
การทดลองและวิเคราะห์ทดสอบ

ในการสืกษาวิธีการข้ึนรูปของวัสดุเซิงประกอบเซรามิก-พอลิเมอร์ซนิด 0-3 ซ่ึงวิธีการ
ทดลองและการวิเคราะห์ทดสอบท่ีได้รวบรวมในบทน้ีจะครอบคลุมถึงวิธีการเตรียมสารเลดเซอร์โค- 
เนตไททาเนต การข้ึนรูปวัสดุเซิงประกอบโดยวิธีต่างๆ และวิธีการตรวจสอบสมบัติช้ินงานท่ีเตรียม 
ข้ึน ตลอดจนวิธีการเตรียมตัวอย่างและหลักการทำงานของเคร่ืองมือ

สารเคมีท่ีใข้ในการวิจัยคร้ังน้ีประกอบด้วยสารเลดออกไซด์ เซอร์โคเนียมออกไซด์ ไททา- 
เนียมออกไซด์ เป็นสารประกอบหลักสำหรับลังเคราะห์สารเลดเซอร์โคเนตไททาเนต สาร PVDF 
สำหรับเป็นเฟสพอลิเมอร์ สารเอทิลแอลกอฮอล์ สารเมทิล เอทิล คีโตน (MEK) และ สาร'อะซิ'โตน 
เป็นตัวทำละลาย รายละเอียดแสดงในตาราง 3.1

ตารางท่ี 3.1 รายละเอียดของสารเคมีท่ีใซิในการทดลอง

บทที่ 3

ซ่ือสาร แหล่งท่ีมา ข้อมูลเฉพาะ

สารเสดออกไซด์ (PbO) Kanto Chemical >99.05%
สารเซอร์โคเนียมออกไซด์ (Zr02) Fluka Chimeka >99.0%
สารไททาเนียมออกไซด์ (ท 0 2) Fluka Chimeka >99.0%
สารพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรด์ Fluka Chimeka Mr~534,000
(PVDF)

สารละลายเอทิลแอลกอฮอล์ BDH AnalaR 99.8%min assay
(C2H 5  OH)
สารละลายเมทิล เอทิล คีโตน Unilab Reagent -

(MEK) (C2 H5 COCH3)
สารละลายอะซิโตน Carlo Erba Reagenti 99.8% min assay
(CH3 COCH3 )

X ว4ิ1ปว้0ั
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รายละเอียดของอุปกรณ์และเครื่องมือที่จำเป็น'โนการทดลองเตรียมสารเซรามิกและอุปกรณ์ 
สำหรับเตรียมสารวัสดุเซิงประกอบ แสดงในตาราง 3.2

ตารางท่ี 3.2 รายการอุปกรณ์และเคร่ืองมือ

อุปกรณ์และเคร่ืองมือ บริษัท ข้อมูลเฉพาะ

เคร่ืองช่ัง 4 ตำแหน่ง Mettler instrument รุ่น Mettler AM 100

เคร่ืองบดบอลมิล Hitachi ความเร็ว 214 รอบต่อนาที

ตู้อบ Tabai espec coorperation รุ่น Safty oven SPHH-100

เตาเผา Naberterm อูณหภูมิสูงสุดท่ีใข้ใต้
1370°c

เครองอัดไฮดรอสก T.M.C.Hydraulic press แรงอัดสูงสุด 1 0  ตัน

เคร่ืองอัด CIP Kobelco รุ่น Dr.CIP
เคร่ืองขัด Marumoto kocho kaisha
แผ่นขัด Buehler P 1000 และ 2400
เคร่ืองล้างอัลตร้าโซนิค Decon ultrasonic
เคร่ืองเคลือบทอง (Ion coater) Eiko รุ่น Eiko IB-3
เครองดูดอากาศ Buehler
(Vacuum desiccator)
Particle size analyzer Shimadzu รุ่น SA-CP3

X-ray diffractometer (XRD) Shimadzu รุ่น XD-610
Scanning electron microscope JEOL รุ่น JSM-T330A
Thermogravimetric Analyzer SEIKO รุ่น TG/DTA 200
and Differential Thermal
Analyzer (DTA & TGA)
Differential Thermal Analyzer Perkin-Elmer รุ่น DTA 7
(DTA)
Thermogravimetric Analyzer Perkin-Elmer รุ่น TGA7
(TGA)
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3.1 การสิกษาลักษณะทางกายภาพข'องสาร

3.1.1 การวัดการกระจายขนาด'อนุภาค

นำสาร PbO, Z r02, Ï i0 2, PZT และ PVDF ประมาณ 1 กรัม มาผสมกับสารละลาย 
โซเดียมเฮกซะเมตาฟอสเฟต (sodium hexametaphosphate) ความเข้มข้น 2 % โดยน้ําหนัก เพ่ือ 
ช่วยในการกระจายตัว (dispersing agent) กวนผสมกันโดย magnetic stirrer ประมาณ 1 0  นาที 
จนเกิดการกระจายตัวอย่างสม่ําเสมอ จากน้ันใช้ pipette ลุ่ม.สารละลายมาวิเคราะห์ขนาดอนุภาค 
โดยเคร่ือง Centrifugal Particle Size - Analyzer รุ่น SA-CP3

3.1.2 การสิกษาลักษณะจุลโครงสร้าง

การดีกษาลักษณะจุลโครงสร้างของช้ินงาน โดยใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง
กราด (Scanning Electron Microscope, SEM) รุ่น JSM-T330A เพ่ือดีกษาขนาดรูปร่างและการ 
กระจายของอนุภาคขนาดรูพรุน รอยแตก ตัวอย่างท่ีนำมาวิเคราะห์เป็นได้ท้ังผงและช้ินงาน (เม็ด 
สาร แท่ง แผ่น ฯลฯ) การวิเคราะห์โดยเคร่ือง SEM สำหรับงานวิจัยคร้ังน้ีมีการเตรียมตัวอย่างตังน้ี

- ตัวอย่างที,เป็นผง เช่น PZT และ PVDF จะผสมผงตัวอย่างลงในสารละลายท่ีไม่ละลาย 
ผงตัวอย่าง เพ่ือให้ผงตัวอย่างเกิดการกระจายตัวเพ่ือให้เห็นลักษณะอนุภาคอย่างซัดเจน จากน้ัน 
แบ่งส่วนของผสมหยดลงบนแท่นรอง (stud) เป่าให้แห้งแล้วจึงนำไปเคลือบผิวด้วยทองโดย เคร่ือง 
Ion coater นาน 4 นาที เพ่ือให้เกิดสภาพนำไฟฟ้า แล้วนำมาวิเคราะห์ลักษณะจุลโครงสร้างของ 
PZT ท่ีกำลังขยาย 5000 เท่า ส่วน PVDF ท่ีกำลังขยาย 1500 และ 10000 เท่า

- ตัวอย่างท่ีเป็นช้ินงาน ท่ีข้ึนรูปเป็นเม็ดกลม (disk) ของวัสดุเซิงประกอบเซรามิก-พอลิ 
เมอร์ ตรวจวิเคราะห์พ้ืนผิวท่ีห์ก (Fracture Surface) แล้วไปติดบนแท่นรองท่ีเคลือบด้วยคาร์บอน 
จากน้ันนำไปเคลือบทอง แล้วนำไปตรวจลักษณะจุลโครงสร้างของพ้ืนผิวท่ีห์กโดยใข้ท่ีกำลังขยาย 
100 ถึง 10000 เท่า ใช้กำลังขยายที'ต่างกัน เน่ืองจากต้องการดูขนาดอนุภาคของ PVDF ที,เกาะ 
กลุ่มกัน ให้ซัดเจนย่ิงข้ึน

- สำหรับการดีกษาลักษณะการเช่ือมต่อของเฟสเซรามิกและพอลิเมอร์ ท่ีฃึนรูปด้วย'วิธี 
hot- press โดยดีกษาจากลักษณะผิวท่ีซัด ทำการเตรียมตัวอย่างโดยหักช้ินงานและนำไปซัดจนผิว 
หน้าเรียบ จากน้ันนำไปเผาในเตาเผาท่ีอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส นาน 18 นาที ด้วยอัตราความ 
ร้อน 2  องศาเซลเซียสต่อนาที นำช้ินงานไปติดบนแท่นรองท่ีเคลือบด้วยคาร์บอน นำไปเคลือบทอง 
และดีกษาลักษณะจุลโครงสร้างด้วยกำลังขยาย 7500 เท่า
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3.1.3 การสิกษาลักษณะเฟส

การคืกษ'าเฟสของสาร PbO, าา02, Z r02, PZT และ PVDF ใช้เครือง X-ray 
Diffractometer (Shimadzu Corporation รุ่น XRD-6000) การเตรียมตัวอย่างท่ีเป็นผง ทำโดยอัด 
ผงตัวอย่างลงในแผ่นอะลูมิเนียมและปาดผิวหน้าให้เรียบ ส่วนช้ินงานของวัสดุเซิงประกอบ เตรียม 
โดยนำช้ินงานไปติดบน Sample Holder ท่ีทำจากอะลูมิเนียม โดยวางให้ผิวหน้าของเม็ดสารเรียบ 
ขนานไปกับแผ่นอะลูมิเนียม Holder การวิเคราะห์เฟสใช้ Cu-Ka radiation โดยมีค่า X  = 1.5405 
Â  ความต่างตักย์ 30 kV. และกระแส 30 mA. ทำการตรวจสอบต้ังแต่มุม 20 ท่ี 10 ถึง 80 องศา 
สำหรับการวิเคราะห์วัสดุต้ังต้น (PbO, ไา02 1 Z r0 2  และ PVDF) ทำการวิเคราะห์ต้ังแต่มุม 20 เท่า 
กับ 20 ถึง 80 องศา สำหรับผง PZT หลังเผาแคลไซน์จะวิเคราะห์ต้ังแต่มุม 20 ต้ังแต่ 20-60 เพ่ือ 
ตรวจสอบเฟสของไพโรคลอร์ซ่ึงถ้ามีจะปรากฏซัดเจนท่ี 20 เท่ากับ 29.5 องศาเน่ืองจากเป็นมุม 20 
ท่ีมี intensity สูงสุด นำผลท่ีได้จากการวิเคราะห์!.ปเปรียบเทียบกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS ของ 
สารแต่ละชนิดท่ีทำการทดลอง การ์ดมาตรฐาน JCPDS ท่ีใช้ในการวิจัยรวบรวมไวิในภาคผนวก ก

3.1.4 อิทธิพลของความร้อนต่อสารพอลิเม,อร์และวัสดุเซิงประกอบ

ในการสืกษาอิทธิพลของความร้อนต่อสารพอลิเมอร์และวัสดุเซิงประกอบในการ 
ทดลองนี้ใช้วิธีการคืกษา 2 วิธีด้วยกัน คือ วิธี Differential Thermal Analysis และ 
Thermogravimetric Analysis สำหรับลารพอลิเมอร์และวัสดุเซิงประกอบ เพ่ือสืกษาการเปล่ียน 
แปลงของสารเม่ือได้รับความร้อนท่ีอุณหภูมิต่างๆ รายละเอียดการวิเคราะห์ทดสอบมีตังต่อไปน้ี

3.1.4.1 การสืกษาอิทธิพลของความร้อนโดยวิธี Differential Thermal Analysis (DTA)
การคืกษาอิทธิพลของความร้อนต่อสาร PVDF โดยเคร่ือง DTA (SEIKO รุ่น TG/DTA 

220) เตรียมตัวอย่างโดยนำ PVDF มาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ จากน้ันนำไปอบที,อุณหภูมิ 
80 องศาเซลเซียส นาน 1  ช่ัวโมง เพ่ือไล่ความช้ินออก และทำให้เย็นตัวใน desiccator จากน้ันนำ 
PVDF ไปใส่ในถ้วยครูซิเบิลเพ่ือคืกษาอุณหภูมิท่ีเกิดปฏิกิริยาของ PVDF โดย'ใช้1อะลูมินา เป็นสาร 
อ้างอิงและทำการวิเคราะห์ต้ังแต่อุณหภูมิ 30 ถึง 900 องศาเซลเซียส โดยมีอัตราการให้ความร้อน 
ท่ี 10 องศาต่อนาที ในบรรยากาศออกซิเจน สำหรับวัสดุเซิงประกอบ PZT:PVDF อัตราส่วน 75:25 
เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร เตรียมข้ึนและนำมาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 1 0 0  เมซ จากน้ันนำไปอบและ
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นำมาวิเคราะห์ โดยเคร่ือง DTA (Perkin-Elmer รุ่น DTA7) ตังแต่อุณหภูมิ 50 ถึง 600 องศา
เซลเซียส โดยใช้อัตราการให้ความร้อน 10 องศาเซลเซียสต่อนาที
3.1.4.2 การคืกษาอิทธิพลของความร้อนโดยวิธี Thermogravimetric analysis (TGA)

การคืกษาอิทธิพลของความร้อนต่อสาร PVDF โดยเครือง TGA (SEIKO รุ่น TG/DTA 
220) ซ่ึงเป็นการคืกษาการเปล่ียนแปลงน้ําหนักของสารตัวอย่างเม่ืออุณหภูมิเปล่ียนไป การเตรียม 
ตัวอย่างโดยนำ PVDF มาร่อนผ่านตะแกรงเบอร์ 100 เมซ จากนันนำไปอบไล่ความชืนท่ี อุณหภูมิ 
80 องศาเซลเซียส นาน 1 ช่ัวโมง และนำไปตรวจลอบกับเคร่ือง TGA อุณหภูมิท่ีใช้ทดสอบต้ังแต่ 
30 ถึง 900 องศาเซลเซียส โดยมีอัตราการให้ความร้อน 10 องศาเซลเซียสต่อนาที ลำหรับวัสดุเซิง 
ประกอบ PZT:PVDF อัตราล่วน 75:25 เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร นำมาวิเคราะห์ โดยเคร่ือง TGA 
(Perkin-Elmer รุ่น DTA7) ต้ังแต่อุณหภูมิ 50 ถึง 600 องศาเซลเซียส โดยใช้อัตราการให้ความร้อน 
10 องศาเซลเซียสต่อนาที

3.1.5 การวัดค่าความหนาแน่น

- ค่าความหนาแน่นของผง PZT วิเคราะห์โดยหลักของอาร์คีมิดิส นำขวด pycnometer 
พร้อมฝาปิดช่ังน้ําหนัก (B) จากน้ันบรรจุสารท่ีต้องการวิเคราะห์อย่างน้อย 5 กรัม ลงในขวดแล้วช่ัง 
น้ําหนัก (P) ค่อย  ๆ เทน้ํากล่ันลงในขวดท่ีมีสารอยู่อย่างช้า  ๆ ประมาณ 2 ใน 3 ของปริมาตรขวด 
นำขวดเช้าเคร่ืองดูดอากาศประมาณ 30 นาที เพ่ือลดอากาศท่ีแทรกอยู่ตามรูพรุนและเพ่ือให้ 
อนุภาคเล็ก  ๆ ตกตะกอนลงล่ด้านล่างขวด เติมน้ํากล่ันลงในขวดช้า  ๆ จนเต็มขวด ปิดฝาขวดแล้ว 
เช็ดรอบขวดออกให้แห้ง ช่ังน้ัาหนักรวมของขวดท่ีบรรจุสารและน้ําจนเต็ม (T) ทำความสะอาดขวด 
pycnometer และอบแห้งใน desiccator จากน้ันเติมน้ํากล่ันลงในขวดเปล่าอีกคร้ังจนเต็ม ปิดฝา 
และเช็ดรอบขวดให้แห้งจึงนำไปช่ัง (พ) คำนวณความหนาแน่นของผงอนุภาคโดยใช้สมการ

P = (P~B>Pw
( พ - ธ ) - ( 'โ - P)

โดยท่ี p c คือ ความหนาแน่นของผงอนุภาค (g/cm3) 
p w คือ ความหนาแน่นของน้ํา (g/cm3)
B คือ น้ําหนักของขวด pycnometer พร้อมฝาปิด (g)
P คือ น้ําหนักของขวดซ่ึงบรรจุสารพร้อมฝาปิด (g)
T คือ น้ําหนักของขวดซ่ึงบรรจุสารและน้ํากล่ันพร้อมฝาปิด (g)
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พ คือ น้ําหนักของขวดซ่ึงบรรจุน้ํากล่ันพร้อมฝาปิด (g)
- สำหรับความหนาแน่นของผง PVDF วิเคราะหํโดยใช้เคร่ือง He pycnometer รุ่น - 

AccuPyc 1330 Pycnometer เน่ืองจากความหนาแน่นของผง PVDF มีค่าน้อยประกอบกับ 
อนุภาคมีขนาดเล็ก ดังน้ันในการหาความหนาแน่นโดยวิธีแรกไม่ได้ผล การวัดความหนาแน่นโดย 
วิธีน้ีอาดัยการแทรกซึมของก๊าซฮีเลียม (He) เช้าไปในสารตัวอย่าง ความหนาแน่นของตัวอย่าง 
ลามารถคำนวณได้จากน้ําหนักของตัวอย่างซ่ึงจะต้องทราบก่อนท่ีจะทำการวิ!.คราะห์ กับปริมาตร 
ของตัวอย่าง ซ่ึงได้จากการคำนวณผลการเปล่ียนแปลงของความดันภายในระบบ เม่ือปล่อยให้ 
ก๊าซฮีเลียม ถูกดูดซับบนตัวอย่างในช่วงเวลาท่ีเหมาะสม ตามทฤษฎีดังน้ี

เม่ือปล่อยก๊าซเช้าไปในเซลก๊าชจะแทรกซึมเข้าไปในตัวอย่างจนได้ปริมาตรของตัวอย่าง ดังสมการ
^samp ^cell ^gas

มวลของสาร (ทา) ได้จากการช่ังดังน้ัน
ความหนาแน่น (p) = ------

(Vce„ ~ v >

แต่เน่ืองจากก๊าซมีการหดและขยายตัว ดังน้ันจึงออกแบบเซลให้มี 2 เซล ดังรูป

v a lv e  v a lv e  v a lv e
S a m p le  c e ll e x p a n s io n  c e ll

โดยระบบอยู่ในสภาวะปกติ คือ ความดันบรรยากาศ (Pa) อุณหภูมิห้อง (Ta) เม่ือปล่อยก๊าซเช้าไป 
ใน sample cell ด้วยความดัน P1 ดังแสดงในรูป

o p e n  c lo s e  c lo s e
S a m p le  c e ll e x p a n s io n  c e ll

p,
-  V ) = ท C R T p Vล exp n e RTaP l ( v ce„ samp a
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nc = จำนวนโมลของก๊าซใน Vc e 11 

ท6 ะ= จำนวนโมลของก๊าซใน vexp

o p e n  o p e n  1 c lo s e
S a m p le  c e ll e x p a n s io n  c e ll

P  pr  2  r 2

^2 ( v c e ll — ^ s a m p  ^ e x p  ) — n c ^ a  n e p T a

จากท้ัง 3 สมการจะได้

P 2 ( y c e l l  — ^ s a m p  ^ e x p  j — P1 l^ c e ll  —  ^ s a m p  )  Pa ^ e x p

สามารถหา vsanipได้จากสมการ

'samp =  V,
'e x p

cell
p1 -

P2 -

โดย P,,P2 ,Paได้จากการวัดโดย Pressure Transducer และจะหาความหนาแน่นได้จากสมการ

ความหนาแน่น (p) =  — —
^samp

- ส่วนความหนาแน่นของช้ินงานวัสดุเซิงประกอบเซรามิก-พอสิเมอร์วิเคราะห์โดยการนำ 
ช้ินตัวอย่างไปขัดผิวหน้าให้เรียบโดยใช้แผ่นขัด Sic ขนาดความละเอียด 1000 และ 2400 จากน้ัน 
นำไปอบจนแห้งท่ีอุณหภูมิ 105-110องศาเซลเซียส แล้วปล่อยให้เย็นลง นำไปช่ังน้ําหนักแห้ง (Dry 
weight) บนเคร่ืองช่ังท่ีมีความละเอียดถึงทศนิยม 4 ตำแหน่ง จากน้ันนำเม็ดสารไปเข้าเคร่ืองดูด 
อากาศ (Vacuum pump) นาน 30 นาที แล้วจึงเติมน้ําลงไปในภาชนะท่ีใส่เม็ดสาร ดูดอากาศต่อ 
อีก 60 นาที จึงนำเม็ดสารมาช่ังน้ําหนักสารอ่ิมตัวแขวนลอย (Suspended weight) และ'นาหนัก
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อ่ิมตัว (Saturated weight) แล้วนำไปคำนวณความหนาแน่นรวม (Bulk density) และฟอ?เชนต์ 
รูพรุน (% Apparent Porosity) คำนวณจากสมการ

bulk density = ------- X Pพ - ร
(พ -อ )% apparent porosity = --------1X P X100
(พ - ร )

โดยท่ี P คือ ความหนาแน่นของน้ํา ณ อุณหภูมิท่ีทำการทดลอง (g/cm3)
อ คือ น้ําหนักแห้ง (g)
ร คือ น้ําหนักอ่ิมตัวแขวนลอย (g)
พ คือ น้ําหนักอ่ิมตัว (g)

การคิดเปอร์เชนต์ความหนาแน่นทางทฤษฎีของวัสดุเข็iงประกอบคำนวณจากสมการ

% ความหนาแน่นทางทฤษฎี = ---------—------------------—------- X100
(D p z t x ^ ) + ( D pvdfx ^ )

โดยท่ี อ คือ ความหนาแน่นท่ีวัดได้ (g/cm3)
Dpzt คือ ความหนาแน่นของผง PZT (g/cm3)
Dpvdf คือ ความหนาแน่นของ PVDF (g/cm3)
VpZT คือ ปริมาตรของ PZT (cm3)
Vpv0F คือ ปริมาตรของ PVDF (cm3)
V คือ ปริมาตรรวม Vp2T + VPVDF (cm3)
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3.2 การเตรึยมสารเลดเชอร์โคเนตไททาเนต (PZT)

การเตรึยมสารเลดเชอร์โคเนตไททาเนตโดยวิธีการผลมออกไซด์ (Mixed oxide) แสดง 
ในรูปท่ี 3.1 สารต้ังต้นท่ีใช้ประกอบด้วย เสดออกไซด์ (Lead oxide : PbO) เซอรเคเนียมออกไซด์ 
(Zirconium oxide: Z r02) และไททาเนียมออกไซด์ (Titanium oxide: T i02) ก่อนผสม นำสารตัง 
ต้นไปอบท่ีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส นาน 2 ช่ัวโมง เพ่ือไล่ความช้ืน ท้ิงให้เย็นตัวลงใน 
desiccator และนำไปช่ังน้ําหนักตามสูตร Pb(Zr052'TiO048)O3  โดยใช้เคร่ืองช่ังท่ีมีความละเอียดทศ 
นิยม 4 ตำแหน่ง นำสารต้ังต้นมาบดผสมในขวดโพลีเอทิลีนซนิดความหนาแน่นสูง (HDPE) ที,มีลูก 
บดเซอร์โคเนีย และอะซิโตน (acetone) เป็นตัวกลางในการช่วยบดผสม เป็นเวลา 16 ช่ัวโมง จาก 
น้ันนำของผสมท่ีได้มาอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส และบดด้วยโกร่ง (Pestle and 
mortar) นำผงท่ีได้ไปเผาแคลไซน์ (calcine) ท่ีอุณหภูมิ 850 องศาเซลเซียส นาน 4 ช่ัวโมง ในถ้ว 
ยอะลูมินาซ่ึงมีฝาปิดและผนึกฝาปิดด้วยซีเมนต์ท่ีมีล่วนผสมอะลูมินาและเซอร์โคเนียในอัตราล่วน 
1:1 โดยน้ําหนัก เพ่ือป้องกันการสูญหายของตะก่ัว กราฟการให้ความร้อนในข้ันตอนการแคลไซน์ 
แสดงในรูปท่ี 3.2 หลังจากแคลไซน์นำผงท่ีได้ไปบดให้ละเอียดในขวดบดเป็นเวลา 16 ช่ัวโมง นำไป 
อบให้แห้งอีกคร้ัง จากน้ันนำมาบดและร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ แบ่งสารเสดเซอร์โคเนตไท 
ทาเนตมาล่วนหน่ึงเพ่ือนำไปวิเคราะห์เฟสท่ีเกิดช้ืนโดยวิธี XRD ส่วนผงท่ีเหลือนำไปใช้ในการผสม 
กับพอลิเมอร์ให้เป็นวัสดุเชิงประกอบ
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รูปท่ี 3.1 ข้ันตอนการเตรียมสารเลดเชอร์โคเนตไททาเนต (PZT) สำหรับข้ึนรูปวัสดุเซิงประกอบ
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รูปท่ี 3.2 แผนภูมิการเพ่ิมอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ (Calcination profile)

3.3 วิธีการขึ้นรูปวัสดุเซิงประกอบ

การข้ึนรูปวัสดุเซิงประกอบชนิด 0-3 ท่ีใซิในการทดลองน้ีมี 3 วิธี คือ

วิธีท่ี 1 กา?ใช้เอทานอลเป็นสารละลายในการผสม PZT-PVDF และข้ึนรูปโดยการอัด 
ไฮดรอลิก และอัดต่อด้วย Cold Isostatic Press และเผาท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส

วิธีท่ี 2 การใช้เอทานอลเป็นสารละลายในการผสม PZT-PVDF และข้ึนรูปโดยวิธี hot- 
press ท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส

วิธีท่ี 3 การใช้เมทิล เอทิล คืโตน (MEK) เป็นตัวทำละลาย PZT-PVDF และข้ึนรูปโดยวิธี 
hot-press ท่ีอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส 
มีรายละเอียดในแต่ละวิธีตังต่อไปน้ี
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วิธีการข้ึนรูปด้วยวิธีน้ีเร่ิมด้วยการผสมผง PZT ก ับ 'PVDF ในอัตราส่วน PZT:PVDF เท่า 
กับ 60:40 70:30 และ 80:20 เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร โดยคำนวณจากความสัมพันธ์ของความ 
หนาแน่นของสารแต่ละตัว (ความหนาแน่นทางทฤษฎีซ่ึงได้จากการคำนวณผล XRD ของสาร PZT 
เท่ากับ 7.97 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร ได้จากการคำนวณผลกราฟ XRD ความหนาแน่นของ 
PVDF เท่ากับ 1.8 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร ได้จากการวิเคราะหํโดยเคร่ือง He-Pycnometer) 
กับปริมาตรท่ีต้องการ นำมาคำนวณหาน้ําหนักของสาร ในข้ันตอนแรกจะทำโดยการผสมสารท้ัง 
สองตัวโดยใช้สารละลายเอทานอล (C2H5OH) เป็นตัวกลางท่ีช่วยผสมสารให้มีการกระจายตัว 
อย่างสม่ําเสมอและเป็นสารละลายท่ีนิยมใช้กันท่ัวไปและมีในห้องทดลอง ใช้แท่งแม่เหล็ก
(Magnetic stirrer) ช่วยในการผสมประมาณ 30 นาที จากน้ันนำสารละลายไปวางบน hot-plate 
เพ่ือระเหยสารเอทานอลออกไป ขณะท่ีเอทานอลเร่ิมระเหยส่มสารละลายบางส่วนออกมาสืกษา 
ลักษณะการผสมระหว่างสาร PZT และ PVDF โดยเคร่ือง SEM ส่วนของผสมท่ีเหลือให้ความร้อน 
ต่อจนกระท่ังสารเอทานอสระเหยหมด จากนั้นนำผงของสารผสมมาบดด้วยโกร่ง และร่อนผ่าน 
ตะแกรงขนาด 100 เมซ ช่ังน้ําหนักแล้วนำไปอัดด้วยเคร่ืองอัดไฮดรอลึกท่ีแรงอัด 64 MPa. และนำ 
ไปอัดต่อด้วยเคร่ือง CIP ท่ีแรงอัด 169 MPa. (2000 kgf/cm2) จากน้ันนำช้ินงานไปเผาท่ีอุณหภูมิ 
200 องศาเซลเซียส ซ่ึงอุณหภูมิน้ีพิจารณาจากปฏิกิริยาการหลอมตัวของสาร PVDF ซ่ึงแสดงใน 
กราฟ DTA และ TGA รูปท่ี 4.16 ใช้อัตราการให้ความร้อน 120 องศาเซลเซียสต่อช่ัวโมง จาก 
อุณหภูมิห้องจนถึงอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส และท้ิงไว้ 30 นาที แล้วลดอุณหภูมิในการเผาลง 
จาก 200 องศาเซลเซียส จนถึงอุณหภูมิห้อง (30 องศาเซลเซียส) นำช้ินงานท่ีได้มาตรวจความหนา 
แน่น ลักษณะจุลโครงสร้าง ข้ันตอนในการเตรียมสาร PZT-PVDF โดยการอัดและเผา แสดงในรูปท่ี

วิธืที่ 1 การใช้เอทานอลเป็นสารละลายในการผสม PZT-PVDF และข้ึนรูปโดยการอัด
ไฮดรอลึก และอัดต่อด้วย Cold Isostatic Press และเผาท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเร็!ยส

3.3
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ว ิเคราะห ์ส ารละลายด ้วย SEM

ตรวจว ิเคราะห ์ด ้วย DTA

รูปท่ี 3.3 ข้ันตอนการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบโดยวิธีการอัดและเผาช้ินงาน
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นำสารผลม PZT:PVDF อัตราส่วน 60:40 70:30 และ 80:20 เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร 
มาละลายด้วยเอทานอล แล้วนำไปอบแห้งทำให้เป็นผงโดยการร่อนผ่านตะแกรง 100 เมช รอการ 
ข้ึนรูป ขณะเดียวกันเตรียมแบบพิมพ์โดยนำไปอบท่ี 150 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 5 นาที จากน้ัน 
นำส่วนผสมท่ีเตรียมข้ึนมาเทใส่แบบพิมพ์แล้วนำแบบพิมพ์ท่ีมีสารบรรจุอยู่ไปอบอีก 10 นาที แล้ว 
จึงนำไปอัดโดยวิธี hot-press ท่ีแรงดัน 128 MPa ท่ี 200 องศาเซลเซียส นาน 30 นาที จากน้ันนำ 
ไปตรวจสอบลักษณะจุลโครงสร้างด้วย SEM ข้ันตอนการข้ึนรูปโดยวิธีน้ีสรุปในรูปท่ี 3.5

วิธีการ hot-press

วิธีที่ 2 การใช้เอทานอลเป็นสารละลายในการผสม PZT-PVDF และข้ึนรูปโดยวิธี hot-
press ที่อุณหภูมิ 200 องศาเซลเร๊ัเยส

การข้ึนรูปโดยวิธี hot-press เป็นกระบวนการข้ึนรูปโดยให้แรงอัดในแนว uniaxial ขณะ 
เดียวกันให้ความร้อนแก่สารท่ีทำการข้ึนรูปด้วย อุปกรณ์ท่ีใชในการทำ Hot Press ประกอบด้วย 
เคร่ืองอัดไฮดรอสิก เคร่ืองนำความร้อน (heater) เคร่ืองควบคุมอุณหภูมิ (controller) และเทอร์- 
โมคอปเปิล ดังแสดงในรูป 3.4 ในข้ันตอนการอัด นำแบบพิมพ์ (mould) ท่ีบรรจุสารท่ีต้องการอัด 
มาครอบด้วยเคร่ืองนำความร้อนซ่ึงต่ออยู่กับเคร่ืองควบคุมอุณหภูมิและเทอร์โมคอบเปิล ขณะให้ 
แรงอัด วัดอุณหภูมิของ mould และสามารถแช่แรงอัดท่ีอุณหภูมิ ตามต้องการได้ วิธีการน้ีจะช่วย 
ให้อนุภาคของพอสิเมอร์ท่ีเป็นส่วนผสมของวัสดุเซิงประกอบเกิดการอ่อนตัวและสามารถทำให้การ 
อัดเกิดได้ดีข้ึน ส่งผลให้เน้ือสารหลังอัดแน่นข้ึนอีกด้วย

รูปที 3.4 เครือง hot-press
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รูปท่ี 3.5 ข้ันตอนการเตรียมวัสดุเซิงประกอบ PZT-PVDF โดยใช้เอทานอลเป็นตัวผสมและขึนรูป 
โดยวิธี hot-press
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วิธีที่ 3 การ,ใช้เมทิล เอทิล คืโตน (MEK) เป็นสารละลายในการผสม PZT-PVDF และข้ึน
รูปโดยวิธี hot-press ที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเธียส

ส่วนผสมท่ีใซ้ในการข้ึนรูปประกอบด้วย PZTiPVDF ในอัตราส่วน เท่ากับ 60:40 65:35 
70:30 75:25 80:20 และ 85:15 เปอร์เซ็นตโดยปริมาตร อัตราส่วน 65:35 75:25 และ 85:15 เป็น 
อัตราส่วนท่ีเพ่ิมข้ึนมาจากอัตราส่วนผสมเดิม การใช้ปริมาณพอลิเมอร์น้อยลงเน่ืองจากส่วนผสม 
สามารถร่อนผ่านตะแกรงขนาด 50 เมช ได้ การเตรียมสารเร่ิมโดยนำพอลิเมอร์ PVDF มาละลาย 
ในตัวทำละลายเมทิล เอทิล คีโตน (Methyl Ethyl Ketone : MEK) เน่ืองจาก MEK สามารถเป็นตัว 
ทำละลายสาร PVDF ได้*20, ใช้แท่งแม่เหล็ก (Magnetic stirrer) และความร้อนช่วยในการละลาย 
จนกระท่ัง PVDF ละลายหมดได้เป็นสารละลายใส เติมผงเซรามิก PZT ในส่วนผสมน้ันลงไป กวน 
และให้ความร้อนต่อไปจนกระท่ังตัวทำละลายเร่ิมระเหย แบ่งสารละลายบางส่วนมาเพ่ือสืกษๆ
ลักษณะการผสมระหว่าง PZT และ PVDF โดยเคร่ือง SEM เม่ือตัวทำละลายระเหยไปหมด นำ 
สารผสมท่ีได้มาบดด้วยโกร่งและร่อนผ่านตะแกรง 50 เมช ใช้ตะแกรงขนาดน้ีเน่ืองจากพอลิเมอร์ท่ี 
เคลือบอนุภาคของเซรามิกจะเกาะกันเป็นแผ่นจึงไม่สามารถร่อนผ่านตะแกรง 100 เมซ ได้จากน้ัน 
นำไปอัดข้ึนรูปโดยวิธี hot-press ใช้แรงอัด 128 MPa. ท่ีอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส นาน 30 
นาที การลดอุณหภูมิในการอัด hot-press เน่ืองจากอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส สูงเกินไปจึงทำ 
ให้ PVDF หลอมตัวติดแบบพิมพ์ จึงได้ช้ินงานท่ีไม่สมบูรณ์และวิธีการใช้ hot-press เป็นการให้ 
ความตันควบคู่ไปกับความร้อนจึงสามารถใช้อุณหภูมิท่ีต่ําลงได้ ท้ังน้ีข้ึนอยู่กับความตันท่ีใช้ หลัง 
จากน้ัน นำไปตรวจสอบลักษณะจุลโครงสร้างและความหนาแน่น ข้ันตอนการเตรียมและข้ึนรูปของ 
วิธีที่ 3 นี้แสดงในรูปท่ี 3.6
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รูปท่ี 3.6 ข้ันตอนการเตรยมวัสดุเชิงประกอบ PZT-PVDF โดยใช้ MEK เป็นสารละลายในการผสม 
และฃึนรูปโดยวิธี hot-press
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