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บทที ่3 

 
วสัดุอุปกรณ์การทดลองและวธีิการทดลอง 

ส ำหรับบทน้ีจะเก่ียวขอ้งกบักำรทดลองในงำนวิจยัเป็นกำรศึกษำกำรสังเครำะห์อนุภำคนำโน
ไทเทเนียมไดออกไซด์ (Titanium dioxide : TiO2) ด้วย กระบวนกำร ซอลเจล (sol-gel process ) และ 
กระบวนกำรกลั่นไหลกลับ  (reflux process) เพื่ อให้ทรำบ ถึงคุณสมบัติของ TiO2 ของทั้ ง  2 
กระบวนกำรมีควำมเหมือนหรือแตกต่ำงกนัอย่ำง ซ่ึงจะน ำขอ้มูลท่ีท ำกำรพิสูจน์ดว้ยเทคนิคต่ำงท่ีใช้
วิ เค รำะ ห์ ท ำให้ ท รำบ ถึ ง เอกลักษ ณ์ ของ  TiO2 เช่ น  XRD, SEM, TEM, PL, UV และ  Raman 
spectroscopy เป็นตน้ท่ีจะให้ยืนยนัของสำรตั้งตน้ท่ีไดท้  ำกำรสังเครำะห์ท่ีกล่ำวไวเ้บ้ืองตน้ เพื่อเตรียม
เป็นฟิล์มบำงท่ีเคลือบลงบน กระจกน ำไฟฟ้ำ FTO ส ำหรับใช้เป็นโฟโตอิเล็กโทรด จำกนั้นถึงท ำกำร
ประกอบเป็นเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสง เพื่อท ำกำรวดัประสิทธิภำพของเซลล์แสงอำทิตย ์
ล ำดบัต่อไปอำจจะสรุปขั้นตอนกำรทดลองแสดงดงั รูปท่ี 3.1   

กำรศึกษำคน้ควำ้ของงำนวทิยำนิพนธ์น้ีสำมำรถแบ่งออกเป็น 4 ขั้นตอน ตำมรำยละเอียดดงัน้ี 
1 กำรสังเครำะห์ อนุภำคนำโนไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) ดว้ยเทคนิค ซอลเจล และ กำรกลัน่

ไหลกลบั 
2 กำรวิเครำะห์เพื่อหำเอกลกัษณะเฉพำะของ TiO2 ดว้ยเทคนิคต่ำงๆของเคร่ืองมือท่ีจะบ่งบอก

รำยละเอียดได ้ดงัต่อไป   
3 น ำไทเทเนียมไดออกไซด์ท่ีได้จำกกำรสังเครำะห์ ด้วยเทคนิค ซอลเจล และ กำรกลั่นไหล

กลบัมำผสมกบั PVA (MW 80,000) ใน อตัรำส่วนต่ำงๆ เพื่อหำเง่ือนไขกำรเตรียมฟิลม์บำงท่ีเคลือบลงบน 
กระจก FTO   

4 ประกอบเซลล์แสงอำทิตย์ชนิดสีย ้อมไวแสง แล้วท ำกำรว ัดประสิทธิภำพ (J-V solar     
simulator of 1000  W xenon lamp light source under simulated 1 .5  AM sunlight illumination with 
100 mW cm-2) 
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 จำกกำรทดลองท่ีกล่ำวมำขำ้งตน้แลว้ พอสรุปได ้เป็นแผนผงัขั้นตอนกำรทดลองตำมรูปท่ี 3.1 

ดงัน้ี 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.1 แผนผงัแสดงขั้นตอนในกำรทดลอง
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3.1 วสัดุและอุปกรณ์ในการทดลอง 

ในกำรท ำวจิยัน้ีมีขอ้มูลรำยละเอียดของวสัดุและอุปกรณ์สำรเคมีต่ำง ๆ ดงัน้ี 
 
3.1.1 สารเคมี  
 

1. Titanium dioxide  powder (P25) anatase nanopowder  25 nm particle size 99.7%, 
MW = 79.87ผลิตโดยบริษทั Fluka Analytical ใชเ้ป็นตวัมำตรฐำนเพื่อเปรียบเทียบกบัตวัสังเครำะห์ 

2. Titanium (IV) butoxide, Ti(OBu)4, (C16H36O4Ti, > 97%,), MW = 340.32 ผลิตโดย

บริษทั BDH laboratory Sopplies ใชเ้ป็นสำรตั้งตน้เพื่อ สังเครำะห์ Titanium dioxide 

3. I-Propanal (C3H8O, 99.5%)  MW = 60.10 ผลิตโดยบริษทั QRCC 

4. Acetylacetone (CH3CO.CH2.CO.CH3,  99%  ) MW = 100.12 ผลิตโดยบริษทั BDH 

laboratory Sopplies 

5. Ethanal (EtOH, 95%) ผลิตโดยบริษทั Grade ใชเ้ป็นตวัท ำละลำยในกำรเตรียมสำร 

6. Nitri acid (NHO3, 65%,), MW = 63.013ผลิตโดยบริษทั Carlo Erba ใชเ้ป็น

ส่วนประกอบของกำรเตรียมสำร 

7. น ้ำกลัน่ (Deionized water) ใชเ้ป็นตวัท ำละลำยในกำรเตรียมสำร 

8. LiI , 98%  ผลิตโดยบริษทั Fluka ใชเ้ป็นส่วนประกอบของสำรละลำยอิเล็กโทรไลต ์

9. I2 ผลิตโดยบริษทั Asia pacific specialty chemicals limited (APS) ใชเ้ป็น

ส่วนประกอบของสำรอิเล็กโทรไลต ์

10. แผน่พำรำฟิลม์ ผลิตโดยบริษทั Pechiney plastic packaging เพื่อใชป้ระกอบเซลล ์
 

3.1.2 อุปกรณ์ 
 

ส ำหรับอุปกรณ์ท่ีใชใ้นกำรทดลองสำมำรถอธิบำยถึงขอ้มูลรำยละเอียด ดงัท่ีจะกล่ำวใน

ล ำดบัต่อไป ตำมน้ี 

1. กำรเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffaction : XRD) 
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2. กำรวิเครำะห์ด้วยเทคนิคกำรดูดกลืนแสงด้วยเคร่ืองวดักำรดูดกลืนแสง (UV-VIS 
Spectrophotometer) รุ่น Lambda 25 ผลิตโดยบริษทั Perkin Elmer  

3. กำรวิเครำะห์หำองค์ประกอบของไทเทเนียมไดออกไซด์ ด้วยเคร่ือง Raman 
spectroscopy รุ่น T6400 JY ผลิตโดยบริษทั Horiba Jobin Yvon, France 

4. กำรวิเครำะห์ลกัษณะทำงสัณฐำนวิทยำ ขนำดรูปร่ำง ของไทเทเนียมไดออกไซด์ท่ี
เตรียม ดว้ยเทคนิคของ กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกรำด (Scanning Electron Microscope : 
SEM) และเทคนิคกำรวดักำรกระจำยพลงังำนของรังสีเอกซ์ (Energy Dispersive analysis of X-ray : 
EDX) รุ่น JSM – 6335 ผลิตโดยบริษทั JEOL Japan 

5. กำรวิเครำะห์ลักษณะโครงสร้ำงกำรจดัเรียงตวัของระนำบของผลึกสำรท่ีท ำกำร
เตรียม ดว้ยเทคนิค กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผำ่น (Transmission Microscope : TEM) รุ่น 
JEM – 2010 ผลิตโดยบริษทั JEOL Japan 

6. วดัประสิทธิภำพของเซลล์แสงอำทิตย์ชนิดสียอ้มไวแสง ด้วยเคร่ือง (J-V solar 

simulator of  1000  W xenon lamp light source under simulated 1.5  AM sunlight illumination with 

100 mW cm-2) 

7. วิเครำะห์ค่ำพลังงำนท่ีปล่อยออกมำของช้ินงำนด้วยเทคนิคPhoto luminescence 

spectroscopy : PL ผลิตโดยบริษทั Perkin Elmer  รุ่น LS50B 

 
3.2 วธีิการทดลอง 

 
ในส่วนของงำนวิจยัน้ีจะกล่ำวถึงขั้นตอนกำรทดลอง สำมำรถแบ่งออกไดเ้ป็น 3 ส่วน คือ กำร

สังเครำะห์อนุภำคนำโนไทเทเนียมไดออกไซด ์(TiO2) ดว้ย วิธี ซอลเจล และวธีิ กำรกลัน่ไหลกลบัแลว้
หำลกัษณะเฉพำะของอนุภำคนำโน TiO2 หำเง่ือนไขกำรเตรียมฟิล์มบำงท่ีเคลือบบนกระจกน ำไฟฟ้ำ 
FTO ในล ำดบัต่อไปท ำกำรประกอบเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแ้สง และท ำกำรวดัประสิทธิภำพ
ของเซลลท่ี์เตรียมไว ้
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3.2.1 การสังเคราะห์อนุภาคนาโน TiO2 โดยวธีิ ซอลเจล (sol-gel method) 

 
ส ำหรับในส่วนน้ีไดท้  ำกำรเตรียมอนุภำคนำโน TiO2 ดว้ยเทคนิค ซอลเจล โดยไดเ้อำกำรเตรียม

ดว้ย วธีิน้ี อำ้งอิงจำกงำนวจิยั [8] ซ่ึงจะกล่ำวถึงรำยละเอียด ขั้นตอนกำรทดลอง ดงัต่อไปน้ี 

เร่ิมแรกด้วยกำรเตรียมสำรละลำย Titanium (IV) butoxide ,(Ti(OBu)4) ในปริมำตร 8.68 mL  
ผสมกบั Ethanol  (EtOH ) ท่ีท ำกำรเจือจำงจำกควำมเขม้ขน้เดิมให้ได้ควำมเขม้ขน้ใหม่ใน 0.05 mol 
เพื่อใชเ้ป็นตวัท ำละลำย ท่ีปริมำตร 35 mL โดยบรรจุสำรละลำยทั้ง 2   ลงในภำชนะ บีกเกอร์  ท่ีมีควำม
จุ 100 mL โดยจะอำศยัแท่งแม่เหล็กท่ีเรียกว่ำ แมกนีติกบำร์ เป็นตวัช่วยในกำรป่ันสำรละลำยให้
กระจำยเขำ้กนัเกือบจะเป็นสำรเน้ือเดียวกนั ส ำหรับกำร ป่ันสำรละลำยน้ี ยงัตอ้งอำศยั เคร่ือง stirrer 
เป็นตวัน ำพำให้แท่ง แม่เหล็ก ขบัเคล่ือนท่ี ไปตำมควำมเร็วของกำรหมุน หรือ ระดับควำมเร็วท่ี
เหมำะสมท่ีส่งต่อกำรกระจำยของสำรละลำยให้ผสมผสำนกันให้มำกท่ีสุด ช่วงระยะเวลำท่ี ป่ัน
สำรละลำยนั้น ใชเ้วลำไป 2 ชัว่โมง ท่ีอุณหภูมิของห้อง หลงัจำกท ำกำรป่ันสำรละลำยครบตำมเวลำท่ี
ก ำหนดไวแ้ลว้ ล ำดบัต่อไป น ำสำรละลำยดงักล่ำวมำกรอง ด้วยกระดำษกรองสำรท่ีมีระดบัค่ำของ
ช่องวำ่งระหวำ่งกนัในล ำดบั สเกล m ในระหวำ่งช่วงกำรกรองสำรละลำยนั้นยงัตอ้ง น ำน ้ ำกลัน่ (DI 
water) มำท ำกำรลำ้งหลำยๆรอบ เพื่อ ชะลำ้ง สำรอินทรียอ่ื์นๆ ท่ีปนเป้ือนในสำรท่ีท ำกำรเตรียมดว้ยวิธี
ขำ้งตน้ จำกนั้นน ำตะกอนท่ีไดจ้ำกกำรกรอง มำระเหยเพื่อไล่น ้ ำออกในอุณหภูมิท่ี 100 oC เป็นเวลำ 3 
ชัว่โมง จะไดต้ะกอนดงักล่ำวในลกัษณะท่ีแห้ง แต่ยงัไม่อยูใ่นสภำพท่ีเป็นผง จึงท ำกำรบดให้ละเอียด 
ดว้ยท่ีบดสำร เม่ือได ้ช้ินงำนตำมท่ีตอ้งกำรในลกัษณะเป็นผงแลว้ จึงน ำไปเผำท่ีเตำเผำสำรในอุณหภูมิ 
ท่ี 400 oC เป็นเวลำนำนถึง 2 ชั่วโมง ไดก้ ำหนดช่วงอตัรำกำรเผำเป็น  5 oC ต่อ 1 นำที เม่ือท ำกำรเผำ
สำรเสร็จส้ินไปแลว้ ยงัตอ้งน ำ ผงท่ีไดจ้ำกกำรเตรียมท่ีกล่ำวมำขำ้งตน้ มำบดอีกรอบ แลว้เก็บไวเ้พื่อ
น ำไปศึกษำและวเิครำะห์ลกัษณะเฉพำะของสำรท่ีสังเครำะห์ได ้
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รูปที ่3.2  แสดงกระบวนกำรซอลเจลจำกกำรสังเครำะห์ไทเทเนียมไดออกไซด์ 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.3  ลกัษณะของผง TiO2 จำกกำรสังเครำะห์ดว้ยวธีิซอลเจล 

3.2.2 การสังเคราะห์อนุภาคนาโน TiO2 โดยวธีิ การกลัน่ไหลกลบั (reflux method) 

ส ำหรับในส่วนน้ีได้ท ำกำรเตรียมอนุภำคนำโน TiO2 ด้วยเทคนิค กำรกลัน่ไหลกลบัโดยกำร
เตรียมดว้ย ซ่ึงจะกล่ำวถึงรำยละเอียด ขั้นตอนกำรทดลอง ดงัต่อไปน้ี 
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เร่ิมตน้ดว้ยกำรเตรียมสำรตั้งตน้ท่ีมีลกัษณะเป็นสำรละลำย Titanium (IV) butoxide: (Ti(OBu)4) 
ส ำหรับกำรเตรียมสำรตวัอ่ืนๆท่ีจะผสมกบัสำรตั้งตน้นั้น ในงำนวิจยัน้ีจะเตรียมในลกัษณะอตัรำส่วน
โด ย โม ล  (molar ratio)  ต ำม ร ำย ล ะ เอี ย ด ดั ง น้ี  Ti(OBu)4:H2O:I-Propanal:acac  = 1:100:2:0.01 
อตัรำส่วนโดยโมล เม่ือเตรียมสำรละลำยดงักล่ำวผสมเขำ้ดว้ยกนัแลว้ ท่ีบรรจุในบีกเกอร์ ขนำด 200 
mL  จำกนั้นท ำกำรป่ันสำรละลำยให้เขำ้กนัจนเป็นเน้ือเดียวกนั ดว้ยเคร่ือง stirrer ในระดบัควำมเร็วท่ี
เหมำะสมต่อกำรกระจำยตวัให้สำรละลำยเขำ้กนัอย่ำงสม ่ำเสมอ แลว้ตอ้งใช้แท่งแม่เหล็ก ท่ีเรียกว่ำ 
แมกนีติกบำร์เป็นตวัช่วยในกำรป่ันสำรละลำยให้แตกกระจำยกนัอยำ่งทัว่ถึง แท่งแม่เหล็กท่ี กล่ำวถึง
นั้น จะมีลกัษณะเป็นทรงรีเรียวๆ หรือ บำงมุมมอง จะเป็นลกัษณะท่ีคลำ้ยกบั ลูกฟุตซอร์ พอสังเกตได้
วำ่ สำรละลำยท่ีท ำกำรป่ันไวน้ั้นมีลกัษณะเป็นเน้ือเดียวกนัแลว้ เติม acetylacetone ลงไปท่ีละหยด เพื่อ
ไปกระตุน้กระบวนกำรปฏิกิริยำเคมี ท่ีจะเร่งกำรเกิด จลนศำสตร์ของสำรละลำย แลว้เวลำท่ีใชใ้นกำร
ป่ันสำรละลำยนั้ น 4 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิห้อง เม่ือป่ันครบเวลำท่ีก ำหนด ปล่อยไวส้ักพักหน่ึง จะ
สังเกตเห็นตะกอนท่ีเกิดข้ึนแยกออกจำก น ้ ำกลัน่อยำ่งชดัเจน ในล ำดบัต่อไป ท ำกำรกรองสำรละลำย 
ในขณะกำรกรองนั้นตอ้งท ำกำรลำ้งไปดว้ย หลำยๆรอบโดยใชน้ ้ ำกลัน่ เพื่อชะลำ้งสำรอินทรียแ์ละส่ิง
ปนเป้ือนท่ีปะปนในสำรท่ีท ำกำรเตรียมไว ้เม่ือกรองเสร็จเรียบร้อย น ำส่วนท่ีกรองไดม้ำผสมกบัน ้ ำ
กลัน่ในปริมำตร 50 mL ซ่ึงจะบรรจุลงในขวดรูปหวัใจ เพื่อท่ีจะเตรียมสำรดว้ยกระบวนกำรกลัน่ไหล
กลบั แลว้ในช่วงจงัหวะขณะเดียวกนัท่ีท ำกำรเตรียม TiO2 น้ีจะเติม HNO3 ลงไปขณะท่ีท ำกำรป่ันสำร
ไปด้วยในกระบวนกำรรีฟลักซ์น้ี จนได้ค่ำ pH  ~ 1-2.5 ใช้เวลำในกำรเตรียม TiO2  น้ี   8 ชั่วโมง ท่ี 
อุณหภูมิ 85 oC เม่ือท ำกำรเตรียมสำรดว้ยวิธี กระบวนกำรกลัน่ไหลกลบัเสร็จส้ินไปแลว้ ลกัษณะของ 
TiO2 ยงัมีสภำพท่ีเปียกน ้ ำ เพรำะฉะนั้นตอ้งไล่น ้ ำออกจำก โดยกำรระเหย อุณหภูมิท่ี ใช้ 100 oC เป็น
เวลำ 3 ชัว่โมงจะพบว่ำมีลกัษณะท่ีแห้งแลว้  ต่อไปน ำ TiO2 ไปบดให้ละเอียด  แลว้ค่อยน ำไปเผำใน
เตำเผำสำรท่ี อุณหภูมิ 400 oC เป็นเวลำ 2 ชัว่โมง ช่วงอตัรำกำรเผำเป็น  5 oC ต่อ 1 นำที เม่ือท ำกำรเผำ
สำรเสร็จส้ินไปแลว้ ยงัตอ้งน ำ ผงท่ีไดจ้ำกกำรเตรียมท่ีกล่ำวมำขำ้งตน้ มำบดอีกรอบ แลว้เก็บไวเ้พื่อ
น ำไปศึกษำและวเิครำะห์ลกัษณะเฉพำะของสำรท่ีสังเครำะห์ได ้
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รูปที ่3.4  ลกัษณะของผง TiO2 จำกกำรสังเครำะห์ดว้ยกระบวนกำรกลัน่ไหลกลบั 

 
3.2.3 การเตรียมฟิล์มบางของอนุภาคนาโน TiO2 
 
ส ำหรับขั้นตอนกำรเตรียมฟิล์มบำงถือวำ่ มีควำมส ำคญัอยำ่งมำกโดยเฉพำะอยำ่งยิ่ง ในงำนวิจยั

ท่ีมุ่งเน้นท่ีจะเพิ่มศกัยภำพของเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสง โดยกำรท่ีจะประกอบเป็นเซลล์

แสงอำทิตยไ์ด ้นั้นควรท่ีจะเตรียมฟิลม์บำงใหดี้อีกดว้ย ลกัษณะของฟิล์มควรจะเรียบเนียนสม ่ำเสมอ มี

รอยร้ำวของฟิล์มให้น้อยท่ีสุด แลว้ อนุภำคท่ีเคลือบบนFTO ควรจะเกำะติดกนัอย่ำงแน่นแต่ หำกว่ำ

กำรท่ีจะเตรียมฟิล์มบำงให้ได้ ตำมท่ีตอ้งกำรดงักล่ำวก็เป็นเร่ืองท่ีค่อยขำ้งจะล ำบำก สืบเน่ืองมำจำก

หลำยๆปัจจยัท่ีเป็นปัญหำอยำ่งยิง่ส ำหรับในกำรทดลองในส่วนน้ี แลว้ไดศึ้กษำหำเง่ือนไงต่ำงๆนำนำ 

เพื่อจะให้ได้ลกัษณะของฟิล์มบำงให้ดีท่ีสุด ท่ีจะอธิบำยถึงขั้นตอนกำรเตรียมฟิล์มบำง ดงัต่อไปน้ี    

น ำกระจก FTO ท่ีตดัเรียบร้อยมีขนำด ควำมยำว 2 cm ควำมกวำ้ง 1.5 cm ตำมท่ีแสดงใน รูปท่ี 3.4  ท ำ

ควำมสะอำด ด้วยกำรน ำน ้ ำยำล้ำงจำนประมำณ 2 หยด ผสมกับน ้ ำเปล่ำท่ีบรรจุในบีกเกอร์  ใน

ปริมำตร 50 mL จำกนั้นท ำกำรสั่นดว้ยเคร่ือง อลัตร้ำโซนิค (ultrasonic) ใช้ เวลำ 30 นำที จำกนั้น น ำ
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บีกเกอร์ท่ีกล่ำวไว ้ไล่น ้ ำยำลำ้งจำนท่ีผสมกบัน ้ ำเปล่ำออกดว้ยกำรเปิดน ้ ำไหล จำกก๊อกน ้ ำ จนมัน่ใจวำ่ 

ไม่มีกำรตกค้ำงของน ้ ำยำล้ำงจำน ในล ำดับต่อน้ีห้ำมใช้มือจบักระจกเด็ดขำดต้องใช้อุปกรณ์จบัท่ี

เรียกว่ำ ปำกคีบ (forceps) เท่ำนั้ นท ำกำรขั้ วกระจก FTO ด้วยน ้ ำกลั่นท่ีละแผ่น แล้วตำมน ำกระจก  

FTO ล้ำงในสำรละลำย  acetone และ ethanol ตำมล ำดับ จำกนั้น ล้ำงด้วย น ้ ำกลั่น อีกรอบ เม่ือท ำ

ควำมสะอำดเสร็จเรียบร้อยจะใช ้แลว้ค่อยน ำไปเผำในเตำเผำสำรท่ี อุณหภูมิ 200 oC เป็นเวลำ 2 ชัว่โมง 

ช่วงอตัรำกำรเผำเป็น  5 oC ต่อ 1 นำที เม่ือท ำกำรเผำเสร็จส้ินไปแลว้เก็บกระจกไวใ้นภำชนะท่ีสะอำด  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.5  กระจก FTO ขนำด ควำมยำว 2 cm ควำมกวำ้ง 1.5 cm 

 

ส ำหรับในส่วนน้ีจะกล่ำวถึงกำรเตรียม TiO2 ท่ีไดจ้ำกกำรสังเครำะห์ 2 กระบวนกำร เพื่อน ำมำ

หำเง่ือนไงในอตัรำส่วนท่ีเหมำะสม ต่อกำรเคลือบฟิลม์บำง ดงัน้ี  

https://www.google.co.th/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=2&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwjt5un5-KHNAhXEsI8KHdvPDUgQFgggMAE&url=http%3A%2F%2Fwww.labvalley.com%2Fproduct%2F72%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25B2%25E0%25B8%2581%25E0%25B8%2584%25E0%25B8%25B5%25E0%25B8%259A-%25E0%25B8%259F%25E0%25B8%25AD%25E0%25B8%25A3%25E0%25B9%258C%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%259B-forceps&usg=AFQjCNG79_IHuhs52ZpjkUgBeeE5zjC8xg&sig2=7CS_FeHoPi1m2Vge7tWzNA
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ตารางที ่3.1 อตัรำส่วนในกำรหำเง่ือนไขกำรสร้ำงฟิลม์บำงของอนุภำค TiO2 จำกกำรเตรียม ดว้ยวธีิ
ซอลเจล และ วธีิกลัน่ไหลกลบั 

TiO2 DI water (mL) Ethanol (mL) TiO2:PVA (g) เวลำท่ีป่ันสำร 
(ชัว่โมง) 

 
ซอลเจล 

5 5 0.5 : 1 8 
3 7 0.5 : 1 8 
1 9 0.5 : 1 8 

 
กลัน่ไหล
กลบั 

5 5 0.5 : 1 8 
3 7 0.5 : 1 8 
1 9 0.5 : 1 8 

 
ตารางที ่3.2  อตัรำส่วนในกำรหำเง่ือนไขกำรสร้ำงฟิลม์บำงของอนุภำค TiO2 จำกกำรเตรียม ดว้ยวธีิ

ซอลเจล และ วธีิกลัน่ไหลกลบั โดยไดท้  ำกำรเติม HNO3, 65%  ท่ีควำมเขม้ขน้ 1 M 
TiO2 DI water 

(mL) 
Ethanol 

(mL) 
TiO2:PVA (g) เวลำท่ีป่ันสำร 

(ชัว่โมง) 
HNO3, 65% 

(pH) 
 

ซอลเจล 
5 5 0.5 : 1 8  

1 3 7 0.5 : 1 8 
1 9 0.5 : 1 8 

 
กลัน่ไหล
กลบั 

5 5 0.5 : 1 8  
1 3 7 0.5 : 1 8 

1 9 0.5 : 1 8 
 

เม่ือหำเง่ือนไขอตัรำส่วนท่ีผสมเข้ำด้วยกันแล้วท ำกำร โดยใช้ PVA (MW=80,000)  เป็นตัว
ประสำนเช่ือม (binder )ใชเ้วลำป่ันสำรละลำย 8 ชัว่โมงเพื่อจะเตรียมฟิล์มบำงอนุภำคนำโนของ TiO2 
ท่ีไดจ้ำกกำรสังเครำะห์ ทั้ง 2 กระบวนกำร มำเคลือบบนกระจกน ำไฟฟ้ำ FTO ลกัษณะจะคลำ้ยกบักำว
ลำเทก็ซ์ สีขำวเขม้ จำก ตำรำงท่ี 3.3 พบเง่ือนไขของอตัรำส่วนท่ีผสมผสำนท่ีเหมำะสมท่ีระบำยสีเทำ   
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ตารางที ่3.3  อตัรำส่วนท่ีเหมำะสมต่อกำรสร้ำงฟิลม์บำงของอนุภำค TiO2 จำกกำรเตรียม ดว้ยวธีิซอล
เจล และ กระบวนกำรกลัน่ไหลกลบัโดยไดท้  ำกำรเติม HNO3, 65%  ท่ีควำมเขม้ขน้ 1 M 

TiO2 DI water 
(mL) 

Ethanol 
(mL) 

TiO2:PVA (g) เวลำท่ีป่ันสำร 
(ชัว่โมง) 

HNO3, 65% 
(pH) 

 
ซอลเจล 

5 5 0.5 : 1 8  
1 3 7 0.5 : 1 8 

1 9 0.5 : 1 8 
 

กำรกลัน่
ไหลกลบั 

5 5 0.5 : 1 8  
1 3 7 0.5 : 1 8 

1 9 0.5 : 1 8 
 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.6 อนุภำคนำโน TiO2 + PVA ท่ีผสมกนัในอตัรำส่วนโดยมวล 0.5 : 1 
 

กำรเตรียมฟิล์มบำงของอนุภำคนำโน TiO2 ท่ีเตรียมจะมีลกัษณะตำม รูปท่ี 3.6 แล้วเคลือบลง
บนพื้นผวิดำ้นท่ีมีกำรน ำไฟฟ้ำของกระจก FTO ท่ีท ำควำมสะอำดไวเ้รียบร้อย วดัค่ำควำมตำ้นทำนของ
กระจก FTO ได ้13 โอห์ม () กำรเคลือบฟิลม์บำงในงำนวิจยัน้ี จะใชเ้ทคนิค doctor-blade ควำมหนำ
ของชั้นฟิล์มนั้น ใช ้ควำมหนำของสติกเกอร์ (Sticker)  PVC ยี่หอ้ Kodak จะเห็นลกัษณะของฟิลม์บำง
ท่ีเคลือบบน FTO ตำมรูปท่ี 3.7 จำกนั้นปล่อยไวใ้ห้ฟิล์มบำงแห้งสนิท ในขั้นตอนต่อไป น ำฟิล์มท่ี
เตรียมไวเ้ขำ้สู่กระบวนกำรเผำโดยก ำหนดอุณหภูมิ 450 oC เป็นเวลำ 2 ชัว่โมง ช่วงอตัรำกำรเผำเป็น  5 

https://www.google.co.th/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=1&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwig2KqzzqLNAhUMLo8KHVgmApgQFggaMAA&url=http%3A%2F%2Fwww.priceza.com%2Fc%2F%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B2%25E0%25B8%2584%25E0%25B8%25B2%2F%25E0%25B8%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B9%2589%25E0%25B8%25AD%25E0%25B8%2587%25E0%25B8%2594%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%2588%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%2595%25E0%25B8%25AD%25E0%25B8%25A5%2FKodak&usg=AFQjCNFsy6OI2WQB1fWPTf-JwwwcLiBiVQ&sig2=WOBjccdAjbHWgBsvg5poLQ&bvm=bv.124272578,d.c2I
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oC ต่อ 1 นำที เม่ือท ำกำรเผำเสร็จส้ินไปแล้วเก็บกระจกไวใ้นภำชนะท่ีสะอำด เพื่อท ำกำรประกอบ
เซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสงในล ำดบัต่อไป ฟิล์มท่ีท ำกำรเผำเสร็จเรียบร้อยแลว้จะมีลกัษณะ
แสดงใน รูปท่ี 3.8 

 
  

 

 

 

 

รูปที ่3.7  อนุภำคนำโน TiO2 + PVA ท่ีเคลือบฟิลม์บำงบนกระจก FTO 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.8  ฟิลม์บำง อนุภำคนำโน TiO2 + PVA ท่ีเผำอุณหภูมิ 450 oC เป็นเวลำ 2 ชัว่โมง 
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3.2.4 การวดัประสิทธิภาพของเซลล์แสงอทติย์ชนิดสีย้อมไวแสง 
 
จำกหลกักำรท่ีกล่ำวมำแลว้ในบทท่ี 2 อธิบำยถึงทฤษฎีของเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแ้สง  

แลว้ยงักล่ำวไปถึง ส่วนประกอบของเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสง นั้น จะประกอบไปดว้ย 3 
ส่วนหลกัๆ คือ โฟโตอิเล็กโทรด อิเล็กโทรไลต์ และ เคำน์เตอร์อิเล็กโทรด ส ำหรับในงำนวิจยัน้ี จะ
อธิบำยถึงขั้นตอนกำรเตรียม อิเล็กโทรไลต ์และ เคำน์เตอร์อิเล็กโทรด ส่วน โฟโตอิเล็กโทรดนั้น ได้
อธิบำยไปแลว้ในส่วนกำรเตรียมฟิลม์บำงของอนุภำค TiO2  และในล ำดบัสุดทำ้ย จะเป็นกำรประกอบ
เซลลแ์สงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสงเพื่อ วดัค่ำประสิทธิภำพ J-V Chracterization 
 

3.2.4.1 ขั้นตอนการเตรียมอเิลก็โทรไลต์  
 
อิเล็กโทรไลต์ถือเป็นสำรละลำยอีกตัวท่ีมีควำมส ำคัญต่อกำรประกอบเซลล์

แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสง เน่ืองจำกว่ำ อิเล็กโทรไลต์น้ีจะท ำหน้ำท่ีในกำรล ำเลียงอิเล็กตรอนใน
ระบบให้เกิดกำรเคล่ือนท่ีภำยในระบบแลว้จะส่งอิเล็กตรอนไปแทนท่ีตวัท่ีขำดหำยไป ในกำรเตรียมอิ
เล็กโทรไลต์น้ี จะประกอบไปดว้ยสำรเคมี ดงัน้ี สำรละลย Acetonitril ในจ ำนวนปริมำตร 10 mL ชัง่ 
LiI จ ำนวนโดยประมำณ 0.6680 g ชั่ง I2 จ ำนวน 0.0712 g ล ำดบัต่อจำกน้ีไป คือขั้นตอนกำรเตรียมอิ
เล็กโทรไลต ์น ำ LiI และ I2 เติมลง  Acetonitril ในจ ำนวนปริมำตร 5 mL ป่ันจนกระทั้ง สำรละลำยเป็น
เน้ือเดียวกนั จำกนั้นค่อยเติมส่วนท่ีเหลือของ Acetonitril ในปริมำตร 5 mL คนหรือ ป่ันด้วยเคร่ือง 
stirrer จนพบวำ่ สำรละลำยจนไม่มีตะกอนเกิดข้ึน  

3.2.4.2 ขั้นตอนการเตรียมเคาน์เตอร์อเิลก็โทรด 
 

น ำกระจกท่ีท ำควำมสะอำดไวแ้ล้ว จำกนั้น ตดัสติกเกอร์  PVP ยี่ห้อ Kodak ท ำ

เป็นบล็อกกรอบส่ีเหล่ียม 0.8 cm x 0.8 cm ติดทำบลงบนกระจก FTO ด้ำนท่ีเคลือบสำรน ำไฟฟ้ำ 

จำกนั้น หยดสำรละลำย Cl6H2Pt ลงท่ีบล็อกดงักล่ำว ปล่อยทิ้งไวส้ักพกัให้ สำรละลำยท่ีเคลือบบน

กระจกนั้นแห้ง แลว้น ำไปเผำท่ี เตำเผำโดยก ำหนดอุณหภูมิ 450 oC เป็นเวลำ1 ชัว่โมง ช่วงอตัรำกำรเผำ

เป็น  5 oC ต่อ 1 นำที เม่ือท ำกำรเผำเสร็จส้ินไปแลว้จะเห็นลกัษณะของกระจกท่ีเคลือบ Pt นั้นตำม รูป

ท่ี 3.9 เก็บกระจกไวใ้นภำชนะท่ีสะอำด เพื่อท ำกำรประกอบเซลล์แสงอำทิตยช์นิดสียอ้มไวแสงใน

ล ำดบัต่อไป 

https://www.google.co.th/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=1&cad=rja&uact=8&ved=0ahUKEwig2KqzzqLNAhUMLo8KHVgmApgQFggaMAA&url=http%3A%2F%2Fwww.priceza.com%2Fc%2F%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B2%25E0%25B8%2584%25E0%25B8%25B2%2F%25E0%25B8%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B9%2589%25E0%25B8%25AD%25E0%25B8%2587%25E0%25B8%2594%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%2588%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%2595%25E0%25B8%25AD%25E0%25B8%25A5%2FKodak&usg=AFQjCNFsy6OI2WQB1fWPTf-JwwwcLiBiVQ&sig2=WOBjccdAjbHWgBsvg5poLQ&bvm=bv.124272578,d.c2I
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รูปที่ 3.9  กระจกน ำไฟฟ้ำท่ีเคลือบดว้ย Pt 

 
3.2.4.3  ขั้นตอนการประกอบเซลล์ 

 
กำรประกอบเซลลแ์สงอำทิตยส์ ำหรับท่ีจะวดัประสิทธิภำพมีขั้นตอนดงัต่อไปน้ี 
1.  น ำกระจกท่ีเคลือบฟิล์มบำงท่ีท ำกำรเตรียมไวเ้บ้ืองตน้นั้น มำแช่ใน สียอ้มไว

แสง N719 ท่ีมีควำมเขม้ขน้ 0.5 mmol เป็นเวลำ 30 นำที และ 1 ชัว่โมง ตำมล ำดบั เม่ือแช่จนครบตำม

เวลำท่ีก ำหนดแลว้ น ำไปอบ ท่ี อุณหภูมิ 70-80 เพื่อใหสี้ยอ้มนั้นแหง้สนิท 

2. ติดพำรำฟิลม์ใหมี้ควำมหนำ 2 ชั้นบริเวณรอบ Pt  

3. น ำโฟโตอิเล็กโทรดท่ีเตรียมไวแ้ลว้เพื่อมำประกบเขำ้กบัเคำน์เตอร์อิเล็กโทรด 

เม่ือประกบกนัเสร็จเรียบร้อย ค่อยฉีดอิเล็กโทรไลตเ์ขำ้ไปในเซลลท่ี์ประกอบไวแ้ลว้  

4. วดัประสิทธิภำพเซลลแ์สงอำทิตยด์ว้ย J-V Chracterization 

 
3.3 การหาลกัษณะเฉพาะของอนุภาคนาโน TiO2 
 

กำรท่ีจะวิเครำะห์หำลกัษณะเฉพำะต่ำงๆ ของอนุภำคนำโน TiO2 จำกกำรสังเครำะห์ดว้ยวิธี
ซอลเจล และ กระบวนกำรกลัน่ไหลกลบันอกจำกน้ีในงำนวจิยัยงัตอ้งท ำกำรศึกษำท่ีดูลกัษณะสัณฐำน
วทิยำและองคป์ระกอบต่ำงๆท่ีและสมบติัทำงแสงรวมไปถึงศึกษำลกัษณะพื้นผวิของฟิลม์ 
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3.3.1 วิ เคราะห์ องค์ประกอบ ทางเคมี ด้ วยเทคนิคการเลี้ยวเบ น ของรังสี เอกซ์  (X-ray 
Diffraction) 

 
เทคนิคกำรเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (XRD) เป็นเทคนิคท่ีใชใ้นกำรศึกษำวิเครำะห์โครงสร้ำงผลึก

และเฟส แหล่งก ำเนิดรังสีเอกซ์ท่ีใช ้คือ Cu K ในช่วงควำมยำวคล่ืน  = 1.5406 Å วเิครำะห์ในช่วง 
2 ตั้งแต่ 10 – 80 องศำ ส ำหรับเคร่ืองน้ีผลิตโดยบริษทั BRUKER AXS รุ่น D8NCE  ท ำกำรแปลง
ขอ้มูลจำกกำรวิเครำะห์ XRD ดว้ยโปแกรม  Philips X’Pert  จำกนั้นท ำกำรเทียบหำองค์ประกอบของ
สำรโดยกำรน ำขอ้มูลเทียบกบั database ของ JCPDS software  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.10 X-ray diffractometer [51] 

กำรเตรียมช้ินงำนเพื่อท ำกำรวิเครำะห์โดยกำรน ำผงของ TiO2 วำงบนกระจกสไลด์ แลว้ปำด
ผวิหนำ้ของช้ินงำนใหเ้รียบ 
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3.3.2 วิ เค ร า ะ ห์ ด้ ว ย ก า ร ดู ด ก ลื น แ ส ง ด้ ว ย เค ร่ื อ ง มื อ วั ด ก า ร ดู ด ก ลื น  ( UV-VIS 
Spectrophotometer)  

 
สมบติัทำงแสงของอนุภำคนำโน TiO2 สำมำรถหำวเิครำะห์ไดโ้ดยเคร่ือง UV-VIS เพื่อศึกษำหำ

สมบติักำรดูดกลืนของแสงในช่วง UV-VIS ส ำหรับในงำนวิจยัน้ีใช้ รุ่น Lambda 25 ผลิตโดยบริษทั 
Perkin Elmer ของภำควชิำเคมี คณะวทิยำศำสตร์ มหำวทิยำลยัเชียงใหม่  

 
 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.11 UV-VIS Spectrophotometer 

 
กำรเตรียมช้ินงำนเพื่อวิเครำะห์ดว้ยเทคนิค UV-VIS ส ำหรับในงำนวิจยัน้ีจะเตรียมในลกัษณะ

ของสำรละลำย โดยใชอ้นุภำคนำโน TiO2 ละลำยใน DI water แลว้ท ำให้อนุภำคนำโน TiO2 กระจำย
ตวัอยำ่งสม ่ำเสมอ ดว้ยกำรสั่นของเคร่ือง ultrasonic จำกนั้นบรรจุสำรละลำยท่ีเตรียมไว ้ลงใน cuvette 
ท่ีท ำมำจำกควอทซ์ เน่ืองจำกว่ำ ควอทซ์มีค่ำแถบช่องว่ำงพลังงำนสูงท ำให้ผลกำรวิเครำะห์ไม่ถูก
รบกวน 

3.3.3 วเิคราะห์ด้วยเทคนิครามานสเปกโทรสโคปี (Raman-spectroscopy)  
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สเปกตรัมรำมำนจะเป็นกรำฟท่ีมีควำมสัมพนัธ์ระหว่ำงควำมเข้มของรังสีรำมำนท่ีกระเจิง
ออกมำเทียบกบัควำมถ่ีท่ีแตกต่ำงออกไปจำกควำมถ่ีของแสงตกกระทบ(นิยมใช้หน่วยของเลขคล่ืน
เป็น cm-1) ในงำนวิจยัน้ีใช้เคร่ืองRaman spectrometer รุ่น T6400 JY ผลิตโดยบริษัท Horiba Jobin 
Yvon, France ท่ีควำมยำวคล่ืน 514.32 nm ดว้ยก ำลงัไฟฟ้ำ 50 mW 
 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.12 Raman-spectroscopy [51] 

กำรเตรียมช้ินงำน ส ำหรับในส่วนของงำนวิจยัน้ี จะเตรียมช้ินงำนในลกัษณะเป็น ผงปริมำณเล็กนอ้ย 

แล้วน ำผงไปเกล่ียบนกระจกสไลด์ให้เรียบจำกนั้นน ำไปวิเครำะห์หำลกัษณะเฉพำะของช้ินงำนใน

ล ำดบัต่อไป 
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3.3.4 วเิคราะห์ด้วยเทคนิคโ ฟโตลูมิเนสเซนซ์ (Photo luminescence : PL) 
 
กำรวิเครำะห์ช้ินงำนด้วยเทคนิค PL เพื่อใช้ศึกษำลกัษณะเฉพำะท่ีหลำกหลำยของวสัดุ เช่น 

แถบช่องว่ำงพลงังำน ควำมบริสุทธ์ิ และควำมสมบูรณ์ของโครงสร้ำงผลึก ส ำหรับกำรทดสอบดว้ย
เทคนิคน้ีไม่ท ำให้เกิดควำมเสียหำยกบัช้ินงำน งำนวิจยัน้ีท่ีใช้วิเครำะห์รุ่น LS50B ผลิตโดยบริษัท 
Perkin Elmer   

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.13  Photo luminescence Spectrometer [51] 

 
กำรเตรียมช้ินงำนไปวิเครำะห์โดยใช้เคร่ือง PL จะศึกษำอนุภำคของ TiO2 ท ำไดโ้ดยน ำกำร

เตรียม TiO2 ให้อยู่ในรูปแบบสำรละลำย จำกนั้นจึงหยดสำรละลำยลงท่ี cuvette แลว้น ำตวัอยำ่งท่ีได้
ไปวเิครำะห์ดว้ย PL  
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3.3.5 วิเคราะห์ลักษณะสัณฐานวิทยาด้วยเทคนิคกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน แบบส่องกราด 
(Field Emission Scanning Electron Microscope : FESEM) 

 
ส ำหรับกำรศึกษำโดยเทคนิค SEM เป็นกำรศึกษำด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนท่ีวิเครำะห์

รำยละเอียดทำงดำ้นลกัษณะสัณฐำนวิทยำ และพื้นผวิดำ้นนอกของอนุภำคและรวมไปถึงกำรวเิครำะห์

ควำมหนำของชั้นฟิล์มบำง จนกระทั้งกำรวิเครำะห์หำองค์ประกอบทำงเคมีของสำรตวัอย่ำง ด้วย

เทคนิคท่ีเรียกวำ่ EDS งำนวจิยัน้ีท่ีใชว้เิครำะห์รุ่น JSM – 6335F ผลิตโดยบริษทั JEOL Japan 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.14 Field Emission Scanning Electron Microscope [51] 

 
กำรเตรียมช้ินงำนเพื่อวิเครำะห์หำลกัษณะสัณฐำนวิทยำโดยกำรน ำอนุภำคมำละลำยในเอทำ

นอลแลว้ท ำให้อนุภำคนั้นกระจำยตวัอยำ่งสม ่ำเสมอในสำรละลำยเอทำนอลดว้ยกำรใช้เคร่ืองอลัตรำ
โซนิค 15 นำที แลว้หยดสำรละลำยลงบนแผน่คอปเปอร์ จำกนั้นปล่อยใหแ้ห้ง แลว้ท ำกำรติดแผน่คอป
เปอร์บนแท่งโลหะ ก่อนจะท ำกำรวเิครำะห์ตอ้งเคลือบอนุภำคทองลงบนช้ินงำนนั้น 
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3.3.6 วิเคราะห์ลักษณะสัณฐานวิทยาด้วยเทคนิคกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน แบบส่องผ่าน 
(Transmission Electron Microscope : TEM) 

 
อิเล็กตรอนแบบส่องผำ่นท่ีมีควำมแยกชดัแบบ lattice image ในระดบั 0.14 nm ศกัยเ์ร่งอิเล็กต

รอสูงท่ีสุดเท่ำกบั 200 kV สำมำรถหมุนเอียงช้ินงำนเพื่อศึกษำแบบรูปกำรเล้ียวเบนของอิเล็กตรอนได้
ในช่วง  1.5-35 nm และปรับเปล่ียนมุมสอบ (convergent angle) ไดใ้นช่วง1.5-20 nm สำมำรถท ำงำน
ทั้ ง ใน รูป แบบ  transmission mode และ  scanning-transmission mode ติ ดตั้ งพ ร้อมกับ  energy-
dispersive X-ray microanalyser ส ำหรับวิเครำะห์ส่วนประกอบเคมีในระดบัจุลภำค และมี wide angle 
TV camera เพื่อช่วยในกำรโฟกสัภำพ ณ ก ำลงัขยำยสูง งำนวจิยัน้ีท่ีใชว้เิครำะห์รุ่น JEOL JEM-2010[] 
 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่3.15 Transmission Electron Microscope [51] 

 
กำรเตรียมช้ินงำนเพื่อวิเครำะห์ด้วยเทคนิค TEM ท  ำกำรเตรียมคล้ำยกับกล้องจุลทรรศน์

อิเล็กตรอน แบบส่องกรำด ต่ำงกนัตรงท่ีตวัรองรับสำรละลำยท่ีหยดลงไปในท่ีน้ีจะหยดลงบนคอป

เปอร์กริด (Copper grid) ปล่อยทิ้งไวจ้นแหง้เพื่อน ำไปวเิครำะห์ในล ำดบัต่อไป 

 


