารถวดัค่าความจุ
ไฟฟ้า C และ tan δ ในช่วงความถ่ี 20 เฮิร์ต –2 เมกะเฮิร์ต ในช่วงอุณหภูมิหอ้งองศาเซลเซียส โดยมี
ขั้นตอนการทดลองดงัน้ี 

1) น าเมด็เซรามิกไปขดัดว้ยกระดาษทรายเบอร์ต่างใหเ้รียบและไดร้ะนาบ 
2) วดัค่าความหนาและเสน้ผา่นศูนยก์ลางเซรามิกหลงัขดั 
3) น าเซรามิกมิกไปท าขั้วไฟฟ้า โดยทากาวเงิน (Silver paint) แลว้น าไปเผา 
4) น าเมด็เซรามิกไปท าการวดัค่า C และ tan δ ดว้ยเคร่ืองวดัในช่วงความถ่ี 20 เฮิร์ต - 2 เมกะเฮิร์ต

แลว้น าไปค านวณหาค่า ℇr ดงัสมการ 
  

  
     

 
 

 
 เม่ือ   C คือ ค่าความจุไฟฟ้า มีหน่วยเป็น คูลอมบต่์อโวลต ์หรือ ฟารัด 

   ℇ0 คือ 8.85 x 10-12 มีหน่วยเป็น ฟารัดต่อเมตร  

   ℇr คือ ค่าคงท่ีไดอิเลก็ทริกของสารนั้น  
    A คือ พื้นท่ีหนา้ตดัของเมด็เซรามิก มีหน่วยเป็น เมตร  
     d คือ ความหนาของเมด็เซรามิก มีหน่วยเป็นเมตร  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 




