
 
 

บทที ่3 
วธีิการทดลอง 

  
 ในบทน้ีจะกล่าวถึงรายละเอียดของสารเคมี อุปกรณ์ เคร่ืองมือและวธีิการท่ีใชใ้น
กระบวนการเตรียมฟิลม์บางอินเดียมออกไซดเ์จือไทเทเนียม (ITiO) รวมทั้งวธีิการตรวจสอบ
วเิคราะห์สมบติัของฟิลม์ท่ีประกอบดว้ย การตรวจสอบองคป์ระกอบทางเคมี โครงสร้างจุลภาค 
สมบติัทางไฟฟ้า และสมบติัทางแสง ซ่ึงมีรายละเอียดดงัน้ี 
 
3.1 สารเคมี  
3.1.1 ผงอินเดียมไตรคลอไรด์ (InCl3) ความบริสุทธ์ิ 99.999% ผลิตโดยบริษทั Sigma-Aldrich 

ประเทศเยอรมนันี 
3.1.2 ไทเทเนียมเตตระไอโซโพรพอกไซด์ (C12H28O4Ti) ความบริสุทธ์ิ 97% ผลิตโดยบริษทั 

Sigma-Aldrich ประเทศเยอรมนันี 
3.1.3 กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความบริสุทธ์ิ 37% ผลิตโดยบริษทั Merck ประเทศเยอรมนันี 
3.1.4 เอทานอล (CH3CH2OH) ความบริสุทธ์ิ 99.99% ผลิตโดยบริษทั Merck ประเทศเยอรมนั 
3.1.5 กรดไนตริก (HNO3) ความบริสุทธ์ิ 65% ผลิตโดยบริษทั V.S. Chem House ประเทศไทย 
3.1.6 น ้ากลัน่ไร้ประจุ 
 
3.2 วสัดุทีใ่ช้ในการทดลอง 
3.2.1 บีกเกอร์ขนาด 25, 100, 250, 500 และ 1000 ml 
3.2.2 แท่งแม่เหล็กส าหรับกวนสาร (magnetic bar) 
3.2.3 ขวดแกว้พร้อมฝาปิดใชส้ าหรับเก็บสารละลายขนาด 25 และ 250 ml 
3.2.4 ขวดแกว้รูปชมพูข่นาด 250 ml 
3.2.5 เขม็ฉีดยาท าจากแกว้โบโรซิลิเกต (syringe) ขนาด 20 mL 
3.2.6 กระบอกตวงขนาด 100 ml 
3.2.7 ปิเปตขนาด 0.5 และ 2 ml  
3.2.8 แกว้สไลด ์(microscope slide glass) ขนาด 75251 mm 
3.2.9 ชอ้นตกัสารท าดว้ยสแตนเลส 
3.2.10 เทปกาวคาร์บอน 
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3.2.11 ถว้ยอะลูมินา (alumina crucible) 
3.2.12 ถุงมือกนักรด 
3.2.13 ถุงมือยาง 
3.2.14 หนา้กากกนัสารเคมีแบบไส้กรองคู่  
3.2.15 หนา้การป้องกนักล่ินจากไอกรด 
3.2.16 แวน่ตานิรภยัป้องกนัสารเคมี 
 
3.3 เคร่ืองมือทีใ่ช้ในการทดลอง 
3.3.1 เตาแผน่ความร้อน (hot plate) รุ่น C-MAG HS 7 ผลิตโดยบริษทั IKA 
3.3.2 เคร่ืองชัง่ดิจิตอลความละเอียด 0.0001 กรัม รุ่น APX- 200 ผลิตโดยบริษทั DENVER  
3.3.3 เตาอบสารอุณหภูมิ 120 C 
3.3.4 เตาไฟฟ้าอุณหภูมิ 1700 C 
3.3.5 เคร่ืองอลัตราโซนิก (ultrasonic) รุ่น UP 200S ผลิตโดยบริษทั Hielscher  
3.3.6 ตวัท าละอองอลัตราโซนิก (ultrasonic nozzle) 
3.3.7 เคร่ืองควบคุมการเคล่ือนท่ีตวัท าละอองอลัตราโซนิก (PSEL controller) ผลิตโดยบริษทั 
 IAI Corporation 
3.3.8 เคร่ืองป๊ัมลม (air compressor) รุ่น PP-32 ผลิตโดยบริษทั Puma  
3.3.9 เคร่ืองก าเนิดความต่างศกัยแ์ละความถ่ีคล่ืน (ultrasonic generator) 
3.3.10 เคร่ืองก าเนิดรังสีเอกซ์ (X-ray diffractometer) รุ่น Mini flex II, ผลิตโดยบริษทั Rigaku 
3.3.11 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (scanning electron microscope; SEM) รุ่น JSM 

840A ผลิตโดยบริษทั JOEL ประเทศญ่ีปุ่น 
3.3.12 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบแรงอะตอม (atomic force microscope; AFM) รุ่น Nano III 

Digital 
3.3.13 เคร่ือง UV-Vis-NIR spectrophotometer รุ่น UV-Vis Lamda 35 ผลิตโดยบริษทั Perkin 

Elmer 
3.3.15  เคร่ืองวดัความตา้นทานไฟฟ้าแบบ Van der Pauw method รุ่น B1500A ผลิตโดยบริษทั  
 Agilent Technologies 
3.3.16 เคร่ืองวดัความตา้นทานไฟฟ้าแบบ Four point probe ใช ้ power supply รุ่น 3458A 
 Multimeter ผลิตโดยบริษทั Hewlett Packard; HP  
 



47 
 

3.4 การท าความสะอาดซับสเตรตแก้วก่อนการเคลอืบฟิล์ม 

3.4.1 น าแกว้บอโรซิลิเกต (สไลดแ์กว้ส าหรับกลอ้งจุลทรรศน์แสง) มาตดัใหมี้ขนาด 2.52.5 cm 
แลว้น ามาลา้งในน ้าสะอาดเพื่อก าจดัฝุ่ นละอองและส่ิงสกปรก 

 3.4.2 ท าความสะอาดดว้ยระบบอลัตราโซนิคในสารละลายกรดไนตริกหรือ HNO3 (RCI 
Labscan, Nitric acid 65 %) ความเขม้ขน้ 0.1 M เป็นเวลา 30 นาที  

3.4.3 น าสไลดก์ระจกสไลด์ท่ีผา่นการอลัตราโซนิกในสารละลายกรดไนตริก อลัตราโซนิกในน ้า
กลัน่ไร้ประจุ (de-ion water) เป็นเวลา 15 นาที  

3.4.4 น าสไลดก์ระจกสไลด์ท่ีผา่รการอลัตราโซนิกในน ้ากลัน่ไร้ประจุ มาท าการอลัตราโซนิกใน
เอทานอลหรือ CH3CH2OH (VWR International, Ethanol absolute 100 %) เป็นเวลา 30 
นาที  

3.4.5 ขั้นตอนสุดทา้ยน ากระจกสไลดท่ี์ผา่นการอลัตราโซนิกในเอทานอลมาอลัตราโซนิคในน ้า
กลัน่ไร้ประจุ เป็นเวลา 15 นาที จากนั้นน าไปเป่าลมใหแ้หง้ บรรจุลงในกล่องแกว้ท่ีสะอาด
และน าไปเก็บในเตาอบสารท่ีอุณหภูมิ 80 C เพื่อป้องกนัฝุ่ นละอองและความช่ืนเกาะผวิ
สไลดแ์กว้  

 

 
 

รูป 3.1 (a) เคร่ืองอลัตราโซนิก (ultrasonic) รุ่น UP 200S และ (b) เตาอบสารอุณหภูมิ 120 C   
 

 
 
 

 

(a) (b) 
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รูป 3.2 แผนผงัขั้นตอนการท าความสะอาดซบัสเตรตแกว้ (กระจกสไลด)์ 
 

3.5 การเตรียมสารละลายแอลกอฮอล์ (alcoholic solution) 
  ส าหรับการสร้างฟิลม์อินเดียมออกไซด์เจือไททาเนียมในงานวจิยัคร้ังน้ี จะศึกษาฟิลม์ท่ี
ปริมาณการเจือ Ti เท่ากบั 0.01, 0.03, 0.05, 0.07 และ 0.1 at% Ti โดยเลือกใชส้ารตั้งตน้ดงัต่อไปน้ี 
คือ อินเดียมไตรคลอไรดห์รือ InCl3 (Sigma-Aldrich, 99.999 %) ไทเทเนียมเตตระไอโซโพรพอก
ไซดห์รือ C12H28O4Ti (Sigma-Aldrich, Titanium (IV) isopropoxide 97 %) กรดไฮโดรคลอริกหรือ 
HCl (Merck, Hydrochloric acid fuming 37 %) และเอทานอลหรือ CH3CH2OH (VWR 
International, Ethanol absolute 100 %) โดยมีรายละเอียดการเตรียมดงัน้ี 
 

ตดักระจกสไลดใ์หมี้ขนาด 2.52.5 cm และลา้งในน ้าสะอาด
เพื่อก าจดัฝุ่ นละอองและส่ิงสกปรก 

 

อลัตราโซนิกในสารละลายกรดไนตริกหรือ HNO3  
(RCI Labscan, Nitric acid 65 %) ความเขม้ขน้ 0.1 M   

30 นาที 
 

อลัตราโซนิกในน ้ากลัน่ไร้ประจุ (de-ion water)  15 นาที 
 

อลัตราโซนิกในเอทานอลหรือ CH3CH2OH  
(VWR International, Ethanol absolute 100 %) 30 นาที 

  

เป่าลมใหแ้หง้ บรรจุลงในกล่องแกว้สะอาดและน าไปเก็บใน
เตาอบสารท่ีอุณหภูมิ 80 C 

อลัตราโซนิกในน ้ากลัน่ไร้ประจุ (de-ion water)  15 นาที 
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3.5.1 เตรียมสารละลาย InCl3 ความเขม้ขน้ 0.025 M โดยชัง่ผง InCl3 ปริมาณ 1.3824 g แลว้ผสม
เอทานอลใหไ้ดป้ริมาณ 100 ml 

3.5.2 เตรียมสารละลาย C12H28O4Ti ความเขม้ขน้ 0.005 M โดยปิเปตสาร C12H28O4Ti ปริมาณ 
0.3815 ml ผสม HCl ปริมาณ 1.0351 ml แลว้ผสมเอทานอลใหไ้ดป้ริมาณ 150 มิลลิลิตร   

3.5.3 น าสารละลาย InCl3 และสารละลาย C12H28O4Ti ท่ีเตรียมไดม้าผสมกนัในขวดแกว้รูปชมพูท่ี่
อุณหภูมิหอ้ง โดยใชเ้คร่ืองหมุนผสมสารแบบแม่เหล็ก ซ่ึงในขวดแกว้รูปชมพูจ่ะใส่แท่ง
แม่เหล็ก (magnetic bar) ลงไป เพื่อช่วยหมุนผสมสาร จากนั้นปล่อยใหแ้ท่งแม่เหล็กหมุน
ผสมสารเป็นเวลา 30 นาที แลว้จึงน าสารละลายท่ีผสมกนัมาบรรจุในขวดแกว้พร้อมฝาปิด
ขนาด 250 ml 

3.5.4 เตรียมสารละลายผสมกนัโดยแปรเปล่ียนอตัราส่วนของสารละลายแต่ละชนิด ในการเตรียม
ฟิลม์แต่ละเง่ือนไข ดงัรายละเอียดในตารางท่ี 3.1 

 
ตาราง 3.1 อตัราส่วนผสมของสารตั้งตน้ฟิลม์อินเดียมออกไซดเ์จือไทเทเนียม  
 

 
ปริมาณการเจือ Ti 

(at%) 

ปริมาณสารท่ีตอ้งใช ้
InCl3 0.025 M 

(ml) 
C12H28O4Ti 

(ml) 
HCl 0.05 M 

(ml) 
0.01 0.3995 0.3815 1.0351 
0.03 0.3995 1.1446 1.0351 
0.05 0.3995 1.9076 1.0351 
0.07 0.3995 2.6707 1.0351 
0.1 0.3995 3.4337 1.0351 
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รูป 3.3 (a) ผงอินเดียมไตรคลอไรด์ (InCl3) ความบริสุทธ์ิ 99.999% (b) ไทเทเนียมเตตระไอโซโพ
รพอกไซด ์ (C12H28O4Ti) ความบริสุทธ์ิ 97% (c) เอทานอล (CH3CH2OH) ความบริสุทธ์ิ 99.99%  
และ (d) กรดไฮโดรคลอริก (HCl) ความบริสุทธ์ิ 37%       

 

 
 

รูป 3.4 บีกเกอร์ ขวดแกว้พร้อมฝาปิด ขวดแกว้รูปชมพู ่ เขม็ฉีดยาท าจากแกว้โบโรซิลิเกต กระบอก
ตวงและปิเปตขนาดต่างๆ  
  
3.6 การเตรียมฟิล์มอินเดียมออกไซด์เจือไทเทเนียม 

3.6.1 ปรับเตาไฟฟ้า (hot plate) ใหมี้อุณหภูมิ 400 C และน ากระจกสไลดว์างบนเตาไฟฟ้า 
จนกระทัง่อุณหภูมิคงท่ีแลว้  ทิ้งไวป้ระมาณ 1 ชัว่โมงหรือรอจนกระทัง่ซบัสเตรตแกว้มี
อุณหภูมิ 400 C 

3.6.2 ต่อสายฉีดลมเขา้กบัตวัท าละอองอลัตราโซนิก เติมสารละลายท่ีเตรียมไวใ้นหวัขอ้ 3.5 ลง
ในท่ีบรรจุสารละลาย ซ่ึงจะใชเ้ขม็ฉีดยา (syringe) ท่ีท าจากแกว้โบโรซิลิเกต และปรับความ
สูงจากตวัท าละอองอลัตราโซนิกถึงซบัสเตรตแกว้ประมาณ 10 cm 

(a) (b) (c) (d) 
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3.6.3 ป้อนความต่างศกัยไ์ฟฟ้า 800 mV และความถ่ี 37 KHz ใหก้บัตวัท าละอองอลัตราโซนิก 
แลว้เปิดเคร่ืองดนัสารละลายใหไ้หลเขา้สู่ตวัท าละอองอลัตราโซนิก อตัราการไหลของ
สารละลายเท่ากบั 2.5 ml/ min 

3.6.4 พน่ละอองสารละลายพน่ลงบนซบัเสตรตแกว้ท่ีใหค้วามร้อนดว้ยเตาไฟฟ้า (hot plate 
heater) โดยตวัท าละอองอลัตราโซนิกจะเคล่ือนท่ีในแนวราบจากการควบคุมดว้ยระบบสั่ง
การดว้ยคอมพิวเตอร์ เวลาในการพน่เคลือบ 12 นาที อตัราการพ่นเคลือบ 4 นาทีต่อหน่ึง
คร้ัง โดยการพน่แต่ะคร้ังจะหยดุเป็นช่วงๆ เพื่อรอใหซ้บัสเตรตแกว้มีอุณหภูมิ 400 C คงท่ี 

 3.6.5 เม่ือเตรียมฟิลม์เสร็จแต่ละแผน่ ก็ปล่อยใหเ้ยน็ลงท่ีอุณหภูมิหอ้ง จากนั้นก็น าฟิลม์ท่ีเตรียม
ไดไ้ปอบอ่อน (annealed) ท่ีอุณหภูมิ 450 C เป็นเวลา 1 ชัว่โมง ดว้ยอตัราการข้ึน/ลงของ
อุณหภูมิ 5 C /min ดงัแผนผงัการอบอ่อน รูป 3.7   

3.6.6 น าฟิลม์ท่ีผา่นการอบอ่อน ไปตรวจสอบองคป์ระกอบทางเคมีและชนิดของเฟสท่ีเกิดข้ึน
ดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ ศึกษาโครงสร้างจุลภาคและลกัษณะพื้นผวิดว้ย
กลอ้งจุลทรรศน์แบบส่องกราดและแบบแรงอะตอมตามล าดบั ตรวจสอบสมบติัทางแสง 
คือ การส่องผา่นส่องแสง ดว้ยเคร่ือง UV-VIS-NIR Spectrophotometer และตรวจสอบ
สมบติัทางไฟฟ้า คือ ค่าสภาพตา้นทานไฟฟ้า ดว้ยเทคนิค Van der Pauw method  

 

 
 

รูป 3.5 ระบบการท างานส าหรับการพน่เคลือบฟิลม์ดว้ยระบบอลัตราโซนิกสเปรยไ์ฟโรไลซิส 
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รูป 3.6 แผนผงัขั้นตอนการเตรียมฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั 0.01-0.045 M 
  
 

InCl3  
0.025 M 

C12H28O4Ti 
0.005-0.045 M 

HCl  
0.05 M 

CH3CH2OH 

สารละลายแอลกอฮอล์  
(alcoholic solution)  

 

พน่ละอองสารละลายดว้ยเทคนิค 
อลัตราโซนิกสเปรย ์ไพโรไลซิส  

  
 ซบัสเตรตแกว้ (กระจกไสลด์) 

อุณหภูมิ 400 C 
 

อบอ่อน (annealed) ท่ีอุณหภูมิ 450 C  
 

- ความต่างศกัย ์800 mV 
- ความถ่ี 37 KHz 

- อตัราการไหสารละลาย  
  2.5 ml/ min 
 
 

XRD AFM SEM UV-Vis-NIR 
Spectrophotometer 
 

Van der Pauw 
measurement 
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รูป 3.7 แผนผงัการอบอ่อนฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั 0.01-0.045 M 
 

3.6.7 สร้างฟิลม์อินเดียมออกไซดเ์จือไทเทเนียม (ITiO) โดยเลือกปริมาณการเจือไทเทเนียมจาก
ฟิลม์ท่ีมีสมบติัทางแสงและทางไฟฟ้าดีท่ีสุด จากนั้นน ามาอบอ่อนท่ีอุณหภูมิแตกต่างกนั 
คือ 250, 300, 350 และ 400 C เป็นเวลา 1 ชัว่โมง อตัราการข้ึนลงของอุณหภูมิ 5 C /min 
ดงัแผนผงัขั้นตอนการเตรียมฟิลม์รูป 3.8 และแผนผงัการอบอ่อนรูป 3.9 แลว้น าไป
ตรวจสอบองคป์ระกอบทางเคมีและชนิดของเฟสท่ีเกิดข้ึนดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสี
เอกซ์ ศึกษาลกัษณะพื้นผวิดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์แบบแรงอะตอม ตรวจสอบสมบติัทางแสง 
คือ การส่องผา่นส่องแสง ดว้ยเคร่ือง UV-VIS-NIR Spectrophotometer และตรวจสอบ
สมบติัทางไฟฟ้า คือ ค่าสภาพตา้นทานไฟฟ้า ดว้ยเทคนิค Four point prob 

 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 

อุณหภูมิหอ้ง 

5 C / min 

1 ชัว่โมง 

เวลา (min) 

5 C / min 

อุณหภูมิ (C) 

450 C  
   อุณหภูมิอบอ่อน 
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รูป 3.8 แผนผงัขั้นตอนการเตรียมฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั n M อบอ่อนท่ี
อุณหภูมิต่างกนั 
 
 เม่ือ n คือ ปริมาณการเจือ C12H28O4Ti (M) จากฟิลม์ท่ีมีสมบติัทางแสงและทางไฟฟ้าดีท่ีสุด  
 
 
 

InCl3  
0.025 M 

C12H28O4Ti 
n M 

HCl  
0.05 M 

CH3CH2OH 

สารละลายแอลกอฮอล์  
(alcoholic solution)  

 

พน่ละอองสารละลายดว้ยเทคนิค 
อลัตราโซนิกสเปรย ์ไพโรไลซิส  

  
 ซบัสเตรตแกว้ (กระจกไสลด์) 

อุณหภูมิ 400 C 
 

อบอ่อน (annealed) ท่ีอุณหภูมิ 250-400C  
 

- ความต่างศกัย ์800 mV 
- ความถ่ี 37 KHz 

- อตัราการไหสารละลาย  
  2.5 ml/ min 
 
 

XRD AFM UV-Vis-NIR 
Spectrophotometer 
 

Four point probe 
method 
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รูป 3.9 แผนผงัการอบอ่อนฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั n M 

 
3.7 การตรวจสอบโครงสร้างผลกึด้วยเทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ 
 งานวจิยัน้ีใชเ้ทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ ในการตรวจสอบหาองคป์ระกอบทางเคมี
และชนิดของเฟสท่ีเกิดข้ึน ซ่ึงท าไดโ้ดยอาศยัหลกัการตกกระทบของรังสีเอกซ์ลงบนผวิวสัดุแลว้
เกิดการกระเจิง (scattering) และเล้ียวเบนข้ึนโดยมีมุมในการเล้ียวเบนแตกต่างกนัไปข้ึนอยูก่บั
โครงสร้างผลึกและระนาบ (hkl) ท่ีรังสีตกกระทบภายในวสัดุ โดยแบบอยา่งการเล้ียวเบนรังสีเอกซ์
ของวสัดุแต่ละชนิดนั้นก็จะมีความเฉพาะเจาะจงส าหรับวสัดุนั้นๆ ดงันั้นเม่ือน าเคร่ืองมือส าหรับ
ตรวจวดั (detector) มารองรับรังสีเอกซ์ท่ีกระเจิงออกมาจากวสัดุในต าแหน่งต่างๆ ดงัรูป 3.10 ก็จะ
สามารถตรวจสอบไดว้า่ วสัดุนั้นเป็นวสัดุหรือสารชนิดใด โดยพิจารณาจากขอ้มูลของความ 
สัมพนัธ์ระหวา่งค่ามุมของแบรกก ์ (Bragg’s angle) และความเขม้ของพีครังสีเอกซ์ของแบบอยา่ง
การเล้ียวเบนท่ีปรากฏ ซ่ึงดงัท่ีไดก้ล่าวมาแลว้วา่สารแต่ละชนิดจะมีรูปแบบของการเล้ียวเบนท่ีเป็น
ลกัษณะเฉพาะแตกต่างกนัไป จึงสามารถน าแบบอยา่งการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ท่ีตรวจสอบไดม้า
เปรียบเทียบกบัขอ้มูลของสารชนิดต่างๆ ท่ีมีอยูใ่นฐานขอ้มูลมาตรฐาน (JCPDS files หรือ ICSD 
files) เพื่อตรวจสอบชนิดของเฟสท่ีเกิดข้ึนได ้ โดยเร่ิมจากการน าผงและช้ินงานเซรามิกท่ีเตรียม
ไดม้าบรรจุใส่ใน holder จากนั้นน าไปวางท่ีบริเวณช่องส าหรับวางช้ินงานในเคร่ือง X-ray 
diffractometer แลว้จึงเดินเคร่ืองทดสอบ โดยใชเ้ป้าทองแดง (CuKα) ท่ีใหรั้งสีเอกซ์ค่าความยาว
คล่ืนประมาณ 1.54 Å ออกมาดว้ย step 0.02o จากค่ามุม 2 ท่ี 20o ไปจนถึงมุม 2 ท่ี 80o 
 

อุณหภูมิหอ้ง 
5 C / min 

เวลา (min) 

5 C / min 

อุณหภูมิ (C) 

350 C 1 ชัว่โมง  

300 C 1 ชัว่โมง  

250 C 1 ชัว่โมง  

400 C 1 ชัว่โมง  
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รูป 3.10 การวเิคราะห์ผลึกโดยใชเ้คร่ืองมือการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ 
 

ผลท่ีไดจ้ะแสดงออกมาอยูใ่นรูปของกราฟความสัมพนัธ์ระหวา่งความเขม้กบัมุม 2 จาก 
นั้นน าผลท่ีไดม้าเปรียบเทียบกบัขอ้มูลในแฟ้ม ICSD เพื่อตรวจสอบเฟสและความบริสุทธ์ิของผง
ตวัอยา่งท่ีเกิดข้ึน โดยน าค่ามุม 2 ท่ีไดม้าหาค่า d-spacing จากกฎของแบรกกต์ามสมการ 3.1 

 

                                     




sin2
d                                                   (3.1) 

 
เม่ือ d    คือ  ระยะห่างระหวา่งระนาบ (d-spacing) 
          คือ  ความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ์ มีค่าเท่ากบั 1.5406 องัสตรอม (Å) 
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3.8 การศึกษาโครงสร้างจุลภาคโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อเิล็กตรอนแบบส่องกราด 
 งานวจิยัน้ีจะท าการตรวจสอบลกัษณะโครงสร้างทางจุลภาคของฟิลม์ดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope; SEM) เพื่อน าขอ้มูลท่ีไดม้าใช้
ประกอบการอธิบายถึงลกัษณะโครงสร้างจุลภาค โดยท าการตรวจสอบทั้งผิวหนา้ (surface) ของ
ฟิลม์ ขอ้มูลท่ีไดจ้ะบ่งบอกถึงลกัษณะและรูปร่างของสารตวัอยา่ง รวมถึงสามารถบอกขนาดเกรน
ของเซรามิกได ้ ส าหรับรายละเอียดของขั้นตอนการตรวจสอบของสารตวัอยา่งดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราดของงานวจิยัน้ีมีขั้นตอนดงัต่อไปน้ี  
 
ข้ันตอนการเตรียมช้ินงานเซรามิกส าหรับตรวจสอบโครงสร้างจุลภาค 
(1) น าซบัสเตรตแกว้ท่ีเคลือบฟิลม์มาหกัเป็นช้ินเล็กๆ แลว้น าไปติดบนแท่นทองเหลืองท่ีมี

กระดาษกาวคาร์บอนติดอยู ่
(2) น าช้ินงานไปเคลือบผวิหนา้ดว้ยทองดว้ยเทคนิคสปัตเตอริงดงัรูป 3.11 เพื่อใหช้ิ้นงาน

สามารถน าไฟฟ้าได ้
(3) น าช้ินงานท่ีผา่นการเตรียมแลว้ไปใส่ไวใ้นตูอ้บเพื่อเตรียมน าไปศึกษาดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์

อิเล็กตรอนแบบส่องกราดดงัรูป 3.12 
 

 
 

รูป 3.11 เคร่ืองสปัตเตอร์ รุ่น JFC-1100E 
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รูป 3.12 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิด FE-SEM (JEOL JSM 5910LV) รุ่น 7274 
 
การหาขนาดของเกรน  

วธีิการหาค่าขนาดเกรนของฟิลม์ ITiO เลือกใชว้ธีิการค านวณหาขนาดเกรนเฉล่ีย (average 
grain size,  ) ซ่ึงสามารถค านวณไดจ้ากสมการของเดอบาย-เชอร์เรอร์ (Debye-Scherrer) [59] ดงั
สมการ 3.2 โดยการหาค่าความกวา้งของพีคท่ีคร่ึงหน่ึงของความสูง (full width at half maximum; 
FWHM) ของพีคท่ีสูงท่ีสุด จากขอ้มูลท่ีไดจ้ากการตรวจสอบการเล้ียวเบนของรังสีเอก็ซ์   

 

0.9

cosFWHM





                                                 (3.2) 

 

เม่ือ    คือ ขนาดเกรนเฉล่ีย หน่วย nm 
          คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ์ มีค่าเท่ากบั 1.5406 องัสตรอม (Å) 

            FWHM  คือ ความกวา้งของพีคท่ีคร่ึงหน่ึงของความสูงของพีคท่ีสูงท่ีสุด  
         หน่วย เรเดียน (rad) 

          คือ มุมการเล้ียวเบียนของแบรกก ์หน่วย เรเดียน (rad) 
        

3.9 การศึกษาโครงสร้างจุลภาคโดยใช้กล้องจุลทรรศน์อเิล็กตรอนแบบแรงอะตอม 
 งานวจิยัน้ีใชเ้ทคนิคกลอ้งจุลทรรศอิ์เล็กตรอนแบบแรงอะตอม ในการตรวจสอบลกัษณะ
พื้นผวิและความหยาบผวิของฟิลม์ท่ีเกิดข้ึน โดยหลกัการท างานของกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบแรงอะตอมจะประกอบดว้ย แหล่งก าเนิดแสงเลเซอร์ (laser source) ส่วนใหญ่ใชเ้ลเซอร์แสงสี
แดง เลเซอร์ผา่นไปยงัเลนส์ (lens) เลนส์ท าหนา้ท่ีโฟกสัล าแสงเลเซอร์ใหไ้ปตกกระทบบนคาน 
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(Cantilever) คานจะท าจากซิลิกอน มีความยาวประมาณ 0.1 มิลลิเมตร ถูกเคลือบดว้ยทองค าท าให้
สามารถสะทอ้นแลงไดดี้ บริเวณปลายของคานจะประกอบดว้ยส่วนท่ีเป็นเขม็ (Probe) หรือ (Tip) 
เขม็จะมีลกัษณะเป็นวสัดุท่ีมีปลายแหลมและมีขนาดเล็กมาก จนมีแค่ 1 อะตอมอยูป่ลายเขม็ จึง
สามารถเขา้ไปในร่องของฟิล์มได ้ เม่ือแสงเลเซอร์ตกกระทบคานจะถูกสะทอ้นไปตกกระทบกบัโฟ
โตไดโอด (Photodiode) ซ่ึงจะท าหนา้ท่ีวดัสัญญาณท่ีแตกต่างกนั ดงันั้นสัญญาณท่ีไดจ้าก โฟโต
ไดโอดจะเป็นสัญญาณในแนวด่ิง (Vertical signal) ซ่ึงจะน ามาพล๊อตกราฟในแนวแกนด่ิงหรือแกน 
Z ส่วนสัญญาณในแนวแกนนอนหรือแกน Y จะไดจ้ากระยะทางท่ีเขม็เคล่ือนท่ีได ้ จากนั้น โฟโต
ไดโอดจะส่งสัญญาณไปท่ีระบบควบคุมแบบป้อนกลบั (Feedback Control) ซ่ึงจะท าหนา้ท่ีควบคุม
สัญญาณต่อเขา้กบัเคร่ืองคอมพิวเตอร์และควบคุมการพล๊อตกราฟออกมาในลกัษณะ 3 มิติ โดยท า
การเช่ือมโยงกบัสัญญาณท่ีไดจ้ากท่อแสกนเพียโซอิเล็กทริก (Piezoelectric Tube Scanner) ซ่ึงมี
ลกัษณะเป็นท่อท าหนา้ท่ีลากเขม็หรือลากช้ินงาน สามารถเคล่ือนท่ีทั้งในแนวแกน X Y และ Z ใน
ความละเอียด 0.1 องัสตรอม โดยในงานวจิยัน้ีจะใชโ้หมดสัมผสั (contact mode) ในการตรวจสอบ
พื้นผวิและความหยาบผวิฟิลม์ โดยท่ีเขม็จะสัมผสัหรือติดกบัผวิท าใหมี้ค่าแรงระหวา่งเขม็และผวิ
ฟิลม์ ในโหมดน้ีจะอาศยัระบบควบคุมแบบป้อนกลบั ควบคุมต าแหน่งของเขม็ในแนวด่ิง โดย
ระบบจะเพิ่มหรือลดความต่างศกัยท่ี์ป้อนใหก้บัท่อเพียโซอิเล็กทริก ใชค้วบคุมระดบัของคานเพื่อให้
คานสัมผสัผวิฟิลม์ กล่าวคือ ความต่างศกัยท่ี์จ่ายใหก้บัท่อเพียโซอิเล็กทริกน้ีจะเป็นค่าท่ีแสดง
ลกัษณะความสูงต ่าของพื้นผิวฟิลม์ในแต่ละต าแหน่ง  ภาพท่ีไดจ้ากการสร้างภาพในโหมดแบบ
สัมผสัจึงเป็นรูปร่างสัณฐานของผวิฟิลม์ท่ีเกิดข้ึน 
 

 
 

รูป 3.13 ส่วนประกอบและการท างานพื้นฐานของกลอ้งจุลทรรศอิ์เล็กตรอนแบบแรงอะตอม 
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รูป 3.14 กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบแรงอะตอม Nanoscope III Digital instriment  
 

3.10 การตรวจสอบสมบัติทางแสง  
3.10.1 การตรวจสอบร้อยละการส่องผ่านแสง  

งานวจิยัน้ีจะน าซบัสเตรตแกว้เคลือบฟิลม์แต่ละเง่ือนไข มาท าการตรวจสอบสมบติัการส่อง
ผา่นของแสง โดยจะใชเ้คร่ืองมือท่ีเรียกวา่ UV-Vis-NIR spectrophotometer รุ่น Lamda 35 แสดงใน
รูปท่ี 3.15 spectroscopy เป็นการวดัพลงังานท่ีดูดกลืนเขา้ไปเม่ืออิเล็กตรอนถูกเล่ือนไปอยูใ่น
ระดบัชั้นพลงังานท่ีสูงข้ึน (electronic transition) เน่ืองจากเป็นปรากฏการณ์กระตุน้อิเล็กตรอน 
บางคร้ังจึงเรียก spectroscopy วา่ electronic spectroscopy โดยปกติช่วง UV จะมีความยาวคล่ืน
ประมาณ 10 - 380 nm แต่การวเิคราะห์โดย UV Spectrum จะใช ้ความยาวคล่ืนในช่วง 200-380 nm 
ซ่ึงเรียกวา่ "Near-Ultraviolet Region"  ในช่วงความยาวคล่ืนต ่ากวา่ 200 nm อากาศจะดูดกลืนรังสี
ในช่วงน้ี จึงตอ้งวดัสเปกตรัมภายใตสุ้ญญากาศ จึงเรียกความยาวคล่ืนของ UV ในช่วงน้ีวา่ 
"Vacuum-Ultraviolet Region" ส่วนความยาวคล่ืนท่ีเราสามารถมองเห็นไดด้ว้ยตาเปล่า หรือเรียกวา่ 
"Visible Region" จะเป็นสเปกตรัมของในช่วงประมาณ 380-780 nm ซ่ึงจะปรากฏใหเ้ห็นเป็นสี
ต่างๆ ในการวดัร้อยละการส่องผา่นของช้ินงาน จะวดัในช่วงความยาวคล่ืนตั้งแต่ 250 – 1100 nm 
หลกัการท างานของเคร่ืองมือชนิดน้ี คือ การใหแ้สงในช่วงความยาวคล่ืนแสงท่ีสนใจจะศึกษาผา่น
ยงัช้ิน เม่ือล าแสงผา่นท่ีมีความเขม้ I0 เขา้ไปยงัเน้ือสารท่ีมีความหนาใดๆ โฟตอนของคล่ืนแสงจะ
เกิดอนัตรกิริยากบัอะตอมหรือโมเลกุลของสารท าใหค้วามเขม้ของคล่ืนแสงลดลงจาก I0 เป็น I และ
มีความสัมพนัธ์ของค่าการส่องผา่นแสงดงัสมการ 

 

    

0

I
T

I
       (3.3) 
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เม่ือ I คือ ความเขม้ของรังสีท่ีผา่นตวักลาง (intensity of transmitted) 
       

0I คือ ความเขม้ของรังสีท่ีกระทบตวักลาง (intensity of incident light) 
 

ร้อยละการส่องผา่น คือ เวลาท่ีใชใ้นการส่องผา่น (transmittance time) คิดเป็น 100% ดงัสมการ 
 

    
0

% 100
I

T
I

       (3.4) 

 

อยา่งไรก็ตาม นอกจากการวดัร้อยละการส่องผา่นไดแ้ลว้ เคร่ืองมือชนิดน้ีก็สามารถวดัร้อยละการ
ดูดกลืน absorbance (abs.) ของช้ินงานได ้โดยค านวณไดจ้ากสมการ 

 

    0 1
log log

I
A

I T
      (3.5) 

 

หาก A เปล่ียนค่าจาก  ถึง 0 ค่า T จะเปล่ียนค่าจาก 0 ถึง 1 และ %T จะเปล่ียนค่าจาก 0 ถึง 100 
เขียนสมการแสดงความสัมพนัธ์ระหวา่ง abs. และ %T ไดด้งัน้ี 
 

    100
log

%
A

T
      (3.6) 

 

และ 
    % 100 %A T      (3.7) 

 
3.10.2 การประมาณค่าแถบช่องว่างพลงังาน 
(1) น าขอ้มูลค่าร้อยละการส่องผา่นแสงของฟิลม์ (T) แต่ละเง่ือนไขมาค านวณหาสัมประสิทธ์ิ
 การดูดกลืนแสง ( ) จากสมการ 2.11 เม่ือ d คือ ความหนาของฟิลม์ หน่วยเป็น m 
(2) จากความสัมพนัธ์ของสมการ 2.13 ค านวณค่าพลงังานของโฟตอน ( )h และน าค่า ( ) ท่ี
 ไดจ้ากขอ้ 1 มาค านวณหา  

2
hv จากนั้นเขียนกราฟความสัมพนัธ์ระหวา่ง  

2
hv  กบั

 ( )h   
 

 เม่ือ h  คือ ค่าคงท่ีของแพลงค ์(Plank’ constant) เท่ากบั 4.13610-15 eVs  
          คือ ความถ่ีโฟตอน หน่วย s-1 
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(3) เม่ือไดก้ราฟกราฟความสัมพนัธ์ระหวา่ง  
2

hv  กบั ( )h  จากนั้นลากเส้นตรงตดัแกน
  พลงังานโฟตอนจะไดค้่าประมาณของช่องวา่งแถบพลงังาน 

(4) น าค่าช่องวา่งแถบพลงังานของฟิลม์แต่ละเง่ือนไข มาค านวณหาขอบเขตการดูดกลืนแสง 
  จากความสัมพนัธ์ของสมการ 

 

       hc

E
 


     (3.8) 

  

 เม่ือ E  คือ พลงังานของโฟตอน หน่วย eV  
            c  คือ อตัราเร็วของแสง หน่วย m/s 
             คือ ความยาวคล่ืนแสง หน่วย m  
 

 
 

รูป 3.15 เคร่ือง UV-Vis-NIR spectrophotometer รุ่น UV-Vis Lamda 35 ผลิตโดยบริษทั Perkin 
Elmer 
 
3.11 การตรวจสอบสมบัติทางไฟฟ้า 
 ส าหรับการตรวจสอบสมบติัทางไฟฟ้าของฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั 
0.01-0.045 M จะเป็นการจะเป็นการศึกษาสภาพตา้นทานไฟฟ้าสามารถท าการทดสอบไดโ้ดยใช้
เทคนิคท่ีเรียกวา่ แวนเดอร์พาว (Van der Pauw method) ดงัแสดงในรูป 3.16 โดยมีขั้นตอนการ
เตรียมช้ินงานและท าการวดั ดงัรายละเอียดต่อไปน้ี 
 3.11.1 น ากระจกสไลด์ท่ีเคลือบฟิลม์ ขนาด 1.51.0 cm มาติดคอนแทคส์ตรงมุมในแนวทแยงทั้ง

ส่ี ดงัรูปท่ี 3.17 
3.11.2 จ่ายกระแสไฟฟ้าจากจุดท่ี 1 ไปยงัจุดท่ี 2 จากนั้นวดัความต่างศกัยท่ี์เกิดข้ึนบริเวณจุดท่ี 3 

และจุดท่ี 4 ไดจ้าก V34 = V3 - V4 ดงันั้นจะไดค้วามตา้นทานไฟฟ้าเป็น 
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     34
12,34

12

V
R

I

 
  
 

      (3.9) 

 

 โดยท่ี 12I  เป็นกระแสท่ีจ่ายจากจุดท่ี 1 ไปยงัจุดท่ี 2 และ 
12,34R หน่วยเป็น  

3.11.3 เคร่ืองจะท าการปรับเพิ่มค่ากระแสไฟฟ้าท่ีใหเ้ขา้ไปและบนัทึกค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีวดัไดจ้าก
โวลทมิ์เตอร์อยา่งต่อเน่ือง 

3.11.4 เม่ือวดัเสร็จจะมีผลของค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีไดจ้ากการป้อนค่ากระแสไฟฟ้า ออกมาอยูใ่นรูปของ
กราฟความสัมพนัธ์ระหวา่งค่าศกัยไ์ฟฟ้า (mV) และกระแสไฟฟ้า (mA) แลว้ค านวณความ
ชนัของกราฟจากสมการท่ี 3.9 จะไดค้่าความตา้นทานไฟฟ้า 

12,34R    
3.11.5 น าค่าความตา้นทานไฟฟ้าท่ีค านวณไดม้าค านวณหาสภาพตา้นทานไฟฟ้าของฟิลจ์าก

ความสัมพนัธ์ดงัสมการ 3.10 
 

     
 

12,34
ln 2

d
R


      (3.10)  

 

 เม่ือ  คือ สภาพตา้นทานไฟฟ้าของฟิลม์ หน่วย  cm 
        d   คือ ความหนาของฟิล์ม หน่วย m 

 

 
 

รูป 3.16 เคร่ืองวดัความตา้นทานไฟฟ้าแบบ Van der Pauw method รุ่น B1500A ผลิตโดยบริษทั 
Agilent Technologies 
 



64 
 

 
 

รูป 3.17 การติดคอนแทคส์เพื่อวดัค่าสภาพตา้นทานไฟฟ้า 
 
 ส าหรับการตรวจสอบสมบติัทางไฟฟ้าของฟิลม์ ITiO ท่ีปริมาณการเจือ C12H28O4Ti เท่ากบั 
n M อบอ่อนท่ีอุณหภูมิ 250, 300, 350 และ 400 C จะเป็นการศึกษาสภาพตา้นทานไฟฟ้าสามารถ
ท าการทดสอบไดโ้ดยใชเ้ทคนิคท่ีเรียกวา่ โฟร์พอยทโ์พรบ (Four Point Probe) ดงัแสดงในรูป 3.19
โดยมีขั้นตอนการเตรียมช้ินงานและท าการวดั ดงัรายละเอียดต่อไปน้ี 
3.11.6 น าหวัวดัทั้ง 4 หวั วางลงบนกระจกสไลดท่ี์เคลือบฟิลม์ ขนาด 1.51.0 cm   
3.11.7 กดปุ่ม star เคร่ือง power supply จะจ่ายกระแสไฟฟ้าจากจุดท่ี 1 ไปยงัจุดท่ี 4 จากนั้นวดั

ความต่างศกัยท่ี์เกิดข้ึนบริเวณจุดท่ี 3 และจุดท่ี 4 ดงันั้นจะไดค้วามตา้นทานไฟฟ้าเป็น 
 
 

     23
14,23

14

V
R

I

 
  
 

      (3.11) 

 

 โดยท่ี 14I  เป็นกระแสท่ีจ่ายจากจุดท่ี 1 ไปยงัจุดท่ี 4 โดย 
14,23R หน่วยเป็น  

3.11.8 เคร่ืองจะท าจ่ายกระแสไฟฟ้าท่ีใหเ้ขา้ไปและบนัทึกค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีวดัไดจ้ากโวลทมิ์เตอร์
และเม่ือวดัเสร็จจะมีผลของค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีไดจ้ากการป้อนค่ากระแสไฟฟ้า ออกมาอยูใ่นรูป
ค่าความตา้นทานไฟฟ้าเชิงแผน่ (sheet resistance; sR ) มีหน่วยเป็น /square โดยสามารถ
ค านวณไดจ้ากสมการ  

 

     
14,234.532sR R     (3.12) 

 

3.11.9 น าค่าความตา้นทานไฟฟ้าเชิงแผน่ท่ีไดม้าค านวณหาสภาพตา้นทานไฟฟ้าของฟิลจ์าก
ความสัมพนัธ์ดงัสมการ 3.13  
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sR d        (3.13)  

 

  เม่ือ  คือ สภาพตา้นทานไฟฟ้าของฟิลม์ หน่วย  cm 
        d   คือ ความหนาของฟิล์ม หน่วย m 
 

 
 

รูป 3.18 การวางหวัวดัทั้ง 4 ลงบนกระจกสไลดท่ี์เคลือบฟิลม์ ITiO เพื่อวดัสภาพตา้นทานไฟฟ้าดว้ย
เทคนิค Four Point Probe  
 

 
 

รูป 3.19 เคร่ืองวดัความตา้นทานไฟฟ้าแบบ Four point probe ใช ้ power supply รุ่น 3458A 
Multimeter ผลิตโดยบริษทั Hewlett Packard; HP  
 

 


