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บทคัดย่อ 
 

วิทยานิพนธ์นี้ศึกษาความเป็นไปได้ในการน าแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ที่ได้จากเปลือก 
ไข่ไก่เหลือทิ้งมาเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงของวัสดุอิเล็กทรอเซรามิกที่มีแคลเซียมเป็น
องค์ประกอบหลัก โดยเตรียมด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งแบบด้ังเดิม ซ่ึงในงานวิจัยนี้ได้เลือก
เตรียมระบบที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลัก 5 ระบบด้วยกัน ได้แก่ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 
CaZrO3 CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 โดยท าการศึกษาอิทธิพลของตัวแปรในกระบวนการเตรียมซ่ึง
ได้แก่ อุณหภูมิและเวลาในการแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสและศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของ
สารผสมของสารต้ังต้นด้วยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ( TGA) นอกจากนั้นท าการ
ตรวจสอบผลของเง่ือนไขการแคลไซน์ที่มีต่อการเกิดเฟสด้วยเทคนิคฟูเรี ยร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรด 
สเปกโตรสโคปี (FTIR) เทคนิครามานสเปกโตรสโคปี (Raman) และเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ 
(XRD) พร้อมท าการตรวจสอบลักษณะสัณฐานวิทยาและโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) อีกทั้งยังท าการวิเคราะห์จลนศาสตร์แบบนอนไอโซเทอร์มอลด้วยวิธี
โอซาวา (Ozawa methods) และตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริกของเซรามิกอีกด้วย  

จากผลฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปีแสดงองค์ประกอบของธาตุภายในเปลือกไข่ไก่เป็น
แคลเซียมคาร์บอเนตมากกว่าร้อยละ 96 โดยน้ าหนัก ซ่ึงมีควา มบริสุทธิ์มากพอที่จะใช้สังเคราะห์ 
อิเล็กทรอเซรามิกได้และพีคของรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงเปลือกไข่สอดคล้องกับแคลเซียม
คาร์บอเนตที่มีโครงสร้างผลึกแบบแคลไซต์ตามไฟล์มาตรฐานหมายเลข 85-1180 เป็นอย่างดี จากผล
การทดลองแสดงให้เห็นว่าอุณหภูมิและเวลาแช่ในการเผาแคลไซน์เป็นปัจจัยส าคัญในการเกิดเฟสของ
สารทั้ง 5 ระบบ เม่ืออุณหภูมิและเวลาแช่ในการเผาแคลไซน์เพ่ิมสูงขึ้นการเกิดเฟสบริสุทธิ์ของสารก็
เพ่ิมขึ้นตามไปด้วย เฟสบริสุทธ์ิของ CaNb2O6 และ Ca4Nb2O9 เกิดขึ้นอย่างสมบูรณ์หลังจากการเผา
แคลไซน์ที่ 1000 องศาเซลเซียส โดยใช้เวลาในการเผาแช่เป็นเวลา 4 ชั่วโมง และเง่ือนไขในการเผา
แคลไซน์ส าหรับ CaZrO3 CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 คือ 900 องศาเซลเซียส 600 องศาเซลเซียส 
และ 800 องศาเซลเซียสโดยใช้เวลาในการเผาแช่เป็นเวลา 4 ชั่วโมงตามล าดับ  ซ่ึงวิทยานิพนธ์นี้ ได้
แสดงให้เห็นว่าแคลเซียมคาร์บอเนตที่ได้จากเปลือกไข่ไก่เหลือทิ้งเป็นอีกหนึ่งทางเลือกของสารต้ังต้น
ส าหรับสังเคราะห์ผงของวัสดุอิเล็กทรอเซรามิกที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลัก 
ค าส าคัญ : อิเล็กทรอเซรามิก แคลเซียมคาร์บอเนต เปลือกไข่ 
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ABSTRACT 
 

This thesis studied the possibility of using calcium carbonate (CaCO3) from 
chicken eggshell waste as a starting material for synthesizing calcium-based 
electroceramic powders via conventional solid state reaction. Five systems of 
calcium-based; CaNb2O6, Ca4Nb2O9, CaZrO3, CaWO4, and CaCu3Ti4O12 were selected in 
this thesis. Influence of the synthesis parameters such as calcination temperature 
and calcination time on the phase formation were investigated. The thermal 
behavior of raw materials mixture were studied by thermogravimetric analysis (TGA). 
Phase formation were investigated as a function of calcination conditions by Fourier 
transform infrared spectroscopy (FTIR), Raman spectroscopy and X-ray diffractometer 
(XRD). The morphology and microstructure were characterized via scanning electron 
microscope (SEM). The non-isothermal kinetic was examined by the Ozawa methods, 
and the dielectric properties of ceramic were investigated.  

From the X-ray fluorescence (XRF) results displayed that chicken eggshell 
consists more than 96.0% of CaCO3 by weight, which is pure enough for synthesizing 
electroceramic materials and peaks of the XRD pattern of eggshell powders matched 
very well with those of calcite CaCO3 JCPDS file No. 85-1180. The results show that 
calcination temperature and dwell time play an important role in the phase 
formation of five systems. Increasing calcination temperature and dwell time lead to 
the increase in the phase pure formation. The single phase of CaNb2O6 and Ca4Nb2O9 
formed completely at the calcination temperature of 1000oC with a dwell time of  
4 h. The calcination conditions for CaZrO3, CaWO4, and CaCu3Ti4O12 are 900C, 600C, 
and 800C for 4 h, respectively. This study indicated that CaCO3 from chicken 
eggshell waste is an alternative starting material for synthesizing calcium-based 
electroceramic powders. 
Keywords: Electroceramic, Calcium carbonate, Eggshell 
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3.7  กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope)  37  
3.8  เครื่อง LCR meter         38 
3.9  แสดงลักษณะการจัดวางสารตัวอย่าง       38  
4.1  (ก) เปลือกไข่ไก่เหลือทิ้ง (ข) สัญฐานวิทยาของเปลือกไข่ไก่ตามด้านตัดขวาง  
      (ค) สัญฐานวิทยาของเยื่อหุ้มไข่ (ง) สัณฐานวิทยาของผิวเปลือกไข่ด้านนอก  40 
4.2  ผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า       41 
4.3  ผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่      41 
4.4  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผงแคลเซียม 
      คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส  42 
4.5  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผงแคลเซียม 
      คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่       43 
4.6  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า  44 
4.7  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ที่ก าลังขยาย 9,500 เท่า 44 
4.8  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
 ไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 45  
4.9  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลัง 
      เผาแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง   46 
4.10 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
 ทีอุ่ณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง ในช่วง 2 = 20 - 32 47 
4.11 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
      ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    49  
4.12  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์    
        ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    50 
4.13  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
        ทีอุ่ณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  51 
4.14  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  52                      
4.15  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  53  
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4.16 การวิเคราะห์โครงสร้างผลึกอย่างละเอียดด้วยเทคนิค reitveld จากข้อมูลรูปแบบการ 
        เลี้ยวแบนรังสีเอกของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต     54 
4.17  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 30,000 เท่า        55  
4.18  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 3,000 เท่า        55 
4.19 ผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต 
 โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น - ลงของอุณหภูมิ คือ  
 10 20 30 และ 40 องศาต่อนาที        57 
4.20 กราฟระหว่าง ln  และ 1/T       57 
4.21 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
        และความถี่         59 
4.22  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
 ไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 60 
4.23 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผา 
 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง   61 
4.24  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 500 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง      62  
4.25  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    63 
4.26  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
        ทีอุ่ณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที  63 
4.27  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที  64 
4.28  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที  65  
4.29  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า        65  
4.30  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 5,000 เท่า        66  
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4.31 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
        และความถี่         66 
4.32 ผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต 
 โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น - ลงของอุณหภูมิ คือ  
 10 20 30 และ 40 องศาต่อนาที        68 
4.33 กราฟระหว่าง ln  และ 1/T       68 
4.34  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม  
        เซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 69 
4.35  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังเผา 
        แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง     70 
4.36   รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    71 
4.37  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง      72 
4.38  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ 
 หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ  
 15 - 240 นาที           73  
4.39  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  73 
4.40  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  74 
4.41  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า        75  
4.42  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า        75 
4.43  ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
        และความถี่         76 
4.44  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
 ทังสเตตวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส  77 
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4.45  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    78  
4.46  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    79 
4.47  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    80 
4.48  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  80 
4.49  รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  81 
4.50  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
        ทีอุ่ณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที  82 
4.51  สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 10,000 เท่า        83  
4.52 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 
        เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 10,000 เท่า        83  
4.53  ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
        และความถี่         83 
4.54 สเปกตรัมฟลูออเรสเซนส์ของแคลเซียมทังสเตตสังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง  

ภายหลังการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600  องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง  84 
4.55  ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึก 
 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิค 
 เทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส         85 
4.56  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
        เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง   86  
4.57  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
        จากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง  87  
4.58  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
        เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 88 
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รูปท่ี                  หน้า  
4.59  อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผา 
 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 88  
4.60  ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
        และความถี่         89  
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บทที่ 1 
บทน า 

 
1.1 ความส าคัญและท่ีมาของงานวิจัย 

เม่ือพิจารณาถึงไข่ พบว่าไข่นิยมน ามาแปร รูปเป็นอาหารคาวและหวานที่ใช้บริโภคใน
ชีวิตประจ าวันของคนไทยมากมาย รวมถึงผลิตภัณฑ์ไข่แปรรูปในระดับอุตสาหกรรม ซ่ึงส่วนใหญ่เป็น
สินค้าวัตถุดิบส าหรับอุตสาหกร รมอาหารอีกทอดหนึ่ง นอกจา กนั้นยังมีเปลือกไข่ที่ เหลือจา ก
อุตสาหกรรมการฟักไข่ จากข้อมูลส านักงานการค้าระหว่างประเทศ กรมส่งเสริมการส่งออก แสดงดัง
ภาพที่ 1 พบว่าประเทศไทยสามารถผลิตไข่ไก่ได้ 9.5 พันล้านฟองในปี 2551 [1] และเพ่ิมขึ้นเป็น 
12.4 พันล้านฟองในปี 2558 และมีอัตราการขยายตัวร้อยละ 4 ซ่ึงจะส่งผลให้ในปี 2560 คาดการว่า
ประเทศไทยจะสามารถผลิตไข่ได้ 13.4 พันล้านฟอง ซ่ึงหากพิจารณาถึงเปลือกไข่พบว่าไข่ไก่ 1 ฟอง
จะมีน้ าหนักเฉลี่ยอยู่ที่ 60 กรัม โดยเปลือกจะมีปริมาณเป็น 11% ของน้ าหนักซ่ึงเท่ากับ 6.6 กรัม ซ่ึง
จากการประมาณการจะมีปริมาณเปลือกไข่ในปี 2560 ที่ประเทศไทยผลิตได้มากถึง 88,440 ตัน 

 

 
ภาพท่ี 1.1 แสดงปริมาณการผลิตไข่ไก่และปริมาณเปลือกไข่ที่ประเทศไทยผลิตในแต่ละปี [1] 
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เปลือกไข่บางส่วนถูกน าไปแปรรูปเป็นอาหารสัตว์ ประดิษฐ์งานศิลปะและส่วนใหญ่จะเป็นวัสดุเหลือ
ทิ้ง ดังนั้นการน าวัสดุเหลือทิ้งเหล่านี้มาเพ่ิมมูลค่าที่มากกว่าการแปรรูปเป็นอาหารสัตว์จะเป็นการเพ่ิม
การใช้ประโยชน์จากวัสดุเหลือใช้ในอุตสาหกรรม อีกทั้งเพ่ิมมูลค่าทางเศรษฐกิจด้วย 

แคลเซียมคาร์บอเนตถูกใช้เป็นวัตถุดิบอย่างแพร่หลายในอุตสาหกรรมหลาย ๆ ประเภท เช่น 
ปูนซีเมนต์ อุตสาหกรรมพลาสติกและยาง อุตสาหกรรมกระดาษ อุตสาหกรรมสี อุตสาหกรรมแก้ว 
อุตสาหกรรมเซรามิก อุตสาหกรรมผ้าอ้อมเด็ก เป็นต้น ปัจจุบันอัตราเติบโตแคลเซียมคาร์บอเนตของ
ไทย [2, 3] อยู่ในอัตราร้อยละ 10 ต่อปี มีบริษัทผลิตแคลเซียมคาร์บอเนตในประเทศจ านวน  
9 ราย [2, 3] ในจ านวนนี้เป็นบริษัทจากต่างชาติ 2 ราย มีมูลค่าตลาดรวมประมาณ 2 ,000 ล้านบาท  
โดยแคลเซียมคาร์บอเนตส่วนใหญ่ผลิตขึ้นได้เองในประเทศ ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ที่ประมาณ 
1000-8000 บาท/ตัน [2, 3] ทั้งนี้ขึ้นกับคุณภาพ ความบริสุทธ์ิและขนาดของอนุภาคของแคลเซียม
คาร์บอ เนต ซ่ึงควา มบริสุ ทธิ์และคุณภา พของแคลเซียมคา ร์บอเนตที่ใช้ งานใน อุตสา หกรรม
อิเล็กทรอนิกส์นั้นค่อนข้างจะแตกต่างจากอุตสาหกรรมอ่ืน เนื่องจากอุตสาหกรรมเซรามิกส าหรับงาน
อิเล็กทรอนิกส์มีความจ าเป็นจะต้องใช้วัสดุดิบต้ังต้นที่มีความบริสุทธิ์สูงมาก  ๆ และต้องค านึงถึง
สิ่งเจือปน เนื่องจากประสิทธิภาพของเซรามิกที่สังเคราะห์ออกมาได้จะมีประสิทธิภาพลดลงหากสาร
ต้ังต้นมีความบริสุทธิ์ ต่ า  (<95%) หรือมีการเจื อปนของเฟสไม่พึงประสงค์ ส่งผลให้แคลเซียม
คาร์บอเนตที่ใช้ในอุตสากรรมนี้ต้องมีความบริสุทธ์ิสูงและคุณภาพที่ดีกว่าในอุตสาหกรรมอ่ืนๆ มาก 
ส่งผลให้ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตที่ใช้ในอุตสาหกรรมนี้มีค่าสูงกว่าในอุตสาหกรรมอ่ืนหลายเท่าตัว
และจ าเป็นต้องน าเข้าจากต่างประเทศ โดยแคลเซียมคาร์บอเนตความบริสุทธิ์มากกว่าร้อยละ 99   
มีราคาประมาณ 10,000 บาทต่อกิโลกรัม [4] สาเหตุเหล่านี้ส่งผลต่อต้นทุนการผลิตที่ ค่อนข้างสูงและ
สิ้นเปลืองเวลาในการขนส่ง ดังนั้นผู้วิจัยจึงพิจารณาถึงความเป็นไปได้ของการหาแคลเซียมคาร์บอเนต
จากวัสดุเหลือทิ้งเพ่ือใช้ทดแทน โดยแหล่งแคลเซียมคาร์บอเนตจากวัสดุธรรมชาติ เหลือทิ้งที่พบส่วน
ใหญ่ได้แก่ เปลือกหอยทุกชนิด กระดองสัตว์ กระดูกสัตว์และเปลือกไข่ จา กการท าการหาข้อมูล
เบื้องต้นพบว่าจากการเปรียบเทียบปริมาณแคลเซียมคาร์บอเนตจากแหล่งต่างๆ พบว่า เปลือกไข่มี
ปริมาณแคลเซียมคาร์บอเนตสูงที่สุด [5] โดยมีสูงถึง 96% และอีก 4% เป็นสารอินทรีย์ [5 , 6] เช่น 
โปรตีน ซ่ึงง่ายต่อการก าจัดด้วยความร้อน เม่ือเปรียบเทียบกับเปลือกหอย พบว่าเปลือกหอยมีปริมาณ
แคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ระหว่าง 40 - 60% ที่เหลือเป็นธาตุชนิดอ่ืนๆ เช่น แมกนีเซียม (Mg) ซิงค์ 
(Zn) ซ่ึงหากต้องการก าจัดองค์ประกอบเหล่านี้ต้องใช้วิธีที่ยุ่งยากและมีราคาสูง 

เม่ือพิจารณาถึ งกา รใช้ง านแคลเ ซียมคาร์ บอเนตใน อุตสาหกรรมเซรา มิกส าหรั บงา น
อิเล็กทรอนิกส์แล้วนั้น พบว่าในอุตสาหกรรมเซรามิกอิเล็กทรอนิกส์มีการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตเป็น
วัตถุดิบต้ังต้นส าหรับการสั งเคราะห์เซรามิกขั้นสูงหลายชนิด อาทิเช่น ไมโครเวฟไดอิเล็กตริก 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 วัสดุไดอิเล็กตริก เช่น CaCu3Ti4O12 และวัสดุที่ มีพฤติกรรมทางด้าน
การเรืองแสง เช่น CaWO4 เป็นต้น ซ่ึงจากงานวิจัยที่เก่ียวข้องยังไม่มีการน าแคลเซียมคาร์บอเนตจาก
เปลือกไข่มาใช้ในกระบวนการผลิตเซรามิกส าหรับอุตสาหกรรมอิ เล็กทรอนิกส์เลย ดังนั้นจึงมี
แนวความคิดที่จะน าเปลือกไข่มาเป็นแหล่งแคลเซียมคาร์บอเนตในกระบวนการผลิตเซรามิก  
ซ่ึงสามารถเพ่ิมมูลค่าและใช้ประโยชน์เปลือกไข่ ซ่ึงเป็นวัสดุเหลือทิ้งให้เป็นส่วนประกอบในอุปกรณ์
อิเล็กทรอนิกส์ที่ มีราคาสูงขึ้นได้ ซ่ึงกระบวนการผลิตเป็นกระบวนการที่ไม่ซับซ้อน ไม่ต้องการ
เครื่องมือหรืออุปกรณ์เพ่ิมเติมซ่ึงเป็นการเพ่ิมค่าใช้จ่ายในการผลิต 
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1.2 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 
1.2.1 ศึกษาความเป็นไปได้ของการน าแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่ ซ่ึงเป็นวัสดุเหลือทิ้ง

จากอุตสาหกรรมต่าง ๆ มาเป็นวัตถุดิบต้ังต้นส าหรับผลิตเซรามิกที่ใช้ในอุตสาหกรรม
อิเล็กทรอนิกส์ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 

1.2.2 ศึกษาอิทธิพลในกระบวนการเตรียม เง่ือนไขในการสังเคราะห์ผงผลึกและเซรามิกใน
ระบบที่มี Ca เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ ซ่ึงได้แก่ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 
CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 โดยใช้ CaCO3 จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้น 

1.2.3 ศึกษาโครงสร้างผลึก การเกิดเฟสบริสุทธิ์  สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน 
สมบั ติไดอิ เล็ กทริกและสัญฐา นวิ ทย าของ ผงผลึ กและเซร ามิกในร ะบบที่ มี Ca  
เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ 

 
1.3 ขอบเขตของงานวิจัย 

1.3.1 ศึกษาปริมาณ สัณฐานวิทยา โครงสร้างผลึกของ CaCO3 ในเปลือกไข่เปรียบเทียบกับ 
CaCO3 ทางการค้า 

1.3.2 ท าการสังเคราะห์ผงผลึกในระบบที่มี Ca เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ ซ่ึงได้แก่ 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 โดยใช้ CaCO3 จากเปลือก
ไข่เป็นสารต้ังต้นด้วยกระบวนการปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 

1.3.3 ศึกษาปัจจัยในการสังเคราะห์ ได้แก่ อุณหภูมิและเวลา เพ่ือให้เกิดเฟสบริสุทธิ์ของ 
ผงผลึกในระบบที่มี Ca เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ 

1.3.4 ตรวจสอบการเกิดเฟส โครงสร้างผลึก ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ เทคนิคฟูเรียร์
ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโกปีและเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี  และศึกษา
โครงสร้ างผลึกอย่างละเอียด ด้วยเทคนิค Reitveld ของผงผลึ กในระบบที่มี Ca  
เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ 

1.3.5 ศึกษาสมบัติทางกายภาพและสัณฐานวิทยาของผงผลึกและเซรามิกในระบบที่มี Ca  
เป็นองค์ประกอบทั้ง 5 ระบบ 
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บทที่ 2 
ทฤษฎีและงานวิจัยที่เกี่ยวข้อง 

 
2.1 เปลือกไข่ 

2.1.1 อุตสาหกรรมไข่โลก 
ไข่เป็นวัตถุ ดิบที่สํา คัญ ในกระบวนการผลิตอาหารทั้ง ในระดับครัวเรือนและในระดับ

อุตสาหกรรม เนื่องจากไข่มีราคาถูกกว่าเนื้อสัตว์และอุดมไปด้วยสารอาหาร ได้แก่โปรตีน 16.68% 
ไขมัน 13.26% เกลือแร่ 1.09% วิตามินบี 0.58% รวมทั้งวิตามินอีเอและดี [7] นอกจากนี้ไข่ ยัง
สามารถนํามาปรุงอาหารเพ่ือใช้บริโภคโดยตรงได้หลายชนิด เช่น ไข่ลวก ไข่เจียว ไข่ดาว ไข่ต้ม และไข่
ตุ๋น หรือใช้เป็นวัตถุดิบร่วมกับวัตถุดิบอ่ืน ๆ ในการผลิตขนมไทยชนิดต่าง ๆ เช่น ฝอยทอง สังขยา 
ทองหยิบ ทองหยอดและเบเกอรี จากผลสํารวจปริมาณไข่ในแต่ละทวีปแสดงดัง รูปที่ 2 .1 จึงเป็น
สาเหตุให้ในแต่ละปีมีเปลือกไข่ถูกทิ้งเป็นจํานวนมากและถูกกําจัดโดยการทิ้งให้เทศบาลนําไปฝังกลบ
นอกจากไม่ได้ใช้ประโยชน์จากเปลือกไข่แล้ว ยังต้องเสียค่าใช้จ่ายในการจัดการขนส่ง และอ าจ
ก่อให้เกิดปัญหาด้านสิ่งแวดล้อมตามมาอีกด้วย ดังนั้นถ้าหากนําเปลือกไข่ที่เป็นของเหลือทิ้งนํากลับมา
ใช้ใหม่ให้เกิดประโยชน์จะช่วยลดปัญหาสิ่งแวดล้อมและยังช่วยลดการใช้ทรัพยากรธรรมชาติของโลก  

 

 
รูปท่ี 2.1 ปริมาณไข่ไก่ทั่วโลกแบ่งตามทวีป (ล้านฟอง) [8] 

 
2.1.2 องค์ประกอบของเปลือกไข่ 

Stadelman และ Cotterill [9] ได้รายงานองค์ประกอบทางเคมีของเปลือกไข่ว่า เปลือกไข่มี
น้ําหนักประมาณ 11% ของน้ําหนักไข่ทั้งฟอง เปลือกไข่ทั่วไปจะประกอบด้วยแคลเซียมคาร์บอเนต 
(CaCO3) ซ่ึงถือเป็นองค์ประกอบหลักที่มีอยู่ในเปลือกไข่ โดยเปลือกไข่จะรูเล็ก ๆ มากกว่า 10000 รู 
ซ่ึงจะช่วยระบายความชื้นและรับอากาศเข้า สารเคลือบผิวจะช่วยป้องกันเชื้อแบคทีเรียไม่ให้เข้าไปใน  
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ฟองไข่ จะมีลักษณะเป็นผลึกธาตุปูนที่ประกอบด้วย 2 กลุ่มใหญ่ โดยกลุ่มแรกเป็นสารอินทรีย์  
(4% ของน้้าหนักเปลือกแห้ง) ซ่ึงท้าหน้าที่เชื่อมระหว่างโครงสร้างตาข่ายโปรตีนหรือเมทริกซ์อินทรีย์ 
(Organic matrix) ส่วนกลุ่มสองประกอบด้วยอนินทรีย์สารต่างๆ คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) 
94% แคลเซียมฟอสเฟต (Ca3(PO4)2) 1% และแมกนีเซียมคาร์บอเนต (MgCO3) 1% ของน้้าหนัก
เปลือกแห้ง นอกจากนี้ สุวรรณ [10] ได้แสดงองค์ประกอบทางเคมีต่างๆ ของเปลือกไข่ ได้แก่ 
องค์ประกอบส่วนที่เป็นน้้า 1.6% และองค์ประกอบที่เป็นวัตถุแห้ง 98.4% ซ่ึงองค์ประกอบต่างๆที่อยู่
ในเปลือกไข่แสดงในตารางที่ 2.1 

 
ตารางท่ี 2.1 องค์ประกอบของเปลือกไข่ [10] 
ชนิดองค์ประกอบ ปริมาณ (%) หมายเหตุ 
1. น้้า 
2. วัตถุแห้ง 

1.6 
98.4 

 
- อินทรียวัตถุ 3.3 % เกือบทั้งหมดเป็นโปรตีน  
- อนินทรีย์วัตถุ 95.1% 

รวม 100  
 

2.1.3 โครงสร้างของเปลือกไข่ 
เปลือกไข่มีลักษณะโค้งติดกับเยื่อหุ้มไข่และโค้งลดหลั่นกันเป็นรัศมี ( radial) จากศูนย์กลาง

ด้วยการเรียงตัวของผลึกซ่ึงแบ่งเป็น 2 พวก พวกหนึ่งเป็นอินทรียสารท้าหน้าที่ เชื่อมระหว่างเซลล์ 
(organic matrix) เป็นโปรตีนแบบเดียวกับพังผืดกระดูก (collagen-like) ที่ประสานโครงยึดกัน 
มีประมาณ 1/5 ของโครงสร้างเปลือกไข่ พวกที่สองเป็นส่วนประกอบของอนินทรีย์สารต่าง  ๆ  
มีองค์ประกอบส่วนใหญ่เป็นแคลเซียมคาร์บอเนตที่ มีอยู่มากที่ ด้านนอกเคลือบคลุมเป็นเนื้อพ้ืน 
(matrix) ของเปลือก [11] 

 
รูปท่ี 2.2 เปลือกไข่ผ่าตามด้านตัดขวาง [ดัดแปลงจาก 12] 
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2.1.4 ส่วนประกอบของเปลือกไข่สามารถแบ่งเป็นชั้นต่างๆ  
2.1.4.1 เคลือบผิวไข่ (cuticle) ประกอบด้วยโปรตีนเป็นหลักเคลือบอยู่บนผิวด้านนอกของ

เปลือกไข่ทั้งหมด มีความหนาประมาณ 10 ไมโคเมตร [13] มีหน้าที่ป้องกันการ
สูญเสียความชื้น การผ่านเข้าไปในไข่ของเชื้อจุลินทรีย์และมีคุณสมบัติให้ก๊าซผ่าน
เข้าออกได้ เคลือบผิวไข่สามารถหลุดออกได้ง่ายโดยการล้างน้้าหรือแช่ในสารละลาย
กรด  

2.1.4.2 รูเปลือกไข่ (pore) เป็นรูเปิดบริเวณผิวเปลือกไข่มีลักษณะเป็นรูปต่างๆเชื่อมโยงจาก
ภายนอกผิวไข่เข้าไปต่อเชื่อมกับช่องอากาศที่เปลือกชั้นใน (mammillary layer) 
ขนาดของรูเปลือกไข่มีต้ังแต่ 10 - 30 ไมโครเมตร โดยธรรมดารูที่ เปลือกไข่จะมีอยู่
ประมาณ 7,500 - 10,000 รูต่อเปลือกไข่หนึ่งฟอง ซ่ึงในแต่ละพ้ืนที่ของเปลือกไข่จะ
มีจ้านวนรูไม่เท่ากัน [11, 13]  

2.1.4.3 เปลือกไข่ชั้นนอก (spongy layer) เปลือกไข่ชั้นนอกมีความหนา 2 ใน 3 ของ 
เปลือกไข่ทั้งหมดอยู่ติดกับเปลือกชั้นในประกอบด้วยผลึกแคลไซต์ (calcite) เล็ก ๆ
ผนึกกันแน่นเป็นหลักและจะมีผลึกแคลเซียมฟอสเฟตเป็นองค์ประกอบรองลงมา 
เปลือกไข่ชั้นนอกนี้จะให้ความเป็นรูปทรงและความแข็งแก่เปลือกไข่ โดยความแน่น
และแข็งแกร่งจะมีมากที่ผิวด้านนอกเพราะมีลักษณะเป็นผลึกอยู่แน่น นอกจากนี้ มีรู
เล็กๆจ้านวนมากเชื่อมโยงจากเปลือกไข่ชั้นในมาเปิดที่ชั้นนี้เป็นรูพรุนแบบฟองน้้าแต่
แข็งแรงมากอยู่ด้วย 

2.1.4.4 เปลือกไข่ชั้นใน (mammillary layer) เป็นชั้นที่บางของเปลือกคือ 1/3 ของความ
หนาของเปลือกไข่อยู่ติดกับเยื่อหุ้มไข่ชั้นนอก ประกอบด้วยปุ่มพ้ืนหยาบ ๆ จ้านวน
มาก (mammillae) ปุ่มเหล่านี้ผนึกเป็นชั้นเดียวอยู่ชิดกับเยื่อหุ้มไข่ปลายปุ่มผาย
ออกไปเปิดที่เยื่อหุ้มไข่ชั้นในเป็นทางผ่านของอากาศให้กระจายไปทั่วเปลือกชั้นนี้ 
ปุ่มพ้ืนเปลือกประกอบด้วยเกลือแร่ที่ไม่เป็น ผลึกกระจายอยู่ รอบผิวพ้ืนโปรตีนของ
เปลือก (granular matrix material) 

2.1.4.5 เยื่อหุ้มไข่ (membrane) เยื่อหุ้มไข่ประกอบด้วยเส้นใยทอประสานกันเป็นตาข่ าย
จ้านวนมากแบ่งเป็น 2 ชั้น ได้แก่ เยื่อชั้นในล้อมรอบไข่ขาวส่วนนอกและเยื่อชั้นนอก
อยู่ระหว่างเยื่อชั้นในกับเปลือกที่ด้านป้านของเปลือกไข่เนื้อเยื่อทั้งสองแยกออกจาก
กันเป็นช่องอากาศของไข่ความหนาของชั้นเยื่อหุ้มไข่ทั้งหมดประมาณ 0.07 - 0.11 
มิลลิเมตร [14] 

2.1.4.5.1 เยื่อหุ้มไข่ชั้นใน (inner membrane) เป็นชั้นบางเรียบหนาประมาณ  
2.7 ไมโครเมตรท้าหน้าที่ล้อมรอบไข่ขาว โดยทั่วไปเยื่อชั้นในและ
ชั้นนอกจะเชื่อมติดกัน ยกเว้นเม่ือไข่มีอายุมากขึ้นส่วนที่ป้านของ
เปลือกไข่จะเกิดเป็นช่องอากาศของไข่หรือโพรงอากาศ (air cell) เม่ือ
ไข่ออกมาใหม่ๆ อุณหภูมิของไข่ยังสูงจึงไม่มีช่องว่าง เม่ือไข่เย็นลง
ของเหลวภายในไข่จะหดตัวท้าให้เกิดเป็นโพรงอากาศขึ้นและถ้าหากมี
น้้าระเหยออกไปมาก ก็จะท้าให้โพรงอากาศใหญ่ขึ้น   

2.1.4.5.2 เยื่อหุ้มไข่ชั้นนอก (out membrane) เป็นชั้นที่อยู่ระหว่างเยื่อชั้นใน
กับเปลือก เยื่อชั้นนี้จะติดแน่นกับเปลือกชั้นในและขนานไปกับเปลือก
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ไข่ เยื่อชั้นนอกนี้แบ่งออกเป็น 3 ชั้น ซ่ึงแต่ละชั้นประสานกันด้วย
ร่างแหโปรตีน ชั้นนอกสุดเป็นเส้นใยโปรตีนประเภทเคราตินมีลักษณะ
เป็นเส้นแบนขนาด 2-15 ไมโครเมตร เส้นใยชั้นกลางส่วนใหญ่เป็น
ประเภทมิวซินประสาน ขนานกับเปลือกไข่ขนาด 8 ไมครอนมีลักษณะ
เป็น 2 ชั้นย่อยที่ติดกันแนบสนิทจนเกือบเป็นเนื้อเดียวกันและแยก
ออกจากกันได้ยาก ส่วนชั้นในจะเป็นก่ิงก้านสาขาของเส้นเคราตินเล็ก 
ๆ ประสานกันเป็นร่างแหซึ่งมีทั้งขนานและต้ังฉากกับผิวไข่ ท้าให้ชั้นนี้
เหนียวขึ้นและมีความหนาประมาณ 14.8 ไมโครเมตร 

 
2.2 การเพ่ิมมูลค่าให้กับเปลือกไข่ 

Suguro et al. [15] รายงานในงานวิจัยว่า บริษัท Q.P. Corporation ในประเทศญี่ปุ่น ใช้
เปลือกไข่เป็นอาหารสัตว์และปุ๋ยในปริมาณ 70% ของเปลือกไข่เหลือทิ้งในการผลิต Suguro et al. 
[15], Schaafsma [16] กล่าวว่า เปลือกไข่ผง (eggshell powder) มีปริมาณแคลเซียมประมาณร้อย
ละ 38 และอาจจะเป็นแหล่งแคลเซียมในมนุษย์ได้การผลิตแคลเซียมจากเปลือกไข่ในรูปแบบต่ างๆ
งานวิจัยดังกล่าวได้รับความสนใจมากขึ้น Suguro et al [15] ทดลองผลิตเปลือกไข่ผง (eggshell 
powders) โดยน้าเปลือกไข่ทั้งฟองมาล้างและท้าให้แตก จากนั้นแยกไข่ขาวและไข่แดงออก เปลือกไข่
และเยื่อหุ้มเปลือกไข่ถูกบด และล้างด้วยน้้า เพ่ือแยกเยื่อหุ้มเปลือกออก จากนั้นท้าแห้งเปลือกไข่ และ
บดอีกครั้งให้เป็นผงละเอียด จะได้เปลือกไข่ผง หรือแคลเซียมจากเปลือกไข่ (eggshell calcium) ซ่ึง
จะมีแคลเซียมประมาณร้อยละ 37.7 [16, 17] ในประเทศสหรัฐอเมริกา มีการจดสิทธิบัตรเก่ียวกับ
กระบวนการน้าเปลือกไข่เหลือทิ้งมาแยกองค์ประกอบออกเป็นส่วนเปลือกไข่และส่วนของเยื่อ  
เมมเบรน เป็นการเพ่ิมมูลค่าของขยะเหลือทิ้งเนื่องจากส่วนเยื่อเมมเบรนนั้นประกอบด้วยคอลลาเจน 
กรดไฮยาลูรอนและกรดอะมิโนที่มีมูลค่าสูง โดยสามารถน้าไปใช้เป็นส่วนประกอบในเครื่องส้าอางค์ 
[18] ตัวอย่างเช่นเม่ือปี ค.ศ. 2003 [4] มีการประดิษฐ์เครื่องมือที่ใช้ในการแยกเยื่อเมมเบรนและ
เปลือกไข่ออกจากกัน โดยมีลักษณะเป็นถังใส่ของเหลว เม่ือเปลือกไข่ถูกส่งผ่านมายังของเหลว ส่วน
ของเยื่อเมมเบรนและสารประกอบอินทรีย์จะอยู่ในของเหลว ส่ วนของเปลือกไข่สามารถถูกแยก
ออกไปได้ เม่ือปี ค.ศ. 2011 [19] ได้มีการจดสิทธิบัตรเก่ียวกับกระบวนการแยกเยื่อเมมเบรนออกจาก
เปลือกไข่ โดยเป็นกระบวนการที่ต่อเนื่อง ใช้วิธีการคัดขนาดในการแยกเยื่อเมมเบรนออกจากเปลือก
ไข่ จากนั้นบรรจุเยื่อเมมเบรนในบรรจุภัณฑ์ที่เหมาะสมเพ่ือน้าไปสู่กระบวนการแยกองค์ประกอบเพ่ือ
ผลิตสารประกอบอ่ืนต่อไป ซ่ึงองค์ประกอบทางเคมีของเปลือกไข่นั้น ประกอบด้วยแคลเซียม
คาร์บอเนต (CaCO3) ร้อยละ 96 ส่วนที่เหลือร้อยละ 4 ประกอบด้วยสารประกอบอินทรีย์และสีของ
เปลือกไข่ เนื่องจากเปลือกไข่ประกอบด้วยแคลเซียมเป็นส่วนใหญ่ จึงมีการน้าส่วนของเปลือกไข่มาใช้
ประโยชน์ในกระบวนการผลิตอาหารเสริมแคลลอรีย์ต้่าแบบเม็ด [20] โดยใช้ของเหลือทิ้ง เช่น เปลือก
ไข่และเปลือกหอยนางรม เป็นต้น น้ามาใช้เป็นแหล่งแคลเซียมที่เสริมลงในอาหาร นอกจากนั้นมีการ
ผลิตแคลเซียมผงจากเปลือกไข่เพ่ือประสิทธิผลทางการแพทย์ [21] โดยใช้เทคนิคการปั่นเหวี่ยงในการ
แยกส่วนเปลือกไข่กับไข่ขาวและเยื่อเมมเบรนที่เหลืออยู่  จากนั้นท้าความสะอาดแล้วท้าการบดลด
ขนาดให้ต้่ากว่า 150 ไมโครเมตร ต่อด้วยการคัดขนาดอนุภาคและสเตอริไลซ์ ซ่ึงพบว่ามีผลในการ
รักษาโรคกระดูกและภาวะการขาดแคลนแคลเซียมจากการต้ังครรภ์ได้เป็นอย่างดี  
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ในปี 2007 Park et al. [22] ได้ใช้เปลือกไข่เหลือทิ้งก้าจัดโลหะหนัก (Cd Cr และ Pb) ในน้้า
เสียจากโรงงานอุตสาหกรรม โดยใช้เปลือกไข่ที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 800  องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 2 ชั่วโมงใส่ลงไปในน้้าเสีย แล้วปั่นกวนเป็นเวลา 20 นาที พบว่าปริมาณของโลหะหนักในน้้า
เสียมีปริมาณลดลงและค่า pH ของน้้า เสียมีค่าเพ่ิมสูงขึ้นดังรูปที่ 2 .3  ซ่ึงนอกจากนี้ ในปี 2013 
Kateungngan et al. [23] ได้ศึกษาความเป็นไปได้ในการใช้เปลือกไข่เพ่ือเป็นสารตั วเติมในยาง
ธรรมชาติ โดยใช้สารตัวเติม 3 ชนิด คือ เปลือกไข่ที่ไม่ผ่านการเผาแคลไซน์ เปลือกที่เผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมงและ CaCO3 ทางการค้าเปรียบเทียบกัน โดยปริมาณ
สารตัวเติมที่ใส่ลงไปในยาง คือ 0 25 50 และ 75 ส่วนใน 100 ส่วนของยาง (phr; parts per 
hundred of rubber) แล้วน้าไปทดสอบสมบัติ พบว่า ยางที่ใช้สารตัวเติมเป็นเปลือกไข่มีค่าใกล้เคียง
กับยางที่ใช้สารตัวเติมเป็น CaCO3 ทางการค้า ดังรูปที่ 2.4  

 

 

 

 
รูปท่ี 2.3 การก้าจัดโลหะหนักและการเปลี่ยนแปลงค่า pH ของน้้าเสียในอุตสาหกรรม [23] 
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รูปท่ี 2.4 สมบัติของยางธรรมชาติที่ใช้สารตัวเติม 3 ชนิด ซ่ึงใช้ปริมาณสารตัวเติมที่แตกต่างกัน [23] 

 
นอกจากนี้ยังมีงานวิจัยมากมายเก่ียวกับการใช้แคลเซียมจากเปลือกไข่ในการสังเคราะห์กระดูก

เทียมหรือไฮดรอกซีอะพาไทท์ ดังตัวอย่างเช่น ในปี 2014 Kamalanathan et al [24] ได้ท้าการ
ทดลองใช้เปลือกไข่เหลือทิ้งเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ไฮดรอกซีอะพาไทท์ด้วยวิธีการ ตกตะกอน 
จากนั้นน้าตัวอย่างที่เตรียมได้ไปเผาที่อุณหภูมิ 800 – 1350 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ชั่วโมง พบว่า
สามารถเตรียมเฟสบริสุทธิ์ของไฮดรอกซีอะพาไทท์ได้ที่ อุณหภูมิ 800  – 1250 องศาเซลเซียส  
เม่ืออุณหภูมิในการเผาสูงขึ้นเป็น 1300C และ 1350 องศาเซลเซียส พบเฟสแปลกปลอมเกิดขึ้น  
ดังรูป 2.5  

 
รูปท่ี 2.5 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของไฮดรอกซีอะพาไทท์ภายหลังการเผาที่ อุณหภูมิ  
            800 – 1350 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 ชั่วโมง [24] 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



10 
 

2.3 แคลเซียมคาร์บอเนต (Calcium carbonate; CaCO3) 
แคลเซียมคาร์บอเนตมีสูตรเคมี คือ CaCO3 เป็นแร่ที่มีอยู่โดยทั่วไปในธรรมชาติ โดยพบว่าอยู่

ในปริมาณ 5% ของน้้าหนักของเปลือกโลก แคลเซียมคาร์บอเนตประกอบด้วย แคลเซียมออกไซด์ 
(calcium oxide; CaO) ร้อยละ 56 และคาร์บอนไดออกไซด์ (carbon dioxide; CO2) ร้อยละ 44 
ลักษณะทา งกา ยภา พเป็ นผงสีขา วไม่ละลา ยน้้า  [5 , 6 ] แ ต่สามารถละลายน้้ าได้ เม่ือ มีก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์ แคลเซียมคาร์บอเนตโดยทั่วไปมีโครงสร้างผลึก 3 แบบด้วยกัน ดัง รูปที่ 2 .6 โดย
ชนิดที่มีอยู่มากที่สุดได้แก่ 1. แคลไซต์ (calcite) โดยเป็น CaCO3 ที่มีโครงสร้างผลึกเป็นแบบรอมโบฮี
ดรอน ( rhombohedral) 2 . อะลา โกไนต์ (aragonite) เป็น  CaCO3 ที่ มีโ ครงสร้า งผลึ กเป็ น 
ออโทรรอมบิก (orthorhombic) และ 3. วาเทอไรต์ (vaterite) เป็น CaCO3 ที่ มีโครงสร้างผลึกเป็น
แบบเฮกซะโกนอล (hexagonal) ซ่ึงโครงสร้างผลึกแบบนี้เป็นแบบที่พบน้อยที่สุด โดยโครงสร้างผลึก
ทั้ง 3 ชนิดมีสมบัติทางกายภาพที่แตกต่างกันดังตารางที่ 2.2 
 

 
รูปท่ี 2.6 แสดงโครงสร้างผลึกของแคลเซียมคาร์บอนเนต (CaCO3) [ดัดแปลงจาก 25] 

 
ตารางท่ี 2.2 แสดงสมบัติทางกายภาพของแคลเซียมคาร์บอเนต [5, 6] 
สมบัติทางกายภาพ Calcite  Aragonite  Vaterite  
Solubility product (Ksp)  3.36 × 10-9  6 × 10-9  1 × 10-7.74  
Density (g/cm3)  2.71  2.93  2.54  
Hardness  (Mohs scale)  3  3.5-4  3  
Refractive index  1.58  1.63  1.65  
Coordination number  6  9  6  
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2.3.1 ปฏิกิริยาการสลายตัวของแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) [26] 
ปฏิกิริยาการสลายตัวของหินปูนหรือแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ด้วยความร้อนจะให้แก๊ส

คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) และปูนขาวหรือแคลเซียมออกไซด์ (CaO) น้ามาใช้ในอุตสาหกรรมการ
ผลิตปูนซีเมนต์ซ่ึงมีปูนขาวเป็นส่วนผสมหลัก ปฏิกิริยาระหว่างหินปูนหรือแคลเซียมคาร์บอเนตกับกรด
ก้ามะถันหรือกรดดินประสิวซ่ึงมีอยู่ในฝนกรด จะเกิดปฏิกิริยาเคมีเป็นแคลเซียมซัลเฟต (CaSO4) หรือ
แคลเซียมไนเตรต (Ca(NO3)2) และแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) ดังสมการ ปฏิกิริยานี้ เป็นสาเหตุ
หนึ่งที่ท้าให้รูปปั้น รูปแกะสลัก ตึกอาคาร บ้านเรือนและสิ่งก่อสร้างที่ท้า ด้วยหินปูนหรือหินอ่อนเกิด
การสึกกร่อน  
 
 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) 

 
2.3.2 การใช้ประโยชน์แคลเซียมคาร์บอเนต [27] 

แคลเซียมคาร์บอเนตถูกใช้เป็นวัตถุดิบในอุตสาหกรรมหลาย ๆ ประเภท เนื่องจาก มี
คุณสมบัติที่บดให้ละเอียดได้ง่าย โดยผงละเอียดของแคลเซียมคาร์บอเนตมีความเสถียรทางเคมีและไม่
เป็นพิษ นอกจากนี้ คุณสมบัติพิเศษอ่ืน ๆ เช่ น ความขาว ( brightness) การดูดซับน้้า มัน ( oil 
absorption) ที่เอ้ือประโยชน์ต่ออุตสาหกรรมบางประเภท เช่น อุตสาหกรรมกระดาษ อุตสาหกรรม
พลาสติกและยาง อุตสาหกรรมสี เป็นต้น 
 
การน้าแคลเซียมคาร์บอเนตไปใช้ประโยชน์ในอุตสาหกรรมต่าง ๆ ได้แก่  

- อุตสาหกรรมกระดาษและเยื่อกระดาษ ส้าหรับกระดาษพิมพ์เขียน กระดาษอาร์ตมันและ 
ด้านกระดาษที่ใช้ในส้านักงาน กระดาษถ่ายเอกสาร กระดาษโรเนียว กระดาษสื่อสิ่งพิมพ์
ทุกชนิด รวมทั้งกระดาษกล่องบรรจุภัณฑ์ชนิดต่าง ๆ 

- อุตสาหกรรมสี ส้าหรับสีอุตสาหกรรม สีที่ใช้ในงานก่อสร้างอาคารและสีที่ใช้ในงานตกแต่ง  
-  อุตสาหกรรมพลาสติก เช่น หนังเทียม พลาสติกหุ้มสายไฟและสายโทรศัพท์ ท่อพีวีซี พีอี

และพีบี ประตูพีวีซี เม็ดพลาสติก พลาสติกวิศวกรรมในรถยนต์ จานปิดดุมล้อรถยนต์ จาน
ไมโครเวฟและภาชนะใส่อาหาร รวมทั้งแผ่นฟิล์มพลาสติกที่ใช้ในทางกา รแพทย์ เช่น 
ผ้าอ้อมส้าเร็จรูป ผ้าอนามัย  

-  อุตสาหกรรมยาง เช่น ยางในและยางนอกรถยนต์ และรถจักรยานยนต์ รองเท้า รวมทั้ง  
สายพานส้าหรับล้าเลียงขนถ่ายสินค้า  

 -  อุตสาหกรรมอ่ืน ๆ เช่น อาหารสัตว์ ปุ๋ย ยาสีฟัน ผงซักฟอก ปรับปรุงคุณภาพของดินและ
บ้าบัดน้้า 
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 อัตราเติบโตแคลเซียมคาร์บอเนตของไทย ปัจจุบันอยู่ในอัตราร้อยละ 10 ต่อปี มีบริษัทผลิต
แคลเซียมคาร์บอเนตในประเทศจ้านวน 9 ราย ในจ้านวนนี้ เป็นบริษัทจากต่างชาติ 2 ราย มีมูลค่า
ตลาดรวมประมาณ 2,000 ล้านบาท โดยแคลเซียมคาร์บอเนต ส่วนใหญ่ผลิตขึ้นได้เองในประเทศ 
ราคาแคลเซียมคาร์บอเนตอยู่ที่ประมาณ 1000 - 8000 บาท/ตัน ทั้งนี้ขึ้นกับคุณภาพ ความบริสุทธ์ 
และขนาดของอนุภาค [2, 3] 

เม่ือพิจารณาถึง การใช้งานแคลเซียมคาร์ บอเนตในอุตสาหกรรมเซรามิกส้าหรับงา น
อิเล็กทรอนิกส์แล้วนั้น พบว่าในอุตสาหกรรมเซรามิกอิเล็กทรอนิกส์มีการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตเป็น
วัตถุดิบต้ังต้นส้าหรับการสังเคราะห์เซรามิกขั้นสูงหลายชนิด อาทิเช่น ไมโครเวฟไดอิเล็ก ทริก 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 วัสดุไดอิเล็กทริก อย่างเช่น CaZrO3 CaCu3Ti4O12 และวัสดุทางแสง CaWO4 
เป็นต้น 
 
2.4 อิเล็กทรอเซรามิกท่ีมีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลัก 

อิเล็กทรอเซรามิกเป็นเซรามิกขั้นสูงที่ได้รับการพัฒนาขึ้นมาเพ่ือให้เซรามิกเหล่านั้นแสดง
สมบัติทางไฟฟ้าที่โดดเด่นออกมาและใช้งานสมบัติต่างๆ เหล่านั้นในทางอิเล็กทรอนิก ซ่ึงจากงานวิจัย
พบว่าอิเล็คโทรเซรามิกที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลักมีอยู่หลากหลายตัว [2 8, 29] เช่น 
ไมโครเวฟไดอิเล็กทริก CaNb2O6 Ca4Nb2O9 วัสดุไดอิเล็กทริก อย่างเช่น CaZrO3 CaCu3Ti4O12 และ
วัสดุทางแสง CaWO4 เป็นต้น 

 
2.4.1 แคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6 และ Ca4Nb2O9)  

แคลเซียมไนโอเบตเป็นวัสดุไมโครเวฟไดอิเล็กทริกชนิดหนึ่ง  โดยที่ CaNb2O6 มีโครงสร้าง
ผลึกแบบออโทรอมบิกโดยมีแลททิซพารามิเตอร์ a = 14.925  b = 5.752  และ c = 5.204  Å  
[29, 30] ได้รับความสนใจอย่างสูงเนื่องจากมีสมบัติไดอิเล็กทริกด้านไมโครเวฟที่โดดเด่น โดยแสดงค่า 
Q*f = 21500 และมีค่า Tf = 13.3 สามารถประยุกต์ใช้เป็นวัสดุไมโครเวฟไดอิเล็กทริก ยิ่งไปกว่านั้น 
CaNb2O6 เป็นสารก่ึงตัวน้าที่แสดงสมบัติโฟโตแคตตาไลติกและแสดงการเปล่งแสงสีน้้า เงิน ( Blue 
Luminescence) ที่อุณหภูมิห้อง และแคลเซียมไนโอเบตอีก 1 ระบบคือ Ca4Nb2O9 มีโครงสร้างผลึก
แบบโมโนคลินิก [31] โดยมีแลททิซพารามิเตอร์ a = 9.813 b = 5.534 และ c = 17.344 Å ซ่ึง
ระบบ Ca4Nb2O9 เป็นระบบแคลเซียมไนโอเบตทีย่ังไม่ค่อยได้รับการศึกษามากนัก  การสังเคราะห์ 
CaNb2O6 และ Ca4Nb2O9 โดยทั่วไปสามารถเตรียมได้จากปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยการท้า
ปฏิกิริยาระหว่าง CaCO3 และ Nb2O5 ให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 900 - 1000 องศาเซลเซียส [30, 31]  
 

-   การสังเคราะห์ CaNb2O6 โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งระหว่าง CaCO3 และ Nb2O5 
ท้าการบดผสมเป็นเวลา 12 ชั่วโมงโดยมีอะซีโตนเป็นตัวกลาง น้าผงผสมที่ได้มาเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 
1000 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ชั่วโมงและน้าผงที่ผ่านการเผาแคลไซน์แล้วมาอัดขึ้นรูปเป็นเม็ดและ
เผาซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1330 – 1400 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง พบว่าสามารถสังเคราะห์ได้
เฟสบริสุทธ์ิจากผลรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ในรูปที่ 2.7 และยังพบอีกว่าเม่ืออุณหภูมิในการเผา
ซินเตอร์เพ่ิมสูงขึ้นส่งผลให้เกรนของ CaNb2O6 มีขนาดใหญ่ขึ้นตามไปด้วยดังรูปที่ 2.8 [32] 
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รูปท่ี 2.7 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaNb2O6 ทีส่ังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
            ภายหลังการเผาซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1370 1400 และ 1420  องศาเซลเซียสเป็นเวลา  
            2 ชั่วโมง [32] 
 

 
รูปท่ี 2.8 สัณฐานวิทยาของ CaNb2O6 ทีส่ังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ภายหลังการเผา 
            ซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1330 1350 1370 และ 1400 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ชั่วโมง [32] 
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-   การสังเคราห์ CaNb2O6 โดยวิธีไฮโดรเทอมอลระหว่างของ Ca(NO3)2·4H2O และ NbCl5 
โดยท้าการละลายแยกกันในเอทานอลโดยการปั่นกวนเป็นเวลา 30 นาที จากนั้นเติมสารละลาย 
NbCl5 ลงในสารละลาย Ca(NO3)2·4H2O จากนั้นปรับ pH ของสารละลายผสมด้วยสารละลาย 
NH4OH หลังจากนั้นน้าไปให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 - 24 ชั่วโมง พบว่า
สามารถสังเคราะห์ได้เฟสบริสุทธ์ิของ CaNb2O6 ได้ที่เวลา 24 ชั่วโมงจากผลของรูปแบบการเลี้ยวเบน
รังสีเอกซ์ในรูปที่ 2.9 ซ่ึงสอดคล้องกับสัญฐานวิทยาของผงผลึกที่ เตรียมได้ที่ เวลา 24 ชั่วโมงจะไม่มี
เฟสแปลกปลอมเหลืออยู่แล้วดังรูปที่ 2.10 [33] 

 
รูปท่ี 2.9 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaNb2O6 (a) สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
            ภายหลังการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1250 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมงและสังเคราะห์ 
            โดยวิธีไฮโดรเทอมอลที่อุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา  (b) 2 ชั่วโมง (c) 6 ชั่วโมง  
            (d) 12 ชั่วโมง (e) 24 ชั่วโมง [33] 

 

 
รูปท่ี  2 .10 สัณฐานวิทยา ของ CaNb2 O6 สัง เคราะห์โ ดยวิธี ไฮโดร เทอมอลที่ อุณหภู มิ 20 0  
                องศาเซลเซียส เป็นเวลา (a) 2 ชั่วโมง (b) 6 ชั่วโมง (c) 12 ชั่วโมง (d) 24 ชั่วโมง [33] 
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-   การสังเคราะห์ CaNb2O6 โดยวิธีการตกตะกอนร่วมระหว่าง Nb2O5 และ CaCl2·2H2O 
และน้าผงผลึกที่ตกตะกอนได้ไปเผาแคลไซน์ที่อุณภูมิ 400 - 1000 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 
พบว่าสามารถเตรียมเฟสบริสุทธ์ิของ CaNb2O6 ได้ที่ อุณหภูมิ 750 องศาเซลเซียส ดังรูปแบบการ
เลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ในรูปที่ 2.11 โดย CaNb2O6 ที่เตรียมได้มีโครงสร้างเป็นออโธรอมบิกโดยโดยมีแลท
ทิซพารามิเตอร์ a = 15.023 b = 5.71 และ c = 5.24 Å [34] 

 

 
รูปท่ี 2.11 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaNb2O6 ที่สังเคราะห์โดยวิธีการตกตะกอน ภายหลัง 
              การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 750 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 6 ชั่วโมง [34] 
 

-   การสังเคราะห์ Ca4Nb2O9 โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งระหว่าง CaCO3 และ Nb2O5 
ท้าการบดผสมโดยครกบดสารเป็นเวลา 15 -20 นาที จากนั้นน้าผงผสมที่ได้ขึ้นรูปเป็นเม็ดแล้ว 
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส และเผาซินเตอร์ที่ อุณหภูมิ 1600 องศาเซลเซียส  
เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากผลรูปแบบการเลี้ยวเบนนิวตรอนในรูปที่ 2 .12 พบว่าสามารถสังเคราะห์ 
Ca4Nb2O9 ได้และมีโครงสร้างผลึกเป็นโมโนคลินิก โดยแลททิซพารามิเตอร์  คือ a = 9.81590(10)   
b = 5.53628(5) และ c = 17.35016(16) Å ซ่ึงรายละเอียดของผลการ ศึกษาโครงสร้างผลึก 
อย่างละเอียดด้วยเทคนิค Reitveld แสดงดังตารางที่ 2.3 [31] 

 

 
รูปท่ี 2.12 รูปแบบการเลี้ยวเบนนิวตรอนของ Ca4Nb2O9 ที่สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะ 
              ของแข็ง [31] 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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ตารางท่ี 2.3 แสดงผลผลการศึกษาโครงสร้างผลึกของ  Ca4Nb2O9 อย่างละเอียดด้วยเทคนิ ค   
                 Reitveld [31] 

Unit cell  
(space group P21/c, 14) 
 
 
 
Rp (profile)  
Rwp (weighted profile)  
 
R2

F (Bragg)  
Reduced 2 
Total refined variables 
Minimum 2 
Maximum 2 
No. of reflections 
Profile function 
Gaussian U, V, W 
Cauchy X, Y 
Background function 

a = 9.81590(10) Å  
b = 5.53628(5) Å 
c = 17.35016(16) Å 
 = 125.501(1) 
Volume=767.60(1) Å3 
0.0296 
0.036 
0.0229 
1.269 
79 
3 
165 
1743 
Pseudo-Voight (GSAS type 3) 
221, - 247, 148 
0.27, 1.51 
Chebyschev polynomial 
(12 coefficients) 

 
 

2.4.2 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12; CCTO)  
แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเซรามิกที่ถูกค้นพบในปี 2000 [35,36] โดยเซรามิกชนิดนี้ 

มีโครงสร้างผลึกเป็นแบบคิวบิก การศึกษาด้วยเทคนิค Neutron diffraction พบว่ามี space group 
คือ Im3 มีแลททิซพารามิเตอร์เท่ากับ a = b = c = 7.391  Å [35] จากการวัดไดอิเล็กทริกพบว่า 
เซรามิก CCTO มีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกสูงมาก  = 104-5 และค่าไดอิเล็กทริกที่วัดได้ไม่ขึ้นกับความถี่
จนถึงความถี่ 10 MHz ยิ่งไปกว่านั้น CCTO [36] ยังแสดงสัมประสิทธ์ิการเปลี่ยนแปลงไดอิเล็กทริกที่
ต้่าในช่วงอุณหภูมิที่กว้าง (100-600 K) นอกจากนั้นยังพบว่าผลึกเด่ียวของ CCTO นั้นแสดงค่าคงที่
ไดอิเล็กทริกสูงถึง 350,000 อีกด้วย [35, 36] เม่ือพิจารณาสมบัติไดอิเล็กทริกของ CCTO เทียบกับ 
BT พบว่าเป็นค่าที่สูงกว่า ดังนั้น CCTO จึงได้รับความสนใจและถูกน้าไปประยุกต์ใช้งานด้านตัวเก็บ
ประจุ ตัวสั่นพ้องและอุปกรณ์เก็บพลังงานความหนาแน่นสูงในอุปกรณ์อิเล็กทรอนิกส์นานาชนิด  
การสังเคราะห์ CCTO สามารถท้าได้หลากหลายวิธีทั้งวิธีการเตรียมทางเคมีและวิธีการเตรียมแบบ
ปฏิกิริยาสถานะของแข็ง โดยวิธีที่นิยมใช้คือการเตรียมแบบปฏิกิริยาสถานะของแข็งเป็นการน้า  
สารต้ังต้น CaCO3 CuO และ TiO2 มาผสมรวมกันตามอัตราส่วนแล้วท้าการเผาที่ อุณหภูมิประมาณ 
900 - 1200 องศาเซลเซียส เผาแช่เป็นเวลานาน 2-48 ชั่วโมง [35, 36] ก็จะได้ผงผลึก CCTO  

 
 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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17 
 

-   การสังเคราะห์ CCTO โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งระหว่าง CaCO3 CuO และ TiO2 
ท้าการบดผสมเป็นเวลา 24 ชั่วโมงโดยมีน้้าปราศจากไอออนเป็นตัวกลาง จากนั้นน้าผงผสมที่ไปเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมงและน้าผงที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาผสม
กับตัวประสาน คือ PVA แล้วท้าการอัดขึ้นรูปเพ่ือเผาซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1025 - 1125 องศาเซลเซียส
เป็นเวลา 3 ชั่วโมง จากผลเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ในรูปที่ 2.13 จะพบว่าทุกอุณหภูมิในการเผาซินเตอร์
แสดงเฟสของ CCTO เป็นเฟสหลักและพบ Cu2O เป็นเฟสรองในปริมาณที่น้อยมาก ซ่ึงสอดคล้อง
กับสัญฐานวิทยาของเม็ดเซรามิกในรูปที่ 2.14 จากรูปจะเห็นได้ว่าทุกอุณหภูมิในการเผาซินเตอร์จะ
พบเฟสของ CCTO เป็นเฟสหลัก (สีเข้ม) และเฟสของ Cu2O ปะปนอยู่  (สีอ่อน) ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิใน
การเผาซินเตอร์เพ่ิมสูงขึ้นเกรนของ CCTO ก็มีขนาดใหญ่มากขึ้นตามไปด้วยเช่นกัน [37] 

 

 
รูปท่ี 2.13 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CCTO ที่สังเคราะห์โดยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
              ภายหลังการเผาซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1025 - 1125 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [37] 
 

 
รูปท่ี 2.14 สัณฐานวิทยาของของ CCTO ที่สังเคราะห์โดยปฏิกิริยาสถานะของแข็งภายหลังการเผา 
              ซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 1025 - 1125 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [37] 
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- กา รสั ง เคร า ะห์  CCTO ด้ วย วิ ธี โ ซล -เจ ล โดย มีสา ร ต้ั ง ต้น คือ  Ca(NO3) 2 ·4 H2O 
Cu(NO3)2·3H2O และ Ti(OC3H7)4 ซ่ึงมีขั้นตอนในกระบวนการสังเคราะห์ดังรูปที่ 2 .15 [38] ภายหลัง
การเผาแคลไซน์ของผงผลึกที่อุณหภูมิ 450 - 950 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 3 ชั่วโมง จากผลการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์พบว่า ยังไม่พบเฟสของ CCTO อุณหภูมิ 450 องศาเซลเซียสและ 550 องศา
เซลเซียส พบเพียงเฟสของ CuO และ CaTiO3 เท่านั้น เม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมสูงขึ้นเป็น 
650 องศาเซลเซียสพบเฟสของ CCTO เกิดขึ้นแต่ยังมีเฟสแปลกปลอมผสมอยู่  ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของ 
CCTO เกิดขึ้นผงผลึกที่เผาแคลไซน์ที่ 800 องศาเซลเซียสและเม่ืออุณภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมสูงขึ้น
เป็น 850 องศาเซลเซียสและ 900 องศาเซลเซียส ก็ยังคงพบ CCTO เป็นเฟสหลักและปรากฎเฟส
แปลกปลอมขึ้นเล็กน้อยดังรูปที่ 2.16 [38] 

 

 
รูปท่ี 2.15 กระบวนการสังเคราะห์ CCTO ด้วยวิธีโซล-เจล [38] 

 

 
รูปท่ี 2.16 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CCTO ทีส่ังเคราะห์โดยวิธีโซล-เจล ภายหลังการเผา 
              แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 450 - 950 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [38] 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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2.4.3 แคลเซียมทังสเตต (CaWO4)  
แคลเซียมทังสเตตเป็นวัสดุอนินทรีย์ที่ส้า คัญซ่ึงน้าไปประยุกต์ใช้ในหลายๆ ด้านเช่นการ

ประยุกต์ใช้ในงานพฤติกรรมทางด้านการเรืองแสง ( luminescent behavior) ใช้เป็นสารที่เร่ง
ปฏิกิริยาต่างๆ อุปกรณ์ตรวจวัดกัมมันตรังสี (Scintillation counter) เลเซอร์ เป็นตัวตรวจวัด
ความชื้นและเส้นใยแก้วน้าแสงโฟโตลูมิเนสเซนต์ (Photoluminescence) [39] การสังเคราะห์
สารประกอบ CaWO4 สามารถท้าได้หลากหลายวิธีทั้งวิธีการเตรียมทางเคมีและวิธีการเตรียมแบบ
ปฏิกิริยาสถานะของแข็ง การเตรียมด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็งสามารถเตรียมได้โดยการน้าสารต้ัง
ต้น CaCO3 และ WO3 มาผสมกันตามอัตราส่วน แล้วท้าการเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเป็น
เวลา 3 - 6 ชั่วโมงก็สามารถได้เซรามิก CaWO4 ตามต้องการ [39, 40]  
 

-   การสังเคราะห์ CaWO4 ด้วยวิธีปฏิวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งระหว่าง CaCO3 และ WO2 
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จากผลการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ในรูปที่ 2 .17 
พบว่าพีคที่เกิดขึ้นทั้งหมดสอดคล้องกับ CaWO4 ไฟล์มาตรฐานหมายเลข 41 -1431 ซ่ึงมีโครงสร้าง
ผลึกแบบเตตระโกนอล โดยมีแลททิซพารามิเตอร์  คือ a = b = 5.234 Å และ c = 11.374 Å โดย 
สัญฐานวิทยาของผงที่เตรียมได้มีลักษณะหลายเหลี่ยมเกาะกลุ่มกัน มีขนาดอนุภาคอยู่ที่  1 - 2 
ไมโครเมตร ดังรูปที่ 2 .18 ยังพบอีกว่าเม่ือได้รั บพลังงานกระตุ้นที่ 240 นาโนเมตร  CaWO4 ที่
สังเคราะห์ได้สามารถคายแสงที่ความยาวคลื่น 470 - 480 นาโนเมตร ซ่ึงอยู่ในย่านของแสงสีฟ้า ดังรูป
ที่ 2.19 [41] 

 
รูปท่ี 2.17 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaWO4 ที่สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง  
              ภายหลังการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600  องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [41] 
 

 
รูปท่ี 2.18 สัณฐานวิทยาของ CaWO4 ที่สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ภายหลังการเผา 
              แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [41] 
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รูปท่ี 2.19 สเปกตรัมฟลูออเรสเซนส์ของ CaWO4 สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ภายหลัง 
              การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ชั่วโมง [41] 
 

-   การสังเคราะห์ CaWO4 ด้วยวิธีการโซโนเคมิคอล โดยใช้สารต้ังต้น คือ Na2WO4·2H2O 
และ Ca(NO3)2·4H2O ซ่ึงใช้เวลาในการสังเคราะห์แตกต่างกัน คือ 1 5 15 และ 30 นาที จากรูปแบบ
การเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถสังเคราะห์ได้เฟสบริสุทธ์ิของ CaWO4 ทุกเวลาดังรูปที่ 2.20 [42]  

 

 
รูปท่ี 2.20 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaWO4 ที่สังเคราะห์ด้วยวิธีการโซโนเคมิคอล โดยใช้ 
              เวลาในการสังเคราะห์แตกต่างกัน [42] 

 
ยังพบอีกว่า CaWO4 ที่สังเคราะห์ได้ในแต่ละเวลาให้ค่า ความกว้างของช่องว่างระหว่าง

แถบพลังงาน (energy gap) ใกล้เคียงกันดังรูปที่ 2 .21 และเม่ือได้รับพลังงานกระตุ้นที่ 23 5  
นาโนเมตร CaWO4 ที่สังเคราะห์ได้สามารถคายแสงที่ความยาวคลื่น 420 นาโนเมตร  ซ่ึงอยู่ในย่าน
ของแสงสีฟ้าดังรูปที ่ 2.22 
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รูป ท่ี 2. 21 ค่ า ความกว้ า งของช่อ งว่า งร ะหว่า งแถบพลัง งาน  ( energy gap) ของ  CaWO4  
                ที่สังเคราะห์ด้วยวิธีการโซโนเคมิคอล โดยใช้เวลาในการสังเคราะห์แตกต่างกัน [42] 
 

 
รูปท่ี 2.22 สเปกตรัมฟลูออเรสเซนส์ของ CaWO4 ทีส่ังเคราะห์ด้วยวิธีการโซโนเคมิคอล โดยใช้เวลา 
              ในการสังเคราะห์แตกต่างกัน [42] 
 

2.4.4 แคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
แคลเซียมเซอร์โคเนตเป็นวัสดุไดอิเล็กทริกที่น้าไปประยุกต์ใช้ในตัวตรวจจับ (sensor) เช่น 

ตัวตรวจจับความชื้น ตัวตรวจจับออกซิเจน และตัวตรวจจับไฮโรเจนเป็นต้น [43] ซ่ึงการสังเคราะห์ 
CaZrO3 สามารถท้าได้หลากหลายวิธีทั้งวิธีการเตรียมทางเคมีและวิธีการเตรียมแบบปฏิกิริยาสถานะ
ของแข็ง โดยทั่วไปสามารถเตรียมได้จากปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยการท้าปฏิกิริยาระหว่าง CaCO3 
และ ZrO2 มาผสมกันตามอัตราส่วน แล้วท้าการให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 1250 - 1500 องศาเซลเซียส
เป็นเวลา 2 - 10 ชั่วโมง [44]  
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-   การสังเคราะห์ CaZrO3 ด้วยวิธีปฏิวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งระหว่าง CaCO3 และ ZrO2 
ให้ความร้อนที่อุณหภูมิ 1400 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 6 ชั่วโมง จากผลการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ในรูปที่ 
2.23 พบว่าพีคที่เกิดขึ้นสอดคล้องกับ CaZrO3 ไฟล์มาตรฐานหมายเลข 76-2401 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึก
แบบออโธรอมบิก โดยมีแลททิซพารามิเตอร์ คือ a = 5.5912 Å b = 8.0171 Å และ c = 5.7616 Å 
และจากผล UV-vis ของผง CaZrO3 ที่สังเคราะห์ได้สามารถค้านวณค่าความกว้างของช่องว่างระหว่าง
แถบพลังงาน (energy gap) ได้เท่ากับ 5.53 eV ดังรูปที่ 2.24 [45] 

 

 
รูปท่ี 2.23 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของ CaZrO3 ที่สังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง  
              ภายหลังการเผาที่อุณหภูมิ 1400  องศาเซลเซียสเป็นเวลา 6 ชั่วโมง [45] 
 

 
รูปท่ี 2.24 ค่าความกว้างของช่องว่างระหว่างแถบพลังงาน (energy gap) ของ CaZrO3 ที่สังเคราะห์ 
              โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ภายหลังการเผาที่อุณหภูมิ 1400  องศาเซลเซียสเป็นเวลา  
              6 ชั่วโมง [45] 
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 -   การสังเคราะห์ CaZrO3 ด้วยวิธีไฮโดรเทอมอล โดยใช้สารต้ังต้น คือ CaCl2·2H2O 
ZrOCl2·8H2O และ NaOH ซ่ึงอุณหภูมิที่ใช้ในกระบวนการไฮโดรเทอมอล คือ 140  องศาเซลเซียส
เป็นเวลา 160 นาที จากนั้นน้าผงผลึกที่ได้มาเผาที่อุณหภูมิ 700 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา  
1 ชั่วโมง จากรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าไม่สามารถสังเคราะห์เฟสบริสุทธิ์ของ CaZrO3 ได้ 
ทุกอุณหภูมิในการเผาจะพบเฟสของ Ca0.15Zr0.85O1.85 มาด้วยเสมอดังรูปที่ 2.25 [46] 

 

 
รูปท่ี  2. 25 รูปแบบการ เลี้ ยวเบนรั งสี เอก ซ์ของ CaZrO3 สัง เคร าะห์ ด้วยวิธี ไฮ โดร เทอมอล 
                ที่อุณหภูมิในการเผาแตกต่างกัน [46] 
 

จากงานวิจัยที่เก่ียวข้องพบว่ายังไม่มีการน้าแคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่มาผลิตเป็น
เซรามิกส้าหรับอุตสาหกรรมอิเล็กทรอนิกส์เลย และเม่ือพิจารณาถึงโอกาสในการใช้ประโยชน์เปลือก
ไข่ ซ่ึงเป็นของเสียเหลือทิ้ง ดังนั้นจึงมีแนวควา มคิดที่จะน้าเปลือกไข่มาใช้เป็นแหล่งแคลเซียม
คาร์บอเนต (CaCO3) ในกระบวนการผลิตเซรามิกขั้นสูงหลายตัว อาทิเช่น CaNb2O6 Ca4Nb2O9 
CaZrO3 CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 ซ่ึงสามารถเพ่ิมมูลค่าของวัสดุเหลือทิ้งให้เป็นส่วนประกอบใน
อุปกรณ์อิเล็กทริกนิกส์ที่มีราคาสูงขึ้นได้ ซ่ึงกระบวนการผลิตเป็นกระบวนการที่ไม่ซับซ้อน ไม่ต้องการ
เครื่องมือหรืออุปกรณ์เพ่ิมเติมซ่ึงเป็นการเพ่ิมค่าใช้จ่ายในการผลิต 
 
2.5 กระบวนการประยุกต์ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เพ่ือเป็นสารต้ังต้นใน
การเตรียมอิเล็กทรอเซรามิกด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) 

ในกระบวนการประยุกต์ใช้แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่เพ่ือเป็นสารต้ังต้นในการ
เตรียมอิเล็กทรอเซรามิก วิธีที่ได้รับความนิยมมาก คือ การเตรียมโดยใช้วัตถุดิบเป็นผง (powder) ซ่ึง
การเตรียมจากวิธีนี้คุณภาพของผงเซรามิกที่เตรียมนั้นมีความส้าคัญต่อสมบัติเซรามิกเป็นอย่าง มาก 
วิธีเตรียมผงเซรามิกมีวิธีการเตรียมอยู่หลายวิธีด้วยกัน เช่น การตกตะกอนร่วม ( co-precipitation) 
ไฮโดรเทอร์มอล (hydrothermal) วิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) โซลเจล  
(sol-gel) เป็นต้น ซ่ึงในงานวิจัยนี้จะพิจารณาการเตรียมโดยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ( solid state 
reaction) เนื่องจากเป็นวิธีการเตรียมที่ไม่ซับซ้อน เตรียมได้ในปริมาณที่มากต่อครั้ง สารต้ังต้นเป็น
สารประกอบออกไซด์หรือคาร์บอเนตของโลหะซ่ึงมีราคาถูก แต่วิธีนี้ ก็ยังมีข้อเสีย คือ ผงเซรามิ กที่
เตรียมได้มีความบริสุทธ์ิค่อนข้างต้่าเม่ือเทียบกับวิธีการเตรียมทางเคมี 
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 ในการเตรียมด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง แบ่งออกเป็น 2 ขั้นตอน คือ กระบวนการบด
ผสมด้วยลูกบด (ball-milling) และการเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
 

2.5.1 กระบวนการบดผสมด้วยลูกบด (ball-milling)  
กระบวนการบดผสมด้วยลูกบด (ball-milling) เป็นการบดผสมโดยใช้แรงกลในการบดผสม

และในระหว่างการบดผสมนี้จะไม่มีการเปลี่ยนแปลงทางเคมี มีเพียงการเปลี่ยนแปลงทางกายภาพ
เท่านั้น กระบวนการนี้ได้รับความนิยมสูงในการน้ามาใช้เพ่ือลดขนาดอนุภาคผงเฉลี่ย ท้าลายอนุภาค
ผงที่มีรูพรุนหรือสิ่งแปลกปลอมที่ฝังอยู่ด้านในให้แตกออก สามารถน้ามาใช้ในการผสมอนุภาคผงต่าง
ชนิดกันให้เป็นเนื้อเดียวกันไปพร้อม ๆ กับการลดขนาดของอนุภาค โดยอาศัยการหมุนของหม้อบดที่มี
ลักษณะเป็นทรงกระบอกกลวง มีฝาเพ่ือใช้ในการเปิดปิดด้านหนึ่ง ในหม้อบดนี้จะใส่สารที่ ต้องการบด
ผสมลูกบดและสารช่วยในการหล่อลื่นในปริมาณที่เหมาะสมกับขนาดของหม้อบด โดยในขณะที่หม้อ
บดหมุนลูกบดที่บรรจุอยู่ด้านในจะต้องมีการเคลื่อนที่คล้ายกับตัวอักษร D ดังรูปที่ 2.26 

 

 
รูปท่ี 2.26 แสดงการบดผสมด้วยลูกบด [47] 

 
ลูกบดจะมีการเคลื่อนที่จากต้าแหน่ง B ขึ้นไปจนถึงต้าแหน่ง A แล้วตกลงมากระแทกกับ

อนุภาคด้านล่างและมีการหมุนเสียดสีกัน ซ่ึงจะมีการเคลื่อนที่เป็นวงจรเช่นนี้ไปเรื่อย ๆ ท้าให้อนุภาค
ของสารมีขนาดลดลงเนื่องจากการกระแทกของลูกบด การเสียดสีระหว่างหม้อบดกับลูกบด ในขณะที่
การกระแทกและการเสียดสีเหล่านี้ท้าให้อนุภาคเล็กลงก็ยังท้าให้เกิดสิ่งเจือปนได้เช่นกัน เช่น ชิ้นส่วน
ของลูกบดหรือผนังของหม้อบด ที่เกิดการสึกกร่อนหลุดออกมาซ่ึงปัญหาเหล่านี้สามารถป้องกันได้ 
โดยการเลือกใช้ลูกบดที่มีคุณภาพสูงและใช้หม้อบดที่ท้าจากวัสดุที่สามารถก้าจัดออกได้ที่ อุณหภูมิต้่า 
เช่น หม้อบดพลาสติก เป็นต้น 
 

2.5.2 การเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) 
การเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็งเป็นการเกิดปฏิกิริยาที่มีการสลายตัวของตัวท้าปฏิกิริยาเกิด

เป็นของแข็งชนิดใหม่กับก๊าซ โดยการให้ความร้อนแก่สารต้ังต้นที่มีสถานะเป็นของแข็งเพ่ือท้าให้เกิด
การสลายตัวหรือเกิดปฏิกิริยาและเกิดเป็นของแข็งชนิดใหม่ขึ้นมา เรียกกระบวนการนี้ว่า การแคลไซน์ 
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(calcination) สารต้ังต้นเกิดอันตรกิริยาต่อกัน โดยอาศัยการแพร่ระหว่างกันของไอออนเป็นการช่วย
การลดขอบเขตของการแพร่ในขั้นตอนการเผาซินเตอร์ 

 

 
รูปท่ี 2.27 แสดงแบบจ้าลองลักษณะการเกิดปฏิกิริยาสถานะของแข็ง เม่ือ (ก) ผงผสมกันอยู่ ก่อน 
             การเกิดปฏิกิริยา (ข) มีการท้าปฏิกิริยาเกิดขึ้นบางส่วนและ (ค) เม่ือปฏิกิริยาเกิดอย่าง  
             สมบูรณ์ [ดัดแปลงจาก; 47] 
  

โดยการสลาย ตัวนั้ นจะถู กควบคุมด้วยปัจจัยทางจลนพลศาสตร์ ต่างๆซ่ึงปัจจั ยทา ง
จลนพลศาสตร์ของการสลายตัวนั้นอาจถูกควบคุมจากหนึ่งในสามของกระบวน การต่อไปนี้ คือ  
(1) ปฏิกิริยาพ้ืนผิว (2) การถ่ายเทความร้อนไปยังพ้ืนผิวท่ีเกิดปฏิกิริยาและ (3) การแพร่ของแก๊สหรือ
การซึมผ่านจากพ้ืนผิวท่ีเกิดปฏิกิริยาเข้าไปตามช่องรูพรุนในชั้นต่างๆของผง ปัจจัยส้าคัญที่มีอิทธิพล
ต่อการเกิดปฏิกิริยาการเกิดของแข็งระหว่างอนุภาคผงของตัวท้าปฏิกิริยานั้นมีหลายอย่าง เช่น 
ธรรมชาติทางเคมีของตัวท้าปฏิกิริยาและผลิตภัณฑ์  ขนาดของอนุภาคและการกระจายของอนุภาค 
ขนาดของผงผสม ความสม้่าเสมอของผงผสม บรรยากาศ อุณหภูมิและเวลาในการเกิดปฏิกิริยา โดยที่
อัตราการเกิดปฏิกิริยาจะลดลงเม่ือขนาดของตัวท้าปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้น เนื่องจากระยะทางของการแพร่
มากขึ้นและอัตราการเกิดปฏิกิริยาจะเพ่ิมขึ้นเม่ืออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น ในกรณีที่มีแก๊สเกิดขึ้นในระหว่างการ
ท้าปฏิกิริยาบรรยากาศจะมีผลต่อพลังงานจลน์ของการเกิดปฏิกิริยาเป็นอย่างมาก นอกจากนี้ความ
สม้่าเสมอของสารผสมจะส่งผลต่อระยะการแพร่และจ้านวนของจุดสัมผัสระหว่างตัวท้าปฏิกิริยา 
 

2.5.3 การอัดผง (powder pressing) 
การอัดผงเป็นวิธีการขึ้นรูปเซรามิกที่มีความคล้ายคลึงกันกับการขึ้นรูปโลหะผง มักใช้กับการ

ขึ้นรูปเซรามิกประเภทผลิตภัณฑ์ดินเผาส้าหรับงานโครงสร้างและประเภทอ่ืน ๆ เช่น วัสดุทนไฟ เซรา
มิกที่ใช้ในงานอิเล็กทรอนิกส์และงานแม่เหล็ก วิธีการขึ้นรูปเป็นการน้าผงเซรามิกที่มีส่วนผสมของตัว
ประสาน (binder) ซ่ึงจะท้าหน้าที่ในการหล่อลื่นให้ผงเซรามิกเคลื่อนตัวอัดแน่นในแม่พิมพ์ จากนั้นอัด
เข้าแบบแม่พิมพ์โดยใช้ความดัน โดยการอัดตัวท่ีดีจะได้ชิ้นงานที่มีรู พรุนน้อย จ้าเป็นต้องมีการผสม
ระหว่างผงขนาดใหญ่และขนาดเล็กในอัตราส่วนที่เหมาะสม ไม่มีการเปลี่ยนรูปถาวรของผงเซรามิก
ดังเช่นที่พบในการอัดผงโลหะ 
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การอัดผงอาจแบ่งได้เป็น 3 ระบบย่อย คือ  
2.5.3.1 อัดตามแกนเดียว (uniaxial) ผงจะถูกอัดในแม่พิมพ์โดยแรงที่มาจากทิศทางเดียว 

ชิ้นงานจะได้รูปร่างเหมือนกับรอยในแม่พิมพ์ การอัดขึ้นรูปแบบนี้ผลิตได้เฉพาะ
ชิ้นงานที่มีรูปร่างไม่ซับซ้อนเท่านั้น แต่อัตราการผลิตสูง ราคาถูก 

 
รูปท่ี 2.28 แสดงขั้นตอนการอัดขึ้นรูปแบบอัดตามแกนเดียว [ดัดแปลงจาก; 48] 

                        (ก) ผงเซรามิกถูกเติมลงในแม่พิมพ์และผงเซรามิกถูกกดอัดโดยแรงอัดจาก 
                             หัวกดด้านบน 
                        (ข) ชิ้นงานที่อัดขึ้นรูปแล้วถูกดันออกมาจากแม่พิมพ์โดยหัวอัดด้านล่าง 
 

2.5.3.2 อัดแบบไอโซสแตติก ( isostatic หรือ hydrostatic) ผงเซรามิกจะถูกบรรจุใน
ภาชนะที่ท้าด้วยยาง และได้รับความดันโดยรอบในทุกทิศทางที่ให้ผ่านของไหล วิธีนี้
สามารถใช้ผลิตชิ้นงานที่มีความซับซ้อนได้มากกว่าวิธีแรก แต่ใช้เวลานานและมีราคา
แพง 

                   
 

รูปท่ี 2.29 แสดงการอัดแบบไอโซสแตติก [ดัดแปลงจาก; 48] 
 

2.5.3.3 อัดขณะร้อน (hot pressing) การอัดผงและการให้ความร้อนจะท้าในเวลาเดียวกัน 
ผงเซรามิกจะถูกอัดเข้าแม่พิมพ์ที่ อุณหภูมิสูง วิธีนี้ เหมาะกับเซรามิกที่เกิดเฟส
ของเหลวท่ีอุณหภูมิสูงมาก ๆ เท่านั้น ส้าหรับเม่ือต้องการชิ้นงานที่มีความหนาแน่น
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สูงและไม่เกิดการขยายของเกรน เป็นวิธีที่มีราคาสูงมีข้อจ้ากัดหลายประการ ใช้เวลา
มาก เนื่องจากต้องใช้เวลาในการให้ความร้อนแก่แม่พิมพ์และรอให้เย็นตัวเม่ืออัด
ชิ้นงานเสร็จ แม่พิมพ์มีราคาแพงและอายุการใช้งานสั้น 

 
2.5.4 กระบวนการเผาซินเตอร์ (sintering) [49] 

การเผาผนึก (sintering) คือกระบวนการทางความร้อนที่ท้าให้อนุภาคเกิดการสร้างพันธะกัน
อย่างสมดุล ที่มักจะเกิดขึ้นในระดับอะตอม การเกิดพันธะเชื่อมต่อกันดังกล่าวท้าให้ระบบมีความ
แข็งแรงสูงขึ้นและมีพลังงานลดลง นอกจากนี้ยังอาจจะกล่าวได้ว่าการเผาผนึกนั้นหมายถึงการก้าจัดรู
พรุนที่อยู่ระหว่างอนุภาคผงเริ่มต้นและมีความหนาแน่นมากขึ้น โดยอาศัยการหดตัวขององค์ประกอบ
ที่เชื่อมอยู่ติดกันแล้วเกิดการเติบโตไปด้วยกัน โดยมีการสร้างพันธะที่แข็งแรงระหว่างอนุภาคที่อยู่
ติดกันขึ้นมาทุกขั้นตอนที่อยู่ระหว่างการเปลี่ยนสภาพชิ้นงานที่ผ่านการขึ้นรูป ไปเป็นโครงสร้างจุลภาค
ที่ประกอบด้วยการยึดเกาะกันของเกรนต่าง ๆ ล้วนแต่เป็นส่วนหนึ่งของขั้นตอนการเผาผนึกทั้งสิ้น  
การเผาซินเตอร์นั้นจะประกอบด้วย 3 ช่วงที่ส้าคัญ ได้แก่ 

 
ช่วงที่ 1 การเผาผนึกช่วงเริ่มต้น ( initial sintering) ประกอบด้วยการจัดเรียงตัวใหม่ของ

อนุภาค (rearrangement of particles) และเกิดการเติบโตของบริเวณระหว่างแต่
ละอนุภาคหรือคอ (neck) แสดงดังรูปที่ 2.30 (ข) โดยการเติบโตนี้ เกิดจากการแพร่ 
การขนส่งแบบไอ การไหลแบบพลาสติกหรือการไหลหนืด ส้าหรับผงที่ประกอบด้วย
อนุภาคทรงกลมจะมีการหดตัวหรือการแน่นตัวเกิดขึ้นพร้อมกับการเติบโตของคอ 
ท้าให้ความแตกต่างของความโค้งที่ผิวหายไป 

 

 
รูปท่ี 2.30 การพัฒนา การของโครงสร้างจุลภาคที่เกิดจากการเผา ผนึกแบบสถานะของแข็ ง  
              (ก) อนุภาคผงยึดกันอยู่แบบหลวมๆ (ข) การเผาผนึกช่วงเริ่มต้น (ค) การเผาผนึกช่วง 
              กลาง (ง) การเผาผนึกช่วงสุดท้าย [49] 
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ช่วงที่ 2 การเผาผนึกช่วงกลาง (intermediate sintering) เป็นช่วงที่ขนาดของคอเริ่มโตขึ้น
และปริมาณของความพรุนในชิ้นงานจะเริ่มลดลงอย่างรวดเร็ว เนื่องจากอนุภาคเริ่ม
เข้ามาใกล้ชิดติดกันมากยิ่งขึ้น ท้าให้ชิ้นงานเกิดมีการหดตัวลงอย่างชัดเจน  เริ่มมี
เกรนและขอบเกรนเกิดขึ้นพร้อมกับมีการเคลื่อนที่ของสิ่งเหล่านี้  ท้าให้เกิดมีการ
เติบโตของเกรนบางเกรนขึ้น ขั้นตอนนี้จะด้าเนินไปเรื่อยๆอย่างต่อเนื่องในขณะที่
ช่องว่างของรูพรุนจะเริ่มเกิดการเชื่อมต่อกัน  (พวกรู พรุนปิด ) และจะสิ้นสุ ด
พฤติกรรมนี้ในทันทีเม่ือรูพรุนเกิดมีการแยกตัวหลุดออกไปอยู่ ต่างหาก (พวกรูพรุน
เปิด) การหดตัวของชิ้นงานจะเกิดขึ้นมากสุดในการเผาผนึกช่วงกลางนี้ ดังรูปที่ 2 .30 
(ค) 

ช่วงที่ 3 การเผาผนึกช่วงสุดท้าย (final state sintering) เป็นช่วงที่รูพรุนในชิ้นงานเริ่มปิด
ตัวเองและค่อยๆ ถูกก้าจัดให้หมดไปจากชิ้นงานอย่างช้าๆ โดยอาศัยกลไกการแพร่
ของอากาศจากรูพรุนออกมาตามแนวขอบเกรน แล้วหลุดออกไปจากผิวของชิ้นงาน 
ซ่ึงจะท้าให้เกิดการแน่นตัวเพ่ิมขึ้นจากเดิมอีกเพียงเล็กน้อย ขนาดของเกรนจะ
เพ่ิมขึ้นในการเผาผนึกช่วงสุดท้ายนี้ดังรูปที่ 2.30 (ง) อย่างไรก็ตามถ้าการเติบโตของ
เกรนนั้นเร็วเกินไปขอบเกรนก็จะเคลื่อนที่เร็วกว่ารูพรุน ส่งผลให้รูพรุนแยกตัวไปอยู่
ในเกรน เม่ือเกรนเติบโตต่อไปจะท้าให้รูพรุนถูกแยกออกจากขอบเกรน ซ่ึงจะให้ลด
โอกาสการถูกก้าจัดออกไปได้ ดังนั้นจึงควรมีการควบคุมการเติบโตของเกรนเป็น
อย่างดีเพ่ือท้าให้การก้าจัดรูพรุนเป็นไปได้มากที่สุด 
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บทที่ 3 

วิธีด าเนินงานวิจัย 
 

ในบทนี้จะกล่าวถึงรายละเอียดของสารเคมี อุปกรณ์ เครื่องมือ กระบวนการเตรียม และ 
การตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะของผงผลึก โดยจะเริ่มต้ังแต่ขั้นตอนการเตรียมผงเปลือกไข่เพ่ือใช้เป็น
สารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึก และการสังเคราะห์ผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 
CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง จากนั้นตรวจสอบโครงสร้างผลึก  
การเปลี่ยนเฟส สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางความร้อน สมบัติไดอิเล็กทริก และสัญฐานวิทยาของผง
ผลึกที่เตรียมได้ โดยมีรายละเอียดตามล าดับต่อไปนี้ 
 
3.1 สารเคมีท่ีใช้ในการทดลอง 

3.1.1 ไนโอเบียมออกไซด์ (Nb2O5) ความบริสุทธิ์ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced  
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.2 เซอร์โคเนียมออกไซด์ (ZrO2) ความบริสุทธิ์ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.3 ทังสเตนออกไซด์  (WO3)  ควา มบริ สุทธิ์ 99.9 8 % ผลิตโดยบริ ษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.4 คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) ความบริสุทธ์ิ  99.9 % ผลิตโดยบริษัท Sigma-Aldrich 
ประเทศญี่ปุ่น 

3.1.5 ไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) ความบริสุทธิ์ 99.9 % ผลิตโดยบริษัท Advanced 
Materials ประเทศสหรัฐอเมริกา 

3.1.6 เอทิลแอลกอฮอล์ (ethyl alcohol) ความบริสุทธ์ิ 95 % ผลิตโดยบริษัท ประเทศไทย 
3.1.7 โพลิไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) ผลิตโดยบริษัท Fluka ประเทศสวิตเซอร์แลนด์ 
3.1.8 อะลูมิน่า 
3.1.9 กาวเงิน 
3.1.10 น้ ากลั่น 

 
3.2 อุปกรณ์และเครื่องมือท่ีใช้ในการทดลอง 

3.2.1 ขวดพลาสติกพร้อมฝาปิด 
3.2.2 ยางในรถจักรยานยนต์ 
3.2.3 ลูกบดเซอร์โคเนีย (ZrO2) ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 2 5 และ 10 มิลลิเมตร 
3.2.4 เทปกาวพันท่อ 
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 
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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 แท่งแม่เหล็กส าหรับกวนสาร (magnetic bar) 
3.2.16 ครกบดสาร (agate mortar) 
3.2.17 ถุงซิปพลาสติกส าหรับใส่สาร 
3.2.18 กระดาษทรายเบอร์ 600 1000 และ 1200 
3.2.19 เวอร์เนีย 
3.2.20 ถ้วยอะลูมิน่า (alumina crucible) พร้อมฝาปิด 
3.2.21 แม่พิมพ์โลหะส าหรับอัดขึ้นรูปขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 10 มิลลิเมตร 
3.2.22 เตาแผ่นให้ความร้อน (hot plate) พร้อมตัวผสมสารแบบแม่เหล็ก (magnetic  

stirrer) 
3.2.23 เครื่องบดย่อยผสมสารแบบบดย่อยด้วยเม็ดบด (ball-milling)  
3.2.24 เครื่องอัดระบบไฮโดรลิก 
3.2.25 เครื่องชั่งดิจิตอลความละเอียด 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 ประเทศ 

เยอรมนี 
3.2.29 เครื่ อ ง เอกซ เ ร ย์ ฟลู ออ เร ส เซน ต์ส เปกโ ตร มิ เต อร์  ( X-ray Fluorescence  

Spectrometer) ผลิตโดยบริษัท Bruker รุ่น SRS 3400 
3.2.30 เครื่องเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไลเซอร์ (Thermogravimetric Analyzer) ผลิตโดย 

บริษัท Perkin Elmer รุ่น Pyris 1 
3.2.31 เครื่องตรวจสอบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ (X-ray diffractometer) ผลิตโดยบริษัท  

Philips รุ่น X'Pert MPD 
3.2.32 เครื่องฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรมิเตอร์ (FT-IR spectrometer) ผลิต 

โดยบริษัท 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) ผลิต 

โดยบริษัท Zeiss รุ่น EVO MA10 
3.2.35 เครื่อง LCR meter ผลิตโดยบริษัท Agilent รุ่น 4284A 

 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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3.3 กระบวนการเตรียมผงเปลือกไข่จากเปลือกไข่เพ่ือเป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์
ผงผลึก 

3.3.1 ท าความสะอาดเปลือกไข่ด้วยน้ ายาล้างจาน 2 รอบและล้างน้ าเปล่าให้สะอาด 
3.3.2 ท าความสะอาดเปลือกไข่ด้วยเอทิลแอลกอฮอล์และน าไปเข้าตู้อบเป็นเวลา  24 ชั่วโมง  

เพ่ืออบให้แห้ง 
3.3.3 น าเปลือกไข่ที่แห้งมาบดด้วยครกบดสาร 
3.3.4 ชั่งเปลือกไข่ที่ผ่านการบดจ านวน 50 กรัมลงบนกระดาษฟอยล์ 
3.3.5 เทเปลือกไข่ลงในขวดพลาสติกที่บรรจุลูกบดเซอร์โคเนียอยู่ และเติมเอทิลแอลกอฮอล์ 

ลงไปจนท่วมลูกบดเซอร์โคเนียเพ่ือเป็นตัวช่วยในการหล่อลื่น ปิดฝาให้สนิทและพัน
ด้วยเทปกาวพันท่อเพ่ือป้องกันการรั่วซึม 

3.3.6 น าขวดพลาสติกท าการบดย่อยด้วยลูกบด (ball-milling) เป็นเวลา 24 ชั่วโมง 
3.3.7 น าขวดพลาสติกที่ผ่านการบดย่อยด้วยลูกบด (ball-milling) เรียบร้อยแล้ว มากรอง 

โดยใช้ตะแกรงกรองใส่บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตรและใช้เอทิลแอลกอฮอล์ล้างลูก
บดจนสะอาด 

3.3.8 ใส่แท่งแม่เหล็กลงในบีกเกอร์และน าไประเหยเอทิลแอลกอฮอล์บนแผ่นให้ความร้อน
ท าการปั่นกวนตลอดเวลาและน าไปอบให้แห้ง 

3.3.9 น าผงเปลือกไข่ที่ผ่านการอบแห้งมาบดด้วยครกบดสารและเก็บใส่ถุงซิป 
 

 
ภาพท่ี 3.1 แสดงภาพเปลือกไข่ (ก) ภายหลังการท าความสะอาด (ข) ภายหลังการบดด้วยครกบดสาร  
              ก่อนน าไปบดย่อยด้วยลูกบด (ball-milling) (ค) ภายหลังการบดย่อยด้วยลูกบด (ball-   
              milling) เป็นเวลา 24 ชั่วโมง 
 
3.4 กระบวนการเตรียมผงผลึกในระบบ CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 และ 
CaCu3Ti4O12  
 ท าการเตรียมผง CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 และCaCu3Ti4O12 โดยใช้แหล่ง
แคลเซียมคาร์บอเนตจากเปลือกไข่ที่เตรียมได้ข้างต้นและสารต้ังต้นอ่ืนๆ ซ่ึงได้แก่ Nb2O5 ZrO2 WO3 
และ CuO TiO2 โดยเตรียมผงผลึกของสารต่อไปนี้ ดังสมการเคมีที่ 3.1 - 3.5  
 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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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) 
 

3.4.1 ชั่งสารต้ังต้นตามสัดส่วนที่ต้องการลงบนกระดาษฟอยล์ 
3.4.2 เทสารลงในขวดพลาสติกที่บรรจุลูกบดเซอร์โคเนียอยู่และเติมเอทิลแอลกอฮอล์ลงไป

จนท่วมลูกบดเซอร์โคเนียเพ่ือเป็นตัวช่วยในการหล่อลื่น ปิดฝาให้สนิทและพันด้วยเทป
กาวพันท่อเพ่ือป้องกันการรั่วซึม 

3.4.3 น าขวดพลาสติกท าการบดย่อยด้วยลูกบด (ball-milling) เป็นเวลา 18 ชั่วโมง 
3.4.4 น าขวดพลาสติกที่ผ่านการบดย่อยด้วยลูกบด (ball-milling) เรียบร้อยแล้ว มากรอง

โดยใช้ตะแกรงกรองใส่บีกเกอร์ขนาด 1000 มิลลิลิตรและใช้เอทิลแอลกอฮอล์ล้างลูก
บดจนสะอาด 

3.4.5 ใส่แท่งแม่เหล็กลงในบีกเกอร์และน าไประเหยเอทิลแอลกอฮอล์บนแผ่นให้ความร้อน 
ท าการปั่นกวนตลอดเวลา และน าไปอบให้แห้งเป็นเวลา 24 ชัวโมง 

3.4.6 น าผงผสมที่ผ่านการอบแห้งมาบดด้วยครกบดสารและใส่ในถ้วยอลูมินาปิดฝาให้สนิท 
3.4.7 น าสารไปเผาแคลไซน์โดยศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จากข้อมูล TGA  
3.4.8 น าผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์มาตรวจสอบด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรั งสีเอกซ์

เพ่ือยืนยันการเกิดเฟสบริสุทธ์ิ 
 
3.5 กระบวนการเตรียมเซรามิก 
 ท าการเตรียมเซรามิกโดยน าผงผลึกที่เตรียมได้มาขึ้นรูปด้วยการอัด (pressing) ให้ชิ้นงานมี
ลักษณะเป็นแผ่นกลม (disc) ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 10 มิลลิเมตร 

3.5.1 ชั่งผงผลึกที่เตรียมได้ประมาณ 1.2 กรัม ผสมกับโพลิไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) ความ 
เข้มข้นร้อยละ 5 โดยน้ าหนักเพ่ือเป็นตัวประสาน (Binder) ให้ผงเกาะกันได้ดีขึ้น บด
ผสมให้เข้ากันด้วยครกบดสาร 

3.5.2 ท าการอัดในแม่พิมพ์โลหะด้วยเครื่องอัดในระบบไฮโดรลิกด้วยความดัน 2 ตันเป็นเวลา  
2 นาทีและความดัน 3 ตันเป็นเวลา 1 นาที 

3.5.3 เม่ือได้ชิ้นงานที่อัดขึ้นรูปแล้ว (green body) น ามาจัดเรียงในถ้วยอลูมินาและกลบ 
ชิ้นงานผงอลูมินาเพ่ือช่วยให้มีการไหลเวียนของความร้อนเข้าสู่ชิ้นงานเท่าๆ กันในทุก
ทิศทางและปิดฝาถ้วยอลูมินาให้สนิท 

3.5.4 น าถ้วยอลูมินาที่เรียงชิ้นงานเรียบร้อยแล้วเข้าเตาเพ่ือท าการเผาซินเตอร์ โดยเผาแช่ที่ 
อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ชั่วโมงโดยมีอัตราการขึ้น -ลงของอุณหภูมิคือ 
2 องศาเซลเซียสต่อนาที เพ่ือก าจัด PVA ออกไป จากนั้นเพ่ิมอุณหภูมิให้สูงขึ้นจนถึง
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อุณหภูมิที่ต้องการเผาซินเตอร์และเผาแช่เป็นเวลา 4 ชั่วโมงโดยมีอัตราการขึ้น-ลงของ
อุณหภูมิคือ 5 องศาเซลเซียสต่อนาที 

 
3.6 ตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุภายในผงเปลือกไข่โดยเทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรส
เซนต์สเปกโตรสโคปี (X-ray Fluorescence Spectroscopy; XRF) 
 น าผงเปลือกไข่ที่เตรียมได้ไปท าการตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุภายในผงเปลือกไข่โดย
เทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปี ซ่ึงหลักการของเทคนิค XRF คือ เม่ือรังสีเอกซ์ปฐมภูมิ 
(primary x-ray photon) จากหลอดรังสีเอกซ์พุ่งเข้าชนสารตัวอย่างจะเป็นผลให้อิเล็กตรอนวงในสุด 
(K-shell) ของอะตอมภา ยในสา รตัวอย่า งหลุดออกจากอะตอมในรู ปของโฟโต อิเล็กตรอน 
(photoelectron) ท าให้เกิดช่องว่างขึ้นในวงอิเล็กตรอนนั้น ซ่ึงที่สภาวะนี้อะตอมจะไม่เสถียร อะตอม
จะกลับสู่สภาวะที่เสถียรขึ้นโดยการเปลี่ยนระดับพลังงานของอิเล็กตรอนวงนอกเข้ามาแทนที่ช่องว่าง
ดังกล่าว ซ่ึงในการเปลี่ยนระดับพลังงานของอิเล็กตรอนจะมีการ ปลดปล่อยรังสีเอ็กซ์ทุติยภูมิ 
(secondary x-ray photon) ซ่ึงปรากฏการณ์นี้เรียกว่า “ฟลูออเรสเซนต์” (fluorescence) พลังงาน
ของรังสีเอ็กซ์ทุติยภูมิที่ปลดปล่อยออกมาจะมีค่าแตกต่างกันขึ้นกับความแตกต่างของระดับพลังงาน
เริ่มต้นของอิเล็กตรอนวงนอกที่เกิดการเปลี่ยนระดับพลังงานกับระดับพลังงานของช่องว่างที่ เกิดจาก
รังสีเอ็กซ์ปฐมภูมิ รังสีเอ็กซ์ทุติยภูมิที่ เกิดจากปรากฎการณ์ฟลูออเรสเซนต์จะเป็นรังสีเอ็กซ์ที่ เป็น
เอกลักษณ์เฉพาะของธาตุแต่ละชนิด ดังนั้นเทคนิค XRF จึงใช้ในการตรวจวิเคราะห์หาองค์ประกอบ
ของสารตัวอย่างได้ แต่อย่างไรก็ตามเทคนิค XRF จะไม่สามารถวิเคราะห์ธาตุ 11 ธาตุแรกของตาราง
ธาตุได้ 
 

 
ภาพท่ี 3.2 เครื่องเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรมิเตอร์ (X-ray Fluorescence Spectrometer)  
              รุ่น SRS 3400 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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3.7 ตรวจสอบพฤติกรรมทางทางความร้อนของสารโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริก 
อนาไลซีส (Thermogravimetric Analysis; TGA) 
 น าสารผสมที่ได้หลังจากการบดผสมไปท าการตรวจสอบพฤติกรรมทางทางความร้อนของสาร
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอนาไลซีสเพ่ือหาช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ โดยเทคนิค TGA เป็น
เทคนิคที่ใช้วิเคราะห์ความเสถียรของสารตัวอย่างเม่ือได้รับความร้อน โดยการวัดน้ าหนักของสาร
ตัวอย่างที่เปลี่ยนแปลงในแต่ละช่วงอุณหภูมิด้วยเครื่องชั่งที่มีความไวสูง ในการวิเคราะห์สารตัวอย่าง 
สารตัวอย่างจะถูกวางบนจานแพลทตินัมขนาดเล็กซ่ึงเชื่อมต่อกับเครื่องชั่งละเอียดที่มีความไวต่อการ
เปลี่ยนแปลงสูง โดยที่ท้ังหมดจะอยู่ในเตาที่สามารถควบคุมอุณหภูมิและบรรยากาศได้ บรรยากาศ
ภายในอาจจะเป็นแก๊สเฉื่อย เช่น ไนโตรเจน หรือแก๊สที่มีความว่องไว เช่น อากาศ หรือ ออกซิเจน  
โดยน้ าหนักของตัวอย่างที่เปลี่ยนแปลงจะเกิดขึ้นที่อุณหภูมิเฉพาะของสารแต่ละชนิด โดยน้ าหนักที่
หายไปนั้นเกิดมาจากการระเหย การย่อยสลาย หรือการเกิดปฏิกิริยาต่างๆ ซ่ึงข้อมูลการวิเคราะห์จะ
ถูกบันทึกเป็นเทอร์โมแกรมที่แสดงการเปลี่ยนแปลงน้ าหนักของตัวอย่างและอุณหภูมิ ซ่ึงในงานวิจัยนี้
จะตรวจสอบพฤติกรรมทางทางความร้อนของสารผสมในช่วงอุณหภูมิห้อง - 900 องศาเซลเซียส โดย
มีอัตราการขึ้น-ลงของอุณหภูมิคือ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที 
 

 
ภาพท่ี 3.3 เครื่องเทอร์โมกราวิเมตริกอนาไลเซอร์ (Thermogravimetric Analyzer) รุ่น Pyris 1 
 
3.8 ตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction 
Spectroscopy; XRD) 
 น าผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์ไปท าการตรวจสอบเอกลักษณ์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ ซ่ึงเป็นวิธีที่ไม่ท าลายสารตัวอย่าง (non-destructive method) โดยใช้หลักการ
เลี้ยวเบน (diffraction) ของรังสีเอกซ์ที่ตกกระทบหน้าผลึกของสารตัวอย่างที่ มุมต่างๆกัน ผลการ
วิเคราะห์ที่ได้จะถูกน าไปเปรียบเทียบกับฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS (joint committee on 
powder diffraction standard) เพ่ือระบุวัฏภาคองค์ประกอบของสารตัวอย่าง โดยปกติผลึกจะมี
ลักษณะการเรียงตัวของอะตอมเป็นชั้น ๆ ซ่ึงลักษณะการเรียงตัวนี้จะแตกต่างกันไปในผลึกแต่ละชนิด 
เม่ือรังสีเอกซ์ตกกระทบผลึกจะท าให้เกิดการกระเจิง (scattering) ของรังสีเอกซ์จากชุดระนาบเหล่านี้ 
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โดยเป็นไปตามกฎของแบรก (Bragg’s law) ซ่ึงจะสามารถหาระยะห่างระหว่างระนาบได้ โดยอาศัย
สมการ 3.6 
    2dsin = n       (3.6) 
 
 เม่ือ    d    คือ   ระยะห่างระหว่างระนาบของผลึก h k l 
         คือ   มุมที่เกิดจากการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ 
     n    คือ   เลขจ านวนเต็มใดๆ (n = 1, 2, 3,…)     
         คือ   ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ที่ได้จากเป้าทองแดงมีค่าประมาณ  

       1.54056 อังสตรอม (Å) 
 
โดยค่าตัวแปรที่ใช้ตรวจวัดผงผลึกส าหรับงานวิจัยมีดังนี้นี้ 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 การตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรด 
สเปกโตรสโคปี (FT-IR Spectroscopy) 
 น าผงผลึกที่ได้จากการเผาแคลไซน์ไปท าการตรวจสอบหาหมู่ฟังก์ชันเฉพาะของสารด้วย
เทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรสโ คปี โดยการวัดการดูดกลืนรังสีที่อยู่ในช่วง
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อินฟราเรดที่อยู่ในช่วงเลขคลื่น (wave number) ประมาณ 4000 -400  cm-1 (middle infrared) 
เม่ือโมเลกุลของสารตัวอย่างดูดกลืนรังสีอินฟราเรดเข้าไปจะท าให้พันธะในโมเลกุลเกิดการสั่นและการ
หมุน ท าให้เกิดการเปลี่ยนแปลงของโมเลกุล การที่โมเลกุลจะดูดกลืนรังสีอินฟราเรดได้นั้นความถี่ของ
รังสีอินฟราเรดต้องเท่ากับความถี่การสั่นของโมเลกุลของสารนั้นๆ ซ่ึงสารแต่ละชนิดจะมีค่าความถี่
ของการสั่นที่จ าเพาะและแตกต่างกันไปท าให้สามารถน าเทคนิคนี้มาใช้ในการวิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันของ
สารได้ การแสดงผลท่ีได้จากการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคนี้แสดงเป็นความสัมพันธ์ระหว่างเลขคลื่น 
(wave number) กับเปอร์เ ซ็นการส่ องผ่ านแสง (% transmittance) ซ่ึ งเรี ยกว่ า infrared 
spectrum ท าการตรวจสอบโดยน าผงผลึกที่ได้ จากการเผาแคลไซน์ มาท าการบดผสมกับผง
โพแทสเซียมโบรไมด์ (KBr) ในอัตราส่วน 1:10 จากนั้นท าการอัดด้วยเครื่องอัดไฮโดรลิกที่ความดัน  
 5 ตันเป็นเวลา 1 นาทีเพ่ือให้ได้เป็นเม็ดบาง ซ่ึงผง KBr มีสมบัติเฉพาะที่ท าให้เม็ดของสารผสมที่ไ ด้นั้น
มีความโปร่ งแสง  แสงผ่ า นไ ด้ ดีท า ให้ผลกา รทดลองที่ ได้นั้ น มีเปอร์ เ ซ็นการส่ องผ่ านแสง  
(% transmittance) ที่สูง จากนั้นน าเม็ดที่อัดได้ไปใส่ในแผ่นรองรับตัวอย่างแบบประกบก่อนน าเข้า
เครื่อง FT-IR Spectrometer 
 

 
ภาพท่ี 3.5 เครื่องฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโตรมิเตอร์ ( FT-IR spectrometer) รุ่น  
              Spectrum GX 
 
3.10 ตรวจสอบเอกลักษณ์เฉพาะด้วยเทค นิครามานส เปกโตรสโ คปี (Raman 
Spectroscopy) 
 เทคนิครามานเป็นอีกวิธีหนึ่งที่ใช้ในการตรวจสอบเอกลักษณ์ของสาร ซ่ึงอาศัยหลักการ
กระเจิงแสงของโมเลกุลที่อยู่ในช่วงเลขคลื่นประมาณ 100 - 3500 cm-1 ซ่ึงแสงที่กระเจิงออกมาจะมี
พลังงานหรือความยาวคลื่นที่เปลี่ยนแปลงไปเม่ือเทียบกับความยาวคลื่นเริ่มต้นของแสงที่ตกกระทบ
ท าให้เกิดเป็นสัญญาณรามาน ส าหรับงานวิจัยนี้เทคนิครามานในการทดสอบเอกลักษณ์ของผงผลึกที่
ได้จากการเผาแคลไซน์ โดยใช้เลเซอร์ในการวัด คือ Ar ซ่ึงในการวัดจะน าสารตัวอย่างประมาณ 
 0.5 กรัมมาอัดเม็ดด้วยเครื่องอัดเม็ดส าหรับเครื่องรามาน ก่อนน าเข้าเครื่องตรวจวิเคราะห์รามาน 
(Raman Spectrometer) ดังแสดงในรูป 3.6 เพ่ือท าการวัดต่อไป 
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ภาพท่ี 3.6 เครื่องรามานสเปกโตรมิเตอร์ (Raman spectrometer) รุ่น DXR Smart Raman 

 
3.11 ตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง
กราด (Scanning electron microscope; SEM) 
 เทคนิคนี้จะใช้ศึกษาถึงลักษณะรูปร่างและขนาดของอนุภาคหรือสิ่งแปลกปลอมที่เกิดขึ้น เพ่ือ
น ามาอธิบายถึงความสัมพันธ์ระหว่างปัจจัยในกระบวนการเตรียมที่แตกต่างกันซ่ึงมีผลต่อผงผลึกที่
เตรียมได้ โดยเริ่มจากการเตรียมตัวอย่างที่มีลักษณะเป็นผงให้เป็นสารแขวนลอย ( suspension) โดย
น าไปละลายด้วยเอทิลแอลกอฮอล์ (ethyl alcohol) แล้วท าความสะอาดด้วยเครื่องอัลตราโซนิค 
(ultrasonic) ประมาณ 5-30 นาที อนุภาคตัวอย่างจะกระจายตัวออก จากนั้นวางแผ่นทองแดง 
(copper tapes) บนแผ่นให้ความร้อน เม่ือแผ่นทองแดงเริ่มร้อนให้น าตัวอย่างที่ เตรียมไว้หยดลงตรง
กลางแผ่นทองแดงประมาณ 1-2 หยดและทิ้งไว้ให้เอทิลแอลกอฮอล์ระเหยจนหมด จากนั้นน าแผ่น
ทองแดงติดลงบนแท่นอลูมิเนียม (stub) แล้วน าไปเคลือบผิวหน้าของชิ้นงานด้วยทองค าบริสุทธิ์โดยใช้
เทคนิคสปัตเตอร์ริง (sputtering) เป็นเวลา 30 วินาทีและน าไปตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยา
ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) ดังแสดงในรูป 3.7 
 

 
ภาพท่ี 3.7 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope) รุ่น EVO  
              MA10 
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3.12 ตรวจสอบสมบัติไดอิเล็กทริกของเซรามิก  
 ตรวจวัดค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ (r) และค่าตัวประกอบการสูญเสียทางไดอิเล็กทริก (tan) 
ของเซรามิกที่ได้ เทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิและความถี่ โดยน าเซรามิกที่ ต้องการทดสอบมา
ขัดให้เรียบและขนานกันทั้งสองหน้าด้วยเครื่องขัดสาร (grinder–polisher) โดยใช้กระดาษทรายเบอร์ 
600 และ 1000 ตามล าดับ ให้ได้เซรามิกที่มีความหนาประมาณ 1 มิลลิเมตร ท าความสะอาดเซรามิก
ที่ขัดแล้วด้วยเครื่องอัลตราโซนิกเป็นเวลา 30 นาที อบไล่ความชื้นที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียสเป็น
เวลา 1 ชั่วโมง น าไปวัดความหนา เส้นผ่านศูนย์กลางและพ้ืนที่หน้าตัด จากนั้นน ามาท าขั้วไฟฟ้า  
(electrode) โดยใช้กาวเงินชนิดเผา ทาที่ผิวหน้าของเซรามิกทั้งสองด้าน (โดยระวังไม่ให้เปื้อนบริเวณ
ขอบเซรามิก) และน าไปเผาที่อุณหภูมิ 750 องศาเซลเซียสเป็นเวลานาน 20 นาที ด้วยอัตราการขึ้น-
ลดอุณหภูมิ 5 องศาเซลเซียสต่อนาที เพ่ือให้กาวเงินแห้งและติดกับผิวเซรามิกได้ดีขึ้น จากนั้นน าไปวัด
ค่าความจุไฟฟ้า และค่าตัวประกอบการสูญเสียทางไดอิเล็กทริกด้วยเครื่อง LCR meter แสดงดังรูปที่ 
3.8 และ 3.9  
 

 
ภาพท่ี 3.8 เครื่อง LCR meter รุ่น 4284A 

 

 
ภาพท่ี 3.9 แสดงลักษณะการจัดวางสารตัวอย่าง 
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แล้วน าค่าความจุไฟฟ้าที่ได้มาค านวณหาค่าสภาพยอมสัมพัทธ์โดยอาศัยสมการ 3.7 
 

    
A

dC
  

0
 r

           (3.8) 

 
  เมื่อ  r   คือ ค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ (Relative permittivity)  

     ของสารตัวอย่าง 
   d  คือ ความหนาของสารตัวอย่าง (มีหน่วยเป็น ซ.ม.) 
   

0  คือ ค่าสภาพยอมสัมพัทธ์ในสุญญากาศ  
     (มีค่า 8.854 x 10-12 Fm-1) 

   A  คือ พ้ืนที่ของขั้วไฟฟ้าของสารตัวอย่าง (มีหน่วยเป็น ซ.ม.2) 
   C    คือ ค่าความจุไฟฟ้า (Capacitance) ของสารตัวอย่าง 
 
        โดยสภาวะในการวิเคราะห์ที่ใช้ในงานวิจัยนี้ คือ 
  อุณหภูมิในการวิเคราะห์  25-250°C 
  อัตราการขึ้นลงอุณหภูมิ  10 องศาเซลเซียสต่อนาที 
  ความถี่    1  10 และ 100 KHz 
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บทที่ 4 

ผลการวิจัย 
 

4.1 การเตรียมผงแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3 powders) จากเปลือกไข่ 
 

 
รูปท่ี 4.1 (ก) เปลือกไข่ไก่เหลือทิ้ง (ข) สัญฐานวิทยาของเปลือกไข่ไก่ตามด้าน ตัดขวาง (ค) สัญฐาน 
            วิทยาของเยื่อหุ้มไข่ (ง) สัณฐานวิทยาของผิวเปลือกไข่ด้านนอก 
 
 ในงานวิจัยนี้ได้เตรียมผงแคลเซียมคาร์บอเนตเพ่ือใช้เป็นสารต้ังต้นจากเปลือกไข่ไก่เหลือทิ้ง
แสดงดังรูปที่ 4.1 (ก) และสัณฐานวิทยาของส่วนประกอบของเปลือกไข่ ไก่จะแสดงในรูปที่ 4 .1  
(ข-ง) จากภาพสัญฐานวิทยาของเปลือกไข่ไก่ตามด้านตัดขวางแสดงส่วนประกอบของเปลือกไข่ทั้งหมด  
ซ่ึงด้านล่างสุดของภาพ คือ เปลือกด้านนอกของเปลือกไข่และด้านบนสุดของรูป คือ เยื่อหุ้มไข่ซ้อนทับ
กันหลายชั้นมีความหนาอยู่ในช่วง 50 - 75 ไมโครเมตร ส่วนตรงกลางระหว่างเปลือกไข่และเยื่อหุ้มไข่ 
คือ แคลเซียมคาร์บอเนตที่มีโครงสร้างเป็นแคลไซต์ (calcite) แพ็คตัวกันอย่างแน่นมีความหนาของ
ส่วนนี้อยู่ในช่วง 325 - 350 ไมโครเมตร รูปที่ 4.1 (ค) คือ สัณฐานวิทยาของเยื่อหุ้มไข่มีลักษณะเป็น
เส้นใยของสารอินทรีย์ เช่น โปรตีน ประสานกันเป็นตาข่ายจํานวนมากและหลายชั้น รูปที่ 4.1 (ง) คือ 
สัณฐานวิทยาของผิวเปลือกไข่ด้านนอก ที่ผิวเปลือกไข่จะพบการแพ็คตัวกันอย่างหนาแน่นของผลึก
แคลไซต์ ผิวเปลือกไข่มีพ้ืนผิวท่ีขรุขระไม่เรียบและพบว่า มีรูเล็ก ๆ ที่ พ้ืนผิวจํานวนมากซ่ึงเป็นรูปที่
เชื่อมโยงอากาศจากด้านนอกของเปลือกไข่ชั้สู้ด้านในของเปลือกไข่ 
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 จากนั้นน าเปลือกไข่ที่ผ่านการท าความสะอาดเรียบร้อยแล้วมาท าการเตรียมผงแคลเซียม
คาร์บอเนตด้วย โดยท าการบดย่อยเป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นน าไประเหยและอบให้แห้งสนิทจะได้
ผงแคลเซียมคาร์บอเนตออกมา น าผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้มาตรวจสอบองค์ประกอบของ
ธาตุโดยเทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปี ( X-ray Fluorescence Spectroscopy; 
XRF) พฤ ติก ร รมท า งคว า มร้ อ นของ สา ร โ ดย เทค นิ ค เท อร์ โ ม กร า วิ เมทริ กอะน า ไล ซิ ส  
(Thermogravimetric Analysis; TGA) โครงสร้างผลึกด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์  (X-Ray 
Diffraction; XRD) และลักษณะทางสัณฐานวิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(Scanning electron microscope; SEM) 
 

 
รูปท่ี 4.2 ผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า 

 

 
รูปท่ี 4.3 ผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ 

  
 จากรูปที่ 4.2 และ 4.3 แสดงสมบัติทางกายภาพของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและ
ผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ จากการสังเกตผงทั้งสองจะมีลักษณะที่คล้ายกัน คือ 
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เป็นผงที่มีขนาดเล็ก ละเอียด สีขาวนวล และผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าจะมีสีที่ขาวกว่าผง
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่เล็กน้อย  
 

 

รูปท่ี 4.4 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและ 
              ผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 

 
 จากรูปที่ 4.4 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า
เปรียบเทียบกับผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริก อะนาไล
ซิส โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียสพบว่าผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าจะมีการ
สลายตัวของสาร 1 ช่วงอุณหภูมิประมาณ 600 - 770 องศาเซลเซียสโดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 
44.86 โดยน้ าหนักซ่ึงแสดงการเกิดการสลายตัวของสารแคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) ออกมาในรูป
แคลเซียมออกไซด์ (CaO) และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [50] ดังสมการ 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 

 
ในส่วนของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ 
คือ ช่วงอุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียสซ่ึงแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบ
อินทรีย์ต่างๆ ภายในเปลือกไข่ โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 5.68 องศาเซลเซียสและช่วงอุณหภูมิที่ 2 
ประมาณ 600 - 720 องศาเซลเซียสแสดงการเกิดการสลายตัวของสารแคลเซียมคาร์บอเนตออกมาใน
รูปแคลเซียมออกไซด์และก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 
40.53 โดยน้ าหนักและสารแคลเซียมคาร์บอเนตจะเปลี่ยนเป็นแคลเซียมออกไซด์อย่างสมบูรณ์ที่
อุณหภูมิประมาณ 720 องศาเซลเซียส  
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รูปท่ี 4.5 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผงแคลเซียม 
            คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ 

 
 จากรูปที่ 4.5 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า
และผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ พบว่าทั้งผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าและผง
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่มีรูปแบบพีคที่เหมือนกัน ซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์ที่ได้นี้สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมคาร์บอเนต จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 โดยมีโครงสร้างผลึกแบบรอมโบฮีดรอล (rhombohedral) ซ่ึงมี
ระบบผลึกเป็น R3c  
 
ตาราง 4.1 องค์ประกอบของธาตุของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่โดยเทคนิค  
               เอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปี (XRF) 

องค์ประกอบของธาตุของผงแคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ 

ปริมาณ 
(%) 

CaCO3 96.2 
MgO 1.16 
Na2O 0.99 
SO3 0.72 
P2O5 0.34 
CuO 0.21 
Fe2O3 
K2O 

0.19 
0.07 
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 จากผลการตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่
โดยเทคนิคเอกซเรย์ฟลูออเรสเซนต์สเปกโตรสโคปี (XRF) พบว่าองค์ประกอบหลักของผงแคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ คือ แคลเซียมคาร์บอเนต มีปริมาณมากกว่า 96% ซ่ึงสอดคล้องกับ
ผล XRD ที่แสดงโครงสร้างของแคลเซียมคาร์บอเนตและนอกจากนี้ ก็ยังพบองค์ประกอบอ่ืน ๆ ใน
ปริมาณเล็กน้อยเพียง 3% จากทั้งหมดดังแสดงในตาราง 4.1 
 

 
รูปท่ี 4.6 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้าที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า 

 

 
รูปท่ี 4.7 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า 

 
           รูปที่ 4.6 และ 4.7 แสดงสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมคาร์บอเนตทางการค้า และผง
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ที่ก าลังขยายต่างกัน โดยสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียม
คาร์บอเนตทางการค้าแสดงลักษณะของอนุภาคเป็นแท่งคล้ายกระสวยจับกันเป็นกลุ่ม ๆ มีอัตราส่วน
ระหว่างความกว้างต่อความยาวเฉลี่ยเท่ากับ 0.08  0.02 ไมโครเมตร ซ่ึงแตกต่างจากสัณฐานวิทยา
ของผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมจากเปลือกไข่ที่แสดงลักษณะของอนุภาคหลายเหลี่ยม พ้ืนผิวที่
ขรุขระกระจายตัวซ้อนทับกันอยู่ทั่วบริเวณ และมีความแตกต่างกันของขนาดอนุภาคจึงไม่สามารถ
ค านวณขนาดอนุภาคเฉลี่ยได้ 
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4.2 ความเป็นไปได้ในท าการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสาร
ต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) 
 การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) ดังสมการ 
 

                     CaCO3 (s) + Nb2O5 (s) → CaNb2O6 (s) + CO2 (g)                           (4.2)  
 
โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) ท าการบดย่อยเป็นเวลา 18 ชั่วโมง น าไป
ระเหยและอบให้แห้งสนิท จากนั้นศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดย
เทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิ
ในการเผาแคลไซน์และท าการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่
มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากนั้นน าผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการ
เกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบ
องค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิ ครามานสเปกโตรสโคปี  (Raman spectroscopy; 
Raman) ฟู เ รี ยร์ ท ร า นสฟอร์ มอินฟร าเร ดส เปก โตรสโคปี  (Fourier transform infrared 
spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(scanning electron microscope; SEM) 
 

 
รูปท่ี 4.8 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงแคลเซียม 
              ไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 

 
 จากรูปที่ 4.8 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส โดย
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วัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียสพบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 1.62 โดย
น้ าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 600 – 750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
สา รแคล เ ซียมคา ร์ บอเนต  (CaCO3) ออกมาในรู ปแคล เ ซียมออกไซ ด์  (CaO) และก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [50] ดังสมการ (4.1) 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 

 
โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 11.34 โดยน้ าหนัก ซ่ึงจากการค านวณทางทฤษฎี
ได้ค่าเท่ากับร้อยละ 12.12 โดยน้ าหนัก ซ่ึงค่าที่จากการทดลองได้มีค่าใกล้เคียงกับค านวณทางทฤษฎี
จึงส า มา รถคา ดกา ร ณ์ไ ด้ว่ า กา ร สลา ย ตัวช่ ว งที่ สองที่ เ กิ ดขึ้ น เป็ น กา รสลา ย ตัวของ ก๊ า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) ออกไปและจากผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นนี้จึงได้
ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 600 - 1200 องศาเซลเซียส  
 

 
รูปท่ี 4.9 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่ 
            อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง  
 
  

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



47 
 

 
รูปท่ี 4.10 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง ในช่วง 2 = 20 - 32 
 
 จากรูปที่ 4.9 และ 4.10 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่าง ๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ ก่อนเผา
แคลไซน์สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต 
(CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) 
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใด ๆ เม่ืออุณหภูมิการ
เผาแคลไซน์เท่ากับ 600 องศาเซลเซียสรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสของแคลเซียม 
ไนโอเบตเกิดขึ้นเล็กน้อย และยังคงพบเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสหลัก เม่ือเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคล
ไซน์สูงขึ้นเป็น 700 - 900 องศาเซลเซียสความเข้มพีคของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลงจนเป็นเฟสรอง
และความเข้มพีคของเฟสแคลเซียมไนโอเบตค่อย ๆ เพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน นอกจากเฟสของ
สารต้ังต้นและแคลเซียมไนโอเบตแล้วยังพบเฟสของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH)2) ปะปนอยู่ อีก
ด้วย ซ่ึงสอดคล้องกับงานวิจัยของ Zheng และคณะที่พบว่าแคลเซียมออกไซด์ (CaO) ที่อุณหภูมิห้อง
จะเกิดปฏิกิริยากับความชื้นในอากาศและเกิดเป็นแคลเซียมไฮดรอกไซด์ขึ้น [51] ดังสมการ 
 

                                           CaO (s) 
อุณหภูมิห้อง
→     Ca(OH)2 (s)                                 (4.3) 
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เม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่
สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ย วเบนของรังสีเอกซ์ของสา รแคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) จา ก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 71-2406 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซ่ึงไม่พบเฟสของสารต้ังต้นและเฟสของ
แคลเซียมไฮดรอกไซด์ปรากฏอยู่อีกและเม่ือท าการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 1100  - 1200 
องศาเซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับ แคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟส
บริสุทธ์ิซ่ึงไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใด ๆ ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มี
โครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น  Pbcn (60) จากผลการ
ทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง โดยมีอัตราการขึ้น 
- ลงของอุณหภูมิเท่ากับ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที สามารถเตรียมเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบต
ได้ ซ่ึงอุณหภูมิและเวลาในการเผาแช่สอดคล้องกับงานวิจัยของ Liou และคณะ [32 ] ที่ท าการ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิแคลเซียมไนโอเบตได้โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์
เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงเช่นเดียวกับงานวิจัยนี้ และนอกจากนี้ผลการทดลอง
ยังสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสมของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผา
แคลไซน์ที่สามารถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 600 - 1200 องศาเซลเซียส จากผลของ
รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตสามารถเขียนกลไกการเกิดเฟสได้ดังนี้ 
 
ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส 

1. CaCO3 (s) → CaO (s) + CO2 (g) 
2. (1-x)CaCO3 (s) + xCaO (s) + Nb2O5 (s)  

→ xCaNb2O6 (s) + (1-x)CaCO3 (s) + (1-x)Nb2O5 (s) 
 

ที่อุณหภูมิ 700 - 900 องศาเซลเซียส 

xCaNb2O6 (s) + (1-x)CaO (s) + (1-x)Nb2O5 (s) 
   -     
→     (x+y)CaNb2O6 (s) + (1-x-y)CaO (s) + (1-x-y)Nb2O5 (s) 
อุณหภูมิห้อง
→     (x+y)CaNb2O6 (s) + (1-x-y)Ca(OH)2 (s) + (1-x-y)Nb2O5 (s) 
 
ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส 

(x+y)CaNb2O6 (s) + (1-x-y)CaO (s) + (1-x-y)Nb2O5 (s) → CaNb2O6 (s) 
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รูปท่ี 4.11 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
 จากรูปที่ 4.11 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสโดยท าการวัดในช่วง 100 - 1000 cm-1 จะพบว่า
รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 600  
องศาเซลเซียสมีลักษณะของสเปกตรัมที่คล้ายกัน โดยพบโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb=O ที่เลข
คลื่น 900 และ 990 cm-1 [52] และนอกจากนี้ยังพบโหมดการสั่นแบบดึงยืด Nb-O และโหมดการสั่น
แบบงอของ O-Nb-O ในช่วง 650 cm-1 และ 100 - 300 cm-1 ตามล าดับ [52] เม่ืออุณหภูมิในการ
เผาแคลไซน์เพ่ิมสูงขึ้นความเข้มของพีค 905 cm-1 ก็เพ่ิมสูงขึ้นตามไปด้วย ซ่ึงพีคที่ 905 cm-1 นี้ คือ
พีคของโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ NbO6 ออกตะฮีดรอล [53] นอกจากนี้โหมดการสั่นที่ เกิดขึ้น
ในช่วง 500 – 850 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O และโหมดการสั่นที่ เกิดขึ้นในช่วง 
100 – 450 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ซ่ึงจากทุกโหมดการสั่นของผลรามานที่พบที่
อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสมีความสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตในงานวิจัยของ Mathai และ
คณะ [54] ที่ท าการสังเคราะห์แคลเซียมไนโอเบตโดยวิธีการเผาไหม้ และนอกจากนี้ผลรามานยัง
สอดคล้องกับผล XRD อีกด้วย คือ พบเฟสของแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลักเม่ือเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียสเป็นต้นไป  
 เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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รูปท่ี 4.12 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 600-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
 ในรูปที่ 4.12 แสดงแสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสโดยวัดในช่วง 4000 - 400 cm-1 ที่
สเปกตรัมก่อนเผาแคลไซน์จะพบพีคที่เลขคลื่น 1417 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ CO3

2- 
[55] ซ่ึงเป็นการสั่นของหมู่คาร์บอเนตภายในสารต้ังต้น จากนั้นเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิม
สูงขึ้น ความเข้มของโหมดการสั่นของ CO3

2- ลดลงจนหายไปเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เท่ากับ 
800 องศาเซลเซียส นอกจากนี้ยังพบโหมดการสั่นของ Nb-O ในช่วงเลขคลื่นทีต่่ ากว่า 900 cm-1 คือ 
ที่เลขคลื่น 478 และ 566 cm-1 แสดงถึงโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O [52] ที่เลขคลื่น 661 และ 
742 แสดงถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ NbO6 ออกตะฮีดรอล [56] และพบโหมดการสั่นแบบดึงยืด
ของ Nb-O ที่เลขคลื่น 852 cm-1 [57] ซ่ึงจากทุกโหมดการสั่นที่พบในอินฟราเรดสเปกตรัมมีความ
สอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตในงานวิจัยของ Mathai และคณะ [54] ที่ท าการสังเคราะห์แคลเซียม
ไนโอเบตโดยวิธีการเผาไหม้ และนอกจากนี้ผลอินฟราเรดยังสอดคล้องกับผล XRD อีกด้วย คือ ไม่พบ
เฟสของแคลเซียมคาร์บอเนตซ่ึงเป็นเฟสของสารต้ังต้นเม่ือเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส
เป็นต้นไป  
 นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความส าคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้างของ
แคลเซียมไนโอเบตแล้ว ปัจจัยที่ส าคัญอีกอย่างหนึ่งคือเวลาในการเผาแช่ขณะท าการเผาแคลไซน์  
จึงได้ท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
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รูปท่ี 4.13 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการ 
              เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 
  จากรูปที่ 4.13 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน
และหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15  - 240 
นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS 
เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่  
37-1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15 นาที รูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลัก มีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง และนอกจาก
เฟสของสารต้ังต้นและแคลเซียมไนโอเบตแล้วยังพบเฟสของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH)2) อีกด้วย 
ซ่ึงสอดคล้องกับงานวิจัยของ Zheng และคณะที่พบว่าแคลเซียมออกไซด์ (CaO) ที่อุณหภูมิห้องจะ
เกิดปฏิกิริยากับความชื้นในอากาศและเกิดเป็นแคลเซียมไฮดรอกไซด์ขึ้น [51] ดังสมการ 
 

                                           CaO (s) 
อุณหภูมิห้อง
→     Ca(OH)2 (s)                                 (4.3) 

 
เม่ือเวลาในการเผาแช่เพ่ิมสูงขึ้นเป็น 30 60 และ 120 นาทีตามล าดับ ความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้น
และเฟสแคลเซียมไฮดรอกไซด์ ค่อยๆ ลดลงจนเม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาทีจะพบรูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอ
เบต (CaNb2O6) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 71-2406 เป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่พบเฟสของ
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สารต้ังต้นและเฟสของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ปรากฏอยู่ อีก ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมไนโอเบตที่
สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น  Pbcn (60) 
จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 240 นาที โดยมี
อัตราการขึ้น - ลงของอุณหภูมิเท่ากับ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที สามารถเตรียมเฟสบริสุทธิ์ของ
แคลเซียมไนโอเบตได้ ซ่ึงอุณหภูมิและเวลาในการเผาแช่สอดคล้องกับงานวิจัยของ Liou และคณะ 
[32] ที่ท าการสังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิแคลเซียมไนโอเบตได้โดยวิธีปฏิ กิริยาสถานะของแข็งที่ อุณหภูมิ
การเผาแคลไซน์เท่ากับ 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงเช่นเดียวกับงานวิจัยนี้ และนอกจากนี้
ผลการทดลองยังสอดคล้องกับกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสมของสารต้ังต้น คือ
อุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธิ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 600 - 1200 องศาเซลเซียส 
 

 
รูปท่ี 4.14 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 
 จากรูปที่ 4.14 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส และไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที โดยท าการวัด
ในช่วง 100-1000 cm-1 ซ่ึงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อน เผาแคลไซน์จะพบ
โหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb=O ที่เลขคลื่น 900 และ 990 cm-1 [52] และนอกจากนี้ยังพบโหมด
การสั่นแบบดึงยืด Nb-O และโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วง 650 cm-1 และ 100 - 300 
cm-1 ตามล าดับ [52] และเม่ือภายหลังการเผาแคลไซน์ไล่เวลา พบว่ารามานสเปกตรัมของแต่ละเวลา
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มีสเปกตรัมที่คล้ายกัน โดยพบพีคที่ 905 cm-1 ซ่ึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ NbO6 ออกตะฮีดรอล 
[53] นอกจากนี้โหมดการสั่นที่เกิดขึ้นในช่วง 500 – 850 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O 
และโหมดการสั่นที่เกิดขึ้นในช่วง 100 – 450 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ซ่ึงจากทุก
โหมดการสั่นของผลรามานที่พบมีความสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตในงานวิจัยของ Mathai และ
คณะ [54] ที่ท าการสังเคราะห์แคลเซียมไนโอเบตโดยวิธีการเผาไหม้ และนอกจากนี้ผลรามานยัง
สอดคล้องกับผล XRD อีกด้วย คือ พบเฟสของแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลักเม่ือเผาแคลไซน์ที่ เวลา 
15 นาทีเป็นต้นไป  
 

 
รูปท่ี 4.15 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 
 ในรูปที่ 4.15 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15-240 นาที โดยวัดในช่วง 
4000-400 cm-1 ทีส่เปกตรัมก่อนเผาแคลไซน์จะพบพีคที่เลขคลื่น 1417 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่น
แบบดึงยืดของ CO3

2- [55] ซ่ึงเป็นการสั่นของหมู่คาร์บอเนตภายในสารต้ังต้น จากนั้นเม่ืออุณหภูมิใน
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสต้ังแต่เวลา 15 นาทีเป็นต้นไปก็ไม่ปรากฎพีค โหมด
การสั่นของ CO3

2- อยู่แล้ว และนอกจากนี้ยังพบโหมดการสั่นของ Nb-O ในช่วงเลขคลื่นที่ต่ ากว่า 900 
cm-1 คือ ที่เลขคลื่น 478 และ 566 cm-1 แสดงถึงโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O [52] ที่ เลขคลื่น 
661 และ 742 แสดงถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ NbO6 ออกตะฮีดรอล [61] และพบโหมดการสั่น
แบบดึงยืดของ Nb-O ที่เลขคลื่น 852 cm-1 [60] ซ่ึงจากทุกโหมดการสั่นที่พบในอินฟราเรดสเปกตรัม
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มีความสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตในงานวิจัยของ Mathai และคณะ [54 ] ที่ท าการสังเคราะห์
แคลเซียมไนโอเบตโดยวิธีการเผาไหม้  
 

 
รูปท่ี 4.16 การวิเคราะห์โครงสร้างผลึกอย่างละเอียดด้วยเทคนิค reitveld จากข้อมูลรูปแบบการ 
              เลี้ยวแบนรังสีเอกของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต 
 
นอกจากนี้ยังได้ท าการวิเคราะห์โครงสร้างผลึกอย่างละเอียดด้วยเทคนิค reitveld จากข้อมูล XRD 
ของผงผลึก CaNb2O6 ที่เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงด้วยโปรแกรม
จาน่า (jana) [66] แสดงดังรูปที่ 4.16 พบว่าพีคของแคลเซียมไนโอเบตสังเคราะห์ได้และพีคโมเดล
ของแคลเซียมไนโอเบตมีรูปแบบพีคที่เหมือนกัน  เม่ือวิเคราะห์โครงสร้างอย่างละเอียดพบว่ า 
CaNb2O6 ที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น 
Pbcn (60) โดยมีแลตทิชพารามิเตอร์ คือ a = 14.9556 ± 0.0006 Å b = 5.7507 ± 0.0002 Å และ 
c = 5.2152 ± 0.0002 Å โดย  =  =  = 90 ซ่ึงสอดคล้องกับโครงสร้างของแคลเซียมไนโอเบต
ในงานวิจัยของ Silva และคณะ [58] ซ่ึงข้อมูลที่ได้จากการวิเคราะห์โครงสร้างอย่างละเอียดของ
แคลเซียมไนโอเบตเทียบกับงานวิจัยที่ผ่านมาแสดงดังตารางที่ 4.2 
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ตารางท่ี 4.2 ข้อมูลจากการวิเคราะห์โครงสร้างอย่างละเอียดของแคลเซียมไนโอเบตเทียบกับงานวิจัย 
               ของ Silva และคณะ [58] 

CaNb2O6 งานวิจัยนี้ งานวิจัยของ Silva 
และคณะ [58] 

โครงสร้างผลึก 
ระบบผลึก 

a (Å) 
b (Å) 
c (Å) 
V (Å)3 

Robs (%) 
Rp (%) 
Rwp (%) 


2 

Orthorhombic 
Pbcn(60) 

14.9556(6) 
5.7507(2) 
5.2152(2) 
448.5(2) 

4.11 
5.48 
7.67 
1.39 

Orthorhombic 
- 

14.9608 
5.7401 
5.2174 

448.0550 
2.92 
7.32 
9.95 

- 
 

 
รูปท่ี 4.17 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000  องศาเซลเซียสเป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 30,000 เท่า 

 
รูปท่ี 4.18 สัณฐานวิทยาของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200  องศาเซลเซียส  
              เป็นเวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 3,000 เท่า 
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 สัณฐานวิทยาของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างกันแสดงในรูปที่ 4 .17 
และ 4.18 โดยสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 1000  องศาเซลเซียส
แสดงลักษณะของอนุภาคทรงหลายเหลี่ยม มีขนาดเล็กใกล้เคียงกันและจับกันเป็นกลุ่มก้อน ซ่ึง
ลักษณะแตกต่างจากสัณฐานวิทยาของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 1200  องศา
เซลเซียสซ่ึงมีลักษณะของอนุภาคทรงหลายเหลี่ยม พ้ืนผิวเรียบ มีความแตกต่างกันของขนาดอนุภาค
อย่างชัดเจน จากภาพสัณฐานวิทยาของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้ทั้งสองอุณหภูมิไม่
พบเฟสแปลกปลอมเกิดขึ้น โดยผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200  องศาเซลเซียส
มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 2.87  0.63 ไมโครเมตร ซ่ึงมีขนาดอุนภาคใหญ่กว่าผงแคลเซียมไน
โอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 1.34  0.25 
ไมโครเมตร 
  การวิเคราะห์จลนศาสตร์แบบนอนไอโซเทอร์มอล์ด้วยวิธีโอซาวา (Ozawa) สามารถค านวณ
พลังงานกระตุ้น (activation energy) ของระบบจากผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้น
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น -ลงของอุณหภูมิที่แตกต่างกันอย่าง
น้อย 3 อัตรา โดยสมการในการค านวณ คือ  
 

    ln  = ln 
        
 () 

 – 1.0516
 

  
                                        (4.4) 

    
 เม่ือ    E คือ   พลังงานกระตุ้น (kJ mol-1)  
     A คือ   ค่าคงที่อัตราการเกิดปฏิกิริยา (min-1) 
     R คือ   ค่าคงที่ของแก๊สในอุดมคติ (8.314 mol-1 K-1) 
      คือ   อัตราการขึ้น-ลงของอุณภูมิ ในงานวิจัยนี้คือ 10 20 30 และ 40  
    g() คือ   ค่าคงที่ของฟังก์ชันกลไกการเกิดปฏิกิยา โดยนพศิริและคณะ [59]  

                 รายงานว่าค่าคงที่ของฟังก์ชันกลไกการเกิดปฏิกิยานี้ เป็นค่าคงที่ท่ีไม่มี 
                 ผลในการวิเคราะห์จลนศาสตร์แบบนอนไอโซเทอร์มอล์ด้วยวิธีโอซาวา 

 
 จากผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น-ลงของอุณหภูมิ คือ 10 20 30 และ 
40 องศาต่อนาที ดังรูปที่ 4.19 ในช่วงที่เกิดการสลายตัวของสารจะสามารถค านวณค่า  (extent of 
conversion) ได้จากสมการ  
 

    = 
   -   

   -   
                                                        (4.5) 
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    เม่ือ    mi คือ   น้ าหนักเริ่มต้นที่สารเริ่มเกิดการสลายตัว 
      mt คือ   น้ าหนักขณะที่สารก าลังสลายตัว ณ อุณหภูมิต่าง ๆ  
      mf  คือ   น้ าหนักสุดท้ายที่สารสลายตัวเสร็จสมบูรณ์แล้ว     
 

 
รูปท่ี 4.19 ผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง ผลึกแคลเซียม 
                 ไนโอเบตโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น - ลงของ 
                อุณหภูมิ คือ 10 20 30 และ 40 องศาต่อนาที 
  
 จากนั้นพลอตกราฟระหว่าง ln  และ 1/T ดังรูปที่ 4.20 ความชันเฉลี่ยของกราฟที่ได้จะมี
ค่าเท่ากับพลังงานกระตุ้น ซ่ึงในระบบแคลเซียมไนโอเบตนี้มีค่าพลังงานกระตุ้น เท่ากับ 1168  29 
kJ mol-1 

 
รูปท่ี 4.20 กราฟระหว่าง ln  และ 1/T 
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ตารางท่ี 4.3 ค่าไดอิเล็กทริกของแคลเซียมไนโอเบตเตรียมด้วยวิธีการต่าง ๆ  

 สารต้ังต้นและ

ความบริสุทธ์ิ 

กระบวนการ

เตรียม 

อุณหภูมิและเวลา

ในการเผาผนึก 

ค่าคงท่ี 

ไดอิเล็กทริก 

ท่ี TR 

CaNb2O6 

(งานวิจัยนี้) 

เปลือกไข่ 

เหลือทิ้ง 

ปฏิกิริยาสถานะ

ของแข็ง 

1100°C 

4 ชั่วโมง 

43.6 

CaNb2O6 

[60] 

CaCO3 

(> 99.9%) 

ปฏิกิริยาสถานะ

ของแข็ง 

1100-1400°C 

2 ชั่วโมง 

18 

CaNb2O6 

[61] 

CaCO3 

(> 99.9%) 

ปฏิกิริยาสถานะ

ของแข็ง 

1400°C 

2 ชั่วโมง 

19.6 

CaNb2O6 

[62] 

CaO 

(99.9%) 

ปฏิกิริยาสถานะ

ของแข็ง 

1300-1500°C 

2 ชั่วโมง 

18.6  

CaNb2O6 

[63] 

CaCO3 

(> 99.9%) 

ปฏิกิริยาสถานะ

ของแข็ง 

1350°C 

2 ชั่วโมง 

17.3 

CaNb2O6 

[54] 

Ca(NO3)2 

(99%) 

กระบวนการ 

เผาไหม้ 

1350°C 

2 ชั่วโมง 

27.6 

CaNb2O6 

[64] 

Ca(NO3)2.6H2O 

(> 99.9%) 

กระบวนการ

โซล-เจล 

900°C 

6 ชั่วโมง 

5 

  
เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



59 
 
 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิแสดงใน
รูปที่ 4.21 แสดงโดยท าการวัดจากอุณหภูมิ 25 - 250 องศาเซลเซียสที่ความถี่  1 10 และ 100 Hz  
พบว่าเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่สูงในช่วงอุณหภุมิ 25 - 50 องศา
เซลเซียส และเม่ืออุณหภูมิในการวัดสูงขึ้นค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริก มีค่า
ลดลงและคงที่และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถี่ที่ท าการวัด โดยที่ อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียสที่
ความถี่ 1 Hz มีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเท่ากับ 43.6 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเท่ากับ 3.89 ซ่ึง
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกของแคลเซียมไนโอเบตในงานวิจัยต่าง ๆ ที่ได้ศึกษาแสดงดังตารางที่ 4.3 
 

 
ภาพท่ี 4.21 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
                และความถี่ 
 
4.3 ความเป็นไปได้ในท าการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้นในการ
สังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) 
 การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คา ร์บอ เนตที่ เตรี ยมไ ด้จ าก เปลื อก ไข่และ ไนโอเบี ยมเพนตะออกไซ ด์ (Nb2O5) ดั งสมกา ร 
  

                          4CaCO3 (s) + Nb2O5 (s) → Ca4Nb2O9 (s) + CO2 (g)                    (4.5) 
  
โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) ท าการบดย่อยเป็นเวลา 18 ชั่วโมง น าไป
ระเหยและอบให้แห้งสนิท จากนั้นศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดย
เทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิ
ในการเผาแคลไซน์และท าการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่
มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากนั้นน าผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการ
เกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบ
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องค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิ ครามานสเปกโตรสโคปี  (Raman spectroscopy; 
Raman) ฟู เ รี ยร์ ท ร า นสฟอร์ มอินฟร า เร ดส เปกโตรสโคปี  (Fourier transform infrared 
spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(scanning electron microscope; SEM) 
 

 
รูปท่ี 4.22 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
              ไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
  
 จากรูปที่ 4.22 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส โดย
วัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 3.35 โดย
น้ าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 550 - 750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
สา รแคล เ ซียมคา ร์ บอเนต (CaCO3) ออกมาในรู ปแคล เ ซียมออกไซ ด์  ( CaO) และก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์(CO2) [50] ดังสมการ 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 

 
 โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 25.05 โดยน้ าหนัก ซ่ึงพบว่าเป็นน้ าหนัก
ของก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) ที่สลายตัวออกไปและจากผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อน
ของสารต้ังต้นนี้จึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 500 - 1200 องศาเซลเซียส 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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รูปท่ี 4.23 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 500 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
 จากรูปที่ 4.23 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ ก่อนเผาแคลไซน์และ
หลังเผาแคลไซน์ที่ 500 - 600 องศาเซลเซียส สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของสาร
ต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85 -1108 และ
ไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 37-1468 โดยไม่พบเฟส
แปลกปลอมใด ๆ เม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 700 องศาเซลเซียสรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสี
เอกซ์แสดงการพบเฟสของแคลเซียมไนโอเบตเกิดขึ้นและเป็นเฟสหลัก โดยมีเฟสของสารต้ังต้นเป็น
เฟสรอง ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800  องศาเซลเซียส จะพบรูปแบบการเลี้ยวเบน 
รังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซ่ึงไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่ อีก 
และเม่ือท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 900 - 1200 องศาเซลเซียสพบรูปแบบการเลี้ยวเบน
รังสีเอกซ์มีความเข้มพีกสูงขึ้นและยังคงสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตทีเ่ป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่ปรากฏ
พีกแปลกปลอมใดๆ ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบโมโน
คลินิก (Monoclinic)   
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซ่ึงสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสม

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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ของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 500 -
1200 องศาเซลเซียส 
 

 
รูปท่ี 4.24 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 500 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 

 
 จากรูปที่ 4.24 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียส โดยท าการวัดในช่วง 100 -1000 cm-1 จะพบว่า 
รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 500 และ 600 องศา
เซลเซียสมีลักษณะของสเปกตรัมที่คล้ายกัน โดยโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วง 100 - 300 
cm-1 ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์สูงขึ้นต้ังแต่ 700 องศาเซลเซียสเป็นต้นไปจะพบโหมดการสั่น
มากขึ้นโดยโหมดการสั่นที่เกิดขึ้นในช่วง 500 – 850 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O 
และโหมดการสั่นที่เกิดขึ้นในช่วง 100 – 450 cm-1 เป็นโหมดการสั่นแบบงอของ O-Nb-O [52, 54]  
และจากรูปที่ 4.25 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1200 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000  - 400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผา
แคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 800 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 1411 cm-1 
จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีกการสั่นนี้ปรากฏ
อีก และนอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 1100 - 500 cm-1

 จะพบพีกที่
เลขคลื่น 1106 867 686 และ 518 cm-1

 ตามล าดับ [54, 65] 
 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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รูปท่ี 4.25 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 500-1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 

 
รูปท่ี 4.26 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30-480 นาที 
 
 นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความส าคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้างของ
แคลเซียมไนโอเบตแล้ว ปัจจัยที่ส าคัญอีกอย่างหนึ่งคือเวลาในการเผาแช่ขณะท าการเผาแคลไซน์ จึง
ได้ท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 – 480 นาที 
จากรูปที่ 4.26 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่เวลาต่างๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับ

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



64 
 
รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และไนโอเบียมเพนตะออกไซด์ (Nb2O5) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 37-1468 โดยไม่พบเฟสแปลกปลอมใดๆ เม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 30 และ 60 
นาทีรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมไนโอเบตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้น
เป็นเฟสรอง และเม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240  นาทีจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ที่
สอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของสารแคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซ่ึงไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่ อีก  และเม่ือ
ท าการแช่เวลาในการเผาให้สูงขึ้นเป็น 480 นาทีพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์มีความเข้มพี ค
สูงขึ้นและยังคงสอดคล้องกับแคลเซียมไนโอเบตที่เป็นเฟสบริสุทธ์ิซ่ึงไม่ปรากฏพีกแปลกปลอมใดๆ ซ่ึง
เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบโมโนคลินิก (Monoclinic) 
 

 
รูปท่ี 4.27 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที 
 
 จากรูปที่ 4.27 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที โดยท าการวัด
ในช่วง 100 - 1000 cm-1 พบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 500 - 800 cm-1

 จะพบ
พีกที่เลขคลื่น 794, 605 และ 519 cm-1 ตามล าดับ และพบการสั่นแบบงอของ O-Nb-O ในช่วงต่ า
กว่า 450 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 449 403 380 327 260 234 202 148 และ 135 cm-1 
ตามล าดับ [52, 54] 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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รูปท่ี 4.28 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที 
 
 จากรูปที่ 4.28 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมไนโอเบตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 30 - 480 นาที โดยวัดในช่วง 
4000 - 400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่เวลา 30 - 240 นาทีจะพบพีกที่
เลขคลื่น 1411 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ือเวลาในการเผาแช่ เพ่ิมสูงขึ้นจะไม่พบพีก
การสั่นนี้ปรากฏอีก และนอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Nb-O ในช่วงประมาณ 1100 - 500 
cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 1106 867 686 และ 518 cm-1
 ตามล าดับ [54, 65] 

 

 
รูปท่ี 4.29 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสเป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า 
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รูปท่ี 4.30 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส เป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 5,000 เท่า 
 
 จากรูปที่ 4.29 และ 4.30 แสดงสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 
1000 และ 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงตามล าดับ โดยสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมไน
โอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสแสดงลักษณะของอนุภาคทรงหลายเหลี่ยม มีขนาด
เล็กและใหญ่แตกต่างกันอย่างชัดเจนซ่ึงจับกันเป็นกลุ่มก้อน ซ่ึงลักษณะแตกต่างจากสัณฐานวิทยาของ
ผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสซ่ึงมีลักษณะของอนุภาคทรงหลาย
เหลี่ยม พ้ืนผิวเรียบ มีความแตกต่างกันของขนาดอนุภาคอย่างชัดเจนเช่นเดียวกัน และที่บริเวณขอบ
ของแต่ละอนุภาคมีการเชื่อมติดกัน โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 1.47  0.28 ไมโครเมตร ซ่ึงมี
ขนาดอุนภาคใหญ่กว่าผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียสที่มีขนาด
อนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 0.86  0.22 ไมโครเมตร  
 

 
รูปท่ี 4.31 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ 
              และความถี่ 
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จากรูปที่ 4 .31 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยท าการวัดจากอุณหภูมิ 100 - 240 องศาเซลเซียสที่ความถี่ ต่าง ๆ พบว่า
เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียง
กันในทุกความถี่ที่ท าการวัด โดยที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส ที่ความถี่  1 kHz มีค่าคงที่ไดอิเล็ก 
ทริกเท่ากับ 16.6 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเท่ากับ 0.005 

 
 การวิเคราะห์จลนศาสตร์แบบนอนไอโซเทอร์มอล์ด้วยวิธีโอซาวา (Ozawa) สามารถค านวณ
พลังงานกระตุ้น (activation energy) ของระบบจากผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้น
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น-ลงของอุณหภูมิที่แตกต่างกันอย่าง
น้อย 3 อัตรา โดยสมการในการค านวณ คือ  
 

    ln  = ln 
        
 () 

 – 1.0516
 

  
                                        (4.4) 

    
 เม่ือ    E คือ   พลังงานกระตุ้น (kJ mol-1)  
     A คือ   ค่าคงที่อัตราการเกิดปฏิกิริยา (min-1) 
     R คือ   ค่าคงที่ของแก๊สในอุดมคติ (8.314 mol-1 K-1) 
      คือ   อัตราการขึ้น-ลงของอุณภูมิ ในงานวิจัยนี้คือ 10 20 30 และ 40  
    g() คือ   ค่าคงที่ของฟังก์ชันกลไกการเกิดปฏิกิยา โดยนพศิริและคณะ [59]  

                 รายงานว่าค่าคงที่ของฟังก์ชันกลไกการเกิดปฏิกิยานี้ เป็นค่าคงที่ท่ีไม่มี 
                 ผลในการวิเคราะห์จลนศาสตร์แบบนอนไอโซเทอร์มอล์ด้วยวิธีโอซาวา 

 
 จากผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมไนโอเบต
โดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น-ลงของอุณหภูมิ คือ 10 20 30 และ 
40 องศาต่อนาที ดังรูปที่ 4.32 ในช่วงที่เกิดการสลายตัวของสารจะสามารถค านวณค่า  (extent of 
conversion) ได้จากสมการ  
 

    = 
   -   

   -   
                                                        (4.5) 

  
    เม่ือ    mi คือ   น้ าหนักเริ่มต้นที่สารเริ่มเกิดการสลายตัว 
      mt คือ   น้ าหนักขณะที่สารก าลังสลายตัว ณ อุณหภูมิต่าง ๆ  
      mf  คือ   น้ าหนักสุดท้ายที่สารสลายตัวเสร็จสมบูรณ์แล้ว     
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รูปท่ี 4.32 ผลของพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง ผลึกแคลเซียม 
                 ไนโอเบตโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส ซ่ึงใช้อัตราในการขึ้น - ลงของ 
                อุณหภูมิ คือ 10 20 30 และ 40 องศาต่อนาที 
  
 จากนั้นพลอตกราฟระหว่าง ln  และ 1/T ดังรูปที่ 4.33 ความชันเฉลี่ยของกราฟที่ได้จะมี
ค่าเท่ากับพลังงานกระตุ้น ซ่ึงในระบบแคลเซียมไนโอเบตนี้มีค่าพลังงานกระตุ้น เท่ากับ 1131  28 
kJ mol-1 
 

  
รูปท่ี 4.33 กราฟระหว่าง ln  และ 1/T 

 
 
 
 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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4.4 ความเป็นไปได้ในท าการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้นในการ
สังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
 การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียม
คาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) ดังสมการ 

 

                      CaCO3 (s) + ZrO2 (s) → CaZrO3 (s) + CO2 (g)   (4.7) 
  

โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) ท าการบดย่อยเป็นเวลา 18 ชั่วโมง น าไป
ระเหยและอบให้แห้งสนิท จากนั้นศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดย
เทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิ
ในการเผาแคลไซน์และท าการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่
มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากนั้นน าผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการ
เกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบ
องค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิ ครามานสเปกโตรสโคปี  (Raman spectroscopy; 
Raman) ฟู เ รี ยร์ ท ร า นสฟอร์ มอินฟร าเร ดส เปกโตร สโคปี  (Fourier transform infrared 
spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(scanning electron microscope; SEM)  
 

 
รูปท่ี 4.34 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
              เซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 

 
 จากรูปที่ 4.34 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริก อะนาไลซิส 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 2.38 โดย
น้ าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 600 - 750 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
สา รแคล เ ซียมคา ร์ บอเนต (CaCO3) ออกมาในรู ปแคล เ ซียมออกไซ ด์  ( CaO) และก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [50] ดังสมการ 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 

  
โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 18.71 โดยน้ าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นนี้จึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 600  - 1200 องศา
เซลเซียส  

 

รูปท่ี 4.35 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ 
              หลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง    
 
 จากรูปที่ 4.35 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่าง ๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์
สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-9066 เป็นเฟสหลัก โดยที่ไม่มีเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตและเฟส
แปลกปลอมใด ๆ ปรากฏอยู่เลย เม่ือเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 800 องศาเซลเซียส

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



71 
 
ความเข้มพีคของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและความเข้มพีกของเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนต
เพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน เม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900  องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 35-0790 เป็นเฟสบริสุทธ์ิโดยไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของ
แคลเซียมเซอร์โคเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก (Orthorhombic) และมีระบบ
ผลึกเป็น Pnma แต่เม่ือท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 1000 - 1200 องศาเซลเซียสจะ
ปรากฏพีกแปลกปลอมเกิดขึ้นที่ 2 เท่ากับ 30.21  
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 900 องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของ CaZrO3 ได้ซ่ึงสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อน (TGA) ของสารต้ังต้น 
คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 600  - 1200 องศา
เซลเซียส 

 
รูปท่ี 4.36 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 

                  ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 

 จากรูปที่ 4.36 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียส โดยท าการวัดในช่วง 100 - 1000 cm-1 พบโหมด
การสั่นของแลตทิชท่ีเลขคลื่น 146 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ Ag พบการสั่นแบบงอของ Zr-O 
ในช่วงประมาณ 200-300 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 191 213 233 262 และ 286 cm-1 ซ่ึงตรงกับ
โหมดการสั่นของ B2g และ Ag พบการสั่นแบบบิดตัวในช่วงประมาณ 300 -450 cm-1

 จะพบพีกที่เลข
คลื่น 310, 358 และ 438 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ B1g หรือ B3g  Ag และ B2g ตามล าดับ 
และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ที่เลขคลื่น 470 และ 547 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ B2g 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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และ B1g หรือ B3g ตามล าดับ [67] จากรูปที่ 4.37 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียม
เซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 
4000-400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 - 800 องศาเซลเซียส
จะพบพีคที่เลขคลื่น 1417 876 และ 716 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการ
เผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีคการสั่นนี้ปรากฏอีก นอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O 
ในช่วงประมาณ 600-500 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 515 538 และ 596 cm-1 และยังพบโหมดการ
สั่นของ m-ZrO2 ที่เลขคลื่น 744 cm-1 อีกด้วย [68]  
 

 
รูปท่ี 4.37 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 600 - 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
 นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความส าคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมเซอร์โคเนตแล้ว ปัจจัยที่ส าคัญอีกอย่างหนึ่งคือเวลาในการเผาแช่ขณะท าการเผาแคล
ไซน์ จึงได้ท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 –240 
นาที จากรูปที่ 4.38 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ
หลั งจา กกา ร เผา แคล ไซน์ ที่ อุณหภู มิ  9 0 0 องศา เซล เซียสและไล่ เวลาในกา ร เผา แช่  คือ  
15 - 240 นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน 
JCPDS เลขที่ 85-1108 และเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
89-9066 เป็นเฟสหลัก โดยที่ไม่มีเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตและเฟสแปลกปลอมใด ๆ ปรากฏอยู่ เลย 
เม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15 - 60 นาทีความเข้มพีกของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและ
ความเข้มพีกของเฟสแคลเซียมเซอร์โคเนตเพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน และเม่ือเม่ือเวลาในการเผาแช่

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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เท่ากับ 120 นาทีจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 35-0790 เป็นเฟสบริสุทธ์ิโดยไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏ
อยู่อีก ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมเซอร์โคเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก 
(Orthorhombic) และมีระบบผลึกเป็น Pnma 

 

 

รูปท่ี 4.38 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและ 
               หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15  
               - 240 นาที    
  

 
รูปท่ี 4.39 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ 
              ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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 จากรูปที่ 4.39 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15  - 240 นาที โดยท าการ
วัดในช่วง 100 - 1000 cm-1 พบการสั่นของแลตทิชท่ีเลขคลื่น 146 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ 
Ag พบการสั่นแบบงอของ Zr-O ในช่วงประมาณ 200 - 300 cm-1 จะพบพีกที่เลขคลื่น 191 213 233 
262 และ 286 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ B2g และ Ag พบการสั่นแบบบิดตัวในช่วงประมาณ 
300-450 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 310 358 และ 438 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ B1g หรือ B3g  Ag 
และ B2g ตามล าดับ และพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O ที่เลขคลื่น 470 และ 547  cm-1 ซ่ึงตรงกับ
โหมดการสั่นของ B2g และ B1g หรือ B3g ตามล าดับ [67] 
 

 
รูปท่ี 4.40 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 

 จากรูปที่ 4.40 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมเซอร์โคเนตก่อนและหลังจาก
การเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15  - 240 นาทีโดยวัด
ในช่วง 4000-400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 -60 
นาทีจะพบพีคที่เลขคลื่น 1417 876 และ 716 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ือเวลาใน
การเผาแช่เพ่ิมสูงขึ้นจะไม่พบพีคการสั่นนี้ปรากฏอีก นอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบดึงยืดของ Zr-O 
ในช่วงประมาณ 600 - 500 cm-1

 จะพบพีกที่เลขคลื่น 515 538 และ 596 cm-1 และยังพบโหมดการ
สั่นของ m-ZrO2 ที่เลขคลื่น 744 cm-1 อีกด้วย [68] 

  

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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รูปท่ี 4.41 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า 
 

  
รูปท่ี 4.42 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส เป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 20,000 เท่า 

 

 จากรูปที่ 4.41 และ 4.42 แสดงสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมเซอร์โคเนตเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 900 และ 1200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงตามล าดับ โดยสัณฐานวิทยาของผง
แคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสแสดงลักษณะของอนุภาคทรงหลาย
เหลี่ยม มีขนาดเล็กใกล้เคียงกัน และจับกันเป็นกลุ่มก้อน ซ่ึงลักษณะไม่แตกต่างจากสัณฐานวิทยาของ
ผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสซ่ึงมีลักษณะของอนุภาคทรงหลาย
เหลี่ยม พ้ืนผิวเรียบ มีความใกล้เคียงกันของขนาดอนุภาคอย่างชัดเจน โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 
0.41  0.07 ไมโครเมตร ซ่ึงมีขนาดอุนภาคใหญ่กว่าผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 
องศาเซลเซียสที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 0.12  0.01 ไมโครเมตร 
 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้
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รูปท่ี 4.43 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิและ 
              ความถี่ 
 

จากรูปที่ 4 .43 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยท าการวัดจากอุณหภูมิ 100 - 250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ ต่าง ๆ พบว่า
เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกที่คงที่และมีค่าใกล้เคียง
กันในทุกความถี่ที่ท าการวัด โดยที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส ที่ความถี่  1 kHz มีค่าคงที่ไดอิเล็ก 
ทริกอยู่ในเท่สกับ 27.8 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเท่ากับ 0.003 
 
4.5 ความเป็นไปได้ในท าการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้นในการ
สังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) 
 การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) โดยใช้สารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนตที่
เตรียมได้จากเปลือกไข่และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) ดังสมการ  
 

CaCO3 (s) + WO3 (s) → CaWO4 (s) + CO2 (g)                      (4.8) 
 
โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) ท าการบดย่อยเป็นเวลา 18 ชั่วโมง น าไป
ระเหยและอบให้แห้งสนิท จากนั้นศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดย
เทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิ
ในการเผาแคลไซน์และท าการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่
มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากนั้นน าผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการ
เกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบ
องค์ประกอบทางเคมีของผงผลึกด้วยเทคนิ ครามานสเปกโตรสโคปี  (Raman spectroscopy; 
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Raman) ฟู เ รี ยร์ ท ร า นสฟอร์ มอินฟร าเร ดส เปกโตรสโคปี  (Fourier transform infrared 
spectroscopy; FTIR) และศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(scanning electron microscope; SEM) 
 

 
รูปท่ี 4.44 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเครา ะห์ผงผลึกแคลเซียม 
              ทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส 
 
 จากรูปที่ 4.44 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส โดย
วัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ คือ ช่วง
อุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 300 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบอินทรีย์
ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 2.30 โดย
น้ าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 500 - 700 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัวของ
สา รแคล เ ซียมคา ร์ บอเนต (CaCO3) ออกมาในรู ปแคล เ ซียมออกไซ ด์  ( CaO) และก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์(CO2) [50] ดังสมการ 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 

 
โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 3.22 โดยน้ าหนักและจากผลการศึกษาพฤติกรรม
ทางความร้อนของสารต้ังต้นนี้จึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 300 - 800 องศาเซลเซียส 
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รูปท่ี 4.45 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ 
              ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
  
 จากภาพที่ 4.45 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่าง ๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ ก่อนเผาแคลไซน์
สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) 
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85-1108 และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 83-0950 และนอกจากนี้ยังพบเฟสของแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) อีกด้วย 
คาดว่าน่าจะมีการเกิดเฟสขึ้นเพราะได้รับความร้อนจากการบดผสมเป็นเวลา 18 ชั่วโมง เม่ืออุณหภูมิ
การเผาแคลไซน์เท่ากับ 300 องศาเซลเซียส รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียทังสเตต
เป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสรอง เม่ือเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 400 -
500 องศาเซลเซียสความเข้มพีคของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลงจนเม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 
600 องศาเซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับ แคลเซียมทังสเตต 
(CaWO4) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1431 เป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่พบเฟสของสารต้ัง
ต้นปรากฏอยู่อีก และเม่ือท าการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 700 - 800 องศาเซลเซียสพบ
รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมทังสเตตเป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่ปรากฏพีก
แปลกปลอมใดๆ ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบเตตระ
โกนอล (Tetragonal)  
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 600  องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซ่ึงสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสม
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ของสารต้ังต้นคืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 300 -800 
องศาเซลเซียส 
 

 
รูปท่ี 4.46 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ  
              300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 

 
 จากรูปที่ 4.46 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียส โดยท าการวัดในช่วง 100 - 1000 cm-1 พบโหมดการ
สั่นภายใน (Internal mode) ที่เลขคลื่น 912 838 796 400 และ 333 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่น
ของ v1(Ag) v3(Bg) v3(Eg) v4(Bg) และ v2(Ag) ตามล าดับ พบการหมุนแบบอิสระ (Free rotation) ที่
เลขคลื่น 210 cm-1 และโหมดการสั่นภายนอก (External mode) ที่เลขคลื่น 115 cm-1 ซ่ึงโหมดการ
สั่นที่เกิดขึ้นบ่งบอกถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดแบบสมมาตรของ W-O ในโมเลกุลของ [WO4]

2- [69, 
70] และจากรูปที่ 4.47 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000 - 400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผา
แคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 300 - 500 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 1442 cm-1 
จะเป็นการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่พบพีกการสั่นนี้ปรากฏ
อีก นอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบงอของ W-O ที่เลขคลื่น 440 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ 
F2(v4) และพบการสั่นแบบดึงยืดแบบไม่สมมาตรของ W-O ใน [WO4]

2- ที่เลขคลื่น 817 cm-1 ซ่ึงตรง
กับโหมดการสั่นของ F2(v3) [69, 70] 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



80 
 

 

รูปท่ี 4.47 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่  
              อุณหภูมิ 300 - 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 

 
  นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความส าคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมไนโอเบตแล้ว ปัจจัยที่ส าคัญอีกอย่างหนึ่งคือเวลาในการเผาแช่ขณะท าการเผาแคลไซน์ 
จึงได้ท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 – 240 นาที 
 

 
รูปท่ี 4.48 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังเผาแคลไซน์  
              ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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 จากรูปที่ 4.48 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15  - 240 นาที 
พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนของ
รังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
85-1108 และทังสเตนไตรออกไซด์ (WO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 83 -0950 และ
นอกจากนี้ยังพบเฟสของแคลเซียมทังสเตต (CaWO4) อีกด้วย คาดว่าน่าจะมีการเกิดเฟสขึ้นเพราะ
ได้รับความร้อนจากการบดผสมเป็นเวลา 18 ชั่วโมง เม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 15 นาทีรูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมทังสเตตเป็นเฟสหลักและมีเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟส
รอง เม่ือเพ่ิมเวลาในการเผาแช่สูงขึ้นเป็น 30 - 180 นาทีความเข้มพีคของเฟสสารต้ังต้นค่อยๆ ลดลง 
จนเม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาทีจะพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของรั งสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับ
แคลเซียมทังสเตต (CaWO4) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1431 เป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่
พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้าง
ผลึกแบบเตตระโกนอล (Tetragonal)  
 

 
รูปท่ี 4.49 รามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ ที่ อุณหภูมิ  
              600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 
 จากรูปที่ 4.49 แสดงรามานสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที โดยท าการวัด
ในช่วง 100 - 1000 cm-1 พบโหมดการสั่นภายใน (Internal mode) ที่เลขคลื่น 912 838 796 400 
และ 333 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ v1(Ag) v3(Bg) v3(Eg) v4(Bg) และ v2(Ag) ตามล าดับ พบ
การหมุนแบบอิสระ (Free rotation) ที่เลขคลื่น 210 cm-1 และโหมดการสั่นภายนอก (External 
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mode) ที่เลขคลื่น 115 cm-1 ซ่ึงโหมดการสั่นที่ เกิดขึ้นบ่งบอกถึงโหมดการสั่นแบบดึงยืดแบบ
สมมาตรของ W-O ในโมเลกุลของ [WO4]

2- [69, 70] 
 

 

รูปท่ี 4.50 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่ 
              อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 

 
 จากรูปที่ 4.50 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมทังสเตตก่อนและหลังจากการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที โดยวัดในช่วง 
4000 - 400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์จะพบพีกที่เลขคลื่น 1442 cm-1 จะเป็นการสั่นของ CO3

2- 
[55] ซ่ึงเม่ือท าการเผาแคลไซน์แล้วจะไม่พบพีกการสั่นนี้ปรากฏอีก นอกจากนี้ยังพบการสั่นแบบงอ
ของ W-O ที่เลขคลื่น 440 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ F2(v4) และพบการสั่นแบบดึงยืดแบบไม่
สมมาตรของ W-O ใน [WO4]

2- ที่เลขคลื่น 817 cm-1 ซ่ึงตรงกับโหมดการสั่นของ F2(v3) [69, 70] 
 จากรูปที่ 4.51 และ 4.52 แสดงสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 
600 และ 800 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมงตามล าดับ โดยสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียม
ทังสเตตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสแสดงลักษณะของอนุภาคทรงหลายเหลี่ยม มี
ขนาดเล็กใกล้เคียงกันจับกันเป็นกลุ่มก้อนและยังพบอนุภาคขนาดใหญ่ปนอยู่ประปราย ซ่ึงลักษณะ
แตกต่างจากสัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสซ่ึงมี
ลักษณะของอนุภาคทรงหลายเหลี่ยม พ้ืนผิวเรียบ มีความแตกต่างกันของขนาดอนุภาคเล็กและใหญ่
อย่างชัดเจน และแต่ละอนุภาคเชื่อมเข้าหากันที่ขอบของอนุภาค โดยมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 
0.83  0.22 ไมโครเมตร ซ่ึงมีขนาดอุนภาคใหญ่กว่าผงแคลเซียมไนโอเบตเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 900 
องศาเซลเซียสที่มีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเท่ากับ 0.20  0.03 ไมโครเมตร 
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รูปท่ี 4.51 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 10,000 เท่า 
 

 
รูปท่ี 4.52 สัณฐานวิทยาของผงแคลเซียมทังสเตตเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสเป็น 
              เวลา 4 ชั่วโมง ที่ก าลังขยาย 10,000 เท่า 
 

 
รูปท่ี 4.53 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิและ 
              ความถี่ 

 

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 
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จากรูปที่ 4 .53 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยท าการวัดจากอุณหภูมิ 100 - 240 องศาเซลเซียสที่ความถี่ ต่าง ๆ พบว่า
เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริก เพ่ิมขึ้นเพียงเล็กน้อย
และมีค่าใกล้เคียงกันในทุกความถี่ที่ท าการวัด โดยที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส ที่ความถี่  1 kHz มี
ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเท่ากับ 12.6 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริก เท่ากับ 0.6 นอกจากนี้ยังได้วัด
สมบัติทางแสง คือ ฟลูออเรสเซนส์ ของแคลเซียมทังสเตตอีกด้วย พบว่าเม่ือได้รับพลังงานกระตุ้นที่ 
235 นาโนเมตรแคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้สามารถคายแสงที่ความยาวคลื่น 429 นาโนเมตร ซ่ึง
อยู่ในย่านของแสงสีฟ้าดังรูปที่ 4.54 

 

 
รูปท่ี 4.54 สเปกตรัมฟลูออเรสเซนส์ของแคลเซียมทังสเตตสังเคราะห์โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง  
              ภายหลังการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600  องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
4.6 ความเป็นไปได้ในท าการใช้แคลเซียมคาร์บอเนตท่ีเตรียมได้จากเปลือกไข่เป็นสารต้ังต้นในการ
สังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) 

การสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) โดยใช้สารต้ังต้น คือ 
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่ คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) และไทเทเนียมไดออกไซด์
(TiO2) ดังสมการ  

 

CaCO3 (s) + CuO (s) + TiO2 (s) → CaCu3Ti4O12 (s) + CO2 (g)              (4.9) 
 

โดยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction) ท าการบดย่อยเป็นเวลา 18 ชั่วโมง น าไป
ระเหยและอบให้แห้งสนิท จากนั้นศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารผสมระหว่างสารต้ังต้นโดย
เทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะนาไลซิส (Thermogravimetric Analysis; TGA) เพ่ือหาช่วงอุณหภูมิ
ในการเผาแคลไซน์และท าการเผาแคลไซน์ไล่อุณหภูมิเพ่ือศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ที่
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มีผลต่อการเกิดเฟสของสารแคลเซียมไนโอเบต จากนั้นน าผงผลึกที่ผ่านการเผาแคลไซน์มาศึกษาการ
เกิดเฟสและโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-Ray Diffraction; XRD) ตรวจสอบ
องค์ประกอบทางเคมีของผงผลึก ด้วยเทคนิครามานสเปกโตรสโกปี  (Raman spectroscopy; 
Raman) ฟู เ รี ยร์ ท ร า นสฟอร์ มอินฟร าเร ดส เปกโตรสโคปี  (Fourier transform infrared 
spectroscopy; FTIR) 
 

 
รูปท่ี 4.55 ผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผงผลึกแคลเซียม 
               คอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริก 
              อะนาไลซิส 
  
 จากรูปที่ 4.55 แสดงผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นในการสังเคราะห์ผง
ผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งโดยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริกอะ
นาไลซิส โดยวัดจากอุณหภูมิห้องถึง 900 องศาเซลเซียส พบว่ามีการสลายตัวของสาร 2 ช่วงอุณหภูมิ 
คือ ช่วงอุณหภูมิที่ 1 ประมาณ 250 องศาเซลเซียส แสดงถึงการเกิดการสลายตัวของสารประกอบ
อินทรีย์ต่างๆ ภายในแคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมได้จากเปลือกไข่โดยน้ าหนักลดลงเป็นร้ อยละ 2.35 
โดยน้ าหนักและช่วงอุณหภูมิที่ 2 ประมาณ 550 - 700 องศาเซลเซียสแสดงถึงการเกิดการสลายตัว
ของสารแคล เซียมคา ร์บอเนต ( CaCO3) ออกมาในรูปแคล เซียมออกไซด์ (CaO) และก๊า ซ
คาร์บอนไดออกไซด์ (CO2) [50] ดังสมการ 
 

CaCO3 (s) 
ความร้อน
→    CaO (s) + CO2 (g)                                 (4.1) 
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 โดยการสลายตัวช่วงที่สองน้ าหนักลดลงเป็นร้อยละ 5.79 โดยน้ าหนักและจากผลการศึกษา
พฤติกรรมทางความร้อนของสารต้ังต้นนี้จึงได้ช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ คือ 5 00 - 1000 องศา
เซลเซียส 
 

 
รูปท่ี 4.56 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
              เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง                                                                         
  
 จากรูปที่ 4.56 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต
ก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่าง ๆ พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคล
ไซน์และเผาแคลไซน์ที่ 500 องศาเซลเซียสสอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของสาร
ต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 85 -1108 คอป
เปอร์ออกไซด์ (CuO) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-5895 และไทเทเนียมไดออกไซด์ 
(TiO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-4921 เม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 600 
องศาเซลเซียส รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์แสดงเฟสของสารต้ังต้นเป็นเฟสหลักและมีเฟส
แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเฟสรอง เม่ือเพ่ิมอุณหภูมิการเผาแคลไซน์สูงขึ้นเป็น 700 องศา
เซลเซียสความเข้มพีคของเฟสสารต้ังต้นลดลงจนเป็นเฟสรองและความเข้มพีกของเฟสแคลเซียม 
คอปเปอร์ไททาเนตเพ่ิมขึ้นจนเป็นเฟสหลักแทน จนเม่ืออุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800  องศา
เซลเซียสจะพบรูปแบบการเลี้ ยวเบนรั งสีเอก ซ์ที่สอดคล้องกับ แคลเซียมคอป เปอร์ไททาเนต 
(CaCu3Ti4O12) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 เป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่พบเฟสของ
สารต้ังต้นปรากฏอยู่อีก และเม่ือท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้นเป็น 900-1000 องศาเซลเซียส
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พบรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเฟสบริสุทธิ์ ซ่ึงไม่
ปรากฏพีกแปลกปลอมใด ๆ ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตที่สังเคราะห์ได้มี
โครงสร้างผลึกแบบคิวบิก (Cubic) และมีระบบผลึกเป็น Im3  
 จากผลการทดลองที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์เท่ากับ 800  องศาเซลเซียสสามารถเตรียมเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตได้ซ่ึงสอดคล้องกับผลการศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของผงผสม
ของสารต้ังต้น คืออุณภูมิการเผาแคลไซน์ที่สามรถเตรียมเฟสบริสุทธ์ของสารนี้ได้อยู่ในช่วง 500 - 
1000 องศาเซลเซียส 
 

 

รูปท่ี 4.57 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการ 
              เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1000 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
 
 จากรูปที่ 4.57 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและ
หลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 1000 องศาเซลเซียส โดยวัดในช่วง 4000  - 400 cm-1 ที่
กราฟก่อนเผาแคลไซน์และหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500 - 700 องศาเซลเซียสจะพบพีกที่เลขคลื่น 
1442 และ 876 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- [55] ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้น
จะไม่พบพีคการสั่นนี้ปรากฏอีก นอกจากนี้ยังพบพีกที่เลขคลื่น 463 cm-1 ซ่ึงเป็นโหมดการสั่นของ  
Ti-O-Ti พบโหมดการสั่นของ Cu-O ที่พีกเลขคลื่น 525 cm-1 พบโหมดการสั่นของ Ca-O ที่เลขคลื่น 
606 cm-1 และยังพบพีกที่เลขคลื่นในช่วง 380 - 700 cm-1 ซ่ึงเป็นโหมดการสั่นของ CuO4 และ TiO6 
ในโครงสร้าง CaCu3Ti4O12 [71] 
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รูปท่ี 4.58 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลัง 
              เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 

 

รูปท่ี 4.59 อินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตก่อนและหลังจากการ 
              เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 - 240 นาที 
 
 นอกจากอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์จะมีความส าคัญต่อการเกิดการเกิดเฟสและโครงสร้าง
ของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตแล้ว ปัจจัยที่ส าคัญอีกอย่างหนึ่งคือเวลาในการเผาแช่ขณะท าการ
เผาแคลไซน์ จึงได้ท าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ  

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



89 
 
15–240 นาที รูปที่ 4.58 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ 
ไททาเนตก่อนและหลังเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ คือ 15 -
240 นาที พบว่ารูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ก่อนเผาแคลไซน์สอดคล้องกับซ่ึงรูปแบบการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ของสารต้ังต้น คือ แคลเซียมคาร์บอเนต (CaCO3) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS 
เลขที่ 85-1108 คอปเปอร์ออกไซด์ (CuO) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-5895 และ
ไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 89-4921 เม่ือเวลาในการเผาแช่
เท่ากับ 15-120 นาทีรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์แสดงเฟสแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตเป็นเฟส
หลักและพบเฟสของสารต้ังต้นเล็กน้อย จนเม่ือเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที จะพบรูปแบบการ
เลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ที่สอดคล้องกับแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) จากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 เป็นเฟสบริสุทธ์ิซ่ึงไม่พบเฟสของสารต้ังต้นปรากฏอยู่ อีก  ซ่ึงเฟส
บริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างผลึกแบบคิวบิก (Cubic) และมี
ระบบผลึกเป็น Im3 และจากรูปที่ 4.59 แสดงอินฟราเรดสเปกตรัมของผงผลึกแคลเซียมคอปเปอร์ 
ไททาเนตก่อนและหลังจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียสและไล่เวลาในการเผาแช่ 
คือ 15 - 240 นาที โดยวัดในช่วง 4000 - 400 cm-1 ที่กราฟก่อนเผาแคลไซน์จะพบพีกที่เลขคลื่น 
1442 และ 876 cm-1 จะเป็นโหมดการสั่นของ CO3

2- ซ่ึงเม่ืออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพ่ิมขึ้นจะไม่
พบพีกการสั่นนี้ปรากฏอีก นอกจากนี้ยังพบพีกที่เลขคลื่น 463 cm-1 ซ่ึงเป็นโหมดการสั่นของ Ti-O-Ti 
พบโหมดการสั่นของ Cu-O ที่พีกเลขคลื่น 525 cm-1 พบโหมดการสั่นของ Ca-O ที่เลขคลื่น 606 cm-

1 และยังพบพีกที่เลขคลื่นในช่วง 380 -700  cm-1 ซ่ึงเป็นโหมดการสั่นของ CuO4 และ TiO6 ใน
โครงสร้าง CaCu3Ti4O12 [71]  
 

 
รูปท่ี 4.60 ค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิและ 
              ความถี่ 
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 จากรูปที่ 4 .60 แสดงค่าคงที่ไดอิเล็กทริกและค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเทียบกับการ
เปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  โดยท าการวัดจากอุณหภูมิ 25 - 250 องศาเซลเซียสที่ความถี่ต่าง ๆ พบว่าเม่ือ
อุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเพ่ิมขึ้นและมีค่าค่าคงที่ไดอิเล็กทริกแตกต่างกันในทุก
ความถี่ที่ท าการวัด ในส่วนค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกพบว่าเม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นเซรามิกมีค่าคงที่การ
สูญเสียไดอิเล็กทริกใกล้เคียงกันที่ความถี่ 10 และ 100 กิโลเฮิรตซ์ โดยที่ความถี่  10 kHz ที่อุณหภูมิ 
25 องศาเซลเซียสมีค่าคงที่ไดอิเล็กทริกเท่ากับ 11,000 และมีค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริกเท่ากับ 0.26 

  
  

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตใหน้ำไปใชป้ระโยชนด์า้นการคา้ 

ไม่วา่กรณีใดๆทั้งส้ิน อีกทั้งหา้มมิใหด้ดัแปลงเน้ือหา และตอ้งอา้งอิงถึงเจา้ของเอกสารทุกคร้ังท่ีมีการนำไปใช้



91 
 

บทที่ 5 

สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ 
 

5.1 สรุปผลการวิจัย 
 จาการศึกษาการสังเคราะห์ระบบที่มีแคลเซียมเป็นองค์ประกอบหลัก 5 ระบบด้วยกัน ได้แก่ 
CaNb2O6 Ca4Nb2O9 CaZrO3 CaWO4 และ CaCu3Ti4O12 ด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็ง  (solid 
state reaction) โดยท าการศึกษาอิทธิพลของตัวแปรในกระบวนการเตรียมซ่ึงได้แก่  อุณหภูมิและ
เวลาในการแคลไซน์ที่มีผลต่อการเกิดเฟสบริสุทธ์ิของสาร สามารถสรุปผลได้ดังนี้ 
  
 5.1.1 แคลเซียมไนโอเบต (CaNb2O6) 
  จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่ อุณหภูมิ 1000 
องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมไนโอเบตที่
สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมไนโอเบตจาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 71-2406 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก  
    
 5.1.2 แคลเซียมไนโอเบต (Ca4Nb2O9) 
  จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมไนโอเบตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่ อุณหภูมิ 1000 
องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมไนโอเบตที่
สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมไนโอเบตจาก
ฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 49-0911 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึกแบบโมโนคลินิก 
 
 5.1.3 แคลเซียมเซอร์โคเนต (CaZrO3) 
  จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมเซอร์โคเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่ อุณหภูมิ 900 
องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซ่ึงเฟสบริสุทธิ์ของแคลเซียมเซอร์โคเนตที่
สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมเซอร์โคเนต
จากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 35-0790 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึกแบบออโธรอมบิก 
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 5.1.4 แคลเซียมทังสเตต (CaWO4) 
 จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมทังสเตตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่ อุณหภูมิ 600 องศา
เซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมทังสเตตที่สังเคราะห์ได้
มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ของแคลเซียมทังสเตตจากฐานข้อมูล
มาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1431 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึกแบบเตตระโกนอล 
 
 5.1.5 แคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนต (CaCu3Ti4O12) 
  จากผลการตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์พบว่าสามารถ
สังเคราะห์เฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไททาเนตด้วยวิธีปฏิกิริยาสถานะของแข็งได้ที่ อุณหภูมิ 
800 องศาเซลเซียสและเวลาในการเผาแช่เท่ากับ 240 นาที ซ่ึงเฟสบริสุทธ์ิของแคลเซียมคอปเปอร์ไท
ทาเนตที่สังเคราะห์ได้มีความสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนของของรังสีเอกซ์ ของแคลเซียม 
คอปเปอร์ไททาเนตจากฐานข้อมูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 75-2188 ซ่ึงมีโครงสร้างผลึกแบบคิวบิก 
   

5.2 ข้อเสนอแนะ 
 การเก็บเปลือกไข่มาท าการทดลองควรเก็บภายในครั้งเดียวกัน 
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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
a 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.
& 2015 Elsevier Ltd and Techna Group S.r.l. All rights reserved.

Keywords: Eggshell; Ca4Nb2O9; Non-isothermal kinetic
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 phos-
phate (1%), magnesium carbonate (1%) and organic matter (4%)
[1]. Eggshell is reused generally as a soil conditioner, fertilizer or
10.1016/j.ceramint.2015.03.189
15 Elsevier Ltd and Techna Group S.r.l. All rights reserved.
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an additive for animal feed [2], due to its high nutritional contents
such as calcium, phosphorus and magnesium [3]. Eggshell was
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 as
an alternative to expensive activated carbon as a low-cost
absorbent. Many researchers have proposed the effectiveness of
using eggshells for heavy metal sorption such as Cu, Cr and Cd
[5–8] and for the removal of dye effluents [9,10]. Furthermore,
eggshells have also 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 com-
pounds 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
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Table 1
Composition of eggshell waste powder obtained
by X-ray fluorescence spectroscopy (XRF).

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

Fig. 1. The TGA curves of the precursor mixture of powders before
calcination of Ca4Nb2O9.
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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 the 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 egg-
shell 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(s)þNb2O5(s)-
Ca4Nb2O9(s)þCO2(g). After being ball milled for 18 h with
ethyl alcohol, the mixture powder was dried and calcined at
various conditions, at temperatures ranging from 500 1C to
1200 1C and the soaking times ranging from 0.5 h to 8 h with
heating and cooling rates of 10 1C/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 1C for 4 h with heating and cooling rates of 5 1C/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 1C 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 1C/min
in air from room temperature to 900 1C to find the range of
calcination temperature. After calcining, the calcined powder
was investigated by Fourier transform infrared spectroscopy
(Spectrum GX spectrometer, Perkin-Elmer) measured in the
range from 400 to 4000 cm�1, raman spectroscopy (DXR
smart Raman, Thermo scientific) measured in the range from
100 to 1000 cm�1 and X-ray diffraction (X'Pert MPD, Philips)
measured in the range of 2θ¼10–701, 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 240 1C.

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.

เอกสารน้ีเป็นเอกสารท่ีสงวนไวส้ำหรับการใชง้านเพื่อก
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The eggshell consists 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 1C/min from room temperature to 900 1C in
air is displayed in Fig. 1. TGA curve shows two states of
weight losses. The first weight loss in the temperature ranging
from 250 to 400 1C with a weight decrease around 3.35%. This
correspondingly investigates the decomposition of an organic
compound inside calcium carbonate (CaCO3) that was synthe-
sized from chicken eggshell [12]. By increasing the tempera-
ture up to 900 1C, the second state of weight loss was observed
within temperature range from 600 to 700 1C 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) [12] following the
reaction: CaCO3(s)’heat-CaO(s)þCO2(g) [12]. These
results were used to determine the range of the calcination



Fig. 2. FT-IR spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination
at 500–1200 1C.

Fig. 3. Raman spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination
at 500–1200 1C.

Fig. 4. The X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium niobate (Ca4Nb2O9)
powder after calcination at 500–1200 1C.
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temperatures to study the effect of heat treatment on phase
formation, the mixture powder was calcined between 500 and
1200 1C for 4 h.

Fig. 2 illustrates FT-IR spectra of calcined powder taken at
room temperature in temperature range of 500–1200 1C and
wave number range of 400–4000 cm�1. The typical absorption
band at 1411 cm�1 corresponded to CO3

2� anion in asym-
metric stretching vibration mode [13,14]. By increasing the
calcination temperature, carbonate band decreased significantly
and disappeared at 900 1C, which was related to the disap-
pearance of CaCO3 substrate in calcined powder in the TGA
result previously. Furthermore, the metal oxide band was
observed to be 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 [13] and Nb–O
stretching vibrations [15,16] respectively. The result of FT-IR
spectra shows that the estimate Ca4Nb2O9 phase formation
temperature is above 900 1C.

The results of vibrational analysis from the Raman spectrum
are shown in Fig. 3. The spectrum presented for powder calci
ned at temperature range of 500–1200 1C in the range of
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 1C are very similar, with vibration mode at
900–990 cm�1 related to NbQO terminal asymmetric and
symmetric stretching [17], respectively. Three vibration modes
at around 650, 260 and 100 cm�1 related to Nb–O bridging
stretching, O–Nb–O bending [17] and lattice vibration [16],
respectively. At 700 1C, 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
[18]. The Nb–O stretching vibrations band were occurred in the
range 500–700 cm�1 and O–Nb–O bending vibrations band were
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occurred in the range 100–450 cm�1 [16]. 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 Fig. 4. For uncalcined powder and
powder calcined at 500–600 1C, 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 occurred
during the ball milling or at low calcination temperature. Low
intensity of Ca4Nb2O9 phase was formed in powder calcined at
700 1C. 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 1C. The precursor phases of
CaCO3 and Nb2O5 disappeared completely. Upon calcination at a
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Fig. 5. FT-IR spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination
at 800 1C for different soaking times.

Fig. 6. Raman spectra of calcium niobate (Ca4Nb2O9) powder after calcination
at 800 1C for different soaking times.

Fig. 7. The X-ray diffraction pattern (XRD) of calcium niobate (Ca4Nb2O9)
powder after calcination at 800 1C for different soaking times.
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higher temperature of 1100–1200 1C, all intensity of the
Ca4Nb2O9 peaks was increased and peaks at (1 1 4) and (3 1 0)
separated obviously which indicate that Ca4Nb2O9 is still a pure
phase without a pyrochlore phase and that there is no significant
differences of the powder calcined at 1100 and 1200 1C

In addition to calcination temperature, an effect of soaking
time was also indicated to be highly significant (Figs. 5, 6 and
7). Fig. 5 shows FT-IR spectrum of powder calcined at 800 1C
in soaking time range from 0.5 to 8 h in wave number range of
400–4000 cm�1. The typical absorption band at 1411 cm�1

corresponded to the CO3
2� anion in asymmetric stretching

vibration mode [13,14]. 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
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observed at 400–900 cm�1, the peaks at 518 cm�1 corre-
sponded to the O–Nb–O bending vibrations, while the peak at
686 cm�1 corresponded to the internal stretching of the NbO6

octahedra [13] and the peaks at 867 cm�1 corresponded to
Nb–O stretching vibrations mode [15,16]. The result of FT-IR
spectra shows that Ca4Nb2O9 phase was not formed in powder
calcined at 800 1C for 8 h. Fig. 6 shows Raman spectrum of
powder calcined at 800 1C 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 cm�1 related to Nb¼O terminal
asymmetric [17]. The vibration mode at 794 cm�1 corre-
sponded to stretching vibrations of the NbO6 octahedra [18].
Vibration mode at around 845 cm�1 is related to Nb–O
stretching vibrations. The Nb–O stretching vibrations band
and O–Nb–O bending vibrations band occurred in the range
500–700 cm�1 and range 100–450 cm�1 respectively [16]. 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 1C for 8 h, in good agreement
with the FT-IR result previously.
XRD pattern of powder calcined at 800 1C in soaking time

range from 0.5 to 8 h with the corresponding JCPDS pattern is
shown in Fig. 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 soaking time of 8 h and the
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precursor phases of CaCO3 and Nb2O5 have disappeared
completely. Fig. 8 displays Rietveld refinement analysis of
Ca4Nb2O6 powder calcined at 1200 1C. 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 and gave the results of a¼9.79477
0.0010 Å, b¼5.528970.0006 Å and c¼14.079870.0015 Å,
with α¼γ¼901 and β¼91.042470.00391 assigned to a type
corundum-like monoclinic structure. The morphological devel-
opment between difference calcination conditions was studied
by scanning electron microscopy (SEM). Micrographs of
Ca4Nb2O9 powder calcined at 1000 1C (a) and 1200 1C (b)
for 4 h are shown in Fig. 9. The particle of powder shows
polygon shaped with micrometer scale. Irregular morphology
with large particles was observed. No other phases or pyro-
chlore phases were found, which suggested that the powder
was homogeneous. Powder calcined at 1000 1C illustrates two
different of particles sizes (large and small) in polygon shape.
At 1200 1C [Fig. 9(b)], the particles size is larger than 1000 1C
[Fig. 9(a)], and connection occurred on the edge. The
Fig. 8. Rietveld analyses of XRD patterns of Ca4Nb2O9 powder after
calcination at 1200 1C.

Fig. 9. SEM image of Ca4Nb2O9 powder calcined at 100
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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 1C and 1200 1C were 0.8670.22 and 1.4770.28 mm,
respectively. Average particle sizes tend to increase 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 [19,20]:

ln β ¼ ln
0:0048AE
g αð ÞR –1:0516

E

RT
ð1Þ

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
(Fig. 10) in the composition range were used to assign α
(extent of conversion, α¼ (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 (β¼10,
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 (Fig. 11). So, the activation energy was obtained as
1131728 kJ mol�1. Fig. 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 increasing temperature, the εr and tanδ values
show slight independence 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 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
0 1C for 4 h (a) and 1200 1C for 4 h (b), respective.
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Fig. 10. TGA curves of the thermal decomposition of mixture powder at
heating rate of 10, 20, 30 and 40 K min�1.

Fig. 11. Ozawa plots for the decomposition process of mixture powder at four
heating rates in various conversion (α¼0.1–0.9).

Fig. 12. Dielectric constant and loss of Ca4Nb2O9 sintered at 1100 1C for 4 h.
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formation of Ca4Nb2O9 depending on the calcination condi-
tion. The activation energy calculated by OZAWA methods is
1131728 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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