
 

 

 

บทที ่3 

วธีิการทดลอง 

ในส่วนของบทท่ี 3 จะเป็นการกล่าวถึงขั้ นตอนของงานวิจัยซ่ึงจะแสดงขั้นตอนตาม
ไดอะแกรมในรูป 3.1 โดยจะเนน้การศึกษากระบวนการการสังเคราะห์เส้นใยนาโนทินไดออกไซด์
โดยวิธีตกสะสมดว้ยกระแสไฟฟ้าสูง ซ่ึงเป็นเทคนิคท่ีง่ายและมีประสิทธิภาพสูง จากท่ีกล่าวไวใ้น
บทท่ี 2 โดยไดท้  าการเปรียบเทียบของเส้นใยนาโนทินไดออกไซด์ท่ีสังเคราะห์ได้โดยการตกสะสม
แบบให้ความร้อนดว้ยกระแสไฟฟ้าสูง  กบั  อนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ท่ีสังเคราะห์โดยวิธีเฟลม
สเปรยไ์พโรลิซิสและ อนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ท่ีมีการจ าหน่ายทางการคา้ของบริษทั Aldrich 
หมายเลข 549657 เร่ิมจากศึกษาวธีิการสังเคราะห์ลวดนาโนทินออกไซด์ดว้ยวธีิเทคนิคการให้ความ
ร้อนดว้ยกระแสไฟฟ้าการศึกษากระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซด์โดยวิธีเฟ
ลมสเปรยไ์พโรลิซีส แลว้น าไปศึกษาลกัษณะเฉพาะของสารโดยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ 
(X-ray Diffraction), กล้องจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscopy; 
SEM), กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission Electron Microscopy; TEM), การ
กระจายตวัของพลงังานรังสีเอกซ์ (Energy Dispersive X-ray Spectrometry; EDS), กลอ้งจุลทรรศน
แรงอะตอม(Atomic Force microscope: AFM), การวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองเคร่ืองมือรามาน (Raman  
spectroscopy), การวิเคราะห์ค่าพื้นท่ีผิวจ าเพาะและการค านวณขนาดโดยวิธีการดูดซบัและคายแก๊ส
ไนโตรเจนโดยวิธีการบีอีที(BET), เคร่ืองสเปกโตรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนท่ีถูกปลดปล่อย
ดว้ยรังสีเอกซ์(X-ray Photoelectron Spectroscopy: XPS), เคร่ืองมือตรวจวดัการกระเจิงชนิดรามาน 
(Raman Spectroscopy), เคร่ืองตรวจวดัปริมาณแสงและค่า ความเขม้ของแสงในช่วงรังสียวูแีละช่วง
แสงขาว (UV-Visible Spectrophotometer) และทดสอบการตอบสนองต่อแก๊สสภาวะแวดลอ้มของ
เซนเซอร์ทินไดออกไซด์บริสุทธ์ิแต่ละประเภท ในส่วนของการศึกษาสัณฐานวิทยาของเซนเซอร์
ภายหลังการทดสอนนั้น จะน าเซนเซอร์ท่ีได้รับการทดสอบกับแก๊สเสียแต่ละชนิด มาท าการ
วเิคราะห์โดยใชเ้ทคนิคการวเิคราะห์ชั้นสูง ไดแ้ก่ กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) 
และการวิเคราะห์หาองค์ประกอบของธาตุท่ีท าการสังเคราะห์ โดยการวิเคราะห์แบบเส้น
ประสิทธิภาพในการตรวจวดัแก๊สเสียแต่ละชนิด เพื่อหาสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีสุดในการตอบสนอง
ต่อแก๊สแต่ละชนิดสเปกตรัม (EDS) และการหาองคป์ระกอบของเซนเซอร์โดยเทคนิคการเล้ียวเบน
ของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction) ตามล าดบั 
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รูป 3.1 ไดอะแกรมขั้นตอนการด าเนินการวจิยั 

3.1 การศึกษากระบวนการการสังเคราะห์เส้นใยนาโนทินไดออกไซด์โดยวิธีตกสะสมด้วย
กระแสไฟฟ้าสูง 

ในการสังเคราะห์เส้นใยนาโนทินไดออกไซด์โดยเทคนิคการให้ความร้อนด้วยกระแสไฟฟ้ามี
ขั้นตอนในการทดลองดงัน้ี 

3.1 การเตรียมแท่งสารตั้งตน้ 

3.1.1  สารเคมี 

(1.) ผงทินไดออกไซด ์(SnO : purity ≥ 99% ผลิตโดยบริษทั Aldrich หมายเลข244643 ) 

(2.) ผงแกร์ไฟต ์(ITALTHAI  CARBONE CO.,LTD,Ultra “F”Purity) 

(3.) โพลิไวนิลอลักอฮอล์ (Polyvinyl  alcohol ; PVA : purity ≥ 99% ผลิตโดยบริษทั Fluka) 

3.1 การศึกษากระบวนการการสงัเคราะห์เสน้ใยนาโนทินไดออกไซดโ์ดยวธีิตกสะสมดว้ยกระแสไฟฟ้าสูง

กระแสไฟฟ้าสงูกระแสไฟฟ้าสงู 

 

3.6 ท าการศึกษาคุณสมบติัและลกัษณะเฉพาะต่าง ๆ ของเสน้ใยนาโนทินไดออกไซด ์รวมถึง 

สณัฐานวทิยาของเซนเซอร์หลงัการทดสอบกบัแก๊สชนิดต่าง ๆ โดยเทคนิคชั้นสูง 

 

 

3.3 การศึกษาลกัษณะเฉพาะของเสน้ใยนาโนทินไดออกไซดข์องเสน้ใยนาโนทินไดออกไซดท่ี์สงัเคราะห์ได้

โดยการตกสะสมแบบใหค้วามร้อนดว้ยกระแสไฟฟ้าสูง กบั อนุภาคนาโนทินไดออกไซดท่ี์สงัเคราะห์โดย

วธีิเฟลมสเปรยไ์พโรลิซิสและ อนุภาคนาโนทินไดออกไซดท่ี์มีการจ าหน่ายทางการคา้ของบริษทั Aldrich 

หมายเลข 549657 

 

 

3.4 ท าการเตรียมตวัอยา่งเซ็นเซอร์โดยใชว้ธีิสปินโคตติง (spin coating) 

 
3.5 ศึกษาผลของการตอบสนองตอ่แก๊ส 

 

3.2 การศึกษากระบวนการการสงัเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซดโ์ดยวธีิเฟลมสเปรยไ์พโรลิซีสเพื่อ

น ามาใชใ้นการเปรียบเทียบผลการตอบสนองต่อแก๊ส 
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3.1.2 อุปกรณ์ 

(1.) ชุดเบา้อดัสาร  

(2.) เคร่ืองอดัไฮโดรลิก 

(3.) เคร่ืองชัง่ดิจิตอล 4 ต าแหน่ง โดยบริษทั OHAUS ประเทศสหรัฐอเมริกา 

(4.) ครกเซรามิกส์ส าหรับบดสาร ท าจาก Agate 

(5.) บีกเกอร์ขนาด 500 ลูกบาศกเ์ซนติเมตร และชอ้นตกัสาร 

3.1.3 การเตรียมแท่งสาร 

(1.) เตรียมสารโดยยึดเปอร์เซ็นต์โดยน ้ าหนักของผงคาร์บอนและผงทินไดออกไซด์เป็น
หลกัเพื่อให้เปอร์เซนต์โดยน ้ าหนกัมีค่าเป็น 100  จึงตอ้งมีการลดค่าเปอร์เซนต์โดยน ้ าหนัก
ของคาร์บอนโดยมีการชั่งสารในอตัราส่วนคือผงแกร์ไฟต์ : ผงทินไดออกไซด์ (SnO2) ใน
อตัราส่วน 70 : 30 โดยน ้าหนกัหรือคิดเป็น 2.1 : 0.9 กรัม 

(2.) ผสมและบดใหอ้ตัราส่วนต่างๆเขา้กนัเป็นเน้ือเดียวกนั 

(3.) เติมตวัประสานเพื่อใหส้ารมีการจบัตวักนั(ในกรณีน้ีใช ้PVA 0.6 ml) 

(4.) ใส่สารในขอ้ 3. ลงในเบา้อดัและน าไปอดัดว้ยเคร่ืองอดัไฮโดรลิกท่ี 500 กิโลกรัม ทิ้งไว้
ประมาณ 5 นาที เพื่อใหส้ารคงรูป 

(5.) เม่ือน าสารออกจากเบา้อดั จะไดแ้ท่งสารท่ีมีขนาดดงัต่อไปน้ี 

 เส้นผา่นศูนยก์ลาง  0.4  เซนติเมตร 

 ความยาว  1.2   เซนติเมตร      แสดงดงัรูป 3.2         

 

รูป 3.2  แท่งสารท่ีไดห้ลงัจากการอดัข้ึนรูป 
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 3.2  การสังเคราะห์เส้นใยนาโนโดยการใหก้ระแสไฟฟ้า 

3.2.1  อุปกรณ์การใหค้วามร้อน 

(1.) แหล่งจ่ายไฟฟ้ากระแสตรง (DC Power  supply, Data entry group)  

(2.) ถงับรรจุก๊าซอาร์กอนพร้อมสายยางและหวัวดัความดนั 

(3.) ชุดอุปกรณ์การใหค้วามร้อน ประกอบดว้ยอุปกรณ์ แสดงดงัรูป 

(4.) Infrared Thermometer ส าหรับวดัอุณหภูมิ 

(5.) นาฬิกาจบัเวลา 

3.2.2 ขั้นตอนการใหค้วามร้อนดว้ยกระแสไฟฟ้า 

   

(1.) จดัวางอุปกรณ์และต่อกบัแหล่งจ่ายไฟฟ้ากระแสตรง ดงัรูป 

(2.) เปิดก๊าซอาร์กอนใหไ้หลผา่นเขา้ไปในท่อแกว้ดว้ยอตัรา 2 ลิตรต่อนาที 

(3.) เปิดสวิตซ์ของแหล่งกระจายไฟฟ้ากระแสตรง โดยเลือกก าหนดการปรับเฉพาะค่า
กระแสไฟฟ้า เร่ิมตน้ให้กะแสไฟฟ้าท่ี 1 แอมแปร์คงท่ีไวเ้ป็นเวลาประมาณ 5 นาที  เพื่อไล่
ความช้ืนออกจากแท่งสาร 

(4.) ปรับค่ากระแสข้ึนนาทีละ 1 แอมแปร์ เม่ือแท่งสารมีอุณหภูมิประมาณ 1,000  องศา
เซลเซียส ปรับกระแสไฟเพิ่มข้ึนอย่างเร็ว จนกระทัง่เกิดไอท่ีเขม้ขน้รอบ ๆ แท่งสารหลัง
จากนั้นก็หยดุการใหก้ระแสไฟฟ้าเพิ่มข้ึนหรือใหค้งท่ีไวท่ี้ค่ากระแสนั้นนกระทัง่เกิดเส้นใยฟู
รอบๆแท่งสาร 
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รูป 3.3 ผลิตภณัฑเ์กิดการบวมขณะการเผาและเร่ิมเกิดเส้นใยฟ ู

(5.) ลดกระแสลงจนกระทัง่กระแสเป็นศูนยอ์ย่างช้าๆและปิดแหล่งจ่ายไฟฟ้ากระแสตรง
ควรใชเ้วลาในการสังเคราะห์ทั้งหมดประมาณ 2 ชัว่โมง 40 นาที 

(6.) ผลิตภณัฑท่ี์ไดจ้ะมีลกัษณะดงัรูป  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูป 3.4 ผลิตภณัฑท่ี์ไดห้ลงัจากการเผา 
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(7.) น าเส้นใยฟู ท่ีได้จากการให้ความร้อนด้วยกระแสไฟฟ้าไปวิเคราะห์เพื่อศึกษา
ลัก ษณ ะ เฉพ าะของ เส้ น ใยน าโน  ด้ ว ย เค ร่ื อ ง มื อ  XRD, EDS-SEM, TEM , Raman 
spectroscopy, BET, XPS, UV-Vis spectroscopy, AFM    

 

3.2 การศึกษากระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทนิไดออกไซด์โดยวิธีเฟลมสเปรย์ไพโรลิซีส
เพือ่น ามาใช้ในการเปรียบเทยีบผลการตอบสนองต่อแก๊ส 

3.2.1 สารเคมี 
3.2.1.1 ทินทูเอทิลเฮกซะโนเอท (Tin (II) 2-ethylhexanoate) CAS No.301-10-0 ความบริสุทธ์ิ
ร้อยละ 95 ผลิตโดยบริษทั SIGMA ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
3.2.1.2 ไซลีน (Xylene) CAS No.1330-20-7 ความบริสุทธ์ิร้อยละ 98.5 ผลิตโดยบริษทั Carlo 
Erba ประเทศอิตาลี 
3.2.1.3 เอทิลแอลกอฮอล ์(Ethyl alcohol) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 100 และร้อยละ 95 
 

3.2.2 อุปกรณ์และเคร่ืองมือ 
3.2.2.1 เคร่ืองเอฟเอสพีรีเอกเตอร์ 
3.2.2.2 บีกเกอร์ชนิด Schott Duran ผลิตโดยประเทศสหพนัธรัฐเยอรมนั ขนาด 100 และ 600 

มิลลิลิตร 
3.2.2.3 กระบอกตวง ขนาด 10 และ 50 มิลลิลิตร 
3.2.2.4 ขวดเตรียมสารละลายตั้งตน้ ชนิด Schott Duran ผลิตโดยประเทศสหพนัธรัฐเยอรมนั  

ขนาด 100 มิลลิลิตร 
3.2.2.5 กระดาษกรองขนาดเส้นผ่านศูนยก์ลาง 25.7 เซนติเมตร CAT No. 1823-257 ผลิตโดย

Whatman ประเทศองักฤษ 
3.2.2.6 ชอ้นตกัสาร 
3.2.2.7 ขวดแกว้หรือหลอดแกว้บรรจุผงละเอียด 
3.2.2.8 โถดูดความช้ืน 
3.2.2.9 ตูดู้ดควนัและกล่ิน 
3.2.2.10 เตาอบ รุ่น W 8540 Schwabach ผลิตโดยบริษทั  Memmert ประเทศสหพนัธรัฐเยอรมนั 
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3.2.2.11 เค ร่ื อ ง ก า เ นิ ด รั ง สี เอ ก ซ์  (X-ray diffractometer, XRD)  รุ่ น  JDX-8030 X-ray 
diffractometer system หลอดแหล่งก าเนิดรังสีเอกซ์ผลิตโดยบริษทั Siemens ประเทศ
สหพนัธรัฐเยอรมนั และ ตวัเคร่ืองทั้งหมดผลิตจากประเทศญ่ีปุ่น 

3.2.2.12 กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope, SEM) รุ่น 
JSM-6335 F ผลิตโดยบริษทั JEOL ประเทศญ่ีปุ่น 

3.2.2.13 กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission electron microscope, TEM) 
รุ่น JEM-2010 ผลิตโดยบริษทั JEOL ประเทศญ่ีปุ่น 
 

3.3 วธีิการเตรียมสารละลายตั้งต้น 
1. วดัปริมาตรของสารตั้งตน้ Tin (II) 2-ethylethanoate ในปริมาณท่ีท าการค านวณไวแ้ลว้ แลว้

น าไปบรรจุในขวดขนาด 100 มิลลิลิตร ท่ีผ่านการลา้งและอบให้แห้งโดยปราศจากน ้ า หรือ
ของเหลวใด ๆ (พิจารณาตาราง 2.1) 

2. ตวงปริมาณของตวัท าละลาย Xylene ท่ีค  านวณไวแ้ลว้ดว้ยกระบอกตวง แลว้เทลงในขวดใน
ขอ้ 1 ใหเ้กิดการผสมกบัสารตั้งตน้ ใหเ้ป็นเน้ือเดียวกนัในตูค้วนั (พิจารณารูป 3.5) 

 

 

รูป 3.5 สารละลายตั้งตน้ชนิด Tin (II) 2-ethylethanoate ละลายใน ตวัท าละลาย Xylene ในขวดท่ีใช้
เตรียมสารละลายตั้งตน้ 



95 

 

3.4 กระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทนิไดออกไซด์โดยวธีิเฟลมสเปรย์ไพโรลซีิส 
แผนภาพแสดงกระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซด ์แสดงไวด้งัรูป  3.6

และขั้นตอนในการสังเคราะห์สามารถท าไดด้งัขั้นตอนต่อไปน้ี 

1. บรรจุสารผสมตั้งตน้ปริมาตร 50 มิลลิลิตรเขา้ไปในไซรินจแ์กว้ 
2. ท าการประกอบส่วนของหัวเผาโดยหมุนแคพพิลลารีเขา้ไปในนอซเซิลจนความสูงของ

แคพิลลารีอยูเ่หนือนอซเซิลประมาณ 1 มิลลิเมตร ต่อกบัวาล์วท่ีอยูใ่ตน้อซเซิลทั้งสองวาล์ว
เขา้ดว้ยกนั 

3. วางไซรินจ์แก้วบนแท่นป๊ัมไซรินจ์ซ่ึงไซรินจ์แกว้จะมีท่อยางต่อกบัวาล์วอยู่ และไซรินจ์
แกว้ท่ีบรรจุตวัท าละลายเขา้ท่ีอีกดา้นหน่ึงของวาลว์อีกตวัหน่ึง 

4. วางกระดาษกรองท่ีท าการชัง่ไวแ้ลว้บนตะแกรงภาชนะเก็บอนุภาคของเคร่ือง เอฟเอสพีรี
แอกเตอร์ 

5. เปิดระบบหล่อเยน็ส าหรับ เอฟเอสพีรีแอกเตอร์โดยการหมุนคร่ึงรอบท่ีเคร่ืองแลกเปล่ียน
ความร้อน หน่ึงรอบท่ีระบบความเยน็ของนอซเซิลและแคพิลลารี โดยตรวจดูท่ีเกจบอก
ระดบัของระบบท าความเยน็ ของนอซเซิลใหเ้ป็น 20 และของแคพิลลารีใหอ้ยูต่  ่ากวา่ 5 

6. ตรวจการร่ัวไหลของระบบท าความเยน็ทุกระบบ นอซเซิลและไซรินจบ์รรจุตวัท าละลาย 
ใหต้วัท าละลายไหลผา่นไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง 

7. เปิดวาล์วของถงัก๊าซ วาล์วของก๊าซออกซิเจนซ่ึงเป็นตวัออกซิแดนท์ (2.46 ลิตรต่อนาที) 
และก๊าซมีเทน (1.19 ลิตรต่อนาที) ท าการจุดเปลวไฟซพัพอร์ท 

8. เปิดวาล์วของก๊าซออกซิเจนท่ีเป็นก๊าซดิสเพอร์ชันเท่ากับ 4.30 ลิตรต่อนาที และก๊าซ
ออกซิเจนในวงนอก (3.92 ลิตรต่อนาที)  

9. หมุนวาลว์ตวัท่ี 1 ใหอ้ยูใ่นต าแหน่งท่ีตวัท าละลายผา่นไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง และหมุน
วาล์วตวัท่ี 1 ให้ตวัท าละลายผ่านมายงัหัวเผา สังเกตสีของเปลวไฟของตวัท าละลาย หมุน
วาลว์ตวัท่ี 2 ใหอ้ยูใ่นต าแหน่งท่ีสารละลายผสมผา่นมายงัหวัเผา 

10. ท าการปรับระดบัช่องวา่งนอซเซิลให้ความดนัเป็น 1.5 บาร์ ท่ีปลายนอซเซิลซ่ึงตอ้งท าการ
ปรับให้คงท่ีตลอดการทดลอง ในขณะเดียวกนัตอ้งปรับอตัราการไหลของก๊าซต่าง ๆ และ
ระบบหล่อเยน็ใหอ้ยูใ่นสภาพของการท างานทั้งตลอดการทดลอง 

11. เปิดป๊ัมไซรินจ์ให้อัตราการไหลของสารละลายผสมเป็น 5 มิลลิลิตรต่อนาที และรอ
จนกระทัง่เปลวไฟเสถียรจึงเปิดป๊ัมสุญญากาศ เร่ิมจบัเวลา 

12. ในขณะท าการทดลองจะตอ้งปิดประจกกั้น ตลอดเวลา เพื่อป้องกันการฟุ้งกระจายของ
อนุภาคออกมาดา้นนอก และจะตอ้งใส่หนา้กากกรอง กบั แวน่ตาป้องกนัทุกคร้ัง 
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13. วดัความสูงของเปลวไฟและบนัทึกลกัษณะสีของเปลวไฟ 
14. รักษาอุณหภูมิของก๊าซร้อนท่ีผา่นกระดาษกรองให้เป็น 110 องศาเซลเซียส เพื่อป้องกนัการ

ควบแน่นของไอน ้าหรือกระดาษกรองเกิดไหมไ้ด ้โดยควบคุมอตัราการไหลระบบท าความ
เยน็ของภาชนะเก็นอนุภาค บนัทึกอุณหภูมิสูงสุด 

15. ตรวจดูระดับของสารละลายตั้ งต้นตลอดการทดลอง ท าการปิดป๊ัมไซรินจ์ และ ป๊ัม
สุญญากาศทนัทีเม่ือสารละลายตั้งตน้ใกลจ้ะหมดหรือสังเกตระดบัเปลวไฟจะลดลงทนัที 
กดนาฬิกาจบัเวลา บนัทึกเวลาของการทดลอง 

16. หมุนวาล์วตวัท่ี 2 ให้อยู่ในต าแหน่งท่ีปิดให้ตวัท าละลายมายงัหัวเผา และท าความสะอาด
หัวเผา แล้วหมุนวาล์วตัวท่ี 1 ให้อยู่ในต าแหน่งท่ีตัวท าละลายท าความสะอาดบริเวณ
ทั้งหมดโดยตวัท าละลายผา่นไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง 

17. ปิดวาล์วของก๊าซมีเทน ใชล้วดเล็ก ๆ แยงหลอดแคพิลลารี ท าความสะอาดไม่ให้มีอนุภาค
ใด ๆ ติดคา้งอยูภ่ายใน ใชก้ระดาษชุบเอทานอลท าความสะอาดรอบ ๆ แคพิลลารี 

18. ขณะท่ีสวมแวน่ตาป้องกนั ปิดระบบก๊าซและระบบหล่อเยน็ทั้งหมด ควรระวงัความร้อนท่ี
ผิวของภาชนะเก็บอนุภาค (ในกรณีท่ีเป็นแบบชั้นเดียวไม่ใช่สองชั้นท่ีมีระบบน ้ าเย็น
ไหลเวยีน) 

19. หมุนสกรูของคอลเลกเตอร์ และยกฝาข้ึนเพื่อน ากระดาษกรองออก 
20. ท าการถอดช้ินส่วนช้ินส่วนต่าง ๆ ออก และ ท าความสะอาดผนงัของคอลเลกเตอร์ฟิลเตอร์ 

โดยจะตอ้งสวมหนา้กากกรอง กบั แวน่ตาป้องกนัทุกคร้ัง 
21. ปิดวาลว์หลกัของถึงก๊าซ และเปิดวาลว์เล็กใหก้๊าซต่าง ๆ ออกใหห้มด แลว้ปิดวาลว์เล็ก 
22. ท าการปิดกระจกกั้นทุกคร้ังหลงัจากท าการทดลอง 
23. ชัง่กระดาษกรองท่ีมีผงอนุภาคนาโนทินไดออกไซดเ์กาะอยู ่
24. ท าการขูดอนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ออกจากกระดาษกรองด้วยสเปตตูลา และเก็บ

อนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ในตูค้วนัหรือตูท่ี้มีการถ่ายเทอากาศท่ีดี และ จะตอ้งสวมและ
ปิดจมูกด้วยหน้ากากกรองอากาศขณะท่ีท าการเก็บอนุภาค เก็บอนุภาคนาโนทินได
ออกไซด์ท่ีร่อนผา่นตะแกรงระดบัไมครอนแลว้ ในขวดท่ีชัง่ไวก่้อน และ ท าการชัง่ขวดอีก
คร้ังหน่ึง ท าการบนัทึกน ้าหนกัของอนุภาคนาโนทินไดออกไซด ์

3.5 ข้ันตอนการปิดเคร่ืองเอฟเอสพ ีแบบฉุกเฉิน 
1. เม่ือเกิดเหตุการณ์ฉุกเฉิน เช่น เกิดเขม่าควนัระหว่างการเผาไหม้ เกิดการอุดตนัท่ีปลาย

แคพิลลารี เปลวไฟติด ๆ ดบั หรือ เกิดการร่ัวจุดใดจุดหน่ึง ให้ท าการปิดป๊ัมไซรินจ์ และ 
ป๊ัมสุญญากาศโดยทนัที  
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2. ปิดระบบการปล่อยก๊าซจากแมสโฟลคอนโทรเลอร์ โดยท าการปิดก๊าซ มีเทนและ 
ออกซิเจนซพัพอร์ต เป็นอนัดบัแรก ต่อจากนั้นจึงท าการปิดก๊าซออกซิเจนดิสเพอร์ชนั และ 
ออกซิเจนวงนอก ตามล าดบั 

3. ถา้เกิดเหตุการณ์ท่ีรุนแรงและไม่สามารถแกไ้ขดว้ยตวัเองได ้ ตอ้งท าการแจง้ผูดู้แล หรือ
รับผดิชอบเก่ียวกบัเคร่ืองมือน้ีโดยตรง  

4. ในกรณีเกิดเพลิงไหมแ้ละไม่สามารถควบคุมได ้ให้ท าการเททรายกลบแหล่งการลุกไหม้
ของไฟ ใชถึ้งดบัเพลิงเม่ือมีความจ าเป็น และโทรแจง้เบอร์ฉุกเฉิน 191 

5. ถา้ไฟเกิดการลุกไหมติดเส้ือผา้ผูท้  าการทดลองใหใ้ชน้ ้าดบั 
6. ท าการแจง้ใหผู้ผ้ฏิบติังาน หรือบุคคลรอบขา้งออกจากบริเวณท่ีเกิดเพลิงไหมท้นัที 

 

 

 

รูป3.6 แผนภาพแสดงถึงกระบวนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซดโ์ดยวธีิเฟลมสเปรยไ์พ
โรลิซีส และ ขั้นตอนต่าง ๆ ในการก่อตวัจากสารละลายตั้งตน้เป็นผงละเอียดขนาดนาโน 
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ตาราง 3.1 แสดงถึงการเตรียมสารละลายตั้งตน้และผลการสังเกตลกัษณะของเปลวไฟ 

 

3.3 การศึกษาลกัษณะเฉพาะของเส้นใยนาโนทนิไดออกไซด์ 

3.3.1 การศึกษาและวเิคราะห์สมบัติต่างๆ ของเส้นใยนาโนทนิไดออกไซด์ 

หลงัจากการสังเคราะห์เส้นใยนาโนทินไดออกไซด์ขนาดนาโนโดยวิธีการให้ความร้อน
ดว้ยกระแสไฟฟ้าแลว้  ไดท้  าการศึกษาและวิเคราะห์สมบติัต่างๆของเส้นใยนาโนทินไดออกไซด์
ดว้ยการหาลกัษณะเฉพาะของสารโดยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction), กลอ้ง
จุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscopy; SEM), กล้องจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission Electron Microscopy; TEM), การกระจายตวัของพลงังาน
รังสีเอกซ์ (Energy Dispersive X-ray Spectrometry; EDS), กล้องจุลทรรศนแรงอะตอม(Atomic 
Force microscope: AFM), การวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองเคร่ืองมือรามาน (Raman  spectroscopy), การ
วิเคราะห์ค่าพื้นท่ีผิวจ าเพาะและการค านวณขนาดโดยวิธีการดูดซับและคายแก๊สไนโตรเจนโดย
วิธีการบีอีที(BET), เคร่ืองสเปกโตรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนท่ีถูกปลดปล่อยดว้ยรังสีเอกซ์(X-
ray Photoelectron Spectroscopy: XPS), เค ร่ืองมื อตรวจวัดการกระ เจิงช นิ ดรามาน  (Raman 
Spectroscopy), เคร่ืองตรวจวดัปริมาณแสงและค่า ความเขม้ของแสงในช่วงรังสียวูแีละช่วงแสงขาว 

Flame Spray Pyrolysis (FSP) 
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(UV-Visible Spectrophotometer) เพื่อเป็นการศึกษาลกัษณะเฉพาะและสมบติัของเส้นใยนาโนทิน
ไดออกไซด ์ 
3.3.1.1 เคร่ืองทดสอบการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction: XRD) 

การวิเคราะห์สารดว้ยวิธีการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์นั้น จะใช้หลกัการของการเล้ียวเบนท่ี
เป็นไปไดต้ามกฎของแบรกก ์ซ่ึงกราฟท่ีไดจ้ากการตรวจสอบเป็นกราฟความสัมพนัธ์ระหวา่งความ
เข้มของรังสีเอกซ์และมุมของการเล้ียวเบน ท่ีเรียกว่า รูปแบบการเล้ียวเบน เพื่อศึกษาเก่ียวกับ
โครงสร้างของผลึก การจดัเรียงตวัของอะตอมในโมเลกุลของสารประกอบต่างๆ ในงานวิจยัน้ีใช้
เคร่ือง XRD รุ่น (Rigaku miniflex II) ใชรั้งสีจาก CuKα ท่ี 30 kV, 15 mA ในมุมการเล้ียวเบนตั้งแต่ 
20–80o 

 

 

3.3.1.2.การถ่ายภาพด้วยกล้องจุลทรรศนอิ เล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron 
Microscope: SEM) พร้อมเคร่ืองกระจายพลงังานของรังสีเอกซ์ (EDS) 

กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด ใชใ้นการพิจารณาลกัษณะพื้นผิวของ ตวัอยา่ง 
โดยการบงัคบัล าอิเล็กตรอนใหก้วาดไปบนพื้นผวิตวัอยา่งแลว้แสดงภาพท่ีไดบ้นจอ CRT (Cathode 
Ray Tube) ซ่ึงภาพท่ีไดจ้ะมีลกัษณะเป็นภาพขาว-ด า มีก าลงัขยาย 10-300,000 เท่า ข้ึนอยู่กบัชนิด
ตวัอยา่ง หลกัการท างานเป็นอนัตรกิริยาของอิเล็กตรอนกบัตวัอย่าง ท าให้เกิดเป็นอิเล็กตรอนทุติย
ภูมิ (Secondary Electron) และท าการตรวจวดัสัญญาณ โดยตวัตรวจวดัสัญญาณแลว้น าสัญญาณท่ี
ไดไ้ปขยายและสร้างเป็นภาพ ส าหรับกลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราดท่ีใชใ้นงานวิจยัน้ี
เป็นของ ของบริษทั JEOL ประเทศญ่ีปุ่น รุ่น JSM-6335F และใช้เทคนิคการกระจายพลงังานของ
รังสีเอกซ์ (EDS) แบบเชิงเส้น (line-scan mode) 

รูป 3.7 แสดงเคร่ืองทดสอบการเลีย้วเบนของรังสีเอ็กซ์ 



100 

 

 

รูป 3.8 แสดงกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

3.3.1.3 การถ่ายภาพด้วยกล้องจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission Electron 
Microscopy: TEM) 

กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission electron microscopy) หรือ TEM 
เป็นเทคนิคท่ีใช้ในการศึกษาโครงสร้างจุลภาคและโครงสร้างผลึกของวสัดุ โดยยิงล าอิเล็กตรอน
ผ่านช้ินงาน ซ่ึงได้รับการเตรียมให้มีลักษณะบาง แล้วศึกษาอิเล็กตรอนท่ีทะลุผ่านช้ินงานหรือ
เล้ียวเบนจากระนาบต่าง ๆ ในช้ินงาน ส าหรับกล้องจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน ท่ีใช้ใน
งานวจิยัน้ีเป็นของ ของบริษทั JEOL ประเทศญ่ีปุ่น รุ่น JSM2010 

3.3.1.4  ส เปคโทรส โค ปีของอนุภ าคอิ เล็ กตรอนที่ ถู กปลดป ล่อยด้ วยรังสี เอกซ์  (X-ray 
Photoelectron Spectroscopy : XPS) 
 

 

รูป 3.9 แสดงเคร่ืองทดสอบ XP 
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3.3.1.5  กล้องจุลทรรศนแรงอะตอม (Atomic Force Microscope;  AFM) 

หลกัการท างานของกลอ้งจุลทรรศนแรงอะตอม คือการใชอุ้ปกรณ์ตรวจหรือโพรบ (Probe) 
ท่ีมีปลายแหลมเล็กซ่ึงติดอยูก่บัคานท่ีมีการโก่งงอตวัได ้แมว้า่แรงกระท าท่ีปลายจะมีขนาดนอ้ยมาก
ในระดับอะตอมเม่ือปลายแหลมน้ีถูกลากไปบนพื้นผิวของวสัดุท่ีตอ้งการศึกษาแรงปฏิกิริยาใน
แนวตั้งฉากกบัพื้นผิวท่ีเกิดข้ึนกบัปลายแหลมจะท าให้คานโก่งงอตวั และสามารถระบุให้ทราบถึง
ลกัษณะพื้นผิวของวสัดุนั้นๆ วา่มีหลุมมีเนินในบริเวณใดบา้ง เม่ือน าเอาแรงท่ีเกิดข้ึนท่ีจุดต่างๆน้ีมา
ประกอบกนัก็จะไดเ้ป็นภาพรวมของพื้นผิวของวสัดุศึกษา ในการทดสอบน้ีใชก้ลอ้งจุลทรรศนแรง

อะตอม (AFM) Veeco Digital Instruments รุ่น Nano Scope 
®  

IIIa 

 

รูป 3.10 กลอ้งจุลทรรศนแรงอะตอม (AFM) Veeco Digital Instruments รุ่น Nano Scope 
®  

IIIa 

3.3.1.6 เคร่ืองรามาน (Raman spectroscopy) 

สามารถวิเคราะห์ไดท้ั้งในเชิงคุณภาพและเชิงปริมาณ วิเคราะห์สารต่างๆ ทั้งสารอินทรีย์
สาร อนินทรีย ์และสารชีวสาร ซ่ึงการวิเคราะห์สามารถใช้หลกัการเปรียบเทียบกบัสารมาตรฐาน
เพื่อการพิสูจน์ตรวจสอบชนิดของสาร ดงันั้นจึงถูกใช้วิเคราะห์องค์ประกอบทางเคมี พนัธะเคมี 
โครงสร้าง การบอกต าแหน่ง ขนาด ความเครียดเหน่ียวน า และกลไกของปฏิกิริยา โดยสเปกตรัม
ตอ้งเหมือนกนัถา้เป็นสารชนิดเดียวกนั แต่ถา้สเปกตรัมไม่เหมือนกนั ก็อาจใช้หาพวกฟังก์ชนักรุ๊ป
ของโมเลกุลได ้โดยเปรียบเทียบต าแหน่งของแบนดใ์นสารตวัอยา่ง กบั Correlation chart 

หรือ ต าแหน่งของฟังกช์ลักรุ๊ป ดงัตวัอยา่งแสดง Raman scattering band 
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3.3.1.7 เคร่ืองมือวเิคราะห์พืน้ทีผ่วิของสารโดยใช้เคร่ืองวดัพืน้ทีผ่วิ (Surface area analyzer) 

พื้นท่ีผิวของสารเป็นสมบัติทางกายภาพท่ีมีความส าคัญต่อการน าไปใช้ประกอบการ
พิจารณาเพื่อน าสารนั้นไปพฒันาเป็นผลิตภณัฑ์ต่างๆ ท่ีมีคุณภาพตามตอ้งการหรือตามท่ีมาตรฐาน
ก าหนดการวดัพื้นท่ีผิวสามารถท าไดห้ลายวิธี แต่วิธีท่ีจะกล่าวในท่ีน้ีอาศยัการวดัจากปริมาตรของ
แก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซบั (adsorb) บนผิวของสาร แลว้น ามาค านวณเป็นพื้นท่ีผิวจ าเพาะ (specific 
surface area) ของสาร 

3.3.1.8 เคร่ือง UV-Visible Spectrophotometer  

เป็นเคร่ืองมือท่ีใชใ้นการตรวจวดัปริมาณแสงและค่า ความเขม้ของแสงในช่วงรังสียวูีและ
ช่วงแสงขาวท่ีทะลุผา่นหรือถูกดูดกลืนโดยตวัอยา่งท่ีวางอยูใ่นเคร่ืองมือ โดยท่ีความยาวคล่ืนแสงจะ
มีความสัมพันธ์กับปริมาณและชนิดของสารท่ีอยู่ในตัวอย่างซ่ึงส่วนใหญ่จะเป็นสารอินทรีย ์
สารประกอบเชิงซ้อนและสารอนินทรีย์ท่ีสามารถดูดกลืนแสงในช่วงความยาวคล่ืนเหล่าน้ีได ้
คุณสมบติัในการดูดกลืนแสงของสารเม่ือโมเลกุลของตวัอย่างถูกฉายดว้ยแสงในช่วงรังสียูวีหรือ
แสงขาวท่ีมีพลงังานเหมาะสมจะท าให้อิเล็กตรอนภายในอะตอมเกิดการดูดกลืนแสงแลว้เปล่ียน
สถานะไปอยู่ในชั้นท่ีมีระดบัพลงังานสูงกว่า เม่ือท าการวดัปริมาณของแสงท่ีผ่านหรือสะทอ้นมา
จากตวัอยา่งเทียบกบัแสงจากแหล่งก าเนิดท่ีความยาวคล่ืนค่าต่างๆตามกฎของ Beer-Lambert ค่าการ
ดูดกลืนแสง (absorbance) ของสารจะแปรผนักับจ านวนโมเลกุลท่ีมีการดูดกลืนแสง ดังนั้ นจึง
สามารถใชเ้ทคนิคน้ีในระบุชนิดและปริมาณของสารต่างๆท่ีมีอยูใ่นตวัอยา่งได ้ในการทดสอบน้ีใช้
เคร่ืองเคร่ือง UV-Visible Spectrophotometer VARIAN รุ่น Cary 50 Conc 

 

รูป 3.11 เคร่ือง UV-Visible Spectrophotometer VARIAN รุ่น Cary 50 Conc 
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3.3.2 การเตรียมสารตัวอย่างในการหาลกัษณะเฉพาะของเส้นใยนาโนทนิไดออกไซด์ 

3.3.2.1  วธีิการวเิคราะห์ด้วยเทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ (XRD)   

ในการวเิคราะห์น้ีสารตวัอยา่งจะมีลกัษณะเป็นผง ซ่ึงจะท าโดยการน าสารตวัอยา่งมาบดให้
ละเอียดแลว้ใส่ลงในแผ่นกระจกท่ีมีหลุมเพื่อใช้บรรจุสาร (holder) อดัสารให้แน่นดว้ยการกดทบั
ดว้ยกระจกปาดผวิหนา้ใหเ้รียบอีกคร้ังแลว้น าไปวดัโดยใชห้ลกัการดงัขอ้ 2.10.2 

3.3.2.2 การวิเคราะห์โดยใช้กล้องจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) และเทคนิคการ
กระจายตัวของรังสีเอกซ์ (EDS) 

บดสารประมาณ 0.01 กรัมให้ละเอียดในครกหินอ่อนหลงัจากนั้นเทสารท่ีบดแล้วลงใน
ขวดแกว้หรือหลอดแกว้ท่ีบรรจุเอธานอล  แลว้น าขวดแกว้หรือหลอดแกว้ไปใส่ใน  ultrasonicator
เป็นเวลา  20  นาที หยดสารตวัอย่างท่ีได้ลงบนแผ่นทองแดงท่ีติดไวท่ี้ผิวหน้าตดัของแท่งสตบั
ทองเหลือง (stub) ทิ้งไวใ้หแ้หง้  แลว้น าไปวเิคราะห์โดยใชห้ลกัการในขอ้  2.10.4 

3.3.2..3  การวเิคราะห์โดยใช้กล้องจุลทรรศนอเิลก็ตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) 

บดสารประมาณ 0.1 กรัมให้ละเอียดในครกหินอ่อนหลงัจากนั้นเทสารท่ีบดแลว้ลงในขวด
แกว้หรือหลอดแกว้ท่ีบรรจุเอธานอล  แลว้น าขวดแกว้หรือหลอดแกว้ไปใส่ใน  ultrasonicator  เป็น
เวลา  20  นาที หยดสารตวัอยา่งท่ีไดล้งบนกริดทองแดง (copper grids) ท่ีเคลือบดว้ยคาร์บอน ทิ้งไว้
ใหแ้หง้  แลว้น าไปวเิคราะห์โดยใชห้ลกัการในขอ้  2.10.5 

3.3.2.4  วธีิการวเิคราะห์ด้วยเคร่ืองรามาน (Raman spectroscopy) 

ในการวเิคราะห์น้ีสารตวัอยา่งจะมีลกัษณะเป็นผง ซ่ึงจะท าโดยการน าสารตวัอยา่งมาบดให้
ละเอียดแลว้ใส่ลงในแผน่กระจก อดัสารให้แน่นดว้ยการกดทบัดว้ยกระจกปาดผิวหน้าให้เรียบอีก
คร้ังแล้วน าไปวัดโดยยิงคล่ืนแม่ เหล็กไฟฟ้าไปย ังตัวกลางโปร่งใสท่ีมีสารอยู่ ท  าให้คล่ืน
แม่เหล็กไฟฟ้านั้น เกิดการกระเจิงโดยมีการเปล่ียนแปลงความถ่ีและเปล่ียนเฟส ซ่ึงเรียกวา่ Raman 
scattering ซ่ึงการกระเจิงแสงน้ี ข้ึนอยูก่บัชนิดของสาร และไดน้ ามาใชเ้ป็นประโยชน์ในการหาสูตร
โครงสร้างทางเคมีของสาร แลว้น าไปวเิคราะห์โดยใชห้ลกัการในขอ้  2.10.7 
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3.3.2..5 การวเิคราะห์โดยใช้กล้องจุลทรรศนแรงอะตอม (Atomic Force Microscope;  AFM) 

บดสารประมาณ 0.1 กรัมให้ละเอียดในครกหินอ่อนหลงัจากนั้นเทสารท่ีบดแลว้ลงในขวด
แกว้หรือหลอดแกว้ท่ีบรรจุเอธานอล  แลว้น าขวดแกว้หรือหลอดแกว้ไปใส่ใน  ultrasonicator  เป็น
เวลา  20  นาที หยดสารตวัอยา่งท่ีไดล้งบนแผน่กระจกใส ขนาด 1* เซนติเมตร  ทิ้งไวใ้ห้แห้ง  แลว้
น าไปวเิคราะห์โดยใชห้ลกัการในขอ้  2.10.6 

3.3.2.6  การวเิคราะห์โดยใช้เคร่ือง UV-Visible Spectrophotometer 

บดสารประมาณ 0.01 กรัมให้ละเอียดในครกหินอ่อนหลงัจากนั้นเทสารท่ีบดแล้วลงใน
ขวดแก้วหรือหลอดแกว้ท่ีบรรจุเอธานอล  น าสารผสมท่ีได้ในขวดแก้วไปท าการ  ultrasonicเป็น
เวลา  20  นาที น าสารผสมท่ีได้มาเทใส่ท่อส าหรับการวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองเคร่ือง UV-Visible 
Spectrophotometer วเิคราะห์โดยใชห้ลกัการในขอ้  2.10.8 

3.3.2..7  การวิเคราะห์โดยใช้สเปคโทรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนที่ถูกปลดปล่อยด้วยรังสีเอกซ์ 
(X-ray Photoelectron Spectroscopy : XPS) 

บดเส้นใยนาโนทินไดออกไซด์ให้ละเอียดในครกหินอ่อนหลงัจากนั้นเทสารท่ีบดแลว้ลง
ในโมลเพื่อท าการอดัข้ึนรูป ให้มีขนาดความหนาไม่น้อยกวา่  2 มิลลิเมตร แลว้น าไปวิเคราะห์โดย
ใชห้ลกัการในขอ้  2.10.1 

3.3.2.8  เคร่ืองมือวเิคราะห์พืน้ทีผ่วิของสารโดยใช้เคร่ืองวดัพืน้ทีผ่วิ (Surface area analyzer) 

บดสารให้ละเอียดในครกหินอ่อน แลว้ท าการวิเคราะห์จะใช้ภาชนะบรรจุไนโตรเจนเหลว
หล่อหลอดใส่สารตวัอยา่ง ซ่ึงขณะน้ีสารตวัอยา่งจะอยูใ่ตอุ้ณหภูมิของไนโตรเจนเหลว ประมาณ 77 
เคลวิน หรือ –196 ซ แก็สไนโตรเจนในแก็สผสมจะควบแน่นแลว้ถูกดูดซับลงบนผิวของสาร
ตวัอยา่ง โดยท่ีแก็สฮีเลียมจะมีการควบแน่น ท าให้ปริมาณแก็สไนโตรเจนท่ีไหลผ่านมายงัเซลล์น า
ความร้อน จนกระทัง่แก็สไนโตรเจนถูกดูดซับครอบคลุมทัว่ผิวของสารตวัอยา่งแลว้ ปริมาตรของ
แก็สไนโตรเจนท่ีเซลล์น าความร้อน จึงกลบัสู่สภาวะเส้นฐาน ซ่ึงขั้นตอนน้ีเรียกว่า “การดูดซับ”
หลงัจากนั้นจะท าการทดสอบเพื่อเป็นการยืนยนัผลการวดัปริมาตรของแก็สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซับ
บนพื้นผิวของสารตวัอยา่ง โดยน าภาชนะบรรจุไนโตรเจนเหลวออกจากหลอดใส่สารตวัอยา่ง เพื่อ
ท าให้อุณหภูมิของสารตวัอย่างสูงข้ึนและกลบัสู่อุณหภูมิห้องอย่างรวดเร็ว ในขณะเดียวกนัแก็ส
ไนโตรเจนท่ีควบแน่นและถูกดูดซับอยูบ่นพื้นผิวของสารตวัอยา่ง ก็จะกลบัคืนสู่สภาวะแก็สอยา่ง
รวดเร็วเช่นกนั ปริมาตรของแก็สไนโตรเจนส่วนน้ี จะไหลผา่นไปยงัเซลล์น าความร้อน ท าให้เกิด
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ความแตกต่างของปริมาณการน าความร้อนระหวา่งเซลล์น าความร้อนทั้งสองอีกคร้ังหน่ึง และเม่ือ
เวลาผ่านไปสัญญาณน้ีจะกลับ สู่สภาวะเส้นฐานดังเดิม  ซ่ึ งเรียกขั้ นตอนน้ีว่า “การคาย” 
(desorption)สัญญาณท่ีไดจ้ากขั้นตอนการคายน้ี จะมีความคมชดักวา่สัญญาณในขั้นตอนของสารดูด
ซบั ดงันั้นจึงมกัน าขอ้มูลจากขั้นตอนการคายน้ีไปประมวลผล เพื่อหาปริมาตรของแก็สไนโตรเจนท่ี
ถูกดูดซบับนพื้นผวิของสารตวัอยา่ง ก่อนท่ีจะท าการวดัพื้นท่ีผวิของสารต่อไป 

 

3.4 ท าการเตรียมตัวอย่างเซ็นเซอร์โดยใช้วธีิสปินโคตติง (spin coating) 

3.4.1 การสร้างแผ่นรองรับ (substrate) ทีใ่ช้เป็นอุปกรณ์หัววดัก๊าซ (gas sensor) 

 ส าหรับงานวิจยัน้ีได้เร่ิมต้นจากการสร้างมาส์ก (mask) ส าหรับออกแบบลวดลายของ
ขั้วไฟฟ้าบนแผน่รองรับ โดยใชว้ิธีชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้า จากนั้นน าไปเคลือบดว้ยฟิล์มทอง ส าหรับ
เป็นขั้วไฟฟ้าโดยใชว้ธีิสปัตเตอริง (sputtering) บนแผน่อะลูมินา  

 

 

รูป 3.12 แสดงรูปแบบชั้นการเคลือบของแผน่รองรับ 

3.4.2  การสร้างมาส์กโดยวธีิการชุบเคลอืบด้วยไฟฟ้า 

การสร้างมาร์กโดยวิธีชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้านั้นเร่ิมจากการออกแบบลวดลายขั้วไฟฟ้าก่อน
จากนั้นติดฟิล์ม (dry film lamination) และฉายแสงอุลตราไวโอเลต แลว้น าไปผา่นกระบวนการชุบ
เคลือบทางไฟฟ้า โดยใชโ้ลหะนิกเกิลเป็นตวัเคลือบ โดยเคร่ืองมือ, อุปกรณ์และสารเคมีไดรั้บความ
อนุเคราะห์จากห้องปฏิบัติการวิจัยนาโนอิเล็กทรอนิกส์ และกลจุลภาค (Microelectronic and 
Mechatronic System: MEMS) ศูนยเ์ทคโนโลยอิีเล็กทรอนิกส์และคอมพิวเตอร์แห่งชาติ (NECTEC) 
และงานวิจยัใช้ลวดลายมาร์กท่ีได้รับความอนุเคราะห์จากห้องปฏิบติัการ MEMS ท่ีได้ออกแบบ
ลวดลายไวแ้ลว้ ดงัรูป 3.13 
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รูป 3.13 ตวัอยา่งลวดลายมาร์กส าหรับใชส้ร้างหวัวดัก๊าซ (gas sensor) 
(ก) มาร์กส าหรับสร้างขั้วไฟฟ้า และ(ข) มาร์กส าหรับปิดขั้วไฟฟ้าขณะเคลือบฟิลม์ [84] 

3.4.2.1 อุปกรณ์และสารเคมีส าหรับการสร้างมาส์ก 

3.4.2.1.1 อุปกรณ์ 
1) แผน่สแตนเลส กวา้ง 10 ซม. ยาว 10 ซม. หนา 0.2 ซม. 
2) แผน่ฟิลม์ไวแสง (dry film) ชนิด negative  
3) เคร่ืองติดฟิลม์(dry film lamination) 
4) เคร่ืองฉายแสงอุลตราไวโอเลต (mask aligner) 
5) ตูชุ้บเคลือบท่ีท าจากวสัดุอะคลิลิก 
6) ตวัจบัช้ืนงาน (holder) ท าจากสแตนเลส 
7) แผน่นิกเกิล 
8) เคร่ืองจ่ายกระแสไฟฟ้ากระแสตรง (DC power supply) 
9) ถงัก๊าซไนโตรเจน 
10)     อุปกรณ์อ่ืนๆ เช่น สายไฟฟ้า, กระดาษทราย, ถาดรอง, คีมจบั, ถุงมือยาง,ป๊ัมลมขนาด     
3.5 วตัต ์

 

(ก) 

(ก) 

(ข) 
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3.4.2.1.2 สารเคมี 
1) น ้ายาท าความสะอาดภาชนะ 
2) น ้าปราศจากไอออน (DI water) 
3) น ้ายา developer dry film (NaCO3) 
4) สารละลายโพแทสเซียมไดคลอเมต (K2Cr2O7) 
5)  สารละลายนิกเกิลซลัเฟต (NiSO46H2O) 
6) สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด ์(NaOH) 

3.4.2.1.3วธีิการสร้างมาร์ก 
1) น าแผน่สแตนเลสมาขดัดว้ยกระดาษทราย แลว้ท าความสะอาดดว้ยน ้ายาท าความสะอาด
ภาชนะลา้งดว้ยน ้าปราศจากไอออน (DI water) เป่าลมใหแ้หง้ดว้ยก๊าซไนโตรเจน 
2) ตดัแผน่ฟิลม์ไวแสง ชนิด negative ใหพ้อดีกบัแผน่สแตนเลส แลว้ติดฟิลม์โดยใชเ้คร่ือง
ติดฟิลม์ (dry film lamination) ท่ีอุณหภูมิ 110oC (ขั้นตอนการติดฟิลม์ไวแสงควรท าในท่ีไม่มี
แสงอุลตราไวโอเลต) 
3) น าแผน่ฟิลม์ลวดลายขั้วไฟฟ้าตน้แบบไปติดท่ีแผน่สแตนเลสท่ีติดฟิลม์ไวแสงเรียบร้อย
แลว้ จากนั้นน าเขา้เคร่ืองฉายแสงอุลตราไวโอเลต (mask aligner) เป็นเวลา 15 วนิาที 
4) เม่ือฉายแสงเสร็จน าแผน่สแตนเลสไปลา้งดว้ยน ้ายา developer dry film (NaCO3) สลบั
กบัน ้าปราศจากไอออน (DI water) ท าสลบักนัไปมาจนกวา่ฟิลม์ไวแสงจะหลุดออก จนเหลือ
แต่เน้ือแผน่แตนเลส และพร้อมท่ีจะน าไปผา่นกระบวนการชุบเคลือบทางไฟฟ้า 
5) ก่อนท่ีน าไปท าการชุบเคลือบ จะตอ้งแช่สารละลายโพแทสเซียมไดคลอเมต (K2Cr2O7) 
ก่อนเป็นเวลา 5 นาที เพื่อใหง่้ายต่อการแกะมาร์กออกจากแผน่สแตนเลส 
6) ขั้นตอนการชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้า จะติดตั้งอุปกรณ์ดงัรูปท่ี 3.5 จากนั้นน าแผน่สแตน
เลสไปใส่ไวใ้นตวัจบัช้ืนงาน (holder) ใส่แผน่นิกเกิลและเติมสารละลายนิกเกิลซลัเฟต 
(NiSO46H2O) ในตูชุ้บเคลือบเปิดเคร่ืองจ่ายกระแสไฟฟ้ากระแสตรง และเปิดป๊ัมลมเพื่อกวน
สารสารละลายนิกเกิลซลัเฟต 

 จากนั้นเร่ิมมีการปรับกระแสไฟฟ้าโดยมีการปรับทั้งหมด 4 คร้ัง รวมเวลาประมาณ       
5 ชัว่โมง 
 1.  ปรับค่ากระแสไฟฟ้า เป็น 0.3 แอมแปร์ เป็นเวลา 30 นาที 
 2. ปรับค่ากระแสไฟฟ้า เป็น 0.6 แอมแปร์ เป็นเวลา 30 นาที 
 3. ปรับค่ากระแสไฟฟ้า เป็น 0.9 แอมแปร์ เป็นเวลา 1ชัว่โมง 
 4. ปรับค่ากระแสไฟฟ้า เป็น 1.2 แอมแปร์ เป็นเวลา 3 ชัว่โมง 
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7)  เม่ือเสร็จขั้นตอนการชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้า น าแผน่สแตนเลสออกจากตวัจบัช้ินงาน 
น าไปลา้งดว้ยน ้าปราศจากไอออน (DI water) แลว้น าไปแช่ในสารละลายโซเดียมไฮดร
อกไซด ์(NaOH) เพื่อลา้งฟิลม์ท่ีติดอยูอ่อกใหห้มด ประมาณ 5นาที แลว้น าไปลา้งดว้ยน ้ า
ปราศจากไอออน (DI water) อีกคร้ัง สุดทา้ยท าการแกะมาร์กซ่ึงเป็นโลหะนิกเกิลออกจะ
แผน่สแตนเลส จะไดแ้ผน่มาร์กท่ีมีลวดลายซ่ึงจะน าไปใชใ้นการสร้างขั้วไฟฟ้าโดยใชว้ธีิ
สปัตเตอริง (sputtering) ท่ีจะกล่าวต่อไป 

รูป 3.14 แสดงรูปแผนผงัอุปกรณ์การชุบเคลือบทางไฟฟ้า [84] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูป 3.15 แผนภาพไดอะแกรมขั้นตอนการสร้างมาร์ก เพื่อประดิษฐห์วัวดัก๊าซ 

ท ำควำมสะอำดแผ่นสแตนเลส ดว้ย

น ้ำยำท ำควำมสะอำด และน ้ำ DI 

ท ำกำตตดด ดิลมมววแส และมำตมกตน้แบบ 

แลว้น ำเขำ้เคตื่อ ฉำยแส อุลตตำววโอเลต 

ลำ้ ดิลมมววแส ดว้ยน ้ำยำเคม ี

แชใ่นโพแทสเซยีมวดคตอเมต 

ท ำกำตชุบเคลอืบดว้ยวิิ้ำ 

ดว้ยสำตละลำยนดกเกดล 

แช่น ้ำยำ NaOH และลำ้ ดว้ยน ้ำ DI 

แกะมำตมกนดกเกดลออกจำกแผ่นสแตนเลส 
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3.4.3  การท าขั้วไฟฟ้าโดยวธีิสปัตเตอริง (Sputtering) 

 ในงานวิจยัน้ีไดใ้ชว้ิธีการสปัตเตอริง ในการเคลือบฟิล์มโลหะส าหรับท าขั้วไฟฟ้า โดยใช้
โลหะทอง (Au) ในการเคลือบ เน่ืองจากโลหะทองน าไฟฟ้าไดดี้และท าปฏิกิริยากบัก๊าซอ่ืนไดน้อ้ย 
ซ่ึงเคร่ืองเคลือบฟิล์มสปัตเตอริงท่ีใชใ้นงานวจิยัน้ี ใชแ้บบระบบ ดีซี-แมกนีตรอน (DC Magnetron) 
ท่ีได้รับการออกแบบและสร้างข้ึนโดยกลุ่มนักวิจัยท่ีห้องปฏิบัติการฟิล์มบาง (Thin Film 
Laboratory) และห้องปฏิบัติการนาโนอิเล็กทรอนิกส์ และกลจุลภาค (Microelectronic and 
Mechatronic System: MEMS) ศูนยเ์ทคโนโลยอิีเล็กทรอนิกส์และคอมพิวเตอร์แห่งชาติ (NECTEC) 
(รายละเอียดหลกัการการสปัตเตอริง อยูใ่นบทท่ี 2)  

 

 

 

 

 

 

 

  

รูป 3.16 (ก) เคร่ืองสปัตเตอริง (ข) แผน่รองรับ (substrate) หลงัการสปัตเตอริงดว้ยทอง 

3.5 การประยุกต์สร้างเป็นอุปกรณ์ตรวจวดัก๊าซ (gas sensor) 

 ในงานวิจยัน้ีไดใ้ช้เส้นใยนาโนทินไดออกไซด์ SnO2 ท่ีถูกสร้างโดยการให้ความร้อนดว้ย
กระแสไฟฟ้าสูง จากบทท่ี 2 ท่ีไดก้ล่าวถึงโลหะทินไดออกไซดมี์ความสามารถเป็นอุปกรณ์ตรวจวดั
ก๊าซ ซ่ึงไดน้ ามาใชต้รวจวดัก๊าซ เม่ือไดฟิ้ลม์ทินไดออกไซด์บนแผน่รองรับ Substrate มาแลว้จะตอ้ง
น าไปอบดว้ยความร้อนสูง เพื่อใหโ้ครงสร้างของฟิล์มมีความเสถียรก่อน เพราะในขณะการทดสอบ
จะตอ้งให้ความร้อนกบัอุปกรณ์ตรวจวดั เพื่อเป็นการเร่งให้ออกซิเจนในอากาศแตกตวัมากข้ึน และ
ลงไปท าปฏิกิริยากบัอิเล็กตรอนในโครงสร้างฟิลม์ทินไดออกไซดไ์ดม้ากข้ึนและเร็วข้ึน 

(ข) (ก) 
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รูป 3.17 แสดงแผนผงัการท างานของระบบทดสอบแก๊ส [84] 

เคร่ืองทดสอบก๊าซท่ีใช้ในงานวิจยัน้ีได้รับการออกแบบและสร้างข้ึนโดยกลุ่มนักวิจยัท่ี
ห้องปฏิบติัการฟิล์มบาง (Thin Film Laboratory) และห้องปฏิบติัการนาโนอิเล็กทรอนิกส์และกล
จุลภาค (Microelectronic and Mechatronic System : MEMS) ศูนยเ์ทคโนโลยีอิเล็กทรอนิกส์และ
คอมพิวเตอร์แห่งชาติ (NECTEC) ซ่ึงระหว่างการทดสอบอยู่ภายใตก้ารควบคุมของ ดร.อนุรัตน์ 
วศิิษฏส์รอรรถ และนายกิตติพงษ ์ล้ิมวเิชียร 

 

รูป 3.18 แสดงเคร่ืองทดสอบก๊าซ  

ในการน ามาท าเป็นอุปกรณ์ตรวจวดัก๊าซ จะตอ้งมีการก าหนดพารามิเตอร์ของระบบการ
ทดสอบ โดยใชเ้วลาในการปล่อยก๊าซ Air Zero เขา้ไปในระบบ (sensor start up) เพื่อท าให้อุปกรณ์
ตรวจวดัก๊าซมีความเสถียรก่อนปล่อยก๊าซท่ีใช้ทดสอบเป็นเวลา 10 นาที เวลาการปล่อยก๊าซ
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ไนโตรเจนไดออกไซด์เข้าไปในระบบ (second gas inject) เพื่อท าให้เกิดปฏิกิริยาระหว่างก๊าซ
ไนโตรเจนไดออกไซด์และอุปกรณ์ตรวจวดัก๊าซ เป็นเวลา 10 นาที และปล่อยก๊าซ Air Zero อีกคร้ัง
เพื่อเป็นการไล่ก๊าซไนโตรเจนไดอ้อกไซด์ใหอ้อกไปจากระบบ (second gas bleach) เพื่อท่ีจะท าการ
ตรวจวดัก๊าซคร้ังต่อไป 

3.5.1 เงื่อนไขการทดสอบการตอบสนองของเซนเซอร์ต่อสภาวะแวดล้อม 

 ในการทดสอบการตอบสนองของเซนเซอร์ต่อแก๊สชนิดต่างๆนั้น จะท าการทดสอบภายใน
ระบบการควบคุมดว้ยแชมเบอร์ดงัรูป 3.18 ท่ีความเขม้ขน้ของแก๊สทดสอบสูงและต ่า แตกต่างกนั
ไปแลว้แต่ชนิดของถงัแก๊สทดสอบดงัรูป 3.19 (a)  ภายใตส้ภาวะบรรยากาศท่ีค่าคงท่ีในการไหล
ของฟลกัซ์ส่วนผสมของอากาศ ซ่ึงประกอบดว้ยไนโตรเจนและออกซิเจนในอตัราส่วนท่ีพอเหมาะ
ในอตัราการไหล 2 ลิตรต่อนาที ภายใตก้ารควบคุมของดิจิตอลมลัติมิเตอร์  ในการทดสอบจะเร่ิมตน้
ในการปรับค่าตน้ทางให้เสถียรท่ีอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียส ภายใตก้ารควบคุมความช้ืนโดยใชก้าร
ควบคุมระบบคอมพิวเตอร์ 

 

รูป 3.19 (a) แสดงรูปถงัแก๊สท่ีใชท้ดสอบเซนเซอร์  (b) ฐานวางเซนเซอร์ท่ีใชใ้นการทดสอบ 

 ในส่วนการทดสอบนั้น ฐานวางเซนเซอร์ท่ีใช่ในการทดสอบสามารถทดสอบเซนเซอร์ได้
คร้ังละ 4 ตวัอยา่งพร้อมกนั ดงัรูป 3.19 (b) ภายในจะมีการติดตั้งดว้ยลวดนิกเกิล-โครเมียม  เพื่อท า
การให้ความร้อนกระแสตรงในการปรับค่าอุณหภูมิในการทดสอบท่ีแตกต่าง ในการทดสอบไดท้ า
การทดสอบไดท้ าการทดสอบเซนเซอร์ภายใตอุ้ณหภูมิในช่วง 150 ถึง 350 องศาเซลเซียส โดยแก็ส
ท่ีใช้ในการทดสอบได้แก่ คาร์บอนมอนอกไซด์  ไนโตรเจนไดออกไซด์  ไฮโดรเจนซัลไฟด ์
ไฮโดรเจน และเอทานอล ผลการทดสอบจะแสดงถึงเปล่ียนแปลงสภาพตา้นทานซ่ึงจะแปรผกผนั
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กบัสภาพการน าของไฟฟ้า  ในการทดสอบจะมีการปรับตั้งค่าความต่างศกัยร์วมของวงจรเท่ากบั 10 
โวลต ์และในการทดสอบจะมีการตั้งช่วงของเวลาในการตอบสนองต่อแก๊ส การปรับค่าคงตวัของ
ความตา้นทานในสภาวะท่ีมีแก๊สเขา้ท าปฏิกิริยารวม 5 นาที และ สภาวะในการกลับคืนสู่สภาพ
ความตา้นทานเร่ิมตน้รวม 10 นาที โดยจะมีการใชโ้ปรแกรมท าการปรับเวลาดงักล่าวโดยอตัโนมติั 
นอกจากน้ีในการค านวณค่าสภาพความไวในการตอบสนองสามารถค านวณโดยใชส้มการดงักล่าว
มาข้ึนอยู่กับชนิดของแก๊ส ท่ีใช้ในการทดสอบ เวลาในการตอบสนองจะค านวณจากการ
เปล่ียนแปลงของค่าความต้านทานท่ี 90% จากค่าความต้านทานคงตัวเร่ิมต้น และเวลาในการ
กลบัคืนสู่สภาพเดิมนั้นก็สามารถค านวณไดจ้ากการเปล่ียนแปลงของค่าความตา้นทานท่ี 90% ใน
การกลบัคืนสู่ค่าความตา้นทานคงตวัเร่ิมตน้เช่นเดียวกนั  โดยระบบท่ีท าการตรวจวดัจะประกอบไป
ด้วย mass flow 2 ตัว (M1, M2) ใช้ส าหรับควบคุมปริมาณก๊าซท่ีเข้าไปในระบบ, Air Zero เป็น
ออกซิเจนบริสุทธ์ิ ท่ีเป็นก๊าซตวัแรกท่ีปล่อยเขา้ไปในระบบ, ก๊าซไนโตรเจนไดออกไซด์ NO2 เป็น
ก๊าซตัวท่ี 2 ท่ีปล่อยเข้าไปในระบบ เพื่อไปท าปฏิกิริยาการอุปกรณ์ตรวจวดัก๊าซ ซ่ึงทั้ งหมดจะ
เกิดข้ึนใน chamber เป็นระบบปิด เพื่อควบคุมตวัแปรอ่ืนท่ีจะเขา้มารบกวน, thermocouple ท าหนา้ท่ี
วดัอุณหภูมิขณะท าการทดสอบ, control mass flow ใชใ้นการควบคุมปริมาณก๊าซท่ีเขา้ไปในระบบ, 
picoameter  ท าหนา้ท่ีในการวดัค่ากระแสท่ีเปล่ียนแปลงไปในขณะท าการตรวจวดัก๊าซ, supply ให้
กระแส เพื่อควบคุมอุณหภูมิภายในระบบ, nation instrument ใชใ้นการรับส่งขอ้มูลและควบคุมการ
ท างานภายในระบบ, computer โดยใช้โปรแกรม Lab View 8.5 (ออกแบบโปรแกรมโดย ดร.อนุ
รัตน์ วศิิษฏส์รอรรถ) ใชใ้นการแสดงผลและควบคุมทั้งหมด 
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รูป 3.20 แสดงรูปแบบของโปรแกรม Lab View 8.5  

3.6 ท าการศึกษาคุณสมบัติและลักษณะเฉพาะต่าง ๆ ของเส้นใยนาโนทินไดออกไซด์ รวมถึง 
สัณฐานวทิยาของเซนเซอร์หลงัการทดสอบกบัแก๊สชนิดต่าง ๆ โดยเทคนิคช้ันสูง 

 หลงัจากประดิษฐเ์ซนเซอร์แลว้จะน าเซนเซอร์ท่ีเตรียมไดไ้ปทดสอบการตอบสนองต่อแก๊ส
เสียจากกระบวนการผลิตของฟิลม์ตอบสนองนาโนของทินไดออกไซด์บริสุทธ์ิ  ภายหลังการ
ทดสอบจะมีการวิเคราะห์ทั้งในส่วนของสัณฐานวิทยาภายหลงัการทดสอบ ในส่วนของการศึกษา
สัณฐานวิทยาของเซนเซอร์ภายหลังการทดสอนนั้น จะน าเซนเซอร์ท่ีไดรั้บการทดสอบกบัแก๊สเสีย
แต่ละชนิด มาท าการวิเคราะห์โดยใชเ้ทคนิคการวิเคราะห์ชั้นสูง ไดแ้ก่ กลอ้งจุลทรรศนอิเล็กตรอน
แบบส่องกราด (SEM) และการวิเคราะห์หาองค์ประกอบของธาตุท่ีท าการสังเคราะห์ โดยการ
วิเคราะห์แบบเส้นประสิทธิภาพในการตรวจวดัแก๊สเสียแต่ละชนิด เพื่อหาสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีสุด
ในการตอบสนองต่อแก๊สแต่ละชนิดสเปกตรัม (EDS) และการหาองค์ประกอบของเซนเซอร์โดย
เทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction) ตามล าดบั 


