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Abstract  
 
Project Code :  MRG4880167 
Project Title : New Synthetic method and Electronic Conductivities of  

LaNi1-xFexO3 as a Cathode in Solid Oxide Fuel Cell 
Investigator :  Assist. Prof. Dr. Jinda Yeyongchaiwat  

Bansomdejchaopraya Rajabhat University 
E-mail Address : yjinda@hotmail.com and jinday@yahoo.com  
Project Period : 2 years 
 

The synthesis of LaNi1-xFexO3 (LNF) perovskites with x = 0.0 -1.0, the 
candidates of cathode materials for a solid oxide fuel cell, was investigated using four 
combustion methods, Water Citrate (WC), Modified Water Citrate (MWC), Nitric Citrate 
(NC) and Modified Nitric Citrate (MNC). The structures and homogeneities of the 
synthesized powders were examined by XRD, and the particle sizes were measured by 
SEM and particle size analyzer.  All four combustion methods gave the single phase 
perovskites with the same structure.  The difference was shown in a particle size that 
the smallest to the largest sizes are obtained from MNC, MWC, NC, and WC, 
respectively. In this LNF series, as x is 0-0.5, the crystal structure is cubic and 
rhombohedral at the calcination temperature of 700oC and 900oC, respectively. The 
further investigation indicated that the cubic structure changed to the rhombohedral 
structure at 900oC, and was stable up to 1200oC.  As x is 0.6-1.0, the crystal structure 
is in the orthorhombic phase at the calcination temperatures in the range of 700-1000oC.  
This orthorhombic phase decomposed at 1200oC. Following the reaction by XRD and 
SEM-EDX, the LaNi0.6Fe0.4O3 (LNF64) has a good chemical compatibility with 8YSZ 
from room temperature up to 900oC.  In addition, its thermal expansion coefficient is 
13.2 x 10-6 K-1 which is close to that of 8YSZ.  Therefore, LNF64 has a good physical 
compatibility with 8YSZ.  Finally, the electrical conductivities of LNF64 membranes were 
measured using an AC-impedance spectroscopy.  The results showed that LNF64 
membrane synthesized by MNC have the highest conductivity.   

Regarding the future study in the application of SOFC cathode, the cell 
components should be fabricated and the electrical performance should be measured. 

 
Keywords : Perovskite, Electronic Conductivities, Cathode, Compatibility 
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การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (LNF) โดยที่ x เทากับ 0.0-1.0 ซึ่งเปน
ตัวเลือกของวัสดุสําหรับใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเช้ือเพลิงชนิดออกไซดของแข็ง ศึกษาจากการ
เตรียมดวยวิธีการเผาไหม 4 วิธี ไดแก วิธีซิเทรตโดยใชน้ํา (WC) วิธีซิเทรตประยุกตโดยใชน้ํา 
(WMC) วิธีซิเทรตโดยใชกรดไนทริก (NC) และวิธีซิเทรตประยุกตโดยใชกรดไนทริก (WNC) 
โครงสรางและความเปนเนื้อเดียวกันของผงที่สังเคราะหได ตรวจสอบดวยเทคนิค XRD และ
ขนาดอนุภาควัดดวยเทคนิค SEM และเครื่องวิเคราะหขนาดอนุภาค วิธีการเผาไหมทั้ง 4 วิธี     
ใหเพอรอฟสไกต ท่ีเปนเฟสเดี่ยว และมีโครงสรางเหมือนกันทั้งหมด มีเพียงขนาดอนุภาคที่
แตกตางกัน โดยขนาดอนุภาคเล็กที่สุดจนถึงใหญที่สุด ไดจากการสังเคราะหดวยวิธี MNC  
MWC  NC และ WC ตามลําดับ  ในชุด LNF นี้ เม่ือ x เทากับ 0.0-0.5 โครงสรางผลึกเปนแบบ
คิวบิกและรอมโบฮีดรอล ที่อุณหภูมิการแคลไซนที่ 700 และ 900 องศาเซลเซียส ตามลําดับ  
การศึกษาเพิ่มเติมพบวา โครงสรางผลึกแบบคิวบิกเปลี่ยนเปนโครงสรางผลึกแบบรอมโบฮีดรอล 
ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส และมีความเสถียรจนถึงอุณหภูมิ 1200 องศาเซลเซียส เม่ือ x 
เทากับ 0.6-1.0 โครงสรางผลึกเปนแบบออโธรอมบิก ที่อุณหภูมิการแคลไซนในชวง 700 ถึง 
1000 องศาเซลเซียส โครงสรางผลึกแบบออโธรอมบิกนี้สลายตัวที่อุณหภมิ 1200 องศา
เซลเซียส  การติดตามปฏิกิริยาดวยเทคนิค XRD และ SEM-EDX  พบวา LaNi0.6Fe0.4O3 
(LNF64) เขากันไดดีเชิงเคมีจนถึงอุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส  นอกจากนี้ยังพบวาคา
สัมประสิทธิ์การขยายตัวเนื่องจากความรอน ของ LNF64 มีคาเทากับ 13.2 x10-6 K-1  ซึ่งเปน
คาที่ใกลเคียงกับคาสัมประสิทธการขยายตัวของ 8YSZ จึงแสดงวา LNF64 มีความเขากันไดดี
ทางกายภาพกับ 8YSZ เชนเดียวกัน สุดทายนี้สภาพการนําไฟฟาของ เมมเบรน LNF64 ไดถูก
วัดโดยวิธีอิมพิแดนซ สเปกโทรสโกป ผลแสดงใหเห็นวา เมมเบรน LNF64 ที่สังเคราะหโดยวิธี 
MNC มีคาสภาพการนําไฟฟาสูงที่สุด 

เม่ือพิจารณาถึงการศึกษาในอนาคตเกี่ยวกับการนําไปใชเปนขั้วแคโทดในเซลล
เช้ือเพลิงแบบออกไซดของแข็ง ควรสรางเซลลเดี่ยวเพื่อนําไปวัดคากําลังไฟฟา 
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การสังเคราะหและสมบัติการนําไฟฟาของ LaNi1-xFexO3 
ที่ใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเชื้อเพลิงชนิดของแข็ง 

 
1. บทนํา 

ปญหาใหญที่นานาประเทศตื่นตัว คือปญหาการขาดแคลนพลังงานสํารองในอนาคตและราคา
นํ้ามันที่เพ่ิมสูงขึ้น การหาแหลงพลังงานทดแทน จึงจําเปนอยางยิ่งในการพัฒนาเศรษฐกิจของประเทศ 
และเซลลเชื้อเพลิงที่สามารถเปลี่ยนพลังงานเคมีเปนพลังงานไฟฟา เปนหน่ึงในทางเลือกอันดับแรก 
เน่ืองจากสารเคมีน้ันสามารถเก็บกักและเคลื่อนยายไดงาย โดยเชื้อเพลิงที่ใชคือ ออกซิเจนจากอากาศ
และไฮโดรเจน จากทั้งแกสไฮโดรเจนบริสุทธิ์ แกสธรรมชาติ แอลกอฮอล หรือสารประกอบ
ไฮโดรคารบอนขนาดเล็กอ่ืนๆ นอกจากนี้ของเสียที่ปลอยออกมาจากระบบคือนํ้า จึงไมมีผลรายตอ
สิ่งแวดลอมเหมือนกับการสันดาป ที่ใหแกสสารประกอบออกไซดของซลัเฟอร และไนโตรเจน [1] 

เชลลเชื้อเพลิงแบงออกเปน 5 ประเภท คือ Proton Exchange Membrane Fuel Cell (PEM), 
Alkali Fuel Cell (AFC), Phosphoric Acid Fuel Cell (PAFC), Molten Carbonate Fuel Cell (MCFC) 
และ Solid Oxide Fuel Cell (SOFC) ในการทดลองนี้เรามุงความสนใจไปที่การพัฒนา SOFC หรือเซลล
เชื้อเพลิงแบบออกไซดของแข็ง เน่ืองจากสารประกอบออกไซดมีความเสถียรตออุณหภูมิสูง (มากกวา 

500°C ) และมีอันตรายต่ําเมื่อเทียบกับเซลลเชื้อเพลิงชนิดอ่ืน เซลลประกอบไปดวยสวนหลัก 3 สวน คือ
ขั้วแอโนดซึ่งเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันของไฮโดรเจน ขั้วแคโทดซึ่งเกิดปฏิกิริยารีดักชันของออกซิเจน 
และอิเล็กโทรไลต ซ่ึงยอมใหไอออนของออกซิเจนเคลื่อนที่ผาน โดยขั้วแคโทดที่ดีตองมีสมบัติในการนํา
ไฟฟาสูง ยอมใหออกซิเจนในอากาศผานไดดี สามารถยึดติด และเขากันได (Compatibility) กับอิเล็กโทร
ไลต โดยไมเกิดปฏิกิริยาเคมีตอกัน [2] 

กระบวนการทํางานของ เซลลเชื้อเพลิงแบบออกไซดของแข็ง โดยทั่วไปเกิดที่อุณหภูมิ 1,000°C  
และใช La(Sr)MnO3 เปนวัสดุทําขั้วแคโทด  8YSZ เปนอิเล็กโทรไลต และ Ni-8YSZ เปนวัสดุทํา
ขั้วแอโนด [3] อยางไรก็ตามไดมีความพยายามหาวัสดุชนิดใหม เพ่ือลดอุณหภูมิในการทํางาน และลดคา
ของตนทุนการผลิต โดยไมทําใหคาการนําไฟฟาลดลง เพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 ถูกคนพบวา

เหมาะสําหรับเปนขั้วแคโทดที่อุณหภูมิต่ําที่ 800°C  โดยใหคาการนําไฟฟาที่สูงเปน 3 เทาของ 
La(Sr)MnO3 และใหคาสัมประสิทธิ์การขยายตัวดวยความรอน (Thermal expansion coefficient) 
ใกลเคียงกับ 8YSZ มากกวา La(Sr)MnO3 [4]  

เพอรอฟสไกตชนิด LaNi0.3Fe0.7O3 ถูกพบวา เปนตัวเรงปฏิกิริยาที่ดี และชวยลดการเกิดถาน
โคก ตอกระบวนการมีเทนสตรีมรีฟอรมิง (Methane stream reforming) [5] นอกจากนี้งานวิจัยอ่ืนๆ ยัง
นํา LaNi1-xFexO3 มาใชในการแยกแกสออกซิเจนจากอากาศ เพ่ือนํามาการผลิตแกสสังเคราะห 
(ไฮโดรเจน และคารบอนมอนอกไซด) จากกระบวนการพารเชียลออกซิเดชันของแกสมีเทน [5-6] 
เน่ืองจากแกสธรรมชาติในประเทศไทยประกอบดวย แกสมีเทนสูงถึงรอยละ 60 แกสคารบอนไดออกไซด 
รอยละ 20 และแกสเชื้อเพลิง (ไดแก C2-C4 และอ่ืนๆ) รอยละ 20 ดังจะเห็นไดวา สามารถนําแกส
ธรรมชาติไปใชประโยชนเปนแหลงพลังงานภายในประเทศไดเพียงรอยละยี่สิบของปริมาณแกสทั้งหมด 
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สวนแกสองคประกอบหลัก คือมีเทนและคารบอนไดออกไซด ไมสามารถนํามาใชประโยชนได การกําจัด
ทําไดเพียงการเผาและปลอยแกสออกสูบรรยากาศ นับเปนการใชทรัพยากรธรรมชาติอยางไมมี
ประสิทธิภาพ ทั้งยังเปนการกอใหเกิดปรากฏการณเรือนกระจก อันเนื่องมาจากเขมา และ แกส
คารบอนไดออกไซด การใชประโยชนจากแกสธรรมชาติอยางมีประสิทธิภาพ คือการนําแกสมีเทนมาใช
เปนแหลงพลังงานอ่ืน เชน นํามาผลิตแกสสังเคราะหจากกระบวนการขางตน โดยแกสสังเคราะหน้ีเปน
สารตั้งตนที่สําคัญมากในการผลิตเมทานอล แอมโมเนีย แอลดีไฮด และสารประกอบไฮโดรคารบอน  

การสังเคราะห LaNi1-xFexO3 ทําไดหลายวิธี แตละวิธีใหขอดีขอเสียตางกัน เชน วิธีสถานะ
ของแข็ง (Solid state method) สังเคราะหดวยขั้นตอนงายไมยุงยาก แตใชพลังงานสูง โดยการเผาที่

อุณหภูมิสูง 1,200°C  เปนเวลานานถึง 24 ชั่วโมง [4] สวนการสังเคราะหเคมีแบบเปยก (Wet 
chemical synthesis) เปนการลดสภาวะในการสังเคราะห แตมีขอเสียคือ ตองทําหลายขั้นตอน เชน 
วิธีการรีฟลักซโลหะไนเทรต ดวยกรดพรอพิโอนิก [5, 7] วิธีการตกตะกอน ซ่ึงตองใชเวลาถึง 2 วัน ใน
การลางและทําใหตะกอนแหง [8-9] วิธีซิเทรตโดยใชตัวทําละลายเปนเอทานอล [9] นํ้า [10] และกรด
ไนทริก [11] และวิธีซิเทรตประยุกต (Modified citrate method) ซ่ึงใชเวลาในการทําใหแหงถึง 5 วัน 
จากนั้นเผาเปนเวลา 2 วัน กอนทําการเผาแคลไซน (Calcination) [12] เน่ืองจากงานวิจัยในกลุม [13] 
ไดทําการทดลองเตรียมเมมเบรนเพอรอฟสไกตชนิด LaFeO3 ดวยวิธีซิเทรตประยุกตเชนเดียวกัน แต
ใชเวลาเตรียมตัวอยาง กอนการเผาแคลไซนไมถึง 9 ชั่วโมง พบขอดี คือ เตรียมไดงาย สามารถใช
อุปกรณที่มีอยูทั่วไปในหองปฏิบัติการ ไดเพอรอฟสไกตเฟสเดียวโดยไมตองเผาแคลไซน ใชอุณหภูมิ
ต่ําเพียงเพื่อเผาสารอินทรียตกคาง และไดอนุภาคขนาดเล็ก ทําใหความหนาแนนของแผนเมมเบรนมี
คาสูง  

งานวิจัยน้ีจึงมุงหมายที่จะสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 ดวยวิธีซิเทรต และซิ
เทรตประยุกต [13] โดยการศึกษาการแปรคาตางๆ เชน ความเปนกรด-เบส (pH) และอุณหภูมิเผาแคล
ไซน ที่มีอิทธิพลตอโครงสราง และขนาดอนุภาคของเพอรอฟสไกต เปรียบเทียบกับการสังเคราะหดวย
วิธีสถานะของแข็ง จากนั้นทําการเคลือบแผนเมมเบรนดวยอิเล็กโทรไลตชนิด 8YSZ ดวยวิธีจุม (Dip 
coating) หรือวิธีสกรีน (Screen-printing) และศึกษาผลของอุณหภูมิซินเทอร (Sintering temperature) 
ตอเมมเบรนที่เคลือบ นอกจากนี้ยังทดสอบคาการนําไฟฟาของเมมเบรน ดวยเทคนิคอิมพีแดนซสเปก
โทรสโกป (Impedance spectroscopy) โดยคาดวาผลจากงานวิจัยในครั้งน้ีจะเปนแนวทางเพื่อพัฒนา
ไปสูขั้นการผลิตเซลลเชื้อเพลิงแบบออกไซดของแข็ง อันเปนการแกปญหาการขาดแคลนพลังงานและ
ยังสามารถนําเมมเบรนชนิดนี้ มาใชผลิตแกสสังเคราะหจากกระบวนการพารเชียลออกซิเดชันของแกส
มีเทน อันเปนการใชประโยชนแกสธรรมชาติอยางมีประสิทธิภาพ และลดปญหามลภาวะไดอีกทางหนึ่ง  
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2. วิธีการทดลอง 
 การสังเคราะหและศึกษาสมบัติการนําไฟฟาของ LaNi1-xFexO3 ที่ใชเปนขั้วแคโทดในเซลล
เชื้อเพลิงแบบออกไซดของแข็ง ใชสารเคมีดังตารางที่ 2.1  
 
ตารางที่ 2.1 แสดงสารเคมีที่ใช 

 
สารเคม ี นํ้าหนักตามสตูร ความบริสทุธิ ์(%) บริษทั 

Citric acid 192.43 99.5-100.5 Fluka 
Fe(NO)3.9HO 404.00 98  Ajax 

HNO3 63.01 65  Merck 
La(NO)3.6H2O 433.02 99.0  Fluka 

NH4 OH 35.05 25  Merck 
Ni(NO)3.6H2O 290.81 97  Unilab 

8 mol %ZrO2 / Y2O3 123.22 99.9  Aldrich 
 
การเขียนระบบ LaNi1-xFexO3 ตอจากนี้ไป เขียนยอเปน LNF ตัวอยางเชน LaNi0.6Fe0.4O3 เขียน

ยอเปน LNF64 หรือ LaNi0.3Fe0.7O3 เขียนยอเปน LNF37 เพ่ือใหสะดวกตอการรายงาน 
  

2.1 การเปรียบเทียบผลของวิธีการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LNF64   
 เพอรอฟสไกตชนิด LNF64 ถูกสังเคราะหจากวิธีการเผาไหม 4 วิธี ไดแก วิธซิีเตรทโดยใชนํ้า 
(WC) วิธีซิเตรทประยุกตโดยใชนํ้า (WMC) วิธีซิเตรทโดยใชกรดไนทริก (NC) และวิธีซิเตรทประยุกตโดย
ใชกรดไนทริก (WNC) ดังน้ี 
 2.1.1 การสังเคราะหดวยวธิี WC 
  ชั่งอัตราสวนโดยโมล ของ La(NO)3.6H2O  Ni(NO)2.6H2O และ Fe(NO)3.9H2O นําไป
ละลายในน้ํา เติมกรดซิทริก ในอัตราสวนโดยโมลของกรดซิทริกตอโมลของโลหะไนเทรต เปน 2 ตอ 1 
คนสารละลายผสมเปนเวลา 3 ถึง 5 ชั่วโมง สารละลายผสมที่ไดจะมีความเปนกรด-เบส ประมาณ 0 ถึง 1 
จากนั้นเทสาระลายผสมลงในบีกเกอรขนาด 3 ลิตรที่ปดดวยตะแกรงรอน (Sieve) ที่มีรูพรุน นําไปให

ความรอนดวยแผนรอน (Hot plate) ที่อุณหภูมิ 200-300°C  ทําใหนํ้าในสารละลายผสมระเหย จนกระทั่ง
สารละลายหนืด และจุดไฟติดเอง (Auto-ignition) เปนเวลา 10-20 วินาที กลายเปนของแข็งสีดําที่มีรูพรนุ 

คลายฟองน้ํา จากนั้นจึงนําไปบดและเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700-1200°C  ดวยอัตราการเพิ่มและลด

ความรอน 2°C  ตอ นาที เปนเวลา 5 ชั่วโมง บดอีกครั้ง ไดผงเพอรอฟสไกต กอนนําไปตรวจสอบ
โครงสรางผลิตภัณฑ 
 2.1.2 การสังเคราะหดวยวิธี MWC 
  ชั่งอัตราสวนโดยโมล ของ La(NO)3.6H2O  Ni(NO)2.6H2O และ Fe(NO)3.9H2O นําไป
ละลายในน้ํา เติมกรดซิทริก ในอัตราสวนโดยโมลของกรดซิทริกตอโมลของโลหะไนเทรต เปน 2 ตอ 1 
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คนสารละลายผสมเปนเวลา 3 ถึง 5 ชั่วโมง จากนั้นนําสารละลายผสมไปไทเทรตกับสารละลาย
แอมโมเนียเขมขน จนกระทั่งสารละลายมีความเปนกรด-เบส ประมาณ 9 คนสารละลายอีกครั้งเปนเวลา 
3 ถึง 5 ชั่วโมง จากนั้นนําไปใหความรอนจนเกิดการจุดติดไฟเอง เชนเดียวกับวิธี WC 

2.1.3 การสังเคราะหดวยวิธี NC 

การสังเคราะหดวยวิธี NC ทําการทดลองเหมือนกับวิธี WC แตเปลี่ยนจากละลายโลหะ
ไนเทรตในน้ํา เปนละลายในกรดไนทริกเขมขน 

2.1.4 การสังเคราะหดวยวิธี WNC 

การสังเคราะหดวยวิธี WNC ทําการทดลองเหมือนกับวิธี MWC แตเปลี่ยนจากละลาย
โลหะไนเทรตในน้ํา เปนละลายในกรดไนทริกเขมขน 

  
ทดสอบผงเพอรอฟสไกตทีเ่ตรียมจากทั้ง 4 วิธี โดยการตรวจสอบโครงสราง สัณฐานวทิยา และ

หาขนาดของอนุภาคของเพอรอฟสไกตที่ได ดวยเทคนิคการเลีย้วเบนรังสีเอกซ (XRD) กลองจุลทรรศ
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) และเครื่องวิเคราะหขนาดอนุภาค (Particle size analyzer) ตามลําดับ 
เพ่ือหาวิธีการสังเคราะหที่เหมาะสม นําไปศึกษาตอไป 

 
2.2 ผลของความเปนกรด-เบสในการสังเคราะห และอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่มีตอโครงสราง

ของเพอรอฟสไกต 

2.2.1 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 700°C  
เพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 โดยเปลี่ยนปริมาณ x ระหวาง 0 ถึง 1 ถูกเตรยีมดวย

วิธี WC ดังขอ 2.1.1 ซ่ึงมีความเปนกรด-เบสของสารละลายผสมอยูในชวง 0-1 เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 

700°C  บดและนําไปวิเคราะหโครงสรางผลึก และแลตทิซพารามิเตอร ดวยเทคนิค XRD 
2.2.2 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรตประยกุต ทีอุ่ณหภูมิ 

700°C  
เพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 โดยเปลี่ยนปริมาณ x ระหวาง 0 ถึง 1 ถูกเตรยีมดวย

วิธี MWC ดังขอ 2.1.2 ซ่ึงมีความเปนกรด-เบสของสารละลายผสมประมาณ 9 เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 

700°C  บดและนําไปวิเคราะหโครงสราง โครงสรางผลึก และแลตทซิพารามิเตอร ดวยเทคนคิ XRD 

2.2.3 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 900°C 
เพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 โดยเปลี่ยนปริมาณ x ระหวาง 0 ถึง 1 ถูกเตรยีมดวย

วิธี WC จากขอ 2.2.1 นําไปเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900°C กอนนําไปวิเคราะหโครงสราง โครงสรางผลึก 
และแลตทซิพารามิเตอร ดวยเทคนิค XRD 

2.2.4 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรตประยกุต ที่อุณหภูมิ 

900°C 
เพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 โดยเปลี่ยนปริมาณ x ระหวาง 0 ถึง 1 ถูกเตรยีมดวย

วิธี MWC จากขอ 2.2.2 นําไปเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900°C กอนนําไปวิเคราะหโครงสรางผลึก และ
แลตทิซพารามิเตอร ดวยเทคนิค XRD 
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2.2.5 ผลของความเปนกรด-เบส และอุณหภูมิเผาแคลไซนตอปริมาตรเซลลหนวย (Unit cell volume) 
เพอรอฟสไกตที่ถูกสังเคราะหและวิเคราะหโครงสราง จากขอ 2.2.1-2.2.4 นํามาศึกษา

ผลของความเปนกรด-เบส และอุณหภูมิเผาแคลไซน โดยนําคาแลตทิซพารามิเตอร มาคํานวณ ปริมาตร
เซลลหนวย  

2.2.6 การศึกษาแผนภาพเฟส ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0-1)  
เพอรอฟสไกตชนิด LNF37 และ LNF64 ถูกสังเคราะหดวยวธิี MWC ดังขอ 2.1.2 

จากนั้นนํามาเผาแคลไซนทีอุ่ณหภูมิ 700-1200°C กอนนําไปวิเคราะหโครงสราง ดวยเทคนิค XRD และ
วิเคราะหสัณฐานวิทยาดวยเทคนิค SEM 

 
2.3 เตรียมเมมเบรนเพอรอฟสไกต  

เตรียมเมมเบรนเพอรอฟสไกตโดยการนํา ผง LNF64 ที่สังเคราะหโดยวิธี MWC เผาแคลไซนที่

อุณหภูมิ 1000°C ไปใสในแมแบบที่มีเสนผานศูนยกลาง 13 มิลลิเมตร นําไปอัด และทําการเผาซินเทอร

ที่อุณหภูมิ 900-1,300°C เพ่ือใหไดภาวะที่เหมาะสมตอการเตรียมเมมเบรน จากนั้นตรวจสอบโครงสราง
ของเมมเบรนและวิเคราะหความหนาแนนเชิงทฤษฎีดวยเทคนิค XRD และตรวจสอบสัณฐานของเมม
เบรน ดวยเทคนิค SEM  

 
2.4 ศึกษาการเขากันไดระหวางเพอรอฟสไกตกับอิเล็กโทรไลต 8YSZ 

เพอรอฟสไกตชนิด LNF64 เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1000°C ถูกนํามาศึกษาการเขากันไดทาง
เคมีกับอิเล็กโทรไลต 8YSZ ดวยเทคนิค XRD และ SEM-EDX นอกจากนี้ยังศึกษาการเขากันไดทาง
กายภาพ ดวยเทคนิคการขยายตัวดวยความรอน  

2.4.1 ศึกษาการเขากันไดทางเคมีดวยเทคนิค XRD 
นําผง LNF64 ที่สังเคราะหทั้ง 4 วธิ ีคือ WC  MWC  NC และ MNC โดยผสมผงของ 

LNF64 จากแตละวธิี กับอิเล็คโทรไลต 8YSZ ในอัตราสวนรอยละ 50:50 โดยน้ําหนัก อัดใหเปนแผน 
จากนั้นนําไปเผาที่อุณหภูมิ 800-1200oซ เปนเวลา 5 ชัว่โมง และตรวจสอบโครงสรางดวยเทคนคิ XRD 

2.4.2 ศึกษาการเขากันไดทางเคมีดวยเทคนิค SEM  
เคลือบผงเพอรอฟสไกต กับแผนอิเล็คโตรไลต 8YSZ ดวยวิธีสกรีน โดยเตรียมแผน 

8YSZ จากการอัด 0.3 กรัม ของผง 8YSZ ไปใสในแมแบบที่มีเสนผานศูนยกลาง 13 มิลลิเมตร อัดที่

ความดัน 1 ตัน และนําไปเผาซินเทอรที่อุณหภูมิ 1500°C เปนเวลา 2 ชั่วโมง ในอากาศ จะไดแผนกลมที่
มีความหนาประมาณ 0.3 มิลลิเมตร และเสนผานศูนยกลาง ประมาณ 10 มิลลิเมตร และเตรียมเพส 
(Paste) โดยนําผงเพอรอฟสไกต ชนิด LNF64 ที่สังเคราะหโดยวิธี MNC ใสในตัวยึดอินทรีย (Organic 

binder) ชนิดพอลิเอทิลินไกลคอล นําตัวอยางที่เคลือบติดแลวนําไปเผาที่อุณหภูมิ 900 และ 1000°C 

เปนเวลา 1 ชั่วโมง จากนั้นตรวจสอบการเขากันไดทางเคมีที่ผิวรอยตอดวยเทคนิค SEM-EDX โมด ID-
point จากตําแหนงที่เลือก 3 จุด 
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2.4.3 ศึกษาการเขากันไดทางกายภาพดวยเทคนิค การขยายตวัดวยความรอน 
 อัด 7 กรัม ของผงเพอรอฟสไกตชนิด LNF64 ที่สังเคราะหดวยวิธี MNC ใหเปนแทง 

นําไปเผาซินเทอรที่อุณหภูมิ 1200°C เปนเวลา 2 ชั่วโมง และศึกษาการขยายตัวดวยความรอน ดวย

เครื่อง Unitherm Model 1161 จากอุณหภูมิหอง ถึง 1200°C โดยใชอัตราการเพิ่มอุณหภูมิเปน 3°C ตอ
นาที 

 
2.5 ทดสอบสมบตัิการนําไฟฟาของเพอรอฟสไกตดวยเทคนิค อิมพีแดนซสเปกโทรสโกป 

เคลือบผงเพอรอฟสไกตชนิด LNF64 จากการสังเคราะหทั้ง 4 วิธี เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 

1000°C กับแผนอิเล็คโตรไลต 8YSZ ทั้ง 2 ดาน ดวยวิธีสกรีนตามวิธีดังขอ 2.4.2 โดยเผาเคลือบที่

อุณหภูมิ 1000°C เปนเวลา 1 ชั่วโมง ไดอิเล็กโทรด LNF64 ที่มีพ้ืนที่ประมาณ 0.67 ลบ.ซม. และหนา
ประมาณ 95 ไมโครเมตร นําตัวอยางที่ไดมาทดสอบสมบัติการนําไฟฟา ดวยเทคนิคอิมพีแดนซ  
สเปกโทรสโกป จากเครื่อง Solartron 1260 Impedance/Grain-Phase Analyzer ภายใตความถี่ในชวง 

50 มิลลิเฮิรตซ ถึง 10 เมกะเฮิรตซ ศักยไฟฟา 10 มิลลิโวลต ที่อุณหภูมิ ตั้งแต 300°C ถึง 1100°C โดย

เพ่ิมอุณหภูมิทุก 50°C และผลการทดสอบแสดงดวย Nyquist plot และ Arrhenius Plot 
 

2.6 การตรวจสอบลักษณะสมบัติของตวัอยาง 
ตัวอยางถูกตรวจสอบดวยเทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ จุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด

และวิเคราะหขนาดอนุภาค ดังน้ี 
2.6.1 เทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ 

รูปแบบ XRD ของทุกดัวอยาง ไดจากเครื่อง Rigaku, Dmax 2200/Ultima+ 

diffractometer, ที่ใชตัวทําแสงเอกรงค และ รังสี Cu Kα ที่ความตางศักย และกระแสไฟฟา เปน 40 กิโล

โวลต และ 30 มิลลิแอมแปร ตามลําดับ  มุม 2θ อยูในชวง 20-70 องศา (Step time 0.5 วินาที Scan 
step 0.020 องศา) 

2.6.2 เทคนิคจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 
สัณฐานวิทยา และขนาดของอนุภาคตัวอยาง ถูกวิเคราะหดวยเครื่อง JSM-5800 LV 

scanning electron microscopy, Oxford Instrument (link ISIS series 300) โดยตัวอยางถูกฉาบดวย
โลหะทองกอนนําไปวิเคราะห สวนการวิเคราะหรอยตอระหวาง 2 พ้ืนผิว ใชเทคนิค SEM-EDX โมด    
ID-point  

2.6.3 เทคนิควิเคราะหขนาดอนุภาค  
เตรี ยมตั วอย า ง  0 .2  กรั ม  ใน  สารละลายโซ เดี ยมไพโรฟอสเฟต  (Sodium 

pyrophosphate) 20 มิลลิลิตร จากนั้นนําไปเขยาเปนเวลา 4 นาที กอนนําไปหาขนาดอนุภาค ดวยเครื่อง 
Master Sizer-S. (Malvern Instrument, England), based on laser diffraction  
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3. ผลการทดลองและบทวิจารณ 
 3.1 การเปรียบเทียบผลของวิธีการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LNF64   

การเปรียบเทียบผลของวิธีสังเคราะห ไดแกวิธีซิเทรต และซิเทรตประยุกต คณะผูวิจัยเลือก LNF64 

เนื่องจากประโยชนของการนําไปใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเชื้อเพลิง รูปที่ 3.1 แสดง LNF64 ที่สังเคราะหโดย 

4 วิธีไดแก วิธี WC  MWC  NC  MNC จากนั้นทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1000°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 

พบวาเพอรอฟสไกตที่ไดจากทั้ง 4 วิธี มีโครงสรางเปนเฟสเดี่ยวของรอมโบฮีดรัล เหมือนกัน โดยมีโครงสราง

คลายกับ LaNiO3 (JCPDS: 23-0711) และมีแลตทิซพารามิเตอร เปน 5.46 อังสตรอม 5.46 อังสตรอม และ 

6.57 อังสตรอม 
 

 

 

รูปที่ 3.1 แสดง รูปแบบ XRD ของ LNF64 ที่สังเคราะหดวยวิธี (a) WC (b) MWC (c) NC และ (d) MNC  

การวิเคราะหสัณฐานวิทยาของ LNF64 ที่เตรียมจากทั้ง 4 วิธี ดวยเครื่อง SEM จากรูปที่ 3.2 แสดง

ใหเห็นวา ทุกวิธียกเวนวิธี WC ใหรูปรางเหมือนกัน และมีการกระจายตัวของอนุภาคแคบ นอกจากนี้ผง    

เพอรอฟสไกตที่สังเคราะหไดจากวิธีซิเทรตประยุกต มีขนาดอนุภาคเล็กกวาผงที่ไดจากวิธีซิเทรต ซึ่งขนาด

อนุภาคเฉลี่ย ที่ประมาณจาก รูป SEM จากนอย ไปมาก เรียงตามวิธีดังนี้ วิธี MNC (0.2 ไมโครเมตร) วิธี 

MWC (0.3 ไมโครเมตร) วิธี NC (0.4 ไมโครเมตร) และวิธี WC (0.5 ไมโครเมตร) การที่ขนาดของอนุภาค

แตกตางกัน เนื่องมาจากธรรมชาติของกระบวนการสังเคราะห ดังนี้ อนุภาคที่มีขนาดเล็ก เกิดจาก

กระบวนการที่มีเชื้อเพลิงมาก ทําใหเกิดการคายความรอนอยางรุนแรง และตอเนื่องขณะจุดติดไฟเอง เชน

วิธีซิเทรตประยุกต MNC และ MWC มีการเติมแอมโมเนีย ระหวางขั้นการเกิดสารประกอบเชิงซอน เกิดเปน

เชื้อเพลิงแอมโมเนียมไนเทรต ชวยใหเกิดการเผาไหมอยางสมบูรณและรวดเร็ว อนุภาคจึงมีขนาดเล็กและมี

การกระจายตัวของอนุภาค (Particle size distribution) แคบ สวนอนุภาคที่มีขนาดใหญ การกระจายตัว
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ของอนุภาคกวาง เกิดจากการเผาไหมที่อุณหภูมิตํ่า และใชเวลานานอันเนื่องจากมาจากเชื้อเพลิงนอย เชน 

วิธีซิเทรต WC และ NC ที่ไมไดเติมแอมโมเนีย สังเกตไดจากการเผาไหมใชเวลานาน และเปลวไฟกระจาย

ตัวไมทั่วถึงขณะขั้นตอนจุดติดไฟเอง [13] 

 

 

 

 

 

 

 
         0.5 ไมโครเมตร   0.5 ไมโครเมตร 

 

 

 

 

 

 

 
         0.5 ไมโครเมตร   0.5 ไมโครเมตร 

 

รูปที่ 3.2 แสดงรูป SEM ของ LNF64 ที่สังเคราะหดวยวิธี (a) WC (b) MWC (c) NC (d) MNC. 
 
ถึงแมวาขนาดอนุภาคที่ไดจากรูป SEM (รูปที่ 3.2) จะมีขนาดเล็กกวาไมครอน แต ขนาด 

อนุภาคกลุมกอน (Agglomerated particle size) มีขนาดใหญกวามาก เม่ือวิเคราะห ดวยเครื่องวิเคราะห
ขนาดอนุภาค ดังตารางที่ 3.1 เน่ืองมาจากกระบวนการเตรียมผงตัวอยางไมสามารถแยก อนุภาคกลุม
กอนออกจากกันได เพราะบางสวนของอนุภาคหลอมรวมกัน ระหวางกระบวนการเผาแคลไซน อยางไรก็
ตาม แนวโนมของ ขนาดอนุภาคกลุมกอน จากนอยไปมาก ที่สังเคราะหไดจากทั้ง 4 วิธี มีแนวโนม
เดียวกับ ขนาดอนุภาคที่ไดจากรูป SEM เรียงตามวิธีดังน้ี วิธี WNC (1.61 ไมโครเมตร) วิธี WMC (2.61 

ไมโครเมตร) วิธี NC (3.46 ไมโครเมตร) และวิธี, WC (4.61 ไมโครเมตร) 

การเปรียบเทยีบวธิีการสังเคราะหที่เหมาะสม ตอการสงัเคราะหเพอรอฟสไกต พบวาถึงแมวาวธิี 
MNC เปนวธิสีังเคราะหทีใ่หขนาดอนุภาคเฉลีย่ และขนาดอนุภาคกลุมกอน เล็กที่สุด แตวิธี WC และ 
MWC เปนวธิทีี่ถูกเลือกใหศึกษาผลของความเปนกรด-เบสในการสังเคราะห และอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่
มีตอโครงสรางของเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) เน่ืองจากการคํานึงถึงความเปนมิตรตอ
สิ่งแวดลอม และการใชงานในอุตสาหกรรม  

(c) (d) 

(b) (a) 

(c) (d) 

(b) (a) 
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ตารางที่ 3.1 แสดงการกระจายขนาดอนุภาคของ LNF64  

ขนาดอนุภาคกลุมกอน (ไมโครเมตร)  
วิธีสังเคราะห 

ปริมาณมากทีสุ่ด ปริมาณมากเปนอันดับ 2 

WC 4.61 1.71 

NC 3.46 1.15 

MWC 2.61 0.08 

MNC 1.61 - 

 

3.2 ผลของความเปนกรด-เบสในการสังเคราะห และอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่มีตอโครงสราง
ของเพอรอฟสไกต 

3.2.1 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 700°C 
ผลการวเิคราะห XRD ของเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 ที่สังเคราะหดวยวิธีซิเทรต 

ขณะสังเคราะหมีความเปนกรด-เบส เปน 0.04 ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700°C ดังรูปที่ 3.3 พบวา
ไดเพอรอฟสไกตทีล่ักษณะเปนเฟสเดี่ยวในทุกๆ คา x จากนั้นยังพบวา LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Ni 
มากกวา โดยมีคา x ระหวาง 0.0-0.5 จะมีโครงสรางแบบ ลูกบาศก คลายกบัโครงสรางของ LaNiO3 
(JCPDS: 33-0710, ดังรูปที่ 3.4a) สวน LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Fe มากหรือมีคา x ระหวาง 0.6-1 จะ
มีโครงสรางแบบออรโทรอมบิก คลายกบัโครงสรางของ LaFeO3 (JCPDS: 37-1493, ดังรูปที่ 3.4b).  

 
 
 
รูปที่ 3.3 แสดงรูปแบบ XRD ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหดวยวิธีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 

700°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 

LNF-28 

LNF-55 

LNF-73 

LNF-01 
LNF-19 

LNF-37 
LNF-46 

LNF-64 

LNF-82 
LNF-91 
LNF10 

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 Theta( degree)2 Theta (degree) 
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รูปที่ 3.4  แสดง รูปแบบ XRD ของ (a) LaNiO3 จาก JCPDS: 33-0710 และ (b) LaFeO3 จาก JCPDS: 
37-1493. 
 

การหาคาแลตทิซพารามิเตอร จากเพอรอฟสไกตในตารางที่ 3.2 คํานวณมาจาก hkl 
โดยโครงสรางลูกบาศก ใช hkl เทากับ 100, 110, 111, 200, 211, 220 ซ่ึงไดแสดงไวดังรูปที่ 3.4a และ
โครงสรางออรโทรอมบิก ใช hkl เทากับ 101, 121, 220, 202, 240, 242 ซ่ึงไดแสดงไวดังรูปที่ 3.4b 
พบวา แลตทิซพารามิเตอร มีแนวโนมลดลงตามการลดลงของคา x เน่ืองจาก Ni ที่เขาแทนที่ Fe น้ันมี
ขนาดไอออนที่เล็กกวาจึงทําให แลตทิซพารามิเตอร มีแนวโนมลดลง 
 

ตารางที่ 3.2  แสดงโครงสรางผลึก และแลตทิซพารามิเตอร ของ LaNi1-xFexO3 (x= 0-1) ที่สังเคราะห
ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 700oซ เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
ชนิดของเพอรอฟสไกต โครงสรางผลกึ 

a b c 
LaFeO3 ออรโทรอมบิก 5.5669 7.8547 5.5530 
LaNiO3 ลูกบาศก 3.8610 3.8610 3.8610 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
x โครงสรางผลกึ 

a b c 
1.0 ออรโทรอมบิก 5.5645 7.8586 5.5542 
0.9 ออรโทรอมบิก 5.5468 7.8289 5.5406 
0.8 ออรโทรอมบิก 5.5387 7.8384 5.5418 
0.7 ออรโทรอมบิก 5.5332 7.8105 5.5238 
0.6 ออรโทรอมบิก 5.5136 7.8053 5.5080 
0.5 ลูกบาศก 3.8950 3.8950 3.8950 
0.4 ลูกบาศก 3.8765 3.8765 3.8765 
0.3 ลูกบาศก 3.8695 3.8695 3.8695 
0.2 ลูกบาศก 3.8606 3.8606 3.8606 
0.1 ลูกบาศก 3.8590 3.8590 3.8590 
0 ลูกบาศก 3.8490 3.8490 3.8490 

101 

121 

202 240 

242 220 

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70
2 Theta

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

2 Theta

100 

110 

111 
200 

211 

220 

(a) (b) 
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3.2.2 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรตประยกุต ที่อุณหภูมิ 

700°C 
ผลการวิเคราะห XRD พบวาการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 ดวยวิธี    

ซิเทรต ที่ขณะสังเคราะหมี ความเปนกรด-เบส เปน 9.40 ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700°C ไดผล
การทดลองเหมือนกับการสังเคราะหดวยวิธีซิเทรต คือไดเพอรอฟสไกตที่ลักษณะเปนเฟสเดี่ยวในทุกๆ 
คา x และ LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Ni มากกวา โดยมีคา x ระหวาง 0.0-0.5 จะมีโครงสรางแบบ 
ลูกบาศก สวน LaNi1-xFexO3  ที่มีปริมาณ Fe มาก หรือ มีคา x ระหวาง 0.6-1 จะมีโครงสรางแบบ     
ออรโทรอมบิก ดังแสดงในรูปที่ 3.5 และคาแลตทิซพารามิเตอร แสดงในตารางที่ 3.3 
 

 
 
 
รูปที่ 3.5  แสดงรูปแบบ XRD ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหดวยวธิีซิเทรตประยุกต ที่

อุณหภูมิ 700°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
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LNF-55
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LNF-01
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LNF-46

LNF-64

LNF-82
LNF-91
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ตารางที่ 3.3  แสดงโครงสรางผลึก และแลตทิซพารามิเตอร ของ LaNi1-xFexO3 (x= 0-1) ที่สังเคราะห

ดวยวธิีซิเทรตประยุกต ที่อุณหภูมิ 700°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
 

ชนิดของเพอรอฟสไกต โครงสรางผลกึ แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
  a b c 

LaFeO3 ออรโทรอมบิก 5.5669 7.8547 5.5530 
LaNiO3 ลูกบาศก 3.8610 3.8610 3.8610 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
x โครงสรางผลกึ 

a b c 
1.0 ออรโทรอมบิก 5.5722 7.8503 5.5636 
0.9 ออรโทรอมบิก 5.5344 7.8244 5.5454 
0.8 ออรโทรอมบิก 5.5475 7.8153 5.5303 
0.7 ออรโทรอมบิก 5.5404 7.8120 5.5285 
0.6 ออรโทรอมบิก 5.5138 7.8060 5.5090 
0.5 ลูกบาศก 3.8920 3.8920 3.8920 
0.4 ลูกบาศก 3.8736 3.8736 3.8736 
0.3 ลูกบาศก 3.8636 3.8636 3.8636 
0.2 ลูกบาศก 3.8614 3.8614 3.8614 
0.1 ลูกบาศก 3.8607 3.8607 3.8607 
0 ลูกบาศก 3.8497 3.8497 3.8497 

 
การศึกษาผลของความเปนกรด-เบส ในการสังเคราะห ที่มีผลตอโครงสรางเพอรอฟส

ไกต ดังรูปที่ 3.3 และ 3.5 และ ตารางที่ 3.2 และ 3.3 พบวา ที่ความเปนกรด-เบส เปน 0.04 (วิธีซิเทรต) 
และ ที่ความเปนกรด-เบส เปน 9.40 (วิธีซิเทรตประยุกต) ใหผลการทดลองเหมือนกัน น่ันคือได          
เพอรอฟสไกตทีล่ักษณะเปนเฟสเดี่ยวในทุกๆ คา x มีคาแลตทิซพารามิเตอรใกลเคียงกัน และมแีนวโนม
ลดลงตามการลดลงของคา x ดังน้ันสภาวะความเปนกรด-เบส จึงไมมีผลตอโครงสรางของเพอรอฟสไกต
ที่สังเคราะหได 
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3.2.3 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 900°C 
ผลการวเิคราะห XRD พบวาการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 ดวยวธิี    

ซิเทรต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900°C แสดงดังรูปที่ 3.6 พบวาเพอรอฟสไกตที่ไดมีลกัษณะเปน
เฟสเดี่ยวในทกุๆ คา x จากนั้นยังพบวา LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Ni มากกวา โดยมีคา x ระหวาง   
0.0-0.5 จะมีโครงสรางแบบรอมโบฮีดรัล ที่ hkl เทากับ 101, 110, 012, 021, 202, 211, 113, 300, 220, 
และ 024 คลายกับโครงสรางของ LaNiO3 (JCPDS: 33-0711, ดังรูปที่ 3.7a) สวน LaNi1-xFexO3 ที่มี
ปริมาณ Fe มากหรือมีคา x ระหวาง 0.6-1 จะมีโครงสรางแบบออรโทรอมบิก คลายกบัโครงสรางของ 
LaFeO3 (JCPDS: 37-1493, ดังรูปที่ 3.7b) และคาแลตทิซพารามิเตอร แสดงในตารางที่ 3.4 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.6 แสดงรูปแบบ XRD ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหดวยวิธีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 

900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
 

 
รูปที่ 3.7 แสดงรูปแบบ XRD ของ (a) LaNiO3 จาก JCPDS: 33-0711 และ (b) LaFeO3 จาก JCPDS: 
37-1493. 
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ตารางที่ 3.4  แสดงโครงสรางผลึก และแลตทิซพารามิเตอร ของ LaNi1-xFexO3 (x= 0-1) ที่สังเคราะห

ดวยวธิีซิเทรต ที่อุณหภูมิ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม)  
ชนิดของเพอรอฟสไกต โครงสรางผลกึ 

a b c 
LaFeO3 ออรโทรอมบิก 5.5669 7.8547 5.5530 
LaNiO3 รอมโบฮีดรัล 5.4570 5.4570 6.5720 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม)  
x โครงสรางผลกึ 

a b c 
1.0 ออรโทรอมบิก 5.5511 7.8505 5.5477 
0.9 ออรโทรอมบิก 5.5444 7.8461 5.5513 
0.8 ออรโทรอมบิก 5.5320 7.8256 5.5326 
0.7 ออรโทรอมบิก 5.5219 7.8102 5.5216 
0.6 ออรโทรอมบิก 5.4988 7.7760 5.4991 
0.5 ออรโทรอมบิก 5.4889 7.7541 5.4855 
0.4 รอมโบฮีดรัล 5.4921 5.4921 6.6413 
0.3 รอมโบฮีดรัล 5.4886 5.4886 6.6213 
0.2 รอมโบฮีดรัล 5.4766 5.4766 6.6112 
0.1 รอมโบฮีดรัล 5.4729 5.4729 6.6026 
0 รอมโบฮีดรัล 5.4499 5.4499 6.5420 
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3.2.4 การสังเคราะหเพอรอฟสไกต LaNi1-xFexO3 (x = 0-1) ดวยวธิีซิเทรตประยกุต ที่อุณหภูมิ 

900°C 
ผลการวเิคราะห XRD พบวาการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 ดวยวธิี   

ซิเทรตประยุกต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900°C ไดผลการทดลองเหมือนกับการสังเคราะหดวยวธิี
ซิเทรต คือไดเพอรอฟสไกตทีล่ักษณะเปนเฟสเดี่ยวในทุกๆ คา x และ LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Ni 
มากกวา โดยมีคา x ระหวาง 0.0-0.5 จะมีโครงสรางแบบรอมโบฮีดรัล สวน LaNi1-xFexO3 ที่มีปริมาณ Fe 
มาก หรือมีคา x ระหวาง 0.6-1 จะมีโครงสรางแบบออรโทรอมบิก ดังแสดงในรูปที่ 3.8 และคาแลตทิซพา
รามิเตอร แสดงในตารางที ่3.5 
 

 
 
รูปที่ 3.8 แสดงรูปแบบ XRD ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหดวยวธิีซิเทรตประยุกต            

ที่อุณหภูมิ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
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ตารางที่ 3.5  แสดงโครงสรางผลึก และแลตทิซพารามิเตอร ของ LaNi1-xFexO3 (x= 0-1) ที่สังเคราะหดวย

วิธีซิเทรตประยุกต ที่อุณหภูมิ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
ชนิดของเพอรอฟสไกต โครงสรางผลกึ 

a b c 
LaFeO3 ออรโทรอมบิก 5.5669 7.8547 5.5530 
LaNiO3 รอมโบฮีดรัล 5.4570 5.4570 6.5720 

แลตทิซพารามิเตอร (อังสตรอม) 
x โครงสรางผลกึ 

a b c 
1.0 ออรโทรอมบิก 5.5572 7.8580 5.5467 
0.9 ออรโทรอมบิก 5.5474 7.8356 5.5270 
0.8 ออรโทรอมบิก 5.5352 7.8280 5.5350 
0.7 ออรโทรอมบิก 5.5184 7.8035 5.5203 
0.6 ออรโทรอมบิก 5.5054 7.7849 5.5043 
0.5 ออรโทรอมบิก 5.4922 7.7562 5.4909 
0.4 รอมโบฮีดรัล 5.4897 5.4897 6.6309 
0.3 รอมโบฮีดรัล 5.4873 5.4873 6.6191 
0.2 รอมโบฮีดรัล 5.4628 5.4628 6.5953 
0.1 รอมโบฮีดรัล 5.4645 5.4645 6.5836 
0 รอมโบฮีดรัล 5.4448 5.4448 6.5743 
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3.2.5 ผลของความเปนกรด-เบส และอุณหภูมิเผาแคลไซน ตอ ปริมาตรเซลลหนวย 
ตารางที่ 3.6 แสดงปริมาตรเซลลหนวย ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหได

จากขอ 3.2.1-3.2.4 โดยวิธีซิเทรต (ความเปนกรด-เบส ≈ 1) และซิเทรตประยุกต (ความเปนกรด-เบส ≈ 

9) ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700°C และ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง โดยปริมาตรเซลลหนวย 
คํานวณจากแลตทิซพารามิเตอร ที่ไดจาก XRD ตอเซลลหนวย และแสดงแนวโนมการเปลี่ยนแปลง
ปริมาตรเซลลหนวย ที่สัมพันธกับปริมาณ Fe (x ใน LaNi1-xFexO3) ที่สังเคราะหดวยวิธีซิเทรต และ      

ซิเทรตประยุกต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700 และ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง ดังรูปที่ 3.9 และ 
3.10 
 
ตารางที่ 3.6 แสดงปริมาตรเซลลหนวย ของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหโดยวิธีซิเทรต และ     

ซิเทรตประยุกต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700 และ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง  
 

ปริมาตรเซลลหนวย (อังสตรอม 3) 

อุณหภูมิ 700°C อุณหภูมิ 900°C x 

WC MWC WC MWC 
1.0 60.72 60.84 60.44 60.55 
0.9 60.15 60.03 60.37 60.06 
0.8 60.14 59.94 59.87 59.95 
0.7 59.68 59.82 59.53 59.43 
0.6 58.25 59.28 59.28 58.97 
0.5 59.09 58.95 58.37 58.47 
0.4 58.25 58.12 57.82 57.68 
0.3 57.93 57.67 57.57 57.53 
0.2 57.53 57.57 57.24 56.81 
0.1 57.46 57.54 57.08 56.74 
0 57.02 57.05 56.09 56.24 
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รูปที่ 3.9  แสดงปริมาตรเซลลหนวยของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหโดย (a) วิธีซิเทรตและ 

(b) ซิเทรตประยุกต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
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รูปที่ 3.10 แสดงปริมาตรเซลลหนวยของ LaNi1-xFexO3 (x = 0.0-1.0) ที่สังเคราะหโดย (a) วิธีซิเทรตและ 

(b) ซิเทรตประยุกต ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 
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จากตารางที่ 3.6 และรูปที่ 3.9 และ 3.10 แสดงใหเห็นวาการสังเคราะหดวยวิธีซิเทรตและวิธีซิเทรต
ประยุกต (ผลของความเปนกรด-เบส) ใหแนวโนมการเปลี่ยนแปลงคาแลตทิซพารามิเตอร และปริมาตร
เซลลหนวย ไมแตกตางกัน ซ่ึงแสดงวาการสังเคราะหทั้ง 2 วิธี ไมมีผลตอโครงสรางของเพอรอฟสไกต 
แตปริมาณ Ni และ Fe ใน B-site มีผลตอโครงสรางของเพอรอฟสไกต ซ่ึงสังเกตไดจากคา แลตทิซพารา
มิเตอร และปริมาตรเซลลหนวย ที่มีแนวโนมลดลงตาม คา x เน่ืองจาก Ni (0.56 อังสตรอม) ที่เขาแทนที่ 
Fe (0.64 อังสตรอม) น้ันมีขนาดไอออนที่เล็กกวาจึงทําให แลตทิซพารามิเตอร และปริมาตรเซลลหนวย 
มีแนวโนมลดลง แนวโนมการเปลี่ยนแปลงนี้เปนเชนเดียวกับผลการวิเคราะหของ Swierczek [10] และ
Falcon [14] 
  เม่ือนําผลการวิเคราะหดวย XRD ของการสังเคราะหเพอรอฟสไกตชนิด LaNi1-xFexO3 
ดวยวิธีซิเทรตและวิธีซิเทรตประยุกตเปรียบเทียบกับงานวิจัยอ่ืน แสดงดังตารางที่ 3.7  
 
ตารางที่ 3.7 แสดงการเปรียบเทียบโครงสรางผลึกของ LaNi1-xFexO3 ที่ไดจากงานวิจัยตางๆ  
 
งานวิจัย วิธีสังเคราะห สภาวะการเผาไหม โครงสรางผลึก 
งานวิจัยนี้ WC, MWC 

NC, MNC 
เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1000°C 5 
ชั่วโมง 

x ≥ 5  
x < 5  

ออรโทรอมบิก 
รอมโบฮีดรัล 

Falcon [14] ซิเทรต ทําใหแหงที่อุณหภูมิ 110°C 24 ชั่วโมง  

เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1100°C 12 
ชั่วโมง  

x > 5  
x = 5 
 
x < 5  

ออรโทรอมบิก 
ออรโทรอมบิก+ 
รอมโบฮีดรัล 
รอมโบฮีดรัล 

Proskurnina 
[11] 

NC เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1100°C 5-10 
วัน. 

x > 5  
x = 5  
 
0.4 ≤ x ≤ 0.2 

ออรโทรอมบิก 
ออรโทรอมบิก+ 
รอมโบฮีดรัล 
รอมโบฮีดรัล 

Charton [6] สถานะของแขง็ เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1200-1300°C 

24-40 ชั่วโมง 
ระหวางการเผา นํามาบด 5-6 ครั้ง 

X = 0.8 
X = 0.7 
X = 0.6 
X = 0.5 

ลูกบาศก 
รอมโบฮีดรัล 
ออรโทรอมบิก 
ออรโทรอมบิก 
+ เฟสผสม 
 

Chiba [4] สถานะของแขง็ เผาโลหะออกไซดที่อุณหภูมิ 1100°C 8 
ชั่วโมงและนํามาเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 

1200°C 24 ชั่วโมง 

x ≥ 5  
x = 4  
 
0.4 ≤ x ≤ 0.2 

ออรโทรอมบิก 
รอมโบฮีดรัล 
 
ออรโทรอมบิก+ 
รอมโบฮีดรัล 
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  จากตารางเปรียบเทียบ พบวา วิธีสถานะของแข็ง ทําการเผาไหมที่อุณหภูมิ มากกวา 

1200°C เปนเวลานานถึง 24 ชั่วโมง โดยงานวิจัยของ Charton [6] ให LaNi1-xFexO3 ที่มีลักษณะเปน
เฟสเดี่ยว เม่ือ x มากกวา 0.5 สวนงานวิจัยของ Chiba [4] เพอรอฟสไกตมีลักษณะเปนเฟสเดี่ยว เม่ือ x 
มีคาระหวาง 0.4-1 ถา x เปน 0.2 และ 0.3 จะไดเพอรอฟสไกตที่มีลักษณะเปนเฟสผสมระหวาง รอม
โบฮีดรัล กับ ออรโทรอมบิก สวน x < 0.2 จะไดเพอรอฟสไกตที่เปนเฟสผสมระหวาง ออรโทรอมบิก กับ 
เททระโกนัล ในขณะที่วิธีซิเทรตใชอุณหภูมิในการเผาแคลไซนต่ํากวา เน่ืองจากการสังเคราะหดวยวิธีซิ
เทรตและวิธีซิเทรตประยุกตน้ัน สารตั้งตนมีการรวมตัวกันไดดีในระดับอะตอมเพราะสารถูกละลายให
สามารถรวมตัวกันไดดี แอนไอออนซิเทรต ยังทําหนาที่เปนตัวคีเลตใหโลหะตางๆ อยูรวมกัน เม่ือเกิด
การเผาไหม สารประกอบเชิงซอน ของโลหะ จะเปลี่ยนเปนเพอรอฟสไกต ในขณะที่วิธีสถานะของแข็ง 
ตองใชอุณหภูมิสูงในการทําใหไอออนของโลหะในแลตทิชของแข็งของสารตั้งตนหน่ึง แพรไปยังแลตทิช
ของอีกสารตั้งตน และเกิดการรวมตัวกันในระดับอะตอม กลายเปนสารประกอบที่ตองการ โดยงานวิจัย
ของ Falcon [14] และ Proskurnina [11] มีเฟสผสมระหวาง ออรโทรอมบิก และรอมโบฮีดรัล ที่ x = 5 แตเพ
อรอฟสไกตที่ไดจากงานวิจัยน้ี ไดเพอรอฟสไกตที่มีลักษณะเปนเฟสเดี่ยวทั้งหมด เฟสผสมจากวิธีซิเทรต
ของงานวิจัยอ่ืน อาจเนื่องมาจากใชเวลาในการเผาแคลไซนมากเกินไป ตั้งแต 12 ชั่วโมง [14] จนถึง 5-
10 วัน [11] ทําใหเกิดการสูญเสียออกซิเจนจากโครงสรางดังกลาวไวในงานวิจัยของ Lima และคณะ [8] 

ตารางที่ 3.6 ยังแสดงใหเห็นวา เพอรอฟสไกตทีเ่ผาทีอุ่ณหภูมิเผาแคลไซนตางกนั ไมมี
ผลตอปริมาตรเซลลหนวย อยางไรก็ตาม ผลของอุณหภูมิเผาแคลไซนตอโครงสรางของเพอรอฟสไกต ได
ถูกศึกษาเพิ่มเติม ในหัวขอถัดไป 
 3.2.6 การศึกษาแผนภาพเฟส ของ LaNi1-xFexO3 (x= 0-1) 

การศึกษาผลของอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่มีตอลักษณะโครงสรางของเพอรอฟสไกต เพ่ือ
นํามาศึกษาแผนภาพเฟส ของ LaNi1-xFexO3- (x= 0-1) คณะผูวิจัยไดเลือก LNF37 and LNF64 ที่
สังเคราะหโดยวิธี MWC เน่ืองจาก LNF37 มีปริมาณ Fe มาก และเปนตัวแทนของโครงสรางออรโทรอมบิก 
สวน LNF64 มีปริมาณ LNF64 มีปริมาณ Fe นอย และเปนตัวแทนของโครงสรางลูกบาศก นอกจากนี้ 
Provendier และคณะ [5] ยังรายงานวา LNF37 เปนตัวเรงปฏิกิริยาที่ดีที่สุดในกระบวนการมีเทรสตรีม   
รีฟอรมิง สวน Bevilacqua [9] และ Basu [15] รายงานวา LNF64 เปนแคโทดที่ดีสําหรับเซลลเชื้อเพลิง 

จากผลการวิเคราะหดวยเทคนิค XRD ของทั้ง LNF37 และ LNF64 พบวา กอนการเผา
แคลไซน สารประกอบไมแสดงโครงสรางของเพอรอฟสไกต เม่ือทําการศึกษาหาอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่

เหมาะสม พบวาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงกวา 600°C เพอรอฟสไกตที่ไดมีโครงสรางเด่ียว และมี
ความเปนผลึกเพิ่มขึ้น เม่ืออุณหภูมิเผาแคลไซนเพ่ิมขึ้น รูปที่ 3.11 แสดงรูปแบบ XRD ของ LNF37 เม่ือ

เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700-1200°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง พบวา LNF37 มีโครงสรางเปนเฟสเดี่ยวของ

ออรโทรอมบิก ในชวงอุณหภูมิ 700-900°C โดยที่อุณหภูมิ 900°C ปริมาณนอยของ La2O3 (JCPDS: 
24-0554) และ La2NiO4 (JCPDS: 34-0314) เกิดขึ้น และมีปริมาณมากขึ้นตามอุณหภูมิ น่ันคือ LNF37 

สลายเปน La2NiO4 และ La2O3. เม่ืออุณหภูมิสูงกวา 900°C ความสูงและความแหลมของยอดที่เพ่ิมขึ้น
ตามอุณหภูมิ เปนผลมาจากขนาดเกรนที่เพ่ิมขึ้น เม่ือเปรียบเทียบกับ Bontempi และคณะ [12] ซ่ึง
สังเคราะหดวยวิธี MWC เชนเดียวกัน รายงานวาโครงสรางของ LNF37 เปนคิวบิกที่อุณหภูมิ 600-
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800°C และเปลี่ยนเปนโครงสรางออรโทรอมบิก ที่อุณหภูมิ 900-1000°C ความแตกตางอาจเนื่องมาจาก 

ขั้นตอนการสังเคราะหที่แตกตางกัน โดย Bontempi ระเหยสารละลายผสมที่อุณหภูมิ 90°C และทํา

สารละลายใหแหง โดยใชเวลา 5 วัน ในการเพิ่มอุณหภูมิตั้งแต 70 ถึง 180°C และเผาที่ อุณหภูมิ 400°C 

กอนนําไปเผาแคลไซน ในขณะที่ขั้นตอนระเหยของงานวิจัยน้ี ทํางายกวาโดยการใหความรอนสารละลาย

ผสมโดยตรง ที่อุณหภูมิ 300-400°C จากนั้นจะเกิดการติดไฟเอง ใหเวลาทั้งหมดนอยกวา 2 ชั่วโมง การ
เผาไหมโดยตรงนี้ ทําใหอุณหภูมิจุดติดไฟเองสูง ซ่ึงอาจทําให LNF37 ถูกเผาจนมีโครงสรางที่เสถียร จึง

ทําใหมีโครงสรางเปนออรโทรอมบิก ตั้งแตอุณหภูมิ 700°C สอดคลองกับคาปจจัยการทน (Tolerance 
factor) ของ LNF37 ที่มีคาเปน 0.97 ซ่ึงชอบที่จะมีโครงสรางเปนแบบออรโทรอมบิก มากกวาโครงสราง
ลูกบาศก [14]  

 
รูปที่ 3.11 แสดงรูปแบบ XRD ของ LNF37 ที่อุณหภูมิเผาแคลไซน 700-1200°C (a) 700°C (b) 800°C 

(c) 900°C (d) 1000°C และ (e) 1200°C 
 

รูปแบบ XRD ของ LNF64 เม่ือเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 700-1200°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง 

ดังในรูปที่ 3.12 พบวาที่อุณหภูมิ 700-800°C LNF64 มีโครงสรางเปนลูกบาศก และเปลี่ยนโครงสราง

เปนรอมโบฮีดรัล ที่อุณหภูมิ 900-1200°C เม่ือเปรียบเทียบกับ งานวิจัยของ Bevilacqua [9] ซ่ึง
สังเคราะหโดยวิธีตกตะกอนรวมดวยเททระเมทิลแอมโมเนียม รายงานวาโครงสรางของ LNF64 
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เปลี่ยนเปนรอมโบฮีดรัล ที่อุณหภูมิ 1000°C จะเห็นวางานวิจัยน้ีใชอุณหภูมิในการเปลี่ยนเปนโครงสราง
ที่เสถียรนอยกวา ดังเหตุผลเชนเดียวกับที่กลาวไวขางตน โดยงานวิจัยน้ีให LNF64 ที่มีโครงสรางเปน
เฟสเดี่ยวในทุกอุณหภูมิ ในขณะที่ LNF37 มีเฟสผสมเพิ่มขึ้นเม่ืออุณหภูมิสูงขึ้น  

 

 
รูปที่ 3.12 แสดงรูปแบบ XRDของ LNF64 ที่อุณหภูมิเผาแคลไซน 700-1200°C (a) 700°C (b) 800°C  

(c) 900°C (d) 1000°C และ (e) 1200°C 
 
การศึกษาผลของอุณหภูมิเผาแคลไซน ที่อุณหภูมิ 600-1200°C ที่มีตอลักษณะ

โครงสรางของเพอรอฟสไกต LNF37 และ LNF64 จากรูปที่ 3.11 และ 3.12 เปรียบเทียบกับงานวิจัยอ่ืน 
นํามาสรุปเปนแผนภาพเฟส (Phase diagram) ของ LaNi1-xFexO3- (x= 0-1) ไดดังรูปที่ 3.13 และ
สัณฐานวิทยาของผงเพอรอฟสไกตที่สัมพันธกับอุณหภูมิเผาแคลไซน แสดงดังรูปที่ 3.14 

 สัณฐานวทิยาของผงเพอรอฟสไกต LNF37 และ LNF64 ที่ไดจากเทคนิค SEM ดังรูปที่ 
3.14 แสดงใหเห็นวาอุณหภูมิเผาแคลไซนมีผลตอสณัฐานวทิยา โดยผงเพอรอฟสไกตมีขนาดอนุภาค

เฉลี่ยเพ่ิมขึ้นจากประมาณ 0.2 เปน 0.4 ไมโครเมตร เม่ืออุณหภูมิเผาแคลไซนเพ่ิมขึ้นจาก 900°C เปน 

1000°C เม่ือเปรียบเทียบระหวาง LNF37 กับ LNF64 พบวา LNF37 ที่มีปริมาณเหล็กมากกวา มีขนาด
อนุภาคเล็กกวา 
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รูปที่ 3.13 แสดงแผนภาพเฟส ของงานวิจัยน้ี (   ) เปรียบเทียบกับ Bontempi [12] (   ) Falcon [14] (  ) 
และ Provendier [5] (   ) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

          4 ไมโครเมตร      4 ไมโครเมตร         4 ไมโครเมตร 
 
รูปที่ 3.14 แสดงสัณฐานวทิยา ของ LNF37 (a, b, c) และ LNF64 (d, e, f) ที่อุณหภูมิเผาแคลไซน
แตกตางกัน 

a b c 

d f e 
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3.3 เตรียมเมมเบรนเพอรอฟสไกต 
จากที่กลาวมาขางตนวา LNF64 เปนตัวเลือกที่ดีสําหรับใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเชื้อเพลิง ดังน้ัน 

LNF64 ถูกเลือกนํามาเตรียมเมมเบรน สําหรับการวิเคราะหการเขากันไดทางกายภาพกับ 8YSZ ซ่ึงจะ
กลาวตอไปในหัวขอ 3.4.3  

 เมมเบรนเพอรอฟสไกต LNF64 ที่ไดจากการอัด นําไปเผาซินเทอรที่อุณหภูมิ 900-1300°C เม่ือ

ทําการเผาซินเทอรที่อุณหภูมิ 1300°C พบวา เมมเบรนหลอมติดกับแผนวางอะลูมินา จึงทดสอบ       

เมมเบรนเฉพาะที่อุณหภูมินอยกวา 1300°C จากการตรวจสอบเมมเบรนดวยเทคนิค XRD พบวามี

โครงสรางเปนเฟสเดี่ยวของรอมโบฮีดรัล ที่อุณหภูมิตั้งแต 900-1200°C เชนเดียวกับผง LNF64 และ   

เมมเบรนมี ความหนาแนนสูงสุดเม่ือทําการเผาที่อุณหภูมิ 1200°C โดยมีความหนาแนนเชิงทฤษฏี เปน 
4.06 กรัมตออังสตรอม3   

การตรวจสอบสัณฐานวิทยาของเมมเบรน LNF64 ที่เผาซินเทอรที่อุณหภูมิ 1200°C ดวยเทคนิค 
SEM แสดงดังรูปที่ 3.15 พบวาอนุภาคไดหลอมรวมเปนเนื้อเดียวกัน โดยมีเพียงบางสวนเปนรูขนาดเล็ก 

 

 

 
รูปที่ 3.15 แสดงสัณฐานวิทยา ของเมมเบรน LNF64 จากเทคนิค SEM ที่กําลังขยาย (a) 1000 เทา และ
(b) 5000 เทา 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

b a 
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3.4 ศึกษาการเขากันไดระหวางเพอรอฟสไกตกับของแข็งอิเล็คโทรไลต 8YSZ 

ผงเพอรอฟสไกต LNF64 ถูกเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1000°C กอนนํามาศึกษาการเขากันไดกับ 
8YSZ ดวยเทคนิค XRD  SEM-EDX และ การขยายตัวดวยความรอน ดังน้ี 

3.4.1 ศึกษาการเขากันไดทางเคมีดวยเทคนิค XRD  
การเขากันไดทางเคมีของ LNF64 ที่สังเคราะหทั้ง 4 วิธี คือ WC, MWC, NC และ MNC 

ทําโดยผสมผงของ LNF64 จากแตละวิธี กับอิเล็คโทรไลต 8YSZ .ในอัตราสวนรอยละ 50:50 โดยน้ําหนัก 

กอนนําไปเผาที่อุณหภูมิ 800-1200°C เปนเวลา 5 ชั่วโมง และตรวจสอบโครงสรางดวยเทคนิค XRD 
พบวาทุกวิธีสังเคราะหให รูปแบบ XRD เหมือนกัน จึงแสดงเฉพาะผลที่ไดจากวิธี MWC ดังแสดงในรูปที่ 
3.16 และ 3.17 และสรุปผลการศึกษาการเขากันไดทางเคมี จากวิธีสังเคราะหทั้ง 4 วิธี ดังตารางที่ 3.8 
 

20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70

2 Theta

LNF-64

YSZ

La2ZrO7

NiO

 
รูปที่ 3.16  แสดงรูปแบบ XRD ของ (a) LNF64 (b) 8YSZ (c) ผงผสมระหวาง LNF64 กับ 8YSZ ที่

อุณหภูมิหอง (d) 800°C (e) 900°C (f) 1000 °C (g) 1100°C และ (h) 1200°C 
 
 
 
 
  



รายงานฉบับสมบูรณ – MRG4880167 

 26 

ตารางที่ 3.8 แสดงผลการศึกษาการเขากันไดทางเคมีระหวาง LNF64 และ 8YSZ 
 

วิธีสังเคราะห อุณหภูมิใหเปนเถา 

(°C) WC MWC NC MNC 

อุณหภูมิหอง ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น 
800 ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น 
900 ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น ไมเกิดเฟสอื่น 

1000 
เกิดเฟสของ
La2Zr2O7 
เล็กนอย 

เกิดเฟสของ
La2Zr2O7 
เล็กนอย 

เกิดเฟสของ
La2Zr2O7 
เล็กนอย 

เกิดเฟสของ
La2Zr2O7 
เล็กนอย 

1100 
เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO 

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO 

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO  

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO 

1200 
เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO  

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO  

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO 

เกิดเฟสของ 
La2Zr2O7 
 และ NiO 

 

พบวาที่อุณหภูมิ 800-900°C ไมเกิดการทําปฏิกิริยาระหวาง LNF64 ที่สังเคราะหจาก 
ทั้ง 4 วิธี กับ 8YSZ เน่ืองจากไมพบเฟสอ่ืน นอกเหนือจากเฟสของ LNF64 กับ 8YSZ เม่ืออุณหภูมิเผา

แคลไซน เปน 1000°C พบเฟสผสมของ La2Zr2O7 (JCDPS: 17-0450) เล็กนอย และเม่ืออุณหภูมิเผา

แคลไซน มากกวา 1100-1200°C พบเฟสผสมของ La2Zr2O7 และ NiO (JCPDS: 47-1049) เพ่ิมขึ้น 
สอดคลองกับยอดโครงสรางของเพอรอฟสไกตที่ลดลง ซ่ึงนาจะเปนผลมาจากการแพรของเซอรโคเนียม 
เขาไปในโครงสรางเพอรอฟสไกต ดังน้ันสรุปไดวา LNF64 สามารถเขากันไดทางเคมีกับ 8YSZ จนถึง

อุณหภูมิ 900°C ซ่ึงเขากันไดที่อุณหภูมิต่ํากวา เม่ือเปรียบเทียบกับ Chiba [4] และคณะ ซ่ึงรายงานวา 

LNF64 กับ 8YSZ เขากันไดทางเคมี จนถึงอุณหภูมิ 1000°C อาจเนื่องมาจาก Chiba และคณะทําการ
เผาเปนเวลาเพียง 2 ชั่วโมง ขณะที่งานวิจัยเผาเปนเวลาถึง 5 ชั่วโมง จึงทําให Chiba และคณะ ไมพบ
เฟสผสมของ La2Zr2O7 

การศึกษาเพิ่มเติมเพ่ือยืนยันการเขากันไดทางเคมี โดยพิจารณายอด XRD ในชวง 2θ 

เปน 25-36 องศา ดังรูปที่ 3.17 พบยอด La2Zr2O7 ที่ 28.5 องศา ปรากฏที่อุณหภูมิ 1000°C นอกจากนี้ 

ยอด LNF เลื่อนไปทาง2θ นอยลง แสดงวาปริมาตรเซลลของเพอรอฟสไกตขยายตัว อันเนื่องจาก 
ไอออน ที่มีขนาดใหญของเซอรโคเนียม แทรกตัวเขาไปในโครงสรางเพอรอฟสไกต  
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รูปที่ 3.17 แสดงรูปแบบ XRDที่ตําแหนง 2θ ในชวง 25-36 องศา ของ (a) LNF64 (b) 8YSZ (c) ผงผสม

ระหวาง LNF64 กับ 8YSZ ที่อุณหภูมิหอง (d) 800°C (e) 900°C (f) 1000°C (g) 1100°C และ (h) 

1200°C 
 

3.4.2 ทดสอบการเขากันไดทางเคมีดวยเทคนิค SEM 
หลังจากที่ศึกษาการเขากันไดทางเคมีดวยเทคนิค XRD พบวา LNF64 ที่สังเคราะหได

จากทุกวิธี ไมเกิดการทําปฏิกิริยากับ 8YSZ ที่อุณหภูมิ 800-900°C จึงนํามาศึกษาเพิ่มเติมเพ่ือจําลอง
การใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเชื้อเพลิง โดยนํา 8YSZ มาอัดเปนเมมเบรน แลวนํา LNF64 ที่สังเคราะห

ดวยวิธี MNC มาเคลือบบนเมมเบรน 8YSZ โดยใชวิธีสกรีนนําไปเผาที่อุณหภูมิ 900 และ 1000°C เปน
เวลา 2 ชั่วโมง และยืนยันผลการเขากันไดทางเคมีที่รอยตอพ้ืนผิว ดวยเทคนิค SEM-EDX โมด ID point 
จากตําแหนง ที่เลือก 3 จุด ดังรูปที่ 3.18 โดยจุดที่ 1 เปนตําแหนงในเมมเบรนของ 8YSZ จุดที่ 2 เปน
ตําแหนงในเมมเบรน 8YSZ ใกลรอยตอระหวาง 2 พ้ืนผิว และจุดที่ 3 เปนตําแหนงในชั้น LNF64 ผลการ

ทดลองดังตารางที่ 3.9 และ รูปที่ 3.19 แสดงวา ที่อุณหภูมิ 900°C จุดที่ 1 และ 2 พบรอยละของธาตุ Zr 
เปน 100 แสดงวา LNF64 ไมแทรกเขาใน 8YSZ สวนจุดที่ 3 ไมพบรอยละของ Zr ซ่ึงแสดงวาไมเกิดการ

ทําปฏิกิริยากันระหวาง LNF64 กับ 8YSZ สวนที่อุณหภูมิ 1000°C พบวาจุดที่ 1 และ 2 มีรอยละของ
ธาตุ Zr นอยกวา 100 สวนจุดที่ 3 พบรอยละของธาตุ Zr เปน 4.37 แสดงวาทั้ง LNF64 และ 8YSZ มี
การแทรกเขาในแตละดานของผิวรอยตอ โดย Zr แทรกเขาไปในดาน LNF64 มากกวา LNF64 แทรกเขา
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ไปในดาน 8YSZ จึงสรุปไดวาเกิดการทําปฏิกิริยากัน น่ันคือ ไมสามารถเขากันไดทางเคมีที่อุณหภูมิ 

1000°C สอดคลองกับผลที่ไดจากเทคนิค XRD  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
รูปที่ 3.18 แสดง SEM-Maps ของภาคตัดขวางระหวาง LNF64 และ 8YSZ ดวยโมด ID-point ที่ โดย 
(a) เลือกจุดตําแหนงที่ 1, (b)เลือกจุดตําแหนงที่ 2, และ (c) เลือกจุดตําแหนงที่ 3.  

 
 

ตารางที่ 3.9 แสดงรอยละโดยน้ําหนักของธาตุ ระหวางพื้นที่หนาตัด LNF64 และ8YSZ จากเทคนิค 

SEM-EDX โมด ID-point ที่อุณหภูมิ 900 และ 1000°C 
 

การเขากันไดทางเคมีที่อุณหภูมิ 900°C การเขากันไดทางเคมีที่อุณหภูมิ 1000°C 
ปริมาณ (รอยละโดยน้ําหนกั) ปริมาณ (รอยละโดยน้ําหนกั) ธาต ุ

จุดที่ 1 จุดที่ 2 จุดที่ 3 จุดที่ 1 จุดที่ 2 จุดที่ 3 
Zr 100 100 0 99.64 99.75 4.37 
La 0 0 70.51 0.10 0.12 22.90 
Ni 0 0 18.36 0.06 0.10 63.50 
Fe 0 0 11.13 0.20 0.03 9.23 

 
 

1 2 3 
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รูปที่ 3.19 แสดงรอยละโดยน้ําหนักของธาตุ ระหวางพื้นที่หนาตัด LNF64 และ8YSZ จากเทคนิค     

SEM-EDX โมด ID-point ที่อุณหภูมิ (a) 900°C และ (b) 1000°C 
 

3.4.3 ศึกษาการเขากันไดทางกายภาพดวยเทคนิคการขยายตัวดวยความรอน 
การเขากันไดทางกายภาพระหวาง LNF64 และ 8YSZ ถูกศึกษาในรูปของสัมประสิทธิ์

การขยายตัวดวยความรอน เพ่ือจําลองการใชเปนขั้วแคโทดในเซลลเชื้อเพลิง ดังแสดงในรูปที่ 3.20 ซ่ึง
แสดงพฤติกรรมการขยายตัวดวยความรอน ของ LNF64 ที่สังเคราะหดวยวิธี MNC โดยสัมประสิทธิ์การ
ขยายตัว แสดงดวยความชันของแตละอุณหภูมิ และเนื่องจากกราฟที่ไดเปนเสนตรง แสดงวา LNF64 มี
คาสัมประสิทธิ์การขยายตัวดวยความรอนคงที่ เปน 13.2 x10-6 เคลวิน-1 ตั้งแตอุณหภูมิหอง จนถึง

อุณหภูมิ 1000°C  
 
 

0
20
40
60
80

100

Zr La Ni Fe

Metallic Element

A
m

ou
nt

 (%
)

0

20

40
60

80

100

Zr La Ni Fe

Metallic Element

A
m

ou
nt

 (%
)

0

20
40

60
80

100

Zr La Ni Fe

Metallic Element

A
m

ou
nt

 (%
)

Point 2 Point 2 

Point 3 Point 3 

Point 1 Point 1 



รายงานฉบับสมบูรณ – MRG4880167 

 30 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 3.20 แสดงการขยายตัวดวยความรอนของ LNF64 
 
ตารางที่ 3.10 แสดงการเปรียบเทียบสัมประสิทธการขยายตัวดวยความรอน ของ       

เพอรอฟสไกต กับ 8YSZ ที่สังเคราะหไดจากงานวิจัยตางๆ ที่อุณหภูมิ 800°C เม่ือพิจารณา LNF64 ที่
ไดจากงานวิจัยน้ี พบวามีสัมประสิทธิ์จากการขยายตัวดวยความรอนมากกวางานวิจัยของ Basu [15] 
และ Chiba [4] อาจเนื่องมาจาก LNF64 ถูกสังเคราะหดวยวิธี MNC มีอนุภาคเล็กมาก เม่ืออัดเปนแทง 
แตละอนุภาคจึงบรรจุชิดกันมาก (Closed pack) ดังน้ันเม่ือถูกใหความรอนระหวางการทดสอบ
สัมประสิทธิ์การขยายตัว จึงขยายตัวไดมาก อยางไรก็ตาม คาสัมประสิทธการขยายตัวดวยความรอนของ 
LNF64 ที่ไดจากงานวิจัยน้ี มีคาใกลเคียงกับ เพอรอฟสไกตชนิด ชนิด La0.8Sr0.2Fe0.9Co0.1O3 ซ่ึงใชเปน
แคโทดโดยทั่วไป และยังคงมีคาใกลเคียงกับ 8YSZ จึงแสดงวา LNF64 ของงานวิจัยน้ีสามารถเขากันได
ทางกายภาพกับ 8YSZ 

 

ตารางที่ 3.10 แสดงสัมประสิทธการขยายตัวดวยความรอน ของ LNF64 กับ 8YSZ ที่อุณหภูมิ 800°C 
 

ชนิดของเพอรอฟสไกต วิธีสังเคราะห TEC (x 10-6 เคลวิน-1) 
LNF64 (งานวิจัยน้ี) MNC 13.2 

a LNF64 วิธีซิเทรตและยูเรีย 11.8 
b LNF64 วิธีสถานะของแข็ง 11.4 

cLa0.8Sr0.2Fe0.9Co0.1O3 วิธีสถานะของแข็ง 13.9 
cPr0.8Sr0.2Fe0.8Co0.2O3

 วิธีสถานะของแข็ง 13.2 
d8YSZ -  10.5 

aBasu และคณะ [15], bChiba และคณะ [4], c Daroukh และคณะ [16], และ  dDinga และคณะ [17] 
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3.5 การทดสอบสมบัติการนําไฟฟาของเมมเบรน 

LNF64 ที่เตรียมไดจากการสังเคราะห ทั้ง 4 วิธี และเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 1000°C ไดถูก

นํามาทดสอบสมบัติการนําไฟฟา ดวยเทคนิคอิมพีแดนซสเปกโทรสโกป ที่อุณหภูมิ ตั้งแต 300°C ถึง 

1100°C และผลการทดสอบแสดงดวย Nyquist plot และ Arrhenius Plot ดังรูปที่ 3.21 และ 3.22 
ตามลําดับ 

จากรูปที่ 3.21 และ 3.22 แสดงวา เมมเบรน LNF64 ที่เตรียมไดจากวิธี MNC มีคาการนําไฟฟา
สูงที่สุด รองลงมาคือ วิธี MWC  NC และ WC ตามลําดับ ซ่ึงสัมพันธกับขนาดอนุภาคจากเล็กที่สุด ไป
มากที่สุด และเปรียบเทียบกับงานวิจัยอ่ืน ดังตารางที่ 3.11  

 

 
 

รูปที่ 3.21  แสดง Nyquist plot ของเมมเบรน LNF64 ที่เตรียมไดจากวิธีทั้ง 4 ที่อุณหภูมิ 800°C 
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ตารางที่ 3.11 เปรียบเทียบสมบัติการนําไฟฟาของ LNF64 บนอิเล็กโทรไลต 8YSZ 
 

วิธีสังเคราะห 
ความหนา 

8YSZ 
 (มม.) 

เสนผาน ศก
8YSZ 
(มม.) 

พ้ืนที่
อิเล็กโทรด 
(ตร.ซม.) 

ความหนา
อิเล็กโทรด 

(ไมโครเมตร) 
ความถี่ 

อุณหภูมิ 

(°C) 

ความ
ตานทาน 

MNC (งานวิจัยนี้) ~0.4 ~10 0.67 ~95 
50 mHz-
10MHz 

800 
~ 200 
Ω.cm 

Coprecipitation ~0.35 ~13 0.23 - 
100 mHz-
100 kHz 

800 ~ 10 Ω  

Solid stateb ~1 19 0.5 ~30 
100 mHz-
100 kHz 

900 
~ 5 

Ω.cm2 

aBevilacqua และคณะ [9] และ bZhen และคณะ [18] 
 
จาก Arrhenius Plot พบวากราฟแตละเสน มีคาการนําไฟฟาลดลงเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น อาจ

เน่ืองมาจากการเกิดปฏิกิริยาระวาง LNF64 กับ 8YSZ ที่อุณหภูมิ หรือเวลาเพิ่มขึ้น เกิดเปนเฟสผสม
ชนิด La2Zr2O7 ซ่ึงทําใหคาการนําไฟฟาลดลง [19-20] และกราฟแตละเสน ใหความชันใกลเคียงกัน 
แสดงวาทุกวิธีสังเคราะห ใหกลไลการนําไฟฟาเหมือนกัน 

 

 
 

รูปที่ 3.22 แสดง Arrhenius plot ของเมมเบรน LNF64 ที่เตรียมไดจากวิธีทั้ง 4 ที่อุณหภูมิ 300-1100°C 
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