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บทคัดยอ 
งานวิจยัฉบับนี้มีวัตถุประสงคเพื่อทําการศึกษาการผลของกระบวนการเตรียม และการเจือ

โลหะเงินที่มีตอสมบัติทางกายภาพของ ผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด โดยใช
ไทเทเนยีม(IV)ไอโซโพรพอกไซด (Titanium(IV)isopropoxide) สารละลายไอโซโพรพานอล (2-
Propanol) กรดอะซิติก (Glacial acetic acid) และสารละลายอะซิติลอะซิโตน (Acetylacetone) เปน
สารตั้งตน สารละลายตั้งตนเตรียมโดยผานกระบวนการโซลเจล (Sol-gel) จากนั้นใชเทคนิคการ
ระเหยแหงเพือ่เปลี่ยนสารละลายโซลใหเปนเจลตั้งตนสําหรับการเตรียมผงละเอียด ในขณะที่ฟลม
บางทําการขึ้นรูปโดยใชเทคนิคการปนเคลอืบ (Spin coating) พฤติกรรมทางความรอนของเจลตั้ง
ตนถูกวิเคราะหดวยเครื่องวเิคราะหการสลายตัวทางความรอน (TG-DTA) ผลของพฤติกรรมทาง
ความรอนถูกนํามาใชในการพิจารณาเงื่อนไขในการเผาแคลไซนเจลตัง้ตนและฟลม โดยทําการเผา
แคลไซนเจลตัง้ตนและฟลมถูกดวยวิธีปกติและวิธีการเผาแบบ 2 ขั้นตอน ตรวจสอบความบริสุทธิ์
และความเปนผลึกของผงละเอียดโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ (X-ray Diffraction, XRD ) 
ศึกษาลักษณะทางกายภาพและความขรุขระของพื้นผิวฟลมดวยกลองจลุทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองกราด (Scanning Electron Microscope, SEM) และ กลองจุลทรรศนแรงอะตอม (Atomic Force 
Microscope, AFM) ตามลําดับ สมบัติทางแสงและการสองผาน ตรวจสอบโดยใชเทคนิค
อัลตราไวโอเลตและวิสิเบิลสเปกโทรสโกป (UV-Vis Spectroscopy) จากนั้นทําการเจอืไอออนของ
โลหะเงินลงในผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนยีมไดออกไซดโดยใชเงื่อนไขการเตรียม เวลา 
อุณหภูมิ และวิธีการเผาแคลไซนเชนเดยีวกับไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์ จากนั้นตรวจสอบผล
ของโลหะเงินที่มีตอโครงสรางผลึกและขนาดอนภุาคของผงละเอียดและฟลมบาง 
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Project Title : Novel Technique for Synthesis and Control phase transformation of 
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Project Period : 2 years 
 

Abstract 
 

In this project aim to study the effect of preparation process and silver doping on the 
physical properties of fine powders and thin films TiO2. The titanium (IV) isopropoxide, 2-
propanol, glacial acetic acid and acetylacetone were used as starting material. The precursor 
solutions were prepared via sol-gel process then used evaporation to dryness technique to transfer 
sol-solution to xero-gel for powders preparation. Whereas, thin films were prepared by spin 
coating technique. The thermal behaviors of xero-gel were analyzed by thermal gravimetric 
analyzer (TGA) and differential thermal analyzer (DTA). The result of thermal behavior lead to 
discriminate the calcining condition of xero-gel and the precursor films. The xero-gel and 
precursor films were calcined by conventional and 2-step method. The purification and 
crystallization of calcined films and powders were characterized by X-ray diffraction technique. 
The surface morphology and surface roughness of calcined films were investigated by scanning 
electron microscope (SEM) and atomic force microscope (AFM) respectively. The optical 
properties and transmittances of calcined films were observed by ultraviolet-visible (UV) 
spectrophotometer. Silver-doped TiO2 powders and films were prepared by process similar to that 
prepared pure TiO2. Thence the effects of Ag-doping on microstructure and particle size of Ag-
TiO2 powders and films were investigated.       
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บทนํา 
 

1.1 ท่ีมาของงานวิจัย  
 ในปจจุบนัแนวโนมความสนใจเกี่ยวกับการสังเคราะหและพัฒนาวิธีการเตรียมสารใหมี

ขนาดอนุภาคในระดับนาโนเมตรและรูปผลึกที่ตองการไดเพิ่มมากขึน้ เนื่องจากพบวาสมบัติเฉพาะ
บางประการของสารหรือวัสดุที่ประกอบขึน้จากอนภุาคที่มีขนาดเล็กในระดับนาโนเมตรจะเปลี่ยน 
ไปเมื่อเปรียบเทียบกับสมบัตปิกติโดยทัว่ไปของสารหรือวัสดุนั้น ไทเทเนียมไดออกไซด (TiO2) 
เปนหนึ่งในกลุมของสารกึ่งตัวนําที่มีสมบตัิที่นาสนใจคอื คาดัชนีหกัเหของแสง (Refractive index)
สูง คาชองวางของแถบพลังงาน (Band gap energy) สูงและที่สําคัญคือ มีสมบัติความเปนตวัเรง
ปฏิกิริยาเชิงแสง (Photocatalytic) ที่ดี ทําใหไทเทเนียมไดออกไซดซ่ึงมีความวองไวตอแสงสามารถ
ยอยสลายโมเลกุลของสารอินทรียไดเมื่อไดรับพลังงานจากแสง จึงมีการนําไปใชงานในการเปน
สารยับยั้งเชื้อแบคทีเรีย สารดับกลิ่น และใชในการบําบัดน้ําและอากาศ โดยไทเทเนียมไดออกไซด
สามารถใชงานไดทั้งในรูปของผงละเอียดและในรูปแบบของฟลมบางโดยนําไปเคลือบผิววัสดุ
รองรับ เชน กระจก  เพื่อใหไดกระจกทีส่ามารถทําความสะอาดตัวเองได (Self-cleaning) และยงั
ปองกันการเกาะตัวของไอน้าํหรือหยดน้ํา (Anti fogging) บนกระจกไดอีกดวย นอกจากนี้ยังมกีาร
นําไปใชในการผลิตขั้วไฟฟา (Electrode) ใชทําเปนตวัตรวจวดักาซ (Gas sensor) เชน ตัวตรวจวดั
กาซออกซิเจน จากความสามารถในการประยุกตใชงานที่หลากหลาย ทาํใหไทเทเนียมไดออกไซด
ไดรับความสนใจเปนอยางมากในการที่จะพัฒนาวิธีการเตรียมเพื่อใหไดขนาดอนุภาคในระดับนา
โนเมตรเพื่อเพิม่พื้นที่ผิวและความวองไวในการเกดิปฏิกริิยา และนอกจากนีย้ังตองควบคุมใหอยูใน
โครงสรางผลึกที่ตองการ  เนื่องจากพบวาโครงสรางผลึกของไทเทเนยีมไดออกไซดที่นิยมนําไปใช
ประโยชนและศึกษาอยางแพรหลายมีอยู 2 รูปคือ อนาเทส (Anatase) และรูไทล (Rutile) จาก
รายงานการศกึษาพบวาโครงสรางแบบอนาเทสมีสมบัติความเปนตวัเรงปฏิกิริยาเชิงแสงที่ดีกวา
โครงสรางแบบรูไทลเปนเพราะโครงสรางทั้งสองมีคาชองวางของแถบพลังงานตางกนั ดังจะได
กลาวในรายละเอียดตอไป การสังเคราะหและวิธีการเตรียมผงละเอยีดและฟลมบางของไทเทเนยีม
ไดออกไซดใหไดขนาดอนภุาคในระดับนาโนเมตรและมีโครงสรางผลึกแบบอนาเทสนั้น ไดมกีาร
พัฒนามาอยางตอเนื่องเพื่อใหไดผลผลิตตามความตองการและมีคุณภาพสูง โดยทั่วไปกระบวนการ
ที่ใชในการเตรียมผงละเอียดมีหลายแบบ เชน กระบวนการไฮโดรเทอรมอล (Hydrothermal) 
กระบวนการทาํใหแหงแบบละออง (Spray-drying) กระบวนการทําใหแหงแบบเยือกแข็ง (Freeze-
drying) ซ่ึงจะใหผงไทเทเนียมไดออกไซดที่ละเอียด มีขนาดที่สม่ําเสมอ มีความบริสุทธิ์สูง แต
กระบวนการเหลานี้ตองใชพลังงานสูง ขั้นตอนในการเตรียมยุงยาก ดังนั้นในงานวจิัยนี้จึงเลือก
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เทคนิคการเตรยีมผงละเอียดดวยกระบวนการโซลเจล (Sol-gel) ซ่ึงกระบวนการนี้สารตั้งตนและ
เครื่องมือที่ใชมีราคาถูก มีขั้นตอนการเตรียมที่งาย ใหขนาดอนภุาคในระดับนาโนเมตร มีความ
บริสุทธิ์สูง และมีความเปนเนื้อเดียวกนั (Homogenous) สําหรับฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด
สามารถเตรียมไดจากกระบวนการสปตเตอริง (Sputtering) กระบวนการเคลือบฟลมแบบระเหยสาร 
(Evaporation) กระบวนการเคลือบผิวดวยไอระเหยทางเคมี (Chemical vapor deposition; CVD) ซ่ึง
ฟลมที่ไดจะมคีวามสม่ําเสมอ ขนาดอนุภาคอยูในระดับนาโนเมตร และสามารถควบคุมการ
เจริญเติบโตของฟลมได แตเทคนิคการเตรียมฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดดังกลาวเปน
เทคนิคที่คอนขางยุงยากซับซอน อุปกรณที่ใชมีราคาแพง ตองใชอุณหภูมแิละพลังงานใน
กระบวนการเตรียมสูง งานวิจยันีจ้ึงเลือกการขึ้นรูปฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดดวยเทคนิค
การปนเคลือบ (Spin coating) โดยใชสารตัง้ตนจากกระบวนการโซลเจล เทคนิคการปนเคลือบนั้นมี
ขั้นตอนการเตรียมที่งาย อุปกรณไมซับซอน ตนทุนในการผลิตต่ํา แตที่ยังไมเปนทีน่ยิมใชในการ
เตรียมฟลมบางเนื่องจากพบปญหาเรื่องการยึดเกาะของฟลมกับวัสดุรองรับและฟลมที่ไดจะมีความ
หนาแนนต่ําและมีผิวหนาทีไ่มราบเรียบ ซ่ึงจากการศึกษาพบวาถามีการควบคุมเงื่อนไขการเตรียม
และการเผาแคลไซนใหเหมาะสมจะทําใหฟลมที่ไดคอนขางมีคุณภาพดี คือ มีการยดึเกาะของฟลม
กับวัสดุรองรับอยางแข็งแรง ขนาดของเกรนสามารถทําใหอยูในระดบันาโนเมตรได รวมทั้งพื้นผิว
ของฟลมที่ไดยังมีความราบเรียบและมีความเปนเนื้อเดียวกันสงูอีกดวย 

นอกจากนี้ในรายงานการวิจยัยังพบวา สมบัติความเปนตวัเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของ
ไทเทเนยีมไดออกไซดสามารถปรับปรุงไดโดยการเจือไอออนของโลหะบางตัวที่มีสมบัติเหมาะสม
ลงไปในโครงสรางของไทเทเนียมไดออกไซด เนื่องจากการเจือไอออนโลหะจะชวยลดอัตราการ
รวมตัวใหมของอิเล็กตรอนกับโฮล (Hole) ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาเชิงแสงได ทําใหสมบัติความเปน
ตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของไทเทเนียมไดออกไซดดีขึ้น ที่ผานมาไอออนโลหะ Fe3+ Pt4+ และ V5+ ได
มีการศึกษาผลการเจือลงในไทเทเนียมไดออกไซดอยางกวางขวาง สําหรับโลหะเงิน (Ag) และ
ไอออนของโลหะเงนิ (Agn+) ก็ไดรับความสนใจเชนเดียวกันเนื่องจากโลหะเงินมสีมบัติเฉพาะที่
นาสนใจคือ มคีาการตานทานทางไฟฟาทีต่่ําและสามารถยับยั้งเชื้อแบคทีเรียไดด ี จึงมีความพยายาม
ที่จะทําการเจือโลหะเงินลงไปในไทเทเนียมไดออกไซดเพื่อปรับปรุงสมบัติการยับยั้งเชื้อแบคทีเรีย 
ควบคูไปกับการปรับปรุงสมบัติความเปนตวัเรงปฏิกิริยาเชิงแสง แตจาํนวนของงานวิจัยทีศ่ึกษาผล
ของการเจือโลหะเงนิลงในไทเทเนียมไดออกไซดนั้นยังมีปริมาณนอยและความเขาใจในกลไกของ
การเจือรวมถึงปริมาณของโลหะเงินตอการเปลี่ยนโครงสรางของไทเทเนียมไดออกไซดนั้นกย็ังมี
อยูนอยมาก 

ในงานวิจยันี้จะทําการเตรียมผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนยีมไดออกไซดที่มีความ
บริสุทธิ์สูงจากสารตั้งตนที่ไดจากกระบวนการโซลเจล และเลอืกที่จะขึ้นรูปเปนฟลมบางดวย
กระบวนการปนเคลือบ โดยทาํการศึกษาผลของอุณหภูมแิละวิธีการที่ใชในการเผาแคลไซน
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(Calcine) ที่มีตอความบริสุทธิ์และการเกิดโครงสรางผลึกแบบตางๆ ของผงละเอียดและฟลมบาง
ไทเทเนยีมไดออกไซด จากนั้นจึงจะศกึษาผลของโลหะเงินที่มีตอโครงสรางผลึกและขนาดอนภุาค
ของผงละเอียดและฟลมบางที่เตรียมได โดยทําการศึกษาผลการเจือไอออนของโลหะเงินลงในผง
ละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดผานกระบวนการโซลเจล 

 

1.2 วัตถุประสงคของงานวิจัย 
1.  ทําการเตรียมผงละเอียดของไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์และไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือ  

  ดวยไอออนของโลหะเงินโดยกระบวนการโซลเจล 
2.  ทําการขึ้นรูปฟลมบางของไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์และไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือ 

  ดวยไอออนของโลหะเงินโดยกระบวนการปนเคลือบ 
3.  ศึกษาผลของวิธีการเผา และอุณหภูมิทีใ่ชในการเผาแคลไซนที่มีผลตอโครงสรางผลึก  

  ลักษณะทางกายภาพและสมบัติทางแสงของผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมได 
   ออกไซด 

 4.  ศึกษาผลของการเจือโลหะเงนิที่มีตอโครงสรางผลึก ลักษณะทางกายภาพและสมบัติทาง 
   แสงของผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด 

 

1.3  ขอบเขตของงานวิจัย 
           ในงานวิจัยนี้ไดทําการศึกษางานวิจัยที่เกี่ยวของกับการเตรียมผงละเอียดของไทเทเนียมได
ออกไซดบริสุทธิ์และที่เจือดวยไอออนของโลหะเงิน และทําการเตรียมโดยใชกระบวนการโซลเจล 
ในการเตรียมสารตั้งตน ทําใหเปนผงละเอียดดวยวิธีการระเหยแหง และทําการขึ้นรูปเปนฟลมบาง
ดวยกระบวนการปนเคลือบที่อัตราเร็วในการปนเคลือบเปน 7000 รอบตอนาที เปนเวลา 25 วินาที  
และทําการเผาแคลไซนผงละเอียดและฟลมบางที่ไดดวยวิธีปกติและวิธีการเผาแบบ 2 ขั้นตอน ที่
อุณหภูมิการแคลไซนตางกัน  เพื่อหาวิธีการและอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนผง
ละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์และไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวย
ไอออนของโลหะเงิน จากนั้นนําผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียม
ไดออกไซดที่เจือดวยไอออนของโลหะเงินที่เตรียมไดไปตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเครื่องวัดการ
เล้ียวเบนรังสีเอ็กซ (XRD) และกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) กลองจุลทรรศน
แรงอะตอม (AFM) และเครื่องวัดคาการดูดกลืนแสง (UV-Vis spectrophotometer) 
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1.4 ประโยชนท่ีคาดวาจะไดรับ 
       1.  เขาใจถึงหลักการและวิธีการเตรยีมผงละเอียดของไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์และ 

  ไทเทเนยีมไดออกไซดที่เจอืดวยไอออนของโลหะเงินโดยกระบวนการโซลเจล 
       2.  เขาใจถึงหลักการและวิธีการเตรยีมฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์และ 

  ไทเทเนยีมไดออกไซดที่เจอืดวยไอออนของโลหะเงินโดยกระบวนการปนเคลือบ 
       3.  ทราบถึงผลของวิธีการเผา และอุณหภูมิทีใ่ชในการเผาแคลไซน ที่มีตอผงละเอียดและ 

  ฟลมบางของไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์และไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยไอออน 
  ของโลหะเงนิ 

       4.  ทราบถึงผลของการเจือไอออนของโลหะเงินลงในผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนยีม 
  ไดออกไซด 
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การวิจัยและการดําเนินงาน 
 

3.1 สารเคมีท่ีใชในการทดลอง 
   1.  ไทเทเนียม(IV)ไอโซโพรพอกไซด 97% (Titanium(IV)isopropoxide, C12H28O4Ti) บริษัท   

 Aldrich 
   2.  กรดอะซิติก (Glacial acetic acid, CH3COOH) บริษัท Carlo ERBA 
   3.  ไอโซโพรพานอล (2-Propanol, CH3CH(OH)CH3) บริษัท Merck 
   4.  อะซิติลอะซิโตน (Acetylacetone,C5H8O2) บริษัท Laboratory Rasayan 
   5.  กรดไนตริกเขมขน 65% ( Conc.HNO3 ) 
   6.  กรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37% ( Conc.HCl ) บริษัท CARLO ERBA 
   7.  ซิลเวอรไนเตรต 99.9% (Silver(I) nitrate, AgNO3) บริษัท Merck 
 

3.2 อุปกรณและเครื่องมือท่ีใชในการทดลอง  
   1.  เครื่องวัดการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ (X-ray diffractometer; XRD) บริษัท Bruker AG รุน D8              
        Advance   
   2.  เครื่องวิเคราะหการสลายตัวทางความรอน (Thermogravimetric Analyser; TGA) บริษัท       

Perkin Elmer รุน Pyris 1 TGA  
   3.  เครื่องวัดคาการดูดกลืนแสง (UV-Vis spectroscometer) ยี่หอ Thermo electron corporation รุน   
        Heλlos α 

   4.  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope; SEM) รุน LEO 
1455 VP  บริษัท LEO Electron Microscope 

   5.  กลองจุลทรรศนแรงอะตอม (Atomic force microscope, AFM) 
   6.  เตาเผาสาร  บริษัท  Thermolyne  รุน  Furnace  6000 
   7.  ตูอบ  บริษัท  Fisher  Scientific  รุน  Isotemp 
   8.   เครื่องอัลตราโซนิค บริษัท Fisher Scientific Worldwide รุน ULTRAsonik 
   9.   ชุดอุปกรณสําหรับการปนเคลือบ   
   10.  เครื่องชั่งน้ําหนักอยางละเอียด 4 ตําแหนง บริษัท Denver Instrument รุน TC – 254 
   11.  เครื่องใหความรอนชนิดแผน (Hot plate) บริษัท Fisher Scientific  
   12.  แทงแมเหล็กปนกวน 
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   13.  ครูซิเบิลชนิดพอสแลนและอะลูมินา 
   14.  โกรงบดสาร 
   15.  บริภัณฑเครื่องแกว 
 

3.3 ขั้นตอนการดําเนินงาน 
 3.3.1 เตรียมสารละลายของไทเทเนียมไดออกไซด 

ทําการเตรียมสารละลายโซลตั้งตนของไทเทเนียมไดออกไซดที่ความเขมขนของ
ไทเทเนยีมเปน 0.05, 0.1, 0.15 และ 0.2 โมลารในปริมาตร 100 มิลลิลิตร ตามขั้นตอนดังนี ้
 1.  ผสมไอโซโพรพานอลประมาณ 50 มิลลิลิตร กรดอะซิติกปริมาตร 10 มิลลิลิตร  
อะซิติลอะซิโตนปริมาตร 2 มิลลิลิตร ลงในขวดวัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร 
 2.  ปเปตไทเทเนียม (IV) ไอโซโพรพอกไซดในปริมาตรตางๆ ดังตารางที่ 3.1 เพื่อใหได
โซลที่ความเขมขนของไทเทเนียมตามตองการ 
 

ตารางที่ 3.1 ปริมาตรของ C12H28O4Ti ที่ใชในการเตรยีมสารละลายโซลแตละความเขมขนของ
ไทเทเนยีม  
 

ความเขมขนของไทเทเนยีม 
(M) 

ปริมาตร  C12H28O4Ti 
(ml) 

0.05 
0.1 
0.15 
0.2 

1.5343 
3.0686 
4.6029 
6.1372 

 
 3.  ปรับปริมาตรสารละลายใหมีปริมาตร 100 มิลลิลิตร ดวยไอโซโพรพานอล 
 4.  ทําการปนกวนสารละลายที่อุณหภูม ิ50 °C เปนเวลา 30 นาที 
 สารละลายโซลของไทเทเนยีมไดออกไซดทุกความเขมขนที่เตรียมได จะถูกนําไปใชเปน
สารละลายตั้งตน (Precursor solution) ในการเตรยีมผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนยีมได
ออกไซด 
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รูปท่ี 3.1 แผนภาพแสดงการเตรียมสารละลายโซลของ TiO2 
 
3.3.2 การศึกษาขอมูลการเปลี่ยนแปลงทางความรอนของเจลตั้งตน 

 1.  นําสารละลายโซลของไทเทเนียมไดออกไซดที่ความเขมขนตางๆ มาระเหยตวัทาํละลาย
ออกโดยการอบที่อุณหภูม ิ 100 °C เปนเวลา 24 ช่ัวโมง จะไดผงตะกอนของโซลหรือเจลตั้งตน 
(Xero-gel) ของไทเทเนยีมไดออกไซด  
 2.  นําเจลตั้งตนของไทเทเนยีมไดออกไซดที่ผานการอบแลวไปวิเคราะหการสลายตัวทาง
ความรอนดวยเครื่อง TG/DTA 
 3.  ขอมูลที่ไดจากการวิเคราะหการสลายตวัทางความรอนของเจลตั้งตนจะนําไปใชอางอิง
เพื่อ ออกแบบการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของไทเทเนยีมไดออกไซด โดยทําการศึกษาผลของ
อุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซน 
 

ไทเทเนยีม(IV)ไอโซโพรพอกไซด 

กรดอะซิติก 10 ml 

ปรับปริมาตร 100 ml ดวยไอโซโพรพานอล 

ปนกวนที ่50 ℃ เปนเวลา 30 นาท ี

อะซิติลอะซิโตน 2 ml ไอโซโพรพานอล  

สารตั้งตนสําหรับเตรียมผง TiO2 สารตั้งตนสําหรับเตรียมฟลม TiO2 

สารละลายโซลของ TiO2 



 8

3.3.3 การศึกษาผลของอุณหภูมิการเผาแคลไซนท่ีมีตอผงละเอียด TiO2 
ทําการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของไทเทเนียมไดออกไซดที่อุณหภูมิ 400 500 และ 

600 °C ส โดยกําหนดอัตราเร็วในการเพิ่มอุณหภูมิ (Heating rate) เปน 3°C / 1 min จากนั้นแชไวใน
อุณหภูมิที่กําหนดเปนเวลา 2 ช่ัวโมงจากนั้นปลอยใหเย็นตวัลงดวยอัตราเร็วอิสระของเตาเผาจนถึง
อุณหภูมิหอง ดังแสดงไวในรูปที่ 3.2 
 

3.3.4 การปรับปรุงการเผาแคลไซนดวยวิธีการเผาแบบ 2 ขั้นตอน 
การเผาแคลไซนแบบ 2 ขัน้ตอน ในขัน้ตอนแรกเปนการเผาแคลไซนที่ใหความรอนจนถึง

อุณหภูมทิี่สารเกิดและอยูในรูปโครงสรางผลึกที่ตองการโดยเวลาที่ทําการเผาแชจะตองไมเกิดการ
เจริญเติบโตของนิวเคลียส โดยจะเลือกอณุหภูมิที่เหมาะสมนี้จากการทดลองในขอ 3.3.3 สวนเวลาที่
ใชในการเผาแชจะหาไดจากการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิเหมาะสมเปนเวลา 0.5-2.0 ช่ัวโมง แลวนํา
สารที่ไดไปตรวจสอบความเปนผลึกดวยเทคนิค XRD เพื่อหาเวลาที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคล
ไซน จากนัน้จะทําการลดอณุหภูมิลงเพื่อใหสารที่ทําการแคลไซนเฉื่อยลง แลวจึงทําการใหความ
รอนขึ้นอีกครั้งในขั้นตอนที ่ 2 โดยในงานวิจยันีจ้ะศกึษาแนวโนมของอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับ
การเผาแคลไซนในขั้นตอนที ่ 2 ซ่ึงในการทดลองจะเลือกใชอุณหภูมิทีจ่ะมีคานอยกวา เทากับ และ
มากกวา อุณหภูมิทีใ่ชในการเผาแคลไซนในขั้นตอนที ่ 1 โดยจะบมไวเปนเวลา 2 ช่ัวโมง ณ 
อุณหภูมิที่เลือก นําผงละเอียดของไทเทเนยีมไดออกไซดที่ไดมาตรวจพิสูจนเอกลักษณดวย
เครื่องวัดการเลี้ยวเบนรังสีเอก็ซ (XRD) และกลองจลุทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM)  
กระบวนการเตรียมเจลตั้งตนและผงละเอยีดไทเทเนยีมไดออกไซดสามารถสรุปเปนแผนภาพไดดงั
รูปที่ 3.4 
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(ก) 
 

 
 

(ข) 
 

 
 

(ค) 
รูปท่ี 3.2 แสดงความสัมพันธระหวางอณุหภูมแิละเวลาในการเผาแคลไซนแบบ 1 ขัน้ตอน  

(ก) 400°C  (ข) 500°C  (ค) 600°C 
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(ก) 

 
(ข) 

 
(ค) 

รูปท่ี 3.3 แสดงความสัมพันธระหวางอณุหภูมแิละเวลาในการเผาแคลไซนแบบ 2 ขัน้ตอน  
โดยอุณหภูมใินขั้นตอนที่ 2 เปน (ก) 400°C   (ข) 500°C  (ค) 600°C         
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รูปท่ี 3.4 แผนภาพแสดงการเตรียมเจลตั้งตนและผงละเอยีดของ TiO2  
 

3.3.5 ขั้นตอนการขึ้นรูปฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด 
ใชเทคนิคการปนเคลือบในการขึ้นรูปบางของไทเทเนียมไดออกไซด โดยใชสารละลาย

โซลของไทเทเนียมไดออกไซดที่ความเขมขนตางๆ เปนสารละลายตั้งตนในการเคลือบผิวหนาของ
วัสดุรองรับที่ผานการทําความสะอาดมาแลว ซ่ึงในงานวิจัยนี้ใชกระจกเปนวัสดุรองรับ 
   

สารละลายโซลของ TiO2 

อบที่อุณหภูม ิ100°C เปนเวลา 24 

Xero-gel ของไทเทเนยีมไดออกไซด 

วิเคราะหการสลายตัวทางความรอน 
(TG/DTA) 

เผาแคลไซน Xero-gel 

แบบ 1 ขั้นตอน แบบ 2 ขั้นตอน 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณ 
(XRD และ SEM) 

ผงละเอียดของ TiO2 
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  3.3.5.1 การเตรียมวัสดุรองรับ (กระจก) 
1.  ทําความสะอาดกระจกดวยน้ํายาลางจานที่เจือจาง โดยใชเครื่องอัลตราโซนิก

เปนเวลา 15 นาที   
2.  ลางดวยน้ําสะอาด 

3.  ลางดวยน้ําปราศจากไอออน (น้ํา DI) 2-3  คร้ัง 
4.  เตรียมกรดผสมระหวางกรดไนตริกเขมขน 0.5 M และกรดไฮโดรคลอริเขมขน 

0.5 M ในอัตราสวน HCl : HNO3 เปน 1:1  
5.  นํากระจกที่ลางแลวมาทาํการโซนิเคตโดยใชกรดผสม 20 นาทีเพื่อกําจัด

ไอออนและสิง่สกปรกที่อาจตกคางอยูและทําใหเกิดออกไซดบนผิวหนาของกระจกเพื่อใหฟลมยึด
ติดกับวัสดุรองรับไดดีขึ้น 

6.  ทําการลางอีกครั้งในเครือ่งอัตราโซนิกโดยใชน้ําปราศจากไอออน 3-4  คร้ัง 
7.  ทําการลางดวยอะซิโตน   3-4  คร้ัง 
8.  เมื่อทําการลางแลวใหเกบ็กระจกโดยการแชในอะซิโตนเพื่อปองกนัผิวกระจก

จากสิ่งสกปรกและการเกิดปฏิกริิยากับออกซิเจนในอากาศ 
 9.  กอนนําไปใชงานทุกครั้งตองนํากระจกไปทําการอบในเตาที่อุณหภมูิ  95  °C 

เปนเวลา   30 นาที 
ขั้นตอนการเตรียมวัสดุรองรับ (กระจก) สามารถแสดงไดดังรูปที่ 3.5 
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รูปท่ี 3.5 แผนภาพแสดงการเตรียมวัสดุรองรับ (กระจก) 
 

 
 
 

ลางดวยน้ํายาลางจาน 
15 นาท ี

ลางใหสะอาด 
ดวยน้ํา 

ลางดวยน้ําปราศจากไอออน 
3- 4 คร้ัง 

ลางดวยสารละลาย 1:1 ของ 0.5 M HNO3  
และ 0.5 M HCl 20นาที 

ลางดวยน้ําปราศจากไอออน 
3- 4 คร้ัง 

ลางดวยอะซิโตน  
3-4  คร้ัง

อบที่อุณหภูมิ 95°C 
30 นาท ี
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3.3.5.2  การขึ้นรูปฟลมไทเทเนียมไดออกไซด 
1.  ขึ้นรูปฟลมบางโดยปนเคลือบสารละลายโซลของไทเทเนียมไดออกไซดที่ทุก

ความเขมขนบนกระจกที่เตรยีมไว โดยใชอัตราเร็วในการปนเคลือบ 7000 รอบตอวินาที เปนเวลา 
25 วินาท ี

2.  นํากระจกที่เคลือบแลวไปอบที่อุณหภมูิ 90 °C เปนเวลา 3 นาท ี
3.  ทําการทดลองซ้ําตั้งแตขอ 1-2 จนไดจํานวนชัน้ของฟลมตามตองการคือ 5 10 

และ 15 ช้ัน 
4.  นํากระจกที่ผานการปนเคลือบดวยโซลของไทเทเนยีมไดออกไซดตามจาํนวน

ช้ันที่ตองการ ไปอบที่อุณหภูม ิ120 °C เปนเวลา 2 ช่ัวโมง 
5.  ทําการเผาแคลไซนกระจกที่เคลือบดวยโซลของไทเทเนียมไดออกไซด โดยทํา

การเผาดวยวิธีการทั้ง 2 แบบและใชเงื่อนไขในการเผาแคลไซนเชนเดยีวกับการเผาผงละเอียดของ
ไทเทเนยีมไดออกไซด ซ่ึงขั้นตอนการเตรยีมฟลมแสดงดังรูปที่ 3.6 

6.  ตรวจพิสูจนเอกลักษณฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดดวยเครือ่งวัดคาการ
ดูดกลืนแสง (UV-Vis spectroscometer) กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) และ
กลองจุลทรรศนแรงอะตอม (Atomic force microscope, AFM) 
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รูปท่ี 3.6 แสดงการเตรียมฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด 
 
 

สารละลายโซลของ TiO2 

ขึ้นรูปดวยเทคนิคการปนเคลอืบ 
(7000 rpm 25 s) 

อบที่อุณหภูมิ 90°C เปนเวลา 3 min 

เผาแคลไซน Xero-gel 

แบบ 1 ขั้นตอน แบบ 2 ขั้นตอน 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณ 
(UV-Vis, AFM และ SEM) 

ฟลมบางของ TiO2 

5 10 และ15 ครั้ง 

อบกระจกทีเ่คลือบดวยโซลของ TiO2 
ที่อุณหภูม ิ120°C เปนเวลา 2 ชม. 
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3.3.6 ขั้นตอนการเตรียมสารละลายโซลเจลของไทเทเนียมไดออกไซดท่ีเจือดวยโลหะเงิน 
ทําการเตรียมโซลของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินรอยละ 0.5 1.0 1.5 และ 2.0 

โดยโมล ในปริมาตร 100 มิลลิลิตร ที่ความเขมขนของไทเทเนียมทีใ่หผงละเอียดและฟลมบางของ
ไทเทเนยีมไดออกไซดที่มีประสิทธิภาพทีด่ีที่สุดจากการพิสูจนเอกลักษณ การเตรียมสาละลายโซล
เจลของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินมีขัน้ตอนดังนี ้
 1.  ผสมไอโซโพรพานอลประมาณ 50 มิลลิลิตร กรดอะซิติกปริมาตร 10 มิลลิลิตร  
อะซิติลอะซิโตนปริมาตร 2 มิลลิลิตร ลงในขวดวัดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร 
 2.  ปเปตไทเทเนียม(IV)ไอโซโพรพอกไซดลงในสารละลายผสมในขอที่ 1  
 3.  ละลายซิลเวอรไนเตรตในน้ําปราศจากไอออนโดยใชน้ําในปริมาตรที่นอยที่สุด ปริมาณ
ซิลเวอรไนเตรตที่ใชในการเจือแสดงดังตารางที่ 3.2  
 

ตารางที่ 3.2 ปริมาณ AgNO3 ที่ใชในการเจือสารละลายโซลเจล 0.1 M ไทเทเนยีมที่รอยละของการ
เจือ Ag ตางๆ 
 

รอยละโดยโมลของ Ag 
ปริมาณ AgNO3 

(g) 

0.5 
1.0 
1.5 
2.0 

0.0085 
0.0170 
0.0255 
0.0340 

 
 4.  ผสมสารละลายซิลเวอรไนเตรตที่ไดในขอ 3 ลงในสารละลายขอที่ 2 แลวปรับปริมาตร
สารละลายใหมีปริมาตร 100 มิลลิลิตร ดวยไอโซโพรพานอล 
 5.  ทําการปนกวนสารละลายที่อุณหภูม ิ50°C เปนเวลา 30 นาที 
 สารละลายโซลของไทเทเนยีมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงนิในปริมาณตางๆ จะถกูนําไป 
ใชเปนสารละลายตั้งตน (Precursor solution) ในการเตรียมผงละเอียดและฟลมบางเชนเดยีวกบั
ไทเทเนยีมไดออกไซดบริสุทธิ์ 
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รูปท่ี 3.7 แสดงการเตรียมสารละลายโซลของไทเทเนยีมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน 

 
3.3.7 ขั้นตอนการเตรียมผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดท่ีเจือดวยโลหะ

เงิน 
การเตรียมผงละเอียดของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน จะมีวิธีการเตรียม

เชนเดยีวกับกระบวนการเตรียมผงละเอียดของไทเทเนยีมไดออกไซด แตสําหรับการเตรียมฟลมบาง
ของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน  จํานวนครั้งในการเคลือบเพื่อขึ้นรูปฟลมจะเปน 5 8
และ 10 ช้ัน สวนขั้นตอนและเงื่อนไขในการเผาแคลไซน การพิสูจนเอกลักษณ ยังคงดําเนินงานใน
ลักษณะเดยีวกนักับผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซด ซ่ึงขั้นตอนการเตรียมผง
ละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงนิแสดงไดดังรูปที ่ 3.8 และ 3.9 
ตามลําดับ 
 
 
 

ไทเทเนยีม(IV)ไอโซโพรพอกไซด สารละลายซิลเวอรไนเตรต 

อะซิติลอะซิโตน 2 ml กรดอะซิติก 10 ml 

ปรับปริมาตร 100 ml ดวยไอโซโพรพานอล 

ปนกวนที ่50 °C เปนเวลา 30 นาท ี

ไอโซโพรพานอล  

สารตั้งตนสําหรับเตรียมผง Ag - TiO2 สารตั้งตนสําหรับเตรียมฟลม Ag - TiO2 

สารละลายโซลของ Ag - TiO2 
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รูปท่ี 3.8 แผนภาพแสดงการเตรียมผงละเอยีดของ TiO2 ที่เจือดวยโลหะเงิน 
 
 
 
 
 
 

สารละลายโซลของ TiO2 ที่เจือดวย Ag

อบที่อุณหภูม ิ100°C เปนเวลา 24 

Xero-gel ของไทเทเนยีมไดออกไซด 
ที่เจือดวย Ag 

วิเคราะหการสลายตัวทางความรอน 
(TG/DTA) 

เผาแคลไซน Xero-gel 

แบบ 1 ขั้นตอน แบบ 2 ขั้นตอน 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณ 
(XRD และ SEM) 

ผงละเอียดของ TiO2 ที่เจือดวยAg 
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รูปท่ี 3.9 แสดงการเตรียมฟลมบางของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงนิ 
 

 

อบกระจกทีเ่คลือบดวยโซลของ Ag-TiO2 
ที่อุณหภูม ิ120°C เปนเวลา 2 ชม. 

สารละลายโซลของ TiO2 ที่เจือดวยAg

ขึ้นรูปดวยเทคนิคการปนเคลอืบ 
(7000 rpm 25 s) 

อบที่อุณหภูมิ 90°C เปนเวลา 3 min 

เผาแคลไซน Xero-gel 

แบบ 1 ขั้นตอน แบบ 2 ขั้นตอน 

ตรวจพิสูจนเอกลักษณ 
(UV-Vis, AFM และ SEM) 

ฟลมบางของ TiO2 ที่เจือดวย Ag

5 8 และ10 ครั้ง 
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3.3.8 การตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอนของเจลตั้งตนของไทเทเนียมไดออกไซดและ
ไทเทเนียมไดออกไซดท่ีเจือดวยโลหะเงิน 
      ในกระบวนการเกิดปฏิกิริยาเคมีหรือการเปลี่ยนแปลงทางโครงสรางของสารนั้นจะมีการ
เปลี่ยนแปลงทางความรอนเกิดขึ้น ซ่ึงความรอนที่เปลี่ยนแปลงไปนั้นสามารถตรวจวัดไดดวย
เทคนิคดิฟเฟอเรนเชียลเทอมอลอนาไลซีส (DTA)  สวนพฤติกรรมการสลายตัวเมื่อไดรับความรอน
ของสารสามารถวิเคราะหไดโดยเทคนิคเทอรโมกราวิเมตริกอนาไลซีส (TGA) ขอมูลที่ไดจากการ
วิเคราะหจะทําใหทราบถึงชวงอุณหภูมิโดยประมาณในการเกิดปฏิกิริยาเคมีและการเปลี่ยนแปลง
ทางโครงสรางของสาร ซ่ึงชวงอุณหภูมิดังกลาวจะใชเปนชวงอุณหภูมิสําหรับการเผาแคลไซนเจล
ตั้งตนของไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน  
      ในงานวิจัยนี้ทําการศึกษาพฤติกรรมทางความรอนของสารดวยเครื่อง TG/DTA ที่มีสภาวะใน
การวิเคราะห ดังนี้ 
  ชวงอุณหภูมิที่ใชในการวิเคราะห  50-700 ๐C 
   อัตราการใหความรอน   10๐C/min 
  อัตราการไหลกาซไนโตรเจน  20 มิลลิลิตร/min 
  ปริมาณสารตัวอยาง   20-30 mg 

 บรรยากาศที่ใชในการวิเคราะห  ไนโตรเจน 
 
3.3.9 การตรวจพิสูจนเอกลักษณของผงละเอียดไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียมได

ออกไซดท่ีเจือดวยโลหะเงิน 
      เจลตั้งตนของไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินที่ผาน
กระบวนการเผาแคลไซนแลวจะนํามาตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ
เพื่อใหทราบถงึชนิดและปรมิาณของโครงสรางผลึกที่เกิดขึ้นในผงละเอียดไทเทเนยีมไดออกไซด
และไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน เนื่องจากผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิค
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซที่แสดงในรูปของความสัมพันธระหวางความเขม (Intensity; I) กับคามุม 
2θ  ในสมการของแบรกก (สมการที่ 3.1) นัน้มีความจําเพาะเจาะจงตอโครงสรางผลึกแตละชนดิ  
 

    
θ

λ
2sin

n          d =                  (3.1) 

 
 เมื่อ   θ  คือ  มุมที่รังสีเอกซตกกระทบและเลี้ยวเบนกับระนาบของผลึก (hkl) 
  n คือ  เลขใด ๆ n = 1 , 2 , 3 , .....  
  λ  คือ  ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ (1.54 06Å) 
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d คือ  คาระยะหางระหวางระนาบของผลึก (hkl) 
      นอกจากนีข้อมูลที่ไดจากการตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรงัสีเอกซยัง
สามารถนํามาใชในการคํานวณหาคาเศษสวนโดยมวลของโครงสรางผลึกแบบรูไทล คาแลตทิช
พารามิเตอร และขนาดอนภุาคของสารตัวอยางไดอีกดวย 
      3.3.9.1  การคํานวณหาคาเศษสวนโดยมวลของรูไทล (Mass fraction; XR)  
   เศษสวนโดยมวลของโครงสรางผลึกแบบรูไทลในไทเทเนียมไดออกไซดที่ผานการเผาแคลไซน
แลว สามารถคํานวณไดจากสมการที่ (3.2) ซ่ึงเปนความสัมพันธระหวางความเขมของพีกหลักของ
โครงสรางแบบอะนาเทส (IA) และความเขมของพีกหลักของโครงสรางแบบรูไทล (IR) (ref 1) 
 

( )RA
R I/I0.81

1          X
+

=                 (3.2) 

 
      3.3.9.2  การคํานวณหาคาแลตทิชพารามิเตอร (Lattice parameter) 
      สําหรับคาแลตทิชพารามิเตอรของโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสและรูไทลของ TiO2 ที่มีระบบ
ผลึกเปนแบบเตตระโกนอล (Tetragonal) สามารถคํานวณหาไดจากสมการที่ (3.3)  
 

2

2

2

22

2 c
l      

a
kh          

d
1

+
+

=                 (3.3) 

 
เมื่อ   hkl    คือ ระนาบของผลึก  

                    a และ c  คือ  แลตทิซพารามิเตอร ซ่ึงในระบบผลึกแบบเตตระโกนอลมีลักษณะ   
                                               ของหนวยเซลล (Unit cell) ดังนี้ °===≠= 90    cba γβα  
 
      3.3.9.3  การคํานวณขนาดของอนภุาค (Particle size)  
      การคํานวณขนาดอนุภาคของไทเทเนยีมไดออกไซดสามารถคํานวณหาไดจากสมการของเชีย
เลอร (Scherer equation) ดังสมการที่ (3.4) 
 

    
θβ
λτ

cos 
0.9          =                  (3.4) 

 
 เมื่อ   τ   คือ  ขนาดอนภุาค 
          λ   คือ  ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ (1.54 06Å) 
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         β   คือ  ความกวางของพีกที่ความสูงเปนครึ่งหนึ่งของความสูงของพีก  
                                               (FWHM) 
 
      ในงานวิจัยนี้ทําการตรวจพิสูจนเอกลักษณสารตัวอยางดวยเทคนิค XRD ซ่ึงมีสภาวะในการ
วิเคราะห ดังนี้ 
   2θ เร่ิมตน-ส้ินสุด   20๐-80๐ 

  Step size    0.100๐ 

  Time/step    3 sec 
 

3.3.10 การตรวจพิสูจนเอกลักษณของฟลมบางไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียมได
ออกไซดท่ีเจือดวยโลหะเงิน 
 1. ศึกษาโครงสรางในระดับจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) 
 2. ศึกษาโครงสรางในระดับจุลภาคและขนาดความส่ําเสมอของอนุภาคดวยกลอง
จุลทรรศนแรงอะตอม (AFM) 
 3. ศึกษาสมบตัิทางแสงดวยเครื่องวัดคาการดูดกลืนแสง (UV-Vis spectrophotometer) โดย
วัดเปอรเซ็นตการสองผานของรังสีที่ชวงความยาวคลื่น 200 nm ถึง 500 nm 
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บทที่ 4 

ผลการทดลองและอภิปรายผลในระบบของไทเทเนียมไดออกไซด 
 

       ในบทนี้จะเสนอผลการทดลองที่ไดจากการเตรียมผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมได
ออกไซด (TiO2) โดยเจลตั้งตนของ TiO2 จะถูกตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอน เพื่อใหทราบชวง
อุณหภูมิโดยประมาณสําหรับการเผาแคลไซน ผงละเอียดของ TiO2 ที่ผานกระบวนการเผาแคลไซน
แลวจะถูกนํามาตรวจพิสูจนเอกลักษณและตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาค ซ่ึงขอมูลที่ไดจะ
ถูกใชเปนขอมูลอางอิงในการเตรียมฟลมบางของ TiO2 และฟลมบางของ TiO2 ที่เตรียมไดจะถูก
นํามาตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาคและศึกษาสมบัติทางแสง ดังรายงานตอไป 
 
4.1  ผลการตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอนของเจลตั้งตนของ TiO2 
       ในกระบวนการเกิดปฏิกิริยาเคมีหรือการเปลี่ยนแปลงทางโครงสรางของสารนั้นจะมีการ
เปลี่ยนแปลงทางความรอนเกิดขึ้น ซ่ึงความรอนที่เปลี่ยนแปลงไปนั้นสามารถตรวจวัดไดดวย
เทคนิคดิฟเฟอเรนเชียลเทอมอลอนาไลซีส (DTA) เมื่อศึกษารวมกับพฤติกรรมการสลายตัวทาง
ความรอนดวยเทคนิคเทอรโมกราวิเมตริกอนาไลซีส (TGA) จะทําใหทราบถึงชวงอุณหภูมิ
โดยประมาณในการเกิดปฏิกิริยาเคมีและการเปลี่ยนแปลงทางโครงสรางของสาร ซ่ึงขอมูลดังกลาว
จะใชในการกําหนดชวงอุณหภูมิสําหรับการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของ TiO2 

 
รูปท่ี 4.1  แผนภาพ TGA/DTA ของเจลตั้งตน  TiO2 ที่ความเขมขน 0.1 M 
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       ผลการวิเคราะหดวยเทคนิค TGA/DTA ของเจลตั้งตนของ TiO2 ที่ความเขมขน 0.1 M ดังรูปที่ 
4.1 พบวามีการสูญเสียน้ําหนักและการเปลี่ยนแปลงพลังงานแบบดูดความรอนที่เดนชัดอยู 2 ชวง
อุณหภูมิคือ ที่ชวงอุณหภูมิประมาณ 70°C - 150°C  มีการสูญเสียน้ําหนักเกิดขึ้นรอยละ 11.5 ซ่ึงคาด
วานาจะเกิดจากการสูญเสียน้ําที่อยูในรูปของน้ําผลึกที่ถูกดูดซับไวในเจลตั้งตน สวนในชวงอณุหภมู ิ
150°C - 350°C มีการสูญเสียน้ําหนักเกิดขึ้นอีกประมาณรอยละ 22.5 เกิดจากการสลายตัวของ
สารประกอบอินทรียที่ใชเปนสารตั้งตน ซ่ึงประกอบดวย ไอโซโพรพานอล กรดอะซิติก และอะซิ
ติลอะซิโตน เมื่อพิจารณาลักษณะพีกของการดูดกลืนพลังงานจะพบวาพลังงานที่สารดูดกลืนเขาไป
นั้นมีคาไมมาก ทั้งนี้เนื่องมาจากในชวงอุณหภูมิดังกลาวเกี่ยวของกับปฏิกิริยาเคมีหลายปฏิกิริยาดัง
แสดงไวในสมการที่ (4.1-4.3) ซ่ึงมีทั้งแบบดูดพลังงานและแบบคายพลังงานทําใหผลลัพธของการ
เปลี่ยนแปลงพลังงานแบบดูดความรอนที่ไดในชวงอุณหภูมิดังกลาวไมเดนชัดเทาที่ควร 

สมการการสลายตัวสารอนิทรีย 
       เมื่อเพิ่มอุณหภูมิสูงขึ้นเปน 400°C พบวาจะไมเกิดการสูญเสียน้ําหนักของเจลตั้งตน แตจะพบ
การเปลี่ยนแปลงทางความรอนแบบคายความรอนอยางชัดเจนในชวงที่กวางที่อุณหภูมิ 350 – 
650°C ซ่ึงคาดวาการเปลี่ยนแปลงทางความรอนที่เกิดขึ้นโดยไมมีการสูญเสียน้ําหนักนี้นาจะมี
สาเหตุมาจากการเปลี่ยนเฟสของ TiO2 ดังนั้นเพื่อตรวจสอบความเปนไปไดของสาเหตุการ
เปลี่ยนแปลงทางความรอนจึงเลือกชวงอุณหภูมิในการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของ TiO2 ที่อุณหภูมิ 
300-600°C ดวยอัตราการขึ้นของอุณหภูมิเปน 3°C/min และอัตราการลงของอุณหภูมิเปน 1°C/min 
เปนเวลา 2 ช่ัวโมง จากนั้นนําผงละเอียดที่ผานการเผาแคลไซนแลวไปตรวจพิสูจนเอกลักษณดวย
เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ 
 
4.2  ผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณของผงละเอียด TiO2 ดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ (X-
ray diffraction, XRD) 
 

       4.2.1  ผงละเอียด TiO2 ท่ีผานการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน 
       เมื่อทําการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของ TiO2 ที่ชวงอุณหภูมิและภายใตสภาวะเงื่อนไขที่กําหนด 
(ทําการเผาแคลไซนที่ชวงอุณหภูมิ 300-600°C ดวยอัตราการขึ้นของอุณหภูมิเปน 3°C/min และ
อัตราการลงของอุณหภูมิเปน 1°C/min เปนเวลา 2 ช่ัวโมง) ผงละเอียดที่ไดจากการเผาแคลไซนเจล
ตั้งตนที่อุณหภูมิตางๆ จะถูกนํามาตรวจพิสูจนเอกลักษณและการเปลี่ยนเฟสของสารดวยเทคนิคการ
เล้ียวเบนของรังสีเอกซ เพื่อนําขอมูลที่ไดมาออกแบบการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนตอไป ซ่ึงผล
การตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียดของ TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแลวในทุกความเขมขนที่
ทําการศึกษาไดแสดงดังรูปที่ 4.2 
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(ก) 

  
(ข) 

รูปท่ี 4.2  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของไทเทเนยีมไดออกไซดที่ผานการเผาแคลไซนที่ 
                   อุณหภูมิตางๆ และที่ความเขมขนของ Ti เปน (ก) 0.05 M (ข) 0.1 M (ค) 0.15 M  
                   (ง) 0.2 M 
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(ค) 

 
(ง) 

รูปท่ี 4.2  (ตอ) 
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       จากรูปที่ 4.2 (ก-ง) แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของผงละเอียด TiO2 ที่ไดจากการ
เผาแคลไซนเจลตั้งตนที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.05, 0.1, 0.15 และ 0.2 โมลาร ในชวง
อุณหภูมิ 300-600°C  
       อุณหภูมิการเผาแคลไซน 300°C รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซที่เกิดขึ้นของทุกความ
เขมขน สอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [21-1272] ซ่ึงแสดง
โครงสรางผลึกแบบอะนาเทสของ TiO2 แตเมื่อพิจารณาลักษณะของพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) 
ของโครงสรางแบบอะนาเทสพบวาที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.15 โมลาร มีลักษณะการ
แตกออกของยอดพีก ทั้งนี้นาจะเกิดจากการซอนทับของพีกที่เกิดจากการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซที่ 
2θ  เทากับ 25.2 °  ซ่ึงสอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [76-1937] ที่
เปนพีกหลักของโครงสรางแบบบรุคไคท แสดงใหเห็นวาที่มีความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.15 
โมลาร มีโครงสรางผลึกแบบบรุคไคทเกิดปนกับโครงสรางผลึกแบบอะนาเทส 
       อุณหภูมิการเผาแคลไซน 400°C พบวา TiO2 ที่ไดจากเจลตั้งตนที่มีความเขมขนของไทเทเนียม
เปน 0.05 0.1 และ 0.15 โมลาร มีโครงสรางผลึกเปนแบบอะนาเทสเทานั้น แสดงวาโครงสราง
แบบอะนาเทสมีความเสถียรทางความรอนสูงกวาแบบบรุคไคท เพราะเมื่อใหความรอนสูงขึ้นยังคง
พบโครงสรางแบบอะนาเทสอยูในขณะที่โครงสรางแบบบรุคไคทหายไป และเมื่อพิจารณาลักษณะ
ของพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) ที่ 2θ  เทากับ 25.32 °  ของโครงสรางผลึกแบบอะนาเทส พบวา
ความเขม (Intensity) ของพีกหลักมีคาสูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้นจาก 300°C เปน 
400°C ซ่ึงแสดงใหเห็นวาแนวโนมความเปนผลึก (Crystallinity) ของ TiO2 จะเพิ่มขึ้นเมื่ออุณหภูมิ
การเผาแคลไซนสูงขึ้น นอกจากนี้ยังพบวาความกวางที่ความสูงเปนครึ่งหนึ่งของพีก (Full width at 
half-maximum; FWHM) จะมีคาลดลงเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงขึ้น อีกดวย สําหรับ TiO2 ที่
ไดจากเจลตั้งตนที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.2 โมลาร พบวามีโครงสรางหลักเปนแบบอะ
นาเทสและเริ่มปรากฏพีกที่เกิดจากการเลี้ยวเบนที่เกิดจากระนาบ (110) ที่ 2θ  เทากับ 24.7 ซ่ึง
สอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [35-88] ซ่ึงเปนพีกหลักของ
โครงสรางแบบโมโนคลินิกเพิ่มขึ้น สงผลใหความเขมของพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) ของ
โครงสรางแบบอะนาเทสมีคาลดลง สวนความกวางที่ความสูงเปนครึ่งหนึ่งของพีกยังคงลดลงเมื่อ
อุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้น 
       อุณหภูมิการเผาแคลไซน 500°C พบวาโครงสรางผลึกของ TiO2 ที่ความเขมขนของไทเทเนียม
เปน 0.05 และ 0.1 โมลาร ยังคงเปนแบบอะนาเทส สวนที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.15 โม
ลาร พบวาโครงสรางหลักเปนแบบอะนาเทสและเริ่มปรากฏพีกที่เกิดจากโครงสรางแบบโมโน
คลินิกเกิดขึ้น สงผลใหความเขมของพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) ของโครงสรางแบบอะนาเทสมี
คาลดลง สําหรับเจลตั้งตนที่มีความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.2 โมลาร ยังคงมีโครงสรางแบบโม
โนคลินิกเกิดปนกับโครงสรางแบบอะนาเทสของ TiO2  
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       อุณหภูมิการเผาแคลไซน 600°C พบวา TiO2 ที่ไดจากเจลตั้งตนที่ความเขมขนของไทเทเนียม
เปน 0.05 และ 0.1 โมลาร ยังมีโครงสรางหลักเปนแบบอะนาเทส และเริ่มปรากฏพีกที่เกิดจากการ
เล้ียวเบนของระนาบ (110) ที่ 2θ  เทากับ 27.45 °  ซ่ึงสอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน 
(JCPDS) หมายเลข [21-1276] เพิ่มขึ้นมา แสดงวามีโครงสรางผลึกแบบรูไทลเกิดปนกับโครงสราง
แบบอะนาเทส และเมื่อพิจารณาพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) ของโครงสรางแบบอะนาเทส 
พบวาความเขมของพีกลดลงเมื่อปรากฏพีกหลักของโครงสรางแบบรูไทล แสดงใหเห็นวามีการ
เปลี่ยนแปลงโครงสรางผลึกจากอะนาเทสไปเปนรูไทลเกิดขึ้น สวนที่ความเขมขนของไทเทเนียม
ของเจลตั้งตนเปน 0.15 โมลาร พบวามีโครงสรางหลักเปนแบบอะนาเทส สวนพีกของโครงสราง
ผลึกแบบโมโนคลินิกจะหายไปและเริ่มปรากฏพีกที่เกิดจากโครงสรางแบบรูไทลเพิ่มขึ้นมา สําหรับ
เจลตั้งตนที่มีความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.2 โมลาร พบวาพีกหลักของโครงสรางผลึกแบบโม
โนคลินิกหายไป เหลือแตพีกที่เกิดจากการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซที่เกิดจากโครงสรางผลึกแบบอะ
นาเทสเทานั้น 
       จากผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียด TiO2 ที่ไดจะเห็นวาในชวงอุณหภูมิประมาณ 400-
600°C ไทเทเนียมไดออกไซดจะมีการเปลี่ยนแปลงโครงสรางเกิดขึ้นอยางตอเนื่องซึ่งจะสอดคลอง
กับขอมูลที่ไดจากการศึกษาพฤติกรรมทางความรอนที่ปรากฏพีกการคายพลังงานในชวงอุณหภูมิ 
350-650°C 
       ขอมูลที่ไดจากผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ นอกจากจะ
ใชระบุชนิดของโครงสรางของสารแลว ยังสามารถนํามาใชในการคํานวณหาขนาดอนุภาคของ 
TiO2 คาเศษสวนโดยมวลของโครงสรางผลึกแบบรูไทล และคาแลตทิชพารามิเตอร ไดดังจะกลาว
ในหัวขอถัดไป 
 

       4.2.2  ขนาดอนุภาคของ TiO2 
       การคํานวณขนาดอนุภาค (Particle size) ของ TiO2 สามารถคํานวณโดยใชสมการของเชียเลอร 
(สมการที่ 3.4) ซ่ึงผลการคํานวณขนาดอนุภาคของทั้งโครงสรางแบบอะนาเทสและโครงสรางแบบ
รูไทลไดรายงานไวในตารางที่ 4.1 
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ตารางที่4.1  แสดงคาเศษสวนโดยมวลของรูไทล แลตทิชพารามิเตอร และขนาดอนภุาคของไทเทเนยีมไดออกไซดที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน 

แลตทิชพารามิเตอร 
อะนาเทส รูไทล 

ขนาดอนุภาค 
ความเขมขนของ Ti 

(M) 
อุณหภูมิแคลไซน 

(°C ) 
เศษสวนโดยมวลของรูไทล

(รอยละ) a = b  
(Å) 

c  
(Å) 

ปริมาตรหนวยเซลล 
(Å3) 

a = b  
(Å) 

c  
(Å) 

ปริมาตรหนวยเซลล 
(Å3) 

อะนาเทส 
(nm) 

รูไทล  
(nm) 

300 - 3.788 9.484 136.058 - - - 18.671 - 
400 - 3.784 9.489 135.861 - - - 22.673 - 
500 - 3.780 9.574 136.819 - - - 28.855 - 

0.05 

600 14.23 3.784 9.543 136.636 4.596 2.961 62.562 35.267 33.557 
300 - 3.784 9.489 135.861 - - - 22.673 - 
400 - 3.784 9.543 136.636 - - - 24.416 - 
500 - 3.780 9.546 136.427 - - - 27.844 - 

0.1 

600 15.35 3.784 9.543 136.636 4.591 2.957 62.338 39.676 45.542 
300 - 3.784 9.543 136.636 - - - 19.838 - 
400 - 3.784 9.460 135.456 - - - 28.857 - 
500 - 3.784 9.543 136.636 - - - 33.062 - 

0.15 

600 28.10 3.784 9.543 136.636 4.591 2.957 62.338 39.676 39.851 
300 - 3.788 9.484 136.058 - - - 17.250 - 
400 - 3.784 9.489 135.861 - - - 22.043 - 
500 - 3.784 9.543 136.636 - - - 30.520 - 

0.2 

600 - 3.784 9.543 136.636 - - - 39.676 - 
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              4.2.2.1  ผลของความเขมขนของไทเทเนียมตอขนาดอนุภาค 
      กราฟความสัมพันธระหวางขนาดอนุภาคของ TiO2 กับความเขมขนของไทเทเนียมในเจลตั้งตน
ที่แสดงไวในรูปที่ 4.3 จะสังเกตเห็นวาที่ทุกอุณหภูมิการเผาแคลไซนการเปลี่ยนแปลงขนาดอนุภาค
เมื่อมีการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของไทเทเนียมในเจลตั้งตนจะเปนไปอยางไมมีนัยสําคัญ แสดง
วาผลของความเขมขนของไทเทเนียมในเจลตั้งตนมีผลตอขนาดอนุภาคของ TiO2 นอยมาก 
 

 
รูปท่ี 4.3  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางขนาดอนภุาคของไทเทเนยีมไดออกไซดเทียบกับความ 
                 เขมขนของไทเทเนียมในเจลตั้งตน 
 
              4.2.2.2  ผลของอุณหภูมิการเผาแคลไซนตอขนาดอนุภาค (อธิบายแนวโนมท่ี 0.15M ท่ี
แปลกขนาดรูไทล) 
       เมื่อนําขนาดอนุภาคของ TiO2 ที่คํานวณไดจากผลการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซมาพลอตกราฟ
เทียบกับอุณหภูมิการเผาแคลไซนจะไดกราฟดังแสดงในรูปที่ 4.4 พบวาที่ทุกความเขมขนขนาด
อนุภาคจะเพิ่มขึ้นตามอุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซน โดยขนาดอนุภาคจะเพิ่มขึ้นอยางชาๆ ที่ชวง
อุณหภูมิการเผาแคลไซนต่ําๆ และจะเพิ่มขึ้นอยางรวดเร็วที่ชวงอุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงๆ และ
เมื่อทําการคํานวณอัตราการเติบโตของขนาดอนุภาค พบวาอัตราการเติบโต (Rate grain growth) 
ของอนุภาคจะมีคาสูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงขึ้นดังแสดงไวในรูปที่ 4.5  
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รูปท่ี 4.4  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางขนาดอนภุาคของ TiO2 เทียบกับอณุหภมูิการเผา 

                      แคลไซน 
 

 
รูปท่ี 4.5  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสของ TiO2 เทียบ 

                  กับอุณหภูมิการเผาแคลไซน 



 32

       ผลของอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่มีตอขนาดอนุภาคสามารถอธิบายไดโดยอาศัยความสัมพันธ
ในสมการที่ 4.1 ซ่ึงเปนสมการของอารเรเนียส (Arrhenius equation) 

 
     -Ea/RTAe     k     =                (4.1) 
 
  เมื่อ k   คือ  คาคงที่อัตรา (Rate constant) 
   A   คือ  แฟกเตอรความถี่ (Frequency factor) 
   Ea  คือ  พลังงานกอกัมมันต (Activation energy) 
   R   คือ  คาคงที่ของกาซ (Gas constant) 
   T   คือ  อุณหภูมิสัมบูรณ (Absolute temperature) 
 
       พิจารณาสมการของอารเรเนียสที่ชวงอุณหภูมิต่ําๆ พบวาคาคงที่อัตราจะมีคานอยสงผลให
อัตราการเติบโตของอนุภาคมีคานอยเชนกัน ดังนั้นที่ชวงอุณหภูมิต่ําๆเมื่อมีการเพิ่มอุณหภูมิสูงขึ้น
การเพิ่มขึ้นของขนาดอนุภาคจะเปนไปอยางชาๆ แตเมื่อพิจารณาสมการที่ชวงอุณหภูมิสูงๆ พบวา
คาคงที่อัตราจะมีคาสูงสงผลใหอัตราการเติบโตของอนุภาคมีคาสูงไปดวย ดังนั้นขนาดอนุภาคจะ
เพิ่มขึ้นอยางรวดเร็วเมื่อทําการเพิ่มอุณหภูมิการเผาแคลไซนในชวงอุณหภูมิสูงๆ 
 
       4.2.3  คาแลตทิชพารามิเตอร 
       สําหรับคาแลตทิชพารามิเตอรของโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสและรูไทลของ TiO2 สามารถ
คํานวณหาไดจากสมการที่ (3.3) โดยสรุปคาแลตทิชพารามิเตอรตางๆ ไวในตารางที่ 4.1 เมื่อ
พิจารณากราฟความสัมพันธระหวางคา c/a ของแตละอุณหภูมิเทียบกับความเขมขนของไทเทเนียม 
ในรูปที่ 4.6 พบวาโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสของ TiO2 ไมเกิดการเปลี่ยนแปลงอยางมีนัยสําคัญ 
แสดงวาอุณหภูมิการเผาแคลไซนและความเขมขนของไทเทเนียมไมมีผลทําใหโครงสรางผลึกอะ
นาเทสของ TiO2 เปลี่ยนแปลง 
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รูปท่ี4.6  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางคา c/a ของโครงสรางอะนาเทสของ TiO2 ที่ผานการ 

                   เผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน เทียบกับความเขมขนของไทเทเนียม 
 

       4.2.4  เศษสวนโดยมวลของรูไทล 
       เศษสวนโดยมวล (Mass fraction; XR) ของรูไทลสามารถคํานวณไดจากสมการที่ (3.2) ดัง
แสดงในตารางที่ 4.1 จากตารางจะเห็นวาที่ความเขมขน 0.05 – 0.15 M ปริมาณการเกิดรูไทลจะ
เพิ่มขึ้นเมื่อความเขมขนของไทเทเนียมเพิ่มขึ้น สวนที่ความเขมขน 0.2 M ไมพบการเกิดขึ้นของ
โครงสรางแบบรูไทลเนื่องจาก.............................  
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4.3  ลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งตนกอนการเผาแคลไซนและหลังการเผาแคลไซน 
 

       
เจลตั้งตน       300°C        400°C 

 

              
 

                500°C          600°C 
รูปท่ี4.7  รูปแสดงลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งตนของ TiO2 ที่สังเคราะหไดกอนการเผาแคลไซน 
               และหลังการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ 
 
       ผงไทเทเนียมไฮดรอกไซดที่สังเคราะหไดจากวิธีการตกตะกอนมีลักษณะทางกายภาพเปนผงสี
เหลือง  โดยการกระจายตัวของผงไทเทเนียมไดออกไซดจะคอนขางสม่ําเสมอแตบางสวนเกิดการ
เกาะกลุมรวมตัวกัน ดังรูปที่ 4.1(ก) และเมื่อนําไปผงไทเทเนียมไดออกไซดเผาไลสารอินทรียออก
จนกลายเปนไทเทเนียมไดออกไซดแลว ลักษณะของผงที่ไดจะเปนผงละเอียดสีขาว ดังรูปที่4.1 (ข) 
เนื่องจากเมื่อนําผงไทเทเนียมไฮดรอกไซดที่สังเคราะหไดไปเผาจะทําใหเกิดการสลายตัวดวยความ
รอนไดสารผลิตภัณฑเปนไทเทเนียมไดออกไซดและน้ําในสภาวะแกส ดังสมการที่4.1 
 
2 Ti(OH)2(s)   +   O2(g)                       2 TiO2(s)   +   2 H2O(g)                (4.1) 
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4.4  ผลการตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาคของผงละเอียด TiO2 ดวยกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) 
 

  
  

TiO2_500°C     TiO2_600°C 
รูปท่ี 4.8  ภาพถาย SEM ของผงละเอียด TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ (ก) 500°C  

                        (ข) 600°C 
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4.5  ผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณของผงละเอียด TiO2 ท่ีผานการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนดวย
เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ (XRD)  
 
       จากผลตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียดของ TiO2 ดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ 
พบวาอุณหภูมิการเผาแคลไซน 300°C เปนอุณหภูมิที่สารเกิดและมีการจัดเรียงตัวเปนโครงสราง
ผลึกแบบอะนาเทสเกิดขึ้น ดังนั้นในกระบวนการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน จะทําการเผาแคล
ไซนที่อุณหภูมิ 300°C เปนเวลา 2 ช่ัวโมง ดวยอัตราการขึ้นของอุณหภูมิเปน 3°C/min จากนั้นจะทํา
การลดอุณหภูมิลงมาที่ 25°C เพื่อใหสารที่ทําการแคลไซนเฉื่อยลง ดวยอัตราการลงของอุณหภูมิ
เปน 1°C/min แลวใหความรอนขึ้นอีกครั้งในขั้นตอนที่ 2 โดยเลือกใชอุณหภูมิที่ 200°C 300°C และ  
400°C และทําการบมไวเปนเวลา 2 ช่ัวโมง ดวยอัตราการขึ้นและลงของอุณหภูมิเหมือนกับใน
ขั้นตอนที่ 1 จากนั้นนําผงละเอียดของ TiO2 ที่ไดมาตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิคการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ ซ่ึงผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณไดแสดงไวในรูปที่ 4.7 
       จากรูปที่ 4.7 (ก-ง) แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของผงละเอียด TiO2 ที่ไดจากการ
เผาแคลไซนเจลตั้งตนที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.05, 0.1, 0.15 และ 0.2 โมลาร ดวยวิธีการ
เผาแบบ 2 ขั้นตอน เปรียบเทียบกับการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ที่อุณหภูมิ 300°C และ 400°C 
       ที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.05 โมลาร พบวาการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิในขั้นตอนแรก
เปน 300°C และขั้นตอนที่ 2 เปน 200°C (300-200°C) จะมีโครงสรางผลึกของ TiO2 เปนแบบอะนา
เทส และความเขมของพีกหลักที่เกิดจากระนาบ (101) มีคานอยกวาการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน
ที่ 300°C เมื่อทําการเพิ่มอุณหภูมิในขั้นตอนที่ 2 เปน 300°C (300-300°C) พบวาโครงสรางหลักของ 
TiO2 ยังคงเปนแบบอะนาเทสและเริ่มปรากฏพีกที่ 2θ  เทากับ 24.7 °  ซ่ึงสอดคลองกับรูปแบบการ
เล้ียวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [35-88] แสดงวามีโครงสรางผลึกแบบโมโนคลินิกเกิดปน
กับโครงสรางผลึกแบบอะนาเทส และความเขมของพีกหลักของโครงสรางแบบอะนาเทสมีคา
เพิ่มขึ้นจากการเผาแคลไซนแบบ 300-200°C แตยังคงนอยกวาการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอนที่ 
300°C เมื่ออุณหภูมิในขั้นตอนที่ 2 เพิ่มถึง 400°C (300-400°C) พบวาโครงสรางแบบโมโนคลินิก
หายไปเหลือแตโครงสรางแบบอะนาเทสเทานั้น และความเขมของพีกหลักมีคาสูงขึ้นมากกวาการ
เผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ที่ 300°C และ 400°C ซ่ึงแสดงใหเห็นวาการเผาแคลไซนแบบ 300-
400°C มีความเปนผลึกที่สูงกวา 
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(ก) 

  
(ข) 

รูปท่ี 4.9  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของไทเทเนยีมไดออกไซดที่ผานการเผาแคลไซนดวย 
                 วิธีการแบบ 2 ขั้นตอน ที่ความเขมขนของ Ti เปน (ก) 0.05 M (ข) 0.1 M (ค) 0.15 M  
                 (ง) 0.2 M 
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(ค) 

 

 
(ง) 

รูปท่ี 4.9  (ตอ) 
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       ที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.1 โมลาร พบวาที่ทุกอุณหภูมิมีโครงสรางผลึกของ TiO2 
เปนโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสเทานั้น ความเขมของพีกหลักจะเพิ่มขึ้นเมื่ออุณหภูมิแคลไซนใน
ขั้นตอนที่ 2 เพิ่มขึ้น แตที่อุณหภูมิการเผา 300-200°C และ 300-300°C มีความเขมของพีกหลักนอย
กวา การเผาแบบ 1 ขั้นตอนที่ 300°C สวนที่อุณหภูมิการเผา 300-400°C มีความเขมของพีกหลัก
มากกวาการเผาแบบ 1 ขั้นตอนที่ 300°C แตนอยกวาการเผาแบบ 1 ขั้นตอนที่ 400°C 
       ที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.15 โมลาร พบวาที่ทุกอุณหภูมิจะมีโครงสรางผลึกแบบโม
โนคลินิกเกิดปนกับโครงสรางหลักแบบอะนาเทส และปริมาณของโครงสรางผลึกแบบโมโน
คลินิกมีแนวโนมสูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิในขั้นตอนที่ 2 สูงขึ้น สวนแนวโนมความเปนผลึกของการเผา
แคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน จะนอยวาการเผาแบบ 1 ขั้นตอนที่ 300°C และ 400°C เนื่องจากความเขม
ของพีกหลักมีคานอยกวา 
       ที่ความเขมขนของไทเทเนียมเปน 0.2 โมลาร พบวาการเผาแคลไซนแบบ 300-200°C และ 300-
300°C จะปรากฏพีกซึ่งสอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [35-88] 
[76-1937] และ [21-1272] ตามลําดับ แสดงใหเห็นวา TiO2 มีโครงสรางผลึกแบบโมโนคลินิก บรุค
ไคท และอะนาเทสเกิดปนกัน เมื่อพิจารณาความเขมของพีกหลักของแตละโครงสรางพบวา ความ
เขมของพีกหลักของโครงสรางแบบบรุคไคทและอะนาเทสมีคาลดลง แตความเขมของพีกหลักของ
โครงสรางแบบโมโนคลินิกมีคาเพิ่มขึ้นเมื่ออุณหภูมิในขั้นตอนที่ 2 เพิ่มขึ้น สวนที่การเผาแบบ 300-
400°C พบวาพีกที่เกิดจากโครงสรางแบบบรุคไคทหายไป ปรากฏเฉพาะพีกที่เกิดจากโครงสราง
แบบอะนาเทสและโมโนคลินิกเทานั้น ความเขมของพีกหลักของโครงสรางแบบโมโนคลินิกลดลง 
แตความเขมของพีกหลักของโครงสรางแบบอะนาเทสมีคาเพิ่มขึ้นและมีคามากกวาความเขมของ
พีกหลักที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ที่ 300°C และ 400°C  
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ตารางที่4.2  แสดงคาแลตทิชพารามิเตอร และขนาดอนภุาคของไทเทเนียมไดออกไซดที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

แลตทิชพารามิเตอร ความเขมขนของ Ti  
(M) 

อุณหภูมิแคลไซน  
(°C ) 

a = b (Å) c (Å) ปริมาตรหนวยเซลล (Å3) 

ขนาดอนุภาค 
 (nm) 

300-200 3.78033 9.54646 136.42746 19.839 

300-300 3.78396 9.48861 135.86127 27.364 0.05 

300-400 3.78396 9.48861 135.86127 26.452 

300-200 3.78582 9.45944 135.57679 22.353 

300-300 3.78396 9.59766 137.42269 22.460 0.1 

300-400 3.78396 9.48861 135.86127 23.340 

300-200 3.78582 9.51302 136.34472 15.870 

300-300 3.78768 9.48367 136.05766 22.672 0.15 

300-400 3.78768 9.53762 136.83165 24.415 

300-200 3.78768 9.53762 136.83165 16.171 

300-300 3.78768 9.48367 136.05766 21.160 0.2 

300-400 3.78396 9.51395 136.22410 23.339 
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4.6  ผลของวิธีการเผาแคลไซนท่ีมีตอโครงสรางผลึกของ TiO2 
       ในการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนพบวาไมพบการเปลี่ยนแปลงรึเปา 

 
รูปที่ 4.10  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางคา c/a ของโครงสรางอะนาเทสของ TiO2 ที่ผานการ 

                    เผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน เทียบกับความเขมขนของไทเทเนียม 
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4.7  ผลของวิธีการเผาแคลไซนท่ีมีตอขนาดอนุภาค (อธิบายที่ 0.5 M 34) 
       การคํานวณขนาดอนุภาค (Particle size) ของ TiO2 จากขอมูลการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซโดยใช
สมการของเชียเลอรไดรายงานไวในตารางที่ 4.2  
 

 
รูปท่ี 4.11  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางขนาดอนภุาคอะนาเทสของ TiO2 เทียบกบัอุณหภูมิการ 
                  เผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน 
 
       จากรูปที่ 4.8 เมื่อพิจารณาแนวโนมของขนาดอนุภาคที่แตละความเขมขนพบวา ที่ความเขมขน
ของไทเทนียมเปน 0.1-0.2 M ขนาดอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 300-200°C มี
ขนาดเล็กกวาอนุภาคที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ที่อุณหภูมิ 300°C ซ่ึงนาจะมีสาเหตุ
มาจากอนุภาคที่ไดจากการเผาแคลไซนในขั้นตอนแรก (ที่อุณหภูมิ 300°C) มีขนาดรัศมีของอนุภาค
เล็กกวารัศมีวิกฤต (Critical radius) ดังนั้นเมื่ออนุภาคไดรับพลังงานในขั้นตอนที่ 2 (ที่อุณหภูมิ 
200°C) อนุภาคดังกลาวจะไมเกิดการเติบโต กลับเกิดการละลายกลายเปนของเหลวกอน จากนั้นจะ
มีนิวเคลียสใหมเกิดขึ้น และคอยเกิดการเติบโตของอนุภาค ทําใหขนาดอนุภาคที่ไดจากการเผาแคล
ไซนแบบ 300-200°C เล็กกวาอนุภาคที่ไดจากการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 300°C ดวยวิธีการเผาแบบ 
1 ขั้นตอน จากนั้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิการเผาแคลไซนในขั้นตอนที่ 2 เปนการเผาแบบ 300-300°C และ 
300-400°C พบวาอนุภาคที่ไดจะมีขนาดเพิ่มขึ้น และเมื่อพิจารณาอัตราการเติบโตของอนุภาคใน
ตารางที่ 4.3 พบวาอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน มีอัตราการเติบโตที่ชา
กวาอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน เนื่องจากพลังงานที่ใหกับระบบใน
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ขั้นตอนที่ 2 สวนหนึ่งจะถูกใชในการละลายอนุภาคที่มีขนาดเล็กกวารัศมีวิกฤต สงผลใหพลังงาน
สําหรับการขยายขนาดอนุภาคลดลง ดังนั้นเมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้นอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเผา
แคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน จะมีขนาดเพิ่มขึ้นชากวาอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 1 
ขั้นตอน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ตารางที่4.3  อัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่ผานการเผาแคลไซนดวยวิธีการแบบ 1 ขั้นตอน และแบบ 2 ขัน้ตอน 
การเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน การเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน  

ความเขมขนของ Ti (M) 
อุณหภูมิแคลไซน (°C) อัตราการเติบโตของอนุภาค อุณหภูมิแคลไซน (°C) อัตราการเติบโตของอนุภาค 

300 -  300-200  - 

400 0.040018462 300-300 0.075250212 

500 0.061823055 300-400 -0.009121238 
0.05 

600 0.0641     

300  - 300-200  - 

400 0.017430599 300-300 0.001068872 

500 0.034279275 300-400 0.008792947 

550 0.148500152     

0.1 

600 0.0881     

300 -  300-200   

400 0.090189921 300-300 0.068015585 

500 0.042052439 300-400 0.017432387 
0.15 

600 0.066136428     

300  - 300-200  - 

400 0.0479 300-300 0.049889571 

500 0.084768223 300-400 0.021787553 
0.2 

600 0.091559441     



4.8  ผลการตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาคของฟลมบาง TiO2 ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน
แบบสองกราด (SEM) 
 

       4.8.1  ฟลมบางของ TiO2 ท่ีเผาดวยวิธีการแบบ 1 ขั้นตอน 
 

     TiO2 15 ชัน้ 400°C 
 

  
 
    TiO2 15 ชั้น 500°C 

รูปท่ี 4.12  ภาพถาย SEM ของฟลมบางของ TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ (ก) 400°C 
                       (ข) 500°C 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



       4.8.2  ฟลมบางของ TiO2 ท่ีเผาดวยวิธีการแบบ 2 ขั้นตอน 
 

  
 

TiO2 15 ชั้น 300-400°C 

รูปท่ี 4.13  ภาพถาย SEM ของฟลมบางของ TiO2 ที่ใชวิธีการเผาแคลไซน (ก) แบบ 1 ขั้นตอน 
                       (ข) แบบ 2 ขั้นตอน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



4.9  ผลการตรวจสอบสมบัติทางแสงของฟลมบาง TiO2 ดวยเคร่ืองวัดคาการดูดกลืนแสง (UV-Vis 
spectrophotometer) 
ตารางที่4.4  แสดงคาพลังงานแถบชองวางของฟลมบางที่ผานการเผาแคลไซนดวยวิธีการแบบ 1 
ขั้นตอน และแบบ 2 ขั้นตอน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



บทที่ 5 

ผลการทดลองและอภิปรายผลในระบบของไทเทเนียมไดออกไซดที่
เจือดวยโลหะเงิน 

 
       ในบทนี้จะเสนอผลการทดลองที่ไดจากการเตรียมผงละเอียดและฟลมบางของไทเทเนียมได
ออกไซดที่เจือดวยโลหะเงิน (Ag-TiO2) รอยละ 0.5, 1.0, 1.5, และ 2.0 โดยโมลที่ความเขมขนของ
ไทเทเนียมเปน 0.1 โมลาร ซ่ึงมีขั้นตอนการเตรียมและการวิเคราะหเชนเดียวกับไทเทเนียมไดออกไซด
บริสุทธิ์ คือตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอนของเจลตั้งตน ตรวจพิสูจนเอกลักษณและตรวจสอบ
โครงสรางในระดับจุลภาคของผงละเอียดของ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแลว พรอมทั้งตรวจสอบ
โครงสรางในระดับจุลภาคและศึกษาสมบัติทางแสงของฟลมบางของ Ag-TiO2 
 
5.1  ผลการตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอนของเจลตั้งตนของ Ag-TiO2 
 

 

 
รูปท่ี 5.1  แผนภาพ TGA/DTA ของเจลตั้งตน  Ag-TiO2 ที่เจือโลหะเงนิ 1%  โดยโมล 

 



       จากรูปที่ 5.1 แสดงแผนภาพการเปลี่ยนแปลงทางความรอนดวยเทคนิค TGA/DTA ของเจลตั้งตน
ของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินรอยละ 1 โดยโมล พบวามีพฤติกรรมการเปลี่ยนแปลงทาง
ความรอนเกือบทั้งหมดเหมือนกับ TiO2 คือมีการเปลี่ยนแปลงที่อุณหภูมิประมาณ 100°C และ 235°C ที่
เกิดจากการสูญเสียน้ําและการสลายตัวของสารประกอบอินทรียตามลําดับ แตเมื่อพิจารณาในชวง
อุณหภูมิ 350-700°C จะพบความแตกตางของลักษณะการเปลี่ยนแปลงทางความรอนที่เกิดขึ้น คือความ
สูงของพีคของการเปลี่ยนแปลงทางความรอนแบบคายความรอนของ Ag-TiO2 ลดต่ําลงเมื่อเทียบกับ 
TiO2 ทั้งนี้นาจะมีสาเหตุมาจาก ในขณะที่เกิดการเปลี่ยนเฟสของ TiO2 ซ่ึงมีการคายพลังงานความรอน
ออกมาโลหะเงินที่ทําการเจือลงไปจะดูดพลังงานความรอนบางสวนไว จึงทําใหปริมาณความรอนที่คาย
ออกมาของระบบลดลง ดังนั้นลักษณะพีคของการเปลี่ยนแปลงทางความรอนแบบคายความรอนจึงมี
ความสูงของพีคที่ลดต่ําลงเมื่อเทียบกับ TiO2 จากขอมูลที่ไดจากการตรวจสอบพฤติกรรมทางความรอน
ของเจลตั้งตนของ Ag-TiO2 ทําใหทราบวาชวงอุณหภูมิและสภาวะเงื่อนไขที่ใชสําหรับการเผาแคลไซน
เจลตั้งตนของ Ag-TiO2 จะเหมือนกับที่ใชในการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของ TiO2 
 
5.2  ผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณของผงละเอียด Ag-TiO2 ท่ีผานการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ดวย
เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ (XRD)  
       เมื่อทําการเผาแคลไซนเจลตั้งตนของ Ag-TiO2 ที่ชวงอุณหภูมิและภายใตสภาวะเงื่อนไขที่กําหนด 
(ทําการเผาแคลไซนที่ชวงอุณหภูมิ 300-600°C ดวยอัตราการขึ้นของอุณหภูมิเปน 3°C/min และอัตรา
การลงของอุณหภูมิเปน 1°C/min เปนเวลา 2 ช่ัวโมง) ผงละเอียดที่ไดจากการเผาแคลไซนเจลตั้งตนที่
อุณหภูมิตางๆ จะถูกนํามาตรวจพิสูจนเอกลักษณและการเปลี่ยนเฟสของสารดวยเทคนิคการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ เพื่อนําขอมูลที่ไดมาออกแบบการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนตอไป ผลการตรวจพิสูจน
เอกลักษณผงละเอียดของ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแลวไดแสดงดังรูปที่ 5.2 
  



    
(ก) 

 
(ข) 

รูปท่ี 5.2  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของเจลตั้งตนของไทเทเนยีมไดออกไซดและ 
           ไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินที่ผานการแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ 

                           (ก) 300°C (ข) 400°C (ค) 500°C (ง) 550°C (จ) 600°C 



 
(ค) 

 
(ง) 

รูปท่ี 5.2  (ตอ) 



 
(จ) 

รูปท่ี 5.2  (ตอ) 
 
       จากรูปที่ 5.2 (ก-จ) แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของผงละเอียด Ag-TiO2 ที่ไดจากการ
แคลไซนเจลตั้งตนที่ทําการเจือโลหะเงินรอยละ 0.5 1 1.5 และ 2 โดยโมล ที่ความเขมขนของไทเทเนียม
เปน 0.1 โมลาร ในชวงอุณหภูมิ 300-600°C 
       ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 300°C พบวาเมื่อทําการเจือโลหะเงินลงในเจลตั้งตนของ TiO2 รูปแบบ
การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซที่ไดจะตางไปจากไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์คือ ที่ปริมาณการเจือโลหะ
เงินรอยละ 0.5 โดยโมล จะปรากฏพีกหลักที่สอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) 
หมายเลข [35-88] [21-1272] และ [76-1937] แสดงวา TiO2 มีโครงสรางผลึกแบบโมโนคลินิก อะนาเทส 
และบรุคไคทเกิดขึ้นตามลําดับ เมื่อเจือโลหะเงินเพิ่มขึ้นเปนรอยละ 1 โดยโมล พบวาโครงสรางผลึกที่
เกิดขึ้นเปนแบบอะนาเทสเทานั้น และเมื่อทําการเจือโลหะเงินเพิ่มขึ้นอีกเปนรอยละ 1.5 และ 2 โดยโมล 
พบวาพีกหลักที่ไดสอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐานของโครงสรางแบบอะนาเทสและบรุค
ไคท แสดงใหเห็นวามีโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสและบรุคไคทเกิดปนกัน  
       ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 400°C พบวา Ag-TiO2 ที่เจือโลหะเงินรอยละ 1 โดยโมล มีโครงสราง
หลักเปนแบบอะนาเทสและปรากฏพีกที่เกิดจากโมโนคลินิกเกิดขึ้น สวน Ag-TiO2 ที่เจือโลหะเงินรอย
ละ 0.5 1.5 และ 2 โดยโมล จะมีโครงสรางเปนแบบอะนาเทสเทานั้น 
       ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 500°C พบวา Ag-TiO2 ที่ทุกปริมาณการเจือโลหะเงินมีโครงสรางผลึก
เปนแบบอะนาเทสเทานั้น  



       ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 550°C พบวาAg-TiO2 ที่ทุกปริมาณการเจือโลหะเงินมีโครงสรางหลัก
เปนแบบอะนาเทสและเริ่มปรากฏพีกที่ 2θ  เทากับ 27.45 °  ซ่ึงสอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบน
มาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [21-1276] เพิ่มขึ้นมา แสดงวาเริ่มมีโครงสรางผลึกแบบรูไทลเกิดขึ้นมา 
ในขณะที่ TiO2 ยังไมปรากฏพีกหลักของโครงสรางผลึกแบบรูไทลเกิดขึ้น แสดงใหเห็นวาการเจือโลหะ
เงินมีผลทําใหเกิดการเปลี่ยนแปลงโครงสรางจากอะนาเทสไปเปนรูไทลเกิดไดเร็วขึ้น นอกจากนี้ยัง
พบวาแนวโนมการเกิดรูไทลจะเพิ่มขึ้นเมื่อปริมาณการเจือเพิ่มขึ้นจากรอยละ 0.5 ถึง 1 โดยโมล จากนั้น
จะกลับพบแนวโนมการเกิดรูไทลลดลงเมื่อปริมาณการเจือเพิ่มขึ้นจากรอยละ 1.5 ถึง 2โดยโมล ซ่ึงผล
ของการเจือโลหะเงินลงใน TiO2 ที่มีตอการเปลี่ยนแปลงโครงสรางจากอะนาเทสไปเปนรูไทล และผล
ของปริมาณการเจือโลหะเงินที่มีตอแนวโนมการเกิดรูไทลนั้นจะกลาวในรายละเอียดในหัวขอ 5.4 
       ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 600°C พบวาทั้ง TiO2 และ Ag-TiO2 ที่ทุกปริมาณการเจือโลหะเงินมี
โครงสรางผลึกแบบอะนาเทสและรูไทลเกิดปนกัน และปริมาณรูไทลของ Ag-TiO2 ที่เกิดขึ้นจะสูงกวา
ปริมาณรูไทลของ TiO2 นอกจากนี้ยังพบวาปริมาณการเกิดรูไทลจะสูงขึ้นเมื่อเปรียบเทียบกับการเผา
แคลไซนที่ 550°C และแนวโนมการเกิดรูไทลจะตางกันคือ ปริมาณการเกิดรูไทลจะสูงขึ้นเมื่อปริมาณ
การเจือเพิ่มขึ้นจนถึงรอยละ 1.5 โดยโมล จากนั้นจึงพบแนวโนมการเกิดรูไทลลดลงเมื่อปริมาณการเจือ
เพิ่มขึ้นถึง 2โดยโมล 
       นอกจากนี้ยังสังเกตเห็นวาพีกหลักของโครงสรางแบบอะนาเทสของ Ag-TiO2 ในทุกปริมาณการ
เจือโลหะเงินจะมีความเขมนอยกวาพีกหลักที่ไดจาก TiO2 บริสุทธิ์ และยังพบวาพีกหลักของโครงสราง
แบบอะนาเทสของ Ag-TiO2 มีความกวางที่ความสูงเปนครึ่งหนึ่งของพีกมากกวา TiO2 แตที่ 600°C การ
เจือโลหะเงินในปริมาณรอยละ 0.1 และ 0.2 กลับมีคานอยกวา แสดงใหเห็นวาเมื่อทําการเจือโลหะเงิน
ลงใน TiO2 จะมีผลตอความเปนผลึกและขนาดอนุภาคของ TiO2  
 
 
 
 
 
 
 
 
 



ตารางที่5.1  แสดงคาเศษสวนโดยมวลของรูไทล แลตทิชพารามิเตอร และขนาดอนภุาคของ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน 

แลตทิชพารามิเตอร 
อะนาเทส รูไทล 

ขนาดอนุภาค 
ความเขมขนของ Ag 

(mol%) 
อุณหภูมิแคลไซน 

(°C) 
โดยมวลของรูไทล 

(รอยละ) a=b 
(Å) 

c 
(Å) 

ปริมาตรหนวยเซลล (Å3) 
a=b 
(Å) 

c 
(Å) 

ปริมาตรหนวยเซลล (Å3) 
อะนาเทส 

(nm) 
รูไทล (nm) 

300 - - - - - - - - - 

400 - 3.788 9.484 136.058 - - - 14.833 - 

500 - 3.784 9.543 136.636 - - - 21.890 - 

550 20.993 3.780 9.546 136.427 4.593 2.959 62.431 28.856 39.851 

0.5 

600 44.105 3.782 9.488 135.727 4.596 2.956 62.425 31.743 41.948 

300 - 3.788 9.431 135.296 - - - 15.115 - 

400 - 3.780 9.546 136.427 - - - 15.871 - 

500 - 3.780 9.546 136.427 - - - 25.598 - 

550 25.824 3.780 9.546 136.427 4.596 2.958 62.465 31.742 41.945 

1 

600 54.901 3.782 9.517 136.135 4.591 2.957 62.338 45.346 41.948 

300 - 3.788 9.431 135.296 - - - 15.115 - 

400 - 3.780 9.546 136.427 - - - 12.208 - 

500 - 3.784 9.489 135.861 - - - 19.839 - 

550 20 3.780 9.518 136.016 4.596 2.951 62.348 26.452 31.880 

1.5 

600 96.564 - - - 4.596 2.956 62.442 - 42.506 

300 - 3.780 9.546 136.427 - - - 12.697 - 

400 - 3.784 9.543 136.636 - - - 14.107 - 

500 - 3.782 9.517 136.135 - - - 24.417 - 

550 15.478 3.784 9.598 137.423 4.591 2.961 62.418 27.842 33.915 

2 

600 79.211 3.782 9.517 136.135 4.593 2.957 62.371 42.323 45.543 
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5.3  ผลของการเจือโลหะเงินท่ีมีตอขนาดอนุภาคของ TiO2 
       ผลการคํานวณขนาดอนุภาคของ TiO2 ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินตางๆ ในแตละอุณหภูมิแสดง
ดังตารางที่ 5.1 เมื่อนําขนาดอนุภาคของ TiO2 ที่ไดจากการคํานวณมาพลอตกราฟความสัมพันธ
ระหวางขนาดอนุภาคกับอุณหภูมิการเผาแคลไซน ซ่ึงแสดงไดดังรูปที่ 5.3 เมื่อพิจารณาขนาด
อนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 เทียบกับขนาดอนุภาคอะนาเทสของ TiO2 จะพบแนวโนมการ
เปลี่ยนแปลงอยางชัดเจน 2 ชวงคือ ชวงอุณหภูมิ 300-550°C และที่อุณหภูมิ 600°C 
 

 
รูปท่ี 5.3  แสดงขนาดอนภุาคของไทเทเนียมไดออกไซดและไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะ 
                    เงินที่ผานการแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ  
 
       ที่ชวงอุณหภูมิ 300°C ถึง 550°C พบวาขนาดอนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 ที่ไดเล็กกวา
ขนาดอะนาเทสของ TiO2 ซ่ึงแสดงใหเห็นวาการเจือโลหะเงินลงในไทเทเนียมไดออกไซดจะมีผล
ไปยับยั้งการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสทั้งนี้เนื่องมาจากรัศมีไอออนของ Ag+ (1.26 Å) มีขนาดที่
ใหญกวารัศมีไอออนของ Ti4+  (0.68Å) ทําใหการเจือโลหะเงินลงในไทเทเนียมไดออกไซดดวย
กระบวนการโซลเจล ไอออนของโลหะเงินไมสามารถเขาไปอยูในโครงสรางผลึกของ TiO2 เพื่ออยู
ในรูปสารละลายของแข็งได ดังนั้นในขณะที่ทําการเผาแคลไซนไอออนของโลหะเงินที่กระจายตัว
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อยูโดยมีเกรนของ TiO2 ลอมรอบจะคอยๆ เคลื่อนที่ไปยังบริเวณผิวหนาของเกรน ซ่ึงไอออนของ
โลหะเงินจะไปรบกวนการแพรและการจัดเรียงตัวของไอออน Ti4+ และ O2- ที่บริเวณขอบเกรน
สงผลใหการเติบโตของผลึกชาลงขนาดของผลึกที่จึงมีขนาดเล็กลง นอกจากนี้ไอออนของโลหะเงิน
ยังเคลื่อนที่ตอไปตามขอบของเกรนไปยังผิวหนาของผงละเอียด TiO2 ทําใหตองใชพลังงานในการ
เคลื่อนที่ของขอบเกรนเพิ่มขึ้นสงผลใหแรงขับเคลื่อน (Driving force) สําหรับการเคลื่อนที่ของขอบ
เกรนเพื่อเพิ่มขนาดเกรนนั้นลดลง ดังนั้นขนาดอนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 จึงมีขนาดเล็กกวา
ขนาดอะนาเทสของ TiO2  
       เมื่อพิจารณาถึงอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่ไดจาก Ag-TiO2 ในชวงอุณหภูมิ 300°C 
ถึง 550°C พบวาเมื่อเพิ่มอุณหภูมิจาก 300°C เปน 400°C อัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่ได
จาก Ag-TiO2 จะนอยกวาอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่ไดจาก TiO2  เนื่องจากที่ชวง
อุณหภูมิดังกลาวเปนชวงอุณหภูมิที่ออกไซดของโลหะเงินเกิดการสลายตัวกลายเปนโลหะเงิน
บริสุทธิ์ซ่ึงการเปลี่ยนแปลงนี้เปนการเปลี่ยนแปลงแบบดูดกลืนพลังงาน ทําใหพลังงานที่ใสเขาไป
ในระบบสวนหนึ่งถูกใชไปในการสลายออกไซดของโลหะเงิน ดังนั้นพลังงานสําหรับการขยายตัว
ของอนุภาคจึงลดลง ขนาดอนุภาคจึงเพิ่มขึ้นเพียงเล็กนอยเมื่อมีการเพิ่มอุณหภูมิสูงขึ้น สวนที่
อุณหภูมิ 400-550°C  พบวาอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่เจือดวยโลหะเงินกลับมีคาสูง
กวาอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์ ซ่ึงนาจะมีสาเหตุ
มาจาก Ag+ ที่อยูบริเวณผิวหนาของเกรนบางสวนถูกรีดิวซไปอยูในรูปของโลหะเงิน (Ag0) มี
ความสามารถในการนําความรอนที่ดีทําใหอนุภาอะนาเทสมีโอกาสไดรับพลังงานมากขึ้นอัตราการ
                                                                                                                                                                                                
       ที่อุณหภูมิ 600°C พบวาขนาดอนุภาคของอะนาเทสที่ไดจากการเจือโลหะเงินรอยละ 0.5 โดย
โมล มีขนาดที่เล็กกวาขนาดอนุภาคของอะนาเทสที่ไดจากการเจือในปริมาณรอยละ 1 และ 2 โดย
โมล อยางชัดเจน ทั้งนี้นาจะมีสาเหตุมาจากที่โลหะเงินมักจะเกิดการรวมตัวกันเปนกลุมกอนไดงาย 
ดังนั้นเมื่อปริมาณ Ag+ มากขึ้นการรวมตัวกันเปนกลุมกอนของโลหะเงินในขั้นตอนการเผาแคล
ไซนที่มีการใสพลังงานเขาไปในระบบมากๆ ก็จะเกิดขึ้นไดอยางรวดเร็ว ซ่ึงสงผลใหประสิทธิภาพ
ในการลดการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสของโลหะเงินสิ้นสุดลงเร็ว จากรูปที่ 5.3 จะเห็นวาการเผา
แคลไซนที่อุณหภูมิสูงถึง 600°C การเจือโลหะเงินในปริมาณนอยจะมีผลตอการลดการเติบโตของ
อนุภาคไดดีกวาการเจือโลหะเงินในปริมาณสูง นอกจากนี้ยังพบวาขนาดอนุภาคอะนาเทสที่ไดจาก
การเจือโลหะเงินในปริมาณรอยละ 1 และ 2 มีขนาดใหญกวาอนุภาคของอะนาเทสที่ไดจาก TiO2 
ซ่ึงนาจะมีสาเหตุมาจากในระบบของไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์อุณหภูมิ 600°C เหมาะสําหรับ
เกิดโครงสรางแบบรูไทล ดังนั้นพลังงานที่ใหกับระบบสวนหนึ่งจะถูกใชไปกับการเปลี่ยนแปลง
โครงสรางไปเปนรูไทล ขณะที่ไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวยโลหะเงินมีพลังงานกอกัมมันตใน
การเกิดโครงสรางแบบรูไทลต่ํากวาโดยจะเกิดที่อุณหภูมิ 550°C ดังนั้นเมื่อทําการเผาแคลไซนที่
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อุณหภูมิ 600°C พลังงานที่ใสเขาไปในระบบจึงมากพอที่จะทําใหเกิดการเพิ่มขนาดอนุภาคได จึงมี
โอกาสที่จะพบวาขนาดอนุภาคอะนาเทสที่ไดจากการเจือโลหะเงินลงในไทเทเนียมไดออกไซดมี
ขนาดใหญกวาไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์ 
       สําหรับขนาดอนุภาคของรูไทลพบวาจะมีขนาดที่ใหญกวาอนุภาคอะนาเทส เนื่องจาก 

 
 

 
5.4  ผลของการเจือโลหะเงินท่ีมีตอการเปล่ียนแปลงโครงสรางของ TiO2 
       จากรูปที่ 5.4 แสดงรอยละโดยมวลของรูไทลในผงละเอียดของไทเทเนียมไดออกไซดที่เจือดวย
โลหะเงินในปริมาณตางๆ พบวาการเจือโลหะเงินลงใน TiO2 จะมีผลทําใหเปลี่ยนแปลงโครงสราง
จากอะนาเทสไปเปนรูไทลเพิ่มขึ้น เนื่องจากผลของการเจือโลหะเงินทําใหขนาดอนุภาคอะนาเทส 
ลดลงจึงสงผลใหพลังงานโดยรวมที่บริเวณขอบเกรนของผงละเอียด TiO2 เพิ่มขึ้น สงผลให
แรงผลักดันในการเกิดโครงสรางแบบรูไทลมากขึ้น และเปนการกระตุนการเปลี่ยนแปลงโครงสราง
จากอะนาเทสไปเปนรูไทล นอกจากนี้การเจือโลหะเงินมีผลตอการเกิดชองวางในผลึกในตําแหนง
ออกซิเจน (Oxygen vacancies) เพิ่มขึ้น เนื่องจาก Ag+ ไมสามารถเขาไปอยูในโครงสรางของ TiO2 
ได และ Ag+ มีศักยไฟฟารีดอกซสูง (Redox potential) เมื่อไดรับพลังงานและ TiO2 เกิดโฟโตคะ
ตะไลติกรีดักชัน Ag+ จะถูกรีดิวซไปอยูในรูปของ Ag0 จากนั้นจะเกิดการชดเชยประจุโดยการเกิด
ชองวางในผลึกในตําแหนงออกซิเจนดังแสดงในสมการที่ 5.1 ซ่ึงจะสงผลใหการแตกพันธะของ
โครงสรางอะนาเทสและการเคลื่อนที่ของไอออนเพื่อเกิดเปนโครงสรางแบบรูไทลเกิดไดงายขึ้น 
 

e2      )g(1/2O      V          O 2OO ′++= ••                (5.1) 
 

       เมื่อพิจารณาถึงปริมาณการเจือโลหะเงินที่มีตอแนวโนมการเปลี่ยนไปเปนรูไทลพบวา 
       ที่อุณหภูมิ 550°C แนวโนมการเปลี่ยนโครงสรางไปเปนรูไทลจะเพิ่มขึ้นเมื่อปริมาณการเจือ
โลหะเงินเพิ่มขึ้นจนถึงรอยละ 1 โดยโมล เนื่องจากไอออนของโลหะเงิน (Ag+) ที่กระจายตัวอยู
บริเวณขอบเกรนถูกรีดิวซไปอยูในรูปของโลหะเงินไดงาย และเมื่อทําการเจือโลหะเงินลงใน
ปริมาณที่สูงขึ้นจะทําใหอนุภาคอะนาเทสมีโอกาสไดรับพลังงานความรอนไดมากขึ้นเนื่องจากคา
การนําความรอนที่ดีของโลหะเงิน จึงสงผลใหการเปลี่ยนโครงสรางจากอะนาเทสไปเปนรูไทลเกิด
ไดดีขึ้นเมื่อปริมาณการเจือโลหะเงินสูงขึ้นจากรอยละ 0.5 เปน รอยละ 1 โดยโมล แตเมื่อทําการเจือ
โลหะเงินเพิ่มสูงขึ้นอีกเปนรอยละ 1.5 และ 2 พบวาแนวโนมการเปลี่ยนโครงสรางไปเปนรูไทล
กลับลดลง ซ่ึงนาจะเกิดจากปริมาณการเจือโลหะเงินที่เพิ่มสูงขึ้นทําใหโอกาสที่โลหะเงินจะเกิดการ
รวมตัวกันเปนกลุมกอนสูงขึ้น ประสิทธิภาพในการสงผานความรอนของโลหะเงินไปยังอนุภาคอะ
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นาเทสในระบบจึงลดลง แนวโนมการเปลี่ยนโครงสรางไปเปนรูไทลเมื่อปริมาณการเจือโลหะเงิน
เพิ่มขึ้นจึงมีแนวโนมที่ลดลง ดังนั้นที่อุณหภูมิ 550°C การเจือโลหะเงินรอยละ 1 โดยโมล จะทําให
การเปลี่ยนโครงสรางจากอะนาเทสไปเปนรูไทลเกิดไดมากที่สุด 

 
รูปท่ี 5.4  แสดงกราฟความสมัพันธระหวางรอยละโดยมวลของรูไทลในผงละเอียดของไทเทเนยีม 

                    ไดออกไซดกับปริมาณโลหะเงินที่ทําการเจอื  
 
       ที่อุณหภูมิ 600°C พบวาปริมาณการเจือโลหะเงินที่ทําใหเกิดการเปลี่ยนโครงสรางจากอะนา
เทสไปเปนรูไทลไดมากที่สุดกลับสูงขึ้นเปนรอยละ 1.5 โดยโมล เนื่องจากการใหพลังงานกับระบบ
ที่สูงขึ้นจะสงผลใหโลหะเงินที่ทําการเจือลงไปในปริมาณรอยละ 1.5 โดยโมล เกิดการรวมตัวเปน
กลุมกอนและมีการขยายขนาดของอนุภาคไดมากกวาการเจือที่รอยละ 1 โดยโมล และเมื่อทําการ
เปรียบเทียบขนาดอนุภาคอะนาเทสของการเจือรอยละ 1.5 ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 550°C พบวา
มีขนาดที่เล็กกวาอนุภาคของการเจือรอยละ 1 โดยโมล จากผลดังกลาวทําใหแตละอนุภาคอะนาเทส
ของการเจือรอยละ 1.5 โดยโมล มีโอกาสที่จะไดรับพลังงานจากการสงผานความรอนของโลหะเงิน
ไดดีกวา การเปลี่ยนโครงสรางไปเปนรูไทลจึงเกิดไดดีที่สุด 
 
 
 
 



5.5  ผลของการเจือโลหะเงินท่ีมีตอโครงสรางผลึกของ TiO2 
       ผลการคํานวณคาแลตทิชพารามิเตอรของผงละเอียด Ag-TiO2 ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินตางๆ ดัง
รูปที่ 5.5 กราฟความสัมพันธระหวางคา c/a ของแตละอุณหภูมิเทียบกับปริมาณการเจือโลหะเงินลงใน
ของไทเทเนียมไดออกไซด พบวาโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสของ Ag-TiO2 ที่ผานอุณหภูมิการเผา
แคลไซน 400-600°C ไมเกิดการเปลี่ยนแปลงอยางมีนัยสําคัญ แสดงวาการเจือโลหะเงินไมมีผลตอ
โครงสรางของไทเทเนียมไดดออกไซด เนื่องจากผลของความแตกตางของขนาดรัศมีไอออน และเลข
ออกซิเจนในสภาวะปกติ (Ag+ = 1.26 Å, Ti4+ = 0.68 Å) สวนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน 300°C พบวา
โครงสรางผลึกแบบอะนาเทสของ  Ag-TiO2 มีการเปลี่ยนแปลงเล็กนอย จากผลการตรวจพิสูจน
เอกลักษณผงละเอียด Ag-TiO2 พบวาการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 300°C เปนชวงที่สารเริ่มเกิดโครงสราง
แบบอะนาเทส ดังนั้นจึงเปนไปไดที่อุณหภูมิดังกลาวการจัดเรียงตัวของอะตอมในโครงสรางผลึกยังไม
สมบูรณและทําใหไอออนของโลหะเงินมีโอกาสที่จะเขาไปอยูในโครงสรางของอะนาเทสได จึง
สามารถสังเกตุเห็นการเปลี่ยนแปลงโครงสรางอะนาเทสเล็กนอยที่อุณหภูมิ 300°C      

 
 

รูปท่ี 5.5  แสดงกราฟความสมัพันธระหวางคา c/a ของโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสในผงละเอียด 
                    Ag-TiO2 กับปริมาณการเจือโลหะเงิน 
 
 
 
 
 



5.6  ลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งตน Ag-TiO2 กอนการเผาแคลไซนและหลังการเผาแคลไซน 
 

       
เจลตั้งตน       300°C        400°C 

 

       
500°C               550°C        600°C 

รูปท่ี 5.6  รูปแสดงลักษณะทางกายภาพของเจลตั้งตนของ Ag-TiO2 ที่สังเคราะหไดกอนการเผาแคล 
                    ไซนและหลังการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



5.7  ผลการตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาคของผงละเอียด Ag-TiO2 ดวยกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) 
 

  
 
  Ag-TiO2_600°C    TiO2_600°C 
รูปท่ี 5.7  ภาพถาย SEM ของผงละเอียด TiO2 และ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600°C 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



5.8  ผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียด Ag-TiO2 ท่ีผานการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนดวย
เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ (XRD)  
       จากผลตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียดของ Ag-TiO2 ดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ พบวา
อุณหภูมิการเผาแคลไซน 300°C เปนอุณหภูมิที่สารเกิดและมีการจัดเรียงตัวเปนโครงสรางผลึกแบบอะ
นาเทสเกิดขึ้นเชนเดียวกับ TiO2 ดังนั้นในกระบวนการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน จะใชสภาวะเงื่อนไข
และชวงอุณหภูมิในแตละขั้นตอนที่เหมือนกับการเผาแคลไซน TiO2 จากนั้นนําผงละเอียดของ Ag-TiO2 
ที่ไดมาตรวจพิสูจนเอกลักษณดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ ซ่ึงผลการตรวจพิสูจนเอกลักษณ
ไดแสดงไวในรูปที่ 5.6 
       จากรูปที่ 5.6 (ก-ข) แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของผงละเอียด Ag-TiO2 ที่ไดจากการ
เผาแคลไซนดวยวิธีการเผาแบบ 2 ขั้นตอน พบวา 
       ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินรอยละ 0.5 โดยโมล เมื่อผานการเผาแคลไซน 300-200°C จะเห็นวายังไม
ปรากฏพีกเกิดขึ้นแสดงวาผงละเอียด Ag-TiO2 ยังอยูในรูปอสัณฐาน เมื่อเพิ่มอุณหภูมิขึ้นเปน 300-300°C 
จะปรากฏพีกที่สอดคลองกับรูปแบบการเลี้ยวเบนมาตรฐาน (JCPDS) หมายเลข [21-1272] และ [35-88] 
แสดงวา TiO2 มีโครงสรางผลึกแบบโมโนคลินิกเกิดปนกับโครงสรางผลึกแบบอะนาเทส เมื่อเพิ่ม
อุณหภูมิแคลไซนจนถึง 300-400°C พบวาพีกที่เกิดจากโครงสรางแบบโมโนคลินิกหายไปเหลือแตพีกที่
เกิดจากโครงสรางแบบอะนาเทสเทานั้น และพบวาความเขมของพีกหลักของโครงสรางแบบอะนาเทสมี
คาสูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิแคลไซนในขั้นตอนที่ 2 เพิ่มขึ้น 
       ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินรอยละ 1 โดยโมล เมื่อผานการเผาแคลไซนท่ี 300-200°C และ 300-
300°C พบวามีโครงสรางผลึกแบบโมโนคลินิกเกิดปนกับโครงสรางหลักที่เปนแบบอะนาเทส เมื่อเพิ่ม
อุณหภูมิแคลไซนจนถึง 300-400°C พบวาโครงสรางผลึกจะเปนแบบอะนาเทสเทานั้น และความเขม
ของพีกหลักของโครงสรางแบบอะนาเทสยังมีแนวโนมที่สูงขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้น 
       ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินรอยละ 1.5 โดยโมล พบวาการเผาแคลไซนที่ 300-200°C และ 300-
300°C จะมีโครงสรางแบบบรุคไคทเกิดปนกับโครงสรางหลักแบบอะนาเทส และเมื่ออุณหภูมิแคลไซน
เพิ่มขึ้นเปน 300-400°C โครงสรางผลึกจะเปนแบบอะนาเทสเทานั้น 
       ที่ปริมาณการเจือโลหะเงินรอยละ 2 โดยโมล พบวาการเผาแคลไซนที่ 300-200°C จะมีโครงสราง
แบบบรุคไคทเกิดปนกับโครงสรางหลักแบบอะนาเทส และเมื่ออุณหภูมิแคลไซนเพิ่มขึ้นเปน 300-
300°C และ300-400°C โครงสรางผลึกจะเปนแบบอะนาเทสเทานั้น และมีความเขมของพีกหลักสูงขึ้น 



 
(ก) 

  

  
(ข) 



 
(ค) 

 
(ง) 

รูปท่ี 5.8  รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของไทเทเนยีมไดออกไซดที่เจือดวโลหะเงินในปริมาณ (ก) 
         0.5% mol (ข) 1% mol (ค) 1.5% mol (ง) 2% mol ที่เผาแคลไซนดวยวิธีการแบบ 2 ขั้นตอน 



5.9  ผลของวิธีการเผาที่มีตอโครงสรางผลึกของ Ag-TiO2 
       ในการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนพบวาไมพบการเปลี่ยนแปลงรึเปา 

 
 

รูปที่ 5.9  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางคา c/a ของโครงสรางอะนาเทสของ Ag-TiO2 ที่ผานการ 
เผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน เทียบกับปริมาณการเจือโลหะเงิน 



ตารางที่5.2  แสดงคาแลตทิชพารามิเตอร และขนาดอนภุาคของ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

แลตทิชพารามิเตอร ความเขมขนของ Ag 
(mol%) 

อุณหภูมิแคลไซน  
(°C ) 

a = b (Å) c (Å) ปริมาตรหนวยเซลล (Å3) 

ขนาดอนุภาค 
 (nm) 

300-200 -  -  - - 

300-300 3.78033 9.54646 136.42746 12.02345 0.5 

300-400 3.78033 9.51766 136.01588 15.87128 

300-200 3.78396 9.51395 136.22410 16.70592 

300-300 3.78396 9.46034 135.45649 16.70661 1 

300-400 3.78033 9.54646 136.42746 17.25104 

300-200 3.78396 9.48861 135.86127 15.55976 

300-300 3.78768 9.48367 136.05766 15.8703 1.5 

300-400 3.78396 9.48861 135.86127 18.67171 

300-200 3.78396 9.48861 135.86127 13.80083 

300-300 3.78219 9.57123 136.91607 14.16991 2 

300-400 3.78396 9.46034 135.45649 18.03554 



5.10  ผลของวิธีการเผาที่มีตอขนาดอนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 

 
รูปท่ี 5.10  กราฟแสดงความสัมพันธระหวางขนาดอนภุาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 เทียบกับ 

                         อุณหภูมิการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน 
 
       จากรูปที่ 5.10  พบวาการเจือโลหะเงินในปริมาณรอยละ 1-2 โดยโมล ขนาดอนุภาคที่ไดจาก
การเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอนจะมีขนาดใหญกวาการเผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน ที่อุณหภูมิ 
300°C และมีขนาดเพิ่มขึ้นอยางชาๆ เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนในขั้นตอนที่ 2 เพิ่มขึ้น เนื่องจาก
ขนาดอนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 ที่เกิดขึ้นจากการเผาแคลไซนในขั้นตอนแรกมีขนาดรัศมีที่
ใหญกวาขนาดรัศมีวิกฤต จึงพบวาขนาดอนุภาคอะนาเทสที่ไดใหญกวาอนุภาคที่ไดจากการเผาแคล
ไซนที่อุณหภูมิ 300°C ดวยวิธีการแบบ 1 ขั้นตอน สวนอัตราการเติบโตของอนุภาคที่แสดงไวใน
ตารางที่ 5.3 พบวาคาอัตราการเติบโตของการเผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน จะนอยกวาคาอัตราการ
เผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน เนื่องจากอนุภาคอะนาเทสที่เกิดขึ้นจากการเผาแคลไซนในขั้นตอน
แรกจะคายพลังงานที่สะสมอยูออกมาในขณะที่ทําการลดอุณหภูมิลงเพื่อลดความเครียดใน
โครงสรางสงผลใหไทเทเนียมไดออกไซดในรูปผลึกอะนาเทสที่ไดเฉื่อยลง ดังนั้นเมื่อมีการให
พลังงานกับระบบอีกครั้งในขั้นตอนที่ 2 จึงพบวาอัตราการเติบโตของอนุภาคที่ไดจากการเผาแคล
ไซนดวยวิธีการแบบ 2 ขั้นตอน ชากวาอัตราการเติบโตของอนุภาคที่ไดจากการเผาแคลไซนแบบ 1 
ขั้นตอน  
       สวนที่การเจือโลหะเงินรอยละ 0.5 โดยโมล พบวามีแนวโนมการเปลี่ยนแปลงขนาดอนุภาค
และอัตราการเติบโตที่คลายกับไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์ โดยอนุภาคที่ไดจากการเผาแคลไซน



ในขั้นตอนแรก (ที่อุณหภูมิ 300°C) มีขนาดรัศมีของอนุภาคเล็กกวารัศมีวิกฤต และเกิดการละลาย
กลายเปนของเหลวกอนที่จะมีนิวเคลียสใหมเกิดขึ้นเชนเดียวกับไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์ แต
จะตางกันที่ระบบของการเจือโลหะเงินรอยละ 0.5 โดยโมล ยังไมพบการเกิดนิวเคลียสใหมเกิดขึ้น
ในการเผาแคลไซนขั้นตอนที่ 2 ในขณะที่ไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์จะมีนิวเคลียสใหมเกิดขึ้น 
ซ่ึงสังเกตุไดจากผลจากการตรวจพิสูจนเอกลักษณผงละเอียดดวยเทคนิค XRD พบวาผงละเอยีดของ 
Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 300-200°C ไมปรากฏพีกที่สอดคลองกับโครงสรางแบบอะ
นาเทส สวนผงละเอียดของไทเทเนียมไดออกไซดบริสุทธิ์ที่ผานการเผาแคลไซนแบบ 300-200°C 
ปรากฏพีกที่สอดคองกับโครงสรางแบบอะนาเทส ทั้งนี้นาจะมีสาเหตุมาจากโลหะที่ทําการเจือลง
ไปสามารถที่จะดูดพลังงานที่ใหกับระบบไวไดบางสวน ทําใหพลังงานที่ไทเทเนียมไดออกไซด
ไดรับไมเพียงพอสําหรับการเกิดนิวเคลียสใหม และเมื่อเพิ่มอุณหภูมิในขั้ตอนที่ 2 สูงขึ้นเปน 300°C 
และ 400°C พบวามีโครงสรางผลึกแบบอะนาเทสเกิดขึ้นและการขนาดเพิ่มขึ้นอยางชาๆ เมื่อ
อุณหภูมิเพิ่มขึ้น 
 



ตารางที่5.3  แสดงขนาดและอัตราการเติบโตของอนุภาคอะนาเทสของ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซนดวยวิธีการแบบ 1 ขั้นตอน และแบบ 2 ขั้นตอน 

เผาแคลไซนแบบ 1 ขั้นตอน เผาแคลไซนแบบ 2 ขั้นตอน 
ปริมาณ Ag (mol%) 

อุณหภูมิแคลไซน (°C) อัตราการเติบโตของอนุภาค อุณหภูมิแคลไซน (°C) อัตราการเติบโตของอนุภาค 

300  - 300-200   

400  - 300-300   

500 0.070574062 300-400 0.038478293 

550 0.139324125     

0.5 

600 0.057725572     

300  - 300-200   

400 0.007557597 300-300 0.000006849 

500 0.097273587 300-400 0.005444271 

550 0.1228719     

1 

600 0.272073492     

300  - 300-200   

400 -0.029067681 300-300 0.003105445 

500 0.076302662 300-400 0.028014072 

550 0.132268792     

1.5 

600  -     

300  - 300-200   

400 0.014101731 300-300 0.003690842 

500 0.103099158 300-400 0.038656309 

550 0.0685     

2 

600 0.289615245     



5.11  ผลการตรวจสอบโครงสรางในระดับจุลภาคของฟลมบาง Ag-TiO2 ดวยกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) 
       5.11.1  ฟลมบางของ Ag-TiO2 ท่ีเผาดวยวิธีการแบบ 1 ขั้นตอน 
 

  
 

TiO2_500°C           Ag-TiO2  _500°C 

รูปท่ี 11  ภาพถาย SEM ของฟลมบางของ TiO2 และ Ag-TiO2 ที่ผานการเผาแคลไซน 
                           ที่อุณหภูมิ 500°C 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



       5.11.2  ฟลมบางของ Ag-TiO2 ท่ีเผาดวยวิธีการแบบ 2 ขั้นตอน 
 

  
 

Ag-TiO2 10 ชั้น 500°C 

 

  
 

Ag-TiO2 10 ชั้น 400-500°C 
 

รูปท่ี 5.12  ภาพถาย SEM ของฟลมบางของ TiO2 ที่ใชวธีิการเผาแคลไซน (ก) แบบ 1 ขั้นตอน 
                         (ข) แบบ 2 ขั้นตอน 
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