
ผลการทดลอง

ผลการทดลองท่ีได้นำมาเสนอประกอบด้วย 2 ส่วน คือ ผลการวิเคราะห์สารต้ังต้นท่ีใซ้ 
เต'รียม สารเลดเซอร์โคเนตไททาเนตท่ีเตรียมข้ึนและสารท่ีใช้ในการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบ โดยได้ 
คืกษาการกระจายขนาดของอนุภาค ลักษณะอนุภาค ลักษณะโครงสร้างของสารและลักษณะการ 
เปล่ียนแปลงของสารเม่ือได้รับความร้อน และผลการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบ โดยทำการคืกษาผล 
ของการผสมสารและวิธีการข้ึนรูปจากสมบ้ติทางกายภาพ ได้แก่ ความหนาแน่นและลักษณะจุล- 
โครงสร้างของวัสดุเชิงประกอบท่ีเตรียมข้ึน

4.1 ผลการวิเคราะห์วัตถุดิบ

สาร PbO, Zr02 และ าา02 และวัตถุดิบท่ีใช้ในการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบ เช่น PZT ท่ี 
เตรียมข้ึนและPVDF ถูกนำมาตรวจลอบคุณสมปติทางกายภาพ เช่น การกระจายขนาดอนุภาค 
ลักษณะจุลโครงสร้าง เฟสของสารต้ังต้น การเกิดปฏิกิริยาเม่ือไต้รับความร้อน รายละเอียดมีดังต่อ
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4.1.1 การกระจายขนาดอนุภาค

จากการวิเคราะห์พบว่า เลดออกไซด์(PbO) มีการกระจายขนาดอนุภาคอยู่ในช่วง
0.15-15ไมโครเมตรโดยอนุภาคท่ีเล็กกว่า 2 ไมโครเมตร จะมี!]รมาณน้อย ส่วนอนุภาคท่ีใหญ่กว่า 
2 ไมโครเมตร จะมีปริมาณมาก และอนุภาคส่วนใหญ่จะมีขนาด 15 ไมโครเมตร ขนาดอนุภาค 
เฉล่ียท่ีร้อยละ 50 (d50) เท่ากับ 6.3 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดอนุภาคแสดงในรูปท่ี 4.1 
และ 4.2

0.1 1 10 100 

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.1 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคของเลดออกไซด์

0.1 1 10 100 

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.2 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของเสดออกไซด์
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เชอร์โคเนียมออกไซด์ (Zr02) มีการกระจายขนาดของอนุภาคในช่วง 0.15-20 ไมโครเมตร 
กลุ่มแรกมีขนาดอนุภาคส่วนใหญ่ประมาณ 0.3 ไมโครเมตร กลุ่มที,สองมีขนาดอนุภาคส่วนใหญ่ 
อยู่ในช่วง 7-11 ไมโครเมตร อนุภาคเฉล่ียท่ีร้อยละ 50 (dso) เท่ากับ 4.7 ไมโครเมตร กราฟการ 
กระจายขนาดอนุภาคแสดงในรูปท่ี 4.3 และ 4.4

0.1 1 10 100 ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.3 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคของเชอร์โคเนียมออกไซด์

0.1 1 10 100

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปที่ 4.4 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของเชอร์โคเน ียมออกไซด ์
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ไททาเนียมออกไซด์ (าา02) มีการกระจายขนาดอนุภาคในช่วง 0.3-30 ไมโครเมตร กลุ่มท่ี 
มีฃนาดเล็กกว่า 2 ไมโครเมตร จะมีปริมาณมาก ล็วนอนุภาคท่ีมีฃนาดใหญ่กว่า 2 ไมโครเมตร มี 
ปริมาณน้อย โดยอนุภาคส่วนใหญ่จะมีขนาด 0.4-0.5 ไมโครเมตร ขนาดอนุภาคเฉล่ียท่ีร้อยละ 50 
(d50) เท่ากับ 0.44 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดอนุภาคแสดงในรูปท่ี 4.5 และ 4.6

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.5 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคของไททาเนียมออกไซด์

0.1 1 10 100 

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.6 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของไททาเนียมออกไซด์
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เลดเซอร์โคณตไททาเนต (PZT) หลังจากการบด 16 ช่ัวโมง มีการกระจายขนาดอนุภาค 
อยู่ในช่วง 0.15-20 ไมโครเมตร อนุภาคส่วนใหญ่อยู่ในช่วง 1-3 ไมโครเมตร ขนาดอนุภาคเฉล่ียท่ี 
ร้อยละ 50 (d50) เท่ากับ 1 ไมโครเมตร กราฟการกระจายขนาดอนุภาคแสดงในรูปท่ี 4.7 และ 4.8

0.1 1 10 100 
ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.7 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคของเลดเซอรโคเนตไททาเนต

0.1 1 10 100 
ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปที่ 4.8 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของเลดเซอร์โคเนตไททาเนต
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พอลิ1พ นิลิดี'น'ฟลูออไรด์ (PVDF) มีการกระจายขนาดอนุภาคอยู่ใน4]!วง 1.5-60ไมโครเมตร 
อนุภาคท่ีเล็กกว่า 6 ไมโครเมตร มีปริมาณมาก และอนุภาคท่ีใหญ่กว่า 6 ไมโครเมตร มีปริมาณ 
น้อย ขนาดอนุภาคส่วนใหญ่อยู่ไน !ๆวง 3-5 ไมโครเมตร ขนาดอนุภาคเฉล่ียท่ีร้อยละ 50 (d50) เท่า 
กับ4 ไมโครเมตรกราฟการกระจายขนาดอนุภาคแสดงในรูปท่ี4 .9และ4.10

0.1 1 10 100 
ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปท่ี 4.9 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคของพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรด์

0.1 1 10 100 

ขนาดอนุภาค(ไมโครเมตร)

รูปที่ 4.10 กราฟแสดงการกระจายขนาดอนุภาคแบบสะสมของพอลิไวน ิล ิด ีนฟลูออไรด ์



4.1.2 ลักษณะอนุภาควัตถุดิบท่ีใชในการขึ้นรูปวัสดุเข๊ัเงประกอบ

การวิเคราะห์ลักษณะอนุภาคของวัตถุดิบโดยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส,องกราด 
พบว่าอนุภาคของเลดเซอร์โคเนตไททาเนต (PZT) ส่วนใหญ่จะมีขนาดอยู่ในช่วง 1-3 ไมโครเมตร 
แสดงในรูปท่ี 4.11 ซ่ึงสอดคล้องกับผลของการกระจายขนาดของอนุภาคดังท่ีกล่าวไว้แล้ว

รูปที, 4.11 ลักษณะอนุภาคของเลดเซอร์โคเนตไททาเนตท่ีเตรียมข้ึนและผ่านการบดละเอียด
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ลักษณะอนุภาคของพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรด์ มีลักษณะกลมมน ซ่ึงประกอบด้วยอนุภาค 2 
ชนิดคือ primary particles และ secondary particles โดย primary particles มีขนาดอยู่ไนช่วง 
ประมาณ 0.2 ไมโครเมตร และ secondary particles มีขนาดอยู่ในช่วง 4-5 ไมโครเมตร โดย 
secondary particles เกิดจากการรวมตัวกัน (agglomerate) ของ primary particles ตังแสดงใน 
รูปท่ี 4.12 ซ่ึงขนาดของ secondary particles ท่ีวัดภายใต้กล้อง SEM จะมีขนาดใกล้เคียงกับ 
ขนาดอนุภาคท่ีได้โดยใช้เคร่ือง particle sizer ตังกล่าวแล้ว

(ก)

(ข)
รูปท่ี 4.12 อนุภาคและการเกาะตัวกัน (agglomerate) ของพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรด์ 

กำลังขยาย ก) 1500 เท่า ข) 10000 เท่า
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4.1.3 ลักษณะเฟสของวัตถุดิบ

จากการวิเคราะห์ลักษณะโครงสร้างของสารตังต้น โดย XRD ของ PbO พบพีคที 20 เท่า 
กับ 29.09 30.33 และ 53.12 องศา โดยสอดคล้องกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 05-0570 ซ่ึง 
มีค่า 20 ของ 3 พีคหลักท่ี 29.09 30.31 และ 53.07 องศา

ท02พบพีค 20 หลัก 3 พีคท่ี 25.33 48.06 และ 37.82 องศา ซ่ึงตรงกับการ์ดมาตรฐาน 
JCPDS เลขท่ี 04-0477 โดยมีค่า 20 ของ 3 พีคหลักท่ี 25.35 48.07 และ 37.78 องศา

Zr02 ตำแหน่งของพีค หลัก 3 พีคท่ี 20 28.21 31.48 และ 50.16องศาตามลำดับซ่ึงตรง 
กับการ์ดมาตร:รีาน JCPDS เลขท่ี 37-1484 โดยมีตำแหน่ง 20 ของ 3 พีคหลัก เท่ากับ 28.17 
31.46 และ50.11 องศา

ผลการวิเคราะห์วัตถุดิบของสารต้ังต้นท้ัง 3 ชนิด ด้วย XRD ไม่ปรากฏพบเฟสอ่ืนปนมา

2 0  3 0  4 0  5 0  6 0  7 0  8 0
2 T h e ta

รูปท่ี 4.13 กราฟ XRD ของสาร PbO ท02 และ Zr02
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จากการวิเคราะห์โครงสร้างของสาร Pb(Zr052Ti 0 4 8 )0 3  หลังการเผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 
850องศาเซลเซียสนาน4 ชั่วโมงโดยผลจาก XRD พบว่าพีค20 ท ี่21.45 21.95 31.06 38.32 
43.80 44.45 44.90 49.45 49.80 50.40 54.9 และ 55.5 ซ่ึงแสดงในรูปท่ี 4.14 จากลักษณะ 
พีคท่ีได้ใกล้เคียงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 33-0784 และจากเฟสไดอะแกรม สาร PZT ลัด 
ส่วน Zr:Ti ท่ี 52:48 น้ีจะมีโครงสร้างผลึกในรูปเตตระโกนอลและรอมโบฮีดรอลอยู่รวมกันซ่ึงสอด 
คล้องกับกราฟท่ีได้ เน่ืองจากพีคในระนาบ (0 0 1 ) กับ ( 1 0 0 ) และ (0 0 2 ) กับ (2 0 0 ) ซ่ึงเป็นพีคท่ี 
แสดงถึงโครงสร้างเตตระโกนอล ไม่ได้แยกออกจากกันอย่างซัดเจน

รูปท่ี 4.14 กราฟ XRD ของเลดเซอร๒ เนตไททาเนต

สารซิลิกอนใซ้เป็นสารมาตรฐาน ท่ีผสมไปกับผงของ PZT เพ่ือทำการตรวจสอบ
ความคลาดเคล่ือนของพีคท่ีเกิดข้ึน ณ ตำแหน่ง 20 ต่างๆของ PZT หลังจากทำการคำนวณค่า 20 
ท่ีถูกต้องโดยเทียบกับ 2 0  มาตรฐานของซิลิกอนแล้ว นำค่าท่ีได้ไปคำนวณหา lattice parameter 
ของ PZT ท่ีเตรียมข้ึนแล้วนำไปคำนวณหาค่า X-ray density พบว่าได้ 7.90 g/cm 3
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การวิเคราะห์โครงสร้างของพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรดํโดย XRD พบพีค เกิดขึนท่ี 20 เท่ากับ 
17.55 18.25 และ19.80 องศา เม่ือเปรียบเทียบกับพีคของการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 42-1650 
พบว่า เป็น PVDF ท่ีมีโครงสร้างเป็นโมโนคลินิก (monoclinic) อย่างไรก็ตามจากลักษณะของพีค 
พบว่าพีคท่ีได้มีลักษณะเป็นโค้งกว้างปนอยู่กับพีคท่ีชัดเจนแสดงว่า PVDF ท่ีใช้น่าจะมีส่วนผสม 
ของเฟสท่ีมีโครงสร้างผลึกปะปนอยู่กับเฟสอลัณฐาน ดังแสดงในรูปท่ี 4.15

รูปท่ี 4.15 กราฟ XRD ของพอลิไวนิลิดีนฟลูออไรด์

อน่ึง เฟสของ PVDF ที่พบดังกล่าว1ไม"ได้มีคุณสมปติของเพียโซอิเล็กท่ริก เน่ืองจากกราฟท่ี 
ได้สอดคล้องกับโครงสร้างของ PVDF แบบท่ี 2 (oc-phase) ซึงทิศของโมเมนต์ชัวคู่ (dipole 
moment) จะอยู่ตรงข้ามกัน จึงเกิดการหักล้างทำให้โครงสร้างน้ีไม่มีชัวทางไฟฟ้า0 0 1
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4.1.4 อิทธิพลของความร้อนต่อสารพอลิเม'อร์และวัสดุเอิงประกอบ

จากการนำพอลิเมอร์ PVDF มาให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิต้ังแต่ 30 ถึง 900 แล้วทำการ 
คืกษาอุณหภูมิท่ีเกิดปฏิกิริยาโดยเคร่ือง DTA และน้ําหนักท่ีสูญเสียไป โดยเคร่ือง TGA ผลปรากฏ 
ดังแสดงในรูปท่ี 4.16 พบว่า พอลิเมอร์ PVDF มีช่วงเกิดปฏิกิริยาอยู่ 2 ช่วง คือ ช่วงแรกเกิดข้ึนท่ี 
อุณหภูมิระหว่าง 150-170 องศาเซลเซียส แสดงในรูปขยายท่ี 4.16 ข ช่วงท่ีสองเกิดข้ึนท่ีอุณหภูมิ 
ระหว่าง 400-600องศาเซลเซียสปฏิกิริยาท่ีเกิดในช่วงแรกเป็นปฏิกิริยาดูดความร้อนซ่ึงสารจะดูด 
ความร้อนเข้าไปเพ่ือเปลี่ยนสถานะท้ังน้ีเม่ือพิจารณาจากกราฟ TGA พบว่า ช่วง 150-170 องศา 
เซลเซียส ไม่เกิดการเปล่ียนแปลงของน้ําหนักสาร แสดงว่าปฏิกริยาในช่วง 150-170องศาเซลเซียส 
เป็นการเปล่ียนแปลงสถานะจากของแข็งเป็นของเหลวของพอลิเมอร์,45) ล้วนปฏิกิริยาในช่วงท่ีสอง 
เป็นปฏิกิริยาคายความร้อน ท่ีเกิดจากการเผาไหม้ของสารอินทรีย์ซ่ึงเป็นองค์ประกอบของพอลิ
เมอร์ PVDF ท้ังน้ีจากผลวิเคราะห์ TGA แสดงการเปล่ียนแปลงของน้ําหนักที,สูญหายไปเกือบท้ัง 
หมดในช่วงอุณหภูมิดังกล่าว
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รูปที่ 4.16 ก) กราฟ DTA และ TGA ของสารพอลิเมอร์ PVDF
ข) ภาพขยายของ DTA ซ,1วงอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส
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ผลการนำสารผสมระหว่าง PZT-PVDF มาทดสอบหาจุดหลอมตัวโดยเคร่ือง DTA และ 
TGA แสดงในรูปท่ี 4.17 พบว่าเกิดปฏิกิริยา 2 ช่วง คือ ช่วงอุณหภูมิ 150-180 องศาเซลเซียส และ 
ช่วงอุณหภูมิ 400-500 องศาเซลเซียส ซ่ึงตรงกับผลท่ีเกิดข้ึนใน PVDF กล่าวคือ ช่วงอุณหภูมิ 150- 
ISO องศาเซลเซียสเป็นปฏิกิริยาดูดความร้อน โดยจะเกิดการหลอมตัวของพอลิเมอร์ และช่วง 
อุณหภูมิ 400-500 องศาเซลเซียสเป็นปฏิกิริยาคายความร้อน จะเกิดการเผาใหม้ของพอลิเมอร์ 
เพราะถ้าอุณหภูมิสูงกว่าน้ีอาจทำให้เกิดการเผาไหม้ของ PVDF ได้ นอกจากน้ีปรากฏพีคของ 
ปฏิกิริยาคายควานร้อนท่ีอุณหภูมิประมาณ 330 องศาเซลเซียส ซ่ึงคาดว่าจะเป็นอุณหภูมิของการ 
เปล่ียนเฟสของสาร PZT<7) จากโครงสร้างผลึกแบบเตตระโกนอลและรอมโบฮีดรอล ซ่ึงมีสมปติ 
เพ่อร์โรอิเล็กทริก ไปเป็นโครงสร้างผลึกแบบคิวบิกซ่ึงมีสมปติเป็นพาราอิเล็กทริก ตังน้ันในงานวิจัย 
น้ีจึงเลือกอุณหภูมิในช่วง 150-180 องศาเซลเซียส มาใช้ในการข้ึนรูปวัสดุเซิงประกอบ ในการ 
ทดลองจริงใช้อุณหภูมิ 2 0 0  องศาเซลเซียส เน่ืองจากต้องการให้เลยจุด softening ซ่ึงพอลิเมอร์ 
สามารถไหลตัวและเช่ือมติดกันได้

รูปที 4.17 กราฟ DTA และ TGA ของสารผสมระหว่าง PZT-PVDF
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4.2 ผลการขึ้นรูปวัสดุเชิงประกอบ

4.2.1 ลักษณะจุลโครงสร้างของสารผสม

จากการคืกษาลักษณะจุลโครงสร้างของการผสมระหว่าง PZT-PVDF ในอัตราส่วน 60:40 
70:30 และ 80:20 ในเอทานอล ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนท่ีกำลังขยาย 1500 และ10000 
เท่า ดังแสดงในรูปท่ี 4.18 ก และ 4.18 ข ตามลำดับ พบว่าการผสมของ PZT และ PVDF มีการ 
กระจายตัวไม,สม่ําเสมอ อนุภาคของ PZT และ PVDF ยังคงเกาะกันเป็นกลุ่มก้อน โดยจากภาพ 
ถ่ายดังกล่าว อนุภาคขนาดเล็กสิขาวท่ีกระจายอยู่ท่ัวไป คือ อนุภาคของ PZT และอนุภาคขนาด 
ใหญ่มีสิดำ คืออนุภาคของ PVDF ซ่ึงมีขนาดสอดคล้องกับผลการกระจายขนาดอนุภาค และเน่ือง 
จาก PVDF ยังคงลักษณะรูปร่างของอนุภาคเหมือนเดิม แสดงให้เห็นว่าเอทานอลน้ันไม่สามารถ 
ละลาย หรือไม่สามารถทำให้อนุภาคของ PVDF เกิดการแตกตัวเป็น primary particles ได้ดังน้ัน 
การใช้เอทานอลเป็นตัวกลางในการผสมจึงไม'สามารถเกิดลักษณะการผสมในแบบของวัสดุเชิง 
ประกอบชนิด 0-3 ได้เน่ืองจากอนุภาคของ PZT ไม่ได้ถูกล้อมรอบโดยอนุภาค PVDF

เม่ือใช้ MEK เป็นตัวทำละลาย PVDF จะได้สารละลายขุ่นขาวและเม่ือให้ความร้อนต่อไป 
เร่ือยๆ  สารละลายจะเร่ิมใสข้ึน จากน้ันจึงใส่ผง PZT ลงไปเม่ือลุ่มสารละลายท่ีผสมด้วย MEK 
PVDF และ PZT ข้ึนมาหยดลง stud ส่ิงท่ีลังเกตเห็นคือ เม่ือสารละลายบน stud แห้งจะเห็น 
ลักษณะของฟิล์ม และเม่ือนำฟิล์มท่ีได้ไปวิเคราะห์ด้วย SEM พบว่าจะไม่พบอนุภาคของ PVDF 
เน่ืองจาก PVDF จะละลายอยู่ในรูปของฟิล์มบางๆและเคลือบอยู่บนผิวอนุภาค PZT ดังแสดงในรูป 
ท่ี 4.19

เม่ือเปรียบเทียบการผสม PZT-PVDF โดยใช้เอทานอลกับท่ีใช้ MEK เป็นตัวกลางท่ีช่วยใน 
การผสมน้ัน จะเห็นว่าการใช้ตัวทำละลาย MEK ในการผสมจะมีลักษณะการเคลือบผิวของ PVDF 
บนสาร PZT ซ่ึงเป็นวิธีการเตรียมการผสมท่ีต้องการ ก่อนที'จะนำไปทำการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบ 
ชนิด 0-3
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10JLlm

(ก)

1 Urn

(ข)

รูปที่ 4.18 ล ักษณะจุลโครงสร้างการผสมระหว่าง PZT-PVDF ในเอทานอล ที่กำลังขยาย
ก ) 1500 เท่า ข) 10000 เท่า
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1 นกท
รูปท่ี 4.19 ลักษณะการผสมระหว่างPZT- PVDF ในตัวทำละลาย MEK ท่ีกำลังขยาย 

10000 เท่า

4.2.2 ลักษณะของ PZT-PVDF หลังการผสมด้วยเอทานอลและ MEK

ในการผสมโดยใช้เอทานอลเป็นตัวกลางในการผสมเม่ือระเหยเอทานอลออกแล้ว พบว่า 
ผงของส่วนผสมทุกอัตราส่วน PZT:PVDF เท่ากับ 60:40 70:30 และ 80:20 สามารถร่อนผ่าน 
ตะแกรงเบอร์ 100 เมซ ได้ท้ังหมด เน่ืองจากขนาดอนุภาคท้ังของ PZT และ PVDF มีขนาดเล็กกว่า 
150 ไมโครเมตร นอกจากน้ีไม่มีการเปล่ียนแปลงขนาดของสารก่อนการข้ึนรูปเน่ืองจาก PVDF ไม่ 
ลามารถละลายด้วยเอทานอล

ส่วนการผสมโดยใช้ MEK เป็นตัวกลางในการผสม อัตราส่วนผสม PZT-PVDF ท่ีอัตรา 
ส่วนผสม เท่ากับ 65:35 70:30 75:25 80:20 และ 85:15 พบว่า PVDF สามารถละลายได้และเม่ือ 
ทำให้ MEK ระเหยแล้วนำมากรองผ่านตะแกรงขนาด 50 เมช พบว่า PZT:PVDF อัตราส่วน 70:30 
สามารถผ่านตะแกรงได้ร้อยละ 70 ท้ังน้ีอาจเป็นเพราะ PVDF กลายเป็นฟิล์มบางต่อเน่ืองกันตลอด 
โดยมี PZT กระจายอยู่ท่ัวไปภายในฟิล์มของ PVDF ตังแสดงในผลท่ีได้จาก SEM รูปท่ี 4.19 ใน 
ขณะท่ีอัตราส่วน 80:20 และ 85:15 สามารถร่อนผ่านตะแกรงขนาด 50 เมช ได้ท้ังหมด อาจเป็น 
เพราะปริมาณของ PVDF มีน้อย การเกิดฟิล์มของ PVDF จึงมีไม่ท่ัวถึงครอบคลุมผง PZT ซ่ึงมี 
ปริมาณมากได้ ส่วนท่ีอัตราส่วน 65:35 เม่ือระเหย MEK ออก PVDF จะจับตัวอยู่กับอนุภาค PZT 
เป็นแผ่นหนาและแข็งไม่ลามารถบดให้มีขนาดเล็กได้ ทำให้ไม่สามารถกรองผ่านตะแกรงขนาด 50 
เมช ได้จึงไม่นำอัตราส่วนน้ีมาข้ึนรูปช้ินงาน
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4.2.3 ผลการอัดขึ้นรูปวัสดุเช้งประก,อบ

4.2.3.1 การขึ้นรูปโดยการเผา

เตรียมส่วนผสมโดยใช้เอทานอลเป็นตัวทำละลาย PZT:PVDF ในอัตราส่วน 60:40 70:30 
และ 80:20 จากน้ันระเหยเอทานอลออก นำสารท่ีได้มากรองผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ แล้วข้ึน 
รูปพบว่า ช้ินงานสามารถข้ึนรูปเป็นเม็ดโดยมีเล้นผ่านศูนย์กลาง 1.5 เซนติเมตร หนาประมาณ 1 
มิลลิเมตร จากน้ันนำไปเผาท่ี 200 องศาเซลเซียส พบว่าสิของช้ินงานเป็นสีน้ําตาลและมีจุดสีขาว  ๆ
ท่ัวช้ินงาน เกิดจากการกระจายตัวของ PZT และ PVDF ไม,สม่ําเสมอกัน ส่วน,พอลิเมอร์ท่ีหลอม'จะ 
ไม่ไหลออกนอกช้ินงาน ช้ินงานค่อนช้างแข็งสามารถจับและเคล่ือนย้ายได้

4.2.3.2 การขึ้นรูปโดยวิธื hot-press ใช้เอทานอลเป็นตัวทำละลาย

หลังจากท่ีใช้เอทานอลเป็นตัวทำละลายในการผสม PZT:PVDF ในอัตราส่วน 60:40 
70:30 และ 80:20 และทำให้เป็นผง โดยผ่านตะแกรงขนาด 50 เมช แล้วนำมาอัดข้ึนรูปโดยวิธี 
hot-press ท่ีอุณหภูมิประมาณ 200 องศาเซลเซียส ลังเกตเห็นว่า พอลิเมอร์ท่ีอยู่ในส่วนผสมหลอม 
ออกมาติดบริเวณผิวหน้าของแบบพิมพ์ทำให้!ม่ลามารถนำช้ินงานออกจากแบบพิมฟได้ ลักษณะ 
ผิวหน้าของช้ินงานจึงขรุฃระ อาจเป็นเพราะว่าอุณหภูมิท่ี 200 องศาเซลเซียส เป็นอุณหภูมิท่ีสูงเกิน 
ไป ดังน้ันในการทดลองต่อไปจึงเปล่ียนอุณหภูมิในการข้ึนรูปโดยวิธี hot-press เป็น 150 องศา 
เซลเซียส

4.2.3.3 การขึ้นรูปโดยวิธื hot-press ใช ้ MEK เป็นตัวทำละลาย

การข้ึนรูปโดยนำสารละลาย MEK มาละลาย PVDF ในอัตราส่วน PZT:PVDF เท่ากับ 
70:30 75:25 80:20 และ 85:15 และร่อนผ่านตะแกรงขนาด 50 เมช แล้วนำมาอัดข้ึนรูปโดยวิธี 
hot-press ท่ีอุณหภูมิประมาณ 150 องศาเซลเซียส พบว่าท่ีอัตราส่วนผสมระหว่าง PZT:PVDF 
เท่ากับ 70:30 75:25 80:20 ลามารถข้ึนรูปช้ินงานได้ โดยไม่เกิดการหลอมของพอลิเมอร์และช้ิน 
งานท่ีอัดได้ไม่แตก แต่อัตราส่วน 85:15 น้ันไม,สามารถข้ึนรูปช้ินงานได้อาจเป็นเพราะว่าอัตราส่วน 
น้ีปริมาณของพอลิเมอร์น้อยมาก จึงทำให้การเคลือบบนผิวของอนุภาคเซรามิกน้อยเกินไป จึงไม่ 
เกิดการยึดเกาะกันระหว่างอนุภาค ทำให้ช้ินงานแตกขณะอัด ซ่ึงลังเกตได้จากในขณะนำช้ินงานไป 
ขัดด้วยแผ่นขัดซิลิกอนคาร์ไบเบอร์ 2400 เน้ือสารมักจะหลุดออกมาเป็นจำนวนมาก ในขณะท่ี 
อัตราส่วนอ่ืน เๆน้ือสารไม่หลุดออกมามากนัก



70

4.2.4 ผลของความหนาแน่นและความพรุนตัว

ผลของความหนาแน่นและความพรุนตัวของวัสดุเชิงประกอบ PZT-PVDF ท่ีข้ึนรูปโดยใช้ 
เอทานอลเป็นตัวกลางในการผสม ผ่านการอัดและเผาท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส พบว่า ค่า 
ความหนาแน่นและความพรุนตัวของแต่ละส่วนผสมท่ีวัดได้ค่อนช้างใกล้เคียงกัน ดังน้ันความหนา 
แน่นจะอยู่ในช่วง 4.10-4.60 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร ซ่ึงข้ึนกับปริมาณของ PZT กับ PVDF 
เน่ืองจากค่าความหนาแน่นของ PZT (7.90 g/cm3) เองมีค่าสูงกว่าของ PVDF (1.80 g/cm3) มาก 
โดยท่ีปริมาณของ PZT ในส่วนผสมถ้ามีมากความหนาแน่นของส่วนผสมก็จะสูงข้ึน แต่เม่ือเทียบ 
กับความหนาแน่นของวัสดุเชิงประกอบท่ีคำนวณได้จากความหนาแน่นของส่วนผสม PZT และ 
PVDF กับปริมาตรของแต่ละตัวท่ีใช้ พบว่าเปอร์เซ็นต์ความหนาแน่นทางทฤษฏีมีค่าลดลงเม่ือ 
ปริมาณของ PZT เพ่ิมข้ึน ส่วนค่าความพรุนตัวของแต่ละตัวอย่างจะอยู่ในช่วงร้อยละ 0.5 ดังแสดง 
ในตารางท่ี 4.1

สำหรับความหนาแน่นของวัสดุเชิงประกอบ PZT-PVDF ท่ีผ่านการข้ึนรูปโดยใช้เอทานอล 
เป็นตัวกลางในการผสม PZT-PVDF แล้วทำ hot-press ท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส ไม่ได้ทำ 
การวัด เน่ืองจากข้ึนงานท่ีทำการข้ึนรูปไม่สามารถแกะออกจากแบบได้สมบูรณ์ ท้ังน้ีเน่ืองจาก 
อุณหภูมิท่ีใช้ในการข้ึนรูปสูงเกินไปจนทำให้พอลิเมอร์หลอมติดแบบพิมพ์ จึงไม่สามารถวัดความ 
พรุนตัวของสารได้อีกด้วย

ผลความหนาแน่นและความพรุนตัวของวัสดุเชิงประกอบ PZT-PVDF ท่ีผ่านการข้ึนรูปโดย 
ใช้ MEK ในการละลาย PVDF และข้ึนรูปโดยวิธี hot-press ที'อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส พบว่า 
เม่ือปริมาณพอลิเมอร์น้อยลง ความหนาแน่นที'วัดได้ก็จะลดลงด้วย แต่ปริมาณท่ีลดลงไม่แตกต่าง 
กันมาก ดังแสดงในตารางที' 4.2 เน่ืองจากในสูตรท่ีมีอัตราส่วน PZTiPVDF เท่ากับ 80:20 ปริมาณ 
พอลิเมอร์ท่ีใช้จะน้อยกว่าในอัตราส่วน 75:25 และ 70:30 ดังน้ันในขณะท่ีข้ึนรูปโดย hot-press 
ความร้อนท่ีเพียงพอจะทำให้พอลิเมอร์หลอมตัวและอาจจะไหลไปตามช่องว่างระหว่างอนุภาค 
เซรามิก แต่ในอัตราส่วน 80:20 ซ่ึงมีปริมาณพอลิเมอร์น้อยกว่า โอกาสของพอลิเมอร์ท่ีจะไหลไป 
ตามช่องว่างระหว่างอนุภาคเซรามิกจึงน้อยลง การยึดเกาะหรือเช่ือมกันระหว่างเฟสของ PVDF 
ด้วย PZT จึงน้อยตามไปด้วย ซ่ึงส่งผลให้ความหนาแน่นในสูตรน้ีลดลง ในขณะท่ีความพรุนตัวเพ่ิม 
ข้ึน แต่เม่ือเทียบกับเปอร์เซ็นต์ความหนาแน่นทางทฤษฏีแล้ว มีค่าท่ีลดลงเม่ือปริมาณของ PZT 
เพ่ิมข้ึนเช่นเดียวกับวิธีท่ีใช้เอทานอล แต่เน่ืองจากวิธี hot-press ใช้ความดันช่วยในขณะท่ีให้
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อุณหภูมิกับวัสดุเชิงประกอบท่ีเตรียมฃึน จึงทำให้เปอร์เซ็นต์ความหนาแน่นทางทฤษฎีมีค่าสูงขืนใน 
ทุกส่วนผสม เม่ือเทียบกับวิธีท่ีใซ้การเผาธรรมดา

ตารางท่ี 4.1 ค่าความหนาแน่นและความพรุนตัวของช้ินงานท่ีใช้เอทานอลในการผสมและขืนรูป 
โดยการอัดและเผาท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส

สมปติ
PZT:PVDF^\(% by vol)

ความหนาแน่น 
(g/cm3)

ความหนาแน่น 
ทางทฤษฏี

% ความหนา 
แน่นทางทฤษฏี

%ความพรุนตัว

60:40 4.18 5.46 77 0.54
70:30 4.37 6.07 72 0.46
80:20 4.54 6.68 70 0.50

ตารางท่ี 4.2 ค่าความหนาแน่นและความพรุนตัวของช้ินงานท่ีใช้ MEK ในการละลาย PVDFและ 
ข้ึนรูปโดยวิธี hot-press ท่ีอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส

\  สมปติ 
PZT:PVDf's' \
(% by vol) \

ความหนาแน่น 
(g/cm3)

ความหนา 
แน่นทางทฤษฏี

% ความหนา 
แน่นทางทฤษฏี

% ความพรุนตัว

70:30 5.32 6.07 88 0.18
75:25 5.23 6.38 82 0.35
80:20 5.18 6.68 78 0.48

เม่ือเปรียบเทียบผลของความหนาแน่นของท้ังสองวิธี คือ วิธีการใช้เอทานอลผลมและข้ึน 
รูปโดยการอัดและเผาท่ี 200 องศาเซลเซียส กับการใช้ MEK ในการผสมและข้ึนรูปโดย hot-press 
ท่ี 150 องศาเซลเซียส พบว่าวิธีการ hot-press จะให้ค่าความหนาแน่นสูงกว่าเม่ือเทียบกับวิธีการ 
อัดและเผา ซ่ึงผลการเปรียบเทียบโดยเปอร์เซ็นต์ทางทฤษฎี พบว่า ท่ีอัตราส่วนเดียวกันระหว่าง 
PZT:PVDF ท่ี 70:30 และ 80:20 ร้อยละของความหนาแน่นทางทฤษฎีของวิธีการอัดและเผา เท่า 
กับ 72 และ 70 ตามลำดับ ในขณะท่ีร้อยละของความหนาแน่นทางทฤษฎีของวิธีการ hot-press ท่ี 
150 องศาเซลเซียส เท่ากับ 88 และ 78 ตามลำดับ เน่ืองจากวิธี hot-press จะใช้แรงดันเข้าช่วยทำ 
ให้อนุภาคของ PZT ใกล้ชิดกันมากข้ึนและ PVDF ท่ีหลอมจะช่วยเช่ือมต่ออนุภาคของ PZT อีก
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ด้วย ส่วนผลของความพรุนตัวพบว่าวิธีการใช้!,อทานอลผสมและข้ึนรูปโดยการอัดและเผามีความ 
พรุนตัวมากกว่าการใช้ MEK ในการผสมและข้ึนรูปโดย hot-press ซ่ึงผลท่ีใด้มีความลอดคล้องกับ 
ผลของ SEM รูปท่ี 4.20 และ 4.22 ตังแสดงต่อไป เน่ืองจากตัวอย่างท่ีผ่านการอัดและเผาท่ี 200 
องศาเซลเซียส มีรูพรุนขนาดใหญ่ซ่ึงเป็นบริเวณท่ีพอลิเมอร์อยู่ก่อนการเผา ในขณะท่ีวิธี hot-
press ซ่ึงให้ความร้อนขณะอัด ไม่ปรากฏรูพรุนของพอลิเมอริ อาจเป็นเพราะว่าขณะท่ีพอลิเมอริ 
หลอมตัว รูพรุนจะถูกกำจัดออกไปเพราะแรงอัด

4.2.5 ลักษณะจุลโครงสร้าง

ลักษณะจุลโครงสร้างของช้ินงานท่ีใช้เอทานอลในการผสม และข้ึนรูปโดยการอัดและเผาท่ี 
อุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส โดยตรวจลอบจากกล้อง SEM พบว่า ช้ินงานจะมีรูพรุนขนาดใหญ่ 
ประมาณ 3-4 ไมโครเมตร ตังแสดงในรูปท่ี 4.20 ซ่ึงรูพรุนน้ีเกิดจากการหลอมของพอลิเมอร์โดย 
สังเกตจากขนาดของรูพรุนท่ีเกิดข้ึนจะสอดคล้องกับขนาดของ PVDF ท่ีเป็น secondary particles 
ซ่ึงอนุภาคส่วนใหญ่ของ PVDF จะมีขนาด 4-5 ไมโครเมตร นอกจากน้ีลักษณะของพอลิเมอริท่ี 
หลอมจะมีลักษณะเป็นพิล์มคลุมอยู่บนอนุภาคเซรามิกและไม่สม่ืาเสมอท่ัวท่ังช้ินงาน และเม่ือพอ 
ลิเมอร์ได้รับความร้อนจะเกิดการเปล่ียนสถานะจากของแข็งเป็นของเหลว ของเหลวน้ีจะเกิดการ 
ไหลตัวไปตามผิวของอนุภาคเซรามิก และเคลือบอยู่บนอนุภาคของเซรามิก ลักษณะการเคลือบ 
เกิดข้ึนบางบริเวณเท่าน้ันซ่ึงสอดคล้องกับผลของการผสม PZT และ PVDF โดยใช้เอทานอล (รูปท่ี 
4.18) ท่ีการกระจายตัวของอนุภาคเซรามิกและพอลิเมอริเกิดข้ึนไม่สม่ําเสมอ

จากลักษณะจุลโครงสร้างของช้ินงานที'ใช้เอทานอลเป็นตัวกลางในการผสม PZT-PVDF 
และข้ึนรูปโดย hot-press ที,อุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส พบว่าลักษณะผิวช้ินงาน (surface) ไม่ 
เรียบ มีรูพรุน เน่ืองจากมีเน้ือสารติดไปกับแบบพิมพ์ขณะแกะช้ินงานออกตังแสดงในรูป 4.21 (ก) 
และเม่ือสืกษาลักษณะผิวท่ีกำลังขยายสูงข้ึน ลังเกตเห็นว่าพอลิเมอริจะไหลมารวมตัวอยู่บริเวณผิว 
ด้านล่างของช้ินงาน อาจเกิดจากการใช้อุณหภูมิสูงเกินไป ตังแสดงในรูป 4.21 (ข) พ้ืนท่ีท่ีเป็นพอลิ 
เมอริจะมีลืดำ โดยบริเวณท่ีเป็นเซรามิกจะมีลือ่อนกว่า และบริเวณส่วนกลางของภาพจะแสดง 
ลักษณะหลุมลึกซ่ึงลังเกตเห็นเฉพาะอนุภาคของเซรามิก ในรูปท่ี 4.21 (ค) โดยดูจุลโครงสร้างจาก 
การหักช้ินงาน (fracture surface) จะเห็นลักษณะของพอลิเมอริกระจายอยู่ท่ัวไปแต่ยังไม่ลามารถ 
คลุมอนุภาคเซรามิกได้อย่างท่ัวถึง
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ลักษณะจุลโครงสร้างของช้ินงานท่ีใช้ MEK ในการละลาย PVDF และฃึนรูปชินงานโดย 
hot-press ท่ี 150 องศาเซลเซียส ท่ีอัตราส่วน PZT:PVDF เท่ากับ 70:30 75:25 และ 80:20 พบว่า 
ลักษณะของเน้ือภายในช้ินงานมีการเช่ือมต่อกันของเฟสพอลิเมอร์ซ่ึงได้เห็นจากรูปท่ี 4.22 ก ซ่ึง 
เป็นของส่วนผสม PZT:PVDF เท่ากับ 70:30 เม่ือปริมาณของ PVDF ลดลงจาก 30 เป็น 25 และ 
20 จะเห็นได้จากรูปท่ี 4.22 ข และ ค ท่ีมีการเช่ือมต่อของ PVDF ลดลงอย่างเห็นได้ชัด การเช่ือม 
ต่อของ PVDF ท่ีเกิดข้ึน ข้ึนอยู่กับปริมาณท่ีใช้และอุณหภูมิท่ีเหมาะสมในการเกิดการหลอมตัวของ 
PVDF

จากลักษณะจุลโครงสร้างของการข้ึนรูปท้ัง 3 วิธี ท่ีกล่าวแล้วช้างต้น พบว่าวิธีสุดท้าย คือ 
การใช้ MEK ละลาย PVDF ก่อนทำการผสมกับ PZT แล้วจึงนำไปข้ึนรูปโดย hot-press ท่ีอุณหภูมิ 
150 องศาเซลเซียส นาน 30 นาที น่าจะเป็นวิธีท่ีเหมาะสมท่ีใช้ในการข้ึนรูปวัสดุเชิงประกอบชนิด
0-3 ตังน้ันจึงได้นำช้ินงานท่ีข้ึนรูปโดยวิธีน้ื มาชัดผิวให้เรียบเป็นเงา และทำ Thermal etching แล้ว 
ตรวจดูลักษณะด้วยกล้อง SEM พบว่าลักษณะการกระจายตัวของเซรามิกและพอลิเมอร์กระจาย 
ตัวกันอย่างลม่ําเสมอโดยมีเฟสของพอลิเมอร์เช่ือมต่อกันทุกทิศทุกทางและล้อมรอบเฟสเซรามิก 
ซ่ึงลักษณะตังกล่าวเป็นลักษณะของวัสดุเชิงประกอบเซรามิก-พอลิเมอร์ซนิด 0-3 ตังแสดงในรูปท่ี 
4.23 อย่าง'โรก็ดี จากลักษณะจุลโครงสร้างของส่วนผสม PZT:PVDF เป็น 70:30 น้ี ยังมีปริมาณ 
ของ PVDF ไม่ต่อเน่ืองกัน อาจเป็นเพราะปริมาณของ PVDF ท่ีใช้ยังไม่เหมาะสมหรือข้ันตอนวิธี 
การเตรียมยังไม่ดีพอ
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รูปท่ี 4.20 ลักษณะจุลโครงสร้างของส่วนผสม PZT:PVDF เท่ากับ 70:30 เปอร์เซนต็โดยปริมาตร 
ข้ึนรูปโดยการอัดและเผาท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที 
ก) แสดงลักษณะรูพรุน ข) แสดงการเกาะเป็นกลุ่มก้อน
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รูปท่ี 4.21 ลักษณะจุลโครงสร้างของส่วนผสม PZT:PVDF เท่ากับ 70:30 เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร 
ข้ึนรูปโดยการ hot-press ท่ีอุณหภูมิ 200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที ท่ีกำลัง 
ขยาย ก) 100 เท่าบริเวณผิวหน้า ข) 1500 เท่าบริเวณผิวหน้า ค) 10000 เท่าโดยการ 
หักช้ินงาน
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(ค)

รูปท่ี 4.22 ลักษณะจุลโครงสร้าง fracture surface ของส่วนผสม PZT:PVDF เท่ากับ ก) 70:30 
ข) 75:25 และ ค) 80:20 เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตร โดยละลายใน MEK และข้ึนรูปโดย 
hot-press ท่ีอุณหถูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที
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รูปท่ี 4.23 ลักษณะจุลโครงสร้างวัสดุเชิงประกอบของส่วนผสม PZT:PVDF เท่ากับ 70:30 
เปอร์เซ็นต์โดยปริมาตรผ่านการขัดผิวและทำ Thermal etching ท่ีอุณหภูมิ 150 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 18 นาที
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