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บทที่ 3 

วัสดุอุปกรณ์การทดลองและวิธีการทดลอง 

 การสังเคราะห์สารประกอบซิงก์ไทเทเนตเฟส Zn2Ti3O8 โดยเทคนิคออกซิเดชันเชิงความร้อน 
โดยใช้เงื่อนไขที่สนใจในการศึกษา คือ อุณหภูมิและความเข้มข้นร้อยละโดยโมลของสารตั้งต้น ซึ่ง
สารประกอบซิงก์ไทเทเนตที่สังเคราะห์ได้ จะถูกน าไปวิเคราะห์สภาพพื้นผิวภายนอกด้วยกล้อง
จุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope, SEM) วิเคราะห์
องค์ประกอบทางเคมีด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีพลังงานกระจาย  (Energy Dispersive 

Spectroscopy, EDS) วิเคราะห์เฟสและองค์ประกอบด้วยเคร่ืองเอ็กเรย์ดิฟแฟรกโทรมิเตอร์ (X-ray 

diffractrometer, XRD) และสารประกอบซิงก์ไทเทเนตที่สังเคราะห์ได้จะถูกน าไปศึกษาสมบัติการ
ตอบสนองต่อไอเอทานอล เพื่อเป็นแนวทางในการประยุกต์ใช้เป็นเซนเซอร์เอทานอล และงานวิจัยนี้
สามารถแบ่งขั้นตอนการทดลองเป็นล าดับขั้นตอนได้ดังนี้ 

1. การเตรียมสารประกอบซิงก์ไทเทเนตด้วยเทคนิคออกซิเดชันเชิงความร้อน 
1.1. น าผงซิงก์ออกไซด์และไทเทเนียมไดออกไซด์มาผสมกันในอัตราส่วนต่าง ๆ ดังตารางที่ 3.1 
1.2. น าผงสารที่ได้ใส่ลงไปในถ้วยอะลูมินาแล้วน าไปเผาที่อุณหภูมิต่างๆกันดังตารางที่ 3.1 แลว้

น าไปบด 
2. วิเคราะห์สมบัติทางกายภาพของสารตัวอย่างที่ได้ดังนี้ 

2.1. น าสารตัวอย่างที่ได้ไปวิเคราะห์สภาพพื้นผิวรูปร่างและขนาดด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) 

2.2. น าสารตัวอย่างที่ได้ไปวิเคราะห์องค์ประกอบด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีพลังงานกระจาย 
(EDS) 

2.3. ศึกษาเฟสและขนาดผลึกด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) 
3. น าสารประกอบซิงก์ไทเทเนตไปศึกษาคุณสมบัติการตอบสนองต่อไอของเอทานอล 
4. วิเคราะห์ผลการทดลอง 
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เผาภายใต้บรรยากาศ 650 - 950 °C เป็นเวลา 48 ชั่วโมงในเตาเผาสารชนิดท่อ 

สารประกอบซิงก์ไทเทเนต 

ผสมไทเทเนียมไดออกไซด์กับซิงก์ออกไซด์ในอัตราส่วน 60% 70% 80% และ 90% โดยโมล
ไทเทเนียมไดออกไซด์ 

บดรวมกันด้วยครกบดสารเป็นเวลา 2 ชั่วโมงและใส่ลงไปในถ้วยอะลูมินา 

ขั้นตอนการเตรียมสารประกอบซิงก์ไทเทเนตด้วยเทคนิคออกซิเดชันเชิงความร้อน 

5. สรุปและวิจารณ์ผลการทดลอง 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.1 แผนภาพแสดงขั้นตอนการเตรียมสารประกอบซิงก์ไทเทเนตด้วยเทคนิคออกซิเดชันเชิงความร้อน 

ตารางที่ 3.1 อัตราส่วนการเตรียมสารประกอบ ZnO และ TiO2 และอุณหภูมิที่เผา 

สารต้ังต้น อุณหภูมิ(๐C) 

ZnO 

(mol%) 

TiO2 

(mol%) 
600

๐C 650
๐C 700

๐C 750
๐C 800

๐C 850
๐C 

40 60 
Sample 

No.1 

Sample 

No.2 

Sample 

No.3 

Sample 

No.4 

Sample 

No.5 

Sample 

No.6 

30 70 
Sample 

No.7 

Sample 

No.8 

Sample 

No.9 

Sample 

No.10 

Sample 

No.11 

Sample 

No.12 

20 80 
Sample 

No.13 

Sample 

No.14 

Sample 

No.15 

Sample 

No.16 

Sample 

No.17 

Sample 

No.18 

10 90 
Sample 

No.19 

Sample 

No.20 

Sample 

No.21 

Sample 

No.22 

Sample 

No.23 

Sample 

No.24 
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รายละเอียดในการเตรียมสารสารประกอบซิงก์ไทเทเนตมีดังต่อไปนี้ 

3.1 วัสดุอุปกรณ์ท่ีใช้ในการเตรียมสาร 

3.1.1 บดผงซิงก์ออกไซด์(รูปที่ 3.1)ด้วยครกบดสาร(รูปที่ 3.2)เป็นเวลา 2 ชั่วโมง  

 
รูปท่ี 3.2 แสดงสารซิงก์ออกไซด ์(ZincOxide: ZnO) ที่มีความบริสุทธิ์ 99.9% ผลิตจากบริษัท 
Sigma Aldrich มีลักษณะเป็นผงสีขาว มีมวลโมเลกุลเท่ากับ 81.389 มีขนาดอนุภาคน้อยกว่า 1 µm 

 
รูปท่ี 3.3 แสดงครกบดสารแบบบดมือและช้อนตักสาร 
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3.1.2 บดผงไทเทเนียมไดออกไซด์(รูปที่ 3.2)ด้วยครกบดสาร(รูปที่ 3.3)เป็นเวลา 2 ชั่วโมง  

 

 

 

 

 

 

 

 
รูปท่ี 3.4 แสดงสารไทเทเนียมไดออกไซด์ (Titanium Oxide: TiO2) ที่มีความบริสุทธิ์ 99.8% 

ผลิตจากบริษัท UNIVAR มีลักษณะเป็นผงสีขาว มีมวลโมเลกุลเท่ากับ 79.89 
 

3.1.3 ชั่งผงซิงก์ไทเทเนตและผงไททาเนียมด้วยเคร่ืองชั่งสาร (รูปที่ 3.5)ในอัตราส่วนโดยโมล
ดังตารางที่ 3.1 น ามาบดรวมกันด้วยครกบดสารเป็นเวลา 2 ชั่วโมง 

 
รูปท่ี 3.5 แสดงเคร่ืองชั่งไฟฟ้าความละเอียด 4 ต าแหน่ง 
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3.1.4 น าสารผสมระหว่างซิงก์ไทเทเนตและไทเทเนียมไดออกไซด์ที่บดรวมกันใส่ลงบนถ้วย
อะลูมินา (รูปที่3.6) แล้วน าไปเผาในเตาเผาสารชนิดท่อ (รูปที่ 3.7) ที่อุณหภูมิต่างๆดัง
ตารางที่ 3.1  

 
รูปท่ี 3.6 แสดงถ้วยอะลูมินา 

 

 
รูปท่ี 3.7 แสดงเตาเผา 
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3.2 การวิเคราะห์สารตัวอย่างด้วยกล้อง SEM และ EDS 

ขั้นตอนการเตรียมสารตัวอย่างไปวิเคราะห์ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดมี
รายละเอียดดังต่อไปนี้ 

3.2.1 น าผงสารตัวอย่างที่ได้บดด้วยครกบดสารประมาณ 1 ชั่วโมง หลังจากนั้นน าผงสาร
ตัวอย่างที่บดแล้วประมาณ 0.01 กรัมละลายลงไปในเอทานอล 10 ml แล้วน าไปท าการ
สั่นด้วยเครื่องอัลตร้าโซนิคประมาณ 30 นาที 
 

3.2.2 เตรียมตัวรองรับ(stub) ท าจากทองเหลือง ที่ใช้ส าหรับกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราดที่ท าจากทองเหลือง และใช้เทปคาร์บอนติดบน stubให้เรียบร้อย 
เนื่องจากผงสารตัวอย่างไม่สามารถน าไฟฟ้าได้ ดังนั้นเทปคาร์บอนจะเป็นสะพาน
เชื่อมระหว่างสารตัวอย่างกับ stub 
 

3.2.3 วาง stub ที่ติดเทปคาร์บอนไว้บน hot plate หลังจากนั้นใช้หลอดหยด หยด
สารละลาย ที่ได้จากข้อ 3.2.1 ลงไปบน stub ทิ้งไว้ประมาณ 20 นาทีเพื่อไล่เอทานอ
ลออก 
 

3.2.4 น า stub ที่เตรียมไว้จากข้อ 3.2.3 อบด้วยเคร่ืองอบที่อุณหภูมิ 100 –120๐C ประมาณ 24 
ชั่วโมงขึ้นไป เพื่อไล่ความชื้นเนื่องจากภายในเคร่ืองกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบ
ส่องกราดเป็นระบบสุญญากาศ ถ้าสารมีความชื้นสูงอาจท าให้ระบบสุญญากาศไม่
สามารถลดความดันที่เหมาะสมส าหรับการท างานของเคร่ืองได้ 
 
 

 
รูปท่ี 3.8 แสดงสารตัวอย่างที่ติดบน stub 
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3.2.5 น า stub ที่เตรียมไว้จากข้อ 3.2.4ท าการเคลือบด้วยฟิล์มบางของทองค า 
3.2.6 น าตัวอย่างเข้าเคร่ืองกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.9  แสดงกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) 

3.2.7 บันทึกข้อมูล และวิเคราะห์ผลการทดลอง 

3.3 การวิเคราะห์สารตัวอย่างด้วยเครื่อง XRD 

การเตรียมสารตัวอย่างไปวิเคราะห์ ด้วยเคร่ืองเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกโทมิเตอร์ (XRD) โดยการ
วิเคราะหส์ารตัวอย่างส าหรับงานวิจัยนี้ใช้เป็นแบบผง มีรายละเอียดดังต่อไปนี้ 

3.3.1 บดสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ให้ละเอียดพอประมาณ 
3.3.2 น าผงสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้อัดลงบนแผ่นกระจกที่มีลักษณะเป็นหลุมเส้นผ่าน

ศูนย์กลางประมาณ 1 เซนติเมตร ลึกประมาณ 3 มิลลิเมตร 
3.3.3 น าผงของสารอัดเรียบร้อยแล้วไปวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกโทมิเตอร์ 
3.3.4 บันทึกข้อมูล และวิเคราะห์ผลการทดลอง  
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รูปท่ี 3.10 แสดงเคร่ืองเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกโทรมิเตอร์ บริษัท Rigaku รุ่น MiniFlexII 

3.4 การเตรียมเอทานอลเซนเซอร์จาก Zn2Ti3O8 

การเตรียมสารประกอบซิงก์ไทเทเนตที่สังเคราะห์ได้ไปศึกษาสมบัติการตอบสนองต่อไอ        เอ
ทานอลมีขั้นตอน ดังนี้ 

3.4.1 บดผงสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ให้ละเอียดพอประมาณ 
3.4.2 น าสารตัวอย่างที่ได้ผสมกับ  PEG (Polyethlene Glycol) ความเข้มข้น  5% หลังจาก

นั้นใช้หลอดหยดลงบนแผ่นอลูมินา  (Al2O3)  ที่เคลือบผิวหน้าด้วยทองค าขนาด
ประมาณ  8 x10 mm ท าเป็นลายวงจรแบบ interdigital ด้วยการยิงเลเซอร์ 
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รูปท่ี 3.11 Polyethlene Glycol 4000 บริษัท ศรีจันทร์สหโอสถ จ ากัด 

3.4.3 น าไปอบด้วยตู้อบเพื่อให้แห้งที่อุณหภูมิ 100๐C ประมาณ 1 ชั่วโมง ได้เอทานอล
เซนเซอร์  

 

3.5 การศึกษาสมบัติในการตรวจจับไอเอทานอลของเอทานอลเซนเซอร์ 

หลังจากได้เอทานอลเซนเซอร์ที่เตรียมได้พร้อมส าหรับการทดสอบสมบัติการตรวจจับไอ   
เอทานอลแล้ว ขั้นตอนการศึกษาสมบัติการตอบสนองต่อไอเอทานอลของสารประกอบซิงก์ไทเทเนต
มีขั้นตอนดังต่อไปนี้ 

3.5.1 น าเอทานอลเซนเซอร์ที่ได้ประกอบเข้ากับอุปกรณ์ชุดทดสอบสมบัติการตรวจจับไอเอ
ทานอล ดังรูปที่ 3.12   โดยต่อเอทานอลเซนเซอร์เข้ากับวงจรอิเล็กทรอนิกส์ของชุด
ทดสอบสมบัติการตรวจจับไอเอทานอลท าการติดขั้วไฟฟ้ากับเอทานอลเซนเซอร์ด้วย 
gold paste  
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รูปท่ี 3.12 แสดงชุดเคร่ืองมือการทดลองการตอบสนองต่อไอเอทานอล 

ในการทดสอบสมบัติการตรวจจับก๊าซของเอทานอลเซ็นเซอร์นี้ใช้เตาส าหรับให้ความร้อนแก่
สารตัวอย่างที่น าไปตรวจวัดไอเอทานอล 

 

 
รูปท่ี 3.13 แสดงแผนผังของชุดทดสอบไอเอทานอล 
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3.5.2 ส าหรับชุดทดสอบสมบัติการตรวจจับไอเอทานอลของเอทานอลเซนเซอร์จะใช้
คอมพิวเตอร์เป็นอุปกรณ์ส าหรับการบันทึกข้อมูลผลการทดลอง คือโปรแกรม VEE 

Pro Version 6.0 เป็นโปรแกรมที่ใช้ ในการควบคุมเคร่ืองมือวัดผ่านทางพอร์ตขนาน 
เช่น การอ่านค่ากระแสไฟฟ้า และความต่างศักย์ไฟฟ้าจาก digital multimeter การตั้ง
อัตราการเก็บค่า (sampling rate) การบันทึกผลและการประมวลผล ลักษณะของ
โปรแกรมเป็นกล่องควบคุมที่เชื่อมด้วยสายน าข้อมูลเพื่อส่งต่อข้อมูลระหว่างกล่อง
ควบคุมเพื่อน าไปค านวณหรือแสดงผล 

3.5.3 ในการควบคุมอุณหภูมิของไอเอทานอล ท าโดยการใช้เคร่ืองจ าลองแอลกอฮอล์จากลม
หายใจแสดงดังรูปที่ 3.14  ซึ่งจะควบคุมอุณหภูมิของสารละลายเอทานอลให้มีอุณหภูมิ
คงที่เท่ากับ 34 องศาเซลเซียส ตลอดเวลา ท าให้ความเข้มข้นของไอเอทานอลที่ระเหย
ออกมา มีค่าค่อนข้างจะคงที่ 

 

 
 

รูปท่ี 3.14 แสดงเคร่ืองจ าลองแอลกอฮอล์จากลมหายใจ 

3.5.4 น าหัวตรวจวัดไปทดสอบกับไอเอทานอลที่ ความเข้มข้น 100, 200, 500 และ 1000 
ppm ที่อุณหภูมิ 250, 300, 350, และ 400 oC ตามล าดับ ซึ่งเทคนิคการเตรียมสารละลาย
ที่ความเข้มข้นต่างๆ แสดงอยู่ใน ภาคผนวก ก 

3.5.5 น าผลการทดลองที่ได้ไปวิเคราะห์หาค่า sensor response  และ response time และ 
recovery time 

 

 


