
บทที 3

กระบวนการดำเนินงานวิจัย

3.1 เครื่องม9ื และอุปกรณ์ท่ีใชในการวิจัย
3.1.1 เตาหลอมอนดักชัน และอุปกรณ์หล่อหลอมโลหะ

3.1.1.1 เตาหลอมแบบเหนี่ยวนำไฟฟ้า ( Induction Furnace ) พร้อมเครื่องระบาย 
ความร้อนด์วขนำไหลเวียนภายในแบบระบบปิด

3.1.1.2 เทอร์โมคัปเปิลชนิด R-Type วัคอุณหภูมิช่วง 700-1700 °C( +/- 5 °c  )
3.1.1.3 เบ้าหลอมกราไฟต์ขนาดปริมาตร 620 ลูกบาศก์เซนติเมตร ( ขนาดเบ้นผ่าศูนย์ 

กลาง 10 เซนติเมตร และความลึก 13 เซนติเมตร )
3.1.1.4 แท่งกราไฟต์กวนนำโลหะ
3.1.1.5 ท่อเซรามิคอะลูมินา60%ทนอุณหภูมิ 1300C ข น !ด 6*10*30ม.ม.ปลาย 

เปิด 2 ข้าง และ1ขนาด2 x4  X30 ม.ม.ปลายเปิด2 ด้าน
3.1.1.6 รางหล่อ และแบนหล่อโลหะสำหรับเทนำโลหะ
3.1.1.7 เตาอบ หรือเครื่องพ่นไฟ ( Torch ) เพื่ออุ่นรางเทนำโลหะ
3.1.1.8 หลอดดูดนาโลหะ

3.1.2 เครื่องมือวัดปริมาณออกซเจนในโลหะหลอมเหลวอุณหภูมิสูง

เซลล์ไฟฟ้าเคมีแบนของแข็งออกไซด์ หรือ Oxygen Probe ชนิด DL จากบริษัท Ceramics 
Oxide Fabrication จำกัด ประเทศออสเตรเลีย

3.1.3 เครื่องมือวิเคราะห์ผลการทดลอง
3.1.3.1 กล้องจุลทรรศน์แบบแสง ( Optical Microscope )
3.1.3.2 กลองจุลทรรศนแบบส่องกวาด ( Scanning Electron Microscope ) และ EDX
3.1.3.3 เครื่องวิเคราะห์ใเริมาณออกซิ!จน ( Elco Oxygen Analyser )
3.1.3.4 เครองมอวิเคราะหผิววัสดุ ( X-Ray Photo Electron Spectroscopy หรอ XPS )
3.1.3.5 เครื่องมือวิเคราะห์ส่วนผสมทางเคมี ( Atomic Absorbtion Spectroscope )
3.1.3 6 เครื่องมือวัดค่าสีบนผิววัสดุสเปคโตรโฟโตมิเตอร์ ( Spectrophotometer )



28

3.2 ว ัตถุด ิบที่ใช ้
3.2.1 เม็ดโลหะเงินบริสุทธิ”( Fine Silver ) ความนริสุทธิ 99.99%
3.2.2 เม็ดโลหะทองแดง ( Cu ) ความบริสุทธิ” 99.99 %
3.2.3 แคลเซียมชิลิไซด์ ( CaSi, ) ความบริสุทธ 94-96 %

3.2.4 แผ่น,ฟอยลโลหะเงิน ( Silver Foil ) ความบริสุทธิ 99.99 %

3.3 สใรเคมี

3.3.1 กรดซัลฟุริก ( H2 SO, )
3.3.2 กรดโครมิก
3.3.3 กรดไฮโดรคลอริก ( HC1 )
3.3.4 แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ หรือนำแอมโมเนีย ( NH,OH )
3.3.5 แอลกอฮอล์
3.3.6 ไฮโดรเจนเปอรออก1ไซ ด ์( H ,0 ,)
3.3.7 นำกลั่น
3.3.8 โซเดียมซัลไฟด์ ( Na2 ร )
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3.4 ข้ันตอมการทดล8ง
3.4.1 กรรมวิธีการหลอมเพื่อวัดออกซิเจนในนำโลหะ

3.4.1.1 เตรียมส่วนผสมโดยน้ําหนักระหว่างเงินและทองแคง เท่ากับ 92.5 ต่อ 7.5 %
โดยให้ใช้นำหนักรวม 100กรัม

3.4.1.2 ต้ังค่าอุณหภูมิของเตาหลอมไว้ท่ี 1100 °c เม่ืออุณหภูมิประมาณ 600 °c
ทำการเทเม็ดโลหะเงินและทองแดงรวมกันในเบ้าหลอมกราไฟต์ จนอุณหภูมิ 
คงท่ี 1100 °c เร่ิมจับเวลา แล้วทำการวัดออกซิเจนด้วยวิธีชักตัวอย่างด้วยการ 
ดูดนาโลหะด้วยท่ออะลูมินาขนาด2 x4  X30 ม.ม.ปริมาณ0.5-1.0ลบ.ซม.ท่ี 
เวลา0,3,5,7, 10, 15, 19นาทีตามลำดับในขณะเดียวกันทำการวัด 
ออกซิเจนด้วยเคร่ืองวัคออกซิเจนทุกคร้ังท่ีทำการชักตัวอย่าง เพ่ือเปรียบเทียบ 
ค่าท่ีได้จากท้ัง 2 วิธี

3.4.1.3 เทนำโลหะท่ีเหลือในเบ้ากราไฟต์ในแบบหล่อโลหะสังเกตการเกิดออกไซด์ท่ี 
ผิว

3.4.1.4 วิเคราะห์ปริมาณออกซิเจนจากตัวอย่างด้วยเคร่ืองวิเคราะห์ปริมาณออกซิเจน 
ในโลหะ ( Leco Oxygen Analyser, ดูรายละเอียดการวิเคราะห์ในหัวข้อ 3.5.2 )

3.4.1.5 คำนวณปริมาณออกซิเจนท่ีวัดได้ในหน่วยของ emf (Volt ) เป็น % โดยท้ัาหนัก 
จาก Nemst’s Equation เปรียบเทียบกับการวิเคราะห์ทางเคมี

3.4.1.6 หลอมส่วนผสมใหม่โดยเปล่ียนเป็นเติมด้วยแคลเซียมซิลิไซด์ 0.10 wt%
( ห่อด้วยเงินแผ่นบาง ) หลังจากหลอมเงินสเตอร์ลิงท่ี 1100 °c ครบ 1 นาที 
ทันทีท่ีเติมรีบทำการกวนเพ่ือให้เกิดการละลายของแคลเซียมซิลิไซด์และช่วย 
ให้เนือโลหะสม่ําเสมอเร็วข้ึนเป็นเวลาประมาณ 1 นาที นับจากเวลาน้ันทำการ 
ชักตัวอย่างนำโลหะ พร้อมกับวัคออกซิเจนในน้ัาโลหะด้วยเคร่ืองวัคออกซิเจน 
ท่ีเวลาหลังการกวน 0, 3, 6, 9, 14 นาที ตามลำดับ

3.4.1.7 วิเคราะห์ปริมาณออกซิเจนทัง 2 วิธี เพ่ือเปรียบเทียบปริมาณออกซิเจนท่ีเหลือ 
ในโลหะของแข็งกับในโลหะหลอมเหลว

3.4.1.8 เตรียมส่วนผสมสำหรับหลอมในครังต่อไปโดยเพิ่มปริมาณของแคลเซียมซิล ิ
ไซด์จาก 0.10 wt % เป็น 0.2, 0.3, 0.5, 0.75, 1.0 % โดยน้ัาหนัก ทำการหลอม
วิเคราะห์ออกซิเจนเช่นเดียวกับการเติมด้วย 0.10 wt % ทุกข้ันตอน



3 0

3.4.2 กรรมวิธ ีการหลอมเพื่อทดสอบคุณสมบัติอ ื่น ๆ
3.4.2.1 หลอมส่วนผสมเร่ิมต้นท่ี 1100 °c เช่นเดียวกับการทดลองข้อ 3.4.1 หลังเติม 

แคลเซียมชิลิไซด์ ทำการกวนเปีนเวลา 1 นาทีจากบันทำการเทในแบบหล่อ 
โลหะ โคยใข้ส่วนผสมเร่ิมต้นชุดเดียวกับท่ีใข้ในข้อ 3.4.1 คือ เงินสเตอร์ลิงท่ี 
ไม่เติมแคลเซียมชิลิไซด์และเติมแคลเซียมชิลิไซด์ 0.1, 0.2, 0.3, 0.5, 0.75, 1.0 
%โดยน้ําหนักจำนวน 2 ชุด โดยใช้เวลาหลอม 1 นาทีและ 6 นาทีหลังการเติม 
แคลเซียมซิลิไซด์ ตามลำดับ

3.4.22 หลอมส่วนผสมอีก 2 ชุดคือ เงินสเตอร์ลิงท่ีเติมแคลเซียมชิลิไซด์ 0.3 และ 0.5 
%wt ตามลำดับและท้ังสองชุดใช้เวลาหลอม 3, 9, 14 นาทีหลังการเติมแคลเซียม 
ซิลิไซด์ ก่อนเทโลหะหลอมเหลวลงสู่แบบหล่อ

3.4.23 ตัดช้ินงานหล่อท้ังหมดท่ีเทในแบบหล่อในข้อ 3.4.2.1 ถึง 3.4.23 เพ่ือทดสอบ 
การหมอง ทดสอบความแข็ง ตรวจสอบโครงสรัางชุลภาค และวิเคราะห์ส่วน 
ผสมทางเคมี ( ดูวิธีการทดสอบและวิเคราะห์ในหัวข้อ 3.5 )

3.5 วิธีกไรตรวจวัดออกซิเจน การวิเคราะห์ช้ินงานตัว9ย่างและการทดสaบคุณสมบต 
ของช้ินงานหล่อ

3.5.1 การวิเคราะห์ส ่วนผสมทางเคมีของโลหะผสม
3.5.1.1 การวิเคราะห์ปริมาณของโลหะเงินด้วยการตริเตรทตามมาตรฐาน ISO 
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1. ตัดช้ินงานตัวอย่างให้มีขนาดเล็กท่ีชุดเพ่ือให้ง่ายต่อการทำละลายด้วยกรดจน 

ไต้ปริมาณ 0.1 กรัม
2. ละลายโลหะตัวอย่างด้วยกรดไนตริกผสมน้ําในอัตราส่วน 1 ต่อ 1 โดย 

ปริมาตร โดยใช้อุณหภูมิประมาณ 70°c โลหะเงินจะเกิดปฏิกิริยากับไนเตรท 
ได้สารละลายเงินไนเตรทในนา

3. ทำการไตรเตรทเพ่ือหาปริมาณของเงินในสารละลาย โดยใช้โพแตสเซียมโบร 
ไมด์ ( KBr ) จนเร่ิมเกิดตะกอนของเงินโบรไมด์ ( AgBr ) คำนวณปริมาณของ 
KBr ท่ีใช้ในการทำปฏิกิริยา

4. ใช้หลักการไฟฟ้าเคมี โดยมีอิเล็กโตรด Ag / AgBr ใช้สำหรับตรวจสอบการ
เกิดข้ึนของ AgBr ( Automatic Tritration ) กรณีไตรเตรทแบบซรรมดาใช้สาร



ละลายโพแตสเชียมไซโอไซยาไนด์ (KSCN) เข้มข้น 10 กรัม ต่อ ลิตร h 
ด้วย เพ่อร์ริกอัลลัม 2-3 หยด สำหรับใช้เป็นอินคิเคเตอร์ท่ีจะทำ1ให้เห็นจุดเร่ิม 
เกิดการเปล่ียนสีไนสารละลาย (N-Spot) เป็นสีชมพูอ่อนเกือบขาว

5. ใช้สารละลายมาตรฐาน AgBr ในการทดสอบเปรียบเทียบกับตะกอนท่ีเกิด 
ข้ึนหลังการไตรเตรท กรณีทำการไตรเตรทแบบอัตโนมัติ

3.5.1.2 การวิเคราะห์ปริมาณของธาตุผสม Si, Ca ด้วยวิธี A tom ic  Absorbtion
Spectroscopy

1. ช่ังตัวอย่างท่ีเตรียมไว้ปริมาณ 0.3 กรัม ละลายในกรดไนตริกเข้มข้น จำนวน 
10มิลลิลิตร

2. ใช้เวลา 2 ช่ัวโมงให้เกิดการละลายจนหมด แล้วทำการไล่ก๊าซไนโตรเจนได 
ออกไซด์ (สีนำตาล) ออกให้หมด จากน้ันผสมนาเพ่ิม (Dilute) ให้ได้ 
ปริมาตร 50 มิลลิลิตร

3. การวิเคราะห์ปริมาณซิลิคอนในโลหะผสมโดยวิธี Graphite Furnace Atomic 
Absorbtion ค่าท่ีอ่านได้เป็นหน่วยของหนึ่งส่วนในพันส่วน ( ppb ) คำนวณ 
กลับให้เป็น % โดยน้ัาหนัก

4. การวิเคราะห์ปริมาณของแคลเซียมใช้วิธี Frameless Atomic Absorbtion 
ค่าท่ีอ่านได้เป็นหน่วยของหนึ่งส่วนในล้านส่วน ( ppm ) คำนวณกลับให้ 
เป็น % โดยน้ัาหนัก

3.5.2 ว ิธ ีการวัดออกซ ิเจนในโลหะหลอมเหลว
3.5.2.1 เตรียมเคร่ืองมือวัคออกซิเจน ทำการทดสอบการวัคอุณหภูมิของเคร่ืองวัด

ออกซิเจนในอากาศปกติก่อน โดยปรับปมมิเตอร์ไปท่ี Temp. ค่าท่ีอ่านได้จะ 
แสดง 0.00 แสดงว่าเคร่ืองพร้อมใช้งานได้ก่อนทำการวัดอกซิเจนในโลหะ 
หลอมเหลว ต้องอุ่นปลายหัววัดออกซิเจนให้ร้อนก่อนเป็นการปรับอุณหภูมิให้ 
แก่ท่อเซรามิก เพ่ือป้องกันการแตกของท่อ เซรามิกเม่ือสัมผัสกับโลหะหลอม 
เหลวท่ีอุณหภูมิ 1 1 0 0 °c

3.5.22 เม่ืออุณหภูมิท่ีใช้หลอมโลหะคงท่ี 1100 °c ค่อยๆ ฐ่มเฉพาะปลายของหัววัค 
ออกซิเจน ( Sensor ) อย่างช้า  ๆ เพ่ือธุ่มวัคออกซิเจนซ่ึงก่อนการอ่านค่า 

ออกซิเจนท่ีมีหน่วยเป็นมิลลิโวลต์ควรอ่านค่าอุณหภูมิด้วยทุกคร้ังเพ่ือตรวจสอบ
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ความถูกต้องของเคร่ืองวัค และการชุ่มวัคแต่ละคร้ังไม่ควรนานเกิน 10 วินาที 
ท่ีอุณหภูมิ 1100 ๐C ทังนีเพ่ือให้เคร่ืองวัคทำงานได้สมบูรณ์คือ ค่าระดับของ 
ออกซิเจนท่ีถูกต้องไม่สามารถวัดได้โดยถูกต้องไนทันทีท่ีชุ่มปลายหัววัด 
สัมผัสกับโลหะหลอมเหลว โดยทำการชุ่มวัดท่ีเวลา 0, 5, 10,15, 20 นาที 
สำหรับการหลอมเงินสเตอร์ลิงท่ีไม,เติมแคลเซียมซิลิไซด์ และสำหรับส่วน 
ผสบูเงินสเตอร์ลิงภายหลังการเติมด้วยแคลเซียมซิลิไซด์ชุ่มวัดท่ีเวลา 3, 6 ,9,
14 นาทีหลังการเติม

3.5.2.3 ก่อนและหลังอ่านค่าออกซิเจนเม่ือทำการวัคต้องอ่านค่าอุณหภูมิทุกคร้ังเพ่ือ 
ทดสอบความถูกต้อง

3.5.2.4 คำนวณออกซิเจนจากค่า emf ที่วัดได้โดยใช้ Nemst ’ร Equation ( ดูภาค - 
ผนวก ก )

3.5.3 การวิเคราะห์ออกซิเจนด้วยวิธีใช เ้ครื่องวิเคราะห์ออกซิเจน ( Leco Oxygen - 
Analyser )

3.5.3.1 ทำการทำความสะอาดผิวช้ินงานจากการชักตัวอย่าง ด้วยการต้มในกรดซัลฟุ 
ริก เข้มข้น7-10 % หรือขัดบางส่วนของผิวตัวอย่างท่ีไม่ต้องการออก

3.5.3.2 ตัดชินงานให้มีฃนาดประมาณ 1 กรัม แลัวนำไปทดสอบหาปริมาณออกซิเจน 
โดยอาศัยหลักการของเคมีความร้อน

3.5.4 การตรวจสอบโครงสร้างจุลภาค
3.5.4.1 เตรียมชินงานโดยการตัดชินงานหล่อ แล้วเตรียมผิวโดยการขัดชินงานด้วย

กระดาษทรายจนถึงขนาด 1200 Grit และ Polishing ด้วยผงเพชรขนาด 9, 6,3,
1 ไมครอน ตามลำดับ ล้างคราบสกปรกด้วยนาและอัลกอฮอล์ เป่าให้แห้ง จาก 
นันกัคผิวชินงานด้วยกรดโครโมซัลฟุริกเข้มข้น0.76% โดยปริมาตร

3.5A2 ตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์แบบแสง ถ่ายรูปโครงสร้าง 
จุลภาคท่ีกำลังขยาย 200 และ 500 เท่า

3.5.4.3 ตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์แบบใช้แสง และตรวจสอบ 
ปริมาณของธาตุผสมในเฟส หรือโครงสร้างท่ีพบด้วย EDX



3.5.5 ตรวจสอบความแข็ง
3.5.5.1 ขัดช้ินงานให้ได้ระนาบด้วยกระดาษทรายถึงเบอร์ 1200 ขัดละเอียดด้วยผง 

เพชรขนาด 9, 6, 3, 1 ไมครอน
3.5.52 วัดความแข็งด้วยเคร่ืองวัคความแข็งไมโครวิกเกอร์

3 .5.6 การทดสอบความต้านทานการหมอง
3.5.6.1 ตัดช้ินงานหล่อขนาดประมาณ 1 X I ซ.ม. หนา 1 ม.ม. จำนวน 4 ช้ินต่อหน่ึง 

ตัวอย่าง ขัคผิวท้ังสองด้านด้วยกระดาษทรายขนาดเบอร์ 600
3.5.6.2 ช่ังน้ําหนักช้ินงานก่อนการทดสอบ และวัดค่าความสว่าง L และค่าสี a, b ก่อน 

การทดสอบ ด้วยเคร่ือง Spectrophotometer GRETAG -SPM50 มุม 2 องศา , 
D65A

3.5.6.3 แขวนชินงานไว้เหนือสารละลายโซเดียมซัลไฟด์เข้มขันในภาชนะมีฝาปีค 
สังเกตการเปล่ียนแปลงสีผิวช้ินงานท่ีเวลาผ่านไป เม่ือครบเวลาทดสอบ 30, 60, 
120, 180 นาที นำชินงานออกจากภาชนะทดสอบการหมอง

3.5.6.4 ถ่ายภาพสีผิวชินงาน ช่ังนำหนักหลังการทดสอบ และ วัคค่าความสว่าง และสี 
ผิวชินงานหลังการทดสอบ คำนวณค่าการเปล่ียนแปลงของสีผิวช้ินงาน

3.5.6.5 วิเคราะห์ผิวคูการเกิดซัลไฟด์ด้วยเคร่ืองวิเคราะห์ผิววัสดุ ( XPS)

3.5.7 ตรวจวิเคราะห์ผิวต้วยเคร่ืองวิเคราะห์ผิววัสดุ
สำหรับผิวชินงานสภาพหล่อ สภาพผิวของเนือชินงานภายในก่อนการทดสอบการ 

หมอง และผิวช้ินงานหลังการทดสอบการหมอง



แผ น ภ ูม กระบ วน การท ด ลอง

Nemst’s Equation

เปที่ 3.2 แผนภูมิกระบวนการทดลอง
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