
ก าร ส งเค ร าะ ห ์ส าร แม ก น ีเซ ีย ม ไน โอ เบ ต

วิธีการสังเคราะห์สารเลดแมกนีเซียมไนโอเบตเพื่อให้ได้เฟสเพอร์รอฟ 

สไกตไนปริมาณมากที่สุดในทางเซรามิกคือ วิธีคอรันดัมและวิธีคอสัมไบท์เพราะมีการ 

สังเคราะห์ผ่านสารตัวกลางที่ไม่เป็นโครงสร้างของไพโรคลอร์ เหตุที่วิธีสังเคราะห์ผ่าน 

ไพโรคลอร์ไม่เหมาะสมเพราะว่าไม่สามารถจะให้เฟสเพอร์รอฟสไกต์เพียงเฟสเดียว 

นอกจากนี้เฟสไพโรคลอร์ของสารบางชนิดยังเสถียร ส่วนวิธีการเตรียมเจลเป็นวิธีที่ดีแต่ 

มีเทคนิคการเตรียมมากและราคาสารที่ใช้ค่อนข้างสูง ตังน้ันในงานวิจัยน้ีจะใช้การ

เตรียมด้วยวิธีคอรันตัมและวิธีคอสัมไบท์

เม ื่อมาพ ิจารณาถ ึงผล ิตภ ัณฑ ์ท ี่เก ิดภายหล ังการทำปฏ ิก ิร ิยาของ 

แมกนีเซียมออกไซด์และไนโอเบียมออกไซด์ ในอัตราส่วนที่มีแมกนีเซียมออกไซด์ตั้งแต่ 

50% ข้ึนไป สามารถดูจากแผนผังเฟส ตังรูป 2.1 ความเป็นไปได้ของปฏิกิริยาในการ 

เกิดสารใหม่ได้เป็น แมกนีเซียมไนโอเบต 3 ชนิด คือ MgNb20 6 Mg4Nb2(ว9 และ 

Mg5Nb40 15 ซ่ึงท่ีอุณหภูมิห้องโครงสร้างของเฟสทั้ง 3 ชนิดเป็นตังตาราง 2.1 ซ่ึงรวบ 

รวมจากภาคผนวก ก. ข้อมูลของ JCPDS file no. 33-0875, 38-1459 และ 20-0681

ตาราง 2.1 โครงสร้างเฟสของแมกนีเซียม-ไนโอเบียมออกไซด์ท่ีอุณหภูมิห้อง

เฟส โครงสร้าง ค่าคงที่แลตติส (นาโนเมตร)
a b C

MgNb20 6 ออร์โธรอมรก 0.570 1.419 0.503 ■
Mg4Nb 20 9 เฮกซะโกนอล 0.516 - 1.402
Mg5Nb40 15 ออร์โธรอมรก 1.143 1.006 1.026
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รูป 2.1 แผนผังเฟสของระบบเฌกนีเชียมออกไซด์-ไนโอเบียมออกไซด์

จากแผนผังเฟสผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ้นกับอัตราส่วนระหว่างออกไซด์ของ 

แมกนีเซียมและไนโอเบียม กับอุณหภูมิขณะเกิดปฏิกิริยา สามารถอธิบายได้ว่าที่องค์ 

ประกอบแมกนีเซียมออกไซด์เป็น 50% สามารถเกิดเฟส MgNb2Og ที่อุณหภูมิตํ่าก'ว่า 

1100 องศาเซลเซียส จนกลายเป็นของเหลวที่อุณหภูมิ 1575 องศาเซลเซียส ที่องค์ 

ประกอบแมกนีเซียมออกไซด์ประมาณ 72% เฟส Mg5Nb40 15 พบได้ตั้งแต่อุณหภูมิ 

1200 องศาเซลเซียส จนถึง 1530 องศาเซลเซียส ส่วนเฟส Mg4Nb2Og สามารถ 

พบได้ที่อุณหภูมิตํ่ากว่า 1100 องศาเซลเซียส เช่นเดียวกับเฟส MgNb20 6 จนถึง 

อุณหภูมิ 1580 องศาเซลเซียส จะเกิดเป็นของเหลวบางส่วน ซึ่งมีปริมาณแมกนีเซียม 

ออกไซด์อยู่ในองค์ประกอบ 80%
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2.1 ก าร ส ัง เค ร าะ ห ์แ ม ก น ีเ? ย ม ไน โอ เบ ต ด ้ว ย ว ิธ ีค อ ร ัน ด ้ม

วิธีคอรันดัมเป็นวิธีหนึ่งที่สามารถใช้ในการเตรียมเป็นเลดแมกนีเซียม 

ไนโอเบตได้ โดยการให้เกิดปฏิกรยาผ่านสารตัวกลางที่มีโครงสร้างเป็นคอรันดัม ซ่ึงก็ 

คือเฟส Mg4Nช2(ว9 ตังนั้นวิธีคอรันตัมจึงเป็นการเตรียมสารแมกนีเซียมไนโอเบตท่ีอยู่ใน 

รูปเฟส Mg4Nb20 9 น้ันเอง

2.1.1 ขั้นตอนการเตรียมสาร

ในการเตรียมเฟส Mg4Nb20 9 ถ้าสังเกตจากสูตรทางเคมีแล้วพบว่าเกิด 

จากสารแมกนีเซียมออกไซด์และไนโอเบียมออกไซด์ในอัตราส่วน 4:1 ตังน้ันจึงทำการ 

ทดลองโดยใช้ปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์เป็น 4 เท่าของไนโอเบียมออกไซด์ Joy(7) 

ซึ่งทำการทดลองที่อุณหภูมิ 1300 องศาเซลเซียส ได้รายงานว่าเฟส Mg4Nb20 9 มีความ 

เสถียรที่อุณหภูมิ 1400 องศาเซลเซียส ตังน้ันการเตรียมสารแมกนีเซียมไนโอเบตด้วยวิธี 

คอรันตัมนี้จะใช้อุณหภูมิการเผาที่ 1400 องศาเซลเซียส และ 1350 องศาเซลเซียส โดย 

ใช้อัตราการเพิ่มอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที เน่ืองจากในการทดลองน้ัใช้

อุณหภูมิที่สูงมากกว่า Joy ทำไว้ จึงใช้เวลาในการเผาแซ่แต่ละอุณหภูมิเพียง 3 ช่ัวโมง 

ถ้าเห็นว่าปฏิกิริยายังไม่สมบูรณ์และสามารถเกิดเฟส Mg4Nb2(ว9 ได้อีกจะทำการเผา 2 

ครั้งที่อุณหภูมิเดิมเป็นเวลาเพิ่มอีก 3 ช่ัวโมง โดยการทดลองน้ัใช้แมกนีเซียมออกไซด์ 

(lab grade, Fluka, assay 98%) กับไนโอเบียมออกไซด์ (reagent grade, Kanto 

Chemical, assay 99%) เป็นสารต้ังต้น มีขั้นตอนการทดลองแสดงตังรูป 2.2
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รูป 2.2 ขั้นตอนการทดลองของวิธีคอรันดัม

2.1.2 น้ําหนักท่ีหาย'ไป

นำอะลูมินาครูซิเบิลเผาที่อุณหภูมิ 1400 องศาเซลเชียล ก่อนใช้งาน เพ่ือ 

ให้แน่ใจได้ว่านํ้าหนักที่หายไปไม่ได้เกิดจากอะลูมินาครูซิเบิล จากน้ันช่ังน้ําหนักสารท่ี

ผ่านการบดด้วยโกร่งพร้อมครูซิเบิล นำครูชเบลน้ีปิดฝาไปเผานคลไซน์ ช่ังน้ําหนักครูซิ 

เบิลและสารหลังการเผา จากนั้นนำนํ้าหนักสารก่อนการเผาและหลังการเผามาคำนวณ 

หาร้อยละของนํ้าหนักที่หายไปขณะทำการเผาดังสมการ 2.1

นํ้าหนักท่ีหาย(%) = (น้ําหนักสารก่อนเผา-นํ้าหนักสารหลังเผา)ฯ 00 ........ (2.1)

นํ้าหนักสารก่อนเผา
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ผลของการวัดนํ้าหนักที่สูญหายที่ภาวะการทดลองต่างๆ แสดงดังตาราง

2.2 พบว่านํ้าหนักที่สูญหายของวิธีคอรันดัมมีค่าค่อนข้างคงที่คือ ประมาณ 7.7% และ 

เพ่ีอให้แน่ใจว่าน้ําหนักที่หายไปของสารขณะเผาไม่ได้เกิดจากการสูญเสียไปของสารตั้ง 

ต้นจึงตรวจสอบด้วยวิธี TGA (thermal gravimetric analysis) อีกครังโดยใช้เครือง 

TGA Perkin elmer-7HT อุณหภูมิตั้งแต่ 50 ถึง 1200 องศาเซลเซียส และใช้อัตราการ 

เพิ่มอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียสต่อนาที ผลการตรวจสอบนํ้าหนักที่สูญหายด้วยวิธี 

TGA แสดงดังรูป 2.3 พบว่านํ้าหนักที่สูญหายประมาณ 8.4% มีค่าที่ใกล้เคียงกับที่ได้ 

จากการทดลองจริง ชื่งความแตกต่างของค่าการสูญเสียที่ได้จาการตรวจสอบด้วยวิธี

TGA มีค่าสูงกว่าอาจเนื่องจากวิธีการที่ต่างกัน โดยวิธี TGA เป็นการวัดน้ําหนักของสาร 

ในขณะที่ทำการเผาตลอดการเผา ส่วนการวัดโดยการคำนวณจากสมการ 2.1 เป็นการ 

ชั่งนํ้าหนักสารก่อนและหลังเผาอาจมีความผิดพลาดได้มากกว่าการวัดด้วยวิธี TGA

เซ่นจากการช่ังน้ําหนัก การปัดเศษจากการคำนวณ หรือจากการดูดความเนของสาร 

เป็นต้น

ตาราง 2.2 ผลนํ้าหนักที่สูญหายขณะทำการเผาที่ภาวะต่างๆของวิธีคอรันดัม

ภาวะการเผา นํ้าหนักที่สูญหาย (%)
1400 องศาเซลเชียล/ รซ่ัวโมง 7.79
1350 องศาเซลเชียส/รช่ัวโมง 7.76
1350 องศาเซลเชียล/รชั่วโมง, 2 คร้ัง 7.81*

* เป็นน้ําหนักท่ีหายไปในช่วงการเผาแคลไซน์ต้ังหมดรวม6 ช่ัวโมง
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รูป 2.3 กราฟ TGA การวัดการเปลี่ยนแปลงนี้าหนักของวิธีคอรันตัมที่อัตราส่วน 

แมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น4:1

จากรูป 2.3 นํ้าหนักที่มีการสูญหายไปมากที่สุดอยู่ที่อุณหภูมิประมาณ 

350 องศาเซลเซียส ซ่ึงช่วงอุณหภูมินี้เป็นช่วงการสลายโมเลกุลของนํ้าในสารประกอบ 

และการสลายตัวของสารประกอบบางชนิด จึงเป็นไปได้ท่ีแมกนีเซียมออกไซด์อาจดูด 

ความช้ืนในอากาศได้ ทำให้เกิดนี้าอับอยู่ในรูปของ แมกนีเซียมไฮดรอกไซด์

ในการหาปริมาณของแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ที่เกิดชื้นสามารถพิจารณา 

ได้จากนํ้าหนักที่สูญหายไปของปฏิกิริยาการสลายนํ้าจากโมเลกุลของแมกนีเซียม 

ไฮดรอกไซด์ตังปฏิกิริยา 2.2

Mg(OH)2 ►  MgO + แ20 (2 .2)
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พบว่านํ้าที่สลายตัวแล้วได้แมกนีเซียมออกไซด์ในปฏิกิริยา 2.2 ทำให้น้ําหนักของสารลด 

ลงคิดเป็น 14% ของสารต้ังต้น ตังนั้นสามารถหาปริมาณสัดส่วน1ของแมกนีเซียม 

ออกไซด์และแมกนีเซียมไฮดรอกไชดํได้จากผลของกราฟ TGA โดยกำหนดให้ X แทน 

ปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์และ y เป็นปริมาณของแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ท่ีเกิด 

ปฏิกิริยาการเตรียมวิธีคอรันตัมตังปฏิกิริยา 2.3

xMgO + yMg(OH)2 + Nb20 5 -----------► Mg4Nb20 9 + yH20  ......... (2.3)

และ X + y = 4 ......... (2.4)

ได ้ผลการคำนวณ ของปร ิมาณ แมกน ีเซ ียมออกไซด ์และปร ิมาณ  

แมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ท่ีทำให้ได้ผลกราฟ TGA มีนํ้าหนักหายไป 8.4% คือปริมาณ 

แมกนีเซียมออกไซด์ (x) 36.7% และปริมาณแมกนีเซียม1ใฮดรอก'ไซด์ (y) เป็น 63.3% 

โดยน้ําหนัก ตังนั้นในการเตรียมด้วยวิธีคอรันตัมจะมีปริมาณจำนวนโมลของ

แมกนีเซียมออกไซด์ท่ีแท้จริงในการเกิดปฏิกิริยาได้เป็น 3.3 เท่าของไนโอเบียมออกไซด์ 

ผลการตรวจสอบเฟสของแมกนีเซียมออกไซด์ท่ีใช้เป็นวัตถุดิบของงานนี้ แสดงตังรูป 2.4 

จากผลของ XRD สามารถยืนยันได้ว่าแมกนีเซียมออกไซด์ท่ีใช้มีแมกนีเซียม

ไฮดรอกไซด์ปนอยู่จริง และเมื่อนำวัตถุดิบนี้ไปเผาที่ 500 องศาเซลเซียส ผลของ XRD 

แสดงให้เห็นเฟสของเฌกนีเซียมออกไซด์เพียงเฟสเดียว เน่ืองจากหมู่ไฮดรอกไซด์ (OH ) 

ถูกกำจัดออกไป
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SO
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รูป 2.4 ผล XRD ของสารตั้งต้นแมกนีเซียมออกไซด์ ก)ก่อนการเผา ข)หลังการ 

เผาท่ี 500 องศาเซลเซียสนาน 1 ช่ัวโมง, ■ = MgO, 0 = Mg(OH)2
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2.1.3 การวิเคราะห์เฟสด้วย X-rav diffraction (XRD)

สารที่เตรียมได้หลังจากเผาแคลไซน์จะถูกนำไปตรวจสอบเฟสโดยวิธี X- 

ray powder diffraction ด้วยเครือง Phillips model DY1023 type PW 1730/10

โดยวัดในรูปของค่าความเข้มสัมพัทธ์ในช่วงตำแหน่ง 20 10 องศา ถึง 50 องศาท่ี 

อุณหภูมิห้อง และใช้ความเร็วในการบันทึกผล 2 องศาต่อนาที แสดงดังรูป 2.5

รูป 2.5 ผล XRD ของวิธีคอรัมดัมที่ภาวะการทดลองต่างๆเผาที่ ก)1400 องศา 

เซลเชียส/รช่ัวโมง, ข)1350 องศาเซลเชียส/รช่ัวโมง, ค)1350 องศาเซลเชียส/รช่ัวโมง 2 

ครัง, • = MgNb20 6, O = Mg4Nช2(ว9, A = Mg5Nb40 15
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ตาราง 2.3 ความเข้มสัมพัทธ์ของเฟส MgNb20 6 Mg4Nb20g Mg5Nb4o  15 Nb20 5 MgO 

และ Mg(OH)2

20 MgNb206 Mg4Nb2(ว9 M 9 5 N b 40 15 Nb205 MgO Mg(OH)2
(องศา) • 0 A □ ■ 0

19.8 73
23.7 2 4  (20 at 23.96) 100
24.4 55 60
25.0 15 100 g  Q (20 at 24.9)

25.5 60
30.3 100
31.6 100 50
32.4 100 0 q (20 at 32.3)

34.7 45
35.6 80 g g (2 0  at 35.3)

36.3 70 4  q (20 at 36.0)

38.0 100
38.9 60
39.5 60
39.8 70
42.9 100
44.7 70
47.6 g g (2 0  at 47.6) 80
50.9 55
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การคำนวณปริมาณแต่ละเฟสโดยประมาณ อาจทำไดเดยการวัดพื้นที่ 

ใต้กราฟหรือคำนวณจากความเข้มสัมพัทธ์สูงที่สุด (100%) ของแต่ละเฟสที่ปรากฏ ดัง 

แสดงในตาราง 2.3

จากตาราง 2.3 แสดงตำแหน่งของ 20 ที่ความเข้มสัมพัทธ์ของแต่ละเฟส 

ที่มีโอกาสเกิดข้ึนในปฏิกิริยาระหว่างแมกนีเซียมออกไซด์และไนโอเบียมออกไซด์ ใน

กรณีของแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์อาจเกิดขึ้นได้จากสารตั้งต้นที่ปนอยู่กับแมกนีเซียม 

ออกไซด์ ดังได้กล่าวไว้ข้างต้น

การพิจารณาเฟสจะพิจารณาจากความเข้มสัมพัทธ์ 100% เป็นหลัก ถ้า 

ตำแหน่ง 20 ที่มีค'วามเข้มสัมพัทธ์ 100% ของเฟสนั้นสามารถมีความเข้มสัมพัทธ์ของ 

เฟสอ่ืนปนได้ ต้องพิจารณาเฟสอื่นที่เข้ามาปนนั้ด้วย นั้งนั้เพราะความสูงของความเข้ม 

สัมพัทธ์'นี้จะเพื้ม:ข้ึน และมีผลทำให้การคำนวณปริมาณของเฟสแต่ละเฟสผิดพลาดได้ 

จากตาราง 2.3 เหินได้ว่าเฟส MgNb20 6 มีความเข้มสัมพัทธ์ 100% ท่ีตำแหน่ง 20 เป็น

30.3 องศา และไม่มีความเข้มสัมพัทธ์ของเฟสอื่นเลย ณ.ตำแหน่ง 20 น้ี การพิจารณา 

เฟส MgNb20 6 จึงสามารถพิจารณาได้ง่าย สำหรับเฟส Mg4Nb2(ว9 ความเข้มสัมพัทธ์ 

100% เกิดท่ี 20 เป็น 32.4 องศา ณ.ตำแหน่งนี้ถ้ามีเฟสของไนโอเบียมออกไซด์อยู่ด้วย 

การพิจารณา ปริมาณเฟส Mg4Nb2(ว9 จากความสูงท่ี 20 เป็น 32.4 องศานี้จะได้ 

ปริมาณที่ไม่ถูกต้อง แต่ถ้าความเข้มสัมพัทธ์ 60% ของเฟสไนโอเบียมออกไซด์ท่ี 20 เป็น

25.5 และ 38.9 องศา ไม่ปรากฏใน XRD pattern จะถือว่าไม่มีเฟสของไนโอเบียม 

ออกไซด์ปรากฏอยู่ ณ. ตำแหน่ง 20 ท่ี 32.4 และพิจารณาความสูงของตำแหน่งนี้เป็น 

ของเฟส Mg4Nb2(ว9 เพียงอย่างเดียว สาเหตุที่ไม่เลือกพิจารณาความเข้มสัมพัทธ์ 

100% และ 80% ของไนโอเบียมออกไซด์ เนื่องจากมีความเข้มสัมพัทธ์ของเฟส 

Mg4Nb2(ว9 และ Mg5Nb40 15 ร่วมด้วย อนึ่งจากผลกราฟการทดลอง XRD ของงานวิจัย 

น้ี ถ้ามีปริมาณของเฟสไนโอเบียมออกไซด์!นปริมาณน้อยมากจะไม่ปรากฏยอดกราฟ 

ให้เหินและเฟสส่วนใหญ่เป็นแมกนีเซียมไนโอเบต 3 เฟสแรกของตาราง 2.3 เท่าน้ัน ดัง
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นั้นการพิจารณาเฟส Mg5Nb40 15 จึงพิจารณาที่ 20 เป็น 31.6 องศา แทนที่จะพิจารณา 

ท่ี 20 เป็น 25.0 ทั้งนี้เพราะมีความเข้มของ MgNb20 6 เข้ามาเก่ียวข้อง และสามารถ 

คำนวณ ปริมาณเฟสสัมพัทธ์โดยใช้การวิเคราะห์แบบกึ่งเชิงปริมาณ (semi-

quantitative analysis) ได้ดังสมการ 2.5

ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ที่ต้องการทราบ (%) = 100*1 56/£ | .......... (2.5)

โดยท่ี lphase= ความสูงกราฟของเฟสที่ต้องการทราบ 

E l = ผลรวมความสูงกราฟของทุกเฟสที่เกิดข้ึน

ตาราง 2.4 ความสูงสัมพัทธ์ 100% ตามชนิดของเฟสที่เกิดโดยวิธีคอร้นดัมตามภาวะ 

การเผาต่างๆ

เฟส ค ว าม ส ูงส ัม พ ัท ธ ์100% ท ี่ภาวะการเผาต ่างๆ

1400 องศา 

เซลเชียส/รชั่วโมง

1350 องศา 

เซลเชียส/รชั่วโมง

1350 องศาเซลเช ียส/ร 

ชั่วโมง 2 ครั้ง

Mg4Nb 2 0  9 3.50 5.50 0.56

Mg5Nb4 ° ,s 3.80 1.60 3.15

MgNb20 6 0.20 0.40 0.60

จากการทดลองวิธีคอร้นดัมนี้ปรากฏเฟส 3 เฟส ดังนั้นการหาปริมาณ 

เฟส Mg4Nb20 9 จากตาราง 2.4 ท่ี 1400 องศาเซลเซียสสามารถคำนวณตามสมการ

2.5 ไต้ คือ ปริมาณเฟส Mg4Nb2(ว9 เท่ากับความสูงของเฟส Mg4Nb2(ว9 3.50 

เซนติเมตรคูณด้วย 100 หารด้วยความสูงความเข้มสัมพัทธ์ของเฟสทั้งหมดรวมกันคือ

7.6 เซนติเมตรเฉพาะท่ี 100% ซ่ึงได้แก่เฟส Mg4Nb2(ว9, เฟส Mg5Nb40 5ๆ และเฟส 

MgNb20 6 ผลการคำนวณเฟสแสดงดังตาราง 2.5
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ตาราง 2.5 ปริมาณของเฟส Mg4Nb2(ว9, Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 ท่ีได้จากการ 

คำนวณของวิธีคอรันดัมตามภาวะการเผาต่างๆ

ภาวะการเผา ปร ิมาณ เฟ สส ัมพ ัทธ ์ (%) ของ

M g4Nb 2 0  9 Mg5Nb40 15 MgNb20  6

1400 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 46 51 3

1350 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 73 22 5

1350 องศาเซลเซ ียส/รชั่วโมง, 2 ครั้ง 13 73 14

ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ 1400 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง 

ปรากฏเฟสทั้ง Mg4Nb2(ว9 Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 พร้อมกัน ปฏิกิริยาการเกิดเฟส 

Mg5Nb40 15 น่าจะเกิดดังปฏิกิริยา 2.6 ดังน้ี

5MgO + 2Nb20 5 ------------ ►  Mg5Nb 4 0 15 ......... (2.6)

จากตาราง 2.5 ที่ภาวะการเผา 1400 องศาเซลเซียส 3 ช่ัวโมงพบว่าเฟส 

Mg4Nb2(ว9 และ Mg5Nb4(ว15 มีปริมาณที่ใกล้เคียงกัน ปริมาณเฟส Mg5Nb40 ,5 เป็น 

51% มากกว่าเฟส Mg4Nb20 9 ซึ่งมีปริมาณอยู่ 46% เล็กน้อย และปรากฏเฟส 

MgNb20 6 ในปริมาณประมาณ 3% เมื่อพิจารณาจากแผนผังเฟสที่ปริมาณการใช้ 

แมกนีเซียมออกไซด์ท่ีเท่ากันน้ีทำให้ได้เฟส Mg4Nb20 9 เพียงเฟสเดียวแต่จากผลการ 

ทดลองได้เฟสอื่นๆร่วมด้วย แสดงให้เห็นว่าปริมาณจำนวนโมลของแมกนีเซียมที่ใช้จริง 

มีน้อยกว่า 4 โมล ทำให้เกิดเฟสของ Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 ปนมากับเฟส 

Mg4Nb20 9 ซึ่งยืนยันได้ว่ามีแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ปนเข้ามากับแมกนีเซียมออกไซด์ 

ในวัตถุดิบของสารต้ังต้นท่ีใช้ ทำให้น้ําหน์กท่ีใช้จริงผิดไป เนื่องจากมวลโมเลถุลของ 

แมกนีเซียมไฮดรอกไซด์มีมากกว่าของแมกนีเซียมออกไซด์
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จากที่มีการคำนวณปริมาณแมกนีเซียมออกไซด์และแมกนีเซียมไฮดรอก 

ไซด์จากวิธี TGA นำมาหาปริมาณการใช้ของแมกนีเซียมออกไซด์ท่ีแท้จริง สามารถ 

คำนวณปฏิกิริยาการเกิดที่เป็นไปได้โดยให้สารตั้งต้นแมกนีเซียมออกไซด์ที่ใช้จริงมี 

ปริมาณเป็น 3.3 เท่าของไนโอเบียมออกไซด์และผลิตภัณฑ์ที่เกิดจากภาวะการเผาที่ 

อุณหภูมิ 1400 องศาเซลเซียสมีปริมาณตามเฟสที่เกิดตามตาราง 2.5 แล้วปฏิกิริยาท่ี 

อาจเป็นไปได้คือ

3.3MgO + Nb20 5 --------- ► 0.42Mg4Nb2(ว9 + 0.27Mg5Nb40 ใ5

+ 0.04MgNb20 6 + 0.22MgO ...... (2.7)

ผลการเปลี่ยนแปลงเฟสของภาวะการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียสคงท่ี 

อุณหภูมินี้เป็นเวลานาน 3 ช่ัวโมง พบ ปริมาณเฟส Mg4Nb20 9 มากที่สุดเป็น 73% เฟส 

Mg5Nb40 15 มีปริมาณ 22% ส่วนเฟส MgNb20 6 มีปริมาณ 5% เมื่อเปรียบเทียบภับ 

การเผาท่ี 1400 องศาเซลเซียส พบว่าภาวะการเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียสน้ีมี 

ปริมาณของเฟส Mg4Nb2(ว9 และ MgNb20 6 มากกว่าเมื่อเผาที่อุณหภูมิ 1400 องศา 

เซลเซียส ส่วนปริมาณของเฟส Mg5Nb40 15 เกิดข้ึนน้อยกว่า เมื่อพิจารณาจากแผนผัง 

เฟสที่องค์ประกอบแมกนีเซียมเป็น 77%(Mg0:Nb20 5=3.3:1) เมื่อเพิ่มอุณหภูมิขึ้นเฟส 

แรกท่ีเร่ิมเกิดก่อนคือ Mg4Nb20 9 และ MgNb20 6 และเมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นอีกประมาณ 

1200 องศาเซลเซียสจึงเริ่มเกิดเป็นเฟส Mg5Nb40 15 ดังนั้นถ้าอุณหภูมิเพิ่มจาก 1350 

องศาเซลเซียสเป็น 1400 องศาเซลเซียสปริมาณการเปลี่ยนแปลงเฟสจึงน่าจะเป็นผล 

เดียวกับการเพิ่มอุณหภูมิจากแผนผังเฟส เป็นผลให้ ปริมาณเฟส Mg5Nb40 15 เพ่ิมข้ึน 

ดังปฏิกิริยา 2.8

Mg5Nb40 15Mg4Nb20 9 + MgNb20 6 ► (2 .8)
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ที่ภาวะการเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียสโดยเผาสองคร้ัง คงเวลาท่ี 

อุณหภูมินี้นานเพิ่มอีก 3 ช่ัวโมง พบว่า ปริมาณเฟส Mg4Nb2Og จะมีปริมาณลดน้อยลง 

เหลือเพียง 13% เฟส MgNb20 6 เพิ่มปริมาณขึ้นเป็น 14% ส่วนเฟส Mg5Nb4C>15 เพ่ิม 

ขึ้นอย่างมากเป็น 73% เมือเทียบกับภาวะการเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียสคงท่ี 

อุณหภูมินี้นาน 3 ช่ัวโมง นั่นหมายความว่าอาจมีการเปลี่ยนรูปเฟส Mg4Nb20 9 บาง 

ส่วนเป็นเฟส Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 ปฏิกิริยาที่คาดว่าอาจเกิดขึ้นตามปฏิกิริยา

2.9

3Mg4Nb20 9 -------------- ► Mg5Nb40 15 + MgNb20 6 + 6MgO ........ (2.9)

จากปฏิกิริยา 2.9 พบว่ามีเแมกนีเซียมออกไซด์เกิดขึ้น แต่ไม่ปรากฏเฟสในกราฟ XRD 

ดังนั่นแมกนีเซียมออกไซด์ที่เกิดนี้น่าจะเกิดปฏิกิริยาต่อกับเฟส MgNb20 6 ให้เกิดเป็น 

เฟส Mg5Nb40 15 ดังปฏิกิริยา 2.10

MgNb20 6 + 6MgO-----------► 0.5Mg5Nb 4 0 15 + 4.5MgO .......... (2.10)

นำปฏิกิริยา 2.10 แทนในปฏิกิริยา 2.9 ได้ปฏิกิริยาการเปลี่ยนแปลงเมื่อเพิ่มเวลาการ 

เผาดังปฏิกิริยา 2.11

3Mg4Nb2(ว9 -------------► 1.5Mg5Nb40 15+ 4.5MgO ......... (2.11)

ปฏิกิริยา 2.11 เมื่อเปรียบเทียบกับปฏิกิริยา 2.9 แล้ว จะเห็นได้ว่าเฟส Mg4Nb20 9 3 

โมล ทำให้เกิดเฟส Mg5Nb4(ว15 เพ่ิมข้ึน และปฏิกิริยา 2.10 ไม่ได้เกิดอย่างสมบูรณ์ดัง 

นั่นจึงมีปริมาณเฟส MgNb20 6 เหลืออยู่เล็กน้อย
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จากการทดลองด้วยวิธีคอรันดัมแสดงให้เห็นว่า เฟส Mg4Nb20 9 เกิดได้ดี 

ที่ภาวะอุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส และเวลาที่ใช้แซ่การเผาประมาณ 3 ช่ัวโมงจะทำ 

ให้ได้เฟส Mg4Nช20 9 มากที่สุด สำหรับภาวะการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียสเม่ือใช้เวลา 

ในการเผาแซ่มากข้ึนจะทำให้ปริมาณเฟส Mg5Nb4(ว15 และ MgNb20 6 มากขึ้น สรุปผล 

ของการเตรียมด้วยวิธีคอรันดัมได้ดังนี้

1. ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลานาน 3 ช่ัวโมง พบ 

เฟส Mg4Nb2(ว9 มีปริมาณมากที่สุดและเฟส Mg5Nb40 15 มีปริมาณลดลงเมื่อเปรียบ 

เทียบกับภาวะการเผาที่ 1400 องศาเซลเซียส การเปลี่ยนแปลงเฟสจึงน่าจะมีการ 

เปลี่ยนแปลงจากเฟส Mg4Nb20 9 เปลี่ยนเป็นเฟส Mg5Nb4(ว15 ได้เมื่อเพิ่มอุณหภูมิสูง 

ข้ึน ตามแผนฝังเฟส

2. ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียส 2 คร้ัง คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลานานครั้งละ 

3 ช่ัวโมง เสมือนเป็นการใช้เวลาการเผานานขึ้น ทำให้เฟส Mg4Nb2(ว9 ลดปริมาณลง ซ่ึง 

อาจเป็นไปได้ว่าเฟส Mg4Nb20 9 เกิดการสลายตัวให้ Mg5Nb40 15 ได้เม่ือเวลาการเผา 

นานข้ึน

3. ภาวะการเผา 1400 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง ปรากฏ

เฟส Mg4Nb2(ว9 และ Mg5Nb40 15 ในปริมาณที่ใกล้เคียงกัน การพบเฟส Mg5Nb40 ใ5 

และ MgNb20 6 แสดงถึงมีการลดสัดส่วนของแมกนีเซียมออกไซด์กับไนโอเบียม

ออกไซด์เพราะเฟสทั้งสองมีอัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์น้อย 

กว่าเฟส Mg4Nb20 9

2 .2  ก ารส ัง เค ร าะ ห ์แ ม ก น ีเซ ีย ม ไน โอ เบ ต ด ้ว ย ว ิธ ืค อ ล ้ม ไบ ห ์

วิธีคอสัมไบท์เป็นวิธีการเตรียมเลดแมกนีเซียมไนโอเบตที่ผ่านสารตัว 

กลางที่มีโครงสร้างคอสัมไบท์หรีอเฟส MgNb20 6 ดังนี้นจุดประสงค์ของวิธีคอสัมไบท์ 

เพ่ือต้องการให้ได้เฟส MgNb20 6 บริสุทธ หรีอ 100%

X 14C
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2.2.1 ขั้นตอนการเตรียมสาร

ในขั้นตอนนั้มีการใช้สารต้ังต้นชนิดเดียวกับวิธีคอรันดัมคือใช้แมกนีเซียม 

ออกไซด์และไนโอเบียมออกไซด์ จากการทดลองของวิธีคอรันดัมซื่งมีปริมาณ

แมกนีเซียมออกไซด์เป็น 4 เท่าของไนโอเบียมออกไซด์สามารถทำให้เกิดเฟส MgNb20g 

ไต้แม้จะเกิดเพียงเล็กน้อย เนื่องจากสัดส่วนที่ลดลงจากการปรากฏแมกนีเซียมไฮดรอก 

ไซด์ปนในเฌกนีเซียมออกไซด์ และจากการทดลองที่ผ่านมา(3,4,6,12,13) มีการเติมปริมาณ 

แมกนีเซียมออก'ไซด์ให้เพ่ิมข้ึนเล็กน้อย ดังนั้นในการทดลองวิธีคอสัมไบท์จึงมีการ

กำหนดอัตราส่วนของเฌกนีเซียมออกไซด์กับไนโอเบียมออกไซด์ที่ต่างกัน คือ

1. อัตราส่วนเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น3.5:1

2. อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น 2:1 

และ3. อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น 1:1

เมื่อพิจารณาจากแผนผังเฟสแล้วเฟส MgNb20g สามารถเกิดได้ท่ี

อุณหภูมิตาก'ว่า 1100 องศาเซลเซียสจนถึงอุณหภูมิประมาณ 1530 องศาเซลเซียส ถ้า 

เกินอุณหภูมินั้จะเกิดเฟสของเหลวซึ่งไม่ต้องการ ดังนั้นการเลือกใช้อุณหภูมิการเผาจะ 

เลือกในช่วงน้ั คือ 1100 1200 และ 1350 องศาเซลเซียส มีขั้นตอนของการทดลอง

แสดงดังรป 2.6
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M g0:N b20 5 = 2:1

1350 องศาเซลเชียส/รซ้วโมง _ 1

phase characterization 

byXRD 

I ¥

M g0:N b20 6 = 1:1

1100 องศาเซลเชียส 

3ซั่วโมง

phase characterization 

by XRD

1350 องศาเซลเชียส 

1ซั่วโมง

phase characterizatior 

by XRD

1350 องศาเซลเชียส 

รซั่วโมง

phase characterization 

by XRD

1200 องศาเซลเชียส 

6จั่วโมง

phase characterization 

by XRD

รูป 2.6 ผังข้ันตอนการทดลองของวิธีคอลัมไบท’โดยใช้ อัตราส่วนของ

แมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ต่างๆกัน
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2.2.2 น้ําหนักท่ีหายไป

การหานำหนักที่หายไปหลังจากการแคลไซน์ของผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการ 

เตรียมด้วยวิธีคอลัมไบท์ โดยทำการทดสอบเช่นเดียวกับหัวข้อ 2.1.2 สรุปผลแสดงใน 

ตาราง 2.6

ตาราง 2.6 นำหนักท่ีหายไปของสารหลังเผาโดยใช้ภาวะในการเผาท่ีต่างกันของวิธีการ 

เตรียมแบบคอลัมไบท์

ส ัดส ่วนองค ์ประกอบ ภาวะการเผา ร ้อยละของน ํ้าหน ักท ี่หายไป

(%)

M g0 :N b20 6 = 3.5:1 1350 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 7.48

M g0 :N b20 5 = 3.5:1 1350 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง, 2 ครั้ง 7.45*

M g0 :N b20 5 = 3.5:1 1350 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 7.46

M g0 :N b20 5 = 3.5:1 1200 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง 7.46

MgO:Nb2๐ 6 = 3.5:1 1200 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง, 2 ครั้ง 7.53*

MgO:Nb2 ๐ 5 = 2:1 1350 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง 6.45

MgO:Nb2๐ 5 = 2:1 1350 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง, 2 ครั้ง 6.47*

MgO:Nb2๐ 6 = 1:1 1100 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง 4.76

MgO:Nb2๐ 5 = 1:1 1110 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง, 2 ครั้ง 4.77*

MgO:Nb2๐ 5 = 1:1 1350 องศาเซลเซ ียส/1ชั่วโมง 4.70

MgO:Nb2 ๐ 6 = 1:1 1350 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 4.73

M gO:Nb2๐ 6 = 1:1 1200 องศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 4.78

MgO:Nb2๐ 5 = 1:1 1200 องศาเซลเซ ียส/6ชั่วโมง 4.75

เป็นนํ้าหนักที่หายไปทั้งหมดรวม 6 ช่ัวโมง
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จากตาราง 2.6 แสดงให้เห็นว่าน้ําหนักท่ีหายไปของสารระหว่างการเผา 

ไม่ได้ขึ้นกับอุณหภูมิและเวลาท่ีใช้ในการเผา แต่ขึ้นกับปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์ 

ที่มีอยู่ในสารตั้งต้น อัตราส่วนที่มีปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์มากกว่าจะมีนํ้าหนัก 

ที่สูญหายไปมากกว่าอัตราส่วนที่มีแมกนีเซียมออกไซด์น้อย โดยที่อัตราส่วนแมกนีเซียม 

ออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 3.5:1 มีการสูญหายไปของนํ้าหนักประมาณ 7.4% 

สำหรับที่อัตราส่วน 2:1 นำหนักสารลดลงประมาณ 6.4% และที่อัตราส่วน 1:1 น้ําหนัก 

หายไปประมาณ 4.7% และยืนยันผลการสูญหายไปด้วย TGA ของอัตราส่วน 

แมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์1:1 ได้ผลดังรูป 2.7

รูป 2.7 กราฟ TGA ของวิธีคอลัมไบท์ที่อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อ 

ไนโอเบียมออกไซด์เป็น 1:1

จากรูป 2.7 มีการสูญหายของนํ้าหนักประมาณ 3.1% ซ่ึงใกล้เคียงกับ 

การสูญหายของนํ้าหนักด้วยการคำนวณจากการชั่ง จากรูป 2.7 มีการเปลี่ยนแปลงของ 

นํ้าหนักมากที่สุดที่ 350 องศาเซลเซียส ซ่ึงน้ําหนักที่หายไปท่ีอุณหภูมิช่วง 250-350 

องศาเซลเซียสน่าจะเกิดจากการสลายดัวของโมเลกุลของนํ้าในสารตั้งด้น เม่ือตรวจ
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สอบจาก Hand book of Chemistry and Physics(28) พบว่าสารประกอบแมกนีเซียม 

ไฮดรอกไซด์ [Mg(OH)2] มีการกำจัดนํ้าออกจากโมเลกุลที่อุณหภูมิ 350 องศาเซลเซียส 

เช่นกัน ซ่ึงเป็นการยืนยันผลของน้ําหนักที่หายไปน้ีเกิดจากการสลายตัวของนํ้าใน

โมเลกุลของเฌกนีเซียมไฮดรอกไซด์ [Mg(OH)2] ตังได้กล่าวมาแล้ว และแสดงว่า

แมกนีเซียมออกไซด์สารต้ังต้นมีแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ปนอยู่ ซึ่งอาจเกิดจาก

แมกนีเซียมออกไซด์บางส่วนทำปฏิกิริยากับความชื้นในบรรยากาศ จากการคำนวณ

ปริมาณของแมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ของวิธีคอรันตัมมีปริมาณเป็น 63.3% โดยน้ําหนัก 

หรือ 54.4% โดยโมล เมื่อนำปริมาณของแมกนีเซียมไฮดรอกไซดไ!มาคำนวณนํ้าหนักที่ 

หายไปของปฏิกิริยาการเผาตังปฏิกิริยา 2.12

0.456MgO + 0.544Mg(OH)2 + Nb20 5 -------- ► MgNb20 6 + 0.544H2O.....(2.12)

พบว่านํ้าหนักที่สูญหายไปมีค่าเป็น 3.1% โดยน้ําหนัก ซึ่งมีค่าตรงกับที่วัดด้วยวิธี TGA 

แสดงว่าจัดส่วนของแมกนีเซียมออกไซด์กับเฌกนีเซียมไฮดรอกไซด์เป็น 36.7% และ 

63.3% โดยนํ้าหนักตามลำตับ เน่ืองจากแมกนีเซียมออกไซด์สามารถดูดความชื้นได้ 

อาจทำให้จัดส่วนนี้มีค่าไม่แน่นอนได้ เมื่อนำผลมาเปรียบเทียบกับนํ้าหนักที่หายไปจาก 

การวัดด้วย TGA เนื่องจากอยู่ในช่วงระยะเวลาการทดลองที่ใกล้เคียงกัน

2.2.3 การวิเคราะห์เฟสด้วย X-ray diffraction (XRD)

วิธีคอจัมไบทใช้อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์กับไนโอเนียมออกไซด์ 

ต่างกัน ตังนั้นจึงพิจารณาทีละอัตราส่วน โดยคำนวณ ปริมาณเฟสจัมพัทธ์ตามสมการ

2.5 จากกราฟแสดงเฟสของ XRD
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ผลของ XRD ในรูป 2.9 แสดงให้เห็นว่าวิธีคอรันดัมไม่สามารถให้เกิดเป็น 

เฟส Mg4Nb20 9 บริสุทธิ้ได้ อาจเนื่องจากอัตราส่วนของแมกนีเซียมออกไซด์ต่อ 

ไนโอเบียมออกไซด์ที่ลดลงดังกล่าวข้างต้น แต่พบว่าเมื่อลดอุณหภูมิลงจาก 1350 องศา 

เซลเซียสเป็น 1200 องศาเซลเซียสและเพิ่มเวลาการเผาแซ่จาก 3 ช่ัวโมงเป็น 6 ช่ัวโมง 

ปริมาณเฟส MgNb20 6 เพ่ิมขึน เป็น 74% ผลปฏิกิริยาของแมกนีเซียมออกไซด์กับ 

ไนโอเบียมออกไซด์ท่ีอัตราส่วน 3.5:1 ได้ผล XRD แสดงดังรูป 2.9 ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ 

ที่ปรากฏแสดงดังตาราง 2.7

ตาราง 2.7 ปริมาณของเฟสต่างๆจากวิธีคอสัมไบท์ของอัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ 

ต่อไนโอเบียมออกไซด์3.5:1 ที่ภาวะการเผาต่างๆ

อตัราสว่นแมกนเีซยีมออกไซด3์อไนโอเบยีมออกไซดเ์ปน็ 3.5:1

ภาวะการเผา ปร ิมาณ เฟ สส ัมพ ัทธ ์ (%)

Mg<Nb20  9 M g5Nb 40 16 MgNb20 6 Nb20 5 MgO

1350 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง 28 33 38 - -

1350 องศาเซลเช ียล/รช ั่วโมง, 2 ครั้ง 7 53 40 - -

1350 องศาเซลเช ียส/6'ชั่วโมง 19 36 45 - -

1200 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง - - 35 60 5

1200 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง, 2 ครั้ง 6 7 74 8 5
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รูป 2.8 ผล XRD ของอ ัตราส ่วนแมกน ีเซ ียมออกไซด ์ต ่อไนโอเบ ียมออกไซด ์ 3.5:1

ก)1350 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง, ข)1350 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง 2 ครั้ง, ค )1350 องศาเซลเซ ียส/5ชั่วโมง, 

ง )1200 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง, จ )1200 องศาเซลเซ ียส/3ชั่วโมง 2 ครั้ง, •  = MgNbjOg, O = Mg4Nb2O9,

A = Mg5Nb40 15, ■  = MgO, □ = Nb20 5
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รูป 2.8 ง. และ จ. พบ ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ของแมกนีเซียมออกไซด์ เม่ือ 

คำนวณปริมาณเฟสที่เกิดขึ้นได้ ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ที่เท่ากัน ถ้าพิจารณาจากสักษณะ 

กราฟของเฟสแมกนีเซียมออกไชด‘ทงสองพบว่า รูป 2.8 ง.จะมีความกว้างกราฟที่มาก 

กว่ากล่าวคือมีพื้นที่ใต้กราฟมากกว่า เนื่องจากปริมาณของเฟสขึ้นอยู่กับพื้นที่ใต้กราฟ 

ด้วย ดังนั้นอาจเป็นไปได้ที่ปริมาณของเฟสแมกนีเซียมออกไซด์ท่ีได้จากการเผาที่ 1200 

องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้นาน 3 ชั่วโมงมีมากกว่าที่ได้จากการเผาที่อุณหภูมิเดียว 

กันแต่นานถึง 6 ช่ัวโมง

จากตาราง 2.7 ท่ีการเผาแคลไซน์ 1350 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้ 

เป็นเวลานาน 3 ช่ัวโมง ยังคงพบเฟสทั้งสาม มีปริมาณเฟส Mg4Nb2(ว9 Mg5Nb40 15 

และ MgNb20 6 ทั้งสามมีค่าใกล้เคียงกัน พบว่าการลดอัตราล่วนของแมกนีเซียมลงจาก 

วิธีคอรันดัมคือเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น 4:1 มาเป็น 3.5:1 ทำให้ 

ได้ปริมาณเฟส MgNb20 6 เพิ่มขึ้นและเฟส Mg5Nb40 15 เพ่ิมข้ึนเช่นกัน เป็นการยืนยัน 

ผลที่ว่าเมื่อลดอัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ลงเป็นผลให้ได้เฟส 

Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 มีปริมาณเพิ่มขึ้น

เมื่อนำเฟสผสมดังกล่าวไปเผาต่อที่ 1350 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้ 

เป็นเวลาเพิ่มอีก 3 ช่ัวโมง พบว่าปริมาณเฟส Mg5Nb4€>15 เพ่ิมข้ึนเป็น 53% และเฟส 

MgNb20 6 ค่อนข้างคงท่ีท่ี 40% ส่วนเฟส Mg4Nb20g ลดลงเหลือ 7% ยังคงได้ผลเช่น 

เดียวกับวิธีคอรันดัมคือให้เวลาในการเผาแช่นานข้ึนแล้วเฟส Mg5Nb4(ว15 จะเกิดข้ึน 

มาก ส่วนเฟส Mg4Nb20 9 ลดลง ซึ่งจากแผนผังเฟสถ้าพิจารณาจากปริมาณแมกนีเซียม 

ออกไซด์'ท่ีใช้,อยู่ประมาณ 78% ยังอยู่ในช่วงท่ีเฟส Mg4Nb2(ว9 และ Mg5Nb40 15 มี 

ความเสถียร แต่จากผลการทดลองกลับได้เฟส Mg4Nb20 9 น้อย ซ่ึงเป็นผลยืนยันว่า 

ปริมาณแมกนีเซียมออกไซด์ที่ใช้จริงมีน้อยกว่า 78% ทำให้ปริมาณของเฟส Mg4Nb20 9 

มีน้อย และการเผาที่นานขึ้นที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส เฟส Mg4Nb2(ว9 มีการ 

สลายตัวให้เกิดเป็นเฟส MgNb20 6 และเฟส Mg5Nb40 15 ได้ คล้ายกับปฏิกิริยา 2.9
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กรณีที่มีการเผา2 คร้ังท่ี 3 ชั่วโมงอีกครั้งจะต้องมีการเผาตั้งแต่อุณหภูมิ 

ตํ่าไปสูงอีกคร้ังทำให้ปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนไม่ต่อเนื่อง เมื่อทำการเผาแบบต่อเนื่องที่ 1350 

องศาเซลเซียสคงอุณหภูมินี้เป็นเวลา 6 ช่ัวโมง พบว่าเฟส Mg4Nb2(ว9 กลับไม่ได้ลด 

ปริมาณไปเท่ากับที่เผา2 ครัง ซื่งน่าจะเกิดจากการเผา 2 คร้ังทำให้มีการเริ่มต้นปฏิกิริยา 

ใหม่และมีความผิดพลาดจากขันตอนการทดลองได้ การเผาอย่างต่อเนื่องทำให้โอกาสท่ี 

จะเกิดเฟสที่ควรจะเป็นมีได้มากกว่า

เฟส MgNb20 6 เริ่มเกิดปฏิกิริยาก่อน Mg4Nb20 9 และ Mg5Nb40 15 เม่ือ 

ลดอุณหภูมิการเผาที่ 1200 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง ปรากฏ 

เฟส MgNb20 6 และเฟสสารตั้งต้นคือไนโอเบียมออกไซด์และแมกนีเซียมออกไซด์ แสดง 

ให้เห็นว่าอุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสนาน 3 ช่ัวโมงยังให้เวลาไม่เพียงพอในการเกิด 

ปฏิกิริยา เมื่อทำการเผาที่ 1200 องศาเซลเซียสให้นานเพ่ิมข้ึนอีก 3 ช่ัวโมง พบว่า 

ปริมาณของเฟส MgNb20 6 เพิ่มขึ้นและมีเฟส Mg5Nb40 15 และ เฟส Mg4Nb20 9 เกิด 

ขึ้นด้วยเล็กน้อย คือ 7% และ 6% ตามลำดับ เมื่อพิจารณาปริมาณของแมกนีเซียม 

ออกไซด์พบว่าอุณหภูมิการเผา 1200 องศาเซลเซียสนี้ ท่ีเวลาการเผาแช่ 3 ช่ัวโมงและ 2 

คร้ังอีก 3 ช่ัวโมง พบว่าปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์ไม่ได้เปลี่ยนแปลงไป ท้ังน้ีอาจ 

เกิดจากการคิดปริมาณของเฟสแมกนีเซียมออกไซด์จากความสูงของความเข้มลัมพัทธ์ 

เพียงอย่างเดียวไม่เพียงพอ ต้องคำนึงถึงพ้ืนท่ีใต้กราฟด้วย

สรุปผลที่ได้สำหรับอัตราส่วนเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 

ท่ีใช้เป็น 3.5:1 ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียสเม่ือใช้เวลาในการเผานานข้ึน จะทำให้ 

ได้เฟส MgNb20 6 เพ่ิมข้ึน การเผาอย่างต่อเนื่องทำให้เกิดเฟส MgNb20 6 ได้มากกว่า 

การเผา2 คร้ัง เมื่อลดอุณหภูมิการเผาลงที่ 1200 องศาเซลเซียสทำให้ความว่องไวของ 

สารตั้งต้นลดลงโอกาสเกิดเฟส Mg5Nb4(ว15 และ เฟส Mg4Nb2(ว9 มีน้อย และได้ 

ปริมาณเฟส MgNb20 6 มากที่สุด ดังนั้นที่อุณหภูมิการเผา 1200 องศาเซลเซียสให้นาน 

เพียงพอที่ปฏิกิริยาเกิดสมบูรณ์จึงให้ผลที่ดีกว่าการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียส
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อตัราสว่นแมกนเีซยีมออกไซดต์อ่ไนโอเบยีมออกไซดเ์ปน็ 2:1

ที่อัตราส่วนของแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น 2:1 หรือ 

ประมาณ 67%แมกนีเชียมออก1ไซด์และเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเชียส ตรวจสอบ 

ด้วย XRD ได้เฟสดังรูป 2.9 และแสดง ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ดังตาราง 2.8

รูป 2.9 ผล XRD ของอัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 2:1 

ก)1350 องศาเซลเซียส/รชั่วโมง, ข)1350 องศาเซลเซียส/ร1ช่ัวโมง 2 คร้ัง, O = Mg4Nb2(ว9,
A = Mg5Nb40 15, •  = MgNb20 6
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ตาราง 2.8 ปรมิาณของเฟสตา่งๆจากวธิคีอลมัไบทข์องอตัราสว่นแมกนเีซยีมออกไซด์
ตอ่ไนโอเบยีมออกไซด2์:1 ท ีภ่าวะการเผาตา่งๆ

ภาวะการเผา ปร ิมาณ เฟ สส ัมพ ัทธ ์ (%)

Mg4Nb 2 0  9 Mg5Nb4o 16 M gNb20 6

1350 องศาเซลเช ียล/รช ั่วโมง 13 29 58

1350 องศาเซลเชียส/ร'ชั่วโมง, 2 ครั้ง - 46 54

จากตาราง 2.8 ปรากฏว่าได้ปริมาณเฟส MgNb20 6 เป็น 58% เพ่ิมข้ึน 

เมื่อเทียบกับท่ีอัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์เป็น 3.5:1 เผาท่ี 

อุณหภูมิเดียวกัน ซึ่งได้ปริมาณเฟส MgNb20 6 เพียง38% ปริมาณเฟส Mg4Nb20 9 ลด 

ลงอยู่ท่ี 13% ส่วนเฟส Mg5Nb40 15 ค่อนข้างคงท่ี เมื่อนำเฟสผสมนี้มาเผา2 คร้ังอีกคร้ัง 

เฟส Mg4Nb2(ว9 หายไป เหลือเฟส Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6 ในปริมาณใกล้เคียงกัน 

46% และ 54% ตามลำดับ ปริมาณเฟส MgNb20 6 ลดลงเล็กน้อย อาจเป็นไปได้ว่าเฟ 

ส Mg4Nb20 9 เปลี่ยนเป็นเฟส Mg5Nb4(ว15 ซึ่งเป็นเหตุผลเดียวกับวิธีคอรันดัมและ 

ปฏิกัริยาเกิดสมการ 2.11 หน้า 35

เมื่อพิจารณาจากแผนผังเฟสรูป 2.1 พบว่าที่อัตราส่วนแมกนีเซียม

ออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 2:1 น้ี จะให้ผลตรงกันกับแผนผังเฟสคือปรากฏเฟส 

Mg5Nb4(ว15 และ MgNb20 6 แต่ปริมาณของเฟสทั้งหมดจะผิดไปจากผลที่ได้จากการ 

ทดลอง เนื่องจากอัตราส่วนท่ีแท้จริงของแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์น้อย 

กว่า 2:1
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อัตราล้วนแมกนีเซียมออกไชดไàอไนโอเบียมออกไซด์เป็น 1:1

จากการทดลองที่ผ่านมาพบว่าเมื่อลดปริมาณของแมกนีเซียมออกไซด์ 

จะทำให้ได้เฟส MgNb20 6 มากขึ้นจึงทำการทดลองลดปริมาณเฌกนีเชียมออกไซด์ให้ 

เท่ากับไนโอเบียมออกไซด์แล้วนำไปเผาที่อุณหภูมิต่างๆ ได้ผลแสดงดังรูป 2.10 และ 

ปริมาณของเฟสต่างๆแสดงในตาราง 2.9
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รูป 2.10 ผล XRD อ ัตราส ่วนแมกน ีเซ ียมออกไซด ์ต ่อไนโอเบ ียมออกไซด์ 1:1 ก)110อองศาเซลเซ ียส/ร 

ช ั่วโมง,ข)110อองศาเซลเซ ียส/รช ั่วโมง 2 ครั้ง, ค )1350 องศาเซลเซ ียส/1 ชั่วโมง, ง )1350 องศาเซลเซ ียส/รชั่วโมง, 

จ )120อองศาเซลเซียส/รช ั่วโมง, ฉ)120อองศาเซลเซียส/ธช ั่วโมง, O = Mg4Nb2O9, A = Mg5Nb40 15, 

•  = MgNbjOg, อ =N b20 5, ■  = MgO
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ตาราง___ Z9 ปริมาณเฟสสัมพัทธ์ต่างๆจากวิธีคอลัมไบท์ของอัตราส่วนแมกนีเซียม
ออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์1:1 ที่ภาวะการเผาต่างๆ

ภาวะการเผา ปร ิมาณ เฟ สส ัมพ ัทธ ์ (%)

Mg4Nb 2 0  9 M g5Nb40 15 MgNbjOg Nb20 5 MgO

1100 องศาเฃลเชียส/รช ั่วโมง 10 13 22 48 6*

1100 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง, 2 ครั้ง 4 5 70 16 4*

1350 องศาเฃลเช ียส/1ชั่วโมง - 8 87 5 -

1350 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง - 9 88 3 -

1200 องศาเซลเช ียส/รช ั่วโมง 3 8 78 9 2

1200 องศาเซลเช ียส/6ชั่วโมง - 1 99 - -

% ารท ี่แมกน ีเซ ียมผ«ธกไซด์มปร ิมาณใกล ้เค ียงก ัน เหตุผลได้กล่าวไว้ท ี่หน้า 44 และการเก ิดการหายไปของน ํ้าหน้ก

จากผลในตาราง 2.9 ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส 3 ชั่วโมงจะเกิด 

เฟสไนโอเบียมออกไซด์มาก 48% แสดงว่าเวลาท่ีใช้ในการเผาอาจน้อยเกินไปปฏิกิริยา 

จึงมีสารตั้งต้นเหลืออยู่มาก เมื่อนำมาเผาต่อที่อุณหภูมิเดิมคือ 1100 องศาเซลเซียส 

นานเพ่ิมข้ึน 3 ช่ัวโมง พบว่าเกิดเฟส MgNb20 6 เพ่ิมข้ึนเป็น 70% นอกน้ันคือ 

Mg4Nช2(ว9 4%, Mg5Nb40 15 5%, Nb20 5 16% และ MgO 4% แม้ว่าจะมีการเผา2 
ครั้งแล้วปฏิกิริยายังคงพบสารตั้งต้นอยู่ ส่วนปริมาณเฟส MgNb20 6 ท่ีเพ่ิมข้ึนไม่ทราบ 

ผลที่แน่นอนแต่นำจะเกิดจากหลายสาเหตุ เซ่น

1. การทำปฏิกิริยาเพิ่มเติมของสารตั้งต้น

2. อุณหภูมิการเผาตํ่าแต่การเผานานขึ้นอาจเกิดการสลายรูปของเฟส Mg4Nb2(ว9 
และเฟส Mg5Nb40 15 ซ่ึงเฟสน้ีไม่เสถียรท่ี'อุณหภูมิตาก'ว่า 1200 องศาเซลเซียส

ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส สารตั้งต้นเฌกนีเซียมออกไซด์และ
ไนโอเบียมออกไซด์มีความว่องไวทางปฏิกิริยาลดลงปฏิกิริยาจึงเกิดได้ไม่สมบูรณ์ จึง
ทดลองให้มีการเผาที่อุณหภูมิสูง 1350 องศาเซลเซียส โดยทดลองเวลาการเผา 1
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ช่ัวโมงปฏิกิริยาเกิดได้ดีข้ึนเน่ืองจากไม'พบเฟสเฌกนีเซียมออกไซด์ ไม่ปรากฏเฟส

Mg4Nb2(ว9 แต่ปรากฏเฟสไนโอเบียมออกไซด์ในปริมาณ 5% และยังพบเฟส

Mg5Nb40 15 อยู่ในปริมาณ 8% แมกนีเซียมออกไซด์เกิดปฏิกิริยาพอดียับไนโอเบียม 

ออกไซด์ จึงไม่ควรเหลือสารตังต้น แต่กลับพบไนโอเบียมออกไซด์เหลืออยู่ สาเหตุแรกท่ี 

ทำให้ไนโอเบียมออกไซด์เหลือคือ

1. การเกิดการสูญหายของน้ําหนักขณะเผาแคลไซน์ทำให้ปริมาณแมกนีเซียม 

ออกไซด์ไม่เพียงพอ อัตราส่วนท่ีใช้จริงแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์น้อย 

กว่า 1:1

2. อาจเกิดจากการที่ปรากฏเฟส Mg5Nb40 15 ซึ่งมีอัตราส่วนแมกนีเซียม 

ออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์มากกว่าเฟส MgNb20 6 ทำ'ให้แมกนีเซียมออก'ไซด์ถูก'ใช้ 

เพ่ือเกิดเป็นเฟส Mg5Nb40 15

เมื่อเพื่มเวลาการเผามากขึ้นเป็น 3 ช่ัวโมงท่ีอุณหภูมิ 1350 องศา 

เซลเซียส พบว่าปริมาณของเฟส MgNb20 6 และ Mg5Nb40 15 ไม่เปลี่ยนแปลง และยัง 

คงพบปริมาณไนโอเบียมออกไซด์อยู่เล็กน้อย การท่ีเฟส MgNb20 6 และ Mg5Nb4(ว15 มี 

ปริมาณไม่เปลี่ยนแปลง แสดงถึงว่าปฏิกิริยาสมบูรณ์แล้ว ที่อัตราส่วนและอุณหภูมิการ 

เผา 1350 องศาเซลเซียสน้ี

การใช้อุณหภูมิการเผาท่ี 1350 องศาเซลเซียส ไม่ทำให้เกิดเป็นเฟส 

MgNb20 6 ทั้งหมด ตังนั้นการลดอุณหภูมิตํ่าลงเพื่อให้เฟส Mg5Nb4(ว15 ลดความเสถียร 

ลง จึงน่าจะได้ปริมาณเฟส MgNb20 6 ที่มากขึ้น ด้วยเหตุนี้จึงได้ทดลองลดอุณหภูมิลง 

แต่ต้องสูงกว่า 1100 องศาเซลเซียสเพราะที่อุณหภูมินี้มีสารตั้งต้นเหลืออยู่ปฏิกิริยาเกิด 

ช้า จึงเลือกใช้อุณหภูมิการเผาที่ 1200 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง 

ยังคงมีสารตั้งต้นเหลืออยู่ เพื่อให้แน่ใจว่าปฏิกิริยาเกิดได้สมบูรณ์จึงเพิ่มเวลาการเผา

มากขึ้นเป็น 6 ชั่วโมงอย่างต่อเนื่อง ปริมาณเฟสที่ปรากฏหลังการเผาคือ MgNb20 6 พบ



เฟส Mg5Nb4(ว 15 ปริมาณเล็กน้อย 1% แสดงว่าเฟส MgNb20 6 เกิดได้ดีโดยไม่มีผล
ของเฟสอื่นๆเกิดร่วม คือที่อุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียสและเวลาการเผาที่เพียงพอถึง
6 ช่ัวโมง

จากการทดลองด้วยวิธีคออัมไบท์ อัตราส่วนของแมกนีเซียมออกไซด์ต่อ 

ไนโอเบียมออกไซด์ในบางอัตราส่วนและบางภาวะการเผา นำมาเปรียบเทียบผลกับการ 

หาปริมาณเฟสอัมพัทธ์โดยการวิเคราะห์แบบกึ่งเชิงปริมาณ โดย'ใช้ซิลิกอนเป็นสาร

มาตรฐานในปริมาณการเติม 15% ของน้ําหนัก ได้ผล XRD ดังรูป 2.11 และผลปริมาณ 

เฟสอัมพัทธ์ดังตาราง 2.10

รูป 2.11 ผล XRD ของแมกนีเซียมไนโอเบตที่ผ่านการเผาแล้วเติมชิลิกอน 15% เพื่อเป็น 

ลารมาตรฐาน ก)อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 3.5:1 1350 องศา

เซลเซียส/3ช่ัวโมง 2 คร้ัง, ข)อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์1:1 1200 องศา 

เซลเชียล/3ช่ัวโมง, ค)อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 1:1 1100 องศา

เซลเซียส/3ช่ัวโมง 2 คร้ัง



ตาราง 2.10 เปรียบเทียบผลจากการทดลองกับการเติมซิลิกอนเพื่อเป็นสารมาตรฐาน

อ ัตราส ่วน,ภาวะการเผา เฟส ผลการ ผลหล ังเต ิมซ ิล ิกอน

ทดลอง* **

อ ัตราส ่วนแมกน ีเซ ียมออกไซด ์ต ่อไนโอเบ ียมออกไซด ์3.5:1 M gN bjO 6 40 42

1350 องศาเซลเซ ียส/3 ชั่วโมง, 2 ครั้ง Mg4Nb20 9 53 52

Mg*Nb<0,5 7 6

อ ัตราส ่วนแมกน ีเซ ียมออกไซด ์ต ่อไนโอเบ ียมออกไซด์ 1:1 Nb20 6 16 14

1100 องศาเซลเซ ียส/3 ชั่วโมง, 2 ครั้ง MgNb2Oe 70 71

Mg4Nb 2 0  9 5 8

MgsNb40 , 5 4 5

MgO 4 2

อ ัตราส ่วนแมกน ีเซ ียมออกไซด ์ต ่อไนโอเบ ียมออกไซด์ 1:1 Nb20 6 9 15

1200 องศาเซลเซ ียส/ร ชั่วโมง MgNb20 6 78 65

Mg4Nb20 9 8 7

Mg*Nb40 ,5 3 5

MgO 2 7

*เป็นผลการทดลองท่ีได้รายงานไว้แล้ว 

**ดูท่ีภาคผนวก

ในการตรวจสอบผล XRD ที่มีการเติมซิลิกอนเป็นสารมาตรฐาน ใฃ้ 

เคร่ือง Shimudzu X-ray diffractometer XRD-6000 ที่มีค่าขีดจำกัดของอุปกรณ์ใน 

ระดับที่สูง สาเหตุท่ีไม่ใช้เคร่ือง XRD Phillips DY 1023 type PW 1730/10 จากภาค 

วิชาธรณีวิทยา คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัยเนื่องจากมีขีดจำกัดของ 

เครื่องมือที่น้อยกว่า ถ้ามีการเติมซิลิกอนจะทำให้เฟสที่มีปริมาณน้อยๆหายไปได้ จาก 

ตาราง 2.10 เห็นได้ว่าผลของปริมาณเฟสที่ได้มีค่าใกล้เคียงกัน แสดงถึงค่าปริมาณ 

ลัมพัทธ์ของเฟสที่ได้จากการทดลองน่าจะมีผลที่ได้ใกล้เคียงกับเฟสที่เกิดขึ้นจริง
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สรุปผลทดลองการทำปฏ ิก ิร ิยาระหว ่างแมกน ีเซ ียมออกไซด ์และ 

ไนโอเบียมออกไซด์ที่อัตราส่วนต่างๆและที่ภาวะการทดลองต่างๆ สามารถเขียนผลการ 

วิเคราะห์ได้ดังนี้

1. อัตราส่วนเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์3.5:1

1.1 ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัว 

โมง เมื่อเปรียบเทียบกับวิธีคอรันดัมที่ภาวะการเผาเดียวกัน ส์ดส่วนของแมกนีเซียม 

ออกไซด์ที่ลดลงเป็นส่วนที่ทำให้ปรากฏเฟส Mg5Nb40 15 เพ่ิมมากข้ึนจริง

1.2 ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียสอีกคร้ัง คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 

เพ่ิมข้ึนอีก 3 ช่ัวโมง ให้ผลเซ่นเดียวกับวิธีคอรันดัม คือเมื่อเวลาการเผานานขึ้น เฟส 

Mg4Nb2(ว9 ลดลงโดยเปลี่ยนเป็นเฟส Mg5Nb40 15 และ MgNb20 6

1.3 ภาวะการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 6 

ชั่วโมงอย่างต่อเนื่องให้ผลคล้ายกับที่มีการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียสอีกคร้ัง การเผา 

อย่างต่อเนื่องน่าจะให้ผลที่แท้จริงมากกว่า เนื่องจากมีความผิดพลาดได้น้อยกว่า

1.4 ภาวะการเผาที่ 1200 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 

ช่ัวโมง ปรากฏเฟส MgNb20 6 เพิ่มขึ้นเพียงเฟสเดียวนอกนั้นเป็นสารตั้งต้น แสดงถึงเฟส 

MgNb20 6 เกิดได้ดีขึ้นเมื่อเทียบกับภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียส

2. อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์2:1

2.1 ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัว 

โมงเฟส MgNb20 6 มีปริมาณเพิ่มมากขึ้นจากผลการลดปริมาณลงของเฟส Mg4Nb2(ว9 

เมื่อเทียบกับที่อัตราส่วนเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อ1ไนโอเบียมออกไซด์ 3.5:1 ที่ภาวะการ 

เผาเดียวกัน

2.2 ภาวะการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียสอีกคร้ัง คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 

เพ่ิมข้ึนอีก 3 ช่ัวโมง การเผาท่ีนานข้ึนทำให้เฟส Mg4Nb20 9 เปลี่ยนเป็นเฟส

M g 5N b 4 ° 1 5



54

3. อัตราส่วนเฌกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์ 1:1

3.1 ภาวะการเผา 1100 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 3 ช่ัว

โมง เนื่องจากอุณหภูมิการเผาตํ่า ทำให้ปฏิกิริยายังเกิดไม่สมบูรณ์ และพบเฟส

Mg5Nb40 15 ที่ตํ่ากว่า 1200 องศาเซลเซียสในปริมาณเล็กน้อย

3.2 ภาวะการเผาที่ 1100 องศาเซลเซียสอีกคร้ัง คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา

เพมข้ึนอีก 3 ช่ัวโมง เมื่อเปรยบเทียบกับที่เผา 1100 องศาเซลเซียสคร้ังแรกเกิดได้จาก 

หลายสาเหตุ คือ -การเกิดปฏิกิริยาเพิ่มเติมของสารตั้งด้น

-เฟส Mg4Nb,09 และ Mg5Nb40 15 สลายตัวเป็นเฟส MgNb20 6

3.3 ภาวะการเผา 1350 องศาเซลเซียส คงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 1 ช่ัว 

โมง มีการ'ใช้'ปริมาณแมกนีเซียมออก'ไซด์ไปกับการเกิดเป็นเฟสของ Mg5Nb40 15 ซ่ึงมี 

อัตราส่วนแมกนีเซียมออกไซด์ต่อไนโอเบียมออกไซด์มากกว่า 1:1 ทำ,ให้แมกนีเซียม 

ออกไซด์มีไม่เพียงพอในการเกิดปฏิกิริยากับไนโอเบียมออกไซด์

3.4 ภาวะการเผาที่ 1350 องศาเซลเซียสอีกคร้ัง คงที,อุณหภูมินี้เป็นเวลา 

เพิ่มขึ้นอีก3 ช่ัวโมง เวลาเพิ่มขึ้นไม่ได้ให้ผลที่แตกต่างจากการเผาที่1 ช่ัวโมง

3.5 ภาวะการเผา 1200 องศาเซลเซียสคงที่อุณหภูมินี้เป็นเวลา 6 ช่ัวโมง 

พบเฟส MgNb20 6 มากที่สุด
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