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บทคัดย่อ
งานวิจัยนี ได้ทำการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์ (ITO) ที่เตรียมด้วยเทคนิคการตกตะกอน 

ผ่านเยื่อเสือกผ่านโดยกระบวนการโซล เจลให้ได้สัดส่วนโดยโมลของอินเดียมต่อทิน ที่เหมาะสม 
ต่อการเกิดวัฎภาคเชิงเดี่ยวของ ผงอินเดียมทินออกไซด์ (In2Sn207-X) ศึกษาผ่านกระบวนการ 
ไฮโดรไลซิสของสารละลายผสม ทั้งนี้สารละลายผสมเตรียมได้จากการผสม อินเดียมคลอไรด์ 
0๒03) และ ทินคลอไรด์ (SnC12*2H20) ในสารละลายอะซิติลอะซิโตนที่อุณหภูมิห้อง โดยมี 
สัดส่วนโดยโมลของ อินเดียมต่อทินเท่ากับ 1:1 7 :3 8 :2 แ ล ะ 9:1 ตามลำดับนำสารละลายผสมใส่ 
ลงในเครื่องปฏิกรณ์แบบเยื่อเลือกผ่านจากนันทำการไฮโดรไลซิสเพื่อให้ตกตะกอนโดยใช้ 
สารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ที่เข้มข้น 1 โมลาร์ ตะกอนที่ได้ถูกล้างด้วยนำปราศจาก 
ไอออนและแขกออกด้วยเทคนิคการป่นเหวี่ยงที่จำนวน 3000 รอบต่อนาที ผงที่ผ่านการ 
ตกตะกอนถูกนำไปวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการสลายตัวทางความร้อน (Thermal Gravimetric 
Analysis: TGA) ผลดังกล่าวถูกนำมาใช้พิจารณาเงื่อนไขในกระบวนการเผาแคลไซน์ผงอินเดียม 
ทินออกไซด์ ผงละเอียดที่ผ่านการเผาแคลไซน์แล้วถูกตรวจสอบโดยใช้เทคนิคการเลียวเบนรังสี 
เอกซ์ (X-ray Diffraction: XRD ) และ เทคนิคฟ่เรียร์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี 
(Fourier Transform Infared Spectroscopy: FT-IR) เพอหาความบรสุทธและความเปนผลกของผง 
ละเอียด
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Abstract
In this reseach, Indium Tin Oxide (ITO) powders were prepared by selective 

membrane precipitation technique via sol gel process. The stiochiometry of In:Sn ratio for 
single phase Indium Tin 0xide(In2Sn207-X) powder was studied by hydrolysis process of mixed 
solution. The mixed solution was prepared by mixing indium chloride (InC13) and tin 
chloride(SnC12’2H20) in acetylacetone at room temperature with indium to tin mole ratio 1:1, 
7:3, 8:2, and 9:1 respectively. The mixed solutions were added into the membrane reactor then 
hydrolyzed to precipitate by 1 M NH40H solution. The precipitated powders were washed with 
deionized water and separated out by centrifuge at 3000 rpm. The precipitated powders were 
characterized by Thermogravimetric Analysis technique (TGA). The result are used to support 
the calcinations processes of ITO powders. The XRD technique and Fourier Transform Infarred 
Spectroscopy (FT-IR) are also used to investigate the purification and the crystallinity of 
powder.
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บทที 1 
บทนำ

1.1 ความสำค ัญและทีมาของวิทยานิพนธ์
ในปีจจุบ ันเทคโนโลยีทางด้านอิเล ็กทรอนิกส ์ท ี่เก ี่ยวข ้องกับวัสดุนำไฟฟ้าโปร่งแสงได้ม ีการ 

พัฒนาอย่างรวดเร็วดังจะเห็นได้ว่ามีการนำวัสดุนำไฟฟ้าโปร่งแสงมาใช้อย่างกว้างขวางเช่น ในกลุ่ม 
เทคโนโลยีจอแสดงผลแบบจอแบน (Flat panel displays: FPDs) จอผลึกเหลว (Liquid crystal 
displays: LCDs) จอพลาสมา และจอไดโอดโปร่งแสงชนิดอินทรีย์ (Organic light emitting diodes: 
OLED) เป็นด้น เนี่องจากจอภาพเหล่านีใช้พลังงานตํ่า มีขนาดจอที่บางลงทำให้ใช้พื้นที่ต ิดตั้งน้อย 
นอกจากนียังนำไปใช้งานทางด้านโซลาร๙เชลล์รวมถึงงานทางด้านอน ุร ักษ ์พล ังงาน เช่น กระจก 
ฉนวนฟ้องกันความร้อน ที่มีการนำไปติดดังบนรถยนต์หรือกระจกอาคารเพื่อประหยัดพลังงานจาก 
การใช้เครื่องปรับอากาส อุปกรณ์ที่กล่าวมานีด้องการสัดส่วนอินเดียมต่อทินที่เหมาะสมเพื่อนำมา 
ผลิตเป็นฟิล์มบางนำไฟฟ้าโปร่งแสง (Transparent conducting thin film) ท่ีมีฑ้ังการนำไฟฟ้าที่ดีและ 
การส่องผ่านแสงในช่วงตามองเห็นที่ส ูง เพ ื่อนำไปใช้งานเป ็นขัวไฟฟ้าโปร่งใสในอุปกรณ์ต่าง  ๆ
เหล่าบัน วัสดุที่มีฑังสมบัติการนำไฟฟ้าและความโปร่งใสอยู่ด ้วยกันมีหลายชนิด แบ่งเป็น 2 กลุ่ม 
ใหญ่  ๆ คือ กลุ่มฟิล์มบางของโลหะ เช่น ทอง (Au) ทองแดง (Cu) และเงิน (Ag) เป็นด้น และกลุ่ม 
สารกึ่งตัวนำออกไชต์ที่ม ีช ่องว่างพลังงานที่กว้าง [1] ซึ่งเป็นกลุ่มที่เก ี่ยวข้องกับงานวิจัย วัสดุกึ่ง 
ตัวนำโปร่งแสงที่ได้รับความสนใจ คือ อินเดียมทินออกไชต์ (Indium tin oxide: ITO)

อินเดียมทินออกไซต์ (1TO) บันสามารถนำมาประยุกต์ใช้งานในส่วนของฃ้วไฟฟ้าโปร่งแสง 
เนื่องจากมีสมบัติการนำไฟฟ้าที่สูง และมีลักษณะที่โปร่งแสง ซึ่งฟิล์มอินเดียมทินออกไซด์เป็นสาร 
กึ่งตัวนำที่ม ีค่าช่องว่างพลังงาน สูงกว่า 3.75 eV หรือ อยู่ในช่วง 3.50-4.06 eV [1] การเตรียมผง 
ละเอียดและฟิล์มบางของอินเดียมทินออกไซด์นั้นสามารถเตรียมได้หลายวิธี เช่น กระบวนการไฮ - 
โดรเฑอร้มอล (Hydrothermal) กระบวนการทำให้แห้งแบบเยือกแข็ง (Freeze drying) กระบวนการ 
ทำให้แห้งแบบละออง (Spray drying) ซ ึ่งเป ็นวิธ ีท ี่ทำให้ได้ผงละเอียดอินเดียมทินออกไชด์ท ี่ม ี 
ความบริส ุทธสูง และมีขนาดสมํ่าเสมอ แต่กระบวนการเหล่าน ีย ังต้องใช้พลังงานสูงและมีวิธ ีการ 
เตรียมที่ยุ่งยาก

ต ังบ ันงานวิจ ัยน ี้จ ึงเล ือกท ี่จะศ ึกษาวิธ ีการเตรียมเจลตังต ้นอ ินเด ียมท ินออกไซด์ด ้วย 
กระบวนการโซลเจล (Sol gel) ซึ่งเป็นเทคนิคที่ให้ขนาดอนุภาคในระตับนาโนเมตร มีความบริสุทธ 
และความเป็นเนือเดียวกันสูง (Homogenous) โดยมีขันตอนในการเตรียมที่ไม่ยุ่งยาก เครื่องมือที่ใช้ 
มีราคาถูก ร่วมกับเทคนิคการตกตะกอน (Precipitation Technique) ในการเปลี่ยนจากสารละลายเจล 
ตังต้นให้ได้เป็นผงละเอียดระดับนาโนเมตร วิธีการนีเป็นวิธีที่ง่ายและใช้สารดังต้นที่อยู่ในรูปเกลือ

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 

http:fl11lHnfl~U~~l1lJl'lH)~1111'Jl'UYn.Ui
http:l''1utJi.Jm
http:3.50-4.06


2

ที่ม ีราคาถูก และผล ิตภ ัณ ฑ ์ท ี่ได ้เป ็นผงละเอ ียดสม ํ่าเสมอม ีความบร ิส ุทธ ิ๙สูง โดยทำการศึกษา 
นอกจากศ ึกษาป ิจจ ัยต ่างๆ เช่น ผลของเวลาในการเก ิดปฏ ิก ิร ิยา ผลของสัดส ่วนระทว่างท ินต่อ 
อินเดียม และผลของอุณหภูม ิในการแคลไซน์ท ี่ม ีต ่อความบ?สุทธิและโครงสร้างผลึก ขนาดของ 
ผลึก ขนาดอนุภาคของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ที่เตรียมได้อีกด้วย

1.2 ช ุดประสงค ์ของงานวิจ ัย
1. เพื่อทำการสังเคราะห์อินเดียมทินออกไซด์ที่มีลักษณะเป็นผงละเอียดโดยวิธีการตกตะกอน 

ผ่านเยื่อเลือกผ่าน
2. เพื่อศึกษาผลของสัดส่วนโดยโมลของอินเดียมต่อทิน ที่ฆีต่อความบ?สุทธี้โครงสร้างผลึก 

และการเปลี่ยนวัฏภาค ของอินเดียมทินออกไซด์
3. เพื่อศึกษาผลของของอุณหภูมิในการเผา ที่มีต่อความบริสุทธิ๙โครงสร้างผลึกและการ 

เปลี่ยนวัฏภาค ของอินเดียมทินออกไซด์
4. เพื่อศึกษาผลของเวลาในการเกิดปฏิกิริยาที่มีต่อความบริสุทธิ๙โครงสร้างผลึกและการ 

เปลี่ยนวัฎภาค ของอินเดียมทินออกไซด์
5. เพื่อศึกษาพฤติกรรมทางความร้อนของการเกิดผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์
6. เพื่อศึกษาโครงสร้างทางจุลภาคของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์

1.3 ขอบ เฃฅของการวิจัย
1. ศึกษาวิธีการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์
2. เตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์จากสัดส่วนโดยโมล อินเดียมต่อทิน 4 สัดส่วน คือ 1:1 7:3 

8:2 และ 9:1
3. เตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์ที่เวลาในการเกิดปฏิกิริยา8 1 0 และ 12ชั่วโมง
4. เผาแคลไซน์อินเดียมทินออกไซด์ ที่อุณหภูมิ 600 700 และ 800 องศาเซลเซียส
5. ศึกษาการเปลี่ยนแปลงทางความร้อนและการเปลี่ยนวัฎภาคของอินเดียมทินออกไซด์ 

โดยการวิเคราะห์ทางความร้อน
6. ศึกษาและวิเคราะห์โครงสร้างผลึกของอินเดียมทินออกไซด์ที่เตรียมไค้
7. ศึกษาและวิเคราะห์ขนาดของอนุภาคของอินเดียมทินออกไซด์ที่คำนวณไค้จากการ 

ตรวจสอบโดยการเลียวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD)

1.4 ป ระโยชน ท์ ี่คาดว ่าจะไ ด ้รับ
1. สามารถเตรียมผงละเอียดในระดับนาโนของอินเดียมทินออกไซด์ไค้
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2. เข้าใจถึงหลักการวิธีการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์โดยวิธีตกตะกอนโดยผ่านเยื่อเลือก 
ผ่านด้วยวิธีโซล เจ?!

3. เข้าใจพฤติกรรมทางความร้อนของอินเดียมทินออกไซด์ที่เกิดฃึนระหว่างกระบวนการเผา 
แคลไซน์

4. เข้าใจผลของสัดส่วนโดยโมลของอินเดียมต่อทิน ที่มีต่อความบริสุทธิและการเปลี่ยนแปลง 
ของผลึกอินเดียมทินออกไซด์

5. สามารถนำความร้ที่ได้จากงานวิจัย ไปใช้เป็นแนวทางในการไปศึกษาต่อหรือพัฒนา 
เพิ่มเติม
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บทที่ 2
ทฤษฎีIเละงานวิจัยที่เกี่ยวข้อง

ในบทนีจะกล่าวถึง ทฤษฎี และหลักการเบืองต้นที่สำคัญที่เกี่ยวข้องกับงานวิจัยนี โต้แก่ สมบัติ 
ท ั่วไปของอ ินเด ียมท ินออกไซด ์ หล ักการเบ ื้องต ้นในการส ังเคราะห ์อ ิน เด ียมท ินออกไซด ์ต ้วย 
กระบวนการทางเคมี การประยุกต์ใช้งานของอินเดียมทินออกไซด์และรวมถึงงานวิจัยต่างๆ ที่ผ่าน 
มา

2.1 สมบัโททั่วไปฃองอินเด ียมออกไซด์
โครงส ร ้างผล ึกอ ิน เด ียม ออกไซ ด ์ (1ท20 3) อย ู่ใน ก ล ุ่ม โครงส ร ้างผล ึก (crystallographic 

phase) ของคิวบิก (space group la-3) และ รอมโบฮีดรัล (space group R-3c) โดยจัดอยู่ในพวกแรร์ 
เอิร์ทออกไซด์มีสูตรทั่วไปเป็น X2Oj เมื่อ X เป็นโลหะแรร์เอิร์ท โครงสร้างของอินเดียมออกไซด์ที่ 
ความดันปกติและอุณหภูมิห้องเป็นคิวบิกบิกไบห์ ที่มี 80 อะตอมในหนึ่งหน่วยเซลล์ (unit cel!) 
โครงสร้างแบบนีพบว่าหนึ่งในสี่1ของตำแหน่งแอนไอออน (anion) ม ีการหายไปแล้วมีค ่าแลตทิช 
พารามิเตอร๙ (lattice parameter) คือ 10.118 A [1] ดังรูปที่ 2.1 แสดงโครงสร้างผลึกของอินเดียม 
ออกไซด์ที่มีโครงสร้างที่แตกต่างกัน 2 แบบ โดยตำแหน่งของไอออน In 3+ ม ีสมมาตรแบบ six-fold 
ส่วนไอออน (ว2 ถูกจัดอยู่ในสมมาตรแบบ four-fold [2-3, 29-31]

anion
vacancy

(16)

lattice
b site 
cation 

( 8)

d site 
cation
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ในการเจือของสารอินเดียมออกไซด์มีอยู่ 2 แบบ คือ แบบแรกอินเดียมออกไซด์ถูกเจือโดยตัวเองซึ่ง 
เป็นการเจือโดยการทำให้เกิดตำแหน่งว่างของออกซิเจน (oxygen vacancies) ในแลตทิชเขียนสัญ 
ลักษณ์เป็น V0” แต่ละตำแหน่งของช่องว่างออกซิเจนจะทำให้เกิดอิเล็กตรอนอิสระ 2 ตัว ขึ้นไปยัง 
แถบการน่า (conduction band) โดยได์มีการให้สัญลักษณ์สำหรับการเจือและโครงสร้างขออินเดียม 
ออกไซด์ที่เจือลงในช่องว่างออกซิเจน เขียนได้ว่า 1ท20  3.X(V0*’)e2x ซ่ึง e คือ อิเล็กตรอนอิสระพบว่า 
การเจือแบบนีสามารถเพิ่มปริมาณความหนาแน่นของประจุอิสระได้แบบที่สอง คือ การเจือสาภาย 
นอกเข้าไป เช่น อินเดียมออกไซด์ถูกเจือด้วยดีบุก จะทำให้อะตอมของดีบุกเข้าไปแทนที่ในแลตทิช 
ของอินเดียมออกไซด์ โดย รท,+ จะไปแทนที่ 1ท3+ ในตำแหน่งแคตไอออน (cation) การเจ ือแบบนี้ 
เขียนสัญลักษณ์เป็น In2_YรทY0 3eY การเจือจึงเป็นแนวทางในการเพิ่มค่าการน่าไฟฟ้าที่ดีแต่จะส่งผล 
ต่อความหนาแน่นของประจุอิสระและค่าโมบิล ิด ี ล ักษณะทั่วไปพบว่าปริมาณของดีบ ุกควรจะอยู่ 
ในช่วงระดับ 4-6% ซึ่งถ้าอยู่ในระดับที่สูงกว่านีการเจือจะมีแนวโน้มไปลดปริมาณความหนาแน่น 
ของประจุอิสระ เนื่องจากอาจมีการรวมตัวของสารประกอบทินออกไซด์เกิดขึ้นได้ [2]

2.2.1 สมบัติทั่วไปของอินเดียมทินออกไซด์
สารอินเดียมทินออกไซด์ (ITO) ที่มาจากการเจือดีบุก (รท) ลงไปในอินเดียมออกไซด์ โดยดีบุก 

(รท) จะเข้าไปแทนที่อินเดียมไอออน (1ท3+) ในโครงสร้างของอินเดียมออกไซด์และอะตอมของ 
ดีบุกนีจะทำหน้าที่สองอย่างคือ เป็นตัวให้กำเนิดพลาสมาของอิเล็กตรอน และเป็นศูนย์กลางการเกิด 
ไอออไนซ์ซึ่งจะทำให้เกิดอิเล็กตรอนอิสระ นั่นคืออะตอมของดีบุกจะรวมตัวกับ ออกซิเจน เกิดเป็น 
ดีบุกออกไซด์ (SnO หรือ รท02) ขึ้นแล้วจะให้อิเล็กตรอนอิสระ +2 หรือ +4 อิเล็กตรอนอิสระเหล่านิ 
จะเป ็นตัวช ่วยในการน ่าไฟฟ้าของฟิล ้มอ ินเด ียมท ินออกไซด์ม ีโครงสร้างผล ึกทรงล ูกบาศก์แบบ 
Bixbyite ดังรูปที่ 2.2 เป็นสารกึ่งตัวน่าชนิดเอ็น (n-type semiconductor) ประเภทที่ม ีช่องว่าง 
แถบพลังงานกว้าง (wide band gap) มีค่าประมาณ 3.5-4.3 อิเล็กตรอนโวลต มีค่าการผ่านแสงสูง 
ในช่วงความยาวคลื่นที่ตามองเห็นและค่าการสะท้อนสูงในช่วงความยาวคลื่นอินฟาเรด มีค่าการนำ 
ไฟฟ้าที่สูง (2500-5000 ท ‘cm ') ด ังน ้นจึงถ ูกน ่ามาใช ้ทำการเคล ือบเป ็นตัวน ่าไฟฟ ้าโปร่งใส 
ขัวไฟฟ้า แก๊สเซนเซอร์ เป็นด้น
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รูปที่ 2.2 โครงสร้างทรงลูกบาศก์แบบ Bixbyite ของอินเดียมทินออกไซด์ [3]

2.2.2 สมบัติทไงแสงของอินเดียมทินออกไซด์
สมบัติทางแสงของฟิล์มบางอินเดียมทินออกไซด์ เกิดจากการที่อิเล็กตรอน หรือ ไอออนของ 

อินเดียมทินออกไซด์ไปปฎิส ัมพันธ์ก ับคลื่นแม่เหล็กไฟฟ้า แล ้วเก ิดการเปลี่ยนระดับพลังงานจาก 
แถบพลังงานหนึ่งไปสู่แถบพลังงานหนึ่ง ซ ึ่งจะทำให ้เก ิดสมบ ัต ิต ่างๆ ในวัสด ุอ ันประกอบด้วย 
สมบัติการดูดกลืนแสง (Absorption) สมบัติการสะท้อนแสง (Reflection) และสมบัติการ ผ่านแสง 
(Transmission)!ดยสมบ ัต ิการด ูดกล ืนและสมบ ัต ิการส ่องผ ่านแสงของว ัสด ุใดๆ จะสัมพันธ์ก ับ 
ช่องว่างพลังงาน (Energy Gap: Eg) ของวัสดุน!นๆ โดยวัสดุจะมีการเปลี่ยนสภาพของตัวมันเองจาก 
สภาพการส ่องผ ่านมาเป ็นสภาพการด ูดกล ืน เม ื่ออ ิเล ็กตรอนได ้ร ับพล ังงานมากกว ่าค ่าช ่องว ่าง 
พล ังงานอ ันเป ็นผลมาจากการเปล ี่ยนระด ับพลังงาน ของอ ิเล ็กตรอนจากแถบพ ล ังงาน วาเลนซ ์ 
(Valence Band) ไปสู่แถบการนำพลังงาน (Conduction Band) ดังรูปที่ 2.3 ในกรณีนี้วัสดุจะมีค่าการ 
ผ่านแสงน้อยแต่มีการดูดกลืนมาก แต่ถ ้าอิเล็กตรอนได้รับพลังงานน้อยกว่าค่าช่องว่างพลังงาน จะ 
ทำให้อิเล็กตรอนไม่สามารถเปลี่ยนระดับพลังงานจากแถบวาเลนซ์ไปสู่แถบการนำได้ จะส่งผลให้ 
วัสดุดูดกลืนแสงและยอมให้แสงส่องผ่านไปได้จึงทำให้วัสดุมีการผ่านแสงมากและค่าการดูดกลืน 
น้อย นอกจากนีค่าพลังงานที่ให้แก่อิเล ็กตรอนจะสัมพันธ์กับค่าความยาวคลื่นแสง โดยจะสามารถ 
หาค่าความยาวคลื่นแสงของจุดเปลี่ยนสภาวะ ได้จากสมการ 2.1
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‘ ■ ■ V - ( 2. 1)

เม่ือ
V = c/A, (2 .2)

โดย Ag เป็นค่าความยาวคลื่นแสงของจุดเปลี่ยนสภาวะ(ทา) 
h  เป็นค่าคงที่ของพลังค่ ซึ่งมีค่าเท่ากับ 6.63 X 10'34 J.S
C เป็นอัตราเร็วของแสง มีค ่า เ ท ่า กับ 3 X 108 m/s
V เป็นความถี่ของคลื่นแสง(ร'1)

EnergyPhoton ------- —------
absorbed

รูปที่ 2.3 การเปลี่ยนระดับพลังงานของอิเล็กตรอน จากแถบพลังงานวาเลนซ์ไปสู่แถบการนำเมื่อ 
ได้รับพลังงานมากกว่าค่าช่องว่างพลังงาน (£ 8) [4]

2.2.3 สม'ขด์ทางไฟฟ้าของอินเดียมทินออกไซด์
สมบัติที่สำคัญของอินเดียมทินออกไซด์ที่ใช้เป็นขั้วไฟฟ้าโปร่งใสในจอแสดงผลแบบจอแบน 

คือ สมบัติทางไฟฟ้าที่ต ้องการให้ฟิด ์มมีค ่าความด้านทาน (Resistivity) ตํ่า เพ ื่อให้ใช้พลังงาน 
น้อยลงมีการนำไฟฟ้า'ที่ดีขึ'น สำหรับการนำไฟฟ้าของฟิล์มอินเดียมทินออกไซด์นัน มาจาก 2 ป ิจจัข 
คือ ผลของพาหะอิสระ และผลของความสามารถในการเคลื่อนตัว (Mobility: แ) ของพาหะอิสระ 
ด ้งปี'
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ก. พาหะอิสระ (free carrier) แบ่งได้เป็น 2 แบบ คือ พาหะที่ไค้จากสารเจือ (dopant) ดีบุกที่ให้ 
อิเล็กตรอนอิสระ 1 ตัว เมื่อเข้าไปแทนที่ตำแหน่งของอินเดียมในโครงผลึก และพาหะที่เกิดจากการ 
ขาดออกซิเจน (oxygen deficiency) ที่จะให้อิเล็กตรอนอิสระ 2 ตัวต่อ 1 ตำแหน่งที่ขาดออกซิเจน 

ข. ความสามารสในการเคลื่อนตัวของพาหะอิสระ ท ี่เก ิดจากการกระเจิงของอิเล ็กตรอน ซ่ึง 
ป ็จจ ัยท ี่ม ีผลต ่อการเคลื่อนตัวของอิเล ็กตรอน คือ ล ักษณะโครงสร้างจ ุลภาคของฟ ิล ์มท ี่เก ิดจาก 
กระบวนการเตรียมฟิล์มด้วยสภาวะต่างๆ กัน เช่น ปริมาณความบกพร่องของเนื้อฟิล์ม การปรับปรุง 
การจัดเรียงอะตอมในทิศทางที่ชอบ เป็นด้น โดยความสัมพันธ์ตังกล่าวอธิบายไค้ด้วย สมการที่ 2.3 
[4]

e r
v = Z J -เท C (2.3)

โตยที่
T คือ Relaxation time ขึ้นอยู่กับวิธีและสภาวะในการเตรียมฟิล์ม 
m*c คือ มวลประสิทธิผล (Effective mass) ฃึนอยู่กับชนิดของสารกึ่งตัวนำ

ว ิธ ีและการเตร ียมฟ ิล ์มท ี่ด ี จะให ้ฟ ิล ์มท ี่ม ีปร ิมาณ เกรนและความบกพร ่องน ้อย ทำให้ค ่า 
Relaxation time สูง นั่นคือฟิล์มจะมีการนำไฟฟ้าที่ดี สำหรับมวลประสิทธิผลนัน ถ้ามีค่าตํ่าจะทำ,ให้ 
ฟิล์มนำไฟฟ้าดี ซึ่งการที่จะไค้ค่า m*c ตํ่ากว่าสารที่มีอยู่ในปีจจุบันนัน จะต้องทำการสังเคราะห์สาร 
กึ่งตัวนำใหม่ขึนมา จัดว่าเป็นวิธีที่ยากกว่าวิธีการปรับสภาวะการเคลือบมาก

2.3 ทฤษฎีเก่ียวกับสารก่ึงตัวนำ
สารกึ่งตัวนำ (semiconductor) มีค่าสภาพด้านทานไฟฟ้า (resistivity) อยู่ในระดับปานกลาง 

ระหว่างตัวนำไฟฟ้า (conductor) ท่ีดี และฉนวนไฟฟ้า (insulator) ที่ดีเมื่อพิจารณาโครงสร้างของ 
แถบพลังงาน (band structure^องสารกึ่งตัวนำจะมีลักษณะคล้ายกับฉนวนดังรูปที่ 2.4

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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(b) แถบพลังงานของสารกึ่งตัว 
รูปที่ 2.4 แถบพลังงานฉนวนและสารกึ่งตัวนำ [ร]

ความแตกต่างที่ชัดเจนของสารกึ่งตัวนำ คือ มีค่าช่องว่างพลังงาน (energy gap) หรือ E ที่น้อยกว่า 
ฉนวนมาก ซ ึ่งค ่าน ีเป ็นค่าระหว่างชันวาเลนซ์(valence band) กับชันแถบการนำ (conduction band) 
ส ำห ร ับ ส ารท ี่เป ็น ฉน วน พ บ ว ่าช ัน วาเลน ซ ์จะม ีอ ิเล ็กตรอน อย ู่เต ็ม  โดยท ี่ช ันแถบการนำไม ่ม ี 
อิเล็กตรอนอยู่ทำให้มีค่าของ £ 6 ประมาณ 2-10 eV ในสารที่เป็นฉนวนจะไม่มีอิเล็กตรอนอิสระทำ 
ให ้ม ีการนำไฟฟ้าท ี่ต ํ่ามากๆ ส ่วนพวกสารกึ่งต ัวนำจะมีอ ิเล ็กตรอนอยู่เต ็มช ั้นวาเลนซ์ โดยในชั้น 
แ ถ บ ก าร น ำจ ะ ม ีอ ิเล ็ก ต ร อ น เห ม ือ น ก ัน แ ต ่ถ ้าม ีก าร ก ร ะ ต ุ้น  (excite) ก ็ส าม ารถ ท ำให ้เก ิด  
อ ิเล ็กตรอนอิสระฃึนไปสู่ช ันแถบนำได้ เนื่องจากค่า Eg มีค ่าตํ่าประมาณ < 1 eV การกระตุ้น
อุณหภูมิ ทำให้สามารถนำไฟฟ้าได้ ในบางครังมีการเติมสารเจือ (impurity element) เข้าไปในสาร 
กึ่งตัวนำ เรียกกระบวนการนีว่า โดป (doping) การเจือสามารถเติมสารที่ทำให้ระดับชันตํ่าสุดของ 
ชันแถบตัวนำตํ่าลงมาเป็น Edเรียกระดับนี้ว่า ระดับผู้ให้ (donor level) แสดงในรูปที่ 2.5 โดยอะตอม 
ของสารเจือท ี่ใส ่เข ้าไปทำให้เก ิดการเปลี่ยนแปลงขึ้นเร ียกว่าธาตุผ ู้ให ้ (donor) ในกรณีนี้ค ่าการนำ 
ไฟฟ ้ามาจากป ระจ ุลบ เคล ื่อ น ท ี่ จ ึงเร ียกว ัสด ุแบบน ีว ่า “ส ารก ึ่งต ัวน ำช น ิด เอ ็น ” (n-type
semiconductor) วัสดุที่เป็นสารกึ่งตัวนำชนิด n-type เมื่อถูกเติมจะทำให้มีอิเล ็กตรอนมีระดับสูงฃึน 
ใน semiconductor band gap ดังนันจึงสามารถที่จะถูกกระตุ้นให้ขึนไปยังชันแถบการนำ 
(conduction band) ได้ง่าย โดยจะทำให้เก ิด hole ฃ ึนระหว่างช ันผู้ให ้ กับชันแถบการนำ ซ่ึง
อิเล็กตรอนสามารถเคลื่อนไปอยู่ในชันแถบการนำได้เมื่อได้รับพลังงานมากระตุ้น นอกจากนี้ยังมีเอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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“สารกึ่งตัวนำชนิดพี” (p-type semiconductor) โดยอะตอมของสารที่เจือที่ใส่เข้าไปทำให้เกิดการ 
เปลี่ยนแปลงขืนเรียกว่าผู้รับ (acceptor) การเติมสารลงผู้รับจะทำให้เกิดโฮล (hole) ขืนที่อยู่ใกล้'ชัน 
วาเลนซ์ในช่องว่างสารกึ่งตัวนำ ทำให้อิเล็กตรอนถูกกระตุ้นในชันวาเลนซ์ไปยังชั้นที่เกิดขึ้นไค้ง่าข 
เมื่อได้รับพลังงานอิเล็กตรอนจะเคลื่อนที่จากชั้นวาเลนซ์ไปยังโฮล ในแถบช่องว่าง

0  = Semiconductor atoms
@  = Im purity  atom with 

five valance electrons
0  = Extra electron from 

im purity atom

r
4

Conduction
band

0  0

Donor levels

V 1 eV
£d ~ 0.05 eV

0

N-Typ©

Q O O O O Q O O O

P-Typa

(a) แถบพลังงานของสารกึ่งตัวน่าชนิดเอ็น (b) แถบพลังงานของสารกึ่งตัวน่าชนิดพี 
รูปที่ 2.6 แถบพลังงานของสารกึ่งตัวน่าชนิดเอ็น และ พี [6]

2.4 การประยุกฅไซ้งาน
ฟิล ์มบางตัวนำโปร่งใส คือ ฟ ิล ์มท ี่สามารถน ่าไฟฟ้าได้ด ีและมีการส ่องผ่านแสงในช่วงที่ตา 

มองเห็นที่ดี ซึ่งสมบัติทังสองนิรวมอยู่ด ้วยกันในฟิล์มเดียว งานวิจัยส่วนใหญ่มีการพัฒนาฟิล ์มบาง 
ให ้ม ีความโปร่งใสและมีการน่าไฟฟ้าท ี่ส ูงโดยมีการให้ความสนใจไปที่สารกึ่งต ัวนำชนิดเอ็น (ท-
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type) ท ี่ประกอบด้วยโลหะออกไซด์ ในอดีตท ี่ผ ่านมาฟ ิล ์มบางนำไฟฟ้าโปร่งใสออกไซด์ (TCO, 
transparent conducting oxide) ประกอบด้วยสารประกอบ 2 ชนิด เช่น รท02 และ 1ท20 3 โดยถูก 
พัฒนาด้วยกระบวนการเคลือบทางเคมีและทางฟิสิกส์ต่อมาก็มีการเจือสารเจือปน (impurity dope) 
เข้าไปเพื่อนำไปใช้งาน เช่น ทินออกไซด์ (รท(>2) มีการเติม Sb หรือ F เข้าไปกลายเป็น รท(>2:รb 
หรือ รท(>2:F นอกจากน ีฟ ิส ์มนำไฟฟ้าโปร่งแสงสามารถเตรียมได้จากวัสด ุหลากหลายได้แก ่
ออกไซด์ของส ังกะส ี แคดเม ียมและส ำห ร ับ อ ิน เด ียมออกไซ ด ์ม ีการเจ ือด ีบ ุก เข ้าไป กลายเป ็น  
1.0,03:รท (indium tin oxide: ITO) ในการเลือกวัสดุนำไฟฟ้าโปร่งใสมาใช้งานแต่ละประเภทนั้น มี 
ปิจจัขมากมายที่ต ้องพิจารณา เช่น ความคงทนทางกายภาพ ทางเคมี ทางความร้อน การนำไฟฟ้า 
เป็นด้น รวมถึงต้องพิจารณาลักษณะและสมบัติเฉพาะของฟิล์ม ให้เหมาะสมทังด้านการใช้งานและ 
การเตรียมฟิล์มด้วย ซึ่งได้แสดงตัวอย่างการนำฟิล์มมาใช้งานดังนี้

2.4.1 เซลล์แสงอาทิตย์
ใช้ในการทำเซลล์แสงอาทิตย์ (Solar Cell) โดยใช้เป็นขั้วลบของเซลล์แสงอาทิตย์ 
หลักการทำงานท่ัวไปของเซลล์แสงอาทิตย์

ผิวหน้าของเซลล์แสงอาทิตย์ถูกปกคลุมด้วยขั้วไฟฟ้าโปร่งใส กรณีที่เป็นเซลล์แสงอาทิตย์แบบ 
ฟิล์มจะใช้วัสดุตัวนำไฟฟ้าโปร่งใสเป็นฃัวอิเล็กโทรดที่ผ ิวหน้า เม ื่อม ีแสงอาทิตย์ตกกระทบเซลล์ 
แสงอาท ิตย ์จะเก ิดการสร ้างพาหะนำไฟฟ ้าประจ ุลบและบวกข ืน ได้แก่ อ ิเล ็กตรอน และ โฮล 
โครงสร้างรอยต่อพีเอ ็นจะทำหน้าที่สร้างสนามไฟฟ้าภายในเซลล์ เพื่อแยกพาหะนำไฟฟ้าชนิด 
อิเล็กตรอนไปที่ขั้วลบ และพาหะนำไฟฟ้าชนิดโฮลไปที่ขัวบวก (ปกติที่ฐานจะใช้สารกึ่งตัวนำชนิด 
พี ขั้วไฟฟ้าด้านหลังจึงเป็นขั้วบวก ส่วนด้านรับแสงใช้สารกึ่งตัวนำชนิดเอ็นขั้วไฟฟ้าจึงเป็นขั้วลบ) 
ทำให้เกิดแรงดันไฟฟ้าแบบกระแสตรงที่ขั้วไฟฟ้าทั่งสองเมื่อต่อให้ครบวงจรไฟฟ้า จะเกิดกระแส 
ไฟฟ้าไหลขึ้น (รูปท่ี 2.7)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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2.4.2 ไดโอดเปล่งแสงชนิดสารอินทรีย์ (Organic light emitting diode: OLED)
ทิเล ์มบางอินเดียมทินออกไซด์'น ั้นจะทำหน้าที่เป ็นแอโนดโดยถูกเคลือบอยู่ท ี่ช ั้นหน้าสุดของ 

กระจก โครงสร้างพื้นฐานของ OLED จะประกอบด้วย ชั้นสารอินทรีย์บาง (thin organic layers) 
จำนวนมาก ที่ซ้อนทับกันอยู่ระหว่างฃัวแอโนดโปร่งแสง (transparent anode) และ6บัวโลหะแคโทด 
(metallic cathode) สำหรับชันของสารอนทรย ประกอบด้วย hole-injection layer, hole-transport 
layer, an emissive layer, and an electron-transport layer เมอโดรับพลังงานสักยทพอเหมาะ 
(ประมาณ 2-10 โวลต์) จะกลายเป็นเซลล์ของประจุบวกและประจุลบ รวมกันอยู่ใน emissive layer 
เพอปลดปล่อยแสงออกมา (electro luminescence)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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รูปท่ี 2.8 โครงสร้างทั่วไปของ OLED [8]

2.4.3 แกสเซนเซอร (gas sensor)
ความสนใจในการควบค ุมมลพ ิษท ี่เพ ิ่มข ึน  เช่น การตรวจว ัดแก ๊สพิษ และตรวจว ัดของ 

กระบวนการเผาไหม้ ซ ึ่งนำไปสู่การผลิตอุปกรณ์แก๊สเซนเซอร์ฟ ิล ์มบางอินเด ียมทินออกไซด์ถ ูก 
น ำม าใช ้เป ็น อ ุป ก ร ณ ์แ ก ๊ส เซ น เซ อ ร ์ เพ ิ่อ น ำไ ป ต รว จ ว ัด ก ๊าซ  ค าร ์บ อ น ม อ น อ ก ไ ซ ด ์ (CO) 
คาร์บอนไดออกไซด์ (C 02) ก๊าซไฮโดรเจน (H2) แอลกอฮอล์ และสารประกอบไฮโดรคาร์บอน โดย 
อ ุปกรณ์จะประกอบด้วยฟิล ์มโลหะออกไซด์ และ วัสดุรองรับที่เป ็นฉนวน ที่มี โลหะอิเล ็กโทรด 
ของออกไซด์ 2 ชนิด

2.4.4 จอผลกเหลว (Liquid Crystal Display: LCD)
โดยเริ่มจากชั้นแก้ว 2 ช้ัน ที่เรียกว่าตัวรองรับ (Substrate) โดยชันหนึ่งจะเป็นการสร้างคอลัมน์ 

(Column) ส่วนอีกชั้นจะเป็นการสร้างแถว (Row) สร้างมาจากวัสดุนำไฟฟ้าที่โปร่งใสซึ่งโดยปกติ 
ใช้ Indium Tin Oxide แถวกับคอลัมน์จะถูกเชื่อมต่อเข้ากับวงจรไฟฟ้า ที่ทำหน้าที่ควบคุมว่า เม ื่อใด 
แรงดันไฟฟ้า จะถูกจ่ายให้กับแถว หรือคอลัมน์ใด ผลึกเหลวจะถูกประกบเป็นแซนด์วิชกับชันตัว 
รองรับ แล้วฟิล์มหักเหแสงจะถูกเพิ่มเข้าไปในแต่ละด้านของตัวรองรับ เวลาที่จะให้พิกเซลใด  ๆ
ส ่องแสงสว่างออกมา วงจรไฟฟ้าจะทำการจ่ายแรงดันไฟฟ้ามายังคอลัมน์ที่ต ้องการ แล้วทำการ 
เชื่อมกราวด์ (Ground) กับแถวที่ต้องการ ผลที่ได้คือกระแสไฟฟ้าจะไหลได้ครบวงจรพอดี ส่งผลให้ 
คริสตัลเหลว ณ จุดนันคลายการบิดตัว (รูปที่ 2.9)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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รูปที่ 2.9 จอผลึกเหลว แบบ Passive matrix [9]

ส่วนการใช้ทำมอนิเตอร์จอผลึกเหลว แบบ Active matrix (TFT LCD Monitor) จะใช้ 
ทรานซิสเตอร์ชนิดทิเล์มบาง (Thin Film Transistor: TFT) โดยทำจากทิ!ล’มบางอินเดียมทินออกไซด์ 
ซึ่งทำหน้าที่เป ็นตัวสวิทช์ชิ่งทรานซิสเตอร์และตัวเก็บประจุ(รูปที่2 .10แ ล ะ2.11)

รูปฑ 2.10 Thin-Film-Transistor or active matrix displays [9]

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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รู!)ท 2.11 จอ LCD แบบ Active matrix [9]

2.5 กระบวนการส ังเคราะห ์อ ินเด ียมทินออทไ๚ด์
การเตรียมผงให ้ได ้ขนาดท ี่เล ็กมาก และ ม ีความบริส ุทธิส ูงบ ันสามารถกระทำได้โดยอาศัย 

เทคนิควิธ ีการเชิงเคมีแบบต่าง  ๆ ท ี่ม ีการพัฒนาและปรับปรุงไปในลักษณะต่าง  ๆ มาเป็นเวลาอัน 
ยาวนาน โดยเริ่มจากการเตรียมสารละลายที่ประกอบด้วยแคทไอออน (Cation) ตามที่ต้องการ 
ละลายในต ัวทำละลายท ี่เป ็นของเหลว จากบ ันจึงทำการแยกเอาเฟสที่เป ็นของแข็งออกมา โดย 
อาจจะอาศัยวิธีการตกตะกอน การระเหยของเหลวออกไป หรือการปล่อยให้ไหลผ่านแผ่นกรองเพอ 
แยกของแข็งออกมา เป็นต้น

การเตร ียมผงด ้วยว ิธ ีเช ิงเคม ีส ามารถช ่วยลด!!ญ ห าเร ื่องการไห ลเท ไป อย ู่ท างใดท างห น ึ่ง  
(Segregation) ของกลุ่มอนุภาคให้น้อยลงไต้เป็นอย่างดี โดยอาจจะทำให้พวกไอออนเข้ามายึดเกาะ 
ก ันอยู่ในรูปของตะกอน หรือในรูปของเหลวหรืออาจจะใช้ว ิธ ีกำจัดตัวทำละลายออกจากละออง 
สารละลายหยดเล็ก  ๆ ภายในเวลาอันรวดเร็ว เป็นต้น ซึ่งอนุภาคของแข็งท ี่เตรียมไค้จากวิธีเชิงเคมี 
น ั้นจะอย ู่ในรูปของเกล ือท ี่สามารถเก ิดการสลายต ัวได ้ โดยไม ่ต ้องทำการหลอม หรืออาจจะใช้ 
วิธีการเผาแคลไซน์ด้วยอุณหภูมิตํ่า แล้วค่อยนำผงที่ได้มาบดให้ละเอียดให้มีขนาดอนุภาคที่ต้องการ 
ต่อไป

2.5.1 กไรเฅรียมผงจากก!รฅกคะกอน [10]
การตกตะกอน (Precipitation) เป ็นเทคนิคเชิงเคมีประเภท“ปริมาณวิเคราะห์” (Quantitative 

analysis) แบบเปียกประเภทหนึ่งที่มีมานาน และถูกนำมาใช้ในการเตรียมสารประกอบของเกลือ 
อนินฑรียึชนิดต่าง  ๆ ได้อย่างมากมาย

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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การตกตะกอนเป็นการทำให้โมเลกุลหเอไอออนที่ละลายอยู่ในสารละลายแยกตัวออกมาจาก 
สารละลายโดยอาศัยการเติมสารเคมีที่เหมาะสมที่เรียกว่า “ตัวทำให้ตกตะกอน” (Precipitant) อย่าง 
ช้า  ๆ ในปริมาณที่เหมาะสม หเอทำโดยการเปลี่ยนแปลงอุณหภูม ิ ความตัน ความเข้มข้น และค่า 
ความเป็นกรดด่างของสาร เพื่อลดขีดความสามารถของการละลายของระบบทำให้มีการตกตะกอน 
เกิดฃึน

การตกตะกอนประกอบด้วยกลไกสำคัญคือการเกิดนิวเคลียส (Nucleation) และการเติบโต 
(Growth) โมเลกุลหรือไอออนของสารแปลกปลอมที่ปะปนอยู่ในสารละลายโดยการเกาะแนบอยู่ 
กับพืนผิวบางส่วนของอนุภาคอะตอม สามารถที่จะทำให้กลไกการเติบโตของระบบเปลี่ยนแปลง 
ไปได้เสมอ นอกจากมีการเติบโตของตะกอนตามแนวแกนของผลึกด้วยอัตราการเติบโตที่แตกต่าง 
กันยังเป็นสาเหตุที่สำคัญที่ทำให้ตะกอนที่ได้มีรูปร่างเป็นแบบแอนไอโซทรอปี (Anisotropy)

สารละลายท ี่ม ีระด ับของความอิ่มต ัวแบบยิ่งยวดเพ ิ่มส ูงฃ ึนอาจจะม ีอ ัตราการเก ิดน ิวเคล ียส 
เพิ่มฃึนด้วยส่งผลให้ตะกอนที่ได้มีขนาดอนุภาคที่เล็กลง หรืออาจจะทำให้ไอออนทั้งหมดเก ิดการ 
ตกตะกอนอย่างรวดเร็ว การเต ิมต ัวช ่วยเร ่งการตกตะกอนลงไปในสารละลายด้วยปริมาณที่มาก 
เกินไปอาจจะทำให้ตะกอนที่เก ิดขึ้นละลายกลับคืนสู่สารละลายได้อ ีกในขณะที่ทำการเติมตัวช่วย 
เร่งการตกตะกอนนันจะต้องคอยกวนสารละลายอย่างสมํ่าเสมอเพ ื่อให้การตกตะกอนเป็นไปอย่าง 
ช้า  ๆ และทั่วถึง จึงจะทำให้ตะกอนที่ได้มีฃนาดโตและง่ายต่อการกรอง แต่ถ้าการตกตะกอนเกิดขึน 
เร็วเกินไปก็อาจจะทำให้มีโมเลกุลหรือไอออนของสารแปลกปลอมปะปนเข้าไปในในเนือตะกอน 
แบบถาวรได้ซึ่งทำให้ตะกอนที่ได้ไม่บริสุทธ บางครั้งจึงจำเป็นต้องมีการเพิ่มขั้นดอนของการย่อย 
ตะกอนเข้าไปอีก (Digestion) ซึ่งสามารถทำได้โดยการให้ความร้อนแก่สารละลายเพื่อให้ตะกอนที่ 
มีขนาดเล็กละลายกลับคืนสู่สารละลายแล้วค่อยมีการตกตะกอนฃึนมาใหม่ด้วยขนาดที่ใหญ่กว่าเดิม 

การควบคุมการตกตะกอนสามารถกระทำได้โดยการควบคุมอัตราการผสมกันและอุณหภูมิของ 
สารละลาย นอกจากนียังมีต ัวแปรที่สำคัญอื่น  ๆ ได้แก่ ความเข้มข้นของสารละลาย ค'าพีเอช (pH) 
อ ัตราการผสมก ันและการกวนสารละลายให ้เข ้าก ัน ในการตกตะกอนน ันจำเป ็นต ้องม ีการฑ ิง 
สารละลายเอาไว้ช ่วงเวลาหนึ่งเพ ื่อให้การตกตะกอนเป็นไปอย่างสมบูรณ ์บางกรณีใช้เวลาเพ ียง 5 
นาที แต่ในบางกรณีต้องใช้เวลานานกว่า 24 ชั่วโมงทังมีแล้วแด,ชนิดของปฏิก ิร ิยา หลังจากทำการ 
ตกตะกอนแล้วบางครั้งจะต้องมีกระบวนการย่อยตะกอน การล้างตะกอน หรือในบางครั้งก็ต้องมี 
การตกตะกอน1ชำอีกครัง แล้วจึงกรอง

เทคน ิคการตกตะกอนถูกนำมาใช ้ในการเตรียมผงของพวกสารประกอบออกไซด้ก ันอย่าง 
แพร่หลายเน ื่องจากสามารถให ้ผงท ี่ม ีความบริส ุทธ ิ๙สูง และม ีขนาดอน ุภาคเล ็กซ ึ่งในบางกรณ ีก็ 
สามารถใช้ในการเตรียมผงที่มีขนาดอนุภาคเล็กเพียง 2 นาโนเมตรได้

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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สานักใใอสบูดกลา3 พระ,จอฆ!เก^ไราด0 ระ,ป็,*

รูปที 2.12 ลำดับของกระบวนการเตรียมผงด้วยเทคนิคการตกตะกอน [10]

เม ื่อแคทไอออนในสารละลายม ีขนาดใกล ้เค ียงก ัน  และม ีความคล ้ายคล ึงก ันทางเคม ี การ 
ตกตะกอนของเกลือที่มีแคทไอออนอยู่ในสารละลายของแข็ง (Solid solution) ก็อาจจะเกิดขึ้นซึ่ง 
เรียกกันว่าการตกตะกอนร่วม (Coprecipitation) ในการตกตะกอนที่ไม่เป็นเนือเคียวกันนันความ 
เข ้มข้นของไอออนในเกลือจะแตกต่างไปจากในสารละลาย และอาจทำให้องค์ประกอบของการ 
ตกตะกอ น ร ่วมน ัน เก ิดม ีการเป ล ี่ยน แป ลงไป ใน ระห ว ่างท ี่กำล ังม ีการตกตะกอน ได ้ พวกที่ม ี 
โครงสร้างเหมือนกันแต่สามารถละลายได้น ้อยกว่าจะมารวมตัวก ันอยู่ในส่วนของเกลือ การ 
ตกตะกอนร่วมแบ่งออกเป็น 3 แบบ คือ

ก. การตกตะกอนร่วมที่มีสารเจือปนแบบแทนที่'ในแลตทิชผลึก
ในการเก ิดผล ึกของตะกอน เร ิ่มต ้นด ้วยไอออนในสารละลายเคล ื่อนท ี่ไปส ู่ผ ิวของอน ุภาค 

ตะกอนที่เกิดขืนเป็นครังแรกเพื่อพอกพูนตะกอนให้มีขนาดใหญ่ขืน อัตราการเคลื่อนที่ของไอออน 
จะขึ้นอยู่กับลักษณะของไอออน อุณหภูมิ และอัตราการคนสารละลาย หลังจากไอออนมาถึงผิวของ 
ตะกอนจะข ึ้นอย ู่ก ับความพอด ีท ี่ไอออนน ั้นจะเข ้าไปอยู่ในแลตท ิชผลึก โดยม ีป ิจจ ัยด ้านความ 
เข้มข้นของไอออน ลักษณะไอออน และสมบัติเฉพาะตัวทางเคมีของผิวผลึก ซึ่งจะเกี่ยวกับจำนวน 
ประจุทังหมดบนผิว'ของผลึกเข้ามาเกี่ยว1ข้อง 

ข. การตกตะกอนร่วมแบบดูดซับ
การตกตะกอนร่วมแบบนี้สารที่เจ ือปนอยู่จะถูกดูดซับบนผิวของตะกอน เช่น การตกตะกอน 

ของ BaS04โดยการเติมสารละลาย BaCl2 เป็นรีเอเจนค์ที่ทำให้ตกตะกอน หลังตกตะกอนสมบูรณ ์ 
แล้ว ผิวของอนุภาคตะกอน B aS04 มีแนวโน้มดูดซับเอา Ba2+ ที่เต ิมลงไปมากเกินพอไว้ในชั้นดูด 
ซับปฐมภูมิ ผลทำให้จำนวนประจุบนชันทังสองเท่ากัน ดังบันอนุภาคตะกอน B aS04 จึงมีแนว'โน้ม 
ดูดซับเอา BaClj ไว้บนผิวอนุภาค ตะกอนการดูดซับแบบนีสามารถแก้ไขได้โดยการล้างตะกอน 
หรือแทนที่ไอออนทังสองด้วยไอออนที่สามารถทำให้ระเหยออกไปไต้ง่าย

1 2 0 3 3 7
เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ค. การตกตะกอนร่วมแบบออกคลูชัน (Occlusion)
ก ารต ก ต ะ ก อ น ร ่ว ม แ บ บ น ีเก ิด จาก ส าร เจ ือ ป น ถ ูก อ ุด ต ัน ไว ้ภ ายใน ผ ล ึก ข อ งต ะก อ น ใน  

กระบวนการตกตะกอน ส่วนรอบ  ๆ ผ ิวอนุภาคตะกอนจะเก ิดช ันดูดซ ับปฐมภมิข ึนดังท ี่ไค ้กล่าว 
มาแล้ว

สำหรับการเตรียมผงของสารประกอบออกไซด์เช ิงซ ้อน (เช่น ไทเทเนตเฟร๙ไรต์ และ อะถูมิ 
เนต) น ิยมใช้เทคนิคการตกตะกอนร่วมจากสารละลาย หรือบางครั้งเรียกว่าเทคนิคการแยกสลาย 
ค้วยนำร่วม (Cohydrolysis) ที่มีการใช้สารละลายพวกแอลคอกไซด์'ที่ผสมกัน เกลือที่ผสมกัน หรือ 
การผสมร่วมกันระหว่างเกลือกับแอลคอกไซด์

ปีญหาพืนฐานของการตกตะกอนร่วม คือ ตัวทำปฏิกิริยาต่างชนิดกันในสารละลายมีอัตราการ 
แยกสลายด้วยนำที่ต่างกัน ส่งผลให้เกิดการแยกห่างออกจากกันของสารที่ตกตะกอนไปกองอยู่ค้าน 
ใดค้านหนึ่ง ดังนันจึงต้องพยายามหาเงื่อนไขที่เหมาะสมเพื่อทำให้การตกตะกอนมีความสมํ่าเสมอ 
เป็นเบือเดียวกัน

ปกติแล้วเทคนิคการตกตะกอนร่วมทำให้เกิดตะกอนผสมที่มีดวามใกล้เคียงกัน และในหลาย  ๆ
กรณีต้องมีการนำของผสมที่ได้ไปเผาแคลไซน์เพื่อให้ไค้องค์ประกอบทางเคมีและวัฎภาคที่ม ีความ 
เป ็นผลึกตามที่ค ้องการ แต ่ก ็ต ้องระว ังป ีญหาเร ื่องความจำเป ็นต ้องใช ้การบคย่อยเพ ิ่ม เต ิมซ ึ่งจะ 
ก่อให้เกิดปีญหาการปนเปีอนของสิ่งแปลกปลอม ดังนันการเลือกใช้เทคนิคการตกตะกอนที่ไม,ต้อง 
มีการเผาแคลไซน์ และ การบดข่อยจะดีกว่ามาก

เทคนิคการตกตะกอนร่วมนันเริ่มจากการผสมสารละลายของพวกโลหะที่เป ็นเกลือ (ซึ่งมักจะ 
อยู่ในรูปของไนเตรท) กับสารช่วยให้เกิดการตกตะกอน (Precipitation agent) ได้แก่ กรดออกซาลึก 
(เร ียกว่าเทคนิคออกชาเลต) กรคซิตริก (เร ียกว่าเทคน ิคช ิเตรท) พวกแคททิคอล (เร ียกว ่าเทคนิค 
แคททิคอเลต) หรือพวกกรดอินทรีย์ลื่น  ๆ ซึ่งมีความสามารถ1ในการละลายตํ่าเป็นสมบัติที่สำคัญ

ในระหว่างท ี่ทำการตกตะกอนร่วมนั้นลักษณะของการตกตะกอนที่เป ็นไปไค้ม ีอยู่ด ้วยกัน 2 
แบบ คือ การตกตะกอนร่วมแท้ (True coprecipitation) ซึ่งเป็นการตกตะกอนของสารผสมระหว่าง 
โลหะสารดังต้นที่มี Chemical stoichiometry จำเพาะ และการตกตะกอนร่วมที่ม ีการจับก้อนในเวลา 
เดยวกัน (Simultaneous precipitation and coaggregation) ซงเปนการตกตะกอนทเกดจากการจับ 
ก้อนของกระจุกตะกอนที่เกิดจากอนุภาคต่างกัน เช่น การจับก้อนของพวกคอลลอยด์ท ี่ไม่เสถียรกับ 
พวกทีจ่ับก้อนแบบไม่เป็นเบือเดียวกัน (Hetero-coagulate) แล้วเกิดเป็นก้อนตะกอนตกลงมา

ส่วนการเก ิดตะกอนแบบใดจะเก ิดฃ ึนไค้ห ้างน ันขึนอยู่ก ับพฤติกรรมทางอุณหพลวัตของ 
สารละลาย ซ ึ่งจะเป ็นตัวกำหนดการก่อเก ิตของวัฏภาคที่เป ็นของแข็งต ่อไป และยิ่งล ้าสามารถ 
ตรวจสอบชนิดของสารเชิงซ้อนที่ประกอบด้วยโลหะหลายชนิดผสมกันอยู่ที่เกิดฃึนในระหว่างที่ทำ 
การตกตะกอนร่วมไค้ การทำนายชนิดของตะกอนที่จะไค้จะมีความสะดวกมากยิ่งขึน

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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2.5.2 วิธีไฮโดร*ทอรนอล (Hydrothermal method) [10)
เทคนิคไฮโดรเทอรํมอลเก ี่ยวข้องกับการให้ความร้อนแก่ต ัวทำปฏิก ิร ิยาพวกเกลือของโลหะ 

ออกไซด์ ไฮดรอกไซด์ หรือผงโลหะต ่างๆท ี่อย ู่ในร ูปของสารละลาย หรือสารแขวนลอย ด้วย 
อ ุณหภูม ิและความตันที่ส ูง ซ ึ่งการตกตะกอนด้วยภาวะต ังกล ่าวน ีจะทำให ้เก ิดผงท ี่ปราศจากน ี้,า 
(anhydrous powders) ที่ม ีล ักษณะเฉพาะค่อนข้างโดดเด่นเปีนพิเศษ นอกจาทน,ผงที่ได้ยังมีขนาด 
อน ุภาคท ี่เล ็กมาก ม ีการกระจายต ัวของขนาดอน ุภาคน ้อย ส ่วนใหญ ่เป ็นพวกอน ุภาคของผลึก 
เชิงเดี่ยว มีความบ ร ิส ุทธิสูง และมีความเป็นเน้อเดียวกันทางเคมีดี

การเตรียมผงด ้วยเทคน ิคไฮโดรเทอร้มอลจะอาศัยการเก ิดผล ึกของสารเคม ีภายในนํ้าท ี่ร ้อน 
ภายใต้แรงตันสูง ซึ่งอุณหภูมิที่ใข้กันโดยทั่วไปจะอยู่ที่ประมาณ 100 ถึง 350 องศาเซลเซียส ภายใต้ 
ความดันที่อาจสูงถึง 15 MPa จึงจำเป็นต้องทำการเตรียมในหม้อนึ่งอัดไอ (autoclave) ผงที่บริสูทธ 
และมีขนาดอนุภาคเล็กหลายชนิดสามารถเตรียมฃึนมาได้โดยภาวะที่ใช้อาจจะเป็นแบบที่เก ิดการ 
ออกซิเดชันหรือรีดักชันก็ได้และที่สำคัญผงที่เตรียมได้จะเป็นผลึกเชิงเดี่ยวที่ไม'จำเป็นต้องมีการเผา 
หรือการบดย่อยอีก (รูปที่ 2.13)

2.5.3 วิธีการทำให้แห้งแบบละออง (Spray-drying method) [10}
การเตรียมผงด ้วยวิธ ีการทำให ้แห ้งแบบละออง (spray-drying) จะอาศัยเครื่องทำละออง

(atomizer) ซ ึ่งถ ือว่าเป ็นอุปกรณ์ท ีส่ำคัญตัวหนึ่งของเทคนิคนี เครื่องทำละอองนีจะช ่วยทำให้ 
สารละลายแตกกระจายเป็นละอองหยดเล็กๆ พร้อมกับฉีดผ่านเข้าไปในห้องอบที่ร้อนจัดเพื่อทำให้ 
ของเหลวภายในหยดละอองระเหยตัวออกไปอย่างรวดเร็วแล้วค่อยเก็บผงอนุภาคที่ได้ ซึ่งปกติจะ 
เป็นกระจุกของอนุภาคที่มีขนาดประมาณ 30 ถึง 250 ไมโครเมตร ซึ่งประกอบด้วยอนุภาคปฐมภูมิ 
ขนาดประมาณ 0.1 ไมโครเมตรที่เกาะกันอยู่แบบหลวมๆ ซึ่งบางทีก็เรียกกันว่ากระจุกอนุภาคแบบ 
อ่อน (รูปที่ 2.14)
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ท่อระบาย

'ทา'!ศบพา

2.5.4 ว ิธ ีก1รฑำให้แท้งแบบเยือกแฃีง (Freeze drying method) [10|
การเตรียมผงด้วยการทำให้แห้งแบบเยือกแข็ง (freeze drying) หรือที่เรียกกันว่ากระบวนการ 

เคมีแบบเยือกแข็ง (cryochemical processing) เป ็นกระบวนการเตรียมที่ม ีศ ักยภาพในการผลิต 
อนุภาคผงของผลึกที่มีความบ?สุทธิสูงมากและมีขนาดเท่าๆกันอย่างสมํ่าเสมอได้ดี ขันตอนดังนี
1. เตรียมสารผสมของพวกเกลือที่ละลายนำได้ดี โดยมีไอออนของโลหะดามอัตราส่วนที่ต้องการ 
ละลายอยู่ในนำกลั่น
2. ทำให้สารละลายกลายเป็นละอองหยดเล็กๆที่ม ีขนาดเน้นผ่านศูนย์กลางประมาณ 0.1 ถึง 0.5 
มิลลิเมตร โดยการใช้เครื่องทำละออง และในขณะเดียวกันทำให้ละอองของสารละลายเกิดการเย็น 
ต ัวจนเยือกแข็งอย่างฉ ับพลันด้วยการฉีดพ่นละอองเหล่าน ีเข ้าไปในภาชนะที่เย ็นจัด ขันตอนนีจะ 
ช ่วย!]องก ันไม ่ให ้องค ์ประกอบทางเคม ีของละอองสารละลายเก ิดการแยกออกไปจากกันได ้จ ึง 
สามารถเกิดเป็นผลึกที่มีนิวเคลียสเล็กมากๆขึ้นมาได้นั่นเอง
3. ปล่อยให้ละอองที่เยือกแข็งตกลงไปในห้องเย็นที่มีภาวะเป็นสุญญากาศ จะทำให้เกิดกระบวน 
การระเหิด (sublimation) โดยไมม่ ีว ัฎ ภาคที่เป็นของเหลวเกิดฃึนทำให้องค์ประกอบไม่เกิดการเทไป 
กองอยู่ข ้างใดข้างหนึ่ง (segregation) ซ ึ่งในบางกรณีต ้องมีการให้ความร้อนแก่ระบบเล็กน ้อยเพื่อ 
ช่วยให้กระบวนการระเหิดสามารถเกิดได้ง่ายขืน
4. นำผงที่ได้ไปเผาแคลไซน้ที่อ ุณหภูมิที่เพียงพอต่อการสลายตัวของผลึกเกลือ เพื่อให้กลายเป็น 
ผลึกผงละเอียดของสารประกอบออกไซด์

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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2.5.5 วิธ ีเฌบโซล เจถ (Sol-gel method) [10, 11]
กระบวนการเตรียมแบบโซล เจล (sol gel) เป ็นกระบวนการเตรียมเชิงเคมีแบบเปียก (Wet 

process) ได้รับความนิยมเป็นอย่างมาก เนื่องจากเป็นเทคนิคที่มีประสิทขิภาพสูงในการผลิตชิ้นงาน 
ท ีม ีค ุณ ภาพและนอกจากน ีย ังสามารถนำไปด ัดแปลงประย ุกต ์ใช ้งานในการผล ิตว ัสด ุได ้หลาย 
รูปแบบ เช่น การผลิตเป็นวัสดุเซรามิกโดยการทำให้กลายเป็นเจลและนำไปให้ความร้อน การผลิต 
เป ็นแผ่นฟ ิล ์มบางเคลือบบนผิวว ัสดุโดยการจุ่มว ัสดุท ี่ต’องการเคล ือบลงในโชล แล้วจึงนำไปให้ 
ความร้อนจนกลายเป็นแผ่นฟิล์มที่มีความหนาแน่นมากขึน (dense film) การผลิตเป็นเส้นใยเซรามิก 
(ceramic fibers) โดยการดึงยืดภายใต้ภาวะที่ม ีอ ุณหภูม ิส ูง หรือ การผลิตเป็นผงขนาดเล็กและ 
สมํ่าเสมอ (รูปที่ 2.15)

'■> 1

\ l k o \ i d l
S d l u l i u t i
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Xerogel film D en se f i lm

Sol-Gel TechnologiesandTheir Products

รูปที่ 2.15 ผลิตภัณฑ์รูปแบบต่าง  ๆ ที่ได้จากเทคนิคโซล เจล [12]

โดยทั่วไปกระบวนการเกิดโซล เจล คือ การสถานะจากของเหลวที่เรียกว่า “ โซล,, ซึ่งอยู่ในรูป 
ของคอลลอยต์ที่ม ีขนาดอนุภาคประมาณ 0.1-1 ไมโครเมตร ไปเป็นสาร ที่จับตัวกันแข็งเป็นวุ้นมี 
ความหนืดสูง ซึ่งเรียกว่า “เจล”

กระบวนการเกิดโชล เจล ประกอบด้วยขันตอนหลัก  ๆ ดังนี คือ
เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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1. ขันเตรียมโซล
การเตรียมโซลสามารถทำได้โดยการผสมสารตังต้นชนิดต่าง  ๆ ท ี่ม ีขนาดอนุภาคเล็กกว่า 0.1 

ไมโครเมตร ในปริมาณที่เหมาะสมลงในสารละลายที่เหมาะสม แล้วทำให้อนุภาคเหล่านีกระจายตัว 
อยู่ในสารละลายมีสภาพคอลลอยด์อย่างเสถียร

ส ารต ังต ้น ท ี่น ิยมใช ้ใน กระบ วน การโซล เจล เป ็น ส ารประกอบโลห ะห ร ือก ึ่งโลห ะท ี่ถ ูก  
ล้อมรอบด้วยลิแกนด์ที่มีความว่องไว1ในการเกิดปฏิกิริยา เช่น โลหะคัลคอกไซด์'ที่อยู่1ในแอลกอฮอล์ 
ที่เหมาะสม โลหะอัลคอกไซด์เหล่านี้ม ีส ูตรทั่วไปว่า M(OR)4 ซึ่งอาจได้มาจากพวกไอดรอกไซด์ 
ของโลหะ M(OH)4 หรืออาจไต้มาจากแอลกอฮอล์ (ROH) ที่มี R เป็นสารในกลุ่มแอลคิลที่มีโลหะ 
M เข้าไปแทรกอยู่ที่ไฮดรอกซิลโปรตรอน

2. ข ัน ตอนการเกิดเจล
การเก ิด เจลเป ็นข ันตอนของการเปล ี่ยนแปลงความเข ้มข ้นของสารละลาย โดยการระเหย 

ของเหลวออกไปบางส่วน หรือปล่อยทิงไว้เป็นเวลานานเพื่อให้เกิดโครงสร้างโครงข่ายของอัลคอก 
ไซด์ต่อเนื๋องในสามมิติ โดยมีลักษณะคล้ายกับกระบวนการเกิดพอลิเมอร์ (polymerization) จาก 
กระบวนการนีส่งผลให้โซลมีความหนืดขืนเรื่อย  ๆ เก ิดเป็นลักษณะมวลกึ่งแข็ง หรือ เจล สำหรับ 
กระบวนการที่คล้ายการเกิดพอลิเมอร์นี เป็นกระบวนการที่สำคัญที่คอยควบคุมการยึดเกาะกันของ 
องด์ประกอบทางเคมี และช่วยป้องกันการแยกออกไปกองอยู่ที่ข้างใดข้างหนึ่งมากเกินไปด้วย

เมื่อพิจารณาการเกิดเจล (Gelation) พบว่า ในการเกิดเจลนันจะอาศัยกลไกที่สำคัญ 2 กลไก คือ 
การแยกสลายด้วยนำ (Hydrolysis) และกลไกการควบแน่น (Condensation) โดยมีปฏิกิริยาที่เกิดขืน 
ดงนิ

Hydrolysis :

M(OR)x + แ 20  M (OR)x- 1 (OH) + R -O H (2.5)

Water condensation ะ

(0R )X_1 -M - (OH) + (OR)x .1- M - (OH) (OR)x.1 -M - (OR)x_ 1 + H20  (2.6)

Alcohol condensation ะ

M (0R)x + (OH)-M -(O R )x-1 -เ- (OR)x-i -M - (0R )X_1 + R — (OH) (2.7)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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เมื่อ M คือ โลหะที่มีเวเลนซ์อิเล็ตรอนเท่ากับ X
R คอ หมู่อัลคิล (Alkyl group) หรอ หมู่แอริล (Aryl group)

ปฏ ิก ิร ิยาไฮโดรไลช ิสเป ็นปฏ ิก ิร ิยาท ี่โลหะอ ัลคอกไซด์สายส ัน  ๆ ถ ูกแยกสลายด ้วยน ่า ซ่ึง 
โลหะอัลคอกไซด์ส่วนใหญ่มีความว่องไวต่อนำ ดังนันปฏิกิริยาอาจเกิดขึนอย่างรุนแรงเนื่องจากการ 
คายความร้อนออกมามากเกินไปจึงด้องควบคุมให้ม ีการทำปฏิกิร ิยาที่อ ุณหภูม ิต ํ่า โดยการควบคุม 
ความเข ้มข ้นของต ัวทำปฏ ิก ิร ิยาและค ่า pH ของสารละลายให ้เหมาะสม บางกรณ ีอาจเต ิม
สารประกอบประเภทคีเลต (Chelating agent) ลงไป เพ ื่อลดความว่องไวของการเกิดปฏิกิร ิยา 
ไฮโดรไลซิสและปฏิก ิร ิยารวมตัว เนื่องจากลิแกนด์ที่เป็นสารคีเลต (Chelating ligand) จะสร้าง 
พ ันธะกับอะตอมโลหะได ้แข ็งแรงจ ึงทำให ้เก ิดการแทนท ี่ได ้ขากส ่งผลให ้เก ิดปฏ ิก ิร ิยาได ้ช ้าลง 
สารประกอบคีเลตที่นิยมใช้ได้แก่ กรดอะชิดิก (Acetic acid) อะซิติลอะชิโตน (Acetylacetone) หรือ 
เอมน (Amine)

ปฏิกิริยาต่อมาเป็นการต่อสายโซ่โดยการเกิดผ่านปฏิกิริยาการควบแน่น ซึ่งปฏิกิริยานี้จะเกิดขึ้น 
อย่างด,อเนื่อง ทำให้เก ิดเป็นสารที่ม ีโมเลกุลใหญ่ขึ้นกลายเป็นเจล เม ื่อเกิดเป็นพอณิมอร์'โดยอาศัย 
การแยกสลายด้วยนำและการควบแน่นเกิดฃึน และมีการเช ื่อมต่อข ้ามสายจนเกิดการพันกันเป ็น 
โครงข่ายสามมิติจะทำให้สารผสมมีความหนึดสูงฃึนเรื่อยๆจนเข้าสู่สภาพเป็นเจล

3. ขันตอนการระเหยของเหลว
กระบวนการต่อมา คือ การระเหยของเหลวที่อยู่ในตัวเจล (dehydration) ความแข็งแรงของตัว 

เจลจะช่วยป้องกันไม่ให้อะตอมย้ายตำแหน่งหรือหลุดแยกออกจากกันในระหว่างที่ทำให้เจลแห้ง จึง 
ช ่วยให้สามารถรักษาความสมํ่าเสมอและเป็นเมือเดียวกันในระดับโมเลกุลให้คงอยู่ได้ นอกจากน่ 
การกำจัดของเหลวออกจากเจลภายใต้ภาวะวิกฤตยวดยิ่ง (supercritical) หรือสภาวะวิกฤตเกิน 
(hypercritical) นันแทบจะไม่ทำให้การหดตัวเกิดฃึนเลย เจลที่แห้งแล้วจึงไม,มีการแน่นตัวเกิดฃึน 
ทำให้มีความเปราะจึงสามารถบดย่อยให้กลายเป็นผงละเอียดได้ง่าย

4. ขึ้นตอนการเผาเจล
ขันตอนสุดท้ายเป็นการเผาเจลที่ปราศจากนำ1ให้กลายเป็นสารประกอบที่ต ้องการ การจัดแบ่ง 

ประเภทของของวิธ ีการเตรียมแบบโซล เจล นัน สามารถกระทำได้โดยพจารณาจาการเสือกโชล 
หรือ สารละลายมาใช้เป็นสารตังด้น ตังแสดงใน (รูปที่ 2.16)

ข้อดีของเทคนิคโซล พล คือ มีการรวมกันของทุกโมเลกุลเป็นเนื้อเดียวกัน สารประกอบที่ได้มี 
ความบริสุทธิสูง มีขนาดอนุภาคเล็กมาก อยู่ในช่วงประมาณ 20 ถึง 50 นาโนเมตร ส่งผลให้มีพื้นที่ 
ผีวหน้ามาก การเผาผลึกให้เกิดการแน่นตัวจึงสามารถกระทำได้ด้วยการใช้ อุณหภูมิที่ตํ่ากว่าในกรณี 
ของผงที่เตรียมได้จากวิธ ีการเตรียมเชิงกลแบบตังเด ิม การจัดแบ ่งประเภทของวิธ ีการเตรียมแบบ 
โซล เจลนันสามารถกระทำได้โดยพิจารณาจากการเลือกโซลหรือสารละลายมาใช้เป็นสารตังต้น
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สารละลายของพวกสารประกอบของโลหะแอลคอกไซด์

การแยกสลายดวยน่าและการควบแน่น

โซล
(สารละลายของพอลิเมอร)

1
การเกิดเจล

}
เจลแบบพอลิเมอร์ (Polymeric gel)

I
การฃึนรูปแผ่นฟิล์มบ 

(โดยใช้เทคนิคการจ,
าง
ม)

ทำให้แห่ง
I

เจลแห้ง

I
เผา

ผลิตภัณฑ์
(ก)

(สารแขวนลอยของอนุภาคผงละเอียด)
r

การเกิดเจล

1
เจลแบบอนุภาค (Particulate gel)

.  i  ,
การขนรูปแผ่นฟิลมบาง 

(โดยใช้เทคนิคการจุ่ม)
ทำให้แห้ง

I
เจลแห้ง

I
เผา

}  ๙
ผลิตภัณฑ์

(ข)

รูปท่ี 2.16 ขันตอนกระบวนการเตรียมด้วยเทคนิคโซล เจล แบบ (ก) พอลิเมอรี และ (ข) คอลลอยด์

การเกิดเป็นพอณิมอรีโดยอาศัยกลไกการแยกสลายด้วยนำและการควบแน่นแล้วเกิดมีการเชื่อม 
ข้าม สายจนเกิดการพันกันเป็นโครงข่ายสามมิติจะทำให้สารผสมมีความหนืดสูงมากขึ้นเรื่อยๆ จน 
เข ้าส ู่สภาพที่เร ียกว่า เจล จากว ิธ ีท ี่กล ่าวมาท ังหมดสามารถสรุป เปร ียบเท ียบได ้ด ังตารางท ี่ 2.1

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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คารางที 2.1 การเปรียบเทียบข้อดีและข้อเสียของการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์ในแต่ละวิธี
วิธีการเตรียม ฃอด้ ข้อเสีย

1. วิธีการตกตะกอน ได้ผงละเอียด ถ้าอัตราการ 
ตกตะกอนตํ่าในสารละลาย 
เจือจาง

■ อนุภาคเกาะกันเกิดการรวมตัว 
เป็นก้อน
-อ าจจะต อ งบด เพอ เห เด ผง 
ละเอียดสมํ่าเสมอ

2. วิธีไฮโดรเทอรมอล ■ ได้ผงละเอียด ควาบริสุทธิ 
สูง
■ สามารถควบคุมขนาดของ 
อนุภาคได้

■ ต้องควบคุม pH อุณหภูมิ และ 
ความเข ้มข้นของสารที่เข ้าทำ 
ปฏิกิริยาใน reactor ที่มีเครื่อง 
ควบคุมอัตราการคน อุณหภูมิ 
และความดัน ซึ่งมีราคาสูง

3. วิธีการทำให้แห้งแบบ 
ละออง

■ การระเหยและการแคไซน 
รวมในขั้นตอนเดียวกัน

■ จะได้อนุภาคทรงกสมที่กลวง 
ภายใน (hollow spherical 
particles)

4. วิธีการทำให้แห้งแบบ 
เยือกแข็ง

■ ไม่มีของเหลวเหลืออยู่ขณะ 
เกิดการระเหย 

■ ไม’มีการตกตะกอนแบบ 
เลอก(Selective 
precipitation)
■ ไม,เกด Segregation (แยก 
ออกจากส่วนรวม)

■ อนุภาคที่ได้มีความหนาแน่น 
ต่ํา
-mixed salts ก่อนการแคลไซน 
จะดูดความชืน

■ ต้องทํงไว้ให้เกิดปฏิกิริยา5. วิธีแนบโซล เจล ■ ได้ผงละเอียดสมํ่าเสมอ 
■ ความบริสุทธิ'สูง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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2.6 กระบวนการแยกด้วย*ขื่อเล ือกผ่าน [13]

2.6.1 การจํแรนกกระบวนแยกผ่ในเยื่อผ่าน
กระบวนการแยกผ่านเยื่อผ่าน เป็นกระบวนการที่ใช้เพื่อแยกสาร หเอเพิ่มความเข้มข้น หรือทำ 

ให้สารบริสุทธิ,ขน สำหรับสารละลายหรือแก๊สผสม กระบวนการเยื่อผ่านสังเคราะห์ถูกค้นพบมา 
นานกว่า 30 ปี แล้ว และมีการพัฒนาฃึนมาเป็นลำดับ จนปีจจุบ ันนีมีการใช้กระบวนการเยื่อผ่าน 
หลายกระบวนการในอุตสาหกรรมต่าง  ๆ โดยอาจนำไปใช้แทนกระบวนการอื่น  ๆ หรือใช้เสริมใน 
กระบวนการเดิม

ห ล ักการส ำค ัญ ของกระบ วน การเย ื่อผ ่าน  คือ จะต ้องม ีแรงข ับ ด ัน ท ี่ท ำให ้ของผส มห ร ือ  
สารละลายไหลผ่านเยื่อเลือกผ่านและเกิดการแยก เช่น ผลต่างของความเข้มข้นหรือผลต่างของความ 
ดัน เป็นต้น โดยสามารถจำแนกเยื่อเล ือกผ่านไต้ตามหลักการของแรงขับดัน (เช่น ความเข้มข้น 
ความดันความต่างศักย์ไต ้ด ังน ี้

กระบวนการไดอะไลซิส (Dialysis process) ใช้ผลต่างความเข้มข้นของตัวถูกละลายระหว่าง 
สองต้านของเยื่อเลือกผ่านเป็นแรงขับดันให้สารถ่ายเทผ่านเยื่อเลือกผ่าน ตัวถูกละลายขนาดเล็กจะ 
ถ ่ายเทโดยการแพร่ผ ่านเยื่อผ่าน จากด้านท ี่ม ีความเข ้ม1ข้นสูง ไปสู่ต ้านที่ม ีความเข้มข้นของตัวถูก 
ละลายตํ่า ดัง'ม''น จึงสามารถใช้ในการแยกเกลือและตัวถูกละลายที่มีฃนาดเล็กออกจากตัวถูกละลาย 
ขนาดใหญ่ การประยุกต์ใช้ที่สำคัญอันดับแรก คือ ใช้เยื่อแผ่นเซลโลเฟน (cellophane) เพื่อแยกเกลือ 
และตัวถูกละลายขนาดเล็กออกจากตัวถูกละลายขนาดใหญ่ เช่น โปรตีน และวัคซีนเซรุ่ม การใช้ 
งานทางการแพทย์ คือ การทำเลือดให้บริสุทธิ”,(ไตเทียม) โดยแยกยูเรีย กรดยูริกและสารอื่นออกจาก 
เลือด แต่การประยุกต์ใช้ในอุตสาหกรรมยังไม่มากนัก

กระบวนการอิเล็กโตรไดอะไลซิส (Electrodialysis process) เป็นกระบวนการแยกองค์ประ 
กอบที่มีประจุ (ไอออน) จากสารละลายอิเล็กโทรไลต์โดยใช้ เยื่อเลือกผ่านแลกเปลี่ยนไอออนมาต่อ 
อนุกรมกันและอยู่ระหว่างขั้วบวก (anode) และขั้วลบ (cathode) มีความต่างศักย์ระหว่างขั้วอิเล็ก 
โทรดเป็นแรงขับดันร่วมกับการเลือกผ่าน ไอออนของเยื่อเลือกผ่านจะแลกเปลี่ยนไอออนลบเท่านัน 
เป ็นผลให้ไต ้สารละลายที่ม ีความเข้มข้นของไอออนสูง และสารละลายเจือจาง การใช้งานที่สำคัญ 
ของกระบวนการอิเล็กโตรไดอะไลซิส คือ การผลิตนำดื่มจากนำกร่อย หรือนำทะเล การเพิ่มความ 
เข้มข้นของสารละลายเกลือ การบำบัดนำเสีย เช่น การแยกโลหะไอออนกลับคืนสู่อุตสาหกรรมการ 
ชุบเคลือบโลหะ

ออสโมซิสผั'นกลับ (Reverse osmosis) เป็นกระบวนการแยกสารละลายโดยใช้ผลต่างความดัน 
ระหว่างเย ื่อ เล ือกผ ่านเป ็นแรงข ับด ันเย ื่อแผ ่นออสโมซ ิสผ ันกล ับ ม ีความสามารถในการกักก ัน 
โมเลกุลขนาดเล็ก เช่น เกลือ นำตาล (นำหนักโมเลกุล < 500 หรือมีขนาดประมาณ 0.1-1 nm) แต่ 
ยอมให้น ี้าผ ่านไต้ และเป็นเยื่อเลือกผ่านที่ม ี'โครงสร้างแน่นหรือไม่มีร ูพรุน การผ่านเยื่อเลือกผ่าน

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



27

ของสารเกิดจากความสามารถในการละลายและการแพร, (solution diffusion) ในเยื่อเลือกผ่านและ 
เนื่องจากสารละลายของตัวถูกละลายโมเลกุลเล็กมีความดันออสโมดิกสูง ทำให้ความตันที่ใช้ในการ 
ป้อนสารละลายต้องมีค่าสูง คือ อยู่ระหว่าง 1-10 MPa หรือ 10-100 atm

การประยุกต์'ใช้’ที่แพร่,หลาย1ของกระบวนการออสโมซิสผั'นกลับ คือ การแยกเกลือออกจากนำ 
กร่อย นำทะเล เพื่อผลิตนำจืด การเพ ิ่มความเข้มข้นของง]าผลไม้ การผลิตนำที่ม ีความบ?สุทธิสูง 
ตลอดจนการบำบัดน่าทิงที่มีโลหะห!!กเจือปน เช่น จากอุตสาหกรรมชุบเคลือบโลหะ

นาโนฟิลเตรชัน (Nanaofiltration) เป็นกระบวนการที่ใกล้เคียงกับออสโมซิสผันกลับมาก คือ มี 
ผลต่างของความดันเป็นแรงขับในการแยกตัวถูกละลายที่ม ีนำหนักโมเลกุลตํ่ากว่า 1000 ออกจาก 
สารละลาย ตัวอย่างเช่น นำตาล สารอินทรีย์ที่ม ีน่าหนักโมเลกุลตํ่า ความดันที่ใช้ป้อนสารละลายอยู่ 
ระหว่าง 10-20 atm หรือ 1-2 MPa เยื่อแผ่นนาโนปณตรชัน ส่วนมากเป็นเยื่อแผ่นเชิงประกอบคือ 
ประกอบด้วยชันผิวที่ม ีโครงสร้างหนาแน่น อยู่บนชันรองรับที่ม ีร ูพรุนใหญ่กว่า ความสามารถใน 
การกักกันเกลือประจุเดี่ยว เช่น NaCl ตํ่ากว่าเยื่อแผ่นออกโมซิสผันกลับ คือ อยู่ระหว่าง 40-80%

อัลตราทิเลเตรชัน (Ultrafiltraton) เป็นกระบวนการที่'ใช้เยื่อแผ่นที่มีรูพรุน1ขนาดเล็ก 
(microporous) สำหรับแยกโมเลกุลใหญ่ คอลลอยดั (colloid) ออกจากน่าและสารโมเลกุลเล็ก เยื่อ 
ผ่านอัลตราหิเลเตรชัน มีขนาดรูพรุนประมาณ 2-20 นาโนเมตร แรงขับดันที่ใช้คือในการแขกตํ่ากว่า 
ออสโมฃิสผันกลับ การใช้งานหลัก  ๆ คือ การแยกหรือเพิ่มความเข้มข้นของโปรตีน คอลลอยด์ การ 
บำบัดนา'ที่,ง การทำให้นํ้าบริสุทธ การทำนื่าผลไม้,ให้'ใส เป็นต้น

ไมโครปณตรชัน (Microfiltration) เป ็นกระบวนการแยกท ี่,ใช ้เย ื่อเล ือกผ่านที่ม ีร ู,พรุน'ขนาด 
ค่อนข้างใหญ่ 0.1-10 ไมโครเมตร สำหรับแยกโมเลกุลใหญ่  ๆ สารแขวนลอย หรือ อนุภาคเล็ก  ๆ
ออกจากของเหลว โดยช่วงความดันหรือแรงขับตันในการป้อนสารละลายตํ่ากว่าออสโมซิสแบบผัน 
กลับและอัลตราทิเวเตรชัน จะทำให้เกิดการสะสมของเค็กเกิดบนผิวเยื่อแผ่น การใช้งานที่แพร่หลาย 
คือ การบำบัดนํ้าทิ้ง ใช้ในอุตสาหกรรมเครื่องดื่ม ใช้ในเทคโนโลยีชีวภาพร่วมกับกระบวนการหมัก 
เพื่อแยกเซลล์จากผลิตภัณฑ์

เพอรแวปพอเรชัน (Pervaporation) เป็นการแยกองคประกอบหนึ่ง  ๆ ออกจากสารละลายผ่าน 
แผ่นเยื่อแบบแน่น ด้วยกลไกการละลาย และ การแพร' องค์ประกอบที่ผ ่านเยื่อแผ่นแล้วจะอยู่ในรูป 
ของไอ ซึ่งเก ิด1ขืนเนื่องจากควบคุมความดันด้านพอมิเอทโดยการลดอุณหภูมิ1ให้สารนันกลั่นตัวเป็น 
ของเหลว หรือ อาจใช้ไนโตรเจน เป็นแก๊สตัวพา พาไอของสารผลิตภัณฑ์ การประยุกด์ใช้งานจึง 
เป็นการแยกนํ้า เพ ื่อผลิตสารอินทรีย ์เช ่น แอลกอฮอล์ความเข้มข้นสูงเป ็นหลัก หรือการเพิ่มความ 
เข้มข้นของสารละลายอินทรีย์เจือจาง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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2.6.2 ข้อดีของกระบวนการเยื่อผ่าน
กระบวนการเยื่อมีข้อผ่านได้เปรียบกระบวนการแยกสารอื่น  ๆ ดังนี้
1. เป็นการแยกสารตามขนาดโมเลกุล (หรือรูปร่าง หรือชนิดของประจุ) จึงเหมาะสำหรับแยก 

สารที่อาจเสื่อมสภาพเพราะความร้อนได้
2. กระบวนการเยื่อผ่านส่วนใหญ่ใช้พลังงานในการแยกค่อนข้างตํ่า เพราะสามารถแยกได้โดย 

ไม่ต้องเปลี่ยนวัฎภาค ตัวอย่างเช่น สำหรับกระบวนการแยกเกลือออกจากนี้าทะเล ถ้าใช้ออสโมซิส 
แบบผันกลับ หรืออิเล็กโตรไดอะไลซีส จะมีข้อได้เปรียบทางด้านพลังงานมากกว่าการกลั่นหรือการ 
ระเหย

3. ไม่ก่อให้เกิดของเหลือทิ้ง เพราะกระบวนการเยื่อแผ่นทำให้สามารถแยกผลิตภัณฑ์ที่ต้องการ
ไท Vเด

4. สามารถขยายขนาดจากระดับด้นไปสู่ระดับอุตสาหกรรมได้ไม,ยาก
5. มีขนาดกะทัดรัดไม่เปลืองฒือที่

2.6.3 แนวโน ้มแถะการใช ้งาน
สำหรับประเทศไทยยังมีการประยุกตใช้กระบวนการเยื่อผ่านไม่มากนัก ส่วนมากใช้ออสโมซิส 

แบบผันกลับในการผลิตนำสะอาดจากนำบาดาลเพื่อใช้ในอุตสาหกรรม
กระบวนการเยื่อผ ่าค ่อนข้างจะมีล ักษณะที่ต ้องใช้แทนกระบวนการเด ิมในบางขันตอน หรือ 

ร่วมกับกระบวนการอื่น คือ อาจไม่ใช่กระบวนการที่สำเร็จในตัวมันเอง ปีจจุบันเยื่อผ่านมีราคาถูก 
ลงคุณภาพดีฃึน อย่างไรก็ดามการนำไปใช ้ย ังเหมาะกับผลิตภ ัณฑ ์ท ี่ต ้องการความฆริสุทธิ'สูง ใน 
อนาคตกระบวนการเยื่อผ ่านน ่าจะม ีบทบาทที่สำค ัญด้านส ิ่งแวดล้อม เพราะนอกจากจะสามารถ 
บำบัดมลพิษและยังมีศักยภาพสำหรับการนำกลับมาใช้ใหม่ที่น่าสนใจ

2.7 เคร ื่องมือที่ใช ้ทดสอบ

2.7.1 เครื่องวิเคร ไะท์ทางความร้อน (Thermal Analyzer: TA) 114]
เป็นเทคนิคที่วัดการเปลี่ยนแปลงสมบัติทางกายภาพ (Physical Properties) ของตัวอย่างภายใต้ 

การเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิที่กำหนด (Temperature programme) ซึ่งหมายถึงการให้ความร้อน 
(Heating) การทำให้เย็นลง (Cooling) หรือการควบคุมอุณหภูมิให้คงที่ค่าหนึ่ง

2.7.1.1 เทอรโมกราว เิมคริกอนาไณ,ชอร (Thermogravimetrlc Analyzer: TGA)
วิเคราะห ์การเปลี่ยนแปลงนำหนักสาร เม ื่อสารตัวอย่างได้ร ับความร้อนสูงและเก ิดการสลายตัว 
เครื่อง TGA มีประโยชน์ต่อการวิเคราะห์ทังเชิงคุณภาพและปริมาณวิเคราะห์ ระบบเครื่องชั่งภายใน 
เครื่องมีความละเอียดในการวิเคราะห์สูงถึง 0.1 JTg มีความถูกต้องของนำหนักมากกว่า 0.1% ความ

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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แม่นยำของอุณหภูมิอยู่ในช่วงบวกลบ 5 องศาเซลเซียส แหล่งให้ความร้อนเป็นระบบเตาเผา 
สามารถควบคุมอุณหภูมิได้ตังแต่ 50-1500 องศาเซลเซียส มีอัตราการเพิ่มลดอุณหภูมิ 0.1-200องศา 
เซลเซียสต่อนาที ม ีระบบทำให ้เตาเผาเย ็นอย่างรวดเร ็วโดยใช ้อากาศ ระบบการทำงานและการ 
ประมวลผลถูกควบคุมโดยระบบคอมพิวเตอร์

การวิเคราะห์สมบัติทางความร้อนของวัสดุนีจำเป็นสำหรับการวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะของวัสดุ 
ต่ างๆเช่ น โพลิเมอร์สารอ ินทรีย ์หร ือสารอน ินทรีย ์เซราม ิกส ์โลหะและวัสด ุท ั่วไปอ ื่นๆ การ 
วิเคราะห ์สมบัต ิทางความร้อน เป็นการวิเคราะห์การเปลี่ยนแปลงสมบัติทางกายภาพหรือทางเคมี 
ของวัสดุท ี่ข ึ้นกับอ ุณหภูม ิและเวลา ผลการวิเคราะห์จะให้ข้อมูลเกี่ยวกับ สมบัติทางความร้อน 
เสถียรภาพต่อความร้อน เสถียรภาพต่อการเก ิดปฏิก ิร ิยาออกซิเดชัน และลักษณะการผ่าน
กระบวนการทางความร้อนของวัสดุ โดยทำการศึกษานำหนักที่หายไปเมื่อมีการเปลี่ยนแปลง 
อ ุณหภูม ิความร้อนท ี่ว ัสด ุด ูดหรือคาย เม ื่อ เก ิดการเปล ี่ยนแปลงอ ุณหภ ูม ิหร ือเวลา และการ
เปลี่ยนแปลงขนาดของวัสดุ ชินงานภายใต้การเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิหรือเวลา

รูปที่ 2.17 เครอง Thermogravimetric Analyzer [14]

การประยุกต์ใช้
- การวิเคราะห์เชิงคุณภาพ เช่น พอลิเมอร์ ยาง และตัวอย่างทางวัสดุศาสตร์เช ่น เซรา 

มิกส์ เป็นด้น
- การวิเคราะห์เช ิงปริมาณ เช่น การหาปริมาณของตัวทำละลาย ความชน สารเติมแต่ง 

คาร์บอนแบล็ก พลาสติกไซเซอร์
- การศึกษาเสถียรภาพทางความร้อนของตัวอย่าง เช่น พอลิเมอร์ ยาง ซึ่งวิเคราะห์ตัวอย่าง 

ได้ ทังสถานะของแข็ง ผง แผ่นทิเล์ม และเสันใย

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



30

2.7.1.2 ดิฟเฟ่อเรนเชียลเทอมอลอน!ไลเซอร์ (Differentia! Thermal Analyzer: DTA)

a l u m i n a  b l o c k

I
heat rig 

coil

‘4 6

til  e rm o  c o u p le s

รูปที่ 2.18 ส่วนประกอบพื้นฐานของเครื่อง [14]

วิเคราะห์การเปลี่ยนแปลงความแตกต่างของอุณหภูมิระหว่างตัวอย่างกับสารอ้างอิง โดยสารท่ี 
เอามาวิเคราะห์จะมีการเปลี่ยนแปลงมวลหรือไม่ก็ได้ แต่จะต้องมีการเปลี่ยนแปลงความร้อนเพื่อหา 
ความแตกต่างของอุณหภูมิต ัวอย่างกับสารอ้างอิงซึ่งอาจจะเกิดในลักษณะที่เป ็นการดูดความร้อน 
(Endothermic) หรือ การคายความร้อน (Exothermic) เครื่อง DTA มีประโยชน์ต ่อการวิเคราะห์ท้ัง 
เชิงคุณภาพและปริมาณวิเคราะห์ด้วย 

การประยุกต์ใช้
การวิเคราะห์เชิงคุณภาพ ข้อมูลจาก DTA curve ได้แก่ รูปร่างของพ ีก ตำแหน่งของพีก จำนวน 

พีก สามารถที่จะบอกชน่ดของสาร สมบัติของสาร หรือการเปลี่ยนแปลงที่เกิดขึ้นได้
การวิเคราะห์เชิงปริมาณ ใช้พื้นที่ของพีกเพื่อคำนวณหาปริมาณของสารและคำนวณความร้อน 

ที่เก ิดในปฏิก ิร ิยาหรือเอนทาลปีท ี่เปลี่ยนแปลง อีกพังยังสามารถหาพลังงานกระตุ้นของปฏิกิร ิยา 
และอันดับของปฏิกิริยาได้อีกด้วย

2.7.2 เครื่องเอกฃ์เรย์ติฟแฟ่รกโฅรมิเตอร์ (X-ray diffractrometer: XRD)[15]
เมื่อปี ค.ศ.1895 w.c. Rontgen ได้ค้นพบรังสีเอกช์ (X-rays) ซึ่งเป็นสเปกตรัมของการแผ่รังสี 

แม่เหล็กไฟฟ้าช่วงหนึ่ง มีความยาวคลื่นอยู่ในช่วง 0.1-100 อังสตรอม (A) หรือเท่ากับ 0.01-10 นา 
โนเมตร แต่ท ี่ใช ้ในทางเคมีวิเคราะห์จะอยู่ในช่วง 0.07-0.2 นาโนเมตร รังส ีเอกซ์จ ัดว่าเป ็นแหล่ง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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พลังงานที่สำคัญในการศึกษาทางวิทยาศาสตร์หลาย  ๆ ด้าน การเกิดอันตรกิร ิยาของรังสีเอกชิล ับ 
สสารนันก่อให้เก ิดปรากฏการณ์ต่าง  ๆ เช่น เกิดการเปล่งแสงบางชนิด (emission) การดูดกลืน 
(absorption) การกระเจิง (scattering) หรือเกิดการเลียวเบน (diffraction) เป็นด้น ซึ่งเป็ลักษณะ 
เฉพาะของแต่ละสารที่สามารถนำมาใช้ในการวิเคราะห์ทางเคมีได้ดังนี คือ

ก) ใช้วิเคราะห์หาองค์ประกอบของธาตุต่าง  ๆ ในสารทังในเชิงคุณภาพและปริมาณ
ข) ใช้ศึกษาโครงสรัางอิเล็กทรอนิกส์ซึ่งสามารถให้ข้อมูลเกี่ยวคับการเกิดพันธะเคมี
ค) ใช้ศึกษาเกี่ยวกับโครงสร้างของผลึก หรือโมเลกุลของสารด้วยการใช้เทคนิคการเลยวเบน 

ด้วยรังสีเอกช ิ

2.7.2.1 ทลักการทั่วไปของสารเกิดรังสีเอกชิ
รังสีเอกชิเกิดจากการระดมยิง (bombard) วัตถุ เช่น โลหะหรือสารประกอบ ด้วยอนุภาคที่ม ี 

พลังงานสูง เช่น ลำอิเล็กตรอน โปรตอน หรือ โฟตอน (รังสีเอกชิหรือรังสีแกมมา) อิเล็กตรอนของ 
อะตอมในวัตถุน ัน เม ื่อถ ูกระดมยิงทำให ้อ ิเล ็กตรอนในชันภายในหลุดออกไป เม ื่อ เก ิดที่ว่างขึ้น 
อิเล็กตรอนจากเซลล์นอกซึ่งมีพลังงานสูงกว่าจะเข้ามาแทนที่

2.7.2.3 สมบัติของรังสีเอกชิ
ร ังส ีเอ ก ช ิม ีล ัก ษ ณ ะค ล ้ายร ังส ีแ ก ม ม า ด ้งน ัน เม ื่อ ร ังส ีเห ล ่าน ีผ ่าน เข ้าไ ป ใน ว ัต ถ ุจะ เก ิด  

ใ]รากฎการณ์หลาย  ๆ อย่าง เช่น การดูดกลืน การเลียวเบน เกิดอันตรกิริยากับวัตถุ ทำให้วัตถุทันเกิด 
ไอออไนเซชัน เป็นด้น

2.7.2.4 การดูดกลืนร ัง ส ีเอกช ิ
เม ื่อให ้ลำร ังส ีเอกช ิแคบ  ๆ ผ ่านว ัตถ ุท ี่บาง  ๆ ความ เข ้มห ร ือกำล ังของร ังส ีเอกช ิจะลดลง 

เนื่องจากถูกตูดกลืนและเกิดการกระเจิง ผลที่เกิดจากการกระเจิงสำหรับธาตุเบา  ๆ จะมีน้อยมาก การ 
ด ูดกลืนรังส ีเอกชิจะเก ิดข ืนมากกว่า เช่น ในกรณีการศึกษาแอบซอร์พชันสเปกตรัมของเงินและ 
ตะกั่ว พบว่า การทำให้อิเล็กตรอนในชัน K ของเงินหลุดทันง่ายกว่าของตะกั่ว โดยที่ตะกั่วมีเลข 
อะตอมสูงกว่าเงิน ปรากฎการณ์จะเป็นเช่นนีกับธาตุอื่น  ๆ ด้วย นั่นคือ อิเล็กตรอนในชัน K ของธาตุ 
ที่มีเลขอะตอมตํ่ากว่าจะทำให้หลุดออกไปง่ายกว่าธาตุที่มีเลขอะตอมสูงกว่า

2.7.2.5 การแายวเบนของรังสีเอกช ิ
เมื่อลำรังสีเอกชิตกกระทบผิวหาร้าผลึก โดยทำมุม 0 บางส่วนของรังสีเอกชิจะเกิดการกระเจิง 

ด้วยชนอะตอมที่ผิวหน้า อีกส่วนหนึ่งของรังสีเอกชิจะผ่านไปยังชันที่ 2 ของอะตอม ซึ่งบางส่วนก็ 
เกิดการกระเจิงและส่วนที่เหลือก็จะผ่านเข้าไปยังชันที่ 3 ของอะตอม
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รูปที่ 2.19 ลักษณะของการตรวจสอบวัฎภาคและแบบจำลองการพิสูจน์กฎของแบรกก์ [15-16]

ลำร ังส ีเอกซ ์ท ี่ผ ่านเข ้าไปในแต่ละช ันของอะตอม จะเก ิดการเล ียวเบนเป ็นแบบเด ียวก ัน ถ้า 
อะตอมในผลึกอยู่ก ันอย่างเป ็นระเบ ียบและห่างเท ่า  ๆ กัน การเลียวเบนนีก็ม ีล ักษณะคล้ายกับการ 
เลียวเบนด้วยเกรดติงแบบสะท้อน (reflection) สิ่งสำคัญในการเกิดการเลียวเบนของรังสีเอกช์ขึนอยู่ 
กับภาวะ 2 ประการ คือ

- รังสีที่ตกกระทบ รังสีที่เลียวเบนและเส้นตรงตังฉากกับผิวหน้าต้องอยู่ระนาบเดียวกัน
- ระยะห่างระหว่างชันของอะตอมควรมีค่าใกล้เคียงกับความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์
เมื่อปี ค.ศ. 1912 W.L.Bragg ได้ใช้ลำรังสีเอกช์แคบ  ๆ ให้กระทบผิวหน้าผลึกเป็นมุม 0 เพื่อให้ 

เกิดการเลียวเบนและการกระเจิง เมื่อเกิดอันตรกิริยากับอะตอมที่ O, P และ R ถ้า

AP + PC = nA. เมื่อท = ตัวเลขจำนวนเต็ม (2.8)

รังสีที่กระเจิงจะอยู่ในวัฎภาคที่ OCD ผลึกก็จะทำหน้าที่สะท้อนรังสีเอก1ซ์ จะเห็นว่า

(d = ระยะระหว่างชั๋นฃองผลึก)AP = PC = dsinO (2.9)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ดังนัน อาจเข ียนใหม่ได ้ว ่า เม ื่อคล ื่นแสงเก ิดการแทรกสอดแบบเส?มก ัน (constructive 
interference) ทมุม 9 ได้เ'ปีน

n l  = 2dsin9 (2 .10)

สมการนีเรียกว่า Bragg equation

รังสีเอกซ์จะเกิดการสะท้อนจากผลึกได้ ท้ามุมตกกระทบเป็นแบบ

sinG = nX/  2d (2.11)

ส่วนมุมอื่น  ๆ จะเกิดการหักล้างกัน (destructive interference)
เทคนิคนีเป็นการตรวจสอบโดยอาศัยหลักการเสียวเบนของรังสีเอกช เมื่อรังสีเอกซ์ตกกระทบ 

บนผิวว ัตถุซ ึ่งม ีโครงสร้างเป ็นรูปผลึกและมีการจัคเร ียงของอะตอมอย่างเป ็นระเบยีบที่ม ีลักษณะ 
เป็นระนาบ (hkl) จะทำให้เกิดการกระเจิง (scattering^องรังสีเอกซ์เกิด1ข้ึน หลังจากนั้นรังสีเอกซ์จะ 
เก ิดการเส ียวเบน โดยท ี่ม ุมเส ียวเบนของรังส ีเอกซ ์ท ี่ออกจากผล ึกจะเป ็นล ักษณะเฉพาะตามช ุด 
ระนาบนิ,น  ๆ และสามารถที่จะเก ิดการแทรกเสริมกันได้เม ื่อเป ็นรังส ีท ี่เส ียวเบนมาจากชุดระนาบ 
เดียวกัน เม ื่อนำเครื่องตรวจวัด (detector) มาวางที่ตำแหน่งมุมที่เก ิดการเส ียวเบน ก็จะสามารถ 
ตรวจสอบได้ว่ารังสีที่ตรวจจับได้นั้นมาจากระนาบใดและมีปริมาณเท่าใด โดยดูจากค่ามุมและความ 
เข้มของรูปแบบการเสียวเบนที่ปรากฎ ซึ่งสารประกอบแต่ละชนิดจะมีร ูปแบบการเลียวเบนที่เป็น 
ลักษณะเฉพาะแตกต่างกันไปตามลักษณะโครงสร้าง

2 .1 2 .6  ค่าคงที่แลฅทิช (lattice constant)
การเสียวเบนของรังสีเอกซ์สามารถหาค่าตัวแปรต่าง  ๆ จากยอด (peak) ของการเสียวเบน ซึ่ง 

ค่าคงที่แลตทิชจะสามารถหาได้จากสมการ

(2 .12)

เมื่อ a คือ แลตทิชพารามิเตอร์ ซึ่งอยู่ในระนาบผลึกแบบคิวบิก
มีลักษณะของหน่วยเชลล์(บทit cell) ดังนี a = b = c, a  = p = y 

X คือ ค่าความยาวคลื่นของรังสีเอกช์ 
0 คือ มุมของการเสียวเบน

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 

http:l::!t.cj


34

h , k , l  คือ ระนาบของการเลียวเบน

2.7.2.8 ขนไดของอนุภาค (particle size)
จากสมการของ Sherrer’s equation สามารถหาค่าขนาดของเม็ดผลึกได้ดังนี

KA
Pcos 9

(2.13)

เมื่อ D คือ ขนาดอนุภาค
K คือ ค่าคงที่ซึ่งขึนกับขนาดและรูปร่างของเม็ดผลึก 
P คือ ความกว้าง1ของพีกที่ความสูงครึ่งหนึ่ง1ของความสูงของพีก 

(FWHM)

2.7.2.9 ความสามไรก่ในการตรวจวิเคราะห์ของเครื่องเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกโฅมิเตอร์ (x-ray 
diffractrometer: XRD)

1. วิเคราะห์วัฏภาคโครงสร้างผลึกในสารตัวอย่างเทียบกับฐานข้อมูลมาตรฐาน (Phase analysis)

สารคัวอย่างที่ 
เป็นแผ่น?!ล์ม

รูปแบบการเสียวเบนรังสีเอกซ์ของวัฎภาคที่เป็นผลึกจะมีลักษณะแตกต่างกันขึนกับการจัดเรียง 
ต ัวของอะตอมภายในผลึก ดังนั้นรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์จึงสามารถใช้เป ็นตัวชีบอกไค้ว่า 
สารตัวอย่างนั้นประกอบด้วยวัฎภาคที่เป็นผลึกชนิดใดบ้าง
2. วิเคราะห์วิ'ฎภาคองค์ประกอบในสารตัวอย่างในเซ็งปริมาณ (Quantitative analysis)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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รูปท 2.21 การวิเคราะห์วัฎภาคสารตัวอย่างในเชิงปริมาณ [15-16]

ความเข้มของฟิกการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์จะเป็นค่าที่แปรผันตามปริมาณของว้ฎภาคที่เป ็นผลึก 
ภายในสารตัวอย่าง ดังนั้นจึงสามารถใช้ค่าความเข้มของฟิกคำนวณหาปริมาณของวัฎภาคองค่ประ 
กอบต่าง  ๆ ในสารตัวอย่างได้
3. วิเคราะห์ขนาดของผลึก (Crystalline size) และ ความเครียดระดับจุลภาค (Microstrain)
ความกว้างของฟิกการเลี้ยวเบนรังสีเอกซเป็นผลเนื่องมาจากเครื่องมือและลักษณะทางกายภาพของ 
สารตัวอย่าง ได้แก่ ความเครียดจุลภาค ข้อบกพร่องของผลึก และขนาดของตัวอย่าง ดังนั้นจึง 
สามารถคำนวณหาขนาดผลึกและความเครียดจุลภาคจากความกว้างของฟิกการเลียวเบนรังสีเอกซ์
แใ Vเด

4. วิเคราะห์ไครงสร้างของสารประกอบที่เปลี่ยนแปลงไปเมื่อได้รับความร้อนที่อุณหภูมิต่าง  ๆ
กัน

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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รูปท่ี 2.23 โครงสร้างของสารประกอบที่เปลี่ยนแปลงเมื่อได้รับความร้อน [15-16]

เมื่อใช้หน่วยควบคุมอุณหภูม ิ HTK16 ร่วมกับเครื่อง XRD จะทำให้สามารถวิเคราะห์การ 
เลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ภายใต้ภาวะตั้งแต่อุณหภูมิห้องจนถึง 1600 องศาเซลเซียส ทั้งในบรรยากาศปกติ 
สุญญากาศ หเอบรรยากาศของก๊าซเฉื่อยได้

2.7.3 fjtร ียร ์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเคอร์ {Fourier Transform Infrared 
Spectrometer: FT-IR)

เป ็นเทคนิคหนึ่งในเทคนิค สเปกโทรสโคปี ใช ้ในการวิเคราะห ์ทางเคม ีอ ินทรีย ์อน ินทรีย ์ โดย 
ทำการตรวจวัดการดูดกลืนรังสีอินฟาเรดของสารตัวอย่างที่ความถี่ต ่าง  ๆ ซึ่งปีนลักษณะเฉพาะของ 
แต่ละพันธะ หเออาจเรียกได้ว่าเป็นลายพิมพ์โมเลกุล

การดูดกลืนรังสีอินฟ่าเรด
ที่อุณหภูมิสูงกว่าอุณหภูมิศูนย์องศาสัมบูรณ์อะตอมทุกตัวในโมเลกุลจะมีการสั่นอยู่ตลอดเวลา 

เมื่อความถี่ของการสั่นมีค่าเท่ากับความถี่ของรังสีอินฟาเรดที่ฉายมาในโมเลกุล โมเลกุลจะดูดกลืน 
รังสี จำนวนแถบในการดูดกลืนท ังหมดที่ส ังเกตได้จะม ีค ่าไม ่เท ่าก ับการส ั่นม ูลฐานของโมเลกุล 
ทังหมด โดยจะมีค่าลดลง ทั้งนี้เพราะจะมีบางแถบพลังงานที่ไม่มีการตอบสนองต่อพลังงานในช่วง 
อินฟาเรด

การทำงาน
โดยท ั่วไปรังส ีจากแหล่งกำเน ิดจะผ ่านสารต ัวอย่างและถูกกระจายออกในช่วงความถี่ต่าง  ๆ

ด ้วย โ ม โน โ ค ร เม เต อ ร ์ห ล ังจาก น ัน ล ำร ังส ีจะ ต ก ล งบ น เค ร ื่อ งต รว จว ัด ซ ึ่งจะ ท ำให ้เก ิด เป ็น  
สัญญาณไฟฟ้า แล้วทำการบันทึกสัญญาณ

การประยูกฅึใช้งาน
โดยทั่วไป FT-IR น ันจะใช ้ในการจำแนกประเภทของสารอ ินทร ีย ์ท ุกประเภท และ

สารประกอบอนินทรีย์บางชนิด รวมถึงหมู่พ ิงก์ชันในสารตัวอย่าง โดยทำการจับคู่สเปกตรัมของ 
สารประกอบที่ด้องการเข้ากับสเปกตรัมอ้างอิง FT-IR ยังใช้ในการตรวจวัดโครงสร้างและสัณฐาน 
ของไอโซเมอร์ ใช้ในการบ่งบอกองค์ประกอบของสารที่เป ็นตัวเก ิดปฏิก ิร ิยาหรือใช้ในการศึกษาเอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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การเคล ื่อนไหวของปฏิก ิร ิยา นอกจากน ีย ังใช ้ในการตรวจสอบปริมาณของสารผสม สารที่ไม่ 
บริสุทธิหรือสารที่เติมเข้าไปในปริมาณ 1 เปอร์เซ็นต์ และในบางกรณีนันสามารถตรวจสอบได้ตํ่า 
ถึง 0.01 เปอร์เซนต์

ข้อดีของเครื่อง ฟ ูเร ียร ์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ ท ี่เห ็นชัดเจน คือ ช่วยให้การ 
วิเคราะห์หรือการวัดสเปกตรัมของสารตัวอย่างทำได้เร็วกว่าเครื่องอินฟราเรดสเปกโทรโฟโตมิเตอร์ 
ธรรมดาหลายเท่า เพราะการวัดด้วยเครื่องธรรมดาจะเป็นแบบวัดทีละความถี่ แต่ ฟูเรียร์ทรานฟอร์ม 
อินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ วัดที่ความถี่ต่าง  ๆ อย่างต่อเนื่อง ทำให้ได้กำลังแสงสูงขืน และยังช่วย 
ให้การแยกและความถูกต้องดีขึ้น

รูปที่ 2.24 เครื่องฟูเรียร์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปก'โทรมิเตอร์
(Fourier Transform Infrared Spectrometer: FT-IR) [ 17]

2.7.4 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กฅรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope: SEM)

2.7.4.1 ทฤษฎี
อนุภาคอิเล็กตรอนถูกค้นพบโดย Sir J.J. Thomson ในปี ค.ศ. 1897 หลังจากนันในปี ค.ส. 1924 

Louid de Broglie พบว่าอิเล็กตรอนมีพฤติกรรมคล้ายคลื่น จ ึงทำให ้เก ิดแนวความคิดว่าน่าจะ 
สามารถนำอิเล็กตรอนมาสร้างเป็นเลนล้ซึ่งจะได้ลักษณะคล้ายกับกล้องจุลทรรศน์แบบใช้แสง แต่ 
จะมีกำลังในการแจกแจงสูงกว่ากล้องจุลทรรศน์แบบใช้แสงเนื่องจากความยาวคลื่นของอิเล็กตรอน 
มีค ่าส ั้นกว่าความยาวคลื่นของแสง ล้าใช้ศ ักย์ไฟฟ้ามีค่ามากพอ โดย Carl Stormer ได้เริ่ม
ทำการถึกษาลักษณะการเคลื่อนที่ของอิเล็กตรอนในสนามแม่เหล็กที่ม ีลักษณะสมมาตร ในปี ค.ศ.
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1927-1928 ได้มีการสร้างเลนส์แม่เหล็กโดย Denis Gabor แต่ไม่ประสบความสำเร็จ เนื่องจาก 
ความรู้ในเรื่องระบบเลนส์แม่เหล็กยังไม่ดีพอ ต่อมา Max Knoll และ Ennst Ruska ได้สร้างและ 
ทดสอบเลนส์แม่เหล็กได้ผลเช่นกัน มีการนำแนวความคิดเรื่องระบบเลนส์ของ Carl Stormer มาใช้ 
ในการออกแบบเลนส์แม่เหล็กและได้ปรับปรุงอยู่หลายครัง ในที่สุดก็ได้มีการสร้างกล้องแบบส่อง 
กราดเป็นเครื่องแรกโดย Manfred Von Ardenne ในปี ค.ศ. 1930 ซึ่งลักษณะการทำงานโดยทั่วไป 
คือ เม ื่อ แคโท ดซ ึ่ง เป ็น แห ล ่งกำเน ิดอ ิเล ็กตรอน ได ้ร ับ พ ล ังงาน จะป ลดป ล ่อยอ ิเล ็กตรอน แล ้ว  
อิเล ็กตรอนจะถูกเร่งโดยสนามไฟฟ้าผ่านมายังระบบเลนส์และจะถูกควบคุมการกราดบนผิวของ 
ตัวอย่างโดย scanning coils ซึ่งพื้นที่ในการกราดบนผิวตัวอย่างนีเป็นสัดส่วนกับกำลังขยายที่ปรากฎ 
บนจอรับภาพ ซึ่งจะทำให้ความสามารถในการแจกแจงรายละเอียดภาพ (image resolution) ของ 
กล ้องชน ิดน ีม ีมากกว ่ากล ้องจ ุลทรรศน ์แบบใช ้แสงมากมายหลายเท ่า และไม ่เพ ียงแต ่สามารถ 
มองเห ็นภาพของต ัวอย ่างท ี่จะศ ึกษาเท ่าน ัน ย ังสามารถนำสัญญาณอื่น  ๆ ท ี่เก ิดจากอ ันตรก ิร ิยา 
ระหว่างอิเล็กตรอนกับตัวอย่างมาใช้ศึกษาลักษณะอย่างอื่นของตัวอย่าง เช่น การวิเคราะห์หาธาตุใน 
ตัวอย่างที่สนใจและ ศึกษาการเรียงตัวของผลึกในตัวอย่าง เป็นต้น

ในกรณ ีท ี่เป ็นกล้องจุลทรรศน ์อ ิเล ็กตรอนท ี่ม ีอ ุปกรณ ์ว ิเคราะห ์ธาต ุประกอบอยู่ด ้วยเร ียกว่า 
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนวิเคราะห์ (analytical electron microscope) โดยในการวิเคราะห์ธาตุจะ 
เป ็นการวิเคราะห์เฉพาะจุด (spot analysis) ห เอพ ืน ท ี่เล ็กๆท ี่อ ิเล ็กตรอน เป ็น ห ัวว ัด เร ียก ว่า 
อิเล็กตรอนโพรบไมโครอะนาลิซิส (electron probe microanalysis: EPMA) โดยใช้การวิเคราะห์ 
ธาตุด้วยการวัดรังสีเอกซ์เฉพาะตัว (characteristic x-ray) ซึ่งมีทังแบบเวฟเลงค์ดิสเพอร์สีพเอกซเรย์ 
สเปกโทรโฟโตเมทรี (wavelength dispersive x-ray spectrophotometry: WDS) และแบบเอนเนอร 
ยดิสเพอรสพเอกซเรยสเปกโทรโฟ่โตเมทร (energy dispersive x-ray spectrophotometry: EDS)

2.7.4.2 หลักการเกิดภาVI
อ ิเล ็ก ตรอน ป ฐม ภ ูม ิจาก แห ล ่งก ำเน ิด อ ิเล ็ก ตรอน จะถ ูก เร ่งด ้วยศ ัก ย ์ไฟ ฟ ้าส ูง  (1000-3000 

อิเล็กตรอนโวลต์ หรือมากกว่า) ที่สามารถปรับค่าได้ จากหันจึงถูกดึงดูดลงสู่เบืองล่างโดยผ่านแผ่น 
แอโนด (anode plate) ภายใต้ภาวะความตันสุญญากาศ 10’5 ถึง 10’7 ทอร์และมีช ุดคอนเดนเซอร์ 
เลนส์ท ี่จะปรับลำอิเล ็กตรอนให้ม ีขนาดเล ็กลง เพ ื่อท ี่จะเป ็นการเพ ิ่มความเข้มของลำอิเล ็กตรอน 
จากหันลำอิเล็กตรอนจะวิ่งลงสู่เบื้องล่างโดยผ่านเลนส์วัตลุ ซึ่งทำหน้าที่ปรับลำอิเล็กตรอนปฐมภูมิ 
ให้มีจุดโฟกัสบนผิวตัวอย่างพอดี และอิเล็กตรอนที่ตกกระทบผิววัตลุหรือตัวอย่างจะมีขนาดในช่วง 
5-200 นาโนเมตร โดยมีช ุดขดลวดควบคุมการส่องกราดของลำอิเล ็กตรอนทำหน้าท ี่ควบคุมทิศ 
ทางการเคลื่อนที่ของลำอิเล็กตรอนบนผิวตัวอย่าง ซึ่งผู้ใช้สามารถกำหนดได้โดยผ่านทางชุดควบคุม 
ขณะที่ลำอิเล็กตรอนกระทบผิวตัวอย่างจะเกิดอันตรกิริยาระหว่างอิเล็กตรอนปฐมภูมิกับอะตอมธาตุ
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ในวัตถุหรือตัวอย่างและเกิดการถ่ายโอนพลังงานที่ช ันความลึกจากพืนผิวที่ระดับต่าง  ๆ สัญญาณ 
ภาพที่ได้จากสัญญาณอิเล็กตรอนชนิดต่าง  ๆ ที่เกิด คือ

1. สัญญาณภาพจากอิเลกตรอนทุติยภูมิ (secondary electron image: SEI) หริอเปีนกลุ่ม 
อิเล็กตรอนพลังงานตํ่า 3-5 อิเล็กตรอนโวลต์ เกิดที่พืนผิวระดับไม่ลึก (ไม่เกิน 10 นาโนเมตร) โดย 
เกิดกับธาตุที่มีแรงยึดเหนี่ยวที่ผิวตํ่า

2. สัญญาณภาพจากอิเลกตรอนกระเจิงกลับ (backscattered electron image: BEI) หรือเป็นกลุ่ม 
อ ิเล ็กตรอนที่ส ูญเส ียพลังงานให้ก ับอะตอมในชินงานเพ ียงบางส่วนและกระเจิงกลับออกมา ซึ่งมี 
พลังงานสูงกว่าอิเล็กตรอนทุติยภูมิ เกิดที่พืนผิวระดับลึกกว่า 10 นาโนเมตร โดยเกิดได้ดีก ับธาตุที่มี 
เลขอะตอมสูง

3. สัญญาณภาพจากรังสีเอกซ์ (X-ray image: XRJ) ชนิดที่เป็นรังสีเอกซเฉพาะตัวเป็นคลื่น 
แม่เหล็กไฟฟ้าที่เก ิดจากอิเล็กตรอนในระดับชันโคจรต่างๆ (K, M, L ,.. .) ถ ูกกระตุ้นหรือได้ร ับ 
พลังงานมากพอจนหลุดออกจากวงโคจรออกมา ทำให้อะตอมด้องรักษาสมดุลของโครงสร้างรวม 
ภายในอะตอมโดยการดึงอ ิเล ็กตรอนจากชันโคจรถัดไปเข้ามาแทนที่ และต้องลดระดับพลังงาน 
ภายใน เนื่องจากอิเล ็กตรอนที่ถ ูกดึงมาแทนที่ม ีระดับพลังงานสูงกว่า โดยปล่อยพลังงานส่วนเกิน 
ออกมาในรูปคลื่นแม่เหล็กไฟฟ้า เพ ื่อทำให ้ต ัวเองมีพลังงานเท ่าก ับชันโคจรที่ไปแทนที่ ซ ึ่งคลื่น 
แม ่เหล ็กไฟฟ ้าน ีม ีความยาวคล ื่น เฉพาะในแต ่ละธาต ุ จ ึงสามารถนำมาใช ้ประโยชน ์ก ันในการ 
วิเคราะห์ธาตุตามระดับพลังงานของตัวอย่างได้ทังเชิงปริมาณและคุณภาพ
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สัญญาณภาพจากอิเล ็กตรอนเหล่านีจะถูกเปลี่ยนมาเป็นสัญญาณภาพปรากฏบนจอรับภาพได้ 
โดยต้องเล ือกใช้อ ุปกรณ ์ในการตรวจวัดให้เหมาะสมกับสัญญาณแต่ละชนิด โดยทั่วไปสัญญาณ 
อิเล็กตรอนทุติยภูมิใช้ตัวตรวจวัดชนิดพลาสติกเรืองแสง (plastic scintillation detector) สัญญาณ 
ภาพจากอ ิเล ็กตรอนกระเจ ิงกล ับจะใช ้ต ัวตรวจว ัดท ี่เป ็นสารก ึ่งต ัวน ่าชน ิดพ ีเอ ็นจ ังช ันหร ือ ตัว 
ตรวจวัดชนิดโรบินสัน (Robinson detector) และสัญญาณภาพจากรังสีเอกซ์ จะใช้หัววัดรังสีชนิด 
สารกึ่งตัวน่าประเภท1ชิลิกอนลิเทียม (lithium drifted silicon: Si(Li)) ทำงานร่วมกับอุปกรณ์ในการ 
ว ิเคราะห ์พลังงานของรังส ีเอกช์เฉพาะตัว ซ ึ่งอ ุปกรณ์ในการวิเคราะห์น ั้นมีแบบช่องเดี่ยว (Single 
channel analyzer, SCA) และอุปกรณวิเคราะหแบบหลายช่อง (Multichannel analyzer: MCA)

กล ้องจ ุลทรรศน ์อ ิเล ็กตรอนแบบส ่องกราดท ั่วไปประกอบด ้วยโครงสร ้างท ี่คล ้ายคล ึงก ัน  
โครงสร้างที่เห็นได้ชัดเจนแบ่งออกเป็น 2 ส่วนใหญ่  ๆ คือ ส่วนที่ลักษณะคล้ายปล่องภายในกลวง 
เรียกว่า คอลัมน์ (column) และส่วนที่เป็นตู้ควบคุมระบบไฟฟ้าทังหมด เรียกว่า หน่วยคอนโซล 
(console unit) ทังสองส่วนนีเป็นลักษณะภายนอกทั่วไปของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง 
กราต ไม่ว่าจะเป็นรุ่นใด โดยคอลัมน์ประกอบด้วยส่วนประกอบพืนฐานที่ให้กำเนิดอิเล็กตรอนแล้ว 
รวบรวมให้ส่องไปยังผิวของตัวอย่างที่วางอยู่ภายในช่องตัวอย่างบริเวณจานคอลัมน์และอุปกรณ์ซึ่ง 
รับสัญญาณที่เก ิดภายหลังอิเล็กตรอนกระทบกับตัวอย่างก็จะถูกจัดวางไว้ในบริเวณนี้เช่นกัน ส่วน 
หน่วยคอนโซลนั้นภายในเป็นแผงควบคุมระบบไฟฟ้า ระบบสุญญากาศ และระบบถ่ายภาพ การ 
ควบคุมลำแสงอิเล ็กตรอนภายในคอลัมน์ก ็จำเป ็นต้องใช้ปมบังคับที่อยู่บนแผงควบคุมของหน่วย 
คอนโซลนอกเหนือจาก 2 ส่วน ซึ่งเป็นส่วนสำคัญของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
แล้วยังมีส่วนประกอบอื่น  ๆ อีก คือ ระบบทำสุญญากาศ ระบบทำไฟฟ้าแรงสูง และระบบทำความ 
เย็นโดยการหมุนเวียนนี้าเย็น

2 .1 .4 .3  ส่วนประกอบพื้นฐานของ SEM
ก) แหล่งกำเนิดอิเล็กตรอนอยู่ต ้านปลายบนสุดของคอลัมน์ประกอบด้วยลวดโลหะทังสเตนท่ี 

บิดเป็นรูปตัววี เรียกว่า ฟิลาเมนท์ (Filament) มีรูอยู่ปลายกรวย เมื่อกระแสไฟฟ้าตังแต่ 100 โวลต์ 
เข ้าส ู่ท ิเลาเมนท์ลวดตัววีด ังกล่าวก็จะมีความร้อนสูงประจุอิเล็กตรอนซึ่งเป็นประจุลบก็จะกระจาย 
ออกมาและถูกดึงด ูดด้วยแผ่นขั้วบวกที่อยู่ต ้านล่าง ผ ่านรูของกรวยลงสู่สนามแม่เหล็กที่สามารถ 
รวบรวมประจุอิเล็กตรอนที่ม ีอยู่ให้เป็นลำแสงอิเล็กตรอนที่ม ีความหนาแน่นพอที่จะฉายลงบนสาร 
ตัวอย่าง

ข) เลนส์ควบคุมลำแสงอิเล็กตรอนและขดลวดขับเคลื่อนลำแสงอิเล็กตรอน เป็นชุดอุปกรณ์ที่ 
ทำงานร่วมกัน เลนส์ควบคุมลำแสงอิเล ็กตรอนจะทำหนาท ี่รวบรวมอิเล ็กตรอนปฐมภูม ิให ้เป ็น 
ลำแสงรูปกรวยที่เล็กที่สุดและสมมาตรที่สุดเท่าที่จะเป็นไปไต้ก่อนตกกระทบบนผิวตัวอย่าง พร้อม 
กับใช้ขดลวดสนามแม่เหล็กไฟฟ้า ซึ่งเรียกว่าสแกนคอยล์ ( Scan coil ) ขับหรือผลักให้ลำแสง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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อิเล ็กตรอนปฐมภูม ิเคลื่อนที่กราดไปบนผิวของตัวอย่างในแนวที่ต ้องการเป ็นบริเวณรูปสี่เหลี่ยม 
จัตุรัส

ค) ช่องใส่ตัวอย่าง เป็นช่องสุญญากาศอยู่ใต้เลนส์ มีอุปกรณ์ตรวจสอบ หรือ รวบรวมสัญญาณ 
ต่าง  ๆ ท ี่เก ิดจากปฏิก ิร ิยาระหว่างลำแสงอิเล ็กตรอนปฐมภูม ิก ับผิวตัวอย่าง ส่วนที่สำคัญที่สุดของ 
ช่องใส่ตัวอย่าง คือ ฐานวางตัวอย่าง และ ปมควบคุมเพื่อเลื่อนฐานาไให้เคลื่อนที่ไปมาภายในช่องใส่ 
ตัวอย่างได้อย่างน้อย 6 ทิศทาง คือ แนวนอน หรือ แนวราบ 4 ทิศทาง ( X, Y direction ) และแนวตั้ง 
ขึน-ลง พร้อมทังมีส่วนที่ควบคุมการเอียงและการหมุนของตัวอย่างได้รอบทิศทาง ช่องใส่ตัวอย่าง 
ของกล้องจุลทรรศน์อ ิเล ็กตรอนแบบส่องกราดสมัยใหม่ประกอบด้วย 2 ส่วน คือ ส่วนในซึ่งเป็น 
ช่องใหญ่ อีกส่วนหนึ่งเป็นส่วนนอก ตัวอย่างที่ต้องการจะตรวจสอบต้องใส่ในช่องเล็กภายนอกแล้ว 
ดูดอากาศออกให้เป็นภาวะสุญญากาศ ก่อนจะเปิดประตูกันระหว่างช่องเล็กกับช่องใหญ่ภายในเพื่อ 
สอดใส่ตัวอย่าง

ง) อุปกรณ์รวบรวมสัญญาณ เป็นแท่งแก้วใสฉาบผิวด้วยอะลูมิเนียม ส่วนปลายของแท่งนีล้อม 
ด้วยตาข่ายที่ต ่อกับวงจรไฟฟ้าประจุบวกขนาด 30-250 โวลต์เพ ื่อด ึงด ูดอิเล ็กตรอนทุต ิยภูม ิอันเกิด 
จากปฏิกิริยาระหว่างประจุอิเล็กตรอนปฐมภูมิกระทบกับผิวตัวอย่างให้มากที่สุดเท่าที่จะทำได้

จ) อุปกรณ์สร้างภาพ และ ถ่ายภาพทำหน้าที่เปลี่ยนแปลงสัญญาณที่ได้รับเป็นภาพ และภาพที่ 
ปรากฎบนจอ CRT จะถูกบันทึกด้วยกล้องถ่ายรูปแบบง่าย  ๆ อุปกรณ์สร้างภาพจะประกอบด้วยท่อ 
นำแสง และ เครื่องขยาย และเปลี่ยนสัญญาณอิเล็กตรอนให้เป็นแสงไฟฟ้าปรากฎบนจอภาพ

รูปที่ 2.26 ส่วนประกอบพืนฐานของ SEM [18]

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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2.8 งานวิจ ัยท ี่เก ี่ยวข ้อง
Shitao L. และคณะ [19] ทำการศึกษาผลของอุณหภูมิในการสังเคราะห์และอุณหภูมิในการแคล 

ไซน์ผงอินเดียมท ิน อ อ ก ไซ ด  โดยศ ึกษาที่อุณหภูมิ 4 0 ถึง 100องศาเซลเซ ียสและ8 5 ถึง 1000 
องศาเซลเซียสตามลำดับ ผลการวิเคราะห์ด้วย TG/DTA พบว่าเกิดการสลายตัวของ อินเดียมไฮดร 
อกไซด์ (In(OH)-j) เป็น 1ท2๐3 ที่อุณหภูมิสูงกว่า 315 องศาเซลเซียส และ ทิน(1\0ไฮดรอกไซด์ 
สลายตัวเป็น รท๐ 2 ที่อุณหภูมิสูงกว่า 400 องศาเซลเซียส เมื่อทำการวิเคราะห์ด้วย XRJD พบว่าพีก 
XRD และ d-spacing ที่ระนาบ (222) จะเกิดการเปลี่ยนแปลงเมื่อเปลี่ยนอุณหภูมิในการแคลไซน์ 
โดยตำแหน่งของพีก 20 จะเลื่อนตำแหน่งไปทางมุมที่มากขึ้นเมื่ออุณหภูมิในการเผามากขึ้น

Chi H.H. และคณะ [20] ได้เสนอวิธีการใหม่ที่เรียกว่า โฃล เจล คอมบัสชัน สำหรับเตรียมผง 
อินเดียมทินออกไซด์ (ITO) และฟูออไรด์ทินออกไซด์ (FTO) ให้มีขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตร 
โดยใช้อะเซททิลีนแบก (Acetylene back) เป็นเชือเพลิง การเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์เตรียม 
จาก การละลายอินเดียมไนเตรท เพนตะไอเดรต (In(N03). 5H ,0) และทิน(1\0คลอไรด์ (SnCl4) ใน 
นำปลอดประจุที่อ ัตราส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทิน(1ท:รท) เป ็น 90 :10 อะเซททิลีนแบกจะนำมา 
เต ิม ลงไป ใน ส ารละลายผ ส ม อ ิน เด ียม  ทิน ก ่อนท ี่จะค ่อยๆ ห ยด แอ ม โม เน ียม ไฮด รอ ก ไซ ด ์ 
(1งห4๐แ)ลงไป แล้วจึงทำการป่นกวนด้วยอัตราการป่นคงที่จนเกิดเป็นโฃลเกิดขึน โซลที่ได้1จะถูก 
นำไปอบให้แห้งที่ 120 องศาเซลเซียส ก่อนที่จะนำผง TTO ที่ได้ไปแคลไซน์ที่อ ุณหภูมิ 750 องศา 
เซลเซียสเป็นเวลา 30 นาที เมื่อทำการวิเคราะห์ด้วย TG/DTA พบว่า จะเกิดพีกกว้าง เป็นปฏิกิริยา 
คายความร้อนที่อุณหภูมิ 636 องศาเซลเซียส โดยมีการสูญหาย'ของนาหนัก (weight loss) ตั้งแต่ 
อุณหภูมิ 550 ถึง 700 องศาเซลเซียส และเมื่อพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วย XRD และ SEM พบว่า อุณหภูมิ 
ในการเผา 750 องศาเซลเซ ียส นันจะเกิดวิ'ฎภาคอินเดียมทินออกไซด์เพ ียงอย่างเด ียว (เป็น
โครงสร้าง 1ท2๐3 และ รท๐ 2) โดยมีขนาดอนุภาคอยู่ระหว่าง 16 ถึง 38 นาโนเมตร

Nimai C.P. และคณะ [21] ทำการศึกษาผลของสัดส่วนโดยโมลของอินเดียม ต่อ ทิน (ท่ี 1ท:รท 
เป็น 90:10 70:30 และ 50:50) ที่ส่งผลต่อการเปลี่ยนแปลง (transformation) วัฏภาคอินเดียมไฮเดรต 
และทิน(IV)1aดรอกไซด์ เป็นอินเดียมทินออกไซด์ และทำการแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่าง  ๆ คังนี 60, 
120, 300, 450 และ 675 องศาเซลเซียส ภายใต้สภาวะบรรยากาศแก๊สออกซิเจน จากการพิสูจน์ 
เอกลักษณ์พบว่า อ ินเด ียม(ณ )ไฮดรอกไซด์และทิน(IV) ไฮดรอกไซด์ เกิดการเปลี่ยนแปลงเป็น 
IrLjOj และ รท๐ 2 ที่อุณหภูมิ 330 และ 590 ตามลำดับ

Jin S.L. และ Sung C.C. [22] ศึกษาผลของตัวทำละลายที่มีต่อการสังเคราะห์ผงอินเดียมทิน 
ออกไซด์ระดับนาโนเมตร ด้วยเทคนิคที่เรียกว่า โซลโวเทอร้มอล (Solvothermal process) โดยใช้ 
อินเดียม(ณ)ไนเตรท ทไฮเดรต (In(N03>nH20  และ ท ิน(พ)คลอไรด ์ เพนตะไสเดรต (SnCl4. 5H2๐) 
เป็นสารตังต้น ท ี่ม ีส ัดส่วนโดยโมลอินเด ียมต่อท ิน เป็น 92:8 แล ้วตกตะกอนด ้วยสารละลาย
แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ ตะกอนที่ได้จะไปอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 10เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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http:frhll~rl'UCl'H)ru11.fJ


43

ชั่วโมง แล้วแบ่งผงอินเดียมทินออกไซด์แห้ง ไปทำการปีนกวนกับตัวทำละลายอินทรีย์ (เอทิลีน 
ไกลคอล และเอทานอล) จากใf นจึงนำไปเผาที่อุณหภูมิ 250 องศาเซลเซียสด้วยอัตราการให้ความ 
ร้อนในการเผา 10 องศาเซลเซียสต่อนาที ผลการศึกษาพบว่า ผงอินเดียมทินออกไซด์ที่ได้เป็นสีนั้า 
เงินและ,พบโครงสร้างคิวบิกของอินเดียมออกไซด์(1ท20 3)เท่านัน ความหนืดของตัวทำละลายมีผล 
ต่อสมบัติทางไฟฟ้าและทางแสงของอินเดียมออกไซด์ ขนาดอนุภาคจะเพิ่มฃึนเมื่อความหนืดของ 
ตัวทำละลายเพิ่มขึน โดยพบว่าโพลีเอทิลีนไกลคอล (PEG) ให้ขนาดผลึกใหญ่ที่สุด คือ 25.02 นาโน 
เมตร

Sutapa R.R. [23] ได้ศึกษาเรื่องกระบวนการผลิตฟิล์มบาง ITO ใช้ในกระบวนการจุ่มเคลือบ 
โดยใช้เกลือของโลหะ ซ่ึง เตรียมจากสารละลายแอลกอฮอล์และทินนV)คลอไรด์แล้วนำไใ]เคลือบ 
บนแก้วอ่อน ที่มี อัตราส่วนของ In:Sn เป็น 95:5 90:10 85:15 และ80:20 มีความหนา ในช่วง 10 ถึง 
490 นาโนเมตร จากการศึกษา การเลียวเบนของรี'งสีเอกซ์ และภาพถ่ายจากกล้องจุลทรรศน์ 
อิเล็กตรอนแบบส่งกราดพบว่าฟิล์มที่ได้มีลักษณะเป็นพทุผลึกซึ่งมี ขนาดของเกรนในช่วง 20 ถึง 60 
นาโนเมตร โดยม ีว ัฏภาคเป ็น  11นุ03 เท่านั้น จากการศ ึกษาการส ่องผ ่านของฟ ิล ์มด ้วย UV-
Spectrometer พบว่าค่าเปอร์เซ็นต์การส่องผ่านจะลดลง เมื่อความหนาของฟิล์มเพิ่มฃึน

Tang. ร และคณะ [25] ทำการศึกษาการเตรียมอินเดียมทินออกไซด์ (ITO) ที่มีโครงสร้าง 
เป็นวัฎภาคเชิงเดี่ยว ด้วยสารละลายตังด้น อินเดียมไนเตรท (In(N03)3) และ ทินคลอไรด ์(SnCl4) ท่ี 
ส ัตส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น10:1 ณ อุณหภูมิในการเกิดปฏิกิริยา 95 องศาเซลเซียส และ 
ศ ึกษาการสลายต ัวทางความร้อนด้วยเทคน ิค TGA/DTA แล ้วตรวจสอบความเป ็นผล ึกและ
โครงสร้างทางจุลภาคด้วยเทคนิค XRD และ SEM ตามลำดับ พบว่า พบวัฎภาคเชิงเดี่ยวของอินเดียม 
ทินออกไซด์เท่านั้น โดยอ ินเด ียมท ินออกไซด์ท ี่เตร ียมไค้ม ีความโปร่งแสงส ูงในช่วง Uv-visible 
และมีสภาพการนำ ไฟฟ้าที่ดีเมื่อนำไปใช้งานในอุปกรณ์อิเล็กโทรนิกส์ทางด้านแสง

Stotica T.F. และคณะ [29] ทำการเตรียมและวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะฟิล์มบางอินเดียมทิน 
ออกไซด์ด้วยกระบวนการโซล เจล และทำการขึนรูปฟิล์มโดยเทคนิคการป่นเคลือบ โดยการละลาย 
ตังด้น ทินโพรพอกไซด์ (รท(OC3H7)4) และ อินเดียมโพรพอกไซด์ (In(OC3H7)3) ในสารละลายไอ 
โซโพรทิลแอลกอฮอล์และเอทานอล ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทิน (In:Sn) เป็น 9:1 ทำการขึน 
รูปฟิล์มบนวัสดุรองรับซิลิคอน ความเร็วในการป่นเคลือบ 1000 รอบต่อวินาที ด้วยจำนวนรอบ 3 
รอบ และ 5 รอบ ฟิล์มบางที่ได้จะนำไปอบให้แห้งที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 15 นาที 
ก่อนที่จะนำไปทำการเผาแคลไซน์ที่อ ุณหภูมิ 550 องศาเซลเซียส ผลการวิเคราะห์ล ักษณะเฉพาะ 
พบว่า อินเดียมทินออกไซด์ ( I n ^ S n p 3) มีโครงสร้างเป็นแบบคิวปก ที่ม ีความเป็นเนือเดียวกันสูง 
และยึดจับกับวัสดุรองรับได้ดี เมื่อทำการวัดสภาพความด้านทานทางไฟฟ้าด้วยเทคนิค four-probe ท่ี 
อุณหภูมิห้อง ฟ ิล ์มบางอินเด ียมท ินออกไซด์ท ี่ทำการป ่นเคลือบจำนวน 3 รอบ มีสภาพความ
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ต้านทาน 34 Q 'em ' ในขณะที่ฟิล์มบางที่ทำการปีนเคลือบจำนวน 5 รอบมีสภาพความต้านทานเป็น 
33 Q 'em '

Nadaud N. และคณะ [31] ทำการศึกษาโครงสร้างอินเดียมทินออกไซด์ (1ท4รท3๐ 12) ที่เกิดจาก 
ผสมผงละเอียดอินเดียมออกไซด์และทินออกไซด ที่ปริมาณการเจือทิน 0.5-9 เปอร์เซ ็นต์ โดยทำ 
การเผาที่อุณหภูมิ 1550 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 10 ชั่วโมงภายใต้สภาวะบรรยากาศการศึกษาผล 
ของปริมาณ รท ท ี่เต ิมลงไปในอินเด ียมออกไซด์ ท ี่ม ีต ่อการเปลี่ยนแปลงค่าแลตทิชพารามิเตอร์ 
ศกษาโดยใชเทคนิค neutron powder diffraction และ เทคนิค Mossbauer spectroscopy พบว่า 
สภาพการนำไฟฟ้ามีค่าลดลงเมื่อปริมาณการเจือทินและความคัน oxygen partial มีค่าเพิ่มขึน ซึ่งเกิด 
จากการบิดเบียวของพันธะ รท-0 และระยะทางของความยาวพันธะที่สันลง ที่ปริมาณการเจือทิน 
ร้อยละ 6 พบว่า เกิดวัฎภาคของ 1ท4รท3<ว12 ที่มีโครงสร้างเป็นแบบรอมโบฮีดรอล โดยพบว่าค่าแลต 
ทิชพารามิเตอร์มีค่าสูงขึน (10.1247 A) เนื่องจากการแทนที่ของทินในตำแหน่งอินเดียมในช่องว่าง 
ออกตะฮึดรอล

Yingying G. และ Liping Q. [37] ทำการศึกษาการเจือทินลงในอินเดียมทินออกไซด์ด้วยเทคนิค 
โซลโวเทอร์มอล จากการผสมสารละลายตังต้นอินเดียมซัลเฟ่ต (In(S04)j) กับ สารละลายทินคลอ 
ไรด์ (SnCl4) ที่อ ัตราส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 9:1 โดยหยดสารละลายแอมโมเนีย (NHj) ลง 
ไปในสารละลายผสมตั้งต้นขณะทำการปีนกวนที่ความเร็วรอบในการปีนกวนเป็น 300 รอบต่อนาที 
เป็นเวลา 40 นาที เพื่อทำการตกตะกอน ทำการศึกษาผลของอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ และค่า pH 
ของสารละลายขณะตกตะกอน ผลการศึกษา พบว่า พบการปะปนกันระหว่างวัฎภาคของ ITO และ 
รท30.4 ท่ี pH เท่ากับ 6 และเมื่อ pH ของสารละลาย เท่ากับ 9 จะพบวัฎภาคของ ITO เท่าบัน โดยเมื่อ 
ทำการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิตํ่ากว่า 250 องศาเซลเซียส ผงละเอียดที่ไต้มีสีเหลืองอ่อนและเกิดวัฎ 
ภาคของ InOOH ปะปนกับ ITO แต่เมื่อทำการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงกว่า 250 องศาเซลเซียส ผง 
ละเอียดเปลี่ยนไปเป็นสีนำเงิน และไม่พบการวัฏภาคของ InOOH เกิดขึน มีเพียงวัฎภาค ITO ท่ีมี 
โครงสร้างเป็นแบบคิวบิกเท่าบัน

Ki. Y.M. และคณะ [39] ศึกษาวิธีการเตรียมและควบคุมขนาดอนุภาค ITO จากสารละลายตัง 
ต้น InCl3.4H20  และ SnCl4.5H20  โดยเทคนิคการตกตะกอนร่วมด้วยสารละลายแอมโมเนีย (NHj) 
แล้วทำการศึกษาผลของอุณหภูมิการแคลไซน์ (ทำการเผาแคลไซา]ในช่วง 400-700 องศาเซลเซียส) 
และ ค่า pH ของสารละลาย (pH = 6.75-10.13) พบว่า อินเดียมทินออกไซด์มีขนาดอนุภาคใหญ่ขน 
เมื่ออุณหภูมิการแคลไซน์เพิ่มฃึน ในขณะที่ จะมีขนาดอนุภาคเล็กลงเมื่อ pH ของสารละลายลดลง 
โดยที่ pH ของสารละลายเท่ากับ 6.75 อินเดียมทินออกไซด์จะมีขนาดอนุภาค 20 นาโนเมตร และมี 
โครงสร้างเป็นเฮกซะโกนอล เมื่อเพิ่ม pH ของสารละลายเป็น 9.75 พบว่า อินเดียมทินออกไซด์มี 
ขนาดอนุภาค 60 นาโนเมตร และมีโครงสร้างเป็นแบบคิวบิก

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 

http:6.75-10.13


บทที 3

การดำเนินงานวิจัย

3.1 สารเคมี
1. อินเดียมคลอไรด0, (InClj) ของบริษัท Aldrich สห'พันธรัฐเยอรมันนี ความบริสุทธิ๙98%
2. ทินคลอไรด์ (SnCl2.2H20 )  ของบริษัทเมอร์ค (Merck) สหพันธรัฐ เยอรมันนี 

ความบริสุทธี้ 98%
3. สารละลายแอมโมเนียเข้มข้น 65% (Conc.NHj) ของบริษัท CARLO ERBA
4. แอ1ชิติลแอซีโตน (Acethyl Acetone (CsH80 2))  ผลิตโดยบริษัท Laboratory Rasayan
5. น่ามันพาราฟิน ( parafin o i l )

3.2 เครื่องมือและอปกรณ ์
1. บริภัณฑเครื่องแก้ว
2. แท่งแม่เหล็กสำหรับกวน
3. เทอร์โมมิเตอร์
4. ครู,ซิเบิล,ชนิด'พอสแลนและอะลูมิ'นา
5. เครองเทอรโมกราวิเมตริกอนา เลเซอร (Thermogravimetric Analyzer: TGA)

บริษัท Perkin Elmer รุ่น Pyris 1 TGA
6. เครื่องดิฟเฟ่อเรนเชียลเทอมอลลอนาไลเซอร์ (Differential Thermal Analyzer: DTA)

บริษัท Perkin Elmer รุ่น DTA 7
7. เครื่องวัดการเลียวเบนรังสีเอกซ์ (X-ray Diffractrometer: XRD) บริษัท Brucker AXS 

GmbH รุ่น D8 Advance
8. เครื่องฟูเรียร์ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ (Fourier Trasform Infrared 

Specrophotometer: FT-IR) บริษัท Perkin Elmer รุ่น FTIR Spectrum GX
9. กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope: SEM) รุ่น LEO 

1455 VP บริษัท LEO Electron Microscope
10. เตาเผาสาร บริษัท Thennolyne รุ่น Furnace 6000
11. เครื่องช่ังนำหนักอย่างละเอียด4 ตำแหน่งบริษัท Denver Instrument รุ่น TC - 254
12. ตู้อบ บริษัท Fisher Scientific รุ่น Isotemp
13. ถุงเซลโลเฟน (cellophane bag)
14. เครื่องให้ความร้อนชนิดแผ่น (Hot plate) บริษัท Fisher Scientificเอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



46

3.3 ข ั้นคอนดำเนินงานวิจ ัย
1. รวบรวมข้อมูลทางทฤษฎีและการวิจ ัยที่เก ี่ยวข้องกับการเตรียม การพัฒนาผงอินเดียมทิน 

ออกไซด์ที่มีการศึกษาในปีจจุบันและในอดีตที่ผ่านมา
2. ศึกษาข้อมูลทางทฤษฎีและงานวิจัยที่เกี่ยวข้องกับการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์
3. จัดเตรียมเคริ่องมือ วัตถดิบ และสารเคมี
4. ออกแบบกระบวนการและขันตอนการทดลองอย่างมีประสิทธิภาพ พร้อมทั้งการวิเคราะห์ 

สมบัติของอินเดียมทินออกไซด์
5. เตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์ด้วยวิธีการตกตะกอนร่วมที่สภาวะต่างๆ
6. ว ิเคราะห ์การเปลี่ยนแปลงทางความร้อนและการเปลี่ยนวัฎภาคของเจลตังต้นอินเดียมทิน 

ออกไซด์
7. วิเคราะห์และตรวจสอบเกี่ยวกับโมเลกลของเจลตั้งด้นและผงอินเดียมทินออกไซด์
8. วิเคราะห์องด์ประกอบพืนฐานและโครงสร้างของผงอินเดียมทินออกไซด์ด้วยเครื่องวัดการ 

เลียวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD)
9. ตรวจสอบ วิเคราะห์ และศึกษาเกี่ยวโมเลกลของผงอินเดียมทินออกไซด์

10. วิเคราะห์ความสัมพันธ์ระหว่างค่าที่วิเคราะห์ไต้เบืองต้นกับสภาวะต่างๆ ในการเตรียมผง 
อินเดียมทินออกไซด์

11. สรุปผลการเตรียมผงอินเดียมทินออกไซด์

3.4 การทดลอง

3.4.1 การเตรียมโซลขั้งต้นอินเดียมทินออกไซด์ที่อัตราส่วนค'ไง ๆ
ทำการเตรียมสารละลายโซลตังต้นของอินเดียมทินออกไซด์ที่ส ัดส่วนโดยโมลของอินเดียมต่อ 

ทิน (In : รท) เป็น 1:1 7:3 8:2 และ 9:1 ปริมาตร 100 มิลลิลิตรดามขั้นตอนตังนี้
1. ชังอนเดียมคลอไรด ( Indium chloride: InCl3 ) และทินคลอไรด (Tin chloride: SnClr 2H20 ) 

ตามอัตราส่วนโดยโมลต ่างๆ( In : รท = 9:1 7:3 8 :2 และ 1:1 ) ตามตารางท ี่3.1
2. น่าสารที่ชั่งไว้ในข้อ 1 ละลายในอะซิติลอะซิโตน ( Acethylacetone: CsHa0 2) ปริมาตร 100 

มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิห้อง
3. เทสารละลายที่ไต้ในข้อ 2 ลงในขวดก้นกลมขนาด 250 มิลลิลิตร
4. ทำการรีฟลักซ์สารละลายที่อ ุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส ที่เวลาในการรีฟลักซ์ดังน่ คือ 8 10
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Hot plate

สารละลายโซลต ั้งด ั้นของอ ิน เด ียมท ินออกไซด ์ท ุกความเข ้มข ้นท ี่เตร ียมได ้ จะถูกน ํๅไปใช้เป็น 
สารละลายตั้งต้น (Precusor solution) ในการตกตะกอนด้วยลุงเซลโลเฟน เพื่อใช้ในการเตรียมผง 
ละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ต่อไป

คารางที่ 3.1 นาหนักของอินเดียมคลอไรด์ (InClj) และ ทินคลอไรด์ (SnCl, .2H20 )  ที่ใช้ในการ
เตรียมสารละลายโขลของอินเดียมทินออกไซด์ (Indium Tin Oxide Sol Solution) 
ที่อ ัตราส่วนต่าง ๆ

อัคราส่วน นำหนัก (กรัน)
InClj SnCl2. 2HzO

1:1 1.0845 1.1282
7:3 0.7591 0.3384
8:2 0.8675 0.2256
9:1 0.9760 0.1128

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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เติมแอซิติลแอชีโตน ปริมาตร 100 ml

รีฟลักซ์ 8 10 12 ชั่วโมง อุณหภูมิ 80 °c

สารละลายโซลตังต้น

รูป'ท่ี 3.2 ขันตอนการเตรียมสารละลายโชลตังต้นอินเดียมทินออกไซด์ [20-22]

3.4.2 การเดรียมสารฉะลเยแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ที่มีความเข้มข้น 1 โมฉไร์ (1 M NH^OH)

1. ป ิเปตสารละลายแอมโมเนียเข้ม1ข้นปริมาตร 8.33 มิลลิลิตร ใส่ลงในขวดวัดปริมาตรขนาด 
100 มิลลิลิตร

2. ปริบปริมาตรสารละลายด้วยน่ากลั่นจนถึงขีดบอกปริมาตร
3. สารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ที่ม ีความเข้มข้น 1 โมลาริ ที่ได้จะถูกนำมาใช้ในการ 

ตกตะกอน

ปิเปต NH365% ปริมาตร 8.33มิลลิลิตร 
ใส่ลงในขวดวัคปริมาตรขนาด 100 ml

เจือจางด้วยน่ากลั่นจนถึงขีดบอกปริมาตร

รูปที่ 3.3 แผนภาพขันตอนการเตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮครอกไซด์เข้มข้น 1 โมลาริ [19,21]

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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3.4.3 การเตรียมP( งอินเสียมทินออกไซด์โดยวิธีการดกตะกอนแบบใช้เยื่อเถือกผ่าน
1. ปิเปตสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ที่ม ีความเข้มข้น 1โมลารัปริมาตร 8 0 มิลลิลิตร 

ใส่ลง1ในบึกเกอร1ใ)นาด 150 มิลลิลิตร ที่ตังอยู่บนเครื่องปีนกวน
2. นำถุงเซลโลเฟนที่ภายในบรรจุด้วยสารละลายโซลของอินเดียมทินออกไซด์ปริมาตร 20 

บิลลิลิตร และ แท่งแม่เหล็ก จุ่มลงในบีกเกอร์ที่ม ีสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ที่ม ีความ 
เข้มข้น 1โมลารั ปริมาตร 80 มิลลิลิตร

3. ใช้ elastic rubber ช่วยในการยืดและพยุงถุงเซลโลเพ่นกับบึกเกอร์ ดังรูปที่ 3.4

4. เปิดเครื่องปีนกวน และ ทิงไว้ให้เกิดการตกตะกอนนาน 24 ชั่วโมงเพื่อให้เก ิด การตกตะกอน 
อย่างสมบูรณ ์ฑดสอบด้วยการหยดสารละลายแอมโมเน ียมไฮดรอกไซด์เจ ือจาง 2-3 หยดถ้าไม่มี 
ตะกอนเกิดขึนแสดงว่าการดกตะกอนเกิดขึ้นอย่างสมบูรณ์แล้ว

5. ตะกอนท ี่ได ้รวมท ังสารละลายท ี่อย ู่ในถ ุงเซลโลเพ ่นมาเหว ี่ยง ด ้วยเคร ื่องห ม ุน เหวี่ยงที่ 
ความเร็ว 3000 รอบต่อนาที เป็นเวลา 20 นาที

6. เทชันสารละลายทิง และทำการล้างตะกอนครังแรกด้วยแอมโมเนียมไฮครอกไซด์เจือจาง 
เข้มข้น 0.1 M จำนวน 3 ครัง

7. ล้างด้วยนำกลั่น จำนวน 5 ครัง
8. ล้างตะกอนด้วยอะซิโตน 1 ครั้ง เพื่อทำให้ตะกอนแห้งเร็วขึ้น แล้วนำตะกอนที่ได้ไปอบที่ 

อุณหภูม 80 องศาเซลเซียส จนตะกอนแห้ง เป็นเวลา 24 ชั่วโมง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 
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7. นำตะกอนที่ได้ไปเผาแคลไซน์ 600 700 และ 800 องศาเซลเซียส เพื่อให้ได้ผงอินเดียมทิน 
ออกไซด้ท ี่อย ู่ในวัฎภาคท ี่ต ้องการโดยมีการรบกวนจากอินเด ียมออกไซด์และท ินออกไซด์ท ี่ไม ่ 
เกิดปฏิกิริยาน้อยทีสุด

3.5.1 กไรกึกนาสัดส่วนโดยโ'มลฃองอินเดียมต่อทิน
การศ ึกษาผลของส ัดส ่วนโดยโมลอ ิน เด ียมต ่อท ินของเจลต ังต ้นอ ิน เด ียมท ินออกไซด ์ จะ 

ทำการศึกษาทังหมด 4 สัดส่วน คือ 1:1 7:3 8:2 และ 9:1 ซึ่งอัตราส่วนโดยโมลตังกล่าวแสดงไว้ใน 
ตารางที่ 3.1

3.5.2 การกึกษนวถาในการเกิดปฏิกิริยา
การศึกษาผลของเวลาในการเกิดปฏิกิริยา ของเจลตังต้นอินเดียมทินออกไซด์ ทำการศึกษาเวลา 

ในการเกิดปฏิกิริยาทังหมด 3 เวลา คือ 8 10 และ 12 ชั่วโมง ตามลำดับ

3.5.3 การศึกษาอุณหภูมิในการแคลไซน์
ทำการเผาแคลไซน์เจลตั้งด้นอินเดียมทินออกไซด์ ที่อุณหภูมิ 600 700 และ 800 องศาเซลเซียส 

โดยกำหนดอัตราเร็วในการเพิ่มอุณหภูมิ (Heating rate) เป็น 1.5 °c/min จนถ ึงอ ุณหภูม ิ400 องศา 
เซลเซียส แช่ไว้ในอุณหภูมิที่กำหนดเป็นเวลา 1 ชั่วโมง แล้วเพิ่มอุณหภูมิด้วยอัตราเร็วในการเพิ่ม 
อุณหภูมิ (Heating rate) เป็น 5 °c/min จนถึงอุณหภูมิที่ทำการศึกษา คือ 600 700 และ 800 องศา 
เซลเซียส จากนันแช่ไว้ในอุณหภูมิที่กำหนดเป็นเวลา 1 ชั่วโมง จึงปล่อยให้เย็นตัวลงด้วยอิสระใน 
เตาเผาจนถึงอุณหภูมิห้องตังแสดงไว้ในรูปที่ 3.5

oะ3TO(นิ
Q.Eผิ

time/hr.

(ก)เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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รูปท่ี 3.5 ความสัมพันธ์ระหว่างอุณหภูมิในการเผาและเวลาในการแคลไซน์เจลต้ังต้นอินเดียมทิน 
ออกไซด์ (ก) 600 °c (ข) 700 °c และ (ค) 800 °c

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



52

3.6 การพิสูจน์รอกลักษณ์ของผงละ!อ ียดอ ินเด ียมทินออกไซด์

3.6.1 การศึกษากเรเปลีขนแปลงทางความร้อนและการเปลีขนแปลงวัฏภาคของ 
ผงอินเดียมทินออกไซด์

ในกระบวนการเก ิดปฏ ิก ิร ิยาเคม ีหร ือการเปล ี่ยนแปลงทางโครงสร้างของสารน ั้นจะม ีการ 
เปลี่ยนแปลงทางความร้อนเกิดฃึน โดยความร้อนที่เปล ี่ยนแปลงไปนันสามารถตรวจวัดได้ด ้วย 
เทคนิคดิฟเฟอเรนเชียลเทอมอลอนาไลซีส (Differential thermal analysis: DTA) ส่วนพฤติกรรม 
การสลายตัวของสารเมื่อได้รับความร้อนสามารถวิเคราะห์ได้โดยใช้เทคนิคเทอร๙โมกราวิเมตริกอ 
นาไลซีส (Thermogravimretric analysis: TGA) ขอมูลทีจากวิเคราะห ทำให้ทราบถงอุณหภูมิ 
โดยประมาณในการเกิดปฏิกิริยาเคมีและการเปลี่ยนแปลงทางโครงสร้างของสาร โดยช่วงอุณหภูมิ 
ดังกล่าวจะใช้เป็นตัวกำหนดช่วงอุณหภูมิในการแคลไซน์เจลตั้งนั้นอินเดียมทินออกไซด์

ในงานวิจัยนีได้ทำการศึกษา การเปลี่ยนแปลงทางความร้อนและการเปลี่ยนแปลงวัฎภาคของ
เจลตังตันอินเดียมทินออกไซด์ด้วยเครื่อง TGA/DTA ที่มีสภาวะการวิเคราะห์ดังนี้

ช่วงอุณหภูมิในการแคลไซน์ 50 -  1200 °c
อัตราในการให้ความร้อน 10 °c /min
ปริมาณสารตัวอย่าง 2 0 -3 0  mg
บรรยากาศที่ใช้ในการวิเคราะห์ ออกซิเจน

3.6.2 การศึกษาโครงสร้างผลึกของผงละเอียดอินเดียงเทินออกไซด์ด้วยเครื่องเอ็กซเรย์ดีฟ
แฟรคโค มิเตอร์ ( XRD)

เจลต ังต ้น อ ิน เด ียม ท ิน ออกไซ ด ์ท ี่ผ ่าน กระบ วน การแคลไซ น ์แล ้ว  จะน ำม าตรวจพ สูจน ์ 
เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์เพ ื่อศึกษาสมบัติทางโครงสร้างชนิดและปริมาณ 
โครงสร้างที่เกิดขืน โดยทำการวิเคราะห์เพื่อดูการจัดเรียงตัวของระนาบผลึกของผงละเอียดอินเดียม 
ทินออกไซด์ เนื่องจากผลการตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่แสดง 
ในรูปของความส้มพันธระหว่างความเข้ม (Intensity: 1) กับค่ามุม 26 มีความเฉพาะเจาะจงต่อ 
โครงสร้างของผลึกแต่ละชนิด

ในงานวิจัยนีได้ทำการศึกษาสมบัติทางโครงสร้าง ชนิดและปริมาณโครงสร้างที่เกิดขืน โดย 
ทำการวิเคราะห์เพื่อดูการจัดเรียงตัวของระนาบผลึกของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ด้วยเครื่อง 
เอ็กซเรย์ดิฟแฟรคโตมิเตอร์ (X-ray Diffractrometer: XRD) ที่มีสภาวะการวิเคราะห์ตังนี 

แหล่งกำหนดรังสี CuKoc
พลังงานที่ใช้ในการผลิตรังสีเอ็กซ์ 30 kV
กระแส 30 mA

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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20 เริ่มต้น -  สินสุด 
อัตราการสแกน 
Time/ step

20°-80°
0.1 deg/min 
3 min

3.6.2.1 การคำนวณหาค่าแลรๆทิชพารามิเตอร์ (Lattice parameter)
สำหรับค่าแลชทิชพารามิเตอร์ขอโครงสร้างผลึกของอินเดียมทินออกไซด์(ITO) ที่มีระบบผลึก 

เป็นแบบคิวบิก สามารถคำนวณไต้จากสมการ

(3.1)

เมื่อ hkl คือ ระนาบผลึก
a คือ แลดทิซพารามิเตอร์ ซึ่งอยู่ในระนาบผลึกแบบคิวบิก

มีลักษณะของหน่วยเซลล์ (Unit cel!) ดังนี a = b = c a  = |3 = y 
A คือ ค่าความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ 
0 คือ มุมของการเลี้ยวเบน

3.6.2.2 การคำนวณหาขนาดอนุภาค (Partice! size)
การคำนวณหาขนาดอนุภาคของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ (ITO) สามารถคำนวณหาไต้ 

จากสมการของเชียเรอร์ (Scherer equation) ดังสมการที่ 3.2

0.89X, 
pcos 0

(3.2)

เมื่อ D คือ ขนาดอนุภาค
X  คือ ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์น.5406 อังสตรอม)
P คือ ความกว้างของพีกที่ความสูงครึ่งหนึ่งของความสูงของฟิก 

(FWHM)

3.6.3 การวิเคราะห์และตรวจสอบเกี่ยวอับโมเลกุลของอินเดียมทินออกไซด์ด้วยเครื่อง,พ่เ'รยร์ 
ทรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์ (Fourier Transform Infrared Spectrometer: FT-IR)

สืกษาและวิเคราะห ์ประเภทของสาร และหม ู่ฟ ิงก ์ช ันซ ึ่งเป ็นล ักษณ ะเฉพาะของแต่ละ 
พันธะ โดยจะทำการวิเคราะห์ด้วยเครื่องฟูเรียร์ฑรานฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์(FT-IR)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ด้วยการอัดสารตัวอย่างผสมกับผงโพแทสเซียมโบรไมด์ (KRr) และอัดลงบนแผ่น transparent 
disk ที่ความคันสูง สเปกตรมที่ได้จากเทคนิคนี้จะอยู่ในช่วงระหว่าง 400 -  4000 cm'1

3.6.4 การครวจสอบโครงสร้างทางจูลภาคของผงคะเอียดอินเดียนทินออกไซด์ (ITO) ด้วย 
กล้องจูคทรรศน์อ ิเล ีกดรอนแบบส่องกราด (SEM)

ผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ท ี่ผ ่านการเผาแคลไชนิ จะนำศึกษาโครงสร้างในระดับจุลภาค 
ด้วยกล้องจุลทรรนิอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) ที่มีกำลังขยาย 10,000 เท่า (Magnification = 
lOOOOx) และ 50,000 เท่า (Magnification — 50000x)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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บทที่ 4

ผลการทดลองและอภิปรายผล

ในบทนีจะเสนอผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลองที่ได้จากการเตรียมผงละเอียดของ 
อินเดียมทินออกไซด์ (ITO) โดยเจลตั้งด์นฃอง ITO จะนำมาตรวจสอบพฤติกรรมทางความร้อน 
เพื่อให้ทราบช่วงอุณหภูมิโดยประมาณสำหรับการเผาแคลไซน์ รวมทังศึกษาและวิเคราะห์ประเภท 
ของสาร และหมู่พ ิงก ์ช ันซ ึ่งเป ็นลักษณะเฉพาะของเจลตั้งต ้น ITO ผงละเอียด 1T0 ท ี่ผ่าน
กระบวนการเผาแคลไซน์แล้วจะนำมาศึกษาและวิเคราะห์ประเภทของสาร และหมู่พิงก์ชันของสาร 
อีกครังหนึ่งเพ ื่อนำมาศึกษาการเปลี่ยนแปลงวัฎภาคของ ITO ก่อนและหลังการเผาแเคลไซน์
ร่วมกับตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์

4.1 ล ักษณ ะทางกายภาพของเจลคั้งด้น ITO ก ่อนการเผาแคถไซน์และหลังการเผาแคล  
ไซน์

(ค) 700 °c
ร ูปท ี่4.1 ลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งต้นของ ITO ที่สัดส่วนโดยโมล Iท:รท (7:3)

ณ เวลาเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง (ก) ก่อนการเผาแคลไซน์ และ (ข-ง) หลังการเผาแคลไซน์
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เจลตั๋งต ้นของ ITO ท ี่เตรียมได้จากกระบวนการโซลเจล และตกตะกอนด้วยเทคนิคการ
ตกตะกอนผ่านถุงเซลโลเฟนมีลักษณะทางกายภาพเป็นผงสีเหลืองอ่อน ดังรูปที่ 4.1 (ก) แต่เม่ือนำ 
เจลตั้งต ้นไปเผาแคลไซน์ท ี่อ ุณหภูม ิ 600 700 และ 800 องศาเซลเซ ียส พบว่า ผงหลังการเผาแคล 
ไซน์มีสีเหลืองเข้มขึ้นแต่ลักษณะทางกายภาพทั่วไปยังคงคล้ายกับของเจลตั้งด้น 1TO ดังรูปท่ี 4.1 
(ข-ง) ทังนีเนื่องจากในกระบวนการเผาแคลไซน์จะทำให้เกิดการเปลี่ยนแปลงทางความร้อนของเจล 
ตังต้นในสองรูปแบบ แบบแรกคือเกิดการสลายตัวทางความร้อนของสารประกอบอินทรีย์และแบบ 
ที่สองคือการที่สารตังต้น อินเดียมและทินเกิดการแพร,เข้าหากันและทำปฏิกิริยาทางความร้อนเกิด 
เป็นสารประกอบออกไซด้ ลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งด้น ITO ก่อนการเผาแคลไซน์และหลัง 
การเผาแคลไซน์ที่สัดส่วนอื่น  ๆ ให้ผลสอดคล้องกัน ดังแสดงในภาคผนวก ก

4.2 ผลการตรวจสอบพฤต ิกรรมทางความร้อนใ)องเจลตงตนอินเด ียมท ินออกไซด  ์
ก่อนการแคลไซน์

การศ ึกษาพฤติกรรมการสลายต ัวทางความร้อนด้วยเทคน ิคเทอร้ไมกราวิเมตริกอนาไลซีส 
(TGA) และเทคนิคดิฟเฟอเรนเชียลเทอมอลอนาไลซีส (DTA) จะทำให้ทราบข้อมูลการสลายตัวทาง 
ความร้อนในการเกิดปฏิกิริยาและการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างของสาร โดยข้อมูลการศึกษาดังกล่าว 
จะนำมาใช้ในการกำหนดช่วงอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ของเจลตั้งด้นอินเดียมทินออกไซด์

DTG %/min DTA uV/jng

รูปที่ 4.2 แผนภาพ TGA/DTA ของเจลตั้งต้นอินเดียมทินออกไซด์ ที่สัดส่วนโดยโมล 
อินเดียมต่อทิน 9:1 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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รูปที่ 4.2 แสดงผลการวิเคราะห์เจลตังต้นอินเดียมทินออกไซด์ที่ส ัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อ 
ทิน 9:1 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง พบว่า มีการสูญเสียนื่าหนักและการเปลี่ยนแปลงทาง 
ความร้อนที่ 3 ช่วงอุณหภูมิ

ช่วงที่ 1 อุณหภูมิ 160-209 องศาเซลเซียส เป็นการเปลี่ยนแปลงแบบดูดกลืนพลังงานจาก 
การสูญเสียนำในเจลตังต้นและนำผลึกของ In(0H)3.H20  (สมการท ี่4.2) [19, 20, 21] โดยมีการ 
สูญเสียนำหนักเกิดขืนร้อยละ 2

ช่วงที่ 2 อุณหภูมิ 209-272 องศาเซลเซียส พบการเปลี่ยนแปลงแบบดูดกลืนพลังงาน 
เนื่องจากเกิดการเปลี่ยนแปลงทางความร้อนของ In(OH)3 กลายเป็น In6(0 )3(OH)12 [19, 20, 21] 
(สมการที่ 4.1-4.5) และมีการสลายตัวทางความร้อนของสารประกอบอินทรีย์บางส่วนจึงทำให้พบ 
การสูญเสียนาหนักถึงร้อยละ 22.25

ช่วงที่ 3 อุณหภูมิ 272-298 องศาเซลเซียส เกิดการปลี่ยนแปลงแบบดูดกลืนพลังงานเนื่องจาก 
เกิดการสูญเสียนำ และการเปลี่ยนแปลงทางความร้อนของ S n03H2 กลายเป็น รท02 และ 
0 2H.(OH)jIn -  รท(OH6).H2o  กลายเป็น (OH)3In -  S n03H2 [19, 21] (สมการที่ 4.6-4.9, 4.10) โดยมี 
การสูญเสียนื่าหนักร้อยละ 35.28

MO°C

Colloid —» In(OH) 3. H20
170°c

In(0H )3.H20  —»

6In(OH)3

In6(0 )3(0 H )12

3In2(0)(0H )4

240'c

269°c

330 c

In(OH)j + H20  

ln6(0 )3(0H )I2 

3In2(0)(0H )4 

3In20 3

(4.1)

(4.2)

(4.3)

(4.4)

(4.5)

290 "c

รท03แ 2 - > รท02 + h 20 (4.6)

5Sn02
425 °c

รท 5'0 9 + l/2 0 2 (4.7)

3 รท50 9
508 "c 5รท}05 + o. (4.8)
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รท3Os
590 °c

รท30 4 + 1/20, (4.9)

0 2H.(0H)3In -  รท(OH6).H20
200 °c

(OH)3In -  SnO,H, + H20 (4.10)

615 °c
(OH),In — SnOjH, - > In, 0 3 — SnO, (4.11)

หลังจากอุณหภูมิสูงขึ้นถึง 600 องศาเซลเซียส ไม,พบการสูญเสียนํ้าหนักของเจลตั้งต้น แต่จะ 
พบการเปลี่ยนแปลงพลังงานแบบคายความร้อนเกิดขึนอย่างชัดเจนที่ช่วงอุณหภูมิ 586-620 องศา 
เซลเซ ียส เน ื่องจากการเปล ี่ยนแปลงโครงสร้างในระด ับจุลภาคของสารประกอบออกไซด์ [21] 
สมการที่ 4.11 ดังนัน จึงเลือกช่วงอุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียส ในการเผาแคลไซน์เพ ื่อสังเกต 
และติดตาม การเปลี่ยนแปลงโครงสร้างทางจุลภาคและรูปแบบผลึกของผงละเอียด โดยการนำผง 
ละเอียดที่ได้ไปตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี 
เพื่อศึกษาการสลายตัวทางความร้อน และเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซีเพื่อศึกษาความบริสูทธิ๙ 
การเปลี่ยนแปลงโครงสร้างผลึก

4.3 การวิเคราะห ์และฅรวจสอบรกี่ยวก ับหม ู่ฟ ังก ์ช ันของผงละเอียดอ ินเด ียมทินออกไซด์ 
หลังการเผาแคลไซน ์
เมื่อทำการเผาแคลไซน์เจลตังต้น ITO ที่ช่วงอุณหภูมิต่างๆ และภายใต้สภาวะที่กำหนด (ทำการ 

แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียส) ผงละเอียด ITO ที่ได้จากการเผาแคลไซน์เจลดังต้น จะ 
ถูกนำมาวิเคราะห์และตรวจสอบหมู่พิงกํ’ชัน ในการวิเคราะห์หมู่ฟงก์ชันของผงละเอียดอินเดียมทิน 
ออกไซด์ทำโดยใช้เทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี โดยวิธีเตรียมเป็น KBr 
disc กับโพแทสเซียมโบรไมด์ (KBr) ได้สเปกตรัมดังแสดงในรูปที่ 4.3 ซึ่งมีตำแหน่งของแถบการ 
ดูดกลืนแสงที่สำคัญดังนี [25, 28, 30, 32-33]
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In:Sn เป็น 9:1 ณ อุณหภูมิการแคลไซน์ 700 °c

ตำแหน่งเลขคลื่น 3440 เกิดจากการสั่นแบบยืด1ของพันธะ 0 - H  
ตำแหน่งเลขคลื่น 1630 เกิดจากการสั่นแบบยืดของพันธะ รท H 
ตำแหน่งเลขคลื่น 490 เกิดจากการสั่นแบบยืดของ ร ท - o  
ตำแหน่งเลขคลื่น 539 เกิดจากการสั่นแบบยืดของ I n - o  
ตำแหน่งเลขคลื่น 567 เกิดจากการสั่นแบบงอของ I n - 0 - In 
ตำแหน่งเลขคลื่น 606 เกิดจากการสั่นแบบงอของพันธะรท- 0 - รท 
ตำแหน่งเลขคลื่น 740 เกิดจากการสั่นแบบงอของพันธะ รท- 0 - รท 
จากการวิเคราะห ์หนู่ท ิงกชันของผงละเอียดอินเดียมออกไซด์ ด้วยเทคนิค FT-IR พบว่า ผง 

ละเอียดอินเดียมทินออกไซด์เก ิดการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างเป็นสารประกอบออกไซด์ของ 10,0, 
และ รท02 แต่ยังคงพบแถบดูดกลืนที่แสดงการ สั่นแบบยืดของพันธะ o  -  H ที่ตำแหน่งเลขคลื่น 
3400 เกิดขึ้น เนื่องจากการที่สารตัวอย่างดูดความชื้นได้ดี [25, 28, 32-33]

4.4 ผลการตรวจพ ิส ูจน ์เอกลักษณ ์ของผงละเอ ียดอ ินเด ียนทินออกไซด์ด ้วยเทคนิค 
การเล ี้ยวเบนของรังส ีเอกซ์ (XRD)

4.4.1 การวิเกราะห์รูปแบบการเลี้ยวเบนของผงถะเอียดอินเดียมทินออกไซด์
เจลตั้งต้นที่ผ่านกระบวนการแคลไซน์ ภายใต้ช่วงอุณหภูมิและสภาวะเงื่อนไขที่กำหนด (ทำการ 

แคลไซน์ที่ช่วงอุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียส) จะถูกนำมาพิสูจน์เอกลักษณ์และการเปลี่ยนแปลง 
วัฎภาคของสาร ด้วยเทคนิคการเลียวเบนของรังสีเอกช์ รูปแบบการเลียวเบนของรังสีเอกซ์ที่ได้จาก 
การวิเคราะห์แสดงในรูปที่ 4.4

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



60

พลการตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์ผงละเอียด ITO ทุกความเข้มข้น ที่ผ่านกระบวนการเผาแคลไซน์ 
ท ี่สภาวะต่างๆ ตังแสดงในรูปที่ 4.4 พบว่าสอดคล้องกับรูปแบบการเสียวเบนมาตรฐาน (JCPDS) 
สามรูปแบบดังนี้

รูปแบบที่ 1 JCPDS หมายเลข 71-2194 ที่แสดงโครงสร้างแบบคิวบิกฃอง 1ท20 3 ซ่ึง 
สอดคล้องกับสมการสลายตัวทางความร้อนของเจลตั้งต้น ( ๒((วH)3.HjO) กลายเป็น ๒2(ว3ดังแสดง 
ในสมการที่ 4.1-4.5

รูปแบบที่ 2 JCPDS หมายเลข 71-652 ที่แสดงโครงสร้างแบบ เตตระโกนอล ของ รท02ซ่ึง 
สอดคล้องกับสมการสลายตัวทางความร้อนของเจลตั้งต้น (Sn03H2) กลายเป็น รท(ว-, ดังแสดงใน 
สมการที่ 4.6

รูปแบบที่ 3 JCPDS หมายเลข 39-1058 ที่แสดงโครงสร้างแบบคิวบิกของ 1ท2รท20 7.x ซ่ึง 
สอดคล้องกับสมการสลายตัวทางความร้อนของเจลตังต้น ( 0 2H .(0H )3In -  รท (OH 6). H 2 O)
กลายเป็น 1ท2รท2o 7.x ดังแสดงในสมการที่ 4.10 และ 4.11

ซึ่งการปรากฎขึ้นของ รท€>2และ ๒2รท20 7.x ทำให้เราทราบว่าการเจือเกิดได้ไม่สมบูรณ์แต่ 
จากการวิเคราะห ์ร ูปแบบการเล ี้ยวเบนมาตรฐานที่ไต ้พบว่า เก ิดป็ญหาในการแยกโครงสร้าง1ของ 
In2C>3 และ ๒2รท20 7.x เนื่องจากตั้งสองระบบมีโครงสร้างเป็นแบบคิวบิกที่มี'ขนาดผลึก1ใกล้เคียงกัน 
มาก ทำให้ตำแหน่งของการเลียวเบนของ 1ท2รท2 o  7. x เกิดที่องศาเดียวกันกับ 1ท20 3 เกือบทังหมด 
ยกเว ้นระนาบ(320) ท่ี 26 = 31.774 ของ 1ท2รท20 7.x แต ่ระน าบ(320)ไม,ใช่ระนาบหลักและยัง 
อาจจะถูกบดบังจากระนาบ (222) ซึ่งเป็นระนาบหลัก ถ ึงแม้ว ่าโครงสร้างทั้งสองจะมีขนาดที่ 
ใกล้เค ียงกันมากก็ตาม แต่ความหนาแน่นของอะตอมในแต่ละระนาบของผลึกนันมีความแตกต่าง 
กันอยู่มาก ทำให้อัตราส่วนของความเข้มของฟิกหลักนั้นมีความแตกต่างกันอยู่ในระดับที่สังเกตไค้ 
ดังบันการยืนยันโครงสร้างของ ๒20 3 และ 1ท2รท2(ว7.x สามารถทำได้โดยอาศัยผลการคำนวณของ 
อัตราส่วนความเข้มของพีกของระนาบหลัก ((222), (400), (622)) โดยโครงสร้างทังสองมีระนาบ 
(222) เป็นระนาบหลักที่ม ีความเข้มของฟิกสูงที่ส ุดเหมือนกันดังนั้น จึงสามารถแยกโครงสร้างทัง 
สองได้โดยการคำนวณอัตราส่วนความเข้มของฟิกหลัก (400)/(222) และ (622)/(222) ของสาร 
ต ัวอย่างเท ียบกับส ัดส ่วนของความเข ้มของระนาบดังกล ่าวเปรียบเท ียบกับรูปแบนการเส ียวเบน 
มาตรฐาน (JCPDS) [L9, 21 22, 26-30]

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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Tetragonal JCPDS file  No.71-652
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รูปที่ 4.4 (ซ)
เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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รูป 4.4 (ฎ)

รูปที่ 4.4 กราฟแสดงรูปแบบการเลียวเบนของรังสีเอกช์ที่อุณทภูมิการแคลไซน่' 600 700 และ
800°c (ก) 1:1 8h (ข) 1:1 10h (ค) 1:1 12h (ง) 7:3 8h (จ )7:3 10h (ฉ )7:3 12h (ช )8:2 8h 
(ซ) 8:2 10h (ณ) 8:2 12h (ญ) 9:1 8h (ฎ) 9:1 1 Oh (ฎ) 9:1 12h

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ฅารางท่ี 4.1 อัตราส่วนของระนาบ (400)/(222) และ (622)/(222) ของผง ITO ท่ีสัดส่วนโดยโมลและสภาวะต่าง ๆ

เวลาในการ 
เกิดปฏิกิริยา 

(hr.)

อุณหภูมิแคลไซน์ 
(๐C)

อัตราส่วนความเข้มของระนาบ (Intensity ratio of the plans)
1:1 7:3 8:2 9:1

(400)/(222) (622)/(222) (400)/(2.22) (622)/(222) (400)/(222) (622)/(222) (4001/(222) (622)/(222)

600 0.642 0.210 0.353 0.255 0.341 0.290 0.328 0.277
8 700 0.797 0.331 0.365 0.291 0.303 0.209 0.347 0.248

800 0.431 0.357 0.320 0.299 0.352 0.363 0.328 0.401
600 0.442 0.292 0.328 0.247 0.325 0.241 0.342 0.265

10 700 0.396 0.213 0.327 0.244 0.410 0.412 0.276 0.217
800 0.350 0.309 0.404 0.395 0.363 0.424 0.324 0.295
600 0.410 0.305 0.252 0.286 0.457 0.278 0.304 0.250

12 700 0.407 0.305 0.275 0.290 0.367 0.381 0.302 0.252
800 0.311 0.314 0.368 0.290 0.294 0.488 0.293 0.273

*** ln20 3 (JCPDS file No. 71-2194) (4005/(222) = 0.292,(622)/(222) = 0.228
In2Sn20 7.x (JCPDS file No. 39-1058) (400)/(222) = 1 1 (622)7(222) = 0.5

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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จากงานวิจัยที่ผ ่านมาและผลการคำนวณอัตราส่วนความเข้มพีกในระนาบหลัก'ของผงละเอียด 
ITO ที่ได้พบว่า เมื่อเกิดโครงสร้างที่บริสุทธิของ ๒2€>3 (JCPDS หมายเลข 71-2194) อัตราส่วน 
ระนาบของพีกหลักรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน ((400)/(222),(622)/(222)) จะมีค่าเท่ากับ 0.292 
และ 0.228 ตามลำดับในขณะที่ ถ้าเป็นโครงสร้างบริสุทธิ',ของ 1ท2รท20 7.x (JCPDS หมายเลข 39- 
1058)อัตราส่วนระนาบของพีกหลักรูปแบบการเลียวเบนมาตรฐาน ((400)/(222), (622)/(222)) จะมี 
ค่าเท่ากับ 1.0 และ 0.5 ตามลำดับ [19, 21] โดยพบว่าเม ื่อมีการเจือไอออนของทินเข ้าไปใน 
โครงสร้างหลักของอินเดียมจะทำให้อัตราส่วนของพีก ((400)/(222), (622)/(222)) มีแนวโน้ม 
เพิ่มขึนจาก 0.292 และ 0.228 ไปเป็น 1.0 และ 0.5 โดยจะไม่ปรากฎพีก (320) ของ ๒2รท2(ว7.x แด,ถ้า 
ปรากฏ พีก (320) แสดงว่าการเกิดเจลและการสลายตัวทางความร้อนเป็นไปตามสมการ ท่ี 4.10 และ 
4.11 ซึ่งจากผลการตรวจสอบและวิเคราะห์รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซีให้ผลดังนี้

ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 1:1 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง มีรูปแบบการ 
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกชสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนหมายเลข 7 1 -6 5 2  7 1 -2 1 94 และ 
39-1058 แต่ผลการคำนวณอัตราส่วนของระนาบของพีกหลักที่อ ุณหภูมิการเผาแคลไซน์ 600 700 
และ 800 องศาเซลเซียส พบว่า มีแนวโน้มใกล้เคียงกับโครงสร้าง 1ท20 3 (71-2194 และ 39-1058) ณ 
เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 และ 12 ชั่วโมง ผลการวิเคราะห้รูปแบบการเลียวเบนของรังสีเอกซ์และ 
ผลการคำนวณอัตราส่วนของระนาบของพีกหลักทุกช่วงอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ให้ผลสอดคล้อง 
กับ ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง

ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 7:3 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 10 และ 12 ชั่วโมง ทุก 
อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ ผลการวิเคราะห์รูปแบบการเสียวเบนของรังสีเอกซ์ พบว่า สอดคล้องกับ 
รูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 71-2194 และพีกหลักบางตำแหน่งยังคงสอดคล้อง 
กับรูปแบบการเลียวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 39-1058 เท่านัน เมื่อคำนวณอัตราส่วนของ 
ระนาบให้ผลเช่นเดียวกันกับที่อัตราส่วน 1:1 คือ มีค่าใกล้เคียงกับโครงสร้างของ 1ท20 3 ยกเว้นท่ี 
อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ 800 องศาเซลเซียส เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง ผลการคำนวณ 
อัตราส่วนของระนาบ (622)/(222) มีค่าใกล้เคียงโครงสร้าง ๒2รท2o 7.x

ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 8:2 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ทุกช่วงอุณหภูมิ 
การเผาแคลไซน ์ผลการวิเคราะห ์ร ูปแบบการเล ียวเบนของรังส ีเอกซ ี การคำนวณอัตราส่วนของ 
ระนาบของพีกหลัก ให้ผลเช่นเดียวกับที่สัดส่วนอินเดียมต่อทินเป็น 7:3 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 
10 ชั่วโมง ส่วนเวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 และ 12 ชั่วโมง นั้น ผลการวิเคราะห์รูปแบบการ 
เลียวเบนของรังสีเอกซียังคงสอดคล้องกับรูปแบบการเลียวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 71­
2194 และพีกหลักบางตำแหน่งสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 39­
1058 แต่จะพบพีกที่เก ิดขึนใหม่ที่ระนาบ (320) ท ี่อ ุณหภ ูม ิการเผาแคลไซน์700 และ 800 องศา
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หลักแล้ว พบว่า ท ี่อ ุณหภูม ิการเผาแคลไซน์ด ังกล ่าว อัตราส ่วนของระนาบ (622)/(222) มีค่า 
ใกล้เคียง 1ท2รท2€>7.x แสดงให้เห็นว่าที่สัดส่วนนีการแทนที่จะเกิดขึนไม่สมบูรณ์เพราะมีทินที่เจือลง 
ไปบางส่วนรวมตัวกับอินเดียมได้เป็นสารประกอบอินเดียมทินออกไซด์

ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 9:1 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ผลการ 
วิเคราะห์รูปแบบการเลียวเบนของรังสีเอกซ์ และการคำนวณอัตราส่วนของระนาบของพีกหลักมี 
แนวโน้มเหมือนกับที่สัดส่วนอินเดียมต่อทินเป็น 8:2 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ส่วน ณ 
เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 10 และ 12 ชั่วโมง ผลการวิเคราะห์รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกฃ์ 
ยังคงสอดคล้องกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 71-2194 และพีกหลักบาง 
ตำแหน่งสอดคล้องกับรูปแบบการเลียวเบนมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 39-1058 ในขณะที่การ 
คำนวณอัตราส่วนของระนาบของพีกหลักมีแนวโน้มใกล้เคียงกับโครงสร้างของ 1ท2(ว3

4.4.2 กไรวิเคราะห์ผลอุณหภูมิไนกไรแคลไซน์ที่มีต่อขนาคอนุภาคของ ITO
ขนาดอนุภาค (Particle size) ของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ (1TO) สามารถคำนวณ 

โดยใช้สมการของเชียเรอร้ (สมการที่ 3.2) แนวโน้มการเพิ่มขึนฃองขนาดอนุภาคอธิบายได้โดย 
อาศ ัยความส ัมพ ัน ธ ์ระห ว ่างอ ุณ ห ภ ูม ิ และค ่าคงท ี่อ ัตราใน ส มการของอาร ้เรเน ียส  (Arrhenius 
Equation แสดงไว้ในภาคผนวก ค) โดยพบว่า อุณหภูมิของการเผาแคลไซน์ มีผลต่อค่าคงที่อัตรา 
และอัตราการแพร'ของสาร เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน์สงขึ้น ค่าคงที่อ ัตรา และการแพร,ของสาร 
จะมีค่าสูงขึน [40] ผลของอุณหภูม ิการเผาแคลไซน์ท ี่ส ัดส ่วนโดยโมลอินเด ียมต่อท ิน ณ สภาวะ 
ต่างๆ ที่มีต่อขนาดอนุภาคของผงละเอียด 1TO แสดงไว้ในรูปที่ 4.5

650 700
T e m p e ra tu re  (°C)

850

รูปฑี4 .5 (ก)
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T e m p e ra tu re  (°C)

รูปท่ี 4.5 (ง)

รูปที่ 4.5 กราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างขนาดอนุภาคของ ITO กับอุณหภูมิการเผาแคลไซน์ 
ท ี่อ ุณหภ ูม ิ600700 และ 800 °c (ก ) 1:1 (ข) 7:3 (ค )8:2 (ง) 9:1

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ตารางที่ 4.2 แสดงขนาดอนุภาค (Particle size) ขนาดผลึก(Crystalline size) ของผงละเอียด ITO ท่ีสภาวะต่าง ๆ

เ ว ล า ใ น ก า ร  

เ ก ิด ป ฏ ิก ิร ิย า  

( ช ั ่ว โ ม ง )

อ ุอ เ ห ภ ูม ิใ น ก า ร  

แ ค ล ไ ซ น ์  

( ° ๑

อ ัต ร า ส ่ว น โ ด ย โ ม ล  1ท:รท

1:1 7 : 3 8 : 2 9 :1

ข น า ด อ น ุภ า ค  

( n m )

ข น า ด ผ ล ึก

(A)
ข น า ด อ น ุภ า ค

(ททา)
ข น า ด ผ ล ึก  

( n m )

ข น า ด อ น ุภ า ค  

( n m )

ข น า ด ผ ล ึก  

( n m )

ข น า ด อ น ุภ า ค  

( n m )

ข น า ด ผ  

( n m )

6 0 0 1 3 . 0 9 7 1 0 . 1 0 0 1 6 . 4 9 3 1 0 . 1 2 3 1 7 . 7 9 1 1 0 . 1 2 0 1 6 . 2 8 2 1 0 . 1 2

8 7 0 0 1 2 . 8 4 1 1 0 . 1 0 0 1 9 . 7 6 0 1 0 . 0 8 4 1 9 . 3 1 0 1 0 . 1 1 0 1 7 . 9 2 6 1 0 . 1 3

๐0 1 o
 

1 o 2 1 . 5 0 6 1 0 . 1 2 0 2 0 . 2 5 5 1 0 . 1 3 3 2 0 . 1 6 6 1 0 . 1 2 4 2 2 , 3 0 8 1 0 .1 3

6 0 0 1 4 . 0 1 1 1 0 . 1 2 6 1 5 . 6 4 5 1 0 . 1 2 0 1 9 . 4 3 6 1 0 . 1 0 7 1 6 . 1 6 0 1 0 .1 1

1 0 7 0 0 1 5 . 8 5 4 1 0 . 1 1 7 1 7 . 7 2 0 1 0 . 1 1 2 1 7 . 2 8 4 1 0 . 1 1 3 1 8 . 4 4 1 1 0 . 1 2

8 0 0 2 4 . 6 9 1 1 0 . 1 4 6 1 8 . 4 8 0 1 0 . 1 2 7 1 8 . 8 2 7 1 0 . 1 1 6 2 3 . 1 7 2 1 0 . 1 2

6 0 0 1 5 . 7 0 5 1 0 . 1 1 6 1 5 . 6 4 5 1 0 . 1 0 8 1 5 . 1 7 3 1 0 . 1 3 7 1 6 . 7 3 5 1 0 . 1 2

12 7 0 0 1 6 . 9 7 3 1 0 . 1 5 5 1 5 . 8 5 4 1 0 . 1 2 0 1 9 . 4 3 0 1 0 . 1 2 8 1 9 . 4 3 0 1 0 . 1 3

8 0 0 1 7 . 2 1 0 1 0 . 1 0 7 2 1 . 5 1 6 1 0 . 1 2 2 2 3 . 1 7 2 1 0 . 1 2 1 2 3 . 5 3 4 1 0 . 1 2 '
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เมื่อพิจารณารูปที่ 4.5 พบว่า ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 1:1 มีขนาดอนุภาคเพิ่มขึน 
เมื่ออุณหภูมิในการเผาแคลไซน์เพิ่มขึ้น ค่าคงที่อัตราและการแพร่ของ รท4+ มีค่าสูงขึน ส่งให้มีอัตรา 
การเต ิบโตของอน ุภาคส ูงข ืนด ้วย ซ ึ่งม ีแนวโน ้มเป ็นไปตามความสัมพ ันธ์ในสมการอาธ์เรเน ียส 
ยกเว้น ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ท ี่อ ุณหภูม ิในการเผาแคลไซน์700 องศาเซลเซียส ไม่ 
สอดคล้องตามความสัมพ ันธ์ของสมการอาธ์เรเน ียส จากการตรวจพิส ูจน ์เอกสักษณด้วยเทคนิค 
XRD จะเห็นว่า เมื่อคำนวณอัตราส่วนความเข้มของพีกหสัก ระนาบ (400)/(222) และ (622)/(222) 
พ บ ว่า อ ัตราส ่วน ของระน าบ  (400)/(222)ม ีด ่าเท ่าก ับ 0.797 ซ ึ่งม ีค ่าใกล ้เค ียงก ับระน าบของ 
โครงสร้าง 1ท2รท2(ว7.x เป็นสาเหตุให้พลังงานที่ใช้ในการขยายเกรนมีค่าลดลง (Grain Growth) [40] 
เนื่องจากพลังงานส่วนหนึ่ง ถูกนำมาใช้ในการเปลี่ยนแปลงโครงสร้าง ซึ่งการเปลี่ยนแปลงนิจะพบ 
อีกครัง ที่สัดส่วนอินเดียมต่อทินเป็น 8:2 ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ 700 องศาเซลเซียส ดังแสดงใน 
รูปที่ 4.5 (ค) ในขณะที่ ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 7:3 และ 9:1 มีแนวโน้มเป็นไปตาม 
ความสัมพันธ์ในสมการอาร้เรเน ียส คือ มีขนาดอนุภาคเพ ิ่มขืนเม ื่ออุณหภูม ิในการเผาแคลไซน์จ ิ <» ‘น

เพิ่มขืน

4.4.3 การวิเคราะห์ผลของสัดล่วงเโดยโมถอินเดียมต่อทินแถะเวลาในการเกิดปฏิกิริยาที่มีต่อ 
ขนาดอนุภาคของ ITO

EC
0»N
ฬิ
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CTJCL

รูปท่ี 4.6 (ก)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



74

รูปที่ 4.6 (ข)

£C
0?NพoบเรCL

Mole Ratio (เท:รท)

รูปท่ี 4.6 (ค)
รูปที 4.6 กราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างขนาดอนุภาคของผงละเอียด [TO ที่สัดส่วนต่าง  ๆ

กับเวลา1ในการเกิดปฏิกิริยา (ก) 600 °c (ข) 700°c (ค) 800 °c

ผลการคำนวณขนาดอนุภาคของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ท ี่ส ัดส่วนต่างๆ( 1:1 7:3 8:2 
และ 9:1) ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 10และ 12 ชั่วโมง เมื่อผ่านกระบวนการแคลไซน์แล้วแสดง
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ไว้ในตารางที่ 4.2 จากกราฟความสัมพันธ์ระหว่างขนาดอนุภาคของผงละเอียด ITO ที่สัดส่วนต่าง  ๆ
กับเวลาในการเกิดปฏิกิริยา ดังแสดงในรูปที่ 4.6 ขนาดของอนุภาคมีแนวโน้มเพิ่มขึน ตามสัดส่วน 
ของทินที่ลดลง ซ ึ่งสอดคล้องก ับการอธิบายโครงสร้างโดยการคำนวณสัดส ่วนของระนาบหลัก 
ดังกล่าวไว้ในหัวข้อ 4.4.1

4.4.4 การวิเคราะท์ผลของสัดส่วนโดยโนลอินเดียมค่อทินที่มีต่อขนไดผลึกและการเปถี่ยนแปลง 
โกรงสร้างของผงละเอียด 1TO

ขนาดของผลึกของผงละเอียด ITO ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทิน ( 9:1 7:3 8:2 และ
1:1) เมื่อผ่านกระบวนการเผาแคลไซน์ภายใต้สภาวะที่กำหนด (ทำการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 600­
800 องศาเซลเซียส)แล้ว จะถูกนำมาวิเคราะหัโดยใช้ค ่าแลตทิชพารามิเตอร์ของโครงสร้าง ซ่ึง 
สามารถคำนวณไต้จากสมการที่ 3.1 ดังแสดงในตารางที่ 4.3

รูปที่ 4.7 (ก)

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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10.16

10.15 

10.14­

10.13­

1 0 .12 ­

1 0 .1 1  - 

1 0 .10 ­

10.09­

10.08

7 0 0°c

รท Content (at%)

รูปที่ 4.7 (ข)

10.16

10.15

10.14

10.13

10.12

10.11

10 .1 0 ­

10,09-

รท Content (at%)

รูปท่ี 4.7 กราฟแสดงความสัมพันธ์ระหว่างค่าแลตทิชพารามิเตอร์ (a) เทียบกับความเข้มข้นของทิน 
เมื่อผ่านกระบวนการเผาแคลไซน์ (ก) 600 °c (ข )700 °c (ค )800 °c
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จากรูปที่ 4.7 เมื่อวิเคราะห์ผลของความเข้มข้นของทิน (at%) ที่ม ีต ่อค่าแลตทิชพารามิเตอร์ 
พบว่า ผลของความเข้มข้นของทินที่เจือเข้าไปในโครงสร์างของ 1ท2(ว3 จะมีความสัมพันธ์กับค่าแลต 
ทิชพารามิเตอร์เชิงเสันตรง เมื่อปริมาณความเข้มข้นของทินไม่เกิน 10% [29-31] และพบว่าค่าแลต 
ทิชพารามิเตอร์ท ี่คำนวณไต้เม ื่อเจ ือเข้าไปในโครงสร้าง 10,๐3นั้น จะม ีการเปล ี่ยนแปลงไปจากค่า 
แลตทิชพารามิเตอร์ของ IrLjOj เน ื่องมาจากค่ารัศมีไอออนของทินไอออน (รท4วิ และอินเดียม 
ไอออน (1ท3น์ม ีค ่า คือ 0.71 A และ0.81 A [2,29-31,36] ตามลำดับ การวัดค่ารัศมีไอออนของ Ir^Oj 
และ รท<ว2 วัดจากความยาวพันธะของ ร ท - 0  และ I n -  0  ซี่งมีขนาดของว่างออกตะฮีดรอลมีขนาด 
แตกต่างจากช่องออกตะฮึดรอลชนิดอน เน ื่องจากม ีโครงสร้างเป ็นค ิวบ ิก แบบ bixbyite ท่ีมี 
โครงสร้างบิดเบียว จึงทำให้ร ัศมีไอออนของ (1ท3+) และ (รท4+) ในช่องออกตะฮึดรอล ม ีขนาด 
แตกต่างจากรัศมีไอออนในช่องออกตะฮึดรอลในโครงสร้างอื่น ผลของการเจือที่ม ีต ่อค่าแลตทิช 
พารามิเตอร์และการเปลี่ยนโครงสร้างมี 3 ระดับ คือ ที่ปริมาณความเข้มข้นของทินที่เจือลงไปใน 
โครงสร้างของ 1ท2๐3 น้อยกว่า 5% (at%) [29-31] พบว่า ค่าแลตทิชพารามิเตอร์ที่คำนวณได้จะมีค่า 
ลดลงเนื่องจากรท4+ จะเกิดการแทนที่1ท3+ในช่องออกตะฮึดรอลส่งผล,ห้ความยาวพันธะระหว่าง 
รท กับ In มีค่าลดลง ในขณะที่ความยาวพันธะระหว่าง รท กับ 0  มีค่าเพิ่มขึ้น จึงทำให้เกิดการบิด 
เบี้ยวของ รท กับ 0  เพิ่มมากขึ้น สำหรับที่ปริมาณความเข้มข้นของทินเจือ 5-10% [29-31] พบว่า ค่า 
แลตทิชพารามิเตอร์ม ีส ูงข ึ้นเม ื่อปริมาณการเจือท ินเพ ิ่มมากฃึน ท ังน ี้เน ื่องมาจากความยาวพ ันธะ 
ระหว่าง รท กับ รท ยาวขึ้นในขณะที่ความยาวพันธะของ รท กับ 0  สันลง ทำให้ช่องออกฮึดรอล 
ระหว่าง รท กับ 0  มี การมีการบิดเบี้ยวที่น้อยลง เมื่อพิจารณารูปที่ 4.6 (ก)-(ง) ที่ปริมาณการเจือ ณ 
ความเข้มข้นของทินมากกว่า 10% [29-31] พนว่า ไม่มีดวามสัมพันธ์อย่างมีนัยสำคัญ ฒ ื่องจาก การ 
เจือในปริมาณที่มากเกินไปจะทำให้ม ี รท4+ บางส่วนที่ไม ่สามารถแทนที่เข ้าไปในโครงสร้างได้ 
ตกตะกอนอยู่ที่บริเวณขอบเกรนจึงเกิดการหลอมเหลวของ รท ที่บริเวณขอบเกรนในระหว่างทำการ 
เผาแคลไซน์ปรากฎการณ์'นีทำ1ให้ผล1ของปริมาณการเจือที่มีต่อโครงสร้างผลึกไม่เป็นความสัมพันธ์ 
เชิงเส้นตรง

4.5.9 การวิเกราะทวิงฉของอุณหภูม!นการแคลไซน์ท ี่ม ีฅ ่อการเปลี่ยนแปลงระนาบ (222)
โครงสร้างของผงละเอืยด ITO

รูปที่ 4.8 แสดงผลของอุณหภูมิการแคลไซน์ที่มีต่อการเลียวเบนของรังสีเอกซีของระนาบ (222) 
ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 9:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง หลังผ่านกระบวนการ 
เผาแคลไซน์ท ี่อ ุณหภูม ิ 600-800 องศาเซลเซียส พบว่า ท ี่อ ุณหภูม ิการเผาแคลไซน์ 600 องศา 
เซลเซียส การเลียวเบนของรังสีเอกซีของระนาบ (222) เก ิดขึนที่ตำแหน่ง 30.502 องศา เมื่อเพิ่ม 
อุณหภูมิการเผาแคลไซน์ เป็น 700 องศาเซลเซียส พบว่าเกิดการเลื่อนตำแหน่งของระนาบ (222) ไป 
ทางมุม 20 ที่สูงขึน (20= 30.580) แต่เมื่อเพิ่มอุณหภูมิเป็น 800 องศาเซลเซียสกับพบว่าตำแหน่งพีก

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ของระนาบ (222) เลื่อนไปทางมุม 20 ที่น้อยลง (20 = 30.500) ซึ่งสอดคล้องกับงานวิจัยที่ผ่านมาว่า 
[20] เม ื่อเพ ิ่มอ ุณหภูม ิการแคลไซน้ตำแหน่งพ ีกของระนาบจะเล ื่อนไปทางม ุมท ี่สูงฃึน จนกระทั่ง 
อ ุณหภูมิมากกว่า 700 องศาเซลเซียส ตำแหน่งพ ีกของระนาบดังกล่าวจะเลื่อนไปทางมุม 20 ท่ี 
น้อยลง ทั่งนี้เน ื่องมากจากทิศ'ทางการการเติบโต1ของผลึกที่ม ีแนวโน้มการเปลี่ยนแปลงการเติบโต 
จากระนาบ (400) เป็น (622) [20] ซึ่งสอดคล้องกับผลการคำนวณแนวอัตราส่วนของระนาบของฟิก 
หลักที่แสดงไว้ในตารางที่ 4.1 ท ี่พบว่าอัตรากาการเติบโตของผลึกในระนาบดังกล่าวมากขึ้น ณ 
อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส

ณเวลาการเกิดปฏิก ิร ิยา 10และ 12ชั่วโมงผลของอุณหภูมิการเผาแคลไชน้ที่มีต่อการเลียวเบน 
ของระนาบ (222) และการเปลี่ยนแปลงโครงสร้าง มีแนวโน้มคล้ายกับ ที่เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 
ชั่วโมง สำหรับผลของอุณหภูมิท ี่ส ัดส่วนและสภาวะอื่น  ๆ ให้ผลสอดคล้องกับที่ส ัดส่วน 9:1 ดัง 
แสดงในภาคผนวก (ง) และตารางที่ 4.3

f m/!
29 30 31

26/Degrees

- • -  600°c

—• —700°c 
-■*- 80O°C

32

รปที่ 4.8 การเลียวเบนของรังสีเอกซ์ฃองระนาบ (222) ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็ใเ 9:1 
ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



ตารางท่ี 4.3 แสดงตำแหน่ง (20) ค่า d-spacing และค่าแลตทิชพารามิเตอร์ของระนาบ (222)
สัดส่วนโดยโมล อุณหภูมิแคลไซน์ ตำแหน่ง (20) d-spacing (A) แลตทิชพารามิเตอร์(A)

(In:Sn) ( ° C ) 8 hr. 10 hr. 12 hr. 8 hr. 10 hr. 12 hr. 8 hr. 10 hr. 12 hr.
1:1 6 0 0 3 0 . 5 9 9 3 0 . 5 8 0 3 0 . 6 0 0 2 . 9 1 9 2 8 2 . 9 2 1 7 0 2 . 9 1 9 2 0 1 0 . 1 1 3 1 0 . 1 1 9 1 0 . 1 1 2

1:1 7 0 0 3 0 . 8 0 3 3 0 . 6 0 2 3 0 . 6 2 0 2 . 9 0 0 4 3 2 . 9 1 9 0 3 2 . 9 1 7 3 3 1 0 . 0 4 7 1 0 . 1 4 8 1 0 . 1 0 6

1:1 8 0 0 3 0 . 4 0 0 3 0 . 4 9 9 3 0 . 5 6 1 2 . 9 3 7 9 7 2 . 9 2 8 6 3 2 . 9 2 2 5 8 1 0 . 1 7 7 1 0 . 1 4 5 1 0 . 1 2 5

7 : 3 6 0 0 3 0 . 6 0 0 3 0 . 5 5 3 0 . 6 0 2 2 . 9 1 9 2 0 2 . 9 2 2 8 5 2 . 9 1 9 0 4 1 0 . 1 1 2 1 0 . 1 2 5 1 0 . 1 1 2

7 : 3 7 0 0 3 0 . 6 4 8 3 0 . 7 0 3 0 . 6 2 0 2 . 9 1 4 7 7 2 . 9 1 9 1 2 2 . 9 1 7 3 3 1 0 . 1 0 0 1 0 . 1 1 2 1 0 . 1 0 6

7 : 3 8 0 0 3 0 . 4 9 9 3 0 . 5 2 3 0 . 5 9 8 2 . 9 2 8 6 3 2 . 9 1 9 5 0 2 . 9 1 9 3 8 1 0 . 1 4 5 1 0 . 1 1 3 1 0 1 1 3

8 : 2 6 0 0 3 0 . 5 8 0 3 0 . 6 0 0 3 0 . 5 0 0 2 . 9 2 1 0 7 2 . 9 1 9 1 7 2 . 9 2 8 5 2 10.1  19 1 0 . 1 1 2 1 0 . 1 4 5

8 : 2 7 0 0 3 0 . 6 4 0 3 0 . 6 4 0 3 0 . 6 0 0 2 . 9 1 4 7 7 2 . 9 1 5 5 3 2 . 9 1 9 2 1 1 0 . 1 0 0 1 0 . 1 0 0 1 0 . 1 1 3

8 : 2 8 0 0 3 0 . 5 0 1 3 0 . 5 9 9 3 0 . 4 9 6 2 . 9 2 8 4 9 2 . 9 1 9 2 7 2 . 9 2 8 9 2 1 0 . 1 4 4 1 0 . 1 1 3 1 0 . 1 4 6

9 :1 6 0 0 3 0 . 5 0 2 3 0 . 6 0 1 3 0 . 5 9 9 2 . 9 2 8 3 4 2 . 9 1 9 1 1 2 . 9 1 9 2 9 1 0 . 1 4 4 1 0 . 1 1 2 1 0 . 1 1 3

9:1 7 0 0 3 0 . 5 8 0 3 0 . 6 4 8 3 0 . 6 0 1 2 . 9 2 1 0 6 2 . 9 1 4 7 7 2 . 9 1 9 0 7 1 0 . 1 9 9 1 0 . 1 0 0 1 0 . 1 1 2

9:1 8 0 0 3 0 . 5 0 0 3 0 . 5 0 0 3 0 . 5 0 6 2 . 9 2 8 5 3 2 . 9 2 8 5 3 2 . 9 2 7 9 8 1 0 . 1 4 5 1 0 . 1 4 5 1 0 . 1 4 2

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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4.5 ผลการครวจสอบโครงสร้างในระด ับจุลภาคของผงละเอียด ITO ด ัวยกล้อง 
จุลทรรคน ์อ ีเล ็กครอนแบบส่องกราด (SEM)

(ก) (ข )

(ค) (ง)

รูปท่ี 4.9 ภาพถ่าย SEM ของผงอินเดียมทินออกไซด์ เมื่อตกตะกอนด้วยเทคนิคไทเทรด ที่ผ่านการ 
เผาแคลไซน์ท ี่อ ุณหภูม ิ700 องศาเซลเซียส ณ เวลาในการ เกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง 
โดยมีสัดส่วนของอินเดียมและทินเท่ากับ (ก) 1:1 (ข )7:3 (ค) 8:2 (ง) 9:1

ภาพที่ 4.9 แสดงภาพถ่ายโครงสร์างระดับจุลภาคของผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์เม ื่อ
ตกตะกอนโดยใช้เทคนิคการไทเทรด ที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส ณ เวลา 
ในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง พบว่าจะสังเกตเห็นการรวมตัวกันเป็นกลุ่มก้อนของอนุภาด ITO อย่าง 
ช ัดเจนซึ่งอนุภาคของผงละเอียด ITO ที่สัดส่วนโดย'โมล In:Sn เป็น 1:1 7:3 8 :2 แ ล ะ9:1 มีขนาด 
อนุภาคเฉลี่ย เท่ากับ 22, 43, 71 และ 133 นาโนเมตร ตามลำดับ ซึ่งสอดคล้องกับผลจาก XRD ท่ี 
พบว่าแนวโน้มของขนาดอนุภาคจะใหญ่ข ึ้นเม ื่อส ัดส ่วนของทินน ้อยลง แต่เม ื่อพิจารณาขนาดที่ 
คำนวณได้จาก XRD โดย1ใช้สมการของเชียร์เรอร์เท ียบกับขนาดที่ได้จากภาพถ่าย SEM พบว่าค่าท่ี 
ได้จากการคำนวณยังมีความผิดพลาดอยู่ เนื่องจากข้อจำกัดของสมการของเชียร์เรอร์ที่จะมีความถูก 
ต ้องส ูงเม ื่ออน ุภาคมีล ักษณะเป ็นรูปทรงกลม ม ีการกระจายต ัวของอน ุภาคส ูง แต่ฃอง ITO ท่ี
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สังเคราะห๙ได้ยังมีการรวมตัวกันเป็นกลุ่มก้อน ทำให้ขนาดอนุภาคที่คำนวณจาก XRJD ไม่สามารถใช้ 
บอกขนาดอนุภาคที่ถูกต้องได้ แต่ใช้ไต้ดีในการบอกแนวโน้มของขนาดอนุภาค

tM R ffe C M tl 0 ย  16 OfcV XRO.OOO IOOf“ w o it» 3 m m

(ค) (ง)
รูปท่ี 4.10 ภาพถ่าย SEM ของผงอินเดียมทินออกไซด์ เมื่อตกตะกอนผ่านเยื่อเสือกผ่าน ที่ผ่านการ 

เผาแคลไซน์ที่อ ุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส ณ เวลาในการเกดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง
โดยมีสัดส่วนของอินเดียมและทินเท่ากับ (ก) 1:1 (ข )7:3 (ค) 8:2 (ง) 9:1

ภาพที่ 4.10 แสดงภาพถ่ายโครงสร้างระดับจุลภาคของผงละเอียดอินเดียมท ินออกไซด์เม ื่อ 
ตกตะกอนโดยใช้เทคาไคการไทเทรด ที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส ณ เวลา 
ในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ยังพบการรวมตัวกันเป็นกลุ่มก้อนของอนุภาค ITO โดยแนวโน้มการ 
เพิ่มฃึนฃองขนาดอนุภาคภาคให้ผลสอดคล้องกับเทคนิคการตกตะกอนด้วยเยื่อเลือกผ่าน แต่ขนาด 
อนุภาคที่ได้มีขนาดเล็กกว่าเมื่อเทียบกับการตกตะกอนด้วยเทคนิคการไทเทรต โดยมีขนาดอนุภาค 
เฉลี่ยที่สัดส่วน 1:1 7 :3 8 :2 แ ล ะ 9:1 มีค่าเท่ากับ 1 8 2 9 4 2 แ ล ะ 5 7 นาโนเมตร ตามลำดับ

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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บทที 5

สรุปผลการทดลองและฃณสนอแนะ

5.1 สรุปผลการทดลอง
1. พฤติกรรมทางความร้อนของเจลตังต้น ITO แสดงให้เห็นการสูญเสียนำหนักและการ

เปลี่ยนแปลงและการเปลี่ยนแปลงแบบดูดความร้อน 3 ช่วงอุณหภูมิ ที่ช่วงลุณทภูมิ 160-209 องศา 
เซลเซียส ซ ึ่งเก ิดจากการส ูญ เส ียน ั้าในเจลต ั้งต ้นและนาผล ึก1ของ ๒(0H),.H20  ในช่วงอ ุณหภูม ิ 
อุณหภูมิ 209-272 องศาเซลเซียส เกิดการเปลี่ยนแปลงทางความร้อนของ ๒((วแ), กลายเป็น 
๒6(O)3(OH),2 และมีการสลายตัวทางความร้อนของสารประกอบอินทรีย์ และที่ช่วงอุณหภูมิ 272­
298 องศาเซลเซียส เก ิดจากการสูญเส ียน ํ้า และการเปล ี่ยนแปลงทางความร้อนของ รท(ว3แ2
กลายเป็น รท02 และพบการเปลี่ยนแปลงพลังงานแบบคายความร้อนในช่วงอุณหภูมิ 586-620 องศา 
เซลเซียส เนื่องจากการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างในระดับจุลภาคของสารประกอบออกไซด์

2. ผลตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์หมู่พิงก์ชันของผงละเอียด ITO หลังการแดลไซน์ พบว่า
หมู่พิงน์ชันของผงละเอียดอินเดียมออกไซด์ ด้วยเทคนิค FT-IR พบว่า ผงละเอียดอินเดียมทิน 

ออกไซด์เกิดการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างเป็นสารประกอบออกไซด์ ของ In /) , และ รท02
3. ผลการตรวจสอบการเสียวเบนของรังสีเอกซ์ของผงละ ITO พบว่า

- ที่สัคส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 1:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 และ 10 ชั่วโมง ทุกช่วง 
อุณหภูมิแคลไซน์ พบวัฎภาคของ รท02 (เตตระโกนอล) เกิดปะปนกับวัฏภาคของ ๒20 3 (คิวนิก) 
โดยผลการคำนวณอัตราส่วนของระนาบของพีกหลัก (400)/(222) และ (622)/(222) มีค่าใกล้เคียง 
โดรงสร้าง Ir^o, ในขณะที่ ณ เวลาในการเกิดปฏิก ิร ิยา 12 ชั่วโมง ท ี่อ ุณหภูม ิการแคลไซน์ 600 
องศาเซลเซียส พบวัฎภาคของ รท02 เท่านั้น ในขณะที่อ ุณหภูมิการแดลไซน์ 700 และ 800 องศา 
เซลเซียส มีการเปลี่ยนแปลงวัฎภาคจาก รท02 เป็นวัฎภาดฃอง ๒ /) , ผลการคำนวณอัตราส่วนของ 
ระนาบ,ของ'พีกหลัก มีค่าใกล้เคียงโครงสร้าง In /) ,

- ที่สัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 7:3 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 10 และ 12 ชั่วโมง ทุก 
ช่วงอุณหภูมิแคลไซน์ พบวัฎภาคของ 1 ^ 0 ,(คิวนิก) เท่านัน และอัตราส่วนของระนาบของพีกหลัก 
(400)/(222) และ (622)/(222) มีค่าใกล้เคียงโครงสร้าง ๒20 ,

- ที่ส ัคส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินเป็น 8:2 ณ เวลาในการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง ทุกช่วง 
อุณหภูมิแคลไซน์ พบวัฎภาคของ ๒20 , เท่านัน(คิวนิก) โดยอัตราส่วนของระนาบหลักมีค่าใกล้เคียง 
โครงสร้าง มีค่าใกล้เคียงโครงสร้าง In /) ,  ส่วน ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิการ 
แคลไซน์ 600 องศาเซลเซียส

4. ผลการคำนวณขนาดอนุภาค พบว่า
เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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- เม ื่อเพ ิ่มอุณหภูม ิการแคลไซน์ ทำให้ขนาดอนุภาคมีขนาดเพิ่มขึน โดยที่ส ัดส่วนโดยโมล 
อินเดียมต่อทินเป็น 1:1 7:3 8:2 และ 9:1 เป็นไปตามสมการของอาร์เรเนียส ยกเว้น ที่อุณหภูมิการ 
แคลไซน์ 700 องศาเซลเซียส ของสัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทิน 1:1 และ 8:2 ไม่สอดคล้องตาม 
ความสัมพันธ์ของสมการอารเรเนียส พลังงานถูกนำมาใช้ในการเปลี่ยนแปลงโครงสร้าง เป็นสาเหตุ 
ให้พลังงานที่ใช้ในการขยายเกรนมีค่าลดลง

- ผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ท ี่ส ัดส่วนต่างๆ ( 1:1 7:3 8:2 และ 9:1) ณเวลาในการ 
เกิดปฏิกิริยา 8 10 และ 12 ชั่วโมง ขนาดของอนุภาคมีแนวโน้มเพิ่มขึน ตามสัดส่วนของทินที่ลดลง 
ในขณะที่ผลของเวลาในการเกิดปฏิกิริยาต่อขนาดอนุภาคเป็นไปอย่างไม่มีนัยสำคัญ

5. ผลการค่าแลตทิชพารามิเตอรและการเปลี่ยนแปลงโครงสร้าง พบว่า
- ค่าแลตทิชพารามิเตอร์เช ิงเส ้นตรงเมื่อปริมาณความเข้มข้นของทินไม,เกิน 10% ที่ปริมาณ 

ความเข้มข้นของทินเจือ 10% พบว่า ค่าแลดทิชพารามิเตอร์มีสูงขืนเมื่อปริมาณการเจือทินเพิ่มมาก 
ข้ึน มากกว่า 10% พบว่าไม่มีความสัมพันธ์อย่างมีนัยสำคัญ

- เพิ่มอุณหภูมิการแคลไซน์ตำแหน่งพักของระนาบ (222) จะเลื่อนไปทางมุมที่สูงขึ้น จนกระทั่ง 
อุณหภูมิมากกว่า 700 องศาเซลเซียส ตำแหน่งพีกฃองระนาบดังกล่าวจะเลื่อนไปทางมุม 20 ท่ี 
น้อยลง เนื่องมากจากทิศทางการการเติบโตของผลึกที่ม ีแนวโน้มการเปลี่ยนแปลงการเติบโตจาก 
ระนาบ (400) เป็น (622)

6. จากภาพถ่าย SEM ผงละเอียดอินเดียมทินออกไซด์ที่เตรียม ด้วยเทคนิคตกตะกอนผ่านถุง 
เซลโลเฟนมีขนาดอนุภาคเล็กกว่า การตกตะกอนด้วยเทคนิคไทเทรต โดยมีขนาดอนุภาคอยู่ระหว่าง 
18-57 นาโนเมตร

5.2 ข้อเสนอแนะ
1. ควรทำการสีกษาผลของสัดส่วนโดยโมลอินเดียมต่อทินในช่วงที่แคบลง ( ช่วง 1- 10%  โดย 

โมล) เพื่อสีกษาผลของการเจืออินเดียมต่อการเปลี่ยนแปลงวัฎภาคในช่วงที่เป็นความสัมพันธ์เชิง 
เส้นตรง

2. การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลียวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) ควรใช้อัตราการสแกนที่ละเอียด 
ข้ึน เพื่อความแม่นยำในการคำนวณค่าแลตทิชพารามิเตอร์

3. ควรทำการสืกษาเปลี่ยนแปลงวัฎภาคที่มีต่อสมบัติทางแสงและสมบัติทางไฟฟ้าเพื่อจะทราบ 
ถึงผลข้อบกพร่องของโครงสร้างที่มีต่อสมบัติทางแสงและสมบัติทางไฟฟ้า

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 
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ลักษณะทางกายภาพของเจลดั้งสัน ITO ก่อนกไรเผาแคลไซน์แล

หลังการเผาแคลไซน์

รูปที ก.1 สัดส่วนอินเดียมต่อทิน 1:1
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เจลดังต้น ITO 6 0 0  °c

700 °c 8 0 0  °c

รูปที่ ก.2 สัคส่วนอินเดียมต่อทิน 8:2

8 0 0  °c

รูปที่ ก.3 สัดส่วนอินเดียมต่อทิน 9:1

700 C
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ภาคผนวก ข
ผลการฅรวจพิสูจน์เอกลักษณ์ผงละเอียด ITO ด้วยเทคนิค FTIR

ร ูปท ี่ข .! อ ินฟราเรดสเปกทรัมณสัดส่วน 1:1
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รูปที่ ข.3 อินฟราเรดสเปก,ทรัม ที่สัดส่วน 8:2
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สมการของอารเรเนียส (Arrhenius equation)

k = A e 'Ea/RT

เมอ k ค้อ ค่าคงทอ,ตรา (Rate constant)
A คือ แฟกเตอรความถ (Frequency factor)
Ea คอ พลังงานก่อกัมมันต (Activation energy) 
R คือ ค่าคงทีของกาซ (Gas constant)
T คอ อุณหภูมิลิ'มบูรณ (Absolute temperature)
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ระนาบ (222)

รูปที่ ง.! สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 1:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง

รูปท่ี ง.2 สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 1:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง
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20/Degrees

ร ูปท ีง.3 สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 1:1ณเวลาการเกิดปฏิก ิร ิยา 1 2 ชั่วโมง

รูปท่ี ง.4 สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 7:3 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 ช่ัวโมง
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lay* — 6 0 0°c

29 30 31 32
26/Degrees

รูปที ง.ร สัดส่วนโดยโมล 1ท:รท เป็น 7:3 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 10 ชั่วโมง

29 30 31 32
20/D egrees

รูปท่ี ง.6 สัดส่วนโดยโมล 1ท:รท เป็น 7:3 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 12 ชั่วโมง
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26/Degrees

รูปที่ ง.7 สัดส่วนโดยโมล 1ท:รท เป็น 9:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 8 ชั่วโมง

29 30 31 32
20/Degrees

รูปท่ี ง.ร สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 9:1 ณ เวลาการเกิดปฏิกิริยา 10ช่ัวโมง

เอกสารนี้เป็นเอกสารที่สงวนไว้สำหรับการใช้งานเพื่อการศึกษาเท่านั้น ไม่อนุญาตให้นำไปใช้ประโยชน์ด้านการค้า 

ไม่ว่ากรณีใดๆ ทั้งสิ้น อีกทั้งห้ามมิให้ดัดแปลงเนื้อหา และต้องอ้างอิงถึงเจ้าของเอกสารทุกครั้งที่มีการนำไปใช้ 



96

รูปที่ ง.9 สัดส่วนโดยโมล In:Sn เป็น 9:1 ณ เวลาการเกิดปฎกิริยา 12 ชั่วโมง
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