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บทที่ 3 
วิธีการทดลอง 

 
การประดิษฐ์วัสดุนาโนไฮดรอกซีอะพาไทต์แบบเนื้อแน่นที่มีความหนาแน่นมากกว่า 95% ของ

ความหนาแน่นของไฮดรอกซอีะพาไทต์ตามทฤษฏี (3.16 g/cm3) โดยท าการควบคุมใหเ้ปน็วัสดุนาโน คือ มี
ขนาดของเกรนในมิติใดมิติหนึ่งอยู่ในช่วง 1-100 นาโนเมตร จากนั้นน ามาทดสอบคุณสมบัติเชิงกล และ
ตรวจสอบโครงสร้างทางจุลภาคของช้ินงานตัวอย่าง ซึ่งงานวิจัยน้ีประกอบด้วย 5 ข้ันตอนหลัก คือ 

1. ศึกษาทฤษฎีและข้อมูลท่ีเกี่ยวข้องกับงานวิจัย เป็นการศึกษาทฤษฎีและข้อมูลต่าง ๆ ที่
เกี่ยวข้องกับงานวิจัย เพื่อให้เข้าใจถึงสมบัติและพฤติกรรมของไฮดรอกซอีะพาไทต์ ซึ่งจะใช้เป็นแนวทางใน
การด าเนินการวิจัยต่อไป 

2. ท าการเตรียมผงนาโนไฮดรอกซีอะพาไทต์ ด้วยวิธีการสังเคราะห์จากวัสดุธรรมชาติ แล้วจึง
น าไปเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800C จากนั้นบดให้ละเอียดโดยการบดด้วยเม็ดบอล แล้วร่อนผ่านตะแกรง 
จากนั้นบดซ้ าด้วยการบดแบบสั่น (vibro-milling) น าผงที่ได้ไปท าการวิเคราะห์เฟสด้วยเทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray diffraction; XRD)  

3. เตรียมชิ้นงานตัวอย่าง เป็นการน าผงนาโนไฮดรอกซีอะพาไทต์ อัดข้ึนรูปด้วยเครื่องอัดแบบอัด
ทางเดียว น าช้ินงานที่ได้ไปเผาซินเตอร์ด้วยการหาวิธีที่ดีที่สุดในการควบคุมอัตราการเผาซินเตอร์ที่อุณหภูมิ 
1150C 1200C 1250C และ 1300 C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง 

4. ทดสอบสมบัติเชิงกล และตรวจสอบโครงสร้างทางจุลภาค เป็นการน าช้ินงานตัวอย่างที่ผ่าน
การเผาซินเตอร์ในเงื่อนไขต่าง ๆ แล้ว ไปหาความหนาแน่น ความพรุน ความแข็ง ค่าความทนทานต่อการ
กดดัด ค่าความทนทานต่อการแตกหัก (K1C) และตรวจสอบโครงสร้างทางจุลภาคด้วยใช้เทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสเีอกซ์ และกล้องอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning  electron  microscope; SEM) 

5. รวบรวมข้อมูล วิเคราะห์และเขียนรายงานการวิจัย 
 
3.1 การเตรียมผงนาโนไฮดรอกซีอะพาไทต์จากระดูกควาย 

น ากระดูกควาย มาท าความสะอาด แล้วน าไปต้มเพื่อก าจัดไขมันและโปรตีนออกให้หมด โดยต้ม
จนกว่าน้ าที่ใช้ต้มใส อบให้แห้ง น ากระดูกที่ได้มาบดทุบให้ละเอียดมากที่สุด แล้วบดโดยเครื่องบดละเอียด 
เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง น าผงกระดูกที่ได้มาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 325 เมซ แล้วน าไปบดซ้ าด้วยเครื่องบด
แบบสั่นความเร็วสูง เป็นเวลา 0-4 ช่ัวโมง จากนั่นเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 500-900C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง 
การวิเคราะห์ขนาดและรูปร่างของผงนาโนจากกระดูกควายและผงหลังการเผาแคลไซน์ด้วยเทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดและหาส่วนประกอบทางเคมีด้วยการวัด
การกระจายพลังงานของรังสีเอ็กซ์ และกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส ่องผ่าน 
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3.2 การเตรียมชิ้นงานตัวอย่าง 
 3.2.1 การเปรียบเทียบการเผาซินเตอร์ของอนุภาคระดับนาโนกับระดับไมโคร 

จากรายงานวิจัยการเผาซินเตอร์ผงไฮดรอกซีอะพาไทต์ในระดับไมโครรายงานผลตรงกันว่า
อุณหภูมิที่ดีที่สุดในการเผาซินเตอร์ คือ 1300C ดังนั้นในการทดลองนี้จึงน าผงนาโนและไมโครจากหัวข้อ 
3.1 มาข้ึนรูปโดยการอัดแห้ง โดยใช้เครื่องอัดไฮดรอลิกแบบ Uniaxial pressing ในแบบพิมพ์โลหะที่ความ
ดัน 50 MPa เป็นเวลา 1 นาที โดยใช้ Poly vinyl alcohol (PVA) ที่มีความเข้มข้น 1 wt% เป็นตัวช่วย
เพิ่มความเหนียว น าช้ินงานตัวอย่างที่ได้ไปเผาในเตาไฟฟ้าแบบดั้งเดิม ที่อุณหภูมิ 1200C 1250C 
1300C และ 1350C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยมีโปรแกรมการเผาซินเตอร์แบบดั้งเดิมตามภาพที่ 3.1(a) 
จากนั้นน าช้ินงานตัวอย่างที่ได้ไปหาความหนาแน่น และความทนทานต่อการกดดัด วิเคราะห์ด้วยเทคนิค
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์และกล้องอิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

3.2.2 การเปรียบเทียบวิธีการเผาซินเตอร์ของอนุภาคระดับนาโน 
น าผงไฮดรอกซีอะพาไทต์ที่ผ่านการบดด้วยเครื่องบดแบบสั่นความเร็วสูงแล้วได้ผงที่มีขนาด

เส้นผ่าศูนย์กลางเล็กกว่า 100 นาโนเมตร และผ่านการเผาแคลไซน์แล้ว มาท าการข้ึนรูปโดยการอัดแห้ง 
โดยใช้เครื่องอัดไฮดรอลิกแบบ Uniaxial pressing ในแบบพิมพ์โลหะ ที่ความดัน 50 MPa เป็นเวลา 1 
นาที โดยใช้ Poly vinyl alcohol (PVA) ที่มีความเข้มข้น 1 wt% เป็นตัวช่วยเพิ่มความเหนียว น าช้ินงาน
ตัวอย่างที่ได้ไปเผาในเตาไฟฟ้าแบบfดั้งเดิม และแบบ rate-controlled sintering (RCS) ที่อุณหภูมิต่าง ๆ 
เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยมีโปรแกรมการเผาซินเตอร์ดังรูปที่ 3.1 จากนั้นน าช้ินงานตัวอย่างที่ได้ไปหาความ
หนาแน่น ความพรุน ความแข็ง ความทนทานต่อการกดดัด วิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสี
เอกซ์และกล้องอิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

 
(a) 
 

ภาพท่ี 3.1 โปรแกรมการเผาซินเตอร์ (a) แบบดัง้เดิม และ (b) แบบ rate-controlled sintering 
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(b) 

 
ภาพท่ี 3.1 โปรแกรมการเผาซินเตอร์ (a) แบบดัง้เดิม และ (b) แบบ rate-controlled sintering (ต่อ) 

 
3.3 การหาลักษณะเฉพาะ 

3.3.1 การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์  
 ท าการวิเคราะห์ผงตัวอย่างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสี เอ็กซ์  (X-ray diffraction 
technique) ด้วยเครื่อง XRD: Philip X’pert โดยท าให้ผงตัวอย่างอยู่รวมกันเป็นกลุ่ม และน ามายึดไว้ใน
หัวจับของ diffractometer การเก็บข้อมูลจะเก็บจากมุม 2 เท่ากับ 10 ถึง 60 ด้วยอัตราเร็ว 2 ต่อ
นาที 
 

 
 

ภาพท่ี 3.2 เครื่อง X-ray diffraction (XRD) 
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3.3.2 การตรวจสอบสัณฐานวิทยา 
 สัณฐานวิทยาของตัวอย่างจะท าการวิเคราะห์ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
(Scanning electron microscopy (SEM)) รุ่น JSM 840A และกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผา่น 
(Transmission electron microscopy (TEM)) รุ่น CM 20 TEM/STEM  

3.3.3 การวิเคราะห์ส่วนประกอบทางเคมี 
 การวิเคราะห์ส่วนประกอบทางเคมีเพื่อตรวจสอบส่วนประกอบทางเคมีของผงตัวอย่างที่เตรียมได้
จะใช้เทคนิคการวัดการกระจายของรังสีเอกซ์ (Energy dispersive X-ray analysis, (EDS))  
 

 
 

ภาพท่ี 3.3 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด   
 

 
 

ภาพท่ี 3.4 กล้องจลุทรรศน์อิเล็กตรอนแบบสอ่งผ่าน  
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3.4 การหาลักษณะเฉพาะเชิงกล  
 3.4.1 ความหนาแน่น  

การหาความหนาแน่นจะใช้หลักของอาร์คีมีดิส โดยวัดขนาดที่แม่นย าของช้ินงานตัวอย่างด้วย 
Micrometer และช่ังน้ าหนักในอากาศในขณะที่แห้ง (Wdry) แล้วน าช้ินงานตัวอย่างไปต้มด้วยน้ าใน       
บีกเกอร์เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง และแช่ทิ้งไว้ 12 ช่ัวโมง จากนั้นน าช้ินงานตัวอย่างออกมาแล้วน าไปช่ังในน้ า 
โดยใช้ Mettler Toledo density kit เพื่อหาค่า Wsup ค่อยๆ น าช้ินงานออกมา แล้ววางลงบนกระดาษ  
ทิซซูเพื่อซับหยดน้ าที่เกาะช้ินงานออก จากนั้นน าไปช่ังในอากาศ เพื่อหาค่า Wsat ค่าของ Apparent 
density,  Bulk density และ Apparent porosity จะหาได้จากสมการด้านล่าง 
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 เมื่อ Wdry = มวลของช้ินงานตัวอย่างที่ช่ังขณะแห้งในอากาศ 
  Wsat = มวลของช้ินงานตัวอย่างที่ช่ังขณะที่อิ่มตัวในอากาศ 
  Wsup = มวลของช้ินงานตัวอย่างที่ช่ังขณะทีอ่ิ่มตัวในน้ า 
  OH2

 = ความหนาแน่นของน้ าที่อุณหภูมิ 21.5C เท่ากับ 0.997879 g/cm3         
 

3.4.2 ความแข็ง  
ความแข็ง (Hardness) เป็นความต้านทานต่อแรงกดหรือการเปลี่ยนรูปของวัสดุ โดยวิธีการ

ทดสอบความแข็งมีด้วยกันหลายวิธี ในการทดสอบความแข็งของเซรามิกไฮดรอกซีอะพาไทต์นิยมใช้ 
Vickers tests ซึ่งเป็นการทดสอบ  Microhardness ด้วยหัวกดขนาดเล็ก ช้ินงานตัวอย่างจะถูกขัดด้วย
กระดาษทรายจนเรียบ แล้วน าไปกดด้วยหัวกดที่เล็กมาก ๆ ที่ท าจากเพชรรูปพีระมิดฐานสี่เหลี่ยมที่
สมมาตร ผิวของหัวกดท ามุม 136 ซึ่งกันและกัน กดด้วยแรงกด 0.1 นิวตัน ซึ่งแต่ละช้ินงานตัวอย่างจะ
ท าการกดทั้งหมด 20 จุด แล้วหาค่าเฉลี่ย โดย  

    
2

854.1
id

P
HV =     (3.4)  

เมื่อ HV = Vickers microhardness 
 P = แรงหรือน้ าหนักที่ใช้กด  
 di = ความยาวของเส้นทแยงมุมของรอยกด 
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ภาพท่ี 3.5 เครื่องทดสอบความแข็งแบบวิกเกอร ์
 

3.4.3 ความทนทานต่อการกดดัด 
ความทนทานต่อการกดดัด (Bending strength) ของช้ินงานตัวอย่างหาได้จาก Ball-on-ring 
tester ที่แสดงดังภาพที่ 3.6 
 

    

ภาพท่ี 3.6 The ball-on-ring tests 

ค่าความทนทานค านวณได้จากสมการ 
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เมื่อ 

Max   is the maximum stress in MPa 
F is the breaking load in Newton 
  is Poissong ratio 
a is the radius of supporting ring 
R is the radius of the samples 
t is thickness 
b s t/3 

 
3.4.4 ความทนทานต่อการแตกหัก 
ความทนทานต่อการแตกหัก (Fracture toughness (K1C)) หาได้จากเทคนิคการกดแบบ Vickers 

tests โดยใช้น้ าหนักของการกด 9.8 N เป็นเวลา 15 s แล้ววัดหาความแข็งและความยาวของรอยแตกตรง
มุมทั้ง 4 ด้าน ท าการกดทั้งหมด 20 จุด โดยค่า K1C หาได้จากสมการของ Antis คือ 
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1 016.0
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=      (3.6) 

เมื่อ  c เป็นความยาวของรอยแตก (m) 
 E เป็นค่า Young's modulus (GPa) 
 H เป็นความแข็ง (GPa) 
 P เป็นน้ าหนักที่ใช้กด (N) 
 

         
 

ภาพท่ี 3.7 รอยกดจาก Vickers tests และการวัดความยาวของรอยแตก c 
 

3.5 ค่าความคลาดเคลื่อนของการทดลอง  
 ปกติการทดลองใด ๆ ถ้าจะให้ได้ค่าเฉลี่ยที่ถูกต้อง จ านวนข้อมูลที่ถูกรวบรวมมานั้น จะต้องมี
จ านวนมาก ซึ่งในทางสถิติเรียกว่า ประชากร (Population) แต่ในทางปฏิบัติ การรวบรวมข้อมูลอาจท าได้
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เพียงบางส่วน ซึ่งเรียกว่า ตัวอย่าง (Sample) ดังนั้นเพื่อให้ค่าเฉลี่ยและความแปรปรวนของตัวอย่าง 
สามารถใช้อธิบายประชากรได้ สมการของความแปรปรวนของตัวอย่าง จึงหาได้จาก  
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 เมื่อ s2 เป็นความแปรปรวนของตัวอย่าง 
  xi เป็นข้อมลูของตัวอย่าง 
             X  เป็นค่าเฉลี่ยของข้อมลู =  xi/n 
  n เป็นจ านวนข้อมลูของตัวอย่าง 
และท าใหห้าค่าการกระจายของข้อมูลของตัวอย่างทีเ่รียกว่า ส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน (Standard 
deviation) ได้จากสมการต่อไปนี ้
 

   s = n - 1 = ( )
1

2

−

−

n

xxi     (3.8) 

 
 ในการทดลองจะน าเสนอหรือแสดงปริมาณที่วัดได้เป็นค่าเฉลี่ยของปริมาณนั้นๆ ( X ) พร้อมทั้ง
ความแปรปรวนของค่าเฉลี่ยหรือความคลาดเคลื่อน ที่เรียกว่าความคลาดเคลื่อนมาตรฐาน (, Standard 
error) โดยที่ 
      

    
1

1

−
= −

n

n
      (3.9) 

 
 ดังนั้นการแสดงผลการวัด (การทดลอง) จะได้เป็น X    
 


