
บทท่ี 3
วิธีดำเนินการวิจัย

ในงานวิจัยน้ี!ด้ทำการเตธียมคอรเดียไรต?เลาสเซรามิกพร้อมท่ังวิเคราะห์สมบัติเบืองต้นเพ่ือให้ 
ได้กลาสเซรามิกท่ีมีค่าลัมประสิทธ๋ิการขยายตัวทางความร้อนต่ําและสามารถทนต่อการเปล่ียนแปลง 
อุณหภูมิอย่างฉับพลันได้ ซึ่งในบทนี่ได้กล่าวถึง วัสดุอุปกรณ์ สารเคมี ตลอดจนวิธีการทดลองที่ 
เก่ียวข้องกับการปฏิบัติงานในคร้ังน้ี

3.1 สารเคมีและวัตถุดิบท่ีใชในการทดลอง
วัตถุดิบท่ีใช้ในการเต่ร้ยมคอร์เดียไรตักลาสเซรามิกประกอบด้วยวัตถุดิบ ตังนี้
- Quartz 200 Mesh จาก'จังหวัดราชบุร จำหน่ายโดยบรษัทพูนทรัพย์มาร์เก็ตติง จำกัด
- Talcum calcined จากประเทศญ่ีป่น จำหน่ายโดยบรษัทเชอร์นิค จำกัด
- Kaolin Microbrite (FH95) จาก Skardon river kaolin PTY limited. ประเทคออสเตรเลีย
- Calcined alumina (AL 05) จากประเทศอินเดีย จำหน่ายโดยบรษัท สยามเทคนิคเคล 

เซรามิค จำกัด
- Titanium dioxide จากประเทศจีน จำหน่ายโดยบรษั'ทพูนทรัพย์มาร์เก็ตติง จำกัด

องค์ประกอบทางเคมีของวัตถุดิบแสดงตังตารางท่ี 3.1 วัตถุดิบท่ังหมดท่ีนำมาใช้ในการเต■ รยม 
คอร์เดียไรตักลาสเซรามิกโดยผ่านฃ่ํนตอนการเตรยมและการวิเคราะห์สมบัติแสดงในรูปท่ี 3.1 
ตารางท่ี 3.1 องค์ประกอบทางเคมีของวัตถุดิบ

Composition Quartz 
200 M

Calcined
Talc

Kaolin
FH95

Alumina
AL-05

Titanium
dioxide

Si02 99.22 63.11 44.00 - -

CM๐ 0.05 0.04 2.00 - 99.90
Al20 3 0.18 0.40 37.50 99.98 -

Fe20 3 0.10 0.07 0.75 - -

CaO 0.10 4.70 0.04 - -

MgO 0.10 31.25 0.10 - -
k20 0.07 0.08 0.13 - -

Na20 0.03 0.11 0.36 - -

LOI - - 14.00 - -
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3.2 แผนผังการทดลอง
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3.3 วิธีการทดลอง

3.3.1 ข้ันตอนการเตรียมคอร์เดียไรต์กลาสเซรามิก
3.3.1.1 เตรียมวัตถุดิบและเลือกสูตรโดยค้นคว้าเอกสารและข้อมูลท่ีเก่ียวข้องออกแบบการ 

ทดลอง กำหนดวิธีการดำเนินการวิจัย ซ่ึงจากการศึกษา Phase Diagram ของคอริเดียไรต์ซ่ึงอยู่ใน 
ระบบ Mg0-A!20 3-Si02 ดังรูปท่ี 3.2 ทำการเลือกส่วนผสม 12 จุดท่ีอยู่ในขอบเขตของอัตราส่วนท่ี 
จะเกิดเฟสคอร์เดียไรต์เพ่ือใช้ในการทดลองหาอัตราส่วนผสมของวัตถุดิบท่ีสามารถเตรียมคอร์เดีย 
ไรต์กลาสเซรามิกที่มีค่าส้มประสิทธิ้การขยายตัวทางความ'ร้อนตํ่าและการต้านทานการ 
เปล่ียนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลันได้ดีท่ีสุด

Y ร  10 2

รูปที่ 3.2 Phase diagram ของระบบ Mg0-Al20 3-Si02[18]
หลังจากการคำนวณได้ทำการผสมวัตฤดิบตามอัตราส่วนท่ีประกอบด้วยปริมาณออกไซด์ท่ีV " 7 , I _ _ J 0จุดต่างๆ ทัง 12 จุดแสดงดังตารางที 3.2 โดยพิจารณาเฉพาะ Si02 Al20 3 และ MgO เมือนำมา 

คำนวณค่าเปอร์เซนต์โดยนาหนักของวัตถุดิบก็สามารถหาสูตรส่วนผสมแก้วที่ง 12 สูตรได้ดัง 
ตารางท่ี 3.3

3.3.1.2 จากงานวิจัยของ Hua Shao และ คณะ'131 ดังได้กล่างมาแล้วในบทท่ี 2 ในงานวิจัย 
นีจึงเลือกใช้ ท 02 ท่ีปริมาณ 9 wt% ในการทดลองเบืองต้นซึ่ง ท 02 นอกจากเป็น nucleating 
agent แล้วลังช่วยเป็นตัวช่วยหลอมได้ง่ายมีความหนืดตํ่าลงและช่วยให้แก้วแข็งตัวซ้าฃึน 
(working range) ทำให้สามารถฃึนรูปได้ง่ายฃึน



ตารางที่ 3.2 สูตรส่วนผสมแก้ว โดยใช้อัตราสวนของออกไชด'โดยนำหนักท่ีคำนวนจากเฟส 
ไดอะแกรม
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Formula Si02(wt%) Al20 3(wt%) MgO(wt%)
CG 1 48.95 34.88 16.17
CG 2 63.98 20.54 15.48
CG 3 61.43 18.29 20.28
CG 4 57.15 19.45 23.40
CG 5 51.72 22.67 25.61
CG 6 53.31 25.04 21.65
CG 7 66.52 23.49 9.99
CG 8 57.99 28.98 13.03
CG 9 60.02 24.97 15.01
CG 10 54.97 27.51 17.52
CG 11 50.53 29.98 19.49
CG 12 58.00 22.97 19.03

ตารางที่ 3.3 สูตรส่วนผสมแก้วโดยใช้อัตราส่วนของวัตถุดิบโดยนาหนัก
Formula Quartz (wt%) Talc (wt%) Kaolin (wt%) Alumina (wt%) TiOz (wt%)

CG 1 3.00 43.50 24.50 20.00 9.00
CG 2 11.00 40.50 36.50 3.00 9.00
CG 3 - 52.60 38.00 0.40 9.00
CG 4 - 63.00 19.00 9.00 9.00
CG 5 - 71.50 - 19.50 9.00
CG 6 - 58.50 18.50 14.00 9.00
CG 7 15.50 25.50 50.00 - 9.00
CG 8 15.20 35.00 26.50 14.30 9.00
CG 9 9.50 39.50 34.50 7.50 9.00
CG 10 1.00 46.00 34.50 9.50 9.00
CG 11 - 52.50 21.50 17.00 9.00
CG 12 8.20 51.50 19.30 12.00 9.00

หมายเหตุ Ti02 ทำหน้าทีเป็น nucleating agent

เลขพะเบิยน.....น ..!..!.!!,
นปี 1 0 ส ี.ก . พ

•••••••••••••••••« ■ •a*•<••■ •••
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โดยทำการผสมสูตรแก้วท้ัง 12 สูตรที่ได้จาการคำนวณ โดยท้ัง 12 สูตรจะเติม ท 02 ใน 
ปรมาณ 9 % โดยนาหนักผสมไปพร้อมกับการบดเปียกในหม้อบดเป็นเวลา 24 ชม. เพ่ือทำหน้าท่ี 
เป็น nucleating agent หลังจากน้ันนำส่วนผสมท่ีได้มาอบแห้งท่ีอุณหภูมิ 100 °c เป็นเวลา 24 
ชม.

3 .3.1 .3  นำส่วนผสมท่ี1ไดม้าหลอมท่ีอุณหภูมิ 1500 °c เป็นเวลา 1 ชม. ยืนไฟเป็นเวลา 2 
ซม. ในเตาไฟฟาและทำการขืนรูปเป็นชินทดสอบโ ด ย เทใส่แ บ บ เหล็ก แล้วนำไป Anneal ท่ีอุณหภูมิ 
750 °c เป็นเวลา 2 ซม. ตามตารางการหลอมดังแสดงในรูปท่ี 3 .3

รูปที่ 3.3 กราฟอุณหภูมิและเวลาในการหลอมแก้วและการอบอ่อน

3.3.1.4 การเต‘รยมตัวอย่างแก้วสำหรับนำไปวิเคราะห์ลมปตต่างๆ มีรูปแบบต่างๆ กันดังน๋ึ
- ก้อนกลม ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 30 mm โดยเทนาแก้วใส่แบบเหล็ก เพ่ือการวิเคราะห์สี 

การหลอมเป็นเนือเดียวกัน วัตถุดิบท่ีหลอม1ไม'หมด
- ผง โดยนำแก้วมาบดให้เป็นผง เพื่อใช้วิเคราะห์ความเปลี่ยนแปลงทางความร้อน 

(Differential thermal analysis) ด้วยเคร่ือง DTA (PERKIN ELMER, DTA7) ท่ีอุณหภูมิ 50-1200 
°c และวิเคราะห์องค์ประกอบทางเฟส (X-ray diffraction analysis) ด้วยเครอง X-ray 
diffractormeter (D8-advance, Bruker)

- เป็นแท่ง ขนาด 5x5x25 mm โดยเทนำแก้วใส่แบบเหล็กแล้วอบอ่อน เพื่อใช้วิเคราะห์ 
ลัมประสิทธิการขยายตัวทางความร้อน (Thermal expansion coefficient) โดย'ใช้เครองวัดค่าการ 
ขยายตัวเน่ืองจากความร้อน (Dilatometer NETZSCH รุ่น DIL 402 C) ที่อุณหภูมิ 100-500 °c
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- เป็นแท่งขนาด 8x8x90 mm โดยเทนาแก้วใส่แบบเหล็กแล้วอบอ่อน เพ่ือใช้วิเคราะห์'ความ 
แข็งแรง (Bending strength) ด้วยวิธี Three-Point Bending

3.3.1.5 นำตัวอย่างไปผ่านกระบวนการทางความร้อน (Heat treatment) ตามตารางการ 
เผาตังรูปท่ี 3.4เพ่ือให้เปล่ียนเป็นกลาสเซรามิกท่ีภาวะต่างๆ ตังต่อไปน้ี

1. ที่อุณหภูมิ 850 °c เป็นเวลา 2 ซม. และเพิ่มอุณหภูมิขึนเป็น950 °c เป็นเวลา 2 ชม.
2. ที่อุณหภูมิ 850 °c เป็นเวลา 2 ซม. และเพิ่มอุณหภูมิขืนเป็น 1050 °c เป็นเวลา 2 ชม.
3. ที่อุณหภูมิ 850 °c เป็นเวลา 2 ชม. และเพิ่มอุณหภูมิขืนเป็น 1100°c เป็นเวลา 2 ชม.

กระบวนการทางความร้อน เป็นกระบวนการทำเป็นกลาสเซรามิกโดยการควบคุมการเกิด 
ผลึก โดยท่ัวไปจะทำ 2 ขํ่นตอนคือการสร้าง nucleus และการโตของผลึกรอบๆ นิวเคลียสท่ี 
อุณหภูมิ Nucléation และอุณหภูมิ Crystal growth

อุณหภูมิท่ีเกิด Nucléation และอุณหภูมิท่ีเกิด Crystal growth ของวัสดุแต่ละชนิดจะ 
แตกต่างกันโดยตรวจสอบจากผลการวิเคราะห์ด้วย Differential thermal analysis (DTA) ทำให้ 
ทราบ Glass Transition Temperature (Tg) และ Crystallization temperature (Tc) แล้วนำมา 
กำหนดตารางการทำ Heat treatment
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3.3.2 การวิเคราะห์สมบ้ติของแก้วคอร์เดียไรต์

3.2.2.1 การสังเกตสี การหลอมเป็นเนือเดียวกัน วัตถุดิบท่ีหลอมไม่หมด
3.2.2.2 วิเคราะห์ความเปลี่ยนแปลงทางความร้อน (Differential thermal analysis) ด้วย 

เค‘ร้อง DTA ทีอุณหภูมิ 50-1200 °c เทือหา Glass Transition Temperature (Tg) และ 
Crystallization temperature (Tc) แล้วนำมากำหนดตารางการทำ Heat treatment ด้งทีกล่าวไว้ 
แล้วท่ี 3.3.1.5

3.2.2.3 วิเคราะห์องค์ประกอบทางเฟส (X-ray diffraction analysis) ด้วยเครอง X-ray 
diffractometer โดยใช้ Cu - Ka radiation ที scanning speed 2.4° ต่อนาทีในช่วง 20 เท่ากับ 
10-70°

3.2.2.4 วิเคราะห์สัมประสิทธิ้การขยายตัวทางความ1ร้อน (Thermal expansion 
coefficient) โดยใช้เค'รองวัดค่าการขยายตัวเน่ืองจากความร้อน ซึ่งเป็นไปตามมาตรฐาน ASTM 
C372-94 ท่ีอุณหภูมิ 50-500°c

3.2.2.5 วิเคราะห์ความแข็งแรง (Bending strength) ด้วยวิธี Three-Point bending โดย 
ความแข็งแรงของชินงานสามารถหาได้จากการคำนวณดังลมการท่ี 3.1

3.3.3 การวิเคราะห์สมบํติฃองกลาสเซรามิก
3.3.3.1 การสังเกตสี และความป็นเน้ีอเดียวกัน1ของคอร์เดีย'ไรตักลาสเซรามิก

3.3.3.2 วิเคราะห์องค์ประกอบทางเฟสด้วย XRD เพ่ือหาเฟสหลักและเฟสรองโดย phase 

ต้องการคือ (X-cordierite (Mg-Z^Si5O.,8)
3.3.3.3 วิเคราะห์สัมประสิทธิ้การขยายตัวทางความร้อน (Thermal expansion

coefficient) โดยใช้เครองวัดค่าการขยายตัวเน่ืองจากความร้อน Dilatometer
3.3.3.5 วิเคราะห์โครงสร้างจุลภาค ด้วยเคร้อง scanning electron microscopy SEM 

(JSM-6480LV, JEOL, Japan) ท่ี 15kV

จากการวิเคราะห์องค์ประกอบทางเฟสด้วย XRD ต้องได้เฟสหลักเป็น a-cordierite
(Mg2AI4ร i60 18) และการวิเคราะห์ลัมประสิทธิ๋การขยายตัวทางความร้อน (Thermal expansion 
coefficient) ซ่ึงมีค่าต่ําสุดแล้วจึงเลือกสูตรท่ีดีท่ีสุดมาทำการวิเคราะห์ต่อไป คือการวิเคราะห์ความ 
แข็งแรง (Bending strength) การวิเคราะห์โครงสร้างจุลภาค ด้วยเคร้ธง scanning electron 
microscopy (SEM) และทดสอบการต้านทานการเปล่ียนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน
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3.3.4 ทดสอบการต้านทานการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน
เมื่อได้กลาสเซรามิกท่ีมีค่าลัมประสิทธการขยายตัวทางความร้อนตามท่ีต้องการ ทำการขึน 

รูปชินงานตัวอย่างเพ่ือทดสอบ การต้านทานการเปล่ียนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลันด้วยมาตรฐาน 
ASTM C554-93

โดยทำการเต‘รยมตัวอย่างขนาด 15X20X8 mm จำนวน 10 ตัวอย่างต่อการทดลองหน่ึงคร้ัง 
ซ่ึงมีวิธีการทดลองตังน้ี

- เปิดเตาอบ เร่ิมท่ีอุณหภูมิ 150 °c แล้วใส่ตัวอย่างไปพร้อมลันท้ัง 10 ตัวอย่างและอบเป็น 
เวลา 45 นาที

- นำตัวอย่างท้ังหมดออกจากเตาและจุ่มลงในน้ีาท่ี 20 °c ทันที แช่ในนำเป็นเวลา 5-10
นาที

- นำตัวอย่างมาตรวจสอบการรานตัวด้วย Methylene blue dye
- ถ้าตัวอย่างท้ังหมดยังไม่รานตัวให้ทำชำอีก 4 คร้ัง
- เม่ือทำครบ 5 คร้ังแล้วตัวอย่างท้ังหมดยังไม่รานให้เพ่ิมอุณหภูมิอีก 15 °c เซ่นเร่ิมท่ี 150 

°c แล้วค่อยเพ่ิมไปทีละ 15 °c เป็น 165 °c, 180 °c, 195 °c และ210 °c เพ่ิมไปจนกว่าตัวอย่าง 
จะเร่ิมรานและจดบันทึกเป็นอุณหภูมิท่ีเกิด Thermal shock
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