
44 
 

 

บทที ่3 

วสัดุ อุปกรณ์ และวธีิการทดลอง 

 

 ในบทน้ีไดก้ล่าวถึงวสัดุ อุปกรณ์รวมไปถึงขั้นตอนและวิธีการทดลอง เพื่อศึกษาผลกระทบ
จากการเติมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนตลงในเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต ซ่ึงผงเบตาไตรแคลเซียม
ฟอสเฟตไดม้าจากเปลือกไข่บดเผาแคลไซน์แลว้น ามาผสมกบัแอมโมเนียมไดไฮโดรฟอสเฟตจะได้
เป็นเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตออกมา จากนั้นท าการวิเคราะห์ผงและเซรามิเบตาไตรแคลเซียม
ฟอสเฟตท่ีเตรียมไดด้ว้ยเทคนิคต่างๆ อาทิเช่น การวิเคราะห์ดว้ยรังสีเอก็ซ์ (X-ray diffraction analysis) 
การหาความหนาแน่น (density measurement) การหาค่าการหดตวัเชิงเส้น (linear shrinkage) การหา
ขนาดอนุภาค (dynamic light scattering)การทดสอบความแข็ง (hardness) การวิเคราะห์ด้วยกล้อง
จุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope; SEM)การทดสอบความเขา้กนั
ไดท้างชีวภาพ (vitro bioreactivity tastes) เป็นตน้ 

3.1 สารเคมีทีใ่ช้ในการทดลอง 

รายละเอียดสารเคมีและวัตถุดิบตั้ งต้น ท่ีใช้ในการทดลองได้แสดงในตาราง 3.1 ซ่ึ ง
ประกอบดว้ยช่ือสารเคมี สูตรทางเคมี บริษทัผูผ้ลิต มวลโมเลกุล และความบริสุทธ์ิของสาร 

ตาราง 3.1 สารเคมีและวตัถุดิบตั้งตน้ท่ีใชใ้นการทดลอง 

ช่ือสารเคมี ผู้ผลติ ความบริสุทธ์ิ (%) 

เปลือกไข่ - - 

แอมโมเนียมไดไฮโดรฟอสเฟต Fluka analytical 99.8% 

แบเรียมคาร์บอเนต Sigma Aldrich 98.5% 

เซอร์โคเนียมไดออกไซด์ Riedel-de Haen 99.0% 

ไททาเนียม Riedel-de Haen 99.0% 
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เอทานอล Merck 99.0% 

Simulated Body Fluid (SBF) ศวท.มช  

3.2 อุปกรณ์และเคร่ืองมือทีใ่ช้ในการทดลอง 

รายละเอียดอุปกรณ์และเคร่ืองมือท่ีใชใ้นการทดลองไดแ้สดงในตาราง 3.2 ซ่ึงประกอบดว้ย

ช่ืออุปกรณ์และเคร่ืองมือ บริษทัผูผ้ลิตและรุ่นของเคร่ืองมือ 

ตาราง 3.2 อุปกรณ์และเคร่ืองมือท่ีใชใ้นการทดลอง 

อุปกรณ์และเคร่ืองมือ รุ่น ผู้ผลติ 

กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน JSM-6335F Jeol 

กระดาษชัง่สาร 10×10 cm Whiteman 

กระดาษทราย 500,1000,1200 Swallow 

ขวดบดสารชนิด polyetylene 500 cc - 

ครกบดสาร AM-100 Masuda 

เคร่ืองชัง่ไฟฟ้า 4 ต าแหน่ง APX-200 Denver instrument 

เคร่ืองบดแบบหมุนวน ความเร็ว  1430 รอบ/

min 

- 

เคร่ืองขดัไฟฟ้าแบบ 2 หวั Roto pol-v Sturers 

เคร่ืองใหค้วามร้อน J Lav Tech DaihanLabtech co 

เคร่ืองอดัข้ึนรูประบบไฮโดรลิก P-1B-041 Riken Seki co.LTD 

เคร่ืองก าเนิดรังสีเอก็ซ์ Miniflax II Riguku 

เคร่ืองอลัตราโซนิก UP 200S Hielscher 
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เคร่ืองวดัขนาดอนุภาค Nano S Malvern 

ลูกบด YSZ (yttrium-stabilized zirconia) ขนาด 0.5 cm - 

ชุดอดัสารเส้นผา่นศูนยก์ลาง 1 เซนติเมตร - - 

เตาอบไฟฟ้า FH 10 Bogen Fuji 

เตาเผาไฟฟ้า 1700oC สมศกัด์ิซพัพลาย 

โถดูดความช้ืน - - 

เวอร์เนียร์คาลิปเปอร์ Digital Zimm-Zeem 

3.3 วธีิการทดลอง 

3.3.1 การสกดัเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตจากเปลือกไข่ 

การสังเคราะห์เบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตจากเปลือกไข่นั้นเน่ืองจากในเปลือกไข่
มีแร่ธาตุท่ีเหมือนกนักบัในกระดูกของมนุษย ์และเพื่อเป็นการน าส่ิงท่ีเหลือใชม้าใชใ้ห้
เกิดประโยชน์ อีกทั้งยงัเป็นการลดตน้ทุนในการผลิตอีกดว้ย ซ่ึงในการทดลองน้ีเร่ิมจาก
การน าเปลือกไข่มาท าความสะอาด จากนั้นน าไปอบให้แห้งแลว้บดละเอียดดว้ยเคร่ือง
บด จากนั้นน าไปแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 625 oCเป็นเวลา 3 h ดงัรูป 3.4 จากนั้นน ามาผสม
กบัแอมโมเนียมไดไฮโดรเจนฟอสเฟตดว้ยกระบวนการผสมโดยใช้ลูกบอลหรือเคร่ือง
บดผสมแบบหมุนวนนาน 24 h ในตวักลางเอทานอล ต่อมาน ามาท าการคดัแยกลูกบด
ออกและร่อนดว้ยตะแกรง และน าผงเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีได้ไปอบให้แห้งท่ี
อุณหภูมิประมาณ 80 oC นาน 24 h จากนั้นน าไปแคลไซน์อีกคร้ังด้วยอุณหภูมิดงัรูปท่ี 
3.5 เพื่อท่ีจะท าใหไ้ดเ้บตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตออกมา 
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ภาพท่ี3.1 เปลือกไข่ท่ีผา่นการลา้งท าความสะอาดแลว้ 

 

ภาพท่ี 3.2 เคร่ืองบดผสมแบบหมุนวน 
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ภาพท่ี 3.3 แสดงแผนภาพขั้นตอนการสังเคราะห์เบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตจากเปลือกไข่ 

 

 

 

 

 

เผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 625 oCนาน 3 h ดงัรูป 3.4 

เปลือกไข่ 

น าเปลือกไข่มาลา้งท าความสะอาด 

อบใหแ้หง้แลว้น าไปบดละเอียดดว้ยเคร่ืองบด 

น าเปลือกไข่มาผสมกบัแอมโมเนียมไดไฮโดรเจนฟอสเฟสดว้ยเคร่ือง

ผสมแบบหมุนวนนาน 24 h โดยใชเ้อทานอลเป็นตวักลาง 

ตรวจสอบเฟสดว้ย XRD 
 

อบใหแ้หง้ 

เผาแคลไซน์อีกคร้ังดงัรูป 3.5 
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ภาพท่ี 3.4 แสดงแผนภาพขั้นตอนการเผาแคลไซน์เปลือกไข่ 

 
ภาพท่ี 3.5แสดงแผนภาพขั้นตอนการเผาแคลไซน์เบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต 
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3.3.2 การตรวจสอบเฟสดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอก็ซ์ (X-ray diffraction) 

ในงานวิจัยน้ีเม่ือได้ผ่านกระบวนการแคลไซน์เพื่อสกัดเบตาไตรแคลเซียม
ฟอสเฟตมาแลว้ จ าเป็นจะตอ้งมีการตรวจสอบถึงเฟสองค์ประกอบ โดยอนุภาคผงของ
สารเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต ท่ีผา่นการแคลไซน์แลว้จะตอ้งน าไปอบท่ีอุณหภูมิ 110 
oC เพื่อลดความช้ืน และท าการวิเคราะห์ดว้ยรังสีเอ็กซ์ของอนุภาคผงเบตาไตรแคลเซียม
ฟอสเฟตท่ีผา่นการแคลไซน์แลว้ ดว้ยเคร่ืองMiniflux II ดงัรูป 3.6 

 
ภาพท่ี3.6เคร่ือง Miniflux II 

เทคนิคน้ีเป็นการตรวจสอบโดยอาศัยหลักการเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ์(x-ray 
diffraction technique) โดยเม่ือรังสีเอ็กซ์ตกกระทบบนผิววสัดุซ่ึงมีโครงสร้างเป็นผลึก 
และมีการจดัเรียงตวัของอะตอมอย่างมีระเบียบ ซ่ึงมีลกัษณะเป็นระนาบ (hkl) จะท าให้
เกิดการกระเจิง (scattering) ของรังสีเอ็กซ์ โดยท่ีมุมการเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ์ท่ีออก
จากผลึกจะเป็นลกัษณะเฉพาะตามชุดระนาบนั้นๆ และสามารถท่ีจะเกิดการแทรกสอด
แบบเสริมกนัได้เม่ือเป็นรังสีเล้ียวเบน ก็สามารถตรวจสอบไดว้่ารังสีท่ีตรวจจบันั้นมา
จากระนาบใดและมีปริมาณเท่าใด โดยดูจากค่ามุมและความเข้มและรูปแบบการ
เล้ียวเบนท่ีปรากฏ ซ่ึงสารแต่ละชนิดจะมีรูปแบบการเล้ียวเบนท่ีเป็นลักษณะเฉพาะ
แตกต่างกนัตามโครงสร้าง โดยเร่ิมจากการน าผงตวัอยา่งท่ีผา่นการบดละเอียดแลว้บรรจุ
ลงในแผ่นบรรจุสารตัวอย่าง  (sample holder) เก ล่ี ยผงตัวอย่างให้ เรียบโดยใช้
กระจกสไลด์  ใส่แผ่นบรรจุสารตัวอย่างท่ีเตรียมได้ในเคร่ือง XRD และเร่ิมท าการ
ทดสอบโดยใหมุ้มเร่ิมตน้ท่ี 2𝜃เท่ากบั 20 oC และมุม 
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สุดทา้ย 2  เท่ากบั 80 oC จากนั้นผลท่ีแสดงออกมาในรูปของกราฟความสัมพนัธ์
ระหว่างความเขม้กบัมุม 2  จากนั้นน าผลท่ีไดม้าเปรียบเทียบกบัขอ้มูลในแฟ้ม JCPDS 
เพื่อตรวจสอบเฟสและความบริสุทธ์ิของผงตวัอย่างท่ีเกิดข้ึนโดยน าค่ามุม 2  ท่ีไดม้าหา
ค่า d-spacing จากกฎของแบรก สมการท่ี 3.1  





sin2
d      (3.1) 

โดยท่ีd คือ ระยะห่างระหวา่งระนาบ (d-spacing) 

λ คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอก็ซ์ในกรณีน้ี (λ = 1.54439 Aº) 

3.3.3 การหาความหนาแน่นของอนุภาค 

ในงานวิจยัน้ีไดท้  าการหาความหนาแน่นของอนุภาคเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต
ท่ีสกัดได้  เน่ืองจากต้องน าไปใช้ในการค านวณอัตราส่วนในการเติมแบเรียม
เซอร์โคเนียมไททาเนต ซ่ึงในท่ีน้ีจะพิจารณาในส่วนของความถ่วงจ าเพาะ โดยความ
ถ่วงจ าเพาะคือ อัตราส่วนของความหนาแน่นของสารต่อความหนาแน่นของสาร
มาตรฐาน ซ่ึงในท่ีน้ีใช้เคร่ืองมือท่ีเรียกว่า พิกโนมิเตอร์ (ดงัรูป 3.8) โดยสามารถท าได้
โดยหามวลของพิกโนมิเตอร์พร้อมจุก (M1) จากนั้นหามวลของสารตวัอย่างรวมกบัพิก
โนมิเตอร์ (M2) และมวลของน ้ ารวมสารตวัอย่างและพิกโนมิเตอร์ (M3) ท้ายสุดก็หา
มวลพิกโนมิเตอร์และน ้ าโดยไม่มีสารตวัอย่าง (M4) ซ่ึงสามารถใช้สมการ 3.2ในการ
ค านวณ 

ρ =  
M2−M1

(M4−M1)−(M3−M2)
𝜌st    (3.2) 

เม่ือ 𝜌st คือ ความหนาแน่นของของเหลว(g/cm3) 

  คือ ความถ่วงจ าเพาะ(g/cm3) 

 M1 คือ มวลขวดพิกโนมิเตอร์(g) 

 M2 คือ มวลขวดพิกโนมิเตอร์รวมกบัสาร(g) 

 M3 คือ มวลขวดพิกโนมิเตอร์รวมสารและน ้า(g) 
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 M4 คือ มวลขวดพิกโนมิเตอร์รวมน ้า  (g) 

 
ภาพท่ี3.7 ขวดพิกโนมิเตอร์ 

3.4 ขั้นตอนการเตรียมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนตแบบสารละลายของแข็ง 

ขั้นตอนการเตรียมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนต (Ba(Zr0.07Ti0.93)O3) ซ่ึงท าการสังเคราะห์
โดยกระบวนการปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ซ่ึงสารเคมีท่ีใช้นั้นประกอบดว้ย BaCO3, ZrO2และ TiO2

จากนั้นท าการค านวณสารโดยมีอตัราส่วนดงัสมการ (3.3) 

BaCO3+TiO2+ZrO2                    Ba(Zr0.07Ti0.93)O3+CO2   (3.3) 

ท าการชั่งสารด้วยเคร่ืองชั่งสารความละเอียด 4 ต าแหน่ง ตามสัดส่วนท่ีเหมาะสมดังสมการ (3.1) 
จากนั้นน าผงท่ีชัง่เสร็จแลว้มาใส่กระป๋องพลาสติกท่ีบรรจุลูกบดอลูมินา และเอทานอลท าการบดผสม
เป็นเวลา 24 h หลงัจากนั้นกรองแยกสารผสมโดยใชเ้อทานอลลา้งกรองสารผสมผา่นตะแกรงลวดและ
น าสารผสมท่ีได้ไปกวนดว้ยแท่งแม่เหล็กตั้งบนเตาให้ความร้อนเพื่อให้เอทานอลระเหยออกไปจน
เหลือเพียงผงของสารผสมท่ีแห้ง จากนั้นน าไปอบในตูอ้บสาร ดงัรูป 3.9 ท่ีอุณหภูมิประมาณ 150 oC
เป็นเวลา 24 h หลงัจากนั้นน าผงแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนตไปเผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 1350 oC
เป็นเวลา 2h ดว้ยอตัราข้ึน/ลงของอุณหภูมิ 300 oC/min ดงัรูป 3.10 

 
ภาพท่ี3.8 แสดงตูอ้บสาร 
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ภาพท่ี 3.9แสดงแผนภาพขั้นตอนการเผาแคลไซน์แบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนต 

3.4.1 ขั้นตอนการเติมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนตลงในเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตดว้ย
กระบวนการปฏิกิริยาของแขง็ 

หลงัจากท่ีไดส้ารเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีผ่านการสกดัจากเปลือกไข่ และ
แบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนตมาแล้ว จึงน าไปอบในตูอ้บท่ีอุณหภูมิ 80 oCเพื่อก าจดั
ความช้ืนออกไป จากนั้ นท าการเตรียมเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตและแบเรียม
เซอร์โคเนียมไททาเนตในอตัราส่วน 20, 40 และ 60 ดงัตาราง 3.3 (การเตรียมในปริมาณ 
100 กรัม)โดยอตัราส่วนการเติมเป็นร้อยละโดยปริมาตร ซ่ึงใช้วิธีการแบบสารละลาย
ของแข็ง และจึงน ามาผสมรวมกันทั้ งเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตและแบเรียม
เซอร์โคเนียมไททาเนตตามอตัราส่วนท่ีชัง่มาโดยการบดผสมแบบหมุนวนในตวักลางเอ
ทานอลนาน 24 h  ต่อมาท าการแยกเม็ดบดออกและอบให้แห้ง ร่อนแบบละเอียดก็จะได้
เป็นสารประกอบเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีเติมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนต
อตัราส่วนท่ีต่างกนั 

ตาราง 3.3แสดงตารางการค านวณสารตามอตัราการเติม BZT ท่ีอตัราส่วนต่างๆ 
ร้อยละโดยปริมาตรของ BZT น า้หนักของ BZT (g) น า้หนักของ β-TCP(g) 

20 2.3358 97.6642 

40 4.6094 95.3906 

60 6.8233 93.1767 
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ภาพท่ี 3.10 แสดงขั้นตอนการเติมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนต 

3.4.2 ขั้นตอนการเตรียมเซรามิกเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีเติมแบเรียมเซอร์โคเนียมไททา

เนต 

ในขั้นตอนของกระบวนการเตรียมเซรามิกของเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ี
เติมเบตาไตรแคลซียมฟอสเฟต ได้อาศัยการศึกษาช่วงอุณหภูมิในการเผาผนึกจาก
งานวิจยัอ่ืนๆท่ีใกล้เคียง[87-88] โดยในการข้ึนรูปช้ินงานได้มีการเติมสารยึดเหน่ียว 
(binder) เพื่อช่วยในการยึดเกาะกนัของอนุภาค โดยในท่ีน้ีไดเ้ลือกใชส้ารยึดเหนียว โพลี
ไวนิลแอลกอฮอล์ (Polyvinyl alcohol; PVA) เติมลงไปในช้ินงาน และยงัมีส่วนในการ
การเพิ่มความสามารถในการเผาผนึกอีกดว้ย หลงัจากชัง่สารส าหรับข้ึนรูปเรียบร้อยแลว้
จึงท าการผสม PVA แลว้ท าการบดในครก แลว้น าผงท่ีข้ึนรูปดว้ยแม่พิมพข์นาดเส้นผา่น
ศูนยก์ลาง 1 cm ด้วยแรงกดท่ี 1 kg/cm3เป็นเวลานาน 5 วินาทีจากนั้นท าการจดบนัทึก
ความหนา เส้นผ่านศูนยก์ลาง และน ้ าหนักเอาไวเ้พื่อค านวณหาค่าความหดตวั และค่า
ความสูญเสียของมวลภายหลงัการเผาผนึก  แต่ก่อนการเผาผนึกจะตอ้งมีการเผาไล่สาร

ผงแบเรียมเซอร์โคเนียมไททาเนต ผงเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต 

อบท่ีอุณหภูมิ 80 oC นาน 24 h 

ผสมตามอตัราส่วนท่ีก าหนดไว ้

บดผสมนาน 24 h 

แยกเมด็บดออก และอบแหง้ 

ร่อนผา่นตะแกรง 
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ยดึเหน่ียวออกจากช้ินงาน ก่อนการเผาจริงท่ีอุณหภูมิ 500oC นาน 2 h แลว้จึงท าการผนึก
ท่ีอุณหภูมิ 1250 -1350oC  นาน 2h ต่อไป ดงัแสดงขั้นตอนในรูป 3.1 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพท่ี3.11 แสดงแผนภาพขั้นตอนการเตรียมเซรามิกเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีเติมแบเรียม

เซอร์โคเนียมไททาเนต 

 

ผงของสารประกอบ β-TCP/BZT แลว้ 

ผสม PVA  

ชัง่ผงส าหรับการข้ึนรูปของแต่ละเมด็ 

บดผสมในครกบดสาร 

เผาไล่ binder ท่ีอุณหภูมิ 500 °C นาน 2 h 

 

อดัข้ึนรูปขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง 1 cm 

ดว้ยแรง 1 kg/cm3นาน 5 sec 
 บนัทึกเส้นผา่นศูนยก์ลาง,

น ้าหนกัและความหนา 

หา % การหดตวั,หาค่าน ้าหนกัท่ีสูญเสียไป 

เผาผนึกท่ีอุณหภูมิ 1250-1350 °C นาน 2 h 
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ภาพท่ี3.12 ชุดอดัขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง 1เซนติเมตร 

3.5 การตรวจสอบสมบัติทางกายภาพของเซรามิก 

3.5.1 การหาค่าความหนาแน่น 

การงานวิจยัน้ีน้ีไดท้  าการหาค่าความหนาแน่นของช้ินงานเซรามิกท่ีเตรียมไดโ้ดย
ใชห้ลกัการแทนท่ีน ้ าของ Archimedes ท าการทดลองโดยน าเซรามิกท่ีเตรียมไดม้าตม้ใน
น ้ ากลัน่เป็นเวลา 6 h ทิ้งไวใ้ห้เยน็ในอากาศแลว้จึงน ามาชัง่ในน ้ า (W3) ทั้งน้ีเพื่อเป็นการ
ก าจดัผลของรูพรุนภายนอกของสารเซรามิก หลงัจากนั้นน าช้ินเซรามิกท่ีผา่นการตม้มา
ชัง่ในอากาศ (W2) หลกัจากนั้นน าช้ินเซรามิกไปอบในตูอ้บอุณหภูมิ 80 oC เป็นเวลา 24 h 
เพื่อเป็นการท าให้แห้งก่อนน ามาชัง่ในอากาศอีกคร้ังหน่ึง (W1) แลว้จึงท าการค านวณหา
ค่าความหนาแน่นของช้ินงานจากสมการ 3.4 

𝜌𝑠 =
𝑊1

𝑊2−𝑊3
× 𝜌𝑠𝑡      (3.4) 

เม่ือ 𝜌𝑠 และ 𝜌𝑠𝑡 คือ ความหนาแน่นของเซรามิกและน ้าตามล าดบั 

 W1 คือ น ้าหนกัของเซรามิกหลงัการอบแหง้ 

 W2 คือ น ้าหนกัของเซรามิกท่ีชัง่ในอากาศ 

 W3 คือ น ้าหนกัของเซรามิกท่ีชัง่ในน ้า 
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ภาพท่ี3.13 เคร่ืองชัง่ 4 ต าแหน่ง 

3.5.2 การหาค่าการหดตวัหลงัการเผา 

หลงัจากท าการเผาผนึกเซรามิกเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟต ท่ีอุณหภูมิต่างต่าง
แลว้นั้นแลว้จึงน าช้ินงานท่ีไดม้าท าการตรวจวดัการหดตวัของเซรามิกหลงัเผาในรูปของ
การหดตวัเชิงเส้น (Linear shrinkage) ด้วยการวดัขนาดเส้นผ่านศูนยก์ลางก่อนการเผา
และหลงัการเผาผนึก ดงัสมการ 3.5  

𝑆𝐿 = (1 −
𝑙

𝑙0
) × 100     (3.5) 

เม่ือ 𝑆𝐿 คือร้อยละของการหดตวัเชิงเส้นของเซรามิก 

 𝑙 คือ เส้นผา่นศูนยก์ลางหลงัการเผาผนึก 

 𝑙0 คือ เส้นผา่นศูนยก์ลางก่อนการเผาผนึก 

3.6 การศึกษาโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องกราด (SEM) 

 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนมีความสามารถแจกแจงรายละเอียดของภาพและแสดงถึง
ความสามารถในการแยกชดัได ้โดยการประยกุตน์ าเอาอิเล็กตรอนท่ีมีช่วงคล่ืนสั้นกวา่คล่ืนแสงมาและ
ใช้เลนส์สนามแม่เหล็กไฟฟ้า และมีตัวตรวจวดัท่ีจะมาจบัสัญญาณอิเล็กตรอนท่ีเกิดจากการเร่ง
ความเร็วของล าอิเล็กตรอนให้มีความต่างศกัยท่ี์สูงไปกระทบผิวตวัอยา่งจากนั้นก็จะมีอุปกรณ์ในการ
แปลงสัญญาณท่ีได้ให้เป็นสัญญาณภาพปรากฏบนจอรับภาพต่อไปผลท่ีได้คือภาพของวสัดุหรือ
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ตวัอย่างท่ีก าลังขยายมากกว่า 3,000 เท่าถึงระดับมากกว่า 100,000 เท่า อีกทั้ งยงัสามารถแจกแจง
รายละเอียดของภาพซ่ึงข้ึนกบัลกัษณะตวัอยา่งไดต้ั้งแต่ 3 ถึง 100 นาโนเมตร 

อิเล็กตรอนปฐมภูมิ (primary electron) จากแหล่งก าเนิดอิเล็กตรอน(electron gun) จะถูกเร่ง
ดว้ยศกัยไ์ฟฟ้า (1,000 - 3,000 อิเล็กตรอนโวลตห์รือมากกวา่) ท่ีสามารถปรับค่าไดจ้ากนั้นจึงถูกดึงดูด
สู่เบ้ืองล่างโดยแผน่แอโนด (anode plate)ให้มีขนาดเล็กลงเพื่อเป็นการเพิ่มความเขม้ของล าอิเล็กตรอน 
จากนั้นล าอิเล็กตรอนจะวิ่งลงสู่เบ้ืองล่างผา่นเลนส์วตัถุ ซ่ึงท าหนา้ท่ีในการปรับล าอิเล็กตรอนปฐมภูมิ
ใหมี้จุดโฟกสับนผวิตวัอยา่งพอดี และล าอิเล็กตรอนท่ีตกกระทบผวิวตัถุหรือตวัอยา่งจะมีขนาดในช่อง 
5 ถึง 200 nmโดยมีชุดขดลวดควบคุมการส่องกราดของล าอิเล็กตรอนท าหน้าท่ีในการควบคุมทิศ
ทางการเคล่ือนท่ีของล าอิเล็กตรอนบนพื้นผิวตวัอย่าง ซ่ึงผูใ้ช้สามารถก าหนดไดโ้ดยการผ่านทางชุด
ควบคุม (control unit) ขณะท่ีล าอิเล็กตรอนกระทบผิวตวัอยา่งจะเกิดอนัตรกิริยา ระหวา่งอิเล็กตรอน
ปฐมภูมิกบัอะตอมในวสัดุหรือเกิดการถ่ายโอนพลงังานท่ีชั้นความลึกจากพื้นผิวท่ีระดบัต่างๆท าให้
เกิดการปลดปล่อยสัญญาณอิเล็กตรอนชนิดต่างๆ ออกมาซ่ึงใชป้ระโยชน์ในการศึกษาลกัษณะผวิของ
ตวัอยา่ง 

 
ภาพท่ี 3.14 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน 

ในดา้นของการศึกษาโครงสร้างจุลภาค ซ่ึงในงานทดลองน้ีไดใ้ชก้ลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด (SEM) มาใชใ้นการศึกษาลกัษณะโครงสร้างทางจุลภาคของ ผงภายหลงัการแคลไซน์
และช้ินงานท่ีผ่านการเผาผนึกท่ีอุณหภูมิ 1250 oC  เพื่อน าข้อมูลท่ีได้มาใช้ประกอบการอธิบายถึง
โครงสร้างจุลภาคของอนุภาคผงและเซรามิกท่ีมีขนาดเกรนและรูปร่างของเกรนท่ีแตกต่างกนั รวมถึง
ใชป้ระกอบการอธิบายสมบติัทางกายภาพทางเซรามิกท่ีเตรียมได ้โดยเร่ิมจากการน าช้ินงานเซรามิกท่ี
เตรียมไดม้าท าความสะอาด โดยการใช้เคร่ืองอลัตร้าโซนิคเป็นเวลานาน 15 minเพื่อก าจดัส่ิงสกปรก
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ให้หลุดออกไปจากผิวช้ินงาน น าช้ินงานไปอบในตู้อบท่ีอุณหภูมิ 80 oC ประมาณ 24 h เพื่อท าให้
ช้ินงานแห้ง หักช้ินงานตวัอย่างแล้วน าไปติดบนแท่งทองเหลือง (stup) ด้วยเทปคาร์บอน โดยจดั
รอยหักและผิวหน้าของช้ินงานวางตวัอยู่ในแนวท่ีเหมาะสมกบัการตรวจสอบ และท าการเคลือบผิว
ของช้ินงานดว้นคาร์บอน โดยใชเ้ทคนิค sputtering เป็นเวลานาน 45minก่อนท่ีจะน าไปตรวจสอบดว้ย
กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน เพื่อท าการศึกษาลกัษณะโครงสร้างจุลภาคต่อไป 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพท่ี 3.15 แสดงแผนภาพขั้นตอนการศึกษาโครงสร้างทางจุลภาค 

นอกจากนั้นแล้วยงัใช้เทคนิคน้ีในการตรวจสอบลักษณะทางจุลภาคของการเกิดข้ึนใหม่
ของเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีเกิดข้ึนหลงัจากท าการทดสอบความเขา้กนัไดท้างชีวภาพ โดยการ
เตรียมช้ินงานก็ท าโดยการติดช้ินงานบนแท่งทองเหลือง แล้วท าการเคลือบดว้ยทอง นาน 45 วินาที 
แลว้ท าการตรวจสอบดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนต่อไป 

 

 

ผงท่ีผา่นการแคลไซน์ 

ช้ินงานเซรามิกท่ีผา่นการ

เผาผนึก 

อลัตราโซนิก  3 min 
อลัตราโซนิก 15 min 

อบท่ีอุณหภูมิ 80 oC นาน 24 h 

หกัช้ินงานใหมี้ขนาดเหมาะสม 

ติดลงบนเทปคาร์บอน 

ท าการ sputter ดว้ยทอง เป็นเวลา 45 sec 

ท าการตรวจสอบดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน 

หยดลงบนเทปคาร์บอน 
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3.7การตรวจสอบสมบัติทางกลของเซรามิก 

3.7.1 การทดสอบความแขง็แบบวกิเกอร์(Vickers hardness) 

การทดสอบความแข็งแบบวิกเกอร์(Vickers hardness testing: HV) เป็นรูปแบบ
การทดสอบความแขง็ของช้ินงานแบบใชห้วักดเป็นแบบพิรามิดท่ีมีดา้นเท่ากนัทั้ง 4ดา้น 
มีมุมระหว่างผิวหน้าของหัวกด(α) 136o ซ่ึงการออกแบบลกัษณะทางเรขาคณิตของหัว
กดแบบน้ีท าให้ค่าความแข็งแบบวิกเกอร์(HV) น้ีมีความสัมพนัธ์ทีดีกับค่าความแข็ง
แบบบริเนล(HBS) ท่ีค่าระหวา่ง 350 - 400 

การทดสอบโดยหัวกดแบบวิกเกอร์จะท าการกดลงไปในทิศทางแนวตั้ งกับ
ช้ินงานดว้ยแรง P (kgf)ดงัรูป 3.27 โดยท่ีมุมระหวา่งผิวหน้าของหัวกด (α)จะท ามุมกนั 
136 ค่า d1และ d2คือค่าเส้นทแยงมุมของรอยกด (mm)ดังนั้ นค่าเฉล่ีย dจะใช้ในการ
ค านวณหาค่าความแขง็ดงัสมการ 3.6 

HV = 0.9272
𝑃

A
=

2𝑃 sin(
136𝑜

2
)

𝑑2 ~1.8544
𝑃

𝑑2    (3.6) 

เม่ือ HV คือ ค่าความแขง็แบบวสิเกอร์ 

 𝑃 คือ แรงท่ีใชใ้นการทดสอบ (kgf) 

 𝐴 คือ พื้นท่ีผวิของหวักด (mm2)  

 𝑑 คือ ค่าเฉล่ียของความยาวเส้นทแยงมุมของรอยกด (mm) 

ในกรณีท าค่าความแขง็แบบวิกเกอร์ให้อยูใ่นหน่วย GPaไดโ้ดยสมการ 3.7 

HV = 0.0018544 ×
𝑃2

𝑑2
2     (3.7) 

เม่ือ 𝑃2 มีหน่วยเป็นนิวตนั  

เน่ืองทรงเรขาคณิตแบบพิรามิดจากจะมีค่าความสัมพนัธ์ระหวา่งค่าความลึกของ

รอยกดกบัความยาวของเส้นทแยงมุมของรอยกดดงัสมการ 3.8 

h =
𝑑

7.0006
     (3.8) 
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ภาพท่ี3.16 หลกัการท างานของกทดสอบความแขง็แบบวิกเกอร์ตามมาตรฐาน ASTM E92 

 
ภาพท่ี3.17ลกัษณะรอยหวักดแบบต่างๆจากการทดสอบความแขง็แบบวกิเกอร์ 

(a) รอยกดแบบสมบูรณ์ (ideal indentation) (b) รอยกดลกัษณะบุ๋มลงไป (sink-inindentation) 
(c) รอยกดลกัษณะซอ้นๆกนัข้ึนไป (pile-upindentation)(d) รอยกดส่ีเหล่ียมรูปวา่ว 

(kite-shaped indentation) 

 
รูปท่ี3.18 เคร่ืองวดัค่าความความแขง็แบบวกิเกอร์(Vickers Hardness Tester) 
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3.8 การตรวจสอบสมบัติทางไฟฟ้า 

การตรวจสอบสมบติัทางไฟฟ้าจะเร่ิมจากการเตรียมช้ินงานเซรามิกท่ีผ่านการเผาซินเตอร์ไป
ขดัด้วยกระดาษทรายเบอร์ 600 800 1000 และ 1200 ให้ช้ินงานบางลงประมาณ 1 มิลลิเมตร และ
ผวิช้ินงานเซรามิกมีความเรียบจากนั้นท าความสะอาดผิว แลว้จึงน ามาท าขั้วไฟฟ้าเพื่อน าไปวดัสมบติั
ทางไฟฟ้า ประกอบดว้ย สมบติัไดอิเล็กทริกเฟร์โรอิเล็กทริก เพียโซอิเล็กทริก และสัมประสิทธ์ิคู่ควบ
ไฟฟ้าทางกล ดงัรายละเอียดต่อไปน้ี 

3.8.1 การตรวจสอบสมบติัไดอิเล็กทริก (dielectric properties) ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 

ในการตรวจสอบค่าคงท่ีไดอิเล็กทริก และค่าการสูญเสียไดอิเล็กทริก ในการ
ทดลองน้ีไดท้  าการตรวจสอบท่ีอุณหภูมิหอ้ง (ท่ีประมาณ 25o C) สามารถหาค่าไดโ้ดยใช้
เคร่ือง L C R มิเตอร์ดงัรูปท่ี 3.10 ซ่ึงสามารถวดัค่าความจุไฟฟ้า และค่าการสูญเสียไดอิ
เล็กทริก (tan) ในช่วงความถ่ี20 Hz – 2 MHz โดยเร่ิมจากการน าช้ินงานตวัอยา่งท่ีทราบ
ค่าความหนาและเส้นผา่นศูนยก์ลางไปท าขั้วไฟฟ้าโดยการทากาวเงินแบบเผาทั้ง 2 ดา้น
ของช้ินงานน าช้ินงานไปเผาเพื่อท าให้กาวเงินยดึติดกบัผวิเซรามิกไดดี้ท่ีอุณหภูมิ 600 oC
เป็นเวลานาน 15 นาที อตัราการข้ึนลงของอุณหภูมิ 10 oC/นาทีจากนั้นน าช้ินงานมาท า
การวดัท่ีความถ่ี 1 kHz 10 kHz 20 kHz และ 100 kHz โดยท าการเก็บขอ้มูลความถ่ีละ 2
ขอ้มูลเพื่อใชใ้นการหาค่าเฉล่ีย ท าการจดบนัทึกค่าความจุไฟฟ้า และค่าการสูญเสียไดอิ
เล็กทริกตามช่วงความถ่ีท่ีก าหนด จากนั้นน าค่าความจุไฟฟ้ามาท าการค านวณหาค่าคงท่ี
ไดอิเล็กทริก จากสมการ 3.5 

r =  
A

Cd

o
 (3.9) 

เม่ือ  r คือค่าสภาพยอมสัมพทัธ์ 

C คือค่าความจุไฟฟ้า มีหน่วยเป็นฟารัด (F) 

d คือความหนาของสารไดอิเล็กทริก มีหน่วยเป็นเมตร (m) 

A คือพื้นท่ีของไดอิเล็กทริก มีหน่วยเป็นตารางเมตร (m2) 

0 คือค่าสภาพยอมของสุญญากาศมีค่าเท่ากบั8.854*10-12F/m 
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ภาพท่ี 3.19 แสดงเคร่ือง E4980A 20 Hz – 2 MHz Precision LCR meter 

3.8.2 การตรวจสอบสมบัติได อิ เล็กท ริกสัมพัท ธ์กับ อุณหภู มิ  (dielectric constant VS 
temperature) 

ในการทดลองน้ีไดต้รวจสอบความสัมพนัธ์ระหวา่ง ค่าคงท่ีไดอิเล็กทริกเทียบกบั
อุณหภูมิซ่ึงสามารถท าให้ทราบถึงช่วงอุณหภูมิท่ีเซรามิกเกิดการเปล่ียนแปลงเฟส
องคป์ระกอบโดยเม่ือ   เซรามิกเกิดการเปล่ียนแปลงเฟสองคป์ระกอบข้ึนนั้นค่าคงท่ีไดอิ
เล็กทริก (r) จะเกิดการเปล่ียนแปลงอยา่งรวดเร็ว และชดัเจนในช่วงอุณหภูมินั้นๆ ซ่ึงใน
เซรามิกแต่ละชนิดจะมีช่วงอุณหภูมิของการเปล่ียนเฟสท่ีแตกต่างกนัออกไป โดยในงาน
ทดลองน้ีไดท้  าการตรวจสอบในช่วงของอุณหภูมิตั้งแต่ ประมาณ 30oC ไปจนถึง 200oC
ดว้ยอตัราการข้ึน/ลงของอุณหภูมิท่ีประมาณ5 oC/minโดยใช้เคร่ือง E4980A 20 Hz – 2 
MHz Precision LCR meter ซ่ึงต่อเขา้กบัชุดควบคุมอุณหภูมิและชุดประมวลผลดงัแสดง
ในรูปท่ี 3.11 

 
ภาพท่ี 3.20 แสดงชุดควบคุมและประมวลผลเพื่อทดสอบสมบติัไดอิเล็กทริกเทียบกบัอุณหภูมิ 
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3.8.3 การตรวจสอบสมบติัเฟร์โรอิเล็กทริก (ferroelectric measurement)  

ในงานทดลองน้ีไดท้  าการตรวจสอบสมบติัเฟร์โรอิเล็กทริกของเซรามิก PSZT-
ZN ท่ีผ่านการท าขั้วไฟฟ้าด้วยกาวเงินมาท าการตรวจสอบสมบติัของเฟร์โรอิเล็กทริก
โดยการวิเคราะห์จากวงฮีสเทอรีซีส  เพื่อท าการศึกษาถึงความสัมพันธ์ระหว่าง
สนามไฟฟ้า และโพลาไรเซชนัของเซรามิก อีกทั้งยงัไดท้  าการศึกษาถึงสภาพคงเหลือ
ของโพลาไรเซชนั(remanent polarization; Pr) และค่าสนามไฟฟ้าลบลา้งของโพลาไรเซ
ชัน (coercive electric field; Ec) โดยใช้ เค ร่ือ งว ัด ฮีส เท อ รี ซี ส  (hysteresis analyzer) 
Precision High Voltage Interface ซ่ึงสามารถใหส้นามไฟฟ้าไดสู้งสุดท่ี 20 kV/cm แสดง
ในรูป 3.12 โดยการน าช้ินงานท่ีผ่านการท าขั้ววางใน holder ซ่ึงช้ินงานจะจุ่มในน ้ ามนั
ซิลิโคน (silicone oil) เพื่อป้องกันการพังทลายทางไฟฟ้า (electric breakdown) ใน
งานวจิยัน้ีจะให้สนามไฟฟ้าสูงสุด 3 kV จากนั้นช้ินงานจะถูกเช่ือมต่อกบัเคร่ืองเก็บประจุ
ไฟฟ้ามาตรฐาน (standard capacitor) บนเคร่ือง Sawyer Tower circuit (รูปท่ี 3.12) ท า
การเก็บขอ้มูลซ่ึงประกอบไปดว้ยวงฮีสเทอรีซีส (hysteresis loop) C/V Characterization 
และ IV Characterization  

 
ภาพท่ี 3.21 แสดงชุดทดสอบสมบติัเฟร์โรอิเล็กทริก 

3.8.4 การตรวจสอบค่าสัมประสิทธ์ิเพียโซอิเล็กทริก (piezoelectric coefficient, d33) 

ในการตรวจสอบค่าสัมประสิทธ์ิเพียโซอิเล็กทริกของเซรามิก PSZT-ZNสามารถ
ท าไดโ้ดยเร่ิมจากการน าช้ินงานตวัอยา่งท่ีผา่นการท าขั้วไฟฟ้าโดยใชก้าวเงินแบบเผาทั้ง 
2 หนา้ของช้ินงาน มาผา่นกระบวนการโพลลิง (poling) เพื่อให้เกิดการจดัเรียงตวัของได
โพลโมเมนต์ และท าให้สารเซรามิกสามารถแสดงพฤติกรรมการเกิดสมบติัเพียโซอิ
เล็กทริก ท าการโพลในน ้ ามันซิลิโคนท่ีอุณหภูมิ 70 ºC ให้สนามไฟฟ้า dc เท่ากับ 3 
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kV/mm เป็นเวลา 30 นาที เคร่ืองโพลสารแสดงในรูปท่ี 3.13 จากนั้นน าเม็ดเซรามิกท่ีท า
การโพล เรียบร้อยแล้วน ามาเก็บไวเ้ป็นเวลา 24 ชั่วโมง ก่อนท่ีจะน ามาท าการวดัค่า
สัมประสิทธ์ิพิโซอิเล็กทริกโดยใชเ้คร่ือง KCF S5865 d33meter (รูปท่ี 3.14)  

 

ภาพท่ี 3.22 แสดงเคร่ืองมือในการโพลสารเซรามิก 

 
ภาพท่ี 3.23 แสดงเคร่ือง KCF S5865 d33meter 

3.9 การทดสอบทางชีวภาพ 

3.9.1 การทดสอบความเขา้กนัไดท้างชีวภาพ (vitro bioreactivity tastes) 

ในการทดสอบความเขา้กนัไดท้างชีวภาพนั้นเป็นการทดสอบการเหน่ียวน าการ
เกิดอะพาไทต์ใหม่บนวสัดุทางชีวภาพ โดยการแช่ตวัอย่างลงในสารละลายจ าลองท่ีมี
ไอออนเหมือนเลือดจริงๆ ดงัตาราง 3.4 เพื่อเป็นการจ าลองสภาวะการก่อตวัของเบตา
ไตรแคลเซียมฟอสเฟตบนวสัดุทางการแพทย ์[57] โดยการทดสอบในการทดลองน้ีท า
โดยการท าความสะอาดผิวหน้าของช้ินงานด้วยการสั่นแบบอลัตราโซนิกเม็ดเซรามิก
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เป็นเวลา 15 min ต่อมาแช่ในสารละลาย SBF เป็นเวลานาน 7, 14, 28, 56 วนั โดยเก็บ
สารตวัอย่างท่ีแช่สารละลาย SBF ไวท่ี้ห้องอุณหภูมิ 37 oCหลังจากท่ีแช่สารลายครบ
ก าหนดแลว้ก็ลา้งสารละลายออกดว้ยน ้ าท่ีปราศจากไอออน เพื่อหยุดการเกิดอะพาไทต์
ใหม่บนพื้นผิวช้ินงาน หลังจากนั้นน าไปอบท่ีอุณหภูมิ 80oC เป็นเวลา 3 h ตรวจสอบ
ลกัษณะของเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตท่ีเกิดข้ึนโดยใชก้ลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน 

 
 

รูปท่ี3.24 แสดงการแช่เมด็เซรามิกเบตาไตรแคลเซียมฟอสเฟตในสารละลาย SBF 

ตาราง 3.4 แสดงปริมาณความเขม้ขน้ของสารละลาย SBF เทียบกบัความเขม้ขน้ของเลือด  

Ion 
Concentration (mol/dm3) 

Simulated body fluid (SBF) Human blood plasma 

Na+ 142.0 142.0 

K+ 5.0 5.0 

Mg2+ 1.5 1.5 

Ca2+ 2.5 2.5 

Cl- 147.8 103.0 

HCO3
- 4.2 27.0 

HPO4
2- 1.0 1.0 

SO4
2- 0.5 0.5 

 

 


