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บทคัดย่อ

การวิจัยครั้งนี้เป็นการเตรียมฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ที่เคลือบบนสเตนเลสสตีล เกรด 316L ด้วยวิธีดีซี อันบาลานซ์ 

แมกนีตรอน สปัตเตอริง โดยปรับเปลี่ยนอัตราส่วนการไหลของแก๊สอาร์กอนต่อออกซิเจนเท่ากับ 1:2 1:4 และ 0.5:4 และ

ทดสอบการเกิดสารประกอบไฮดรอกซีอปาไทท์บนฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ท่ีเตรียมจากสภาวะต่าง ๆ  กันด้วยการ

แช่ในสารละลาย Simulated Body Fluid เป็นเวลา 7 วัน แล้ววิเคราะห์คุณลักษณะของฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์

และสารประกอบไฮดรอกซีอปาไทท์ที่เกิดขึ้นด้วยเทคนิคต่าง ๆ ได้แก่ การถ่ายภาพจากกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบ

ส่องกราด (Scanning Electron Microscope--SEM) ศึกษาธาตุองค์ประกอบด้วยเทคนิคการวิเคราะห์รังสีเอ็กซ์แบบ

กระจายพลงังาน (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy--EDX) และวเิคราะห์ผลกึด้วยเทคนคิการเลีย้วเบนของรงัสเีอก็ซ์ 

(X-Ray Diffraction--XRD) ผลการศึกษา พบว่า ฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ท่ีได้มีการจัดเรียงโครงสร้างผลึกเป็นเฟส

โมโนคลินิกและเฟสเตตระโกนอล ซึง่การใช้แก๊สออกซเิจนในสดัส่วนทีส่งูขึน้ท�ำให้ความเป็นผลกึของเซอร์โคเนยีมไดออกไซด์

ลดลงและมขีนาดผลกึใหญ่ขึน้ด้วย และเมือ่ทดสอบการเกดิสารประกอบไฮดรอกซอีปาไทท์พบว่า ฟิล์มบางเซอร์โคเนยีมไดออกไซด์

ที่มีขนาดผลึกเล็กที่สุดซึ่งเตรียมด้วยอัตราส่วนการไหลของแก๊สอาร์กอนต่อออกซิเจนเท่ากับ 1:2 สามารถเหนี่ยวน�ำให้

เกิดสารประกอบไฮดรอกซีอปาไทท์ได้ดีที่สุดเน่ืองจากมีพื้นท่ีผิวสูงท�ำให้มีต�ำแหน่งกัมมันต์ส�ำหรับก่อนิวเคลียสจ�ำนวน

มาก และมีอัตราส่วนแคลเซียมต่อฟอสฟอรัสใกล้เคียงค่าทางทฤษฎีมากท่ีสุด แสดงถึงสารประกอบไฮดรอกซีอปาไทท์ที่

ได้มีความสมบูรณ์มากที่สุดเมื่อเทียบกับสภาวะอื่น

ค�ำส�ำคัญ: ฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ สปัตเตอริง ไฮดรอกซีอปาไทท์

การเกิดไฮดรอกซีอปาไทท์บนฟิล์มบางเซอร์โคเนียมไดออกไซด์
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Abstract

In this research, zirconium dioxide thin film was coated on stainless steel by using DC unbalanced 

magnetron sputtering at the different Ar:O
2
 flowrate ratios of 1:2, 1:4 and 0.5:4. The formation of 

hydroxyapatite was tested by soaking zirconium dioxide thin film in simulated body fluid for 7 days. 

Then, the characteristics of zirconium dioxide thin film and formed hydroxyapatite were investigated 

by following techniques: Scanning Electron Microscope--SEM, Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy 

--EDX and X-Ray Diffraction--XRD. The results show that the crystallography of zirconium dioxide thin 

film was monoclinic and tetragonal phase. The increase in oxygen ratio caused the low crystallinity 

and large crystal size of zirconium dioxide. After soaking in simulate body fluid, zirconium dioxide thin 

film with the smallest crystal size prepared by using 1:2 Ar:O
2
 flowrate ratio was considered to be the 

favorable condition for hydroxyapatite formation owing to high surface area and nucleus formation site. 

The Ca/P ratio was closed to theoretical value which was the most complete one among the others.

Keywords: zirconium dioxide thin film, sputtering, hydroxyapatite

บทน�ำ

	 การผ่าตัดกระดูกที่เกิดการแตกหักเสียหายจาก

อุบัติเหตุต่าง ๆ  ในอดีตนั้น โดยส่วนใหญ่วัสดุประเภทโลหะ

จะเป็นตัวเลือกที่นิยมน�ำมาท�ำเป็นวัสดุทดแทนกระดูก

มากที่สุด เช่น สเตนเลสสตีลเกรด 316L ไทเทเนียม และ

โคบอลต์โครเมียม เป็นต้น สเตนเลสสตีลนั้นมีราคาไม่แพง

เม่ือเทยีบกับโลหะประเภทอืน่ ๆ  และสามารถเข้ากบัเนือ้เยือ่

ได้ดี แต่จะส่งผลเสียต่อร่างกายเมื่ออยู่ในร่างกายเป็นเวลา

นาน ๆ โดยปลดปล่อยไอออนของโครเมียม นิกเกิล และ

โมลิบดีนัมเข้าสู่ร่างกาย ซึ่งเป็นพิษต่อเนื้อเยื่อที่สัมผัสและ

เป็นสาเหตขุองการเกดิมะเรง็ (Hanawa, 2004; Nagarajan 

& Rajendran, 2009) ส�ำหรับไทเทเนียมเป็นตัวเลือกท่ีได้

รับความสนใจเป็นอย่างมากในการน�ำมาพัฒนาเป็นวัสดุ

ทดแทนกระดูกเนือ่งจากไม่ก่อให้เกิดอนัตรายต่อร่างกายใน

ระยะยาว แต่มต้ีนทนุค่อนข้างสงู นอกจากนัน้ วสัดปุระเภท

โลหะจะมีสภาพยืดหยุ่นน้อยท�ำให้เกิดความฝืดบริเวณที่มี

การเคลื่อนไหว อีกทั้งโลหะที่ฝังอยู่ในร่างกายจะเป็นตัวรับ

น�้ำหนักแทนกระดูกจริง เมื่อเวลาผ่านไปนาน ๆ จะส่งผล

ให้กระดูกส่วนที่รับแรงน้อยมีแนวโน้มที่จะมีความแข็งแรง

ทางกลลดลง และจะท�ำให้เกิดการผุและเส่ือมสภาพได้หรือ

เรียกว่าปรากฏการณ์ stress-shielding (Ruksudjarit, 

2008)

	 นอกเหนอืจากวสัดปุระเภทโลหะแล้ว เซรามกิชวีภาพ

เป็นวัสดุอีกประเภทหนึ่งท่ีได้มีการน�ำมาศึกษาเพื่อใช้เป็น

วสัดทุดแทนกระดกู เช่น อะลมูนิา ซ่ึงเป็นวสัดเุซรามกิชวีภาพ

ประเภทมีความเช่ืองช้าต่อปฏิกิริยาเชิงชีวภาพ (nearly 

inert bioceramics) มกีารน�ำมาใช้งานครัง้แรกตัง้แต่ ปี ค.ศ. 

1970 เนื่องจากเข้ากับร่างกายมนุษย์ได้ มีความแข็งแกร่ง

ต่อการล้าตัว และทนต่อการกัดกร่อนได้ดี (Ruksudjarit, 

2008) เซอร์โคเนียมไดออกไซด์ (ZrO
2
) เป็น nearly inert 

bioceramics อกีประเภทหนึง่ท่ีมกีารศกึษาน�ำมาใช้งานเป็น

วัสดุทดแทนกระดูกตั้งแต่ปี ค.ศ. 1985 ซึ่งพบว่า นอกจาก 

ZrO
2
 จะมีคุณสมบัติเข้ากับเนื้อเยื่อได้ดี มีความสามารถใน

การทนการกัดกร่อนสูง มีความเสียดทานต�่ำ ไม่ละลายใน

น�้ำไขข้อและเลือด (Bollino, Armenia & Tranquillo, 

2017) ยังพบว่า ZrO
2
 มีความทนทานต่อการแตกหักสูง

กว่าอะลูมินาอีกด้วย

	 วัสดุเซรามิกชีวภาพประเภทอื่น ๆ  ได้แก่ ประเภท

ที่มีความว่องไวในการเกิดปฏิกิริยาเชิงชีวภาพเป็นอย่าง



116 Vol. 15 No. 1 January-April 2021EAU HERITAGE JOURNAL

Science and Technology

มากและสลายตัวได้ (resorbable bioceramics) เช่น 

ไตรแคลเซียมฟอสเฟต (Tri-calcium Phosphate--TCP) 

วัสดุประเภทนี้จะค่อย ๆ  สลายไป หลงเหลือเพียงโครงสร้าง

เพื่อให้เน้ือเยื่อกระดูกตามธรรมชาติเกิดขึ้นใหม่แทนท่ี

ต�ำแหน่งเดิม อย่างไรก็ตาม ปัญหาในการใช้วัสดุประเภทนี้ 

คือ ไม่สามารถท�ำนายอัตราการสลายตัวของวัสดุได้ และ

มีสมบัติทางกลที่ไม่ดี เช่น มีความเปราะ แตกหักง่าย ดัง

นั้น จึงสามารถใช้ได้เฉพาะกระดูกส่วนที่รับแรงน้อยเท่านั้น 

(Likitwanichkool, 1998; Ruksudjarit, 2008)

	 ส�ำหรับวัสดุเซรามิกชีวภาพอีกกลุ ่มหน่ึงเป็น

ประเภทที่มีความว่องไวในการเกิดปฏิกิริยาเชิงชีวภาพและ

ทางเคมี แต่ไม่สลายตัว (surface-active bioceramics) 

ได้แก่ ไบโอกลาส (Bioglass) และไฮดรอกซีอปาไทท์ 

(hydroxyapatite--HAp) สามารถเข้ากับเนื้อเยื่อได้ดี โดย

จะสร้างชั้นตัวกลางที่ท�ำหน้าที่ยึดผิววัสดุกับเนื้อเยื่อกระดูก

ในร่างกาย สามารถใช้ได้ในรูปแบบชิ้น ผง หรือเป็นสาร

เคลือบผิวบนวัสดุอื่น ๆ (Likitwanichkool, 1998)

	 จากทีก่ล่าวมาจะเหน็ได้ว่า ZrO
2
 เป็นเซรามกิชีวภาพ

ประเภทหน่ึงที่มีความน่าสนใจและยังคงมีงานวิจัยท่ีศึกษา

การใช้ ZrO
2
 เป็นวัสดุทดแทนกระดูกอย่างต่อเนื่อง ได้แก่ 

Uchida, Kim, Kokubo, Miyaji and Nakamura (2001) 

ได้ทดสอบการเกดิสารประกอบ HAp บนฟิล์ม ZrO
2
 ทีเ่ตรยีม

ด้วยวิธีโซลเจล หรือหลายงานวิจัยได้เตรียมคอมโพสิทของ 

ZrO
2
/HAp เพื่อใช้เป็นวัสดุทดแทนกระดูกและฟัน (Lim, 

Muchtar, Mustaffa & Tan, 2014; Sabree & Mahdi, 

2018) อย่างไรก็ตาม ถงึแม้ว่า ZrO
2
 จะเป็นวสัดเุซรามกิชีวภาพ

ท่ีมคีณุสมบตัเิหมาะกบัการน�ำมาใช้เป็นวัสดุทดแทนกระดกู

แต่ยังคงมีต้นทุนสูง จึงมีงานวิจัยที่มีแนวคิดในการใช้วัสดุ

ที่มีต้นทุนต�่ำกว่ามาเป็นโครงสร้างหลักแทนและเคลือบ

ฟิล์ม ZrO
2
 ลงบนวัสดุนั้น เช่น Nararajan et al. (2009) 

ได้ศึกษาการเคลือบฟิล์ม ZrO
2
 ด้วยวิธีโซลเจลโดยการจุ่ม

เคลือบในสารละลายโซลของเซอร์โคเนียม เป็นต้น ด้วย

เหตผุลทีก่ล่าวมา ในงานวจัิยนีจึ้งได้มคีวามสนใจเคลอืบฟิล์ม

บาง ZrO
2
 บนสเตนเลสสตีล ซ่ึงเป็นวัสดุที่ต้นทุนต�่ำกว่า 

โดยฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เหมาะกับการใช้ในทางการแพทย์นั้น 

ควรจะมีโครงสร้างทางเคมีที่แน่นอน ไม่มีธาตุหรือสารอื่น

เจือปน ยึดติดแน่นกับซับสเตรทและมีความทนทาน ฟิล์ม

บาง ZrO
2
 ที่มีโครงสร้างเป็นเฟสเตตระโกนอลนั้นจะมี

คุณสมบัติทางกลที่เหมาะสมกับการน�ำมาประยุกต์ใช้เป็น

วัสดุชีวภาพทางการแพทย์ (Cataoru et al., 2019) นอก

จากนั้น Uchida et al. (2002a) พบว่า ฟิล์มบาง ZrO
2
 

ที่มีโครงสร้างเป็นเฟสเตตระโกนอลหรือเฟสโมโนคลินิก

สามารถเหนีย่วน�ำให้เกิด HAp ได้ดกีว่าโครงสร้าง อสณัฐาน 

อีกท้ังฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีมีความเป็นผลึกสูงจะแสดงความ

เข้ากันได้กับเนื้อเยื่อดีกว่าโครงสร้างท่ีมีความเป็นผลึกต�่ำ 

(Thaveedeetrakul, Boonamnuayvitaya & Witit-

anun, 2012a) ดังนั้น วิธีการเคลือบเพื่อให้ได้คุณสมบัติ

ของฟิล์มบางท่ีเหมาะสมจึงมีความส�ำคัญยิ่ง ปัจจุบันการ

เคลือบฟิล์มบางนั้นมีหลายเทคนิค ได้แก่ การจุ่มเคลือบ

ในโซลเจล (Uchida et al., 2001; Nagarajan et al., 

2009; Bollino et al., 2017) ซ่ึงมักจะเกิดปัญหาการแยก

เฟสระหว่างฟิล์มเคลือบกับซับสเตรท (Balestra, Ribeiro, 

Oliveira, Cavaleiro & Oliveira, 2014) เทคนคิพลาสมาสเปรย์ 

(plasma spray) เป็นเทคนิคท่ีมีต้นทุนต�่ำและมีอัตราการ

เคลือบติดผิวสูงแต่กระบวนการนี้ต้องใช้อุณหภูมิสูงซึ่งอาจ

จะท�ำให้เกิดการเปลี่ยนแปลงสมบัติทางเคมีของสารเคลือบ

ได้ (Balestra et al., 2014) ส�ำหรับเทคนิคแมกนีตรอน

สปัตเตอริง (magnetron sputtering) ฟิล์มบางท่ีได้จะ

มีความบางสม�่ำเสมอ ความหนาแน่นสูง มีความบริสุทธ์ิ 

ทนทาน ยดึตดิแน่นกับซบัสเตรท สามารถควบคมุโครงสร้าง

ระดับจุลภาคได้ และไม่ต้องให้ความร้อนสูงกับซับสเตรท

ในระหว่างกระบวนการเตรียมฟิล์มบาง ซ่ึงจะป้องกันการ

เกิดความเสียหายท้ังฟิล์มบางและซับสเตรท (Witit-anun, 

Kasemanankul, Chaiyakun & Limsuwan, 2009; Balestra

et al., 2014) โดยเทคนิคแมกนีตรอนสปัตเตอริงจะแตก

ต่างจากวิธีสปัตเตอริงอื่น ๆ เช่น ไอออนบีมสปัตเตอริง 

(ion-beam sputtering) เนื่องจากมีการเกิดปฏิกิริยา

เคมีระหว่างแก๊สรีแอคทีฟ เช่น ออกซิเจน และไนโตรเจน 

ท่ีป้อนเข้ากระบวนการกับเป้าสารเคลือบเพื่อเกิดเป็น

อนุภาคสปัตเตอร์ท่ีมีองค์ประกอบตามต้องการก่อนจะ

เคลอืบลงบนซบัสเตรท มกัจะใช้กบัการเตรยีมฟิล์มบางของ

สารประกอบออกไซด์และไนไตร เป็นต้น ส่วนวธีิสปัตเตอรงิ

อื่น ๆ นั้น ฟิล์มบางท่ีเกิดข้ึนจะมีโครงสร้างเหมือนกับเป้า

สารเคลือบ (Wikepedia, 2020)

	 วิธีแมกนีตรอนสปัตเตอริงเป็นกระบวนการที่ให้

อนุภาคพลังงานสูงวิ่งชนวัสดุท่ีต้องการเคลือบให้หลุดออก
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มาในรูปของไอ และเข้าจับชิ้นงานจนเป็นชั้นของฟิล์มบาง 

(Witit-anun et al., 2009) ซึ่งการเคลือบฟิล์มบาง ZrO
2 

น้ันจะใช้แก๊สอาร์กอน (Ar) เป็นรแีอคทฟีแก๊สและเป็นแหล่ง

ก�ำเนิดไอออนพลังงานสูงที่วิ่งชนเป้าเซอร์โคเนียมเพื่อท�ำให้

อะตอมของ Zr หลุดออกมารวมตัวกับแก๊สออกซิเจน (O
2
) 

ที่ป ้อนเข้าสู ่ระบบและตกลงมาเคลือบบนผิวหน้าของ

ซับสเตรท มงีานวจัิยทีไ่ด้ศึกษาตัวแปรต่าง ๆ  ในกระบวนการ

สปัตเตอริง เช่น Thaveedeetrakul, Witit-anun and 

Boonamnuayvitaya (2012b) ได้ศึกษาผลของระยะ

ห่างระหว่างเป้าสารเคลือบกับซับสเตรทต่อคุณลักษณะ

ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่ได้รวมถึงการก่อตัวของสารประกอบ 

HAp บนฟิล์มบาง และได้รายงานไว้ว่าระยะห่างระหว่างเป้า

สารเคลอืบและซับสเตรทในช่วง 8-12 cm น้ันเป็นสภาวะท่ี

เหมาะสมกบัการเตรียมฟิล์มบาง ZrO
2
 ทีส่ามารถเหนีย่วน�ำ

ให้เกดิการก่อตวัของสารประกอบ HAp ได้ดี และในปีถัดมา 

Thaveedeetrakul, Witit-anun and Boonamnuayvitaya

(2013) ได้ศึกษาผลของการปรับเปลี่ยนก�ำลังไฟฟ้าใน

กระบวนการสปัตเตอรงิในช่วง 120-300 W ต่อคณุลกัษณะ

ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่ได้และการก่อตัวของสารประกอบ 

HAp ซ่ึงพบว่า การเพิ่มก�ำลังไฟฟ้าท�ำให้ได้ฟิล์ม ZrO
2 
ที่มี

ขนาดผลกึใหญ่ข้ึนและมคีวามหนาเพิม่ข้ึน โดยสารประกอบ 

HAp สามารถก่อตัวได้ดีเมื่อใช้ก�ำลังไฟฟ้าต�่ำ ๆ  ในการ

สปัตเตอริง เนื่องจากผลึก ZrO2 มีขนาดเล็กและมีพื้นที่ผิว

สูงส่งผลให้มีต�ำแหน่งกัมมันต์ในการก่อนิวเคลียสสูงขึ้นด้วย 

นอกจากนั้น อีกตัวแปรหนึ่งท่ีมีผลต่อคุณลักษณะของฟิล์ม

บาง ZrO
2
 ได้แก่ อตัราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O

2 
(Chaiyakun,

Witit-anun, Sriyanaluk & Tavorntira, 1998) โดย Ma, 

Lapostolle, Briois and Zhang (2007) พบว่า ปริมาณ

แก๊ส O
2
 มีผลต่อโครงสร้างของฟิล์มบาง ZrO

2
 ที่ความดัน

ย่อยของแก๊ส O
2
 ต�่ำกว่า 15% ฟิล์มบางที่ได้จะมีโครงสร้าง

อสัณฐาน เมื่อความดันย่อยของแก๊ส O
2
 สูงกว่า 15% จึง

จะพบผลึกของ ZrO
2
 และเมื่อความดันย่อยของแก๊ส O

2
 

สูงกว่า 73% จะได้ฟิล์มบาง ZrO
2
 เป็นผลึกที่มีโครงสร้าง

ผสมระหว่างเฟสโมโนคลินิกและเฟสเตตระโกนอล อย่างไร

กต็ามในงานวจิยัของ Ma et al. (2007) เป็นการเตรยีมฟิล์ม

บาง ZrO
2
 เพือ่ประยกุต์ใช้ทางด้านอืน่ ๆ  ทีม่ใิช่ทางการแพทย์

เช่น Laser mirrors และ broadband interference filters 

เป็นต้น ดังน้ันในงานวิจัยนี้จึงได้ศึกษาการปรับเปลี่ยนค่า

อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 ท่ีส่งผลถึงคุณลักษณะ

ของฟิล์ม ZrO
2
 และสารประกอบ HAp ท่ีเกิดข้ึน

	 การทดสอบความเข้ากันได้ของวัสดุทดแทน

กระดูกกับเนื้อเยื่อ นิยมใช้วิธีทดสอบโดยการแช่ตัวอย่าง

ลงในสารละลาย Simulated Body Fluid--SBF ซึ่งเป็น

สารละลายที่มีความเข้มข้นของไอออนต่าง ๆ ใกล้เคียง

กับพลาสมาในเลือดมนุษย์ท่ีอุณหภูมิ 37oC (Kokubo & 

Takadama, 2006; Lluch, Ferrer & Pradas, 2009) 

เพื่อเหนี่ยวน�ำให้เกิดสารประกอบ HAp โดยสารประกอบ 

HAp ที่เกิดขึ้นจะสามารถเข้ากับเนื้อเยื่อในร่างกายได้ควรมี

อัตราส่วนของ Ca/P ใกล้เคียงกับกระดูกและฟันของมนุษย์ 

คือ มีค่าประมาณ 1.67 (Komlev & Barinov, 2006) โดย

กลไกการเกิด HAp บนฟิล์มบาง ZrO
2
 น้ัน เริ่มต้นจากการ

เกิดหมู่ Zr-OH ซ่ึงสามารถเหน่ียวน�ำให้เกิดนิวเคลียสของ

อปาไทท์ (Uchida et al., 2002b) จากนั้น Ca2+ และ 

HPO
4
2- ในสารละลาย SBF จะเข้ามารวมตัวบนนิวเคลียส

ของอปาไทท์เพิ่มมากข้ึนจะเกิดเป็นกลุ่มก้อนของ HAp บน

ผิวของวัสดุทนแทนกระดูก (Kokubo, 1998) ส�ำหรับงาน

วจิยันี ้ได้เตรยีมฟิล์มบาง ZrO
2
 โดยเคลอืบบนสเตนเลสสตลี

เกรด 316L ซ่ึงเป็นเกรดท่ีนิยมใช้เป็นวัสดุทดแทนกระดูก 

(Nagarajan et al., 2009) และเพื่อให้ได้ฟิล์มบาง ZrO
2 

ท่ีเหมาะกับการใช้งานเป็นวัสดุทดแทนกระดูก คณะวิจัย

จึงเลือกวิธีการเคลือบด้วยวิธีดีซี อันบาลานซ์ แมกนีตรอน 

สปัตเตอริง และศึกษาอิทธิพลของอัตราส่วนการไหลของ

แก๊ส Ar:O
2
 ท่ีมีต่อคุณลักษณะของฟิล์มบาง ZrO

2
 ที่ได้ 

เนื่องจากสัดส่วนของรีแอคทีฟแก๊สหรือแก๊ส O2 มีผลต่อ

ลักษณะโครงสร้างของผลึก ZrO
2
 ที่เกิดขึ้นดังที่ได้กล่าวมา

แล้ว หลังจากนั้นจึงศึกษาการเกิดสารประกอบ HAp บน

ฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีเตรียมได้

วัตถุประสงค์การวิจัย

	 1. ศึกษาคุณลักษณะของฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีเคลือบ

บนสเตนเลสสตีล เกรด 316L ด้วยวิธีดีซี อันบาลานซ์ 

แมกนีตรอน สปัตเตอริง โดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส 

Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 1:4 และ 0.5:4 หรือความดันย่อยของ 

O
2
 มีค่าระหว่าง 67%-89% ซ่ึงปรับเปลี่ยนในช่วงที่ท�ำให้

ได้ฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีมีโครงสร้างเป็นเฟสโมโนคลินิกและ

เตตระโกนอล
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	 2. ศึกษาคุณลักษณะของสารประกอบ HAp ที่ก่อ

ตัวขึ้นบนฟิล์มบาง ZrO
2
 หลังจากแช่ในสารละลาย SBF 

เมื่อใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 ต่าง ๆ กัน

วิธีด�ำเนินการวิจัย

	 วสัดอุปุกรณ์และสารเคมี ซบัสเตรททีใ่ช้ในการเคลอืบ

ฟิล์มบาง ZrO
2
 เป็นสเตนเลสสตลี เกรด 316L หนา 1 มลิลเิมตร 

ได้รับการอนุเคราะห์จากบริษัท ไทยน๊อคซ์สเตนเลส จ�ำกัด 

(มหาชน) เป้าสารเคลือบท่ีใช้ในการสปัตเตอริงลงบน

ซับสเตรท คือ แผ่นเซอร์โคเนียมบริสุทธิ์ เกรด 702 ขนาด

เส้นผ่านศูนย์กลาง 2 นิ้ว และหนา 0.125 นิ้ว สารเคมีท่ีใช้

ในการเตรยีมซบัสเตรทเพือ่ท�ำความสะอาดก่อนการเคลอืบ

ฟิล์มบาง ได้แก่ ไตรคลอโรเอทิลีน (Trichloroethylene, 

Sigma-Aldrich) อะซิโตน (Acetone, RCI Labscan) 

และ 2-โพรพานอล (2-propanol, RCI Labscan) และ

น�้ำปราศจากไอออน (Deioninzed water) สารเคมี

ส�ำหรับการเตรียมสารละลาย SBF เพื่อใช้ทดสอบการเกิด

สารประกอบ HAp ได้แก่ โซเดียมคลอไรด์ (NaCl, RCI 

Labscan) โซเดยีมไบคาร์บอเนต (NaHCO
3
, RCI Labscan) 

โพแทสเซียมคลอไรด์ (KCl, RCI Labscan) ไดโพแทสเซียม

ไฮโดรเจนฟอสเฟตไตรไฮเดรต (K
2
HPO

4
.3H

2
O, Sigma-

Aldrich) แมกนีเซียมคลอไรด์เฮกซะไฮเดรต (MgCl
2
.6H

2
O, 

Merck Millipore) แคลเซยีมคลอไรด์ (CaCl
2
, RCI Labscan) 

และโซเดียมซัลเฟต (Na
2
SO

4
, QRëC)

	 เครือ่งมอืส�ำหรบัการเคลือบฟิล์มบาง ZrO
2 
เครือ่ง 

ดซีี อนับาลานซ์ แมกนตีรอน สปัตเตอรงิ (DC Unbalanced 

Magnetron Sputtering) ซึ่งได้รับความอนุเคราะห์ในการ

ใช้เครื่องจากห้องปฏิบัติการวิจัยเทคโนโลยีสูญญากาศและ

ฟิล์มบาง ภาควิชาฟิสิกส์ คณะวิทยาศาสตร์ มหาวิทยาลัย

บูรพา ส�ำหรับการเคลือบฟิล์มบาง ZrO
2 
บนแผ่นสเตนเลส

สตีล มีส่วนประกอบส�ำคัญ 6 ส่วน ได้แก่ (1) ระบบหล่อ

เย็น ใช้ส�ำหรับการหล่อเย็นแคโทดและเป้าสารเคลือบไม่ให้

เกิดการละลายระหว่างกระบวนการสปัตเตอริง (2) ระบบ

สูญญากาศ ส�ำหรับสร้างสภาวะสูญญากาศในภาชนะที่เกิด

กระบวนการสปัตเตอรงิ (3) ภาชนะสญุญากาศ ท�ำจากเหลก็

กล้าสเตนเลสมีความหนา 3 มิลลิเมตร เส้นผ่านศูนย์กลาง 

23 เซนติเมตร และสูง 22 เซนติเมตร มีช่องหน้าต่างเพื่อ

สังเกตปรากฏการณ์ต่าง ๆ ภายในภาชนะสุญญากาศ มี

แผ่นรองชิ้นงานส�ำหรับเคลือบปรับระยะห่างจากเป้าสาร

เคลือบได้ในช่วง 4-15 เซนติเมตร (4) แคโทดและเป้าสาร

เคลือบ ควรท�ำจากวัสดุที่มีการเกาะจับของแก๊สต�่ำสามารถ 

ไล่แก๊สบนผิววัสดุภายใต้สูญญากาศได้ง่ายและมีความดัน

ไอต�่ำ มีทางน�้ำไหลผ่านเข้าออกด้านบนเพื่อใช้หล่อเย็น (5) 

ระบบจ่ายไฟฟ้า ส�ำหรับในส่วนของการเคลือบ ซ่ึงจะท�ำให้

แคโทดมีศักย์ไฟฟ้าเป็นลบ ส่วนกราวด์และแผ่นรองชิ้นงาน

มีศักย์เป็นบวก (6) ระบบป้อนแก๊ส ประกอบด้วย Needle 

valve และ Mass flow controller ส�ำหรับควบคุมอัตรา

การป้อนแก๊ส โดยแก๊สท่ีใช้ในการเคลือบได้แก่ อาร์กอน

และออกซิเจน

	 การเตรียมผิวซับสเตรทก่อนเคลือบฟิล์มบาง 

ZrO2 ตัดสเตนเลสตีล เกรด 361L ให้ได้ขนาด 1.5x1.5 

มิลลิเมตร แล้วขัดด้วยกระดาษทรายเพื่อก�ำจัดสิ่งสกปรก

และออกไซด์ต่าง ๆ ออก ล้างชิ้นงานด้วยน�้ำปราศจาก

ไอออน 2-โพรพานอล ไตรคลอโรเอทิลีน และอะซิโตน 

ตามล�ำดับ โดยล้างในเครื่องอัลตราโซนิกเป็นเวลา 5 นาที 

ส�ำหรับสารท�ำความสะอาดแต่ละชนิด หลังจากนั้นเปลี่ยน

สารท�ำความสะอาดเป็นน�้ำปราศจากไอออนแล้วล้างใน

เครื่องอัลตราโซนิกอีก 10 นาที น�ำชิ้นงานไปอบจนแห้ง 

และบรรรจุใส่ถุงพลาสติกซิปล็อคก่อนเก็บไว้ในภาชนะดูด

ความช้ืน

	 การเคลือบฟิล์มบาง ZrO2 การคลือบฟิล์มบาง 

ZrO
2
 เกิดข้ึนภายในภาชนะสูญญากาศของเครื่อง ดีซี 

อันบาลานซ์ แมกนีตรอน สปัตเตอริง โดยจ่ายไฟฟ้ากระแส

ตรงเข้ากับระบบเคลอืบ 500 mA เป้าสารเคลอืบเซอร์โคเนยีม

บรสิทุธิถ์กูตดิตัง้กบัขัว้แคโทดทีม่รีะบบน�ำ้เยน็ไหลเวยีนเพือ่

ระบายความร้อน น�ำชิน้งานสเตนเลสตลิทีผ่่านการท�ำความ

สะอาดแล้ววางบนแผ่นรองรับ และก�ำหนดระยะห่างจาก

เป้าสารเคลือบ 10 cm โดย Thaveedeetrakul et al. 

(2012b) ได้รายงานไว้ว ่า ระยะห่างระหว่างเป้าสาร

เคลือบและซับสเตรทในช่วง 8-12 cm นั้นเป็นสภาวะที่

เหมาะสมกับการเตรียมฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีสามารถเหน่ียว

น�ำให้เกิดสารประกอบ HAp ได้ดี จากนั้น สร้างสภาวะ

สูญญากาศในภาชนะสูญญากาศให้มีความดันประมาณ 

1.0x10-5 mbar ซ่ึงใช้เป็นค่าความดันฐานของระบบก่อน

จะเริ่มเคลือบฟิล์มบาง ก�ำหนดค่าอัตราส่วนการไหลของ
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แก๊ส Ar:O
2
 โดยมีการปรับเปลี่ยนค่าเท่ากับ 1:2 1:4 และ 

0.5:4 มาตรฐานลูกบาศก์เซนติเมตรต่อนาที (Standard 

Cubic Centimeter per Minute at STP--SCCM) ตาม

ล�ำดับ ซ่ึงปรับเปลี่ยนในช่วงที่ท�ำให้ได้ฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่

มีโครงสร้างเป็นเฟสโมโนคลินิกและเตตระโกนอล เริ่ม

กระบวนการ Pre-sputtering โดยป้อนแก๊สอาร์กอนเข้าสู่

ระบบเพือ่ท�ำความสะอาดเป้าสารเคลอืบซ่ึงใช้เวลาประมาณ 

5 นาทีโดยมีแผ่นชัตเตอร์ (Shutter) กั้นระหว่างชิ้นงาน

กับเป้าสารเคลือบเพื่อป้องกันการเคลือบเกิดขึ้นบนช้ิน

งานระหว่างการท�ำความสะอาดเป้าสารเคลือบ หลังจาก

นั้นจึงเริ่มกระบวนการเคลือบฟิล์มบาง ZrO
2
 โดยปล่อย

แก๊สออกซิเจนเข้าสู่ระบบตามค่าที่ก�ำหนดไว้แล้วเปิดแผ่น

ชัตเตอร์เพื่อให้เกิดการเคลือบลงบนชิ้นงาน โดยความดัน

ขณะเคลือบก�ำหนดไว้เท่ากับ 5.0 x 10-3 mbar ใช้เวลา

ในการเคลือบฟิล์มบาง 120 นาที เมื่อครบก�ำหนดเวลาแล้ว

ปิดแหล่งจ่ายไฟ ปิดแผ่นชัตเตอร์ ปิดแก๊ส Ar และ O
2
 และ

เปิดอากาศให้เข้าสู่ภาชนะสูญญากาศ แล้วรอประมาณ 5 

นาที จึงน�ำชิ้นงานออกจากภาชนะสูญญากาศแล้วเก็บไว้

ในโถดูดความชื้นเพื่อรอการใช้งาน

	 การศกึษาการเกดิสารประกอบไฮดรอกซีอปาไทท์ 

ชิ้นงานที่เคลือบฟิล์มบาง ZrO
2
 โดยใช้สภาวะการเคลือบท่ี

อตัราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 ทีต่่างกนั ถกูน�ำมาทดสอบ

การเกิดสารประกอบ HAp โดยการแช่ในสารละลาย SBF 

ซึ่งเป็นสารละลายที่มีความเข้มข้นของไอออนต่าง ๆ ใกล้

เคยีงกบัพลาสมาในเลอืดของมนษุย์ใช้ส�ำหรบัทดสอบความ

เข้ากันได้กับเนื้อเยื่อมนุษย์ของวัสดุชีวภาพ โดยอ้างอิงวิธี

การเตรียมจาก Kokubo and Takadama (2006) ใน

การทดสอบใช้สารละลาย SBF ประมาตร 30 mL บรรจุ

ในภาชนะที่ท�ำจากพอลิสไตรีน (Polystyrene) เมื่อแช่

ชิ้นงานลงในสารละลาย SBF แล้ว น�ำไปบ่มในตู้บ่มเช้ือท่ี

อุณหภูมิ 37 oC เป็นเวลา 7 วัน ซึ่งเป็นระยะเวลาท่ีอ้างอิง

จากงานวิจัยของ Thaveedeetrakul et al., 2013 ท่ีพบ

ว่า สามารถเกิดสารประกอบ HAp ได้สมบูรณ์ และเมื่อ

ครบตามก�ำหนดแล้วน�ำตัวอย่างชิ้นงานออกมาล้างด้วยน�้ำ

ปราศจากไอออนแล้วผึง่ให้แห้งทีอ่ณุหภมูห้ิองและเกบ็ไว้ใน

โถดูดความชื้นรอการทดสอบ

	 การวิเคราะห์คุณลักษณะของฟิล์มบาง ZrO
2 

และสารประกอบ HAp วิเคราะห์และศึกษาคุณลักษณะ

ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เคลือบบนสเตนเลสสตีลด้วยเทคนิค

ต่าง ๆ  ได้แก่ การถ่ายภาพด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope--SEM; 

LEO 1450VP) โดยถ่ายภาพแบบ SE ด้วยพลังงาน 15 kV

วิเคราะห์ธาตุองค์ประกอบบนฟิล์มบาง ZrO
2
 ด้วยเทคนิค

การวิเคราะห์รังสีเอ็กซ์แบบกระจายพลังงาน (Energy 

Dispersive X-Ray Spectroscopy--EDX; LEO 1450VP) 

และวเิคราะห์โครงสร้างผลกึของฟิล์มบาง ZrO
2
 ด้วยเทคนคิ

การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ (X-Ray Diffraction--XRD;

Rigaku TTRAX III) ใช้แหล่งก�ำเนิดรังสีเอ็กซ์เป็น Cu 

ใช้สภาวะในการวิเคราะห์ที่ 40 kV และ 40 mA โดย

สแกนช่วงมุม 2Ө เท่ากับ 20–60 องศา และอัตราการ

สแกนเท่ากับ 0.02 องศาต่อนาที ส�ำหรับสารประกอบ 

HAp ที่เกิดขึ้นบนฟิล์มบาง ZrO
2
 จะถูกวิเคราะห์ด้วย

เทคนิคเดียวกันกับที่กล่าวไว้ข้างต้น ดังนี้ ศึกษาลักษณะ

การก่อตัวของสารประกอบ HAp ด้วยการถ่ายภาพจาก

กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning 

Electron Microscope--SEM; LEO 1450VP) โดยถ่ายภาพ

แบบ SE ด้วยพลงังาน 15 kV และวเิคราะห์ธาตอุงค์ประกอบ

ด้วยเทคนิคการวิเคราะห์รังสีเอ็กซ์แบบกระจายพลังงาน 

(Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy--EDX; 

LEO 1450VP) และวิเคราะห์โครงสร้างผลึกด้วยเทคนิค

การเล้ียวเบนของรังสีเอ็กซ์ (X-Ray Diffraction--XRD; 

Rigaku TTRAX III) ใช้แหล่งก�ำเนิดรังสีเอ็กซ์เป็น Cu ใช้

สภาวะในการวิเคราะห์ท่ี 40 kV และ 40 mA โดยสแกน

ช่วงมุม 2Ө เท่ากับ 20–60 องศา และอัตราการสแกน

เท่ากับ 0.02 องศาต่อนาที
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	 คุณลักษณะของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เคลือบบน

สเตนเลสสตีล จากการถ่ายภาพพื้นผิวฟิล์มบาง ZrO
2 
ด้วย

เทคนิค SEM ดังภาพ 1 พบว่า ฟิล์มบาง ZrO
2
 มีลักษณะ

ใสและบางมากจนสามารถมองเห็นผิวซับสเตรทที่มีการ

ขัดด้วยกระดาษทรายได้ชัดเจน ซึ่งการใช้อัตราส่วนการ

ไหลของแก๊ส Ar:O
2
 แตกต่างกันไม่สามารถสังเกตเห็น

ความแตกต่างของลักษณะพื้นผิวของฟิล์มบาง ZrO
2
 จาก

ภาพถ่าย SEM ได้ ส�ำหรับการวิเคราะห์ธาตุองค์ประกอบ

ของฟิล์มบาง ZrO
2
 พบว่า มีธาตุเซอร์โคเนียม (Zr) และ

ออกซิเจน (O) เป็นองค์ประกอบหลัก ดังแสดงในภาพ 2 

และเน่ืองจากฟิล์มมีลักษณะบางมากในการวิเคราะห์จึง

พบธาตุที่เป็นองค์ประกอบของสเตนเลสสตีล 316L ท่ีใช้

เป็นซับสเตรทด้วย ได้แก่ โครเมียม (Cr) เหล็ก (Fe) และ

นิกเกิล (Ni) ในทุกตัวอย่างชิ้นงาน

	 กราฟ XRD ของการวิเคราะห์โครงสร้างผลึกของ

ฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เคลือบโดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส 

Ar:O
2
 ต่าง ๆ กัน ซึ่งความดันย่อยของ O

2
 มีค่าระหว่าง 

67%-89% แสดงดังภาพ 3 พบต�ำแหน่งพีคที่ 28.0 34.0 

35.4 และ 55.2 องศา ในทุกอัตราส่วนการไหลของแก๊ส 

Ar:O
2
 ซึ่งแสดงถึงระนาบ m(-111) m(002) และ t(200) 

ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ตามล�ำดับ แสดงให้เห็นว่าฟิล์มบาง 

ZrO
2
 มีการจัดเรียงโครงสร้างผลึกเป็นเฟสโมโนคลินิก (m) 

และเฟสเตตระโกนอล (t) เป็นไปในทางที่ใกล้เคียงกันกับ

งานวจิยัของ Ma et al. (2007) ทีพ่บว่า การเคลอืบฟิล์มบาง

ZrO
2
 ที่ความดันย่อยของ O

2
 สูงกว่า 73% จะได้ผลึก ZrO

2
 

ทีม่โีครงสร้างเป็นเฟสโมโนคลกินิกและเฟสเตตระโกนอลโดย

โครงสร้างผลึกที่เป็นเฟสเตตระโกนอลนั้นจะมีคุณสมบัติ

ทางกลที่เหมาะสมกับการน�ำมาประยุกต์ใช้เป็นวัสดุชีวภาพ 

(Cataoru et al., 2019) และโครงสร้างผลึกที่เป็นเฟส

เตตระโกนอลหรือเฟสโมโนคลินิกสามารถเหนี่ยวน�ำให้

เกิด HAp ได้ดีกว่าโครงสร้างอสัณฐาน (Uchida et al., 

2002a) และเน่ืองจากฟิล์ม ZrO
2
 มีลักษณะบางมากจึง

สามารถวิเคราะห์พบพีคของสเตนเลสสตีล 316L ที่ใช้เป็น

ซับเตรท ที่ต�ำแหน่ง 43.7 และ 50.8 องศา

ภาพ 1 SEM ของฟิล์มบาง ZrO
2 
ท่ีเตรียมด้วยอัตราส่วน

การไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 1:4 และ 0.5:4
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ภาพ 2 EDX ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เตรียมด้วยอัตราส่วน

การไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 1:4 และ 0.5:4

	 อย่างไรก็ตามถึงแม้ทุกอัตราส่วนการไหลของแก๊ส 

Ar:O
2
 จะแสดงพคีโครงสร้างผลกึของ ZrO

2
 ประเภทเดยีวกนั

หมด แต่พคีของตวัอย่างทีอ่ตัราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2 

เท่ากับ 1:2 เป็นพคีแคบและมคีวามเข้มของพคีสงูทีส่ดุแสดง

ถึงมีความเป็นผลึกสูงที่สุด (Thaveedeetrakul et al., 

2013; Ureña et al., 2018) แสดงให้เห็นว่า การใช้แก๊ส 

O
2
 ในสัดส่วนที่สูงขึ้นอาจจะท�ำให้ความเป็นผลึกของ ZrO

2
 

ลดลง ดังพีค XRD ของตัวอย่างที่ใช้อัตราส่วนการไหลของ

แก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:4 และ 0.5:4 ที่มีฐานค่อนข้างกว้าง

และมีความเข้มของพีคต�่ำ โดยท่ีภายใต้สภาวะท่ีมีสัดส่วน

ของแก๊ส O
2
 สูงนั้น จ�ำนวนไอออนบอมบาร์ดเมนท์ของ Ar 

ท่ีจะไปชนเป้าสารเคลือบมีปริมาณน้อยลง ดังนั้นอะตอม 

Zr ที่หลุดออกมาก็มีจ�ำนวนน้อย เมื่อเทียบกับอนุภาคของ 

แก๊ส O
2
 ท่ีป้อนเข้ามา นอกจากนั้นอะตอม Zr จะอยู่ในรูป

ของพลาสมาโดยอาจจะมีโครงสร้างโมเลกุลเป็น ZrO2+ ซึ่ง

มีขนาดใหญ่กว่าโครงสร้างในระดับอะตอมและมีเส้นทาง

อิสระเฉลี่ย (mean free path) ลดลง การเคลื่อนจึงที่ช้า

ลง (Ma et al., 2007) อาจจะเป็นสาเหตุท่ีท�ำให้ฟิล์มที่ได้

มีความเป็นผลึกต�่ำลง ดังเช่นที่ Thaveedeetrakul et al. 

(2013) ได้กล่าวว่า ในการสปัตเตอริงอนุภาคท่ีมีพลังงาน

สงูและเคลือ่นทีไ่ด้เรว็จะสามารถฟอร์มตวัเป็นผลกึทีม่คีวาม

สมบูรณ์ได้ดี 

	 ขนาดของผลึก ZrO
2 

ค�ำนวณตามสมการของ 

Scherrer equation (Cullity, 1978) ดังนี้

t =
Kλ

(1)ᵦcosө
	 เมื่อ t คือ ขนาดของผลึก K คือ แฟคเตอร์ไร้หน่วย

มีค่าคงท่ีประมาณ 0.9 คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอ็กซ์มีค่า 

1.54059 อังสตรอม คือ ความกว้างของพีคท่ีคร่ึงหนึ่งของ

ความสูง (Full Width Half Maximum--FWHM) มีหน่วย

เป็นเรเดียน และ คือ ค่ามุมของแบรกก์ ตาราง 1 แสดง

ขนาดของผลึก ZrO
2
 จากการสปัตเตอริงที่ใช้อัตราส่วนการ

ไหลต่าง ๆ  กนั พบว่า การใช้แก๊ส O
2
 ในสดัส่วนทีส่งูข้ึนจะได้

ผลึก ZrO
2
 ท่ีมีขนาดใหญ่ไปด้วย ซ่ึงเป็นไปในทางเดียวกัน

กับงานวิจัยของ Ma et al. (2007) โดยท่ีฟิล์มบาง ZrO
2 

ที่มีผลึกขนาดเล็กแสดงถึงการมีพื้นที่ผิวสูงกว่าฟิล์มบาง 

ZrO
2 
ท่ีมีผลึกขนาดใหญ่ ซ่ึงส่งผลถึงการเกิด HAp บนผิว

ฟิล์มบางได้ (Thaveedeetrakul et al., 2013)

	 คณุลกัษณะของสารประกอบ HAp ท่ีก่อตัวบนฟิล์ม

บาง ZrO
2
 จากการวเิคราะห์โครงสร้างผลกึของสารประกอบ 

HAp ด้วยเทคนิค XRD ดังแสดงในภาพ 4 พบพีคส�ำคัญที่

ต�ำแหน่ง 2ө มีค่าประมาณ 25.9 และ 31.8 องศา แสดง

ถึงโครงสร้างผลึกของสารประกอบ HAp ตามมาตรฐาน 

JCPDS--The Joint Committee on Powder Diffraction 

Standards โดยพีคของผลึก HAp มีลักษณะเป็นพีคกว้าง

และความเข้มของพีคต�่ำแสดงให้เห็นว่า HAp ท่ีก่อตัวบน

ฟิล์มบาง ZrO
2
 นี้มีความเป็นผลึกต�่ำ (Thaveedeetrakul 
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et al., 2013; Ureña et al., 2018) ซึ่งจากกราฟ XRD 

ทั้ง 3 อัตราส่วนการไหลจะพบว่าความเป็นผลึกของ HAp 

ต�่ำลงอีกเมื่อเพิ่มสัดส่วนของแก๊ส O
2
 ในการสปัตเตอริง

ภาพ 3 XRD pattern ของฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เคลือบบน

สเตนเลสสตีล เกรด 316L โดยใช้อัตราส่วนการไหลของ

แก๊ส Ar:O
2
 ค่าต่าง ๆ

ตาราง 1 
ขนาดผลึกของฟิล์มบาง ZrO

2
 ที่อัตราส่วนการไหลของ

แก๊ส Ar:O
2
 ค่าต่าง ๆ 

อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O2 ขนาดผลึก (nm)

1:2 10.91

1:4 11.06

0.5:4 15.16

ภาพ 4 XRD pattern ของสารประกอบ HAp ที่ก่อตัวข้ึน

บนฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีเคลือบบนสเตนเลสสตีล เกรด 316L 

โดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 ค่าต่าง ๆ

	 ขนาดผลึกของสารประกอบ HAp ที่ก่อตัวขึ้นบน

ผิวฟิล์มบาง ZrO
2
 หลังจากแช่ในสารละลาย SBF เป็นเวลา 

7 วัน ซึ่งค�ำนวณโดยใช้สมการ Scherrer equation แสดง

ในตาราง 2 พบว่า สารประกอบ HAp มีขนาดผลึกเล็กลง

เมื่อเพิ่มสัดส่วนของแก๊ส O
2
 ในการสปัตเตอริง และเมื่อ

พิจารณาควบคู่กับขนาดผลึกของ ZrO
2
 ในตาราง 1 จะเห็น

ว่า สารประกอบ HAp ที่มีผลึกขนาดใหญ่จะก่อตัวข้ึนบน

ฟิล์มบาง ZrO
2
 ทีม่ผีลกึขนาดเลก็ หรอืขนาดผลกึของ ZrO2 

เป็นปัจจัยหนึ่งที่ส่งผลต่อการก่อตัวของสารประกอบ HAp 

นั่นเอง โดย Thaveedeetrakul et al. (2013) ได้อธิบาย

เหตุผลไว้ว่า ฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่มีผลึกขนาดเล็กนั้นจะมีพื้นท่ี

ผิวสูงกว่าฟิล์มบางท่ีมีผลึกขนาดใหญ่และจะมีต�ำแหน่งก่อ

นิวเคลียสส�ำหรับการเกิดสารประกอบ HAp สูงกว่าท�ำให้

สารประกอบ HAp สามารถก่อตัวจนมีขนาดใหญ่ได้ 

	 เมื่อพิจารณาลักษณะรูปร่างของสารประกอบ 

HAp ที่เกิดขึ้นบนฟิล์มบาง ZrO
2 
หลังจากแช่ในสารละลาย 

SBF เป็นเวลา 7 วัน จากการถ่ายภาพด้วยเทคนิค SEM 

ดังแสดงในภาพ 5 พบว่า บนฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เตรียม

โดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 พบ

สารประกอบ HAp ก่อตัวข้ึนเป็นฟิล์มเต็มพื้นท่ีในช้ันแรก

และมีรอยแตกร้าว ซ่ึงจากผลการวิเคราะห์ XRD ท่ีได้กล่าว

ไปแล้ว จะเห็นพีคของสารประกอบ HAp เพียงอย่างเดียว

โดยไม่ปรากฏพีคของ ZrO
2
 จึงเชื่อได้ว่าชั้นฟิล์มดังกล่าวนั้น

เป็นการก่อตวัของสารประกอบ HAp โดยแท้จรงิ และมกีาร

ก่อตัวของสารประกอบ HAp อยู่บนช้ันฟิล์มเป็นลักษณะ

กลุ่มก้อนกลมท่ีมีผิวขรุขระเล็กน้อยคล้ายกับผิวของดอก

กะหล�่ำ โดยลักษณะที่คล้ายผิวของดอกกะหล�่ำนี้เป็นไป

ในแนวทางเดียวกับผลการวิจัยของ Yan, Han and Lu 

(2008) และ Ureña et al. (2018) และส�ำหรับการก่อ

ตัวของ HAp บนฟิล์มบาง ZrO
2
 ท่ีเตรียมโดยใช้อัตราส่วน

การไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:4 และ 0.5:4 พบว่า 

สารประกอบ HAp เกิดขึ้นเต็มพื้นที่ของชิ้นงานเช่นกัน แต่

มีลักษณะที่เป็นกลุ่มก้อนน้อยมากจนแทบสังเกตไม่เห็นซ่ึง

เป็นลักษณะของสารประกอบ HAp ที่ไม่สมบูรณ์ หรืออาจ

จะเป็นสารประกอบแคลเซียมฟอสเฟตประเภทอื่น ซ่ึง

พิจารณาได้จากอัตราส่วน Ca/P ส�ำหรับสารประกอบ HAp 

จะมีอัตราส่วน Ca/P เท่ากับ 1.67 (Ansari et al., 2011) 

ดังท่ี Thaveedeetrakul et al. (2013) ได้อธิบายไว้ว่า 

สารประกอบแคลเซยีมฟอสเฟตประเภท เบต้าไตรแคลเซียม

ฟอสเฟต (ᵦ-TCP) จะมีองค์ประกอบและโครงสร้างใกล้

เคียงกับ HAp และจากผลการวิเคราะห์ EDX ในตาราง 3 

พบว่า สารประกอบ HAp ท่ีเกิดข้ึนบนฟิล์มบางท่ีเตรียม

โดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 นั้นมี

อัตราส่วน Ca/P ใกล้เคียง 1.67 มากที่สุด แสดงถึงมีความ

เป็นสารประกอบ HAp ท่ีสมบูรณ์ท่ีสุด
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ตาราง 2 

ขนาดผลึกของ HAp ที่อัตราส่วนการไหลค่าต่าง ๆ

อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O2 ขนาดผลึก (nm)

1:2 5.82

1:4 5.30

0.5:4 4.17

ภาพ 5 SEM ของสารประกอบ HAp ซ่ึงก่อตัวข้ึนบนฟิล์ม

บาง ZrO
2 
ท่ีเตรียมด้วยอัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O

2 

เท่ากับ 1:2 1:4 และ 0.5:4

ตาราง 3 

เปอร์เซ็นต์อะตอมของแคลเซียมและฟอสฟอรัส และอัตราส่วน Ca/P ในสารประกอบ HAp ที่ก่อตัวขึ้นบนฟิล์มบาง ZrO
2 

ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 ต่าง ๆ

ตัวอย่าง อัตราส่วนการไหล Ar:O2 Ca (%At) P (%At) Ca/P

HAp @ 1:2 1:2 65.32 34.68 1.88

HAp @ 1:4 1:4 57.57 42.43 1.36

HAp @ 0.5:4 0.5:4 52.37 47.36 1.11

หมายเหตุ สัญลักษณ์ของตัวอย่าง เช่น HAp @ 1:2 หมายถึง สารประกอบ HAp ท่ีก่อตัวบนบนฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่เตรียม

โดยใช้อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2
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สรุปผลการวิจัย

	 การเตรยีมฟิล์มบาง ZrO
2 
บนผวิของสเตนเลสสตลี 

เกรด 316L ด้วยเครือ่ง ดซี ีอนับาลานซ์ แมกนตีรอนสปัตเตอรงิ

ท�ำให้ได้ฟิล์ม ZrO
2
 ท่ีมีการจัดเรียงโครงสร้างผลึกเป็นเฟส

โมโนคลินิกและเฟสเตตระโกนอล โดยอัตราส่วนการไหล

ของ Ar:O
2
 มีอิทธิพลต่อขนาดผลึกของ ZrO2 และส่งผล

ต่อการเกิดสารประกอบ HAp เมื่อแช่ในสารละลาย SBF 

โดยสารประกอบ HAp เกิดข้ึนได้ดีบนฟิล์มบาง ZrO
2
 ที่มี

ขนาดผลึกเล็กและพื้นที่ผิวสูง ซึ่งได้จากการเคลือบโดยใช้

อัตราส่วนการไหลของแก๊ส Ar:O
2
 เท่ากับ 1:2 สารประกอบ 

HAp ที่ได้นั้นมีอัตราส่วน Ca/P ใกล้เคียงค่าทางทฤษฎีมาก

ที่สุด แสดงถึงสารประกอบ HAp ที่ได้มีความสมบูรณ์มาก

ที่สุดเม่ือเทียบกับสภาวะอื่น
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