
การดาเนิบการทคลลง อุปกรณ์ที่ใใโ

3.1 เคร่ีลง«ลน.ละลารเค«ท่ีใอัใบการทคลลง

3.1.1 เคร่ีลง «ลท่ีใชใบการทคลอง «ด้งบ

1. เคร่ีองวิด pH (pH meter)
2. เคร่ึองให้ความรอนพร้อมเคร่ืองคนเฒ่เหลีก (hot plate with magnetic

stirror)
3. กรวย Buchner Funnel และเครื่องดูดสุญญากาศ (vacuum pump)
4. ตู้อบไฟฟ้า (oven)
5. โกร่ง
6. เคร่ืองบดแบบ ball mill
7. เครื่องวิเคราะห์ลมบัติทางความร้อนของวิลดุ ด้วยวิธี Differential Thermal 

Analysis (DTA) และวิธี Thermogravimetric Analysis (TGA) (Netzsch STA 409 C)
8. เตาไฟฟ้า (electric furnace)
9. เคร่ืองเอกช์เรย์ดฟแฟรกโตมิเตอร์ (X-Ray Diffraction Spectrometer. XRD) 

(JEOL : JDX-3530)
10. เคร่ืองอัดข้ึน2ปแบบไฮโดรลิก (hydrualic press. Uniaxial press)
11. เคร่ืองวิดขนาดการกระจายตัวของอนุภาค (Shimadzu SA-CP2 particle

size analyzer)
12. กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron 

Microscope, SEM ) (JEOL : JSM-5410)
13. เครือง Stereomicroscope (Zeiss)
14. ตะแกรงร่อน (Sieve)

ในการทดลองนี้ได้ทำการศึกษาหาภาวะที่เหมาะลม ในการเตรียมแคลเชียลเตบิไลซ์

เชอร์โคเนียโดยวิธีการตกตะกอนร่วม เพื่อใช้เป็นตัววิดออกซิเจน โดยใช้สารตังต้น คือ เชอร่โคนิล

ออกชีคลอไรด์ออกตะไฮเดรต
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15. เคร่ืองวัดอ้ตราการไหลของอนุภาคแบบฮอล์ล (Hall Flowmeter)
16. เคร่ืองหาความหนาแน่นหลงกา?เคาะของอนุภาคแบบกระแทก (Stamp

Volumeter)
17. เวอร์เนียร คาลิป'เปอร์
18. เคร่ือง Impedance analyzer (HP 4192A)

3 . 1 . 2  ส า ร เ ด ร ท ีใ ช ใ บ ก า ร ท ด ล อ ง

1. เชอร์โคนิลออกซีคลอไรด์ออกตะไฮเดรต (zirconyl oxychloride

octahydrate, ZrOCI2*8H20 ) (WAKO Pure Chemical Industries.,Ltd : 99 %)

ต า ร า ง ท  3.1 แสดงลักษณะเฉพาะและส่วนประกอบทางเคมีของ 
เชอร์โคนิลออกซีคลอไรด์ออกตะไฮเดรตท่ีใ¥1นการทดลอง

Appearance White-slightly yellow, 
Crystals-crystalline powder

Solubility in Water to pass test
Nitrate to pass test

(NOg) ะ max. about 0.003 %

Sulfate (S04) max. 0.003 %

Heavy metals (as Pb) max 0.002 %
Sodium (Na) max. 0.05 %
Potassium (K) max. 0.01 %
Calcium (Ca) max. 0.01 %

Cerium and Titanium
to pass test

(Ce : max. about 0.005 %) 
(Ti : max. about 0.0005 %)

Iron (Fe) max. 0.002 %
Assay min. 99.0 %
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2. แคลเซียมคลอพ(calcium chloride, CaCI2) (MERCK : > 95 %)

3. กรดออกซาสิก (oxalic acid, C2H20 4-2H20 ) (MERCK : > 99.5 %)

4. ลารละลายแอมโมเนีย (ammonia solution) (MERCK : 25 %)

5. อีทานอล (ethanol absolute, C2H5OH) (MERCK : 99.8 %)

3.2 ว ิธ ีการทดลอง [28, 29]

นำเชอรโคนิลออกซีคลอไรด์ออกตะไฮเดรต มาละลาย'ใน'นํ้ากลั่น ทำปฏิกิริยากับแคลเซียม 
คลอไรดไนอัตราส่วนต่าง  ๆ ดังนี้ 8, 10, 13 และ 16 เปอรีเซ็นตโดยโมล (mol. %) กวนผลม จาก 
นนหยดกรดออกซาลิกที่มีความเข้มข้น 1 โมล/ลิตร และปรับ pH ดัวยสารละลายแอมโมเนีย เกิด 
เป็นแคลเซียมออกซาเลต แอดด้ทํฟ เชอร์โคเนียเจล (calcium oxalate additive-zircon ia gel) ขืน 
นำเจลที่ได้ไปทำการเผาแคลไซน์ (calcine) ที่อุณหภูมิ 850 ๐C อัตรากา?ให้ความร้อน 4 ๐C/นาที 
เผาเฟเป็นเวลา V i ชั่วโมง ให้ได้เป็นแคลเซียลเตบิไลซ์เชอรโลเนีย นำผงที่ได้มาบดในขวด

พลาสติกโดยใช้อีทานอลเป็นตัวกลาง และลูกบดเชอร์โคเนีย เป็นเวลา 8 ชั่วโมง แล้วนำไปอบแห้ง 
ท่ี 80 ๐C เป็นเวลาประมาณ 24 ชั่วโมง หลังจากนี้นนำมาทำเป็นแกรนุล (granules) อัดขึ้นรปชิ้น

งานและเผาผนีก (sinter) ท่ีอุณหภูมิ 1500 ๐C อัตราการให้ความร้อน 4 °C/Uาที เผาแซ่เป็น 
เวลา Vi ช่ัวโมง ทำการตรวจลอบลมบิตต่าง  ๆ ท่ีเหมาะลมในการนำแคลเซียลเตบิไลซ์เซอรโค 
เนียท่ีเตรียมได้ไปใช้เป็นตัวกัดออกซิเจน วิธีการทดลองได้แลดงดังแผนผังใ'เชุปท่ี 3.1

3 . 3  ก า ร อ 'อ ก น บ ‘ข ก า ร ท ค ล อ ง

วิธีการออกแบนการทดลองในการหาภาวะที่เหมาะลมในการเตรียมแคลเซียลเตบิไลช์ 
เซอรโคเนียเพ่ีอใช้เป็นตัวกัดออกซิเจนน้ีมีจำนวนตัวแปร 6 ตัว คือ

1. pH
2. อุณหภูมิ
3. ความเข้มข้นของสารละลายต้ังต้น
4. ความเข้มข้นของลารละลายแอมโมเนียท่ีใช้ในการปรับ pH
5. เวลาในการบดเจลท่ีเตรียมได้หลังผ่านการอบแห้งแล้ว
6. ปริมาณแคลเซียมคลอไรด์ท่ีใช้ทำปฏิกิริยา



ZrOCI2'8H 20  solution + CaClj solution

-P S

-  flow  rate
-  tab and filled density 

- green density

- XRD, SEM 
density, conductivity

25 m l., 1 M. oxalic acid 1 ปร ้บ ์ pH (8-11) 
แระอ ุณ หภม (30-90 *C )1 V

Precipitate (Ca0(Zr0C20 4)-H20) [38]
(Calcium oxalate additive-zirconia gel) 

-----------------------—washing (hot d istilled w a te r 
^  แระ ethyl a lcohol) 

suction filte ring

drying (80 *c, 24 h.)

ball m illing (8 h., ethanol)T
drying (80 *c, 24 h.)

i
Powder

T ~
Granules

i
press (565.56 kg.cm .'*, Uniaxia l)

test piece

“ I
S in te r (1500 *c, soak 1/2 h.)โ

(ขนาค 4» -  1.5 cm ., h -  0.2 cm.

Sintered test piece

รูปที 3.1 แผนผังแสดงข้ันตอนและวิธการทดลอง
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3.4 การตรวจวักษถ!ะเฉพาะ

3.4.1 การตรวจวิเคราะห์สมบัติทางความร้อน

ทำการวิเคราะหโณบัติทางความร้อนด้วยเคร่ือง Differential Thermal Analysis 
(DTA) และเคร่ือง Thermogravimetric Analysis (TGA)

3.4.2 การตรวจการกระจายขนาดอนุภาคภายหวังการบดและภายหวังการ 
นคลไซน์

ทำการวิเคทะห์การกระจายของอนุภาคลารด้วยเครื่อง particle size analyzer

3.4.3 การวิเคราะห์เฟส (Phase analysis)

นำตั'วอย่างที่ตองการทราบองค์ประกอบเฟลไปตรวจด้วยเครื่อง X-ray 

diffractometer ใช้ Cu เป็น source โดยมีค่า 20 ตงแต่ 20 ๐ ทีง 90 ๐

3.4.4 การตรวจวัก'ษถเะเฉพาะของแกรฆูล

3.4.4.1 อัตราการไหล โดย'ไซ้เคร่ือง,วัดอัตราการ,ไหลของอนุภาคแบบฮอวัล
และทำการวัดตามวิธี ASTM Designation : B213-90 โดยซ่ังเม็ดแคลเชียลเตบิไลช์เชอร์โค
เนียท่ีทำแกรนุเลซ้นแล้ว ปล่อยให้เม็ดแคลเชียสเตบิไลช์เชอรโคเนียไหลออกจากภาชนะ$ปก?วยจน 
หมดพร้อมวับเวลา แล้วนำไปหาค่าตามสูตร

อัตราการไหล = 'นาห1นกเม็ดแคลเชียลเตบิ'ไลซ์เซอรโคเนย (10 กรม)________
เวลาท่ีเม็ดแคลเชียลเตบิไลซ้เชอร์โคเนียไหลออกจากกรวยจนหมด (วินาที)

3.4.4.2 ความหนาแน่นบรรจุ (Filled density) และความหนาแน่นภายหวังการ 
เคาะ (Tab density) ทำการวัดตามวิธีของ ASTM Designation : B527-93 ทดลอบโดยซ้ง 
น้ําหนักเม็ดแคลเชียลเตบิไลซ์เชอ?โคเนีย 10 กรม เทใส่ในกระบอกแก้วตวงขนาด 25 ลูกบาศก์ 
เชนติเมตร วัดปริมาตรของเม็ดแคลเซียลเตบิไลซเซอร์โคเนียทั้งหมดจากขีดบอกปริมาตร
ช้างกระบอกตวง แล้วนำไปคำนวณ
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ความหนาแน่นบรรจุ = นๆหนักเม็ดแคลเชียสเตบิไลซ์เซอริโคเนีย n o  กรัม)
ปริมาตรเม็ดแคลเชียสเตบิไลช์เชอริโคเนีย (ลูกบาศก์เซนติฌตร)

จากน้ันนำไปใส่ในเครื่องหาความหนาแน่นหลังการเคาะของอนุภาคแบบ 
กระแทก ทำการเคาะ 3,000 คร้ัง เม่ือครบแล้ววัดปริมาตรจากขีดข้างกระบอกตวงอีกคร้ัง แล้วน่า 
ไปคำนวณ

ความหนาแน่นภายหลังการเคาะ = นาหนักเม็ดแคลเชียสเตบิไลซ์เซอริโคเนย (10 กรัม^
ปริมาตร (ลูกบาศก์เซนติเมตร)

อัตราส่วนระหว่างความหนาแน่นบรรจุก์บความหนาแน่นภายหลังการ 
เคาะ (Tab density / Filled density) จะแสดงถงความลามารถในการอัดต์วของเม็ดแคลเชีย 
ลเตบิไลซ์เซอริโคเนีย

3A 4 .3  เปอร์เซ็นต์ความช้ืนของเม็ดแคลเชียลเตบิไลช์เซอริโคเนีย โดย^มชั่ง 

น้ัาหนักเม็ดแคลเชียลเตบิไลซ์เชอริโคเนีย จำนวน 1 กรัม นำ’ไปทำการอบแห้ง'ไข้อุณหคุม็ 80 ๐C 
เป็นเวลา 1 วัน แล้วน่าไปช่ังน้ัาหนักอีกคร้ัง

ฟอร์เซ็นต์ความชื้น = (น้ําหนักก่อนอบแห้ง - น้ําหใโกหลังอบแหง) X 100
น้ัาหนักก่อนอบแห้ง

3A 4 .4  การตรวจ^ปรางของเม็ดแคลเชียลเตบิไลซ์เชอริโคเนีย โดยน่าไปตรวจ 
ด้วยเคร่ือง Stereomicroscope ท่ีกำลังขยายของเลนส์วัตฤ 4 เท่า (Objective lens 4x)

3.4.5 การตรวจลักษณะของช้ืนงาบภายหลังการช้ืนรูปและภายหลังการเผาผนึก

ทำการหาความหนาแน่นของช้ินงานภายหลังการช้ืน^ป (Green density) และ 
ความหนาแน่นของช้ินงานหลังการเผาผนืก (Apparent density) โดยวัดขนาดและช่ังน้ัาหนัก
ชิ้นงานภายหลังการขึ้โนุป และภายหลังการเผาผนึกโดยใข้เวอร์เนียร์ คาลิปเปอร์ และเคร่ืองช่ัง 
น้ัาหนักไฟฟ้า
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3.4.6 การตรวจลักษณะเฉทาะ?บงานท่ีผ่านการเผาผนึก

หาความหนาแน่นบัลค์ (Sulk density), เปอร์เซ็นต์การดูดซีมน้ํา และเปอร์เซ็นต์ 
เอพพาเรนทํโพโรซิตี ทำการวัดตามวิธีของ ASTM Designation : C373-86 (Reapproved
1994) โดยนำช้ินงานไปต้มในน้ํากล่ันให้เดือดเป็นเวลา 5 ช่ัวโมง โดยให้น้ําท่วมช้ินงานตลอดเวลา 
เฟช้ินงานท้ิงไว้ 24 ช่ัวโมง แห้วนำไปช่ังน้ําหนักใน'นา (Suspended weight) และช่ังน้ําหนักเปียก 
(Saturated weight) นำมาหาค่าลมบัตต่าง  ๆตามสูตร

% เอพพาเรนท'โพโ?ซีตี = 
% การดูดซีมน้ํา =
ความหนาแน่นนัลค์

เม่ือ อ
ร 
M 
V

3.4.7 การตรวจโครงสร้างจุลภาค

[(M' - D) / V] X 100 
[(M - D) / D] X 100 
อ /  (M - ร)

น้ําหนัก แห้ง (กรัม)
น้ําหนักใน'นา (กรัม)
น้ําหนักเปียก (กรัม)
ปริมาตร (ลูกบาศก์เซนติเมตร)

ตรวจโครงสร้างจุลภาคของชิ้นงานที่ผ ่านการเผาผนึกแห้ว โดยใช้เครื่อง 
Scanning Electron Microscope ทำโดยการนำตัวอฟางช้ินงานท่ีไต้ไปทำการทุบให้แตกแห้วนำ 
ไปติดก์บลตัด (Stud) ทองเหลือง อบให้แห้ง จากน้ันนำไปเคลือบด้วยทองโดยวิธี sputtering แห้ว 
นำเช้าเคร่ือง

3.4.8 การตรวจส«ปติทางไฟฟ้า

ทำการตรวจสอบค่า ionic conductivity โดยเครือง Impedance analyzer โดย 
ใช้ความท่ีท่ี 1,000 รอบต่อวินาที ใช้กระแสไฟแบบสลับ (A.C.) [39]

ท่ีอุณหภูมิ 480-710 ° c  โดยคำนวณจากสูตร

C L -G /A
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เม่ือ a  = ค่าความสามารถในการนำไฟฟ้า

(conductivity ; ohm 1 cm. )

L = ความหนาของช้ินงาน (เชนติเมตร)
G = ค่าการนำไฟฟ้า

(conductance ; siemens, ohm 1)

A = พ้ืนท่ีหน้าตัดของช้ินงาน (ตารางเชนติเมตร)

จากน้ันทำการหาค่า activation energy โดยนำค่าความสามารถในการนำไฟฟ้า 
ท่ีได้มารายงานผลแบบกราฟในร5วงอุณหฦมิต่าง  ๆ ค่าความชัน (slope) ของกราฟ สามารถนำมา 
คำนวณหาค่า activation energy ได้จากสมการชอง Arrhenius (Arrhenius equation) [40]

a ï o 0 -exp(-Ea/kT)

เม่ือ O ค่าความลามารถในการนำไฟฟ้า

(conductivity ; ohm 1cm .า)

CT0 pre-exponential factor

Ea = activation energy of ionic motion

k Boltzmann constant

(1.38 X 10 23 J /K )

T อุณหกุ)มิส์มบุรณ์ (absotute temperature, K)

โดยทำการเขียนเป็นกราฟร:1M'ว่าง เท (O-T) m j 1/T ความชันของเด้นกราฟท่ี

E J  k แทนค่า.หาค่า activation energy ได้
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