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บทที ่3 

วธีิกำรทดลอง 

ในส่วนของบทท่ี 3 เป็นการกล่าวถึงขั้นตอนของงานวิจยัซ่ึงแสดงขั้นตอนตามไดอะแกรม 3.1 
แบ่งออกเป็น 4 ขั้นตอนใหญ่ๆคือ ขั้นแรกเป็นการศึกษากระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคขนาดนา
โนโดยวิธีเฟลมสเปรยไ์พโรลิซิส ซ่ึงเป็นเทคนิคท่ีง่ายและมีประสิทธิภาพสูง โดยอาศยัหลกัการการ
สังเคราะห์อนุภาคนาโนของทินไดออกไซด์เจือดว้ยโลหะชนิดอินเดียม และการสังเคราะห์กราฟีนโดย
วธีิการลอกผวิดว้ยไฟฟ้าเคมี  ขั้นตอนท่ีสองเป็นขั้นตอนการเตรียมเม่ือไดอ้นุภาคนาโนทินไดออกไซด์
ท่ีเจือด้วยอินเดียมแล้วก็น ามาผสมกบักบักราฟีน เพื่อประดิษฐ์เป็นตวัรับรู้แก๊สโดยวิธีเคลือบหมุน
เหวี่ยงกระจาย ขั้นตอนท่ีสามเป็นการน าตวัรับรู้แก๊สมาประยุกต์สร้างเป็นอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊ส  ท า
การทดสอบแก๊สชนิดต่างๆท่ีอุณหภูมิการท างานท่ีแตกต่างกนั และขั้นตอนสุดทา้ยคือการศึกษาและ
วิเคราะห์สมบติัต่างๆของอนุภาคผงและฟิล์มตอบสนองก่อนและหลงัทดสอบแก๊สดว้ยเทคนิคการ
เล้ียวเบนของรังสีเอกซ์, กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด, เทคนิคการกระจายตวัของรังสี
เอกซ์, กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน, สเปกโทรสโกปีของอนุภาคอิเล็กตรอนท่ีถูก
ปลดปล่อยดว้ยรังสีเอกซ์ และการกระเจิงของรามาน โดยรายละเอียดวธีิการทั้งหมด จะกล่าวในบทน้ี 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูป 3.1 ไดอะแกรมขั้นตอนการด าเนินการวจิยั 

3.4 ศึกษาคุณสมบติัและลกัษณะเฉพาะต่าง ๆ ของอนุภาคผง รวมถึง สัณฐานวทิยาของตวัรับรู้หลงั
การทดสอบกบัแก๊สชนิดต่าง ๆ โดยเทคนิคชั้นสูง 

 

 

3.2 การเตรียมตวัรับรู้เพื่อประยกุตใ์ชเ้ป็นตวัรับรู้แก๊สโดยใชว้ธีิสปินโคตติง  

 
3.3 ศึกษาผลของการตอบสนองของตวัรับรู้ต่อแก๊สชนิดต่างๆ 

 

3.1 การศึกษากระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซดท่ี์เจือดว้ยอินเดียมโดย
วธีิเฟลมสเปรยไ์พโรลิซิสและการสังเคราะห์กราฟีนโดยวิธีการลอกผวิดว้ยไฟฟ้าเคมี 
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3.1 กำรศึกษำกระบวนกำรกำรสังเครำะห์อนุภำคผง 
3.1.1 กำรสังเครำะห์อนุภำคนำโนทนิไดออกไซด์ทีเ่จือด้วยอนิเดียม โดยวธีิเฟลมสเปรย์ไพโรลซิิส  

3.1.1.1 สำรเคมี และวสัดุ 
(1) ทินทูเอทิลเฮกซะโนเอท (Tin (II) 2-ethylhexanoate) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 95 ผลิต

โดยบริษทั SIGMA ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(2) Indium(III) nitrate ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99.7 ผลิตโดยบริษัท SIGMA ALDRICH 

ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(3) ไซลีน (xylene) CAS No.1330-20-7 ความบริสุทธ์ิร้อยละ 98.5 ผลิตโดยบริษทั Carlo 

Erba ประเทศอิตาลี 
(4) อะซิโตรไนไตรท ์(acetonitrile) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99.7 ผลิตโดยบริษทั Lab Scan 
(5) เมท านอล  (methanol) ความบ ริสุ ท ธ์ิ ร้อยละ  98.5  ผ ลิตโดยบ ริษัท  SIGMA 

ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(6) โทลูอีน (toluene) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 98.5  ผลิตโดยบริษัท SIGMA ALDRICH 

ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(7) กรดอะซิ ติก (acetic acid) ความบริสุท ธ์ิ ร้อยละ 98.5 ผลิตโดยบริษัท  SIGMA 

ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(8) ไดคลอโรมีเทน (dichloromethane) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 99.99 ผลิตโดยบริษัท 

SIGMA ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(9) เอทิลแอลกอฮอล์ (ethyl alcohol) ความบริสุทธ์ิร้อยละ 100 และร้อยละ 95 ผลิตโดย

บริษทั SIGMA ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
 

3.1.1.2 อุปกรณ์และเคร่ืองมือ 
(1) เคร่ืองเอฟเอสพีรีเอกเตอร์ 
(2) บีกเกอร์ชนิด Schott Duran ผลิตโดยประเทศสหพนัธรัฐเยอรมนั ขนาด 100 และ 600 

มิลลิลิตร และ กระบอกตวง ขนาด 10 และ 50 มิลลิลิตร 
(3) ขวดเตรียมสารละลายตั้งตน้ ชนิด Schott Duran ผลิตโดยประเทศสหพนัธรัฐเยอรมนั  

ขนาด 100 มิลลิลิตร 
(4) กระดาษกรองขนาดเส้นผา่นศูนยก์ลาง 25.7 เซนติเมตร CAT No. 1823-257 ผลิตโดย 

Whatman ประเทศองักฤษ 
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(5) ชอ้นตกัสาร 
(6) ขวดแกว้หรือหลอดแกว้บรรจุผงละเอียด 

 
3.1.1.3 วธีิกำรเตรียมสำรละลำยตั้งต้น 
(1) วดัปริมาตรของสารตั้งตน้ ทินทูเอทิลเฮกซะโนเอทและปริมาณการเจือของอินเดียม 

ในช่วงความเขม้ขน้ร้อยละ 0.21 โดยน ้ าหนกั ในปริมาณท่ีท าการค านวณไวแ้ลว้ แลว้น าไปบรรจุใน
ขวดขนาด 100 มิลลิลิตร ท่ีผา่นการลา้งและอบใหแ้หง้โดยปราศจากน ้า หรือของเหลวใด ๆ  

(2) ตวงปริมาณของตวัท าละลายทั้งไซลีนและไดคลอโรมีเทน อตัราส่วน 70:30 โดย
ปริมาตร ท่ีค านวณไวแ้ลว้ดว้ยกระบอกตวง แลว้เทลงในขวดในขอ้ 1 ใหเ้กิดการผสมกบัสารตั้งตน้ ให้
เป็นเน้ือเดียวกนัปราศจากตะกอนในตูค้วนั  

 
3.1.1.4 กระบวนกำรกำรสังเครำะห์อนุภำคนำโนทินไดออกไซด์โดยเฟลมสเปรย์ไพโรลซิิส 
แผนภาพแสดงกระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ แสดงไวด้งัรูป  2.9 

และขั้นตอนในการสังเคราะห์สามารถท าไดด้งัขั้นตอนต่อไปน้ี 
(1) บรรจุสารผสมตั้งตน้ปริมาตร 50 มิลลิลิตรเขา้ไปในไซรินจแ์กว้ 
(2) ท าการประกอบส่วนของหัวเผาโดยหมุนแคพพิลลารีเขา้ไปในนอซเซิลจนความสูง

ของแคพิลลารีอยู่เหนือนอซเซิลประมาณ 1 มิลลิเมตร ต่อกบัวาล์วท่ีอยู่ใตน้อซเซิลทั้งสองวาล์วเขา้
ดว้ยกนั 

(3) วางไซรินจแ์กว้บนแท่นป๊ัมไซรินจ์ซ่ึงไซรินจแ์กว้จะมีท่อยางต่อกบัวาล์วอยูแ่ละไซ
รินจแ์กว้ท่ีบรรจุตวัท าละลายเขา้ท่ีอีกดา้นหน่ึงของวาลว์อีกตวัหน่ึง 

(4) วางกระดาษกรองท่ีท าการชัง่ไวแ้ล้วบนตะแกรงภาชนะเก็บอนุภาคของเคร่ืองเอฟ
เอสพีรีแอกเตอร์ 

(5) เปิดระบบหล่อเย็นส าหรับ เอฟเอสพีรีแอกเตอร์โดยการหมุนคร่ึงรอบท่ีเคร่ือง
แลกเปล่ียนความร้อน หน่ึงรอบท่ีระบบความเยน็ของนอซเซิลและแคพิลลารี โดยตรวจดูท่ีเกจบอก
ระดบัของระบบท าความเยน็ ของนอซเซิลใหเ้ป็น 20 และของแคพิลลารีใหอ้ยูต่  ่ากวา่ 5 

(6) ตรวจการร่ัวไหลของระบบท าความเย็นทุกระบบนอซเซิลและไซรินจ์บรรจุตวัท า
ละลาย ใหต้วัท าละลายไหลผา่นไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง 

(7) เปิดวาล์วของถงัแก็ส วาล์วของแก็สออกซิเจนซ่ึงเป็นตวัออกซิแดนท์ 2.46 ลิตรต่อ
นาที และแก็สมีเทน 1.19 ลิตรต่อนาที ท าการจุดเปลวไฟซพัพอร์ท 
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(8) เปิดวาลว์ของแก็สออกซิเจนท่ีเป็นแก็สดิสเพอร์ชนัเท่ากบั 4.30 ลิตรต่อนาที และแก็ส
ออกซิเจนในวงนอก 3.92 ลิตรต่อนาที  

(9) หมุนวาล์วตวัท่ี 1 ให้อยู่ในต าแหน่งท่ีตวัท าละลายผ่านไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง 
และหมุนวาล์วตวัท่ี 1 ให้ตวัท าละลายผ่านมายงัหัวเผา สังเกตสีของเปลวไฟของตวัท าละลาย หมุน
วาลว์ตวัท่ี 2 ใหอ้ยูใ่นต าแหน่งท่ีสารละลายผสมผา่นมายงัหวัเผา 

(10)  ท  าการปรับระดบัช่องวา่งนอซเซิลให้ความดนัเป็น 1.5 บาร์ ท่ีปลายนอซเซิลซ่ึงตอ้ง
ท าการปรับให้คงท่ีตลอดการทดลอง ในขณะเดียวกนัต้องปรับอตัราการไหลของแก็สต่าง ๆ และ
ระบบหล่อเยน็ใหอ้ยูใ่นสภาพของการท างานทั้งตลอดการทดลอง 

(11)  เปิดป๊ัมไซรินจใ์ห้อตัราการไหลของสารละลายผสมเป็น 5 มิลลิลิตรต่อนาที และรอ
จนกระทัง่เปลวไฟเสถียรจึงเปิดป๊ัมสุญญากาศ เร่ิมจบัเวลา 

(12)  ในขณะท าการทดลองจะตอ้งปิดประจกกั้น ตลอดเวลา เพื่อป้องกนัการฟุ้งกระจาย
ของอนุภาคออกมาดา้นนอก และจะตอ้งใส่หนา้กากกรอง กบั แวน่ตาป้องกนัทุกคร้ัง 

(13)  วดัความสูงของเปลวไฟและบนัทึกลกัษณะสีของเปลวไฟ 
(14)  รักษาอุณหภูมิของแก็สร้อนท่ีผ่านกระดาษกรองให้เป็น 110 องศาเซลเซียส เพื่อ

ป้องกนัการควบแน่นของไอน ้ าหรือกระดาษกรองเกิดไหมไ้ด้ โดยควบคุมอตัราการไหลระบบท า
ความเยน็ของภาชนะเก็บอนุภาค บนัทึกอุณหภูมิสูงสุด 

(15)  ตรวจดูระดบัของสารละลายตั้งตน้ตลอดการทดลอง ท าการปิดป๊ัมไซรินจ ์และ ป๊ัม
สุญญากาศทนัทีเม่ือสารละลายตั้งตน้ใกลจ้ะหมดหรือสังเกตระดบัเปลวไฟจะลดลงทนัที กดนาฬิกาจบั
เวลา บนัทึกเวลาของการทดลอง 

(16)  หมุนวาล์วตวัท่ี 2 ให้อยู่ในต าแหน่งท่ีปิดให้ตวัท าละลายมายงัหัวเผา และท าความ
สะอาดหัวเผา แลว้หมุนวาล์วตวัท่ี 1 ให้อยู่ในต าแหน่งท่ีตวัท าละลายท าความสะอาดบริเวณทั้งหมด
โดยตวัท าละลายผา่นไปยงัขวดเก็บสารเหลือทิ้ง 

(17)  ปิดวาล์วของแก็สมีเทน ใช้ลวดเล็ก ๆ แยงหลอดแคพิลลารี ท าความสะอาดไม่ให้มี
อนุภาคใด ๆ ติดคา้งอยูภ่ายใน ใชก้ระดาษชุบเอทานอลท าความสะอาดรอบ ๆ แคพิลลารี 

(18)  ขณะท่ีสวมแวน่ตาป้องกนั ปิดระบบแก็สและระบบหล่อเยน็ทั้งหมด ควรระวงัความ
ร้อนท่ีผิวของภาชนะเก็บอนุภาค (ในกรณีท่ีเป็นแบบชั้ นเดียวไม่ใช่สองชั้ นท่ีมีระบบน ้ าเย็น
ไหลเวยีน) 

(19)  หมุนสกรูของคอลเลกเตอร์ และยกฝาข้ึนเพื่อน ากระดาษกรองออก 
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(20)  ท  าการถอดช้ินส่วนช้ินส่วนต่าง ๆ ออก และ ท าความสะอาดผนงัของคอลเลกเตอร์
ฟิลเตอร์ โดยจะตอ้งสวมหนา้กากกรอง กบั แวน่ตาป้องกนัทุกคร้ัง 

(21)  ปิดวาลว์หลกัของถงัแก็ส และเปิดวาลว์เล็กใหแ้ก็สต่าง ๆ ออกใหห้มด แลว้ปิดวาล์ว
เล็ก 

(22)  ท  าการปิดกระจกกั้นทุกคร้ังหลงัจากท าการทดลอง 
(23)  ชัง่กระดาษกรองท่ีมีผงอนุภาคนาโนทินไดออกไซด์ และ เม่ือมีการเจือดว้ยทองแดง

ในปริมาณต่างกนัเกาะอยู ่
(24)  ท  าการขดูอนุภาคนาโนทั้งหมดท่ีสังเคราะห์ได ้ออกจากกระดาษกรองดว้ยสเปตตูลา 

และเก็บอนุภาคนาโนในตู้ควนัหรือตู้ท่ีมีการถ่ายเทอากาศท่ีดี และ จะต้องสวมและปิดจมูกด้วย
หน้ากากกรองอากาศขณะท่ีท าการเก็บอนุภาค เก็บอนุภาคนาโนท่ีร่อนผ่านตะแกรงระดบัไมครอน
แลว้ ในขวดท่ีชัง่ไวก่้อน และ ท าการชัง่ขวดอีกคร้ังหน่ึง ท าการบนัทึกน ้ าหนกัของอนุภาคนาโนทินได
ออกไซด ์และท่ีมีการเจือดว้ยทองแดงในปริมาณต่างกนั เพื่อหาปริมาณร้อยละผลการผลิต 

 

  

รูป 3.2 ภาพถ่ายกระบวนการการสังเคราะห์อนุภาคนาโนทินไดออกไซดบ์ริสุทธ์ิโดยวิธีเฟลมสเปรย์
ไพโรลิซิส (ซา้ย) และ ลกัษณะของเปลวไฟท่ีเกิดข้ึนจากการสังเคราะห์ (ขวา) 
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3.1.2 กำรสังเครำะห์กรำฟีนโดยวธีิกำรลอกผวิด้วยไฟฟ้ำเคมี 
(1) วสัดุและอุปกรณ์  
(1.1) แท่งแกรไฟต ์(1/4” dia electron microscopy science)  
(1.2) 0.1 wt% สารละลายพอลิสไตลีนซัลโฟเนต poly (styrene sulfonate) : PSS ผลิตโดย

บริษทั SIGMA ALDRICH ประเทศสหรัฐอเมริกา 
(2) วธีิกำรสังเครำะห์ 
สังเคราะห์โดยวิธีการลอกผิวด้วยกระแสไฟฟ้าโดยการน าแท่งแกรไฟต์สองแท่งมาท าเป็น 

ขั้วแอโนด และแคโทดวางบนต าแหน่งเซลล์ท่ีตอ้งการแยกสารประกอบด้วยกระแสไฟฟ้า จุ่มใน
สารละลายพอลิสไตลีนซัลโฟเนตร้อยละ 0.1 โดยน ้ าหนัก เป็นเวลา 7 วนั โดยให้ความต่างศักย์
ระหวา่งขั้วอิเล็กโทรดทั้งสอง 8โวล์ต ขั้วแอโนดจะถูกกดัเซาะและถูกกดักร่อนทีละน้อย การลอกผิว
ดว้ยกระแสไฟฟ้าจะใชเ้วลาประมาณ 5 ชัว่โมง แลว้ท าการหมุนเหวีย่งดว้ยจ านวนรอบการหมุน 1,200 
รอบต่อนาที กราฟีนจะรวมกนัเป็นกลุ่มกอ้นแลว้ท าการแยกออกมา ลา้งดว้ยน ้ ากลัน่และอบแห้งจะได้
ผงกราฟีน 

 
รูป 3.3 ไดอะแกรมการสังเคราะห์กราฟีนโดยวธีิลอกผวิดว้ยไฟฟ้าเคมี [100] 

 
รูป  3.4 อนุภาคผงกราฟีนท่ีสังเคราะห์โดยการลอกผิวดว้ยไฟฟ้าเคมี 
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3.2 กำรเตรียมตัวรับรู้เพือ่ประยุกต์ใช้เป็นตัวรับรู้แก๊ส 
3.2.1 กำรสร้ำงแผ่นรองรับทีใ่ช้เป็นอุปกรณ์หัววดัแก๊ส  

 ส าหรับงานวิจยัน้ีไดเ้ร่ิมตน้จากการสร้างมาส์ก ส าหรับออกแบบลวดลายของขั้วไฟฟ้าบน
แผ่นรองรับ โดยใช้วิธีชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้า จากนั้นน าไปเคลือบดว้ยฟิล์มทอง ส าหรับเป็นขั้วไฟฟ้า
โดยใชว้ธีิสปัตเตอริงบนแผน่อะลูมินา  

 
รูป 3.5 รูปแบบชั้นการเคลือบของแผน่รองรับ 

(1) กำรสร้ำงมำส์กโดยวธีิกำรชุบเคลอืบด้วยไฟฟ้ำ 
การสร้างมาร์กโดยวิธีชุบเคลือบด้วยไฟฟ้านั้นเร่ิมจากการออกแบบลวดลายขั้วไฟฟ้า

ก่อนจากนั้นติดฟิล์มและฉายแสงอุลตราไวโอเลต แล้วน าไปผ่านกระบวนการชุบเคลือบทางไฟฟ้า 
โดยใช้โลหะนิกเกิลเป็นตวัเคลือบ โดยเคร่ืองมืออุปกรณ์และสารเคมีได้รับความอนุเคราะห์จาก
ห้องปฏิบติัการวิจยันาโนอิเล็กทรอนิกส์และกลจุลภาค (Microelectronic and Mechatronic System: 
MEMS) ศูนยเ์ทคโนโลยีอิเล็กทรอนิกส์และคอมพิวเตอร์แห่งชาติ (NECTEC) และงานวิจยัใชล้วดลาย
มาร์กท่ีได้รับความอนุเคราะห์จากห้องปฏิบัติการวิจัยนาโนอิเล็กทรอนิกส์และกลจุลภาคท่ีได้
ออกแบบลวดลายไวแ้ลว้ ดงัรูป 3.6 

  

 

 

 

 

 

 

รูป 3.6 ตวัอยา่งลวดลายมาร์กส าหรับใชส้ร้างตวัรับรู้แก๊ส มาร์กส าหรับสร้างขั้วไฟฟ้า และมาร์ก
ส าหรับปิดขั้วไฟฟ้าขณะเคลือบฟิลม์ [82] 

(ก) (ข) 
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(1.1)  อุปกรณ์ส ำหรับกำรสร้ำงมำส์ก 
(1) แผน่สแตนเลส กวา้ง 10 เซนติเมตร ยาว 10 เซนติเมตร หนา 0.2 เซนติเมตร  
(2) แผน่ฟิลม์ไวแสง ชนิด negative  
(3) เคร่ืองติดฟิลม์  
(4) เคร่ืองฉายแสงอุลตราไวโอเลต  
(5) ตูชุ้บเคลือบท่ีท าจากวสัดุอะคลิลิก  
(6) ตวัจบัช้ืนงานท าจากสแตนเลส  
(7) แผน่นิกเกิล  
(8) เคร่ืองจ่ายกระแสไฟฟ้ากระแสตรง  
(9) ถงัแก๊สไนโตรเจน 
(10)       อุปกรณ์อ่ืนๆ เช่น สายไฟฟ้า, กระดาษทราย, ถาดรอง, คีมจบั, ถุงมือยาง, ป๊ัม
ลมขนาด 3.5 วตัต ์

(1.2) สำรเคมี 
(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) 
(1.3) วธีิกำรสร้ำงมำร์ก 
(1) น าแผน่สแตนเลสมาขดัดว้ยกระดาษทราย แลว้ท าความสะอาดดว้ยน ้ ายาท า

ความสะอาดภาชนะ  ลา้งดว้ยน ้าปราศจากไอออนเป่าลมใหแ้หง้ดว้ยแก๊สไนโตรเจน 
(2) ตดัแผ่นฟิล์มไวแสง ชนิด negative ให้พอดีกบัแผ่นสแตนเลส แลว้ติดฟิล์ม

โดยใชเ้คร่ืองติดฟิล์มท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส (ขั้นตอนการติดฟิล์มไวแสงควรท าในท่ีไม่มีแสง
อุลตราไวโอเลต) 

(3) น าแผ่นฟิล์มลวดลายขั้วไฟฟ้าตน้แบบไปติดท่ีแผ่นสแตนเลสท่ีติดฟิล์มไว
แสงเรียบร้อยแลว้ จากนั้นน าเขา้เคร่ืองฉายแสงอุลตราไวโอเลต เป็นเวลา 15 วนิาที 
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(4) เม่ือฉายแสงเสร็จน าแผ่นสแตนเลสไปล้างด้วยน ้ ายา Developer dry film 
(NaCO3) สลบักบัน ้ า ปราศจากไอออน ท าสลบักนัไปมาจนกวา่ฟิล์มไวแสงจะหลุดออก จนเหลือแต่
เน้ือแผน่แตนเลส และพร้อมท่ีจะน าไปผา่นกระบวนการชุบเคลือบทางไฟฟ้า 

(5) ก่อนท่ีน าไปท าการชุบเคลือบ จะตอ้งแช่สารละลายโพแทสเซียมไดคลอเมต 
(K2Cr2O7) ก่อนเป็นเวลา 5 นาที เพื่อใหง่้ายต่อการแกะมาร์กออกจากแผน่สแตนเลส 

(6) ขั้นตอนการชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้า จะติดตั้งอุปกรณ์ดงัรูป 3.7 จากนั้นน าแผน่
สแตนเลสไปใส่ไวใ้นตวัจบัช้ืนงานใส่แผน่นิกเกิลและเติมสารละลายนิกเกิลซลัเฟต (NiSO46H2O) ใน
ตูชุ้บเคลือบเปิดเคร่ืองจ่ายกระแสไฟฟ้ากระแสตรง และเปิดป๊ัมลมเพื่อกวนสารสารละลายนิกเกิล
ซลัเฟต 
  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 

7)     เม่ือเสร็จขั้นตอนการชุบเคลือบด้วยไฟฟ้า น าแผ่นสแตนเลสออกจากตวัจบั
ช้ินงาน น าไปลา้งดว้ย    น ้ าปราศจากไอออนแลว้น าไปแช่ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด ์
(NaOH) เพื่อล้างฟิล์มท่ีติดอยู่ออกให้หมด ประมาณ 5นาที แล้วน าไปล้างด้วยน ้ าปราศจาก
ไอออนอีกคร้ัง สุดทา้ยท าการแกะมาร์กซ่ึงเป็นโลหะนิกเกิลออกจะแผ่นสแตนเลส จะไดแ้ผ่น
มาร์กท่ีมีลวดลายซ่ึงจะน าไปใชใ้นการสร้างขั้วไฟฟ้าโดยใชว้ธีิสปัตเตอริงท่ีจะกล่าวต่อไป 

 
รูป 3.7 แผนผงัอุปกรณ์การชุบเคลือบทางไฟฟ้า [82] 
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รูป 3.8 แผนภาพไดอะแกรมขั้นตอนการสร้างมาร์ก เพื่อประดิษฐห์วัวดัแก๊ส 

 
(1.4) กำรท ำขั้วไฟฟ้ำโดยวธีิสปัตเตอริง (Sputtering) 

  ในงานวิจยัน้ีไดใ้ช้วิธีการสปัตเตอริง ในการเคลือบฟิล์มโลหะส าหรับท าขั้วไฟฟ้า 
โดยใชโ้ลหะทองในการเคลือบ เน่ืองจากโลหะทองน าไฟฟ้าไดดี้และท าปฏิกิริยากบัแก๊สอ่ืนไดน้้อย 
ซ่ึงเคร่ืองเคลือบฟิล์มสปัตเตอริงท่ีใช้ในงานวิจยั น้ี ใช้แบบระบบ ดีซี-แมกนีตรอน ท่ีได้รับการ
ออกแบบและสร้างข้ึนโดยกลุ่มนักวิจัยท่ีห้องปฏิบัติการฟิล์มบาง (thin film laboratory) และ
ห้องปฏิบัติการนาโนอิเล็กทรอนิกส์และเคร่ืองกลจุลภาค ศูนย์เทคโนโลยีอิเล็กทรอนิกส์และ
คอมพิวเตอร์แห่งชาติ  
 
 
 

ท าความสะอาดแผน่สแตนเลส ดว้ยน ้ายาท า
ความสะอาด และน ้า DI 

ท าการติดฟิลม์ไวแสงและมาร์กตน้แบบ 
แลว้น าเขา้เคร่ืองฉายแสงอุลตราไวโอเลต 

ลา้งฟิลม์ไวแสงดว้ยน ้ายาเคมี 

แช่ในโพแทสเซียมไดครอเมต 

ท าการชุบเคลือบดว้ยไฟฟ้าดว้ย
สารละลายนิกเกิล 

แช่น ้ายา NaOH และลา้งดว้ยน ้า DI 

แกะมาร์กนิกเกิลออกจากแผน่สแตนเลส 



 

75 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูป 3.9 (ก) เคร่ืองสปัตเตอริง (ข) แผน่รองรับซบัสเตรทหลงัการสปัตเตอริงดว้ยทอง 

 

 

 

 

 

 

(ก) 

(ข) 
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3.2.2 กำรเตรียมตัวรับรู้แก๊ส 
ในการเตรียมตวัรับรูแก๊สจะท าการเตรียมในห้องควบคุมความสะอาดและท าการเตรียม โดย

การผสมผงละเอียดนาโนทินไดออกไซด์บริสุทธ์ิและเจือดว้ยอินเดียมในปริมาณร้อยละ 0.21 โดย
น ้าหนกั 

(1.1) กำรเตรียมตัวรับรู้โดยวธีิสปินโคตติง [39]  
(1) ชัง่ผงละเอียดนาโนทินไดออกไซด์บริสุทธ์ิและทินไดออกไซด์ท่ีเจือดว้ยโลหะชนิด

อินเดียม จ านวน 60 มิลลิกรัม หรือ 0.06 กรัม และวดัสารละลายหนืดท่ีเตรียมไดจ้ากการผสมสารยึด
เหน่ียวชนิดเอทิลเซลลูโลส กบั ตวัท าละลายสารยึดเหน่ียวชนิดแอลฟา-เทอร์ไพนีออล เป็นปริมาตร 
0.3 มิลลิลิตร 

(2) ท าการผสมผงละเอียดนาโนทินไดออกไซด์บริสุทธ์ิและทินไดออกไซด์ท่ีเจือด้วย
โลหะชนิดอินเดียม ท่ีเตรียมโดยวิธีเฟลมสเปรยโ์รลิซิส กบัสารละลายหนืดท่ีเตรียมไดจ้ากการผสม
สารยึดเหน่ียวชนิดเอทิลเซลลูโลสกับตวัท าละลายสารยึดเหน่ียวชนิดแอลฟา-เทอร์ไพนีออล ใน
อตัราส่วนท่ีพอเหมาะ เป็นเวลา 20 นาที  

(3) ท าการหยดสารผสมหนืดลงบนซบัสเตรทอะลูมินาพิมพล์ายดว้ยทองบริสุทธ์ิ แลว้ท า
การหมุนเหวี่ยงกระจาย ดว้ยเคร่ืองหมุนเหวี่ยงกระจาย โดยจะใชค้วามเร็วเหวี่ยงกระจายรอบ ท่ีหน่ึง
คือ 700 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 วนิาที จากนั้นท าการเหวีย่งกระจายซ ้ า โดยใชค้วามเร็วรอบท่ีสองคือ 
3000 รอบต่อนาที เป็นเวลา 30 วนิาที  

(4) ท าการอบแหง้แผน่ใหค้วามร้อนท่ีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 10 นาที  
(5) ท าการหยดสารผสมหนืดและเหวี่ยงกระจายซ ้ าอีกคร้ัง คร้ังแรกท่ีความเร็วรอบ 700 

รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 วนิาที และคร้ังท่ีสองดว้ยความเร็วรอบ 3,000 รอบต่อนาทีเป็นเวลา 30 วนิาที  
(6) เผาเพื่อก าจดัสารยึดเหน่ียวออกไป ท่ีอุณหภูมิ 450 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชัว่โมง 

ท่ีอตัราการเผา ท่ี 2 องศาเซลเซียสต่อนาที ในเตาเผาปรับอุณหภูมิไดด้งัรูป 3.11 

 
รูป 3.10 กระบวนการเตรียมตวัรับรู้โดยวธีิสปินโคตติง 
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รูป 3.11 เตาเผาชนิดท่อ 

 

หลงัจากนั้นน าตวัรับรู้ท่ีท าการเตรียมเรียบร้อยแลว้มาท าการทดสอบแก๊สเพื่อหาเง่ือนไขการ
เจือโลหะ อินเดียมท่ีดีท่ีสุด แลว้น าเง่ือนไขท่ีดีท่ีสุดมาท าการผสมกบักราฟีนในปริมาณร้อยละ 0.1, 
0.5, 2 และ 5 โดยน ้าหนกั แลว้ท าการเตรียมในเง่ือนไขเดียวกนักบัการเตรียมคร้ังแรก 

 
3.3 กำรน ำฟิล์มตอบสนองมำประยุกต์สร้ำงเป็นอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊ส  

ในงานวิจยัน้ีไดน้ าฟิลม์ตอบสนองท่ีโดยวิธีหมุนเหวีย่งกระจาย น ามาใชต้รวจวดัไอเอทานอล 
(C2H5OH) แก๊สไฮโดรเจนซัลไฟด์ (H2S) และแก๊สมีเทน (CH4) ในขณะการทดสอบจะตอ้งให้ความ
ร้อนกบัอุปกรณ์ตรวจวดั เพื่อเป็นการเร่งให้ออกซิเจนในอากาศแตกตวัมากข้ึน และไปท าปฏิกิริยากบั
อิเล็กตรอนในโครงสร้างฟิลม์ตอบสนองไดม้ากข้ึนและเร็วข้ึน 

เคร่ืองทดสอบแก๊สท่ีใช้ในงานวิจยัน้ีได้รับการออกแบบและสร้างข้ึนโดยกลุ่มนักวิจยัท่ี
ห้องปฏิบติัการฟิล์มบางและห้องปฏิบติัการนาโนอิเล็กทรอนิกส์และกลจุลภาค ศูนย์เทคโนโลยี
อิเล็กทรอนิกส์และคอมพิวเตอร์แห่งชาติ  
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รูป 3.12 แสดงระบบการทดสอบแก๊ส  

 

ในการน ามาท าเป็นอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊ส จะต้องมีการก าหนดพารามิเตอร์ของระบบการ
ทดสอบ โดยใชเ้วลาในการปล่อยแก๊สท่ีปราศจากส่ิงปนเป้ือนเขา้ไปในระบบการทดสอบ เพื่อท าให้
อุปกรณ์ตรวจวดัแก๊สมีความเสถียรก่อนปล่อยแก๊สท่ีใช้ทดสอบเช่น แก๊สเอทานอล มีเทน และ
ไฮโดรเจนซัลไฟด์เป็นเวลา 10 นาที เวลาการปล่อยแก๊สท่ีใช้ทดสอบเข้าไปในระบบ เพื่อท าให้
เกิดปฏิกิริยาระหวา่งแก๊สและอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊ส เป็นเวลา 10 นาที และปล่อยแก๊สท่ีปราศจากส่ิง
ปนเป้ือนอีกคร้ังเพื่อเป็นการไล่แก๊สท่ีใช้ทดสอบให้ออกไปจากระบบ เพื่อท่ีจะท าการตรวจวดัแก๊ส
คร้ังต่อไป เป็นเวลาอีก 25 นาที โดยทุกเง่ือนไขการทดสอบ จะใช้พารามิเตอร์ดงักล่าวโดยไม่มีการ
ปรับ เป ล่ียน  แต่ ส่ิ งท่ีจะท าการปรับเป ล่ียนคือ ความเข้มข้นของแก๊ส เอทานอล มี เทนและ 
ไฮโดรเจนซลัไฟด ์และอุณหภูมิขณะการทดสอบเพื่อหาเง่ือนไขการเจือท่ีดีท่ีสุด 
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3.3.1 กำรปรับเปลีย่นเง่ือนไขอุณหภูมิขณะกำรทดสอบ  
ในการทดลองน้ีจะท าการปรับเปล่ียนอุณหภูมิขณะการทดสอบท่ีเหมาะสมท่ีสุดท่ีจะน ามา

ประยุกต์เป็นอุปกรณ์การตรวจวดัแก๊ส โดยจะน าอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊สในเง่ือนไขการเจือทั้งหมด 6 
เง่ือนไข ท่ีผ่านการอบอ่อนเพื่อก าจดัสารยึดเหน่ียวท่ีอุณหภูมิ 450 องศาเซลเซียส มาปรับเปล่ียน
อุณหภูมิขณะทดสอบในช่วง 150350 องศาเซลเซียส โดยใช้ความเขม้ขน้ของแก๊สทดสอบ ได้แก่ 
แก๊สเอทานอล ความเขม้ขน้ 501,000 ppm ไฮโดรเจนซลัไฟด์ 0.110 ppm และมีเทน 0.153 vol% 
จากนั้นท าการค านวณค่าความไวการตอบสนอง (S) และเวลาในการตอบสนอง ( tres)  

 
รูป 3.13 แผนผงัการท างานของระบบทดสอบแก๊ส [82] 

จากรูป 3.13 แสดงระบบการตรวจวดัแก๊ส โดยในงานวิจยัไดใ้ช้แก๊สทดสอบหลายชนิด เช่น 
เอทานอล มีเทน และไฮโดรเจนซลัไฟด์ ซ่ึงระบบการตรวจวดัแก๊สประกอบไปดว้ย ตวัควบคุมปริมาณ
แก๊ส 2 ตวั คือ M1 และ M2 ใช้ส าหรับควบคุมปริมาณแก๊สท่ีเขา้ไปในระบบ Air Zero เป็นออกซิเจน
บริสุทธ์ิท่ีปราศจากส่ิงปนเป้ือน เป็นแก๊สตวัแรกท่ีปล่อยเขา้ไปในระบบและใชก้ารบบัเบิลส าหรับไอ
ระเหยของเอทานอล แก๊สเอทานอล มีเทน และไฮโดรเจนซัลไฟด์เป็นแก๊สตวัท่ี 2 ท่ีปล่อยเขา้ไปใน
ระบบ เพื่อไปท าปฏิกิริยากบัอุปกรณ์ตรวจวดัแก๊ส ซ่ึงทั้งหมดจะเกิดข้ึนในแชมเบอร์ระบบปิด เพื่อ
ควบคุมตวัแปรอ่ืนท่ีจะเขา้มารบกวนอุปกรณ์วดัอุณหภูมิ (thermocouple) ท าหนา้ท่ีวดัอุณหภูมิขณะท า
การทดสอบ อุปกรณ์ควบคุมการไหลแก๊ส (control mass flow)ใชใ้นการควบคุมปริมาณแก๊สท่ีเขา้ไป
ในระบบ ส่วนพิโคแอมมิเตอร์ (picoameter) ท าหนา้ท่ีในการวดัค่ากระแสท่ีเปล่ียนแปลงไปในขณะท า
การตรวจวดัแก็สและตวัปรับความต่างศกัย ์(power supply) เพื่อควบคุมอุณหภูมิภายในระบบทดสอบ
แก๊ส ใช้ในการรับส่งขอ้มูลและควบคุมการท างานภายในระบบคอมพิวเตอร์ โดยใช้โปรแกรม Lab 
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View 8.5 (ออกแบบโปรแกรมโดย ดร.อนุรัตน์ วิศิษฏ์สรอรรถ) ใช้ในการแสดงผลและควบคุม
ทั้งหมด 

 

รูป 3.14 รูปแบบของโปรแกรม Lab View 8.5 ท่ีใชใ้นการทดสอบ 
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3.4 กำรวเิครำะห์สมบัติต่ำงๆของฟิล์มตอบสนอง 
การวิเคราะห์อนุภาคผงและฟิล์มตอบสนองทินไดออกไซด์ท่ีเจือดว้ยอินเดียมและโหลดดว้ย

กราฟีนจะท าการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ ใช้หลักการของการเล้ียวเบนท่ี
เป็นไปไดต้ามกฎของแบรกก์ ซ่ึงกราฟท่ีไดจ้ากการตรวจสอบเป็นกราฟความสัมพนัธ์ระหวา่งความ
เข้มของรังสีเอกซ์และมุมของการเล้ียวเบน ท่ีเรียกว่า รูปแบบการเล้ียวเบน เพื่อศึกษาเก่ียวกับ
โครงสร้างของผลึก การจดัเรียงตวัของอะตอมในโมเลกุลของสารประกอบต่างๆ ในงานวิจยัน้ีใช้
เคร่ือง XRD รุ่น (Rigaku TTRAX III, 18 กิโลวตัต)์ ใชรั้งสีจาก CuKα ท่ี 30 กิโลโวล์ต 15 มิลลิแอมป์ 
ในมุมการเล้ียวเบนตั้งแต่ 2070 องศา 

กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดเปล่งสนามไฟฟ้า ใชใ้นการพิจารณาลกัษณะ
พื้นผิวของ ตวัอยา่ง โดยการบงัคบัล าอิเล็กตรอนให้กวาดไปบนพื้นผิวตวัอยา่งแลว้แสดงภาพท่ีไดบ้น
จอ CRT ซ่ึงภาพท่ีได้จะมีลักษณะเป็นภาพขาว-ด า มีก าลังขยาย 10300,000 เท่า ข้ึนอยู่กับชนิด
ตวัอยา่ง หลกัการท างานเป็นอนัตรกิริยาของอิเล็กตรอนกบัตวัอยา่ง ท าให้เกิดเป็นอิเล็กตรอนทุติยภูมิ
และท าการตรวจวดัสัญญาณ โดยตวัตรวจวดัสัญญาณแลว้น าสัญญาณท่ีไดไ้ปขยายและสร้างเป็นภาพ 
ส าหรับกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดท่ีใช้ในงานวิจัยน้ีเป็นของ ของบริษัท JEOL 
ประเทศญ่ีปุ่น รุ่น JSM-6335F และใชเ้ทคนิคการกระจายพลงังานของรังสีเอกซ์แบบเชิงเส้น  

กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผา่นเป็นเทคนิคท่ีใชใ้นการศึกษาโครงสร้างจุลภาคและ
โครงสร้างผลึกของวสัดุ โดยยิงล าอิเล็กตรอนผ่านช้ินงาน ซ่ึงไดรั้บการเตรียมให้มีลกัษณะบาง แลว้
ศึกษาอิเล็กตรอนท่ีทะลุผา่นช้ินงานหรือเล้ียวเบนจากระนาบต่าง ๆ ในช้ินงาน ส าหรับกลอ้งจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน ท่ีใช้ในงานวิจยัน้ีเป็นของ ของบริษทั JEOL ประเทศญ่ีปุ่น รุ่น JSM2010 
การวิเคราะห์โดยใช้กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน น าผงประมาณ 0.1 กรัม เทลงในขวด
แกว้หรือหลอดแกว้ท่ีบรรจุเอทานอล น าขวดแกว้หรือหลอดแกว้ไปสั่นดว้ยเคร่ือง Ultrasonicator เป็น
เวลา 30 นาที หยดสารตวัอยา่งท่ีไดล้งบนกริดทองแดงท่ีเคลือบดว้ยคาร์บอน ทิ้งไวใ้ห้แห้งแลว้น าไป
วเิคราะห์ 
 การวิเคราะห์ดว้ยสเปกโทรสโกปีของอนุภาคอิเล็กตรอนท่ีถูกปลดปล่อยดว้ยรังสีเอกซ์ เป็น
การศึกษาสถานะออกซิเดชนั การก่อตวัเป็นสารประกอบออกไซด์ของอนุภาคผงและฟิล์มตอบสนอง
ทั้งก่อนและหลังทดสอบแก๊ส การเตรียมช้ินงานเพื่อน าไปวิเคราะห์ในส่วนของอนุภาคผง ชั่งผง
ประมาณ 0.3 มิลลิกรัม มาท าการอดัเม็ด โดยใช้แรงกดทิศทางเดียว 1.25 นิวตนั นาน 10 วินาที ส่วน
ฟิล์มตอบสนองน าฟิล์มท่ีไดจ้ากการเตรียมโดยวิธีเคลือบหมุนเหวี่ยงกระจายท่ีผ่านการทดสอบแก๊ส
แล้วไปวิเคราะห์ด้วยสเปกโทรสโกปีของอนุภาคอิเล็กตรอนท่ีถูกปลดปล่อยด้วยรังสีเอกซ์ได้ จะ
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รายงานผลในรูปแบบของการสแกนธาตุ พลงังานยึดเหน่ียวกบัความเขม้ของธาตุท่ีพบในระดบัชั้น
พลงังานต่างๆ 

การวิเคราะห์การกระเจิงแบบรามานสามารถวิเคราะห์ไดท้ั้งในเชิงคุณภาพและเชิงปริมาณ 
วเิคราะห์สารต่างๆ ทั้งสารอินทรีย ์สารอนินทรีย ์และสารชีวสาร ซ่ึงการวเิคราะห์สามารถใชห้ลกัการ
เปรียบเทียบกับสารมาตรฐานเพื่อการพิสูจน์ตรวจสอบชนิดของสาร ดังนั้ นจึงถูกใช้วิเคราะห์
องคป์ระกอบทางเคมี พนัธะเคมี โครงสร้าง การบอกต าแหน่ง ขนาด ความเครียดเหน่ียวน าและกลไก
ของปฏิกิริยา โดยสเปกตรัมตอ้งเหมือนกนัถา้เป็นสารชนิดเดียวกนั แต่ถา้สเปกตรัมไม่เหมือนกนั ก็
อาจใช้หาพวกฟังก์ชันกรุ๊ปของโมเลกุลได้ โดยเปรียบเทียบต าแหน่งของแบนด์ในสารตวัอย่างกับ 
ต าแหน่งของฟังกช์ลักรุ๊ป ในการวเิคราะห์น้ีสารตวัอยา่งจะมีลกัษณะเป็นฟิลม์ ซ่ึงจะท าโดยการน าสาร
ตวัอย่างผสมกับสารยึดเหน่ียวแล้วหยดใส่ลงในแผ่นกระจก แล้วน าไปเผาไล่สารยึดเหน่ียวด้วย
อุณหภูมิ 450 องศาเซลเซียส ท าการวดัโดยยิงคล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้าไปยงัตวักลางโปร่งใสท่ีมีสารอยู ่ท  า
ให้คล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้านั้น เกิดการกระเจิงโดยมีการเปล่ียนแปลงความถ่ีและเปล่ียนเฟส ซ่ึงเรียกว่า 
Raman scattering ซ่ึงการกระเจิงแสงน้ี ข้ึนอยู่กบัชนิดของสาร และไดน้ ามาใช้เป็นประโยชน์ในการ
หาสูตรโครงสร้างทางเคมีของสาร  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 


