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บทที่ 3 
การเตรียมโครงสร้างยึดเกาะแก้วทางชีวภาพชนิดอะปาไตท์ วอลลาสโตไนท์  

ที่เจือด้วยซิงค์  

(Preparation of ZnO-doped Apatite Wollastonite Glass-Ceramic (AW-GC) Scaffolds) 

 

3.1 บทน า  

ในบทนี้จะกล่าวถึงกระบวนการในการเตรียมโครงสร้างยึดเกาะของแก้วทางชีวภาพชนิดอะปาไตท์ 

วอลลาสโตไนท์ที่เจือด้วยซิงค์ โดยกระบวนการโซลเจล พร้อมทั้งวิเคราะห์และตรวจสอบสมบัติทางเคมีของ

โครงสร้างยึดเกาะเพ่ือปรับปรุงกระบวนการเตรียมโครงสร้างยึดเกาะต่อไป  

3.2 สารเคมีและข้ันตอนการเตรียมโครงสร้างแก้วยึดเกาะชนิด AW-GC ที่เจือด้วยซิงค์ (Zn-doped AW 

glass-ceramic scaffold)  

ตาราง 3.1 สารเคมีท่ีใช้การเตรียมโครงสร้างยึดเกาะทางชีวภาพชนิด AW-GC ที่เจือด้วยซิงค์  

ล าดับ ชื่อทั่วไป สูตรทางเคมี บริษัทผู้ผลิต 
1 Magnesium nitrate (MN) Mg(NO3)26H2O Ajax Finechem 
2 Calcium nitrate tetrahydrate 

(CN) 
Ca(NO3)2.4H2O Ajax Finechem 

3 Methanol CH3OH Merck KGaA 
4 Tetraethyl orthosilicate (TEOS) Si(OC2H5)4 Aldrich 
5 Calcium fluoride CaF2 CARLO ERBA REAGENTI 
6 Orthophosphoric acid H3PO4 Ajax Finechem 
7 Hydrochloric acid (37%) HCl Merck KGaA 
8 Deionized water (DI) H2O - 
9 Zinc nitrate Zn(NO3)26H2O Ajax Finechem 

 

 

เครื่องมือและอุปกรณ์ที่ใช้ในการทดลอง 

1. บีกเกอร์ (beaker) 
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2. ช้อนตักสาร (spatula) 

3. เครื่องชั่งดิจิตอล ทศนิยม 4 ต าแหน่ง 

4. Oven 

5. Electrical furnace  

6. โฟม (Polyethylene foam)  

7. Dropper 

8. Pipette  

 

การทดลองที่ 1  การเตรียมโครงสร้างยึดเกาะ AW-GC ที่ปราศจากสารเจือ  

(Undope ส าหรับ batch 10 กรัม) 

      1.  เตรียมสารละลาย Ionic ดังนี้ เตรียม Calcium Nitrate Tetrahydrate (Ca(NO3)2•4H2O) 

18.8143 กรัม ละลายในน้ า DI  12.5 มิลลิลิตร และ Magnesium Nitrate Hexahydrate (Mg(NO3)2•6H2O) 

2.9118 กรัม ละลายในน้ า DI  2.9 มิลลิลิตร ในบีกเกอร์ตามล าดับ แล้วผสมสารทั้งสองเข้าด้วยกันด้วยเครื่อง 

Magnetic stirrer ด้วยอัตราการคนคงที่ (Speed 2) เป็นเวลา 20 นาที โดยการค่อยๆหยด Magnesium 

Nitrate Hexahydrate ลงใน Calcium Nitrate Tetrahydrate 

     2.  การเตรียมสาร Organic ดังนี้ เตรียม Methanol 6 มิลลิลิตร กับ Tetraethyl orthosilicate 

(TEOS) 12.9 มิลลิลิตร ผสมสารทั้งสองเข้าด้วยกันด้วยเครื่อง Magnetic stirrer ด้วยอัตราการคนคงที่ 

(speed 3) เป็นเวลา 20 นาที  

        3.  จากนั้น เติม CaF2 0.0498 กรัม ลงในสาร Organic ข้อ 2 โดยค่อยๆหยดผสมกัน จากนั้นก็ใช้

เวลาในการคนสารอีก 20 นาทีบน Magnetic stirrer          

          4.  น าสารข้อ 1 เติมลงในบีกเกอร์ของสาร Organic (ข้อ 2) โดยค่อยๆหยดและคนสารอย่างต่อเนื่อง

ในอัตราการคน speed 2 ใช้เวลา 20 นาท ี

          5.  ค่อยๆ เติม H3PO4 ปริมาณ 1.6 มิลลิลิตร คนอย่างต่อเนื่องเป็นเวลา 20 นาท ี
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            6.  แล้วค่อยๆ เติม HCl ปริมาณ 2 มิลลิลิตร คนสารอย่างต่อเนื่องเป็นเวลา 20 นาที จากนั้นค่อยๆ

เพ่ิมอุณหภูมิจากอุณหภูมิห้องไปที่  35 °C, 45°C  และ 60°C  โดยในการขึ้นอุณหภูมิจะคนอย่างต่อเนื่องเป็น

เวลานาน step ละ 20 นาที  

             7.  ทิ้งไว้ให้สารเย็นลงแล้วค่อยน าโฟมที่เตรียมไว้ลงชุบ  ในการชุบแต่ละครั้งจะทิ้งให้โฟมแห้งเป็น

เวลา 10 นาทีจึงน ากลับมาชุบใหม่ ท าการชุบทั้งหมด 6 ครั้ง  

   8. น าชิ้นงานหลังจากชุบครบ 6 ครั้ง ไปอบที่อุณหภูมิ 37 , 60 และ 130 °C เป็นเวลา  1, 1 และ 3 

วัน  ตามล าดับ  จากนั้นก็น าชิ้นงานไปเผาที่อุณหภูมิ 900°C โดยมีกราฟการเผาดังรูป 3.1 

 

 

รูปที่  3.1 กราฟอุณหภูมิการเผาตัวอย่างหลังผ่านการชุบเจล AW-GC 

 

จากรูปที่ 3.1 สามารถอธิบายช่วงการเผาได้ดังต่อไปนี้ 

ช่วงที่ 1  ที่อุณหภูมิเริ่มจากอุณหภูมิห้องถึง 150C  เผาเพื่อไล่ solvent  ออกจากชิ้นงาน AW โดยใช้ rate 

1.5°C / min 

ช่วงที่ 2 ที่อุณหภูมิ   150- 380 C  เผาเพื่อไล่โฟมที่ใช้ชุบ AW ออก ซึ่งจะท าให้เกิดรูพรุนขึ้น โดยใช้ rate 

0.5°C / min และเผาแช่ที่ 380C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 
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ช่วงที่ 3 ที่อุณหภูมิ 380-900 C  เผาเพ่ือไล่คาร์บอน (C) ออกจากชิ้นงาน AW โดยใช้ rate 1°C / min และ

เผาแช่ที่ 900C เป็นเวลา 3 ชั่วโมง  

ขั้นตอนการเตรียมโครงสร้างยึดเกาะ AW ที่ปราศจากสารเจือ แสดงดังรูปที่ 3.2 

  

Ionic  solution was added drop wise to the organic solution with continuous stirring 

Add  H3PO4  1.6 ml 

Add  HCl  2 ml 

(Ca(NO3)2•4H2O) 18.8143 g  

+ DI water 12.5 ml 

(Mg(NO3)2•6H2O) 2.9118 g  

+ DI water  2.9 ml 

Methanol 6 ml  

+TEOS 12.9 ml 

Apatite wollastonite 

Ionic solution Organic solution 

Mg(NO3)2•6H2O was dropped wise to the Ca(NO3)2•4H2O Add CaF2 0.0498 g 

20 min 

20 min 

20 min 

20 min 20 min 

20 min 

20 min 

20 min 

Heat up  25-35°C = 20 min (heat stirrer at level 100°C) 

  35-45°C = 20 min (heat stirrer at level  200°C) 

     45-60°C = 20 min (heat stirrer at level  300°C) 

Drying 37C for 1 day, 60C for 1 day and 130C for 3 days. 

Calcination at 900C for 3 hr.  

รูปที่  3.2 แผนผังแสดงขั้นตอนการเตรียม AW-GC scaffod การทดลองตอนที่ 1 

Dripping the foam in the gel 

for 6 times, and waiting for 

every 10 min. for each 

dripping.  
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ผลการทดลองครั้งที่ 1 

  จากการเตรียมสารข้างต้น ได้ศึกษาผลของอุณหภูมิขณะเตรียมสาร พบว่า ขณะคนสารเมื่อเพ่ิม

อุณหภูมิจากอุณหภูมิห้องไปที่  35 °C เนื้อสารยังคงเป็นของเหลวที่ไม่มีความหนืด  เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิจาก 35 

°C ไปที่  45 °C เนื้อสารเริ่มมีความหนืดขึ้นไปจนถึงหนืดคล้ายน้ าเชื่อม  และเมื่อเพ่ิมอุณหภูมิจาก  45 °C ไป

จนถึง  60 °C ซึ่งยังคนสารไม่ถึง 20 นาที เนื้อสารก็เกิดเป็นเจลเสมือนวุ้น ซึ่งลองน าโฟมที่เตรียมไว้มาชุบ  พบ

ว่าโฟมไม่คืนรูปทรงเดิม  และยังมีเนื้อสารเคลือบอยู่ตามขอบและด้านของเนื้อโฟมด้วย  ดังนั้นจึงได้เอาเจลนั้น

ไปหล่อเป็นแท่งโดยใช้ท่อสายยางเป็นแบบ โดยมีเส้นผ่านศูนย์กลาง 0.57 cm และสูง 1.2 cm จากนั้นน าไป

อบและเผา พบว่าชิ้นทดลองมีการหดตัวและมีรูพรุนอยู่ภายในเนื่องจากเจลมีความหนืดสูงเมื่อน าไปเทลงแบบ

ท าให้มีฟองอากาศที่เก็บกักอยู่ภายใน 

 

การทดลองที่ 2  (Undope ปริมาณ batch 10 กรัม ลดอุณหภูมิในการเตรียมเจลลงที่ 45C) 

 เนื่องจากการทดลองเตรียมเจลในการทดลองตอนที่ 1 พบว่าเจลมีความหนืดสูงและแข็งตัวเร็ว จึงท า

ให้ไม่สามารถชุบโฟมได้ดี จึงลดอุณหภูในการเตรียมเจลลงที่ 45 C 

      1.  เตรียมสารละลาย Ionic จากการเตรียมสารละลาย Calcium Nitrate Tetrahydrate 

(Ca(NO3)2•4H2O) 18.8143 กรัมในน้ า DI 12.5 มิลลิลิตร และ Magnesium Nitrate Hexahydrate 

(Mg(NO3)2•6H2O) 2.9118 กรัมในน้ า DI 2.9 ml ในบีกเกอร์ตามล าดับ โดยการค่อยๆเติมสารละลาย 

Magnesium Nitrate Hexahydrate ลงในสารละลาย Calcium Nitrate Tetrahydrate ใช้ speed 2 ใน

การคนสาร Ionic เป็นเวลา 20 นาที 

     2. การเตรียมสาร Organic ได้จากการเตรียมสารละลายผสมระหว่าง Methanol 6 มิลลิลิตร กับ 

Tetraethyl orthosilicate (TEOS) 12.9 มิลลิลิตร ใช้ speed 3 ในการคนสาร Organic โดยใช้เวลา 20 นาที 

จนสารละลายเข้ากันดี 

        3. เติม CaF2 0.0498 กรัม ลงในสาร Organic โดยค่อยๆหยดผสมกัน จากนั้นก็ใช้เวลาในการคนสาร

อีก 20 นาทีบน Magnetic stirrer          

           4.  น าสาร Ionic (สารข้อ 1) ที่ได้ค่อยๆหยดลงในบีกเกอร์ของสาร Organic (สารข้อ 2) โดยใช้ 

speed 2 ในการคนสาร 20 นาที 

           5.  เติม H3PO4 1.6 มิลลิลิตร คนสาร 20 นาที 
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           6.  แล้วเติม HCl 2 มิลลิลิตร คนสารอีก 20 นาที จากนั้นค่อยๆเพิ่มอุณหภูมิจากอุณหภูมิห้องไปที่  

35 °C โดยใช้เวลาคนสาร 20 นาที  และจาก 35°C ไปที่  45°C  คนสาร 20 นาที  

            7.  รอให้สารเย็นลงแล้วค่อยน าโฟมที่เตรียมไว้ลงชุบ  ท าการชุบทั้งหมด 1 และ 2 ครั้ง โดยใช้

ระยะเวลาห่างกัน 5 นาที ในการชุบแต่ละครั้ง  จากนั้นก็น าชิ้นงานที่ได้ไปอบที่อุณหภูมิ 37 , 60 และ 130 °C 

เป็นเวลา  1, 1 และ 2-3 วัน  ตามล าดับ  จนชิ้นตัวอย่างแห้งสนิท จากนั้นก็น าชิ้นงานไปเผาที่อุณหภูมิ 900°C 

โดยมีกราฟการเผาเหมือนกับการทดลองตอนที่ 1 ดังแสดงในรูปที่ 3.3  
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Ionic  solution was added drop wise to the organic solution with continuous stirring 

Add  H3PO4  1.6 ml 

Add HCl  2 ml 

(Ca(NO3)2•4H2O) 18.8143 g 

+ DI water 12.5 ml 

(Mg(NO3)2•6H2O) 2.9118 g 

+ DI water  2.9 ml 

Methanol 6 ml  

+TEOS 12.9 ml 

Apatite wollastonite 

Ionic  solution Organic  solution 

Mg(NO3)2•6H2O was drop wise to the Ca(NO3)2•4H2O Add CaF2 0.0498 g 

20 min 

20 min 

20 min 

20 min 20 min 

20 min 

20 min 

20 min 

Drying  37°C → 1 day 

60°C → 1 day 

             130°C → 3 days 

Calcinations at 900°C 

Heat up 25-35°C = 20 min (set heat stirrer at level 100C) 

  35-45°C = 20 min (set heat stirrer at level 200°C) 

รูปที่  3.3 แผนผังการเตรียม AW-GC scaffold การทดลองตอนที่ 2 

Dripping the foam in the gel for 

2 times, and waiting for every 5 

min. for each dripping 
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ผลการทดลองครั้งที่ 2 

 เนื่องจากการทดลองที่ 1 พบว่า เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิถึง 60 °C เนื้อสารได้เกิดเป็นเจลเหมือนวุ้น ซึ่งไม่
สามารถชุบชิ้นงานได้ จึงลดอุณหภูมิลงที่ 35-45 °C  เพ่ือให้สามารถน าโฟมลงไปชุบกับเนื้อสารได้ เมื่อให้
อุณหภูมิกับเนื้อสารถึง  45 °C จากนั้นน าสารออกจาก stirrer รอให้สารเย็นลง  โดยการชุบโฟมครั้งนี้  ท าการ
ชุบชิ้นงาน 1 และ 2 ครั้ง โดยใช้ระยะเวลาห่างกัน 5 นาทีในแต่ละรอบของการชุบ  ซึ่งเนื้อสารเริ่มเป็นเจลเมื่อ
เวลาผ่านไป 1 ชั่วโมงตั้งแต่เริ่มชุบชิ้นงานรอบแรก  จากนั้นน าชิ้นงานไปอบที่  37 , 60  และ 130 °C  เป็น
เวลา 1 , 1 และ 2-3 วัน ดังรูป 3.4-3.6 

 

 
รูปที่  3.4 แสดงโฟมที่ผ่านการชุบในการทดลองครั้งท่ี 2 

 
รูปที่  3.5 แสดงชิ้นงานโฟมที่ชุบสารโซล-เจลหลังผ่านการอบที่ 37 องศาเซลเซียส 1 วันในการทดลองที่ 2 

ชุบ 1 คร้ัง ชุบ 2 ครั้ง 

ชุบ 1 คร้ัง ชุบ 2 ครั้ง 
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รูปที่  3.6 ชิ้นงานที่ชุบหลังผ่านการอบที่ 130 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 วันในการทดลองที่ 2 

จากการอบชิ้นงานจะเห็นได้ว่า ชิ้นงานที่ชุบ 2 ครั้ง (รูป 3.4 และ 3.5) จะแตกมากกว่าชิ้นงานที่ชุบ 1 

ครั้ง เนื่องจากสารที่ชุบโฟมนั้นไหลกองลงมาอยู่ที่ฐานของชิ้นงานเยอะ  จึงมีผลต่อการอบแห้งและการเผาด้วย 

ท าให้ชิ้นงานที่เผาออกมามักจะแตกตามผิวที่มีเนื้อสารเกาะอยู่เยอะ   

 จากการทดลองอบแห้งชิ้นทดลองท่ีผ่านการชุบ 1 และ 2 ครั้ง โดยอบแห้งเป็นเวลา 2 และ 3 วัน 

พบว่าภายหลังการเผา ที่ 900C ตัวอย่างที่อบแห้ง 2 วัน และ 3 วัน ไม่มีความแตกต่างกัน ดังนั้นจากการ

ทดลองนี้การอบแห้ง 2 วัน เพียงพอจะท าให้ชิ้นงานแห้งและเมื่อผ่านการเผาที่ 900C จะไม่เกิดการแตก  

 

การทดลองที่ 3  (Undope  batch 10 กรัม ลดอุณหภูมิในการเตรียมเจลที่ 35C) 

1. ขั้นตอนการเตรียมสารละลายเจลเหมือนกับการทดลองตอนที่ 1 และ 2  

2. แล้วเติม HCl 2 มิลลิลิตร คนสารอีก 20 นาที จากนั้นค่อยๆเพ่ิมอุณหภูมิจากอุณหภูมิห้องไปที่  35 

°C โดยใช้เวลาคนสาร 20 นาที  

3. รอให้สารเย็นลงแล้วค่อยน าโฟมที่เตรียมไว้ลงชุบ  ท าการชุบทั้งหมด 6 ครั้ง โดยใช้ระยะเวลาห่าง

กัน 10 นาที ในการชุบแต่ละครั้ง  จากนั้นก็น าชิ้นงานที่ได้ไปอบท่ีอุณหภูมิ 37 , 60 และ 130 °C 

เป็นเวลา  1, 1 และ 3 วัน  ตามล าดับ  จากนั้นก็น าชิ้นงานไปเผาที่อุณหภูมิ 900°C 

 

ผลการทดลองครั้งที่ 3 

 จากการการทดลองครั้งที่ 2 พบว่าความหนืดของสารยังมาก ซึ่งมีผลต่อการชุบโฟม  ในการทดลอง

ครั้งที่ 3 จึงให้อุณหภูมิกับสารที่  25-35 °C เพ่ือให้สารไม่เป็นเจลเร็วจนเกินไป และสามารถชุบโฟมได้หลาย

ครั้งด้วย  และปรับการชุบโฟมต้องชุบให้สม่ าเสมอรวมถึงการบีบโฟมเพ่ือให้สารเกาะที่โครงสร้างของโฟมมี

ความสม่ าเสมอเช่นกัน 

ชุบ 1 คร้ัง ชุบ 2 ครั้ง 



22 
 
 เมื่อท าตามกระบวนการเตรียมสารแล้ว เมื่อให้อุณหภูมิกับเนื้อสารถึง  35 °C จากนั้นน าสารออกจาก 

stirrer รอให้สารเย็นลงเป็นเวลา 10 นาที  จึงน าโฟมมาชุบลงในเจล โดยการชุบโฟมครั้งนี้  ท าการชุบชิ้นงาน 

6 ครั้ง โดยใช้ระยะเวลาห่างกัน 10 นาทีในแต่ละรอบของการชุบ  ซึ่งเนื้อสารเริ่มเป็นเจลเมื่อเวลาผ่านไป 1 

ชั่วโมง 30 นาที ตั้งแต่เริ่มชุบชิ้นงานรอบแรก  จากนั้นน าชิ้นงานไปอบที่  37 , 60  และ 130 °C  เป็นเวลา 1 , 

1 และ 3 วันตามล าดับ ดังรูป 3.7, 3.8 และ 3.9 ตามล าดับ จากรูป 3.9 ชิ้นทดสอบที่ผ่านการอบที่ 130C 

เป็นเวลา 3 วันมีลักษณะโฟมที่ชุบเจลกลายเป็นสีน้ าตาลและแห้งสนิท  

 

 
รูปที่  3.7 ชิ้นงานที่ผ่านการชุบเจล 6 ครั้ง และผ่านการอบที่ 37 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 วัน 

 
รูปที่  3.8 ชิ้นงานที่ชุบเจล 6 ครั้ง ผ่านการอบที่ 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน 
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รูปที่  3.9 ชิ้นงานที่ชุบเจล 6 ครั้ง ผ่านการอบที่อุณหภูมิ 130 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 วัน 

   

การทดลองที่ 4  (Undope หรือ Zn-doped AW-GC ส าหรับ batch 15 กรัม เตรียมเจลที่ 35 C) 

 จากการทดลองท่ี 3 พบว่าการลดอุณหภูมิเตรียมเจลลงมาที่ 35C จะท าให้สามารถชุบโฟมได้อย่าง

ทั่วถึงในรอบการชุบที่ 6 จึงเลือกสภาวะในการเตรียมจากการทดลองที่ 3 ส าหรับเตรียมเจล AW-GC ที่เจือด้วย 

Zn ต่อไป  

- เตรียมสารละลาย Ionic จากการเตรียม Calcium Nitrate Tetrahydrate (Ca(NO3)2•4H2O) 

28.2216 กรัมละลายในน้ า DI ปริมาตร 18.8 มิลลิลิตร และ Magnesium Nitrate Hexahydrate 

(Mg(NO3)2•6H2O) 4.3680 กรัมละลายในน้ า DI  4.1 มิลลิลิตร ในบีกเกอร์ตามล าดับ จากนั้นเติม 

Magnesium Nitrate Hexahydrate ลงใน Calcium Nitrate Tetrahydrate ที่ได้จากการเตรียม  

ซึ่งจะกลายเป็นสาร Ionic  ใช้ speed 2 ในการคนสาร Ionic เป็นเวลา 20 นาที 

-  การเตรียมสาร Organic ได้จากการ เตรียม Methanol 9 มิลลิลิตร กับ Tetraethyl 

orthosilicate (TEOS) 19.4 มิลลิลิตร ใช้ speed 3 ในการคนสาร Organic โดยใช้เวลา 20 นาที 

จนสารละลายเข้ากันดี 

- และเติม CaF2 0.0747 กรัม ลงในสาร Organic โดยค่อยๆหยดผสมกัน จากนั้นก็ใช้เวลาในการคน

สารอีก 20 นาทีบน Magnetic stirrer          

-  น าสาร Ionic  ที่ได้ค่อยๆหยดลงในบีกเกอร์ของสาร Organic โดยใช้ speed 2 ในการคนสาร 20 

นาท ี

- เติม H3PO4 2.34  ml คนสาร 20 นาที 

- เติม Zinc nitrate 0.4441 และ 2.2199 กรัม ส าหรับการเจือด้วย 1 และ 5 mol% Zn ตามล าดับ 

- เติม HCl 3 ml คนสารอีก 20 นาที จากนั้นค่อยๆเพ่ิมอุณหภูมิจากอุณหภูมิห้องไปที่  35 °C โดย

ใช้เวลาคนสาร 20 นาที  
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- รอให้สารเย็นลงแล้วค่อยน าโฟมที่เตรียมไว้ลงชุบ  ท าการชุบทั้งหมด 5 ครั้ง ในการชุบแต่ละครั้ง  

โดยใช้ระยะเวลาห่างกัน 10 นาที ในการทดลองนี้ได้ทดลองน าเจลที่เหลือไปหล่อในแบบรูป

ทรงกระบอกด้วย จากนั้นก็น าชิ้นงานที่ได้ไปอบที่อุณหภูมิ 37 , 60 และ 130 °C เป็นเวลา  1, 1 

และ 3 วัน  ตามล าดับ  จากนั้นก็น าชิ้นงานไปเผาที่อุณหภูมิ 900°C ดังแผนผังการเตรียม AW 

scaffold ที่เติมสารเจือ Zn ในรูปที่ 3.10  
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Drying  37°C → 1 day 

60°C → 1 day 

             130°C → 3 day 

Calcinations at 900°C 

Ionic  solution was added drop wise to the organic solution with continuous stirring 

Add  H3PO4 2.34 ml 

Add  HCl  3 ml 

(Ca(NO3)2•4H2O) 28.2216 g  

+ DI water 18.8 ml 

(Mg(NO3)2•6H2O) 4.3680 g  

+ DI water  4.1  ml 

Methanol 9 ml  

+TEOS 19.4 ml 

Apatite wollastonite 

Ionic  solution Organic  solution 

Mg(NO3)2•6H2O was drop wise to the Ca(NO3)2•4H2O Add CaF2 0.0747 g 

20 min 

20 min 

20 min 

20 min 20 min 

20 min 

20 min 

20 min 

Heat at 25-35°C for 20 min  

Add the Zinc nitrate 0.4441 and 

2.2199 g for 1 and 5 mol% Zn 

doped in the gel, and then stirring 

for 20 min. 

รูปที่  3.10 แผนผังการเตรียมเจล 15 กรัมส าหรับ  AW-GC scaffol ในการทดลองตอนที่ 4 
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ผลการทดลองครั้งที่ 4 

  จากการทดลองครั้งที่ 3 พบว่าเนื้อสารที่ผ่านการเผาแล้วมีลักษณะคล้ายโฟมที่ชุบ แต่ยังมีสารที่เกาะ

ตามขอบและด้านของชิ้นงาน จึงลดจ านวนการชุบจาก 6 ครั้ง เหลือเพียง 5 ครั้ง เพื่อให้เนื้อสารมีความ

สม่ าเสมอในเนื้อโฟมมากยิ่งข้ึน 

 เมื่อท าตามกระบวนการเตรียมสารแล้ว เมื่อให้อุณหภูมิกับเนื้อสารถึง  35 °C จากนั้นน าสารออกจาก 

stirrer รอให้สารเย็นลงเป็นเวลา 10 นาที และน าโฟมลงไปชุบในเจล โดยการชุบโฟมครั้งนี้ ท าการชุบชิ้นงาน 

5 ครั้ง โดยใช้ระยะเวลาห่างกัน 10 นาทีในแต่ละรอบของการชุบ   

  พบว่า สาร Undope เริ่มเป็นเจลเมื่อเวลาผ่านไป 2 ชั่วโมง 25 นาที แต่เมื่อเจือด้วย Zn สารละลาย

เจลมีการเปลี่ยนแปลงเริ่มเป็นเจลเร็วขึ้น โดยเมื่อ dope 1mol% Zn เนื้อสารจะเริ่มเป็นเจลเมื่อเวลาผ่านไป 1 

ชั่วโมง 35 นาที และ dope 5 mol% Zn เนื้อสารจะเริ่มเป็นเจลเมื่อเวลาผ่านไป 1 ชั่วโมง 30 นาที ตั้งแต่เริ่ม

ชุบชิ้นงานรอบแรก  จากนั้นน าชิ้นงานไปอบที่  37 , 60  และ 130 °C  เป็นเวลา 1 , 1 และ 3 วันตามล าดับ 

จากการทดลองนี้ได้น าเจลที่เหลือจากการชุบโฟมมาเทหล่อในแบบรูปทรงกระบอกขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 1 

เซนติเมตร และสูง 2 เซนติเมตร ชิ้นงานที่ได้จากการชุปเจลซิงค์ออกไซด์ปราศจากสารเจือจ านวน 5 ครั้ง และ

ชิ้นงานที่ได้จากการเทหล่อ ภายหลังการอบที่อุณหภูมิ 37 C เป็นเวลา 1 วัน แสดงดังรูป 3.11-3.13 พบว่า 

เจลค่อนข้างแห้ง แต่ไม่แห้งสนิท และโฟมเปลี่ยนสีเป็นสีน้ าตาลดังรูปที่ 3.11  

 

 

รูปที่  3.11 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC ผ่านการอบที่ 37 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่านการชุบเจล จ านวน 

5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

(ก) (ข) 
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รูปที่  3.12 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 1 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 37 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

 

รูปที่  3.13 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 5 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 37 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

รูปที่  3.14 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC ผ่านการอบที่ 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่านการชุบเจล จ านวน 

5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

(ก) 

(ก) 

(ก) 

(ข) 

(ข) 

(ข) 
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รูปที่  3.15 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 1 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

รูปที่  3.16 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 5 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 60 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

รูปที่  3.17 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC ผ่านการอบที่ 130 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 วัน (ก) ผ่านการชุบเจล จ านวน 

5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

(ก) 

(ก) 

(ก) 

(ข) 

(ข) 

(ข) 
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รูปที่  3.18 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 1 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 130 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

รูปที่  3.19 ชิ้นตัวอย่าง AW-GC เจือ 5 mol%Zn ผ่านการอบท่ี 130 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 3 วัน (ก) ผ่าน

การชุบเจล จ านวน 5 ครั้ง และ (ข) ชิ้นตัวอย่างจากการเทแบบหล่อ 

 

รูปที่  3.20 ชิ้นงาน AW-GC ชุบ 5 ครั้ง (ซ้าย) และชิ้นงานหล่อจากเจล (ขวา) เมื่อผ่านการเผาที่ 900 C 

 

(ก) 

(ก) 

(ข) 

(ข) 
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รูปที่  3.21 ชิ้นงาน AW-GC เจือ 1 mol%Zn ชุบ 5 ครั้ง (ซ้าย) และชิ้นงานหล่อ (ขวา) เมื่อผ่านการเผาที่ 

900C 

 

 

รูปที่  3.22 ชิ้นงาน AW-GC เจือ 5 mol%Zn ชุบ 5 ครั้ง (ซ้าย) และชิ้นงานหล่อ (ขวา) เมื่อผ่านการเผาที่ 

900C 

 จากรูป 3.14-3.16 แสดงชิ้นตัวอย่างที่ผ่านการชุบเจล AW-GC ปราศจากสารเจือ และ AW-GC ที่เจือ

ด้วย Zn ในปริมาณ 1 และ 5 mol% ตามล าดับ ภายหลังผ่านการอบที่อุณหภูมิ 60 C เป็นเวลา 1 วัน พบว่า

เจลเริ่มแห้งสนิท และชิ้นตัวอย่างที่ได้จากการเทแบบสามารถถอดออกจากแบบได้ แต่พบว่าชิ้นตัวอย่างส่วน

ใหญ่มีรอยแตกร้าวมาก เนื่องจากมีการหดตัวมากในช่วงการอบท่ีอุณหภูมิ 60C ซึ่งเป็นอุณหภูมิที่สารละลาย

ต่างๆระเหยออกไปอย่างรวดเร็ว  

 จากรูป 3.17-3.19 แสดงชิ้นตัวอย่าง AW-GC ที่ปราศจากการเติมสารเจือและเติมสารเจือ Zn ใน

ปริมาณ 1 และ 5 mol% ภายหลังผ่านการอบท่ีอุณหภูมิ 130C เป็นเวลา 3 วัน พบว่าชิ้นตัวอย่างที่ผ่านการ

ชุบโฟมมีสีเปลี่ยนไปจากสีน้ าตาลเป็นสีด า เนื่องจากเกิดการไหม้ของวัสดุโฟมที่ใช้เป็นโครงสร้างในการชุบเจล 
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ส่วนชิ้นตัวอย่างที่ได้จากการเทหล่อ มีขนาดเปลี่ยนแปลงอย่างมากโดยมีการหดตัวเกือบ 50% และมีลักษณะ

แห้งสนิท  

 ภายหลังผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 900C ชิ้นตัวอย่างที่ได้จากการชุบโฟมมีขนาดเปลี่ยนแปลงไป โดยมี

ขนาดเล็กลง และมีโครงสร้างพรุนตัว มีความเปราะบางมาก แต่สามารถจับโดยไม่แตกได้ ส่วนชิ้นตัวอย่างที่ได้

จากการเทหล่อ มีรูปร่างไม่เป็นทรงกระบอก เนื่องจากเกิดการหดตัวที่ส่วนตรงกลางมาก ดังรูปที่ 3.20-3.22 

 

การวิเคราะห์สมบัติทางเคมีและทางกายภาพของวัสดุโครงสร้าง AW-GC scaffold 

- วิเคราะห์องค์ประกอบทางเคมีด้วยเครื่อง FTIR spectroscopy 

 

รูปที่  3.23 FT-IR spectra ของ AW-GC และ AW-GC Scaffold ที่เจือด้วย Zn 

 

 จากรูป 3.23 แสดงสเปกตรัม FT-IR ของชิ้นทดลอง AW scaffold ที่ปราศจากสารเจือ และชิ้นทดลอง

ที่เจือด้วย 1 และ 5 mol% Zn พบ peak ที่ 1110-1000 cm-1 ซึ่งสอดคล้องกับ Si-O, peak ของ O-H ที่ 

3900-3400 cm-1, peak ของ C-O ใน CO3
2- ที่ 1510-1410 cm-1, peak ของ PO4

3- ที่ 560-610 cm-1, peak 

ของ CO3
2- ที่ 800-880 cm-1, peak ของ Mg-O ที่ 750-800 cm-1 และ peak ของ Zn-O ที่ 400-450 cm-1 

(Shah, Brauer et al. 2015) แสดงให้เห็นว่า AW-GC scaffold มีโครงสร้างที่เป็นแก้ว ที่เป็น Apatite-

wollastonite และเม่ือเติมสารเจือ Zn ท าให้เกิดเฟสของ phosphate มากขึ้น  โดยที่พีทของ PO4
3- ที่ 560-

610 cm-1 ปรากฎมีความเข้มของพีทสูง เมื่อเติมสารเจือ Zn ในปริมาณ  5 mol%  

Undoped AW-GC 

1 mol%Zn doped AW-GC 

5 mol%Zn doped AW-GC 

O-H 
C-O 

Si-O 

C-O P-O 
Zn-O 
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- วิเคราะห์พฤติกรรมทางความร้อนด้วยเทคนิค Differential Thermal Analysis (DTA) และ 

Thermal gravimetric analysis (TGA)  

จากผลการวิเคราะห์พฤติกรรมทางความร้อนด้วยเทคนิค TGA-DTA ในการศึกษาการเปลี่ยนแปลง

น้ าหนักและการเกิดผลึกของ glass-ceramic แสดงดังรูป 3.24-3.26 ชิ้นทดลอง AW-GC scaffold ที่

ปราศจากสารเจือ จะมีการเปลี่ยนแปลงน้ าหนักอย่างรวดเร็วที่อุณหภูมิ 350-550C ซึ่งแสดงถึงการเกิดช่วง

อุณหภูมิที่การสลายตัวของโฟมต้นแบบ ในขณะที่เกิดการคายพลังงานที่ 540.73C และดูดพลังงานที่ 

912.83C ซึ่งเป็นอุณหภูมิที่มีการสลายตัวของโฟมต้นแบบและเกิดผลึกของ AW-GC (รูป 3.24) ส าหรับชิ้น

ทดลอง AW scaffold ที่เจือด้วย 1 mol% Zn และ 5 mol% Zn ในรูปที่ 3.25 และ 3.26 ตามล าดับ โดยพีท

ของ TG แสดงการเปลี่ยนแปลงน้ าหนักอย่างรวดเร็วในช่วงอุณหภูมิ 350-550C ซึ่งเป็นช่วงอุณหภูมิที่เกิดการ

สลายตัวของ      โฟมต้นแบบ เช่นเดียวกับตัวอย่างท่ีปราศจากสารเจือ แต่ส าหรับชิ้นตัวอย่างที่เจือด้วย 5 

mol% Zn ปรากฏ peak การดูดพลังงานที่อุณหภูมิต่ าลงที่ 901.80C แสดงให้เห็นว่าการเจือด้วย Zn ท าให้

เกิดผลึกที่เสถียรขึ้น ดังนั้นช่วงอุณหภูมิ 350-550C จึงเป็นช่วงอุณหภูมิที่ต้องค่อยๆให้ความร้อนเพ่ือให้โฟ

มต้นแบบได้สลายตัวออกไปอย่างช้าๆ และสมบูรณ์ 

 

 

รูปที่  3.24 TGA-DTA ของ AW-GC scaffold 
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รูปที่  3.25 TGA-DTA ของ AW-GC scaffold ที่เติมสารเจือ Zn ในปริมาณ 1 mol% 

 

 

รูปที่  3.26 TGA-DTA ของ AW-GC scaffold ที่เติมสารเจือ Zn ในปริมาณ 5 mol% 

 

 

 

 



34 
 
 

สรุป  

 จากการศึกษาและทดลองเตรียม AW-GC scaffold ที่ปราศจากสารเจือ และเติมสารเจือ Zn ใน

ปริมาณความเข้มข้น 1 และ 5 mol% โดยวิธีการเตรียมด้วยกระบวนการโซลเจล และขึ้นรูปเป็นโครงสร้างยึด

เกาะ (scaffold) ด้วยการชุบโฟมต้นแบบและการเทหล่อ ซึ่งในการทดลองนี้ได้พัฒนาการทดลอง 4 การ

ทดลอง โดยหาสภาวะในการเตรียมเจลให้มีความเหมาะสมในการขึ้นรูปโดยการชุบโฟม จากการทดลองพบว่า

อุณหภูมิเป็นปัจจัยส าคัญในการปรับปรุงความหนืดและการเกิดเจลของสารโซลเจล โดยอุณหภูมิที่เหมาะสมใน

การเตรียมเจลคือ ที่ 35 C และมีเงื่อนไขในการชุบโฟมนั้น ควรชุบโฟมโดยจุ่มแช่โฟมต้นแบบไว้ในเจลให้นาน

พอ เพ่ือให้เจลเข้าดูดซับโฟมต้นแบบอย่างสมบูรณ์ หลังจากนั้นบีบเจลที่เหลือออก แล้วน าไปตากที่

อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 10 นาที ก่อนจะเริ่มชุบโฟมซ้ าใหม่ จ านวนการชุบซ้ ามีผลต่อความแข็งแรงของชิ้น

ตัวอย่างหลังเผา จากการตรวจสอบด้วยหยิบจับชิ้นตัวอย่าง พบว่าชิ้นตัวอย่างที่ผ่านการชุบซ้ ามากขึ้น จะมี

ความแข็งแรงทนทานต่อการหยิบจับ และเคลื่อนย้าย ซึ่งจากสภาวะการเตรียมเจลและการขึ้นรูปนี้ จะน าไปใช้

ในการศึกษาและทดลองในบทท่ี 4 ต่อไป  

 

 

 

 

 

 

 


