
บทที่ 4 
ผลการทดลองและอภิปรายผลการสังเคราะห 

ผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนคอมโพสิต 
 

 ในบทนี้กลาวถึงผลการวิเคราะหโครงสรางทางจุลภาค และองคประกอบทางเคมีของผง

เหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ และผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนคอมโพสิตทีเ่ตรียมข้ึน 2 ชนิด คือ (1) เหล็ก 

กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน และ (2) เหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร โดยศึกษาอิทธิพลของ

อุณหภูมิ และเวลาในการสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนคอมโพสติทั้งสองชนิดที่มีผลตอโครง 

สรางทางจุลภาคดวยกลองจลุทรรศนอิเล็กตรอนแบบกราด และองคประกอบทางเคมีดวยเทคนคิ

การกระจายพลังงานของรังสีเอกซ เทคนคิการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ และรามานสเปกโตรสโกป 
 
4.1 ผลการวิเคราะหผงเหล็กกลาไรสนมิบริสุทธิ ์
 ในหวัขอนี้กลาวถึงการวเิคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ ซึ่งใชเปนสารต้ังตนสําหรับ

สังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนมินาโนคอมโพสิต โดยผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิผ์ลิตโดยบริษัท 

ผูผลิต SULZER METCO ประเทศสวติเซอรแลนด ผลการวิเคราะหโครงสรางทางจุลภาคและ

องคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์มรีายละเอียดดังตอไปนี ้ 

 
4.1.1 ผลการวิเคราะหโครงสรางทางจลุภาคของผงเหล็กกลาไรสนิมบรสิุทธิ ์
 ลักษณะของผงพนเคลือบดวยความรอนเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ต้ังตน ซึ่งศึกษาจาก

กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด พบวา ลักษณะสัณฐานวทิยาของอนุภาคผงมีรูปรางไม

แนนอน แสดงดังรูป 4.1(a) ที่เปนเชนนีเ้นื่องจากผงเตรียมจากกระบวนการพนละอองฝอยในน้ํา 

(water atomization) ลักษณะพืน้ผิวของอนุภาคผงเหล็กกลาไรสนมิบริสุทธิ์คอนขางเรียบ ดังรูป 

4.1(b) เมื่อวัดขนาดอนุภาคผงจากภาพถายกลองจลุทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด พบวา 

ขนาดของอนภุาคอยูในชวง 21–140 ไมครอน ดังกราฟการกระจายตัวของขนาดอนุภาครูป 4.2 

โดยอนุภาคสวนใหญมีขนาดประมาณ 73 ไมครอน เมื่อทําการวัดขนาดอนุภาคเหล็กกลาไรสนมิ

บริสุทธิ์ดวยเคร่ืองวัดขนาดอนุภาค (particle size analyzer) ดวยแสงเลเซอร พบวา อนุภาคมี

ขนาดอยูในชวง 30–115 ไมครอน โดยอนภุาคสวนใหญมีขนาดเฉล่ีย 96 ไมครอน ดังรูป 4.3 จะ

เห็นไดวาขนาดของผงเหล็กกลาไรสนิมที่วดัจากภาพถายกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 
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และเคร่ืองวัดขนาดอนุภาคมีขนาดใกลเคียงกนั ซึ่งขนาดอนุภาคในชวงดังกลาวถอืไดวาเปนขนาด

ที่เหมาะสมสําหรับการพนเคลือบดวยความรอนเพื่อเตรียมเปนผิวเคลอืบตอไป 

 

   
 

รูป 4.1 ภาพถาย SEM (a) ผงเหล็กกลาไรสนิม และ (b) พื้นผิวของผงเหล็กกลาไรสนมิ ที่

กําลังขยาย 150 และ 1000 เทา ตามลําดับ 

 

 

 
 

รูป 4.2 กราฟการกระจายขนาดของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์จากภาพถาย SEM 
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รูป 4.3 กราฟการกระจายขนาดของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์วัดดวยเคร่ืองวัดขนาดอนุภาค 

 
4.1.2 ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงเหลก็กลาไรสนิมบรสิุทธิ ์
 องคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ศึกษาดวยเทคนิคการกระจายพลัง 

งานของรังสีเอกซ (EDS–SEM) และเทคนคิการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ (XRD) พบวา ผงเหล็กกลา

ไรสนิมบริสุทธิป์ระกอบดวยธาตุและสารประกอบตางๆ ดังรายละเอียดตอไปนี้ 
 
4.1.2.1 ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสี
เอกซ 
 ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิท์ี่ระบุจากบริษัทผูผลิต SULZER METCO ประกอบดวยธาตุ

เหล็ก (Fe) โครเมียม (Cr) นกิเกิล (Ni) และคารบอน (C) ในปริมาณ 81.8 16.0 2.0 และ 0.2 

ตามลําดับ จากการวเิคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิโ์ดยใชเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสี

เอกซแบบพืน้ที่ 2 บริเวณ ดังรูป 4.4 และ 4.5 เพื่อหาองคประกอบทางเคมีของผงกอนนาํไปทําการ

สังเคราะหเปนผงนาโนคอมโพสิต 2 บริเวณ พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิป์ระกอบดวยธาตุ

เหล็กมากที่สุด รองลงมา คือ โครเมียม คารบอน ออกซเิจน และนิกเกลิ ตามลําดับ ดังตาราง 4.1 

ซึ่งพบวาองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ที่ระบุจากบริษัทผูผลิตกับผลจากการ

วิเคราะหดวยเทคนิคนีม้ีองคประกอบทางเคมีเหมือนกนั กลาวคือ ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ 

ประกอบดวยธาตุเหล็กเปนหลัก รองลงมา คือ โครเมยีม คารบอน และนิกเกิล ตามลําดับ  
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รูป 4.4 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ และสเปกตรัม 1 ของการวิเคราะหดวย 

EDS แบบพื้นที ่

 

 
รูป 4.5 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ และสเปกตรัม 2 ของการวิเคราะหดวย 

EDS แบบพื้นที ่

 

ตาราง 4.1 ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ดวยเทคนิคการ

กระจายพลังงานของรังสีเอกซ 
 

Element 

(wt%) 

SULZER METCO 

powder 

 

Spectrum 1 
 

Spectrum 2 
 

Average* 

Fe 81.80 78.61 76.43 77.52 

C   2.00   2.97   3.88   3.42 

Cr 16.00 17.49 17.15 17.32 

Ni   1.22   0.92   2.54   1.73 

Total 100.00 100.00 100.00 100.00 
      

      * คาเฉลี่ยที่ไดจาก Spectrum 1 และ Spectrum 2 
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4.1.2.2 ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ 
 ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิด์วยเทคนิคการเล้ียว 

เบนของรังสีเอกซ (XRD) พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ประกอบดวยธาตุเหล็ก (Fe) ที่มีโครง 

สรางอยูในระบบคิวบิก (cubic) แสดงดังรูป 4.6 ซึ่งเปรียบเทียบจากสเปกตรัมมาตรฐาน JCPDS 

หมายเลข 87–0721 และธาตุโครเมียม (Cr) ที่มโีครงสรางอยูในระบบคิวบิก (เปรียบเทยีบ

สเปกตรัมมาตรฐานหมายเลข 88–2323)  ซึ่งแสดงในภาคผนวก ญ จะเหน็ไดวาจากการวิเคราะห

องคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคนี ้พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมประกอบดวยธาตุเหล็กและโครเมยีม

ที่เปนองคประกอบหลัก ที่เปนเชนนี้คาดวาเนื่องจากการวิเคราะหธาตุ หรือ สารประกอบดวย

เทคนิคนี้จะสามารถตรวจพบเมื่อธาตุหรือสารประกอบนัน้มีปริมาณมากกวา 5 เปอรเซ็นตโดย

น้ําหนกัข้ึนไป จงึทาํไมสามารถตรวจพบธาตุอ่ืนๆ ดังทีพ่บดวยเทคนคิการกระจายพลังงานของรังสี

เอกซในหัวขอที่ผานมา  

 

 
 

รูป 4.6 รูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์เปรียบเทยีบกับสเปกตรัม

มาตรฐาน 
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4.2 ผลการวิเคราะหผงเหล็กกลาไรสนมิ/ทอนาโนคารบอน 
ในงานวิจัยนี้จะทําการศึกษาตัวแปร 2 ตัว ที่มีอิทธพิลตอการสังเคราะหผงเหล็กกลาไร

สนิม/ทอนาโนคารบอน กลาวคือ (1) อุณหภูมิ และ (2) เวลาที่ใชในการสังเคราะห โดยทาํศึกษา

โครงสรางทางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด และกลองจุลทรรศนอิเล็ก 

ตรอนแบบสองผาน ศึกษาองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวย 

เทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ เทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ และรามานสเปกโตรส

โกป โดยผลการศึกษาผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนมีรายละเอียดดังตอไปนี ้

 
4.2.1 อิทธิพลของอุณหภมิูในการสังเคราะหเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน 
 ในการทดลองนี้สังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ทีอุ่ณหภูมิตางๆ คือ 500, 550, 600, 

650, 700, 750, 800 องศาเซลเซียส เปนเวลา 60 นาที โดยศึกษาอิทธิพลของตัวแปรนีท้ี่มตีอ

โครงสรางทางจุลภาคและองคประกอบทางเคมีของผงพน ไดผลการทดลองดังตอไปนี้  

 
4.2.1.1 อิทธิพลของอุณหภูมิตอโครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนมิ/ทอนาโน
คารบอน  

เมื่อสังเกตลักษณะทางกายภาพดวยตาเปลา พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมที่สังเคราะหได

จากวธิีการตกสะสมของไอเคมีกอนและหลังการสังเคราะหมีสีแตกตางกนั กลาวคือ ผงเหล็กกลาไร

สนิมหลังการสังเคราะหจะเปล่ียนจากผงสีเทาเปนผงสีดํา เมื่อศึกษาโครงสรางทางจุลภาคดวย

กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด พบวา มีโครงสรางนาโนงอกปกคลุมทั่วพืน้ผิวของ

อนุภาคเหล็กกลาไรสนิม ดังรูป 4.7 และผลการวิเคราะหดวยกลองจลุทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง

ผาน (TEM) พบวา โครงสรางนาโนทีง่อกออกมามีลักษณะเปนทอกลวงยาว โดยทอมีจํานวนผนัง

หลายช้ัน ดังรูป 4.8(a) เพราะฉะนั้นจึงสามารถสรุปไดวาโครงสรางนาโนทีง่อกออกมา คือ ทอนาโน

คารบอนแบบผนังหลายช้ัน (multiwall carbon nanotubes; MWCNTs) โดยกลไกการงอกของทอ

นาโนคารบอนมีรายละเอียดดังนําเสนอไปแลวในบทที่ 2 หวัขอ 2.3.3 
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รูป 4.7 ลักษณะ (a) ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ ์ (b) ผงเหล็กกลาไรสนิมสังเคราะหที่อุณหภูม ิ800 

องศาเซลเซยีส เปนเวลา 60 นาที และ (c) ผงเหล็กกลาไรสนิม (b) ทีก่ําลังขยาย 20000 เทา 

 
 

   
 

รูป 4.8 (a) ภาพถาย TEM ที่กําลังขยาย 20000 เทา และ (b) รูปแบบการเล้ียวเบนของอิเล็กตรอน

ของทอนาโนคารบอน   

 (112) 

(002) 

(004) 
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เมื่อทําการสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมทีอุ่ณหภูมิ 500–800 องศาเซลเซียส พบวา 

โครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนิมที่สังเคราะหที ่ 500 องศาเซลเซยีส มีทอนาโน

คารบอนงอกบนพืน้ผิวของผงพนเหล็กกลาไรสนิมในปริมาณนอยมาก และทอนาโนคารบอนที่งอก

ออกมาเปนเพยีงเสนส้ันๆ (<1 ไมโครเมตร) และมีอนุภาคเล็กอยูบริเวณพืน้ผิวของผงเหล็กกลาไร

สนิม ซึง่คาดวาเปนอนุภาคของเหล็กและนิกเกิล ซึง่เปนธาตุที่เปนองคประกอบของผงเร่ิมตนอยู

แลว งานวิจยัที่ผานมาไดนําเสนอวาเหล็กและนิกเกิลเปนตัวคะตะลิสต [52, 53] ซึ่งจะชวย

เหนีย่วนําใหเกิดการงอกของทอนาโนคารบอนไดดี สาเหตุทีท่อนาโนคารบอนงอกในปริมาณที่นอย

บนพืน้ผิวของผงเร่ิมตนที่อุณหภูมิการสงัเคราะหดังกลาว คาดวาเนื่องมาจากอุณหภูมิที่ใชตํ่า

เกินไป สวนทีอุ่ณหภูมิการสงัเคราะห 550–800 องศาเซลเซียส พบวา มีทอนาโนคารบอนงอกปก

คลุมบริเวณพืน้ผิวของผงเหล็กกลาไรสนิมมากข้ึน ดังรูป 4.9 โดยทอนาโนคารบอนมีความยาว

คอนขางมากจึงไมสามารถวัดขนาดไดเนือ่งจากทอนาโนคารบอนพันกันไปมา แตอยางไรก็ตามทอ

นาโนคารบอนมีความยาวมากกวา 1 ไมโครเมตร อยางแนนอน สวนขนาดเสนผานศูนยกลางของ

ทอนาโนคารบอนจะแปรผันตามอุณหภูมกิารสังเคราะห กลาวคือ เมื่ออุณหภูมิสูงข้ึนจะใหขนาด

เสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนทีม่ีแนวโนมเพิ่มข้ึนเล็กนอย เมื่อพล็อตกราฟความสัมพนัธ

ระหวางขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนกับอุณหภูมิที่ใชสังเคราะห ดังรูป 4.10 ซึ่ง

สาเหตุที่เมื่ออุณหภูมิการสงัเคราะหสูงข้ึนทําใหขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนมี

แนวโนมเพิ่มข้ึนนัน้ คาดวาเนื่องจากอุณหภูมิที่สูงจะมีการเพิ่มข้ึนของตําแหนงคะตะลิสตที่มีอยู

เปนองคประกอบของผงเหล็กกลาไรสนิมเร่ิมตนจึงทําใหอะตอมของคารบอนเขาไป และแพรผาน

เหล็กไดเร็ว ข้ึน [54]  

เมื่อศึกษาโครงสรางทางจุลภาคของทอนาโนคารบอนดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ

สองผาน จะไดรูปแบบการเล้ียวเบนของอิเล็กตรอน (selected area electron diffraction; SAED) 

บริเวณทอนาโนคารบอนมีลักษณะเปนวงแหวน (ring diffraction patterns) ดังรูป 4.8(b) เมื่อทํา

การวิเคราะหรูปแบบการเล้ียวเบนดังกลาว (ดังตาราง ข(1) ในภาคผนวก ข) โดยเปรียบเทียบจาก

สเปกตรัมมาตรฐาน JCPDS หมายเลข 75–1621 ซึ่งแสดงในภาคผนวก ญ พบวา ทอนาโน

คารบอนที่สังเคราะหไดเปนช้ันของแกรไฟตที่มีโครงสรางผลึกอยูในระบบเฮกซะโกนอล  
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รูป 4.9 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ (a) 500, 

(b) 550, (c) 600, (d) 650, (e) 700, (f) 750 และ (g) 800 องศาเซลเซยีส ตามลําดับ ที่

กําลังขยาย 20000 เทา 
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รูป 4.10 กราฟความสัมพนัธระหวางอุณหภูมิที่ใชสังเคราะหกับขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนา

โนคารบอนทีสั่งเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส 

 
4.2.1.2 อิทธิพลของอุณหภูมิตอองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนมิ/ทอนาโน
คารบอน 
 หลังจากศึกษาโครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน ไดทําการ 

ศึกษาองคประกอบทางเคม ี เพื่อตรวจสอบวาผงนาโนคอมโพสิตประกอบดวยธาตุหรือสารประ 

กอบของผงนาโนคอมโพสิตกอน และหลังการสังเคราะหมีความแตกตางขององคประกอบทางเคมี

อยางไร โดยใชเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ   การเล้ียวเบนของรังสีเอกซ   และรามาน 

สเปกโตรสโกปในการวิเคราะหดังรายละเอียดตอไปนี้ 

 
1) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยเทคนิคการกระจาย 

พลังงานของรังสีเอกซ  
                  เมื่อวิเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 

องศาเซลเซยีส ดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซแบบพืน้ที่ พบวา ผงนาโนคอมโพสิต

ประกอบดวยธาตุเหล็กมากที่สุด รองลงมา คือ โครเมยีม คารบอน ออกซิเจน นกิเกิล ตามลําดับ 

ดังรูป 4.5–4.6 และองคประกอบทางเคมหีรือปริมาณธาตุของผงหลังทําการสังเคราะหที่อุณหภูมิ 

550–800 องศาเซลเซียส พบวา มีเหล็กและคารบอนเปนองคประกอบหลัก ดังรูป 4.11–4.16 
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พบวา ปริมาณของคารบอนของผงนาโนคอมโพสิตเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนที่สังเคราะห

ไดที่อุณหภูมิตางๆ เพิม่ข้ึนจากผงเหล็กกลาไรสนิมเร่ิมตนอยางเห็นไดชัด แสดงดังตาราง 4.2 โดย

เมื่ออุณหภูมิสูงข้ึนปริมาณของคารบอนมีแนวโนมเพิ่มมากข้ึน คาดวาเนื่องจากเมือ่อุณหภูมิสูงข้ึน

เอทานอลสามารถสลายตัวไดมากข้ึน จึงทําใหคารบอนตกสะสมบนผงเหล็กกลาไรสนิมไดมากข้ึน 

จากนั้นคารบอนสามารถแพรผานคะตะลิสต (เหล็ก และนิกเกิล) เขาไปในผงเหล็กกลาไรสนิมได

มากข้ึนดวย และจากสเปกตรัมการกระจายพลังงานของรังสีเอกซพบสเปกตรัมของทอง เนื่องจาก

การเตรียมช้ินงานกอนนาํมาวิเคราะหดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด เพื่อใหชิน้งาน

นําอิเล็กตรอนได นอกจากนี้ยงัพบวาสเปกตรัมของธาตุซิลิกอนเปนสเปกตรัมรบกวนที่เกิดข้ึนใน

สเปกตรัม ทีเ่รียกวา escape peak 

 

 
รูป 4.11 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 550 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 

 
รูป 4.12 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 600 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่
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รูป 4.13 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 650 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่
 

 
รูป 4.14 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 700 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 

 
รูป 4.15 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 750 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่
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รูป 4.16 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 800 องศา

เซลเซียส และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 

ตาราง 4.2 ผลการวิเคราะหปริมาณธาตุดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ 
 

Synthesis temperature (°C) 
 

Element 

(wt%) As–received 550 600 650 700 750 800 

Fe  75.19 65.54 60.99 58.12 59.44 51.70 43.64 

C   3.27 14.13 19.84 21.12 21.55 30.02 37.66 

Cr 16.82 13.96 14.62 14.21 15.23 13.64 12.47 

O   3.05   4.54   3.71   4.92   2.61   3.38   4.81 

Ni   1.67   1.84   0.79   1.64   1.17   1.25   1.41 

Total      100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 

  
2) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยเทคนิคการ

เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ  
      จากการศึกษาองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมที่สังเคราะหได โดยใช

เทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่

อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส (ดังรูป 4.17) ประกอบดวยธาตุเหล็กเพียงธาตุเดียว สาเหตุที่

การศึกษาองคประกอบทางเคมีดวยเทคนคินี้จึงไมตรวจพบธาตุคารบอนในผงนาโนคอมโพสิตดังที่

พบในการทดสอบดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ คาดวาเนื่องจากการวิเคราะหดวย

เทคนิคนี้เปนการวิเคราะหองคประกอบของสารโดยองครวม แตทอนาโนคารบอนที่งอกข้ันมานัน้

งอกเฉพาะบริเวณพืน้ผิวของอนุภาคเหล็ก ซึ่งเปนปริมาณนอยมากเมือ่เทียบกบัธาตุเหล็กในสารตัว 
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อยาง เพราะฉะน้ันเมื่อทาํการวิเคราะหดวยเทคนิคนี้จงึไมตรวจพบธาตุคารบอน ดังนัน้งานวิจัยนี้

จึงใชเทคนิครามานสเปกโตรสโกปมาชวยศึกษาองคประกอบทางเคมขีองผงเหล็กกลาไรสนิม (ดัง

รายละเอียดในหวัขอตอไป) เพื่อยนืยนัวาผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนที่สังเคราะหไดประ 

กอบดวยธาตุคารบอน 

 

 
 

รูป 4.17 รูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็กกลาไรสนิมเร่ิมตนและเหล็กกลาไรสนิมที่

สังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส เทียบกบั JCPDS  
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3) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยรามานสเปกโตรส
โกป 
ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเคร่ืองรามานสเปกโตรสโกปของผงเหล็ก  

กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนท่ีสังเคราะหที่อุณหภูม ิ550–800 องศาเซลเซียส พบวา ผงนาโนคอม

โพสิตเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนเกิดรามานสเปกตรัมที่ตําแหนงเลขคลื่นประมาณ 1350 

cm-1 และที่ตําแหนง 1585 cm-1 ทุกอุณหภูมิการสงัเคราะห ซึ่งเปนตําแหนง D band (disorder 

band) และตําแหนง G band (graphite band) ตามลําดับ จากรูป 4.18 จะเหน็ไดวาเมื่ออุณหภูมิ

การสูงข้ึน ความเขมของเสนรามานสเปกตรัมจะสูงข้ึนดวย คาดวาเนื่องจากที่อุณหภูมิการ

สังเคราะหเหล็กกลาไรสนิมสูงข้ึน ปริมาณของทอนาโนคารบอนที่เคลือบบริเวณผงเหล็กกลาไร

สนิมมากข้ึน โดยคาอัตราสวนระหวางความเขมของ D band ตอ G band แสดงดังตาราง 4.3 โดย

คาอัตราสวนนีข้องผงเหล็กกลาไรสนิมที่แตละอุณหภูมิการสังเคราะห (550–800 องศาเซลเซียส) มี

คาไมแตกตางกันมากนัก 
 

 
 

รูป 4.18 รามานสเปกตรัมของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–

800 องศาเซลเซียส  
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ตาราง 4.3 อัตราสวนระหวางความเขมของ D band และ G band ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนา

โนคารบอนทีสั่งเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส  
 

Synthesis temperature (°C) ID/ IG 

550 1.01 

600 1.01 

650 1.00 

700 0.97 

750 1.00 

800 0.98 

 

จากการศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิที่ใชในการสังเคราะหที่มีผลตอทอนาโนคารบอน อุณห 

ภูมิการสังเคราะหที่เลือกเพือ่นําไปศึกษาอิทธิพลของเวลาที่มีผลตอการสังเคราะห คือ ที่อุณหภูมิ 

800 องศาเซลเซียส ซึง่มีขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนประมาณ 44 นาโนเมตร 

ถึงแมวาขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนทีอุ่ณหภูมิ 800 องศาเซลเซยีสนี้จะมีขนาด

ใหญกวาที่อุณหภูมิ 550–750 องศาเซลเซียส ดังตาราง ก(1) ในภาคผนวก ก แตเนื่องจากผงนาโน

คอมโพสิตที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซยีส มีธาตุคารบอนในปริมาณมากซ่ึงสามารถยืนยนัไดจาก

ผลการวิเคราะหดวยรามานสเปกโตรสโกป จงึคาดวานาจะมีปริมาณของทอนาโนคารบอนมาก

ตามไปดวย 
 
4.2.2 อิทธิพลของเวลาในการสังเคราะหเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน 
4.2.2.1 โครงสรางทางจลุภาคของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน  

จากการศึกษาโครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนิม โดยทําการสังเคราะหสัง 

เคราะหที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เปนเวลา 30, 60, 90, 120 และ 180 นาที ตามลําดับ จะ

พบทอนาโนคารบอนงอกบนพืน้ผิวของผงเหล็กกลาไรสนิมทีทุ่กสภาวะเวลาที่ใชสังเคราะห ดังรูป 

4.19 แตที่เวลาการสงัเคราะห 180 นาท ีเมื่อสังเกตดวยตาเปลา พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมเกิดการ

หลอม มีลักษณะเปนแผน ซึง่ลักษณะเชนนี้ไมเหมาะสําหรับนําไปทําการพนเคลอืบ เมื่อพล็อต

กราฟความสัมพันธระหวางขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนกับเวลาตางๆ ที่ใชใน

การสังเคราะห ผลแสดงดังรูป 4.20 ซึ่งจะเห็นไดวาขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนที่

สังเคราะหที่เวลาตางๆ มีแนวโนมเพิม่ข้ึนนอยมากเมื่อเวลาที่ใชในการสังเคราะหเพิม่มากข้ึน ซึ่งนบั
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ไดวาขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอนที่สังเคราะหที่เวลาตางๆ ไมแตกตางกัน ผลการ

วัดขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโนคารบอน แสดงดังตาราง ก(2) ในภาคผนวก ก 

 

   
 

   
 

             
 

รูป 4.19 ผงพนเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนที่สังเคราะหที่เวลาตางๆ โดยที่ (a) 30, (b) 60, 

(c) 90, (d) 120 และ (e) 180 นาที ที่กาํลังขยาย 20000 เทา 
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รูป 4.20 กราฟความสัมพนัธระหวางเวลาที่ใชสังเคราะหกับขนาดเสนผานศูนยกลางของทอนาโน

คารบอนที่สังเคราะหที่เวลา 30–180 นาท ี

 
4.2.2.2 อิทธิพลของเวลาตอองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโน
คารบอน 

1) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยเทคนิคการกระจาย
พลังงานของรังสีเอกซ 
ผลการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีผงเหล็กกลาไรสนมิ/ทอนาโนคารบอนสังเคราะห 

800 องศาเซลเซียส เปนเวลา 30–180 นาที ดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซแบบ

พื้นที ่ พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนประกอบดวยธาตุเหล็กมากทีสุ่ด รองลงมา คือ 

โครเมียม คารบอน ออกซิเจน นกิเกิล ตามลําดับ ดังรูป 4.21–4.25 โดยผลการวิเคราะหปริมาณ

ธาตุแสดงดังตาราง 4.4  
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รูป 4.21 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 30 นาท ีและสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 

 
รูป 4.22 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที ่ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 60 นาท ีและสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 

 
รูป 4.23 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 90 นาท ีและสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพื้นที ่

 



 

85 

 
รูป 4.24 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 120 นาที และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพืน้ที ่

 

 
รูป 4.25 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 180 นาที และสเปกตรัมของการวิเคราะหดวย EDS แบบพืน้ที ่
 
ตาราง 4.4 ผลการวิเคราะหปริมาณธาตุดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ 
 

Synthesis time (min) 
 

Element 

(wt%) As–received 30 60 90 120 180 

Fe 73.95 53.52 43.64 49.27 41.14 41.92 

C   3.69 23.88 37.66 29.39 39.12 37.59 

Cr 16.62 18.12 12.47 13.49 11.94 13.06 

O   3.29  4.48   4.81   6.96   7.41   7.46 

Ni   2.45 –   1.41   0.89   0.99 – 

Total 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 100.00 
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2) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยเทคนิคการ
เลี้ยวเบนของรังสีเอกซ 

      องคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมสังเคราะหที่อุณหภูม ิ 800 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 30–180 นาที ประกอบดวยธาตุเหล็กเพียงธาตุเดียว ซึง่เหมือนกับผงเหล็กกลา

ไรสนิม/ทอนาโนคารบอนซึ่งสังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส ดังรูป 4.26 

 

 
 

รูป 4.26 รูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์และเหล็กกลาไรสนิมที่

สังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส เทียบกบั JCPDS  
 

3) ผลการวิเคราะหผงเหลก็กลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนดวยรามานสเปกโตรส
โกป   

      จากรูป 4.27 พบวา เกิดสเปกตรัมรามาน 2 ตําแหนง คือ ที่ตําแหนง 1350 cm-1 และ 

1580 cm-1 เปนตําแหนงของ D band (disorder band) และ G band (graphite band) เมื่อวดั

อัตราสวนระหวางความเขมของ D band และ G band (ID/ IG) พบวา ID/ IG ของผงเหล็กกลาไร

สนิม/ทอนาโนคารบอนที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซยีส มีคาใกลเคียงกนั กลาวคือ 

มีคาประมาณ 0.97–1.10 แสดงดังตาราง 4.5 แตพบวาความเขมของสเปกตรัมมีความแตกตางกนั 

กลาวคือ เมื่อพิจารณาเวลาการสังเคราะห 30–120 นาที ที่เวลาการสังเคราะหเพิม่ข้ึนความของ



 

87 

สเปกตรัมเพิ่มมากข้ึน สวนเวลาการสังเคราะห 180 นาที ความเขมของสเปกตรัมมคีาตํ่ามาก คาด

วาเนื่องจากทีอุ่ณหภูมิการสงัเคราะหนี้ผงเหล็กกลาไรสนมิที่สังเคราะหไดเกิดการหลอม อนุภาคผง

ที่จับกนัเปนกอน เมื่อนาํสารไปวิเคราะหดวยเทคนคินี้อาจจะสามารถตรวจอนภุาคที่จับกนัเปน

กอนซึง่อนุภาคนี้อาจมทีอนาโนคารบอนปรากฏปะปนอยูในปริมาณนอยมาก 

 

 
รูป 4.27 รามานสเปกตรัมของผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอนสังเคราะหที่เวลา 30–180 

นาท ี

 

ตาราง 4.5 แสดงอัตราสวนระหวางความเขมของ D band และ G band ของผงเหล็กกลาไรสนิม/

ทอนาโนคารบอนที่สังเคราะหเปนเวลา 30–180 นาท ี
 

Synthesis time (min) ID/ IG 

30 1.00 

60 1.00 

90 0.98 

120 0.99 

180 1.00 
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4.3 ผลการวิเคราะหผงเหล็กกลาไรสนมินาโนวิสเกอร 
 ในหวัขอนี้จะกลาวถงึอิทธิพลของ (1) อุณหภูมิ (550–800 องศาเซลเซียส) และ (2) เวลา 

(30–360 นาท)ี ทีม่ีผลตอการสังเคราะหเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร ดวยวิธปีฏิกิริยาออกซิเดชนั

ภายใตบรรยากาศปกติ โดยผลการศึกษาโครงสรางทางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน

แบบสองกราด และองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรมีรายละเอียดดังตอ 

ไปนี้  

 
4.3.1 อิทธิพลของอุณหภมิูในการสังเคราะหเหล็กกลาไรสนิมนาโนวสิเกอร 
4.3.1.1 อิทธิพลของอุณหภูมิตอโครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนมินาโน
วิสเกอร 

จากผลศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิการสงัเคราะหต้ังแต 550–800 องศาเซลเซยีส โดยใช

เวลาในการสงัเคราะห 180 นาทีเทากันทุกสภาวะอุณหภูมิ ทีม่ีตอโครงสรางทางจุลภาคของผง

เหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด พบวา มนีาโนวิส   

เกอรงอกออกมาจากอนุภาคเหล็กกลาไรสนิม (ดังรูป 4.28(b)) เมื่อศึกษาลักษณะสัณฐานของนา

โนวิสเกอรดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผานจะเหน็ไดวามลัีกษณะปลาย (top) คอน 

ขางแหลมและโคน (bottom) คอนขางใหญ ดังรูป 4.28(c)  

 

   
 

รูป 4.28 ภาพถาย SEM (a) ผงเหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ ์(b) ผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร และ 

(c) ภาพถาย TEM เหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร 

 

เมื่อศึกษาโครงสรางของแตละอุณหภูมิการสังเคราะห ดังรูป 4.29(a–f) พบวา อุณหภูมิที่

ใชสังเคราะหมีผลตอขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอรที่สังเคราะหอยางชัดเจน คือ เมือ่

อุณหภูมิสูงข้ึนจะพบวาขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอรมีแนวโนมเพิ่มข้ึน คาดวาสาเหตุ

ที่ทาํใหขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอรมีขนาดใหญข้ึนเนื่องจากที่อุณหภูมิสูงพลังงาน
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หรือ พลังงานจลนในการทาํใหเกิดออกไซดเพิ่มมากข้ึน [55] โดยขนาดเสนผานศูนยกลางของเสน

นาโนวิสเกอร แสดงดังตาราง ก(3) ในภาคผนวก ก 

 

   
 

   
 

   
 

รูป 4.29 ผงพนเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ (a) 550, (b) 600, (c) 650, 

(d) 700, (e) 750 และ (f) 800 องศาเซลเซยีส ทีก่ําลังขยาย 10000 เทา  

 

เมื่อพล็อตกราฟความสัมพนัธระหวางขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอรกับเวลาที่

ใชสังเคราะหตางๆ ไดผลแสดง ดังรูป 4.30 จะเหน็ไดวาขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอร

ที่สังเคราะหที่เวลาตางๆ มขีนาดแตกตางกนัไมมากนกั แตเมื่อเวลาที่ใชสังเคราะหนานข้ึนจะพบ
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ปริมาณของนาโนวิสเกอรโดยรวมมากกวาเล็กนอย ดังรูป 4.29(a–f) ดังนัน้เวลาทีถ่กูเลือกสําหรับ

ใชสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร คือ เวลา 360 นาท ี เนื่องจากปริมาณของนาโน

วิสเกอรโดยรวมมีปริมาณมากที่สุด 
 

 
 

รูป 4.30 กราฟความสัมพนัธระหวางเวลาที่ใชสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวสิเกอรกับขนาด

เสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอร 

 
4.3.1.2 อิทธิพลของอุณหภูมิตอองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนมินาโน
วิสเกอร 

จากการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงพนนา

โนวิสเกอรคอมโพสิตที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซยีส พบวา ผงพนนาโนคอมโพสิต

ประกอบดวยธาตุเหล็กทีม่ีโครงสรางอยูในระบบคิวบิก และเหล็กออกไซดที่มีโครงสรางอยูในระบบ

รอมโบฮีดรอล แสดงดังรูป 4.31 เมื่อเปรียบเทยีบสเปกตรัมของการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผง

พนนาโนคอมโพสิต พบวา ที่อุณหภูมิในการสังเคราะหต้ังแต 700–800 องศาเซลเซียส จะเหน็

สเปกตรัมของเหล็กลดลง และสเปกตรัมของเหล็กออกไซดชัดเจนมากกวาที่อุณหภูมิ 550–650 

องศาเซลเซยีส ทีเ่ปนเชนนี้อาจจะเปนเพราะวาที่อุณหภูมิสูง พลังงานหรือพลังงานจลนในการทํา

ใหเกิดออกไซดเพิ่มมากข้ึน ซึง่ผลการทดลองสอดคลองกับผลจากการทดสอบโครงสรางจุลภาค
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ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด กลาวคือ ที่อุณหภูมิสูงเสนผานศูนยกลางของนาโน

วิสเกอรมีขนาดใหญข้ึน ซึง่คาดวาเกิดจากที่มีปริมาณของออกไซดมากขึ้นนัน่เอง 
 

 
รูป 4.31 รูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร ทีสั่งเคราะหที่

อุณหภูมิ 550–800 องศาเซลเซียส 

 

 นอกจากนี้องคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรถูกศึกษาดวยเทคนิค

การกระจายพลังงานของรังสีเอกซแบบจดุ 2 ตําแหนง ตําแหนงที่ 1 ดังรูป 4.32 ผงแหล็กกลาไร

สนิมนาโนวิสเกอรประกอบดวยเหล็กมากที่สุด รองลงมา คือ  ออกซิเจน โครเมียม และคารบอน 

ตามลําดับ สวนการวิเคราะหแบบจุดอีกตําแหนงหนึง่ (ดังรูป 4.33) จะพบปริมาณของเหล็กมาก

ที่สุดเชน เดียวกัน รองลงมา คือ ออกซิเจน โครเมียม และนิกเกิล เมื่อเปรียบเทยีบผงเหล็กกลาไร

สนิมทีว่ิเคราะหดวยเทคนิคนี้ (ในหวัขอ 4.1.2.1) กับผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร ดังตาราง 

4.6 พบวา ผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรมีปริมาณของธาตุเหล็ก โครเมียม นกิเกิล ลดลง ซึ่ง

อาจจะเกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิสูง นอกจากนีพ้บวาปริมาณของคารบอนเพิ่มข้ึน และมีปริมาณ
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ออกซิเจนเพิ่มข้ึนสูงมาก ซึง่เกิดจากการเกดิปฏิกิริยาออกซิเดชัน ซึ่งสามารถชวยยืนยันไดวานาโน

วิสเกอรสังเคราะหไดนาจะประกอบดวยสารประกอบของเหล็กออกไซดเปนหลัก 

 

 
รูป 4.32 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรและสเปกตรัม 1 ของการวิเคราะห

ดวย EDS แบบจุด 
 

 
รูป 4.33 ภาพถาย SEM ของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรและสเปกตรัม 2 ของการวิเคราะห

ดวย EDS แบบจุด 
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ตาราง 4.6 ผลการวิเคราะหปริมาณธาตุดวยเทคนิคการกระจายพลังงานของรังสีเอกซ 

Element 

(wt%) 

 

As-received  
 

Spectrum 1 
 

Spectrum 2 
 

Average* 

Fe 75.19 50.81 40.85 45.83 

C   3.27   6.38 15.48 10.93 

Cr 16.82   6.63   2.54   4.58 

O   3.05 34.96 40.14 37.55 

Ni   1.67   1.22   0.98   1.10 

Total 100.00 100.00 100.00 100.00 
       

      * คาเฉลี่ยที่ไดจาก Spectrum 1 และ Spectrum 2 
  

วิธีการหนึ่งที่สามารถวิเคราะหองคประกอบทางเคมีของอนุภาคเหล็กกลาไรสนิม คือ รา

มานสเปกโตรสโกป ซึ่งเปนการวิเคราะหเฉพาะบริเวณพื้นผิวของเหล็กกลาไรสนิม ผลการวิเคราะห

ดวยรามานสเปกโตรสโกป พบวา เหล็กกลาไรสนิมที่ผานการสังเคราะหดวยวิธีออกซิเดชัน

ประกอบดวยสารประกอบของเหล็กออกไซด 2 ชนิด คือ Fe2O3 สเปกตรัมเกิดข้ึนทีตํ่าแหนง 225, 

245, 291, 408, 499 and 609 cm-1 ในชวงระหวาง 150–800 cm-1 [58] และ Fe3O4 [59] แสดงดัง

รูป 4.34 จะเห็นไดวาการวิเคราะหดวยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซสามารถตรวจพบ Fe2O3 

ไดเชนเดียวกบัรามานสเปกโตรสโกป สวน Fe3O4 ที่ตรวจพบดวยรามานสเปกโตรสโกปมีปริมาณ

นอยมากจึงไมสามารถตรวจพบไดดวยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ 
 

 
รูป 4.34 รามานสเปกตรัมของ (a) เหล็กกลาไรสนิมบริสุทธิ์ และ (b) เหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร 
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จากการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ การกระจาย

พลังงานของรังสีเอกซ และรามานสเปกโตรสโกปสามารถยืนยันไดวาเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิส 

เกอรที่สังเคราะหไดประกอบดวยธาตุเหล็ก (Fe) และสารประกอบของเหล็กออกไซด (Fe2O3)   

  
4.3.2 อิทธิพลของเวลาในการสังเคราะหเหลก็กลาไรสนิมนาโนวิสเกอร 
4.3.2.1 อิทธิพลของเวลาตอโครงสรางทางจลุภาคของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวสิเกอร 

จากผลการศึกษาโครงสรางทางจุลภาคของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอร โดยทําการ

สังเคราะหที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 60, 120, 180, 240, 300 และ 360 นาท ีพบวา 

ที่เวลาสังเคราะหผงพนที่เวลา 60 และ 120 นาท ี ไมพบนาโนวิสเกอรงอกบนผิวของอนุภาคผงพน 

สวนเมื่อเพิ่มเวลาเปน 180, 240, 300 และ 360 นาท ีพบนาโนวิสเกอรงอกบนผิวของผงพน ดังรูป 

4.35 จากรูปพบวาเมื่อเวลาที่ใชสังเคราะหเปน 60 และ 120 นาท ีจะไมพบนาโนวิสเกอร ซึ่งคาดวา

อาจเกิดจากเวลาที่ใชในการสังเคราะหนอยเกนิไปสงผลใหนวิคลีไอของเหล็กไมมีเวลาพอที่ จะเติบ 

โตและงอกออกมาจากอนุภาคผงพน แตเมื่อเพิ่มเวลาทีใ่ชสังเคราะหเปน 180, 240, 300 และ 360 

นาที พบวา นาโนวิสเกอรงอกออกมาจากอนุภาคผงพน โดยขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิส 

เกอรที่ตําแหนงปลายเสน โคนเสน และตรงกลาง แสดงดังตาราง ก(4) ในภาคผนวก ก  
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รูป 4.35 ผงพนเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 

(a) 60, (b) 120, (c) 180, (d) 240, (e) 300 และ (f) 360 นาท ีทีก่ําลังขยาย 10000 เทา  

 

เมื่อพล็อตกราฟความสัมพนัธระหวางขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอรกับเวลาที่

ใชสังเคราะหตางๆ ไดผลแสดง ดังรูป 4.36 จากรูปจะเห็นไดวาขนาดเสนผานศูนยกลางของนาโน

วิสเกอรที่สังเคราะหที่เวลาตางๆ มีขนาดแตกตางกนัไมมากนัก แตเมือ่เวลาที่ใชสังเคราะหนานข้ึน

จะพบปริมาณของนาโนวิสเกอรโดยรวมมากกวาเล็กนอย ดังรูป 4.35(a–f) ดังนัน้เวลาท่ีเลือก คือ 

สังเคราะหผงพนที่เวลา 360 นาที เนื่องจากปริมาณของนาโนวิสเกอรโดยรวมมีปริมาณมากที่สุด 

 

 
รูป 4.36 กราฟความสัมพนัธระหวางเวลาที่ใชสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวสิเกอรกับขนาด

เสนผานศูนยกลางของนาโนวิสเกอร 
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4.3.2.2 อิทธิพลของเวลาตอองคประกอบทางเคมีของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวสิเกอร 
จากการวิเคราะหองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็ก 

กลาไรสนิมนาโนวิสเกอรที่สังเคราะหเปนเวลา 60–360 นาที พบวา ผงนาโนคอมโพสิตที่สังเคราะห

ที่เวลา 60 นาที ประกอบดวยธาตุเหล็กเปนหลัก และเมือ่สังเคราะหที่เวลาต้ังแต 120–360 นาท ีผง

พนนาโนคอมโพสิตประกอบดวยธาตุเหล็กและเหล็กออกไซด แสดงดังรูป 4.37 เมือ่เปรียบเทียบ

สเปกตรัมของการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงพนนาโนคอมโพสิต พบวา เมื่อเวลาในการ

สังเคราะหเพิม่มากข้ึนเปน 300 และ 360 นาที จะเหน็สเปกตรัมของเหล็กออกไซดชัดเจนกวาการ

สังเคราะหที่เวลาอ่ืนๆ ซึง่อาจจะเปนเพราะผงพนมเีวลามากพอที่จะทําปฏิกิริยากับออกซิเจนใน

อากาศและจะเห็นวาที่เวลาการสังเคราะห 180 นาท ี มีลักษณะของสเปกตรัมแตกตางจากการ

สังเคราะหที่เวลาอ่ืนๆ ทั้งนี้คาดวาเปนเพียงสัญญาณรบกวน  

 

 
รูป 4.37 รูปแบบการเล้ียวเบนของรังสีเอกซของผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรคอมโพสิตที่

สังเคราะหที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 60–360 นาท ี
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ดังนัน้ในงานวจิัยนี้จงึสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิมนาโนวิสเกอรใหไดปริมาณมากสําหรับ

นําไปพนเคลือบดวยความรอนแบบเปลวไฟ โดยใชสภาวะการสังเคราะหที่ 600 องศาเซลเซยีส 

เปนเวลา 360 นาที โดยสภาวะนีจ้ะใหขนาดเสนผานศูนยกลางที่ตําแหนงปลายเสน ตรงกลาง และ

โคนเสนของนาโนวิสเกอร เทากบั 37, 60 และ 89 นาโนเมตร ตามลําดับ 

จากผลการสังเคราะหผงเหล็กกลาไรสนิม/ทอนาโนคารบอน และผงเหล็กกลาไรสนิมนาโน

วิสเกอร พบวา สามารถสังเคราะหเหล็กกลาไรสนิมใหมโีครงสรางนาโนตางชนิด กลาวคือ ทอนาโน

คารบอน และเหล็กออกไซดนาโนวิสเกอรใหงอกปกคลุมผงเหล็กกลาไรสนมิไดดวยวิธกีารสัง 

เคราะหที่แตกตางกนั กลาวคือ ใชเทคนิคการตกสะสมดวยไอเคมโีดยมีเอทานอลเปนแหลงของ

คารบอนสําหรับการสังเคราะหทอนาโนคารบอน และใชเทคนิคปฏิกิริยาออกซิเดชันภายใต

บรรยากาศปกติสําหรับการสังเคราะหเหล็กออกไซดนาโนวิสเกอร 


