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ไฮโดรเทอรม์อลและวธิอีเิลก็โตรสปินน่ิง สําหรบัการตรวจสอบโครงสรา้ง องคป์ระกอบของธาตุ

ทางเคม ีและลกัษณะสณัฐานวทิยาของตวัอย่างตรวจสอบดว้ยเทคนิค X-ray diffraction (XRD), 

Reitveld refinement, energy dispersive spectroscopy (EDS), field emission scanning 

electron microscopy (FESEM), และ transmission electron microscopy (TEM) สมบัติทาง

แม่เหลก็ตรวจสอบด้วยเทคนิค vibrating sample magnetometer (VSM) สมบตัทิางเคมไีฟฟ้า

ตรวจสอบด้วยการวดัเส้นโค้ง CV และ GDC สถานะออกซเิดชนัของตวัอย่างตรวจสอบด้วย

เทคนิค XANES จากการตรวจสอบโครงสรา้งพบว่าตวัอย่าง SnO2 มเีฟสเดีย่วของโครงสรา้งเต

ตระโกนอล อยา่งไรกต็ามเมือ่ SnO2 เจอืดว้ย V และ Mn แสดงใหเ้หน็ถงึการมเีฟสปลอมปนของ

วาเนเดยีมออกไซดแ์ละแมงกานีสออกไซดใ์นโครงสรา้ง ตามลําดบั จากการวเิคราะห ์Rietveld 

refinement ชีใ้หเ้หน็ถงึการเปลีย่นแปลงในค่าคงทีแ่ลตทซิ เน่ืองมาจากมกีารเขา้ไปรวมตวัของ

ไอออนสารเจอืในแลตทิซ SnO2 จากการศึกษาภาพถ่าย TEM และ HR-TEM แสดงให้เห็น
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ลกัษณะสณัฐานวทิยาของตวัอยา่งทีม่ขีนาดเสน้ผ่านศูนยก์ลางประมาณ 5 – 13 นาโนเมตร จาก

การศกึษาสมบตัทิางแมเ่หลก็พบว่าตวัอย่าง SnO2 เจอืดว้ย Cr แสดงพฤตกิรรมแมเ่หลก็เฟอรโ์ร

ที่อุณหภูมหิ้องมคี่าแมกนีไทเซชันสูงถึง 7.069 memu/g ที่สนามแม่เหล็กภายนอก 15 kOe 

สมบตัทิางเคมไีฟฟ้าของ SnO2 และ SnO2 ทีถู่กเจอืตรวจสอบในสารละลายอเิลก็โทรไลต์ KOH 

ความเขม้ขน้ 6 โมลาร ์จากการวดัเสน้โคง้ CV แสดงใหเ้หน็ถงึการมพีฤตกิรรมเป็นตวัเกบ็ประจุ

ยิง่ยวดชนิดซูโดคาปาซเิตอร ์นอกจากน้ีค่าความจุประจุไฟฟ้าของตวัอย่างมคี่าเพิม่สูงขึ้นเมื่อ

ความเขม้ข้นสารเจอืเพิม่มากขึ้น จากผลการทดลองแสดงให้เห็นว่า SnO2 และ SnO2 ถูกเจอื    

มศีกัยภาพสาํหรบัการนําไปใชง้านในตวัเกบ็ประจยุิง่ยวด   

คาํสาํคญั: ทนิออกไซด,์ โครงสรา้งนาโนออกไซด,์ ตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด, พฤตกิรรมแมเ่หลก็

เฟอรโ์ร 
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เอกสารแนบหมายเลข 2/2 

Abstract 

 

Project Code: MRG6080262 

Project Title: Structural, electrochemical and magnetic properties of dilute magnetic oxide 

nanostructures based on SnO2 

Investigator: Assist. Prof. Dr. Kwanruthai Wongsaprom 

E-mail Address: wkwanruthai@gmail.com 

Project Period: 2 years 

Abstract: Nanostructures of SnO2 and SnO2 doped with Mn, Cr, Mo and V were 

synthesized by hydrothermal and electrospinning methods. The structure, elemental 

composition, and morphology of the samples were investigated by X-ray diffraction (XRD), 

Reitveld refinement, energy dispersive spectroscopy (EDS), field emission scanning 

electron microscopy (FESEM), and transmission electron microscopy (TEM). The 

magnetic properties were characterized by vibrating sample magnetometer (VSM). The 

electrochemical properties were investigated by CV and GDC curves. The oxidation state 

of the sample was characterized by XANES. The SnO2 sample revealed the single phase 

of tetragonal structure. The SnO2 doped with V and Mn showed the secondary phases of 

Vanadium and Manganese oxide respectively. The Rietvled refinement analysis revealed 

the change in lattice parameter due to incorporation of dopant ion into host SnO2 lattice. 

TEM and HR-TEM images reveal the morphology of samples with the average diameter 

around 5 - 13 nm. The samples of Cr-doped SnO2 exhibited ferromagnetic behavior at 

room temperature with the highest magnetization value of 7.069 memu/g at 15 kOe. 

Electrochemical properties of SnO2 and doped SnO2 were determined in 6M KOH 

solution. The CV curve show that the psudocapacitor behavior in samples. The specific 
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capacitance (Cs) of samples increase with the increase of the concentration of dopant. 

These results indicate that the SnO2 sand doped SnO2 samples are potential for 

supercapcitor application.   

Keywords : Tin oxide, oxide nanostructure, supercapacitor, ferromagnetic behavior 
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Executive Summary 

Project Title: Structural, electrochemical and magnetic properties of dilute magnetic oxide 

nanostructures based on SnO2 

 

1. The research problem and its significance 

Tin oxide (SnO2) is an important n-type semiconductor oxide with a wide band gap of about 

3.6-4.0 eV. It has interesting properties such as high electrical conductance, high transparency to 

visible light and strong interactions between certain poisonous gas molecules and its surfaces. These 

properties make SnO2 an interesting material for a variety of applications, including transparent 

electrodes, liquid crystal displays, solar cells and lithium ion batteries. Recently, investigations on the 

preparation of SnO2 nanostructures with various forms such as nanofibers, nanowires and 

nanoparticles have been widely emphasized to extend their technological applications. Additionally, 

reports on 3d-cation doped SnO2 have shown ferromagnetism at room-temperature. The first report of 

high-temperature ferromagnetism in Co-doped SnO2 thin films was studied by Ogale et al. with the 

observation of a Curie temperature ∼ 650 K. For TM dopant other than V and Co like Mn, Fe, Cr or 

Ni has also been observed by Coey et al.. However, many studies reported on 3d-cation doped SnO2 

in form of thin films whereas device miniaturization has made it also important to manipulate 

ferromagnetism on nanostructure of dilute magnetic oxide because it can combine the properties of 

spin-based electronics and nanostructures. In form of nanoscale, this material was prepared to 

demonstrate more interesting magnetic properties. For 3d-cation dopant other than Fe like Co, V, Cr 

or Ni has also been observed. The ferromagnetic exchange mechanism in 3d-cation doped SnO2 

nanostructures may be explained by F-center exchange as on defect mediated mechanism, especially 

oxygen vacancies. The oxygen vacancies have been proposed to play an important role in the origin 

of ferromagnetism of SnO2 dilute magnetic oxide. However, many reports indicate that the 

ferromagnetism may come from magnetic clusters or from secondary magnetic phases. These 

mechanisms are far from being understood. Therefore, the exact mechanism of ferromagnetism is 

interesting in this system and a unified framework of this explaining is needed. Most recently, SnO2-

based materials have become one of the most promising candidates as a new anode for Li-ion 

batteries because SnO2-based materials has many intriguing characteristics such as natural 

abundance, low cost and high theoretical capacity of 782 mAhg-1. Therefore, it is of great interest to 
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investigate the magnetic and electrochemical properties in nanostructures of SnO2-based materials as 

it can be make them promising materials for various device applications.   

2. Objectives  

The objectives of this research are 

- To synthesize and characterize the nanostructures of doped SnO2 and undoped SnO2 prepare 

by hydrothermal  and electrospinning methods. 

- To investigate the effects of dopant concentration and dopant type on the structural, 

electrochemical and magnetic properties of SnO2 nanostructures.  

- To investigate the possibility of improving the room-temperature ferromagnetism and 

electrochemical properties of doped SnO2 and undope SnO2 

 

3. Methodology 

In this research, undoped SnO2 and 3d-cation-doped SnO2 such as V, Cr and Mn ions will 

be synthesized by hydrothermal method. Hydrothermal synthesis can be defined as a method of 

synthesis of single crystals which depends on the solubility of minerals in hot water under high 

pressure. The crystal growth is performed in an apparatus consisting of steel pressure vessel called 

autoclave, in which a nutrient is supplied along with water. A gradient of temperature in maintained at 

opposite ends of the growth chamber so that the hotter end dissolves the nutrient and the cooler end 

causes seeds to take additional growth. Possible advantages of the hydrothermal method over other 

types of crystal growth include the ability to create crystalline phases which are not stable at the 

malting point. Also, materials which have a high vapor pressure near their melting points can also be 

grown by the hydrothermal method. This method is also one of the most recognized methods due to 

its several advantages and can be used to give high product purity and homogeneity, crystal symmetry, 

metastable compounds with unique properties, narrow particle size distributions, a lower sintering 

temperature, a wide range of chemical compositions, single-step processes, dense sintered powders, 

sub-micron to nanoparticles with a narrow size distribution using simple equipment, lower energy 

requirements, fast reaction times, lowest residence time, as well as for the growth of crystals with 

polymorphic modifications, the growth of crystals with low to ultra-low solubility, and a host of other 

applications. 

In the preparation of undoped SnO2 and TM-doped SnO2 as the same procedures, one gram 

of SnCl2.2H2O will be mixed with 15 ml of de-ionized water and 5 ml of ethanol at room temperature 

until a homogeneous solution is obtained. The homogeneous solution is then transferred into a Teflon-
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lined stainless steel autoclave of 50 ml capacity and prepared at 180 oC for 12-48 h. After the autoclave 

was cooled naturally to room temperature, the precipitate is collected and washed several times with 

distilled water. The final product is then dried 6 h in vacuum at 70oC. The sample preparation of 

hydrothermal method and characterization are shown in Figure 1.  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figure 1 A schematic view of the experimental procedures. 

 

 

 

 

 

 

 

 

Samples  

Crystal structure, morphology and 

elemental composition                

(XRD, TEM, HRTEM, EDS, BET) 

Optical properties and Valence state determination               

(UV-Vis and XANES) 

Electrochemical and Magnetic properties                                  

(potentiostat/galvanostat electrochemical cell system, and VSM) 
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4. Schedule for the entire project  

 

 

 Procedures /year 1st 2nd 

month 1-6 (6) 7-12 (6) 13-18 (6) 19-24 (6) 

1 To synthesize the undoped and 

doped SnO2 by hydrothermal 

method. 

        

2 To characterize the structural, 

morphological and optical 

properties of the samples. 

        

3 To investigate the effects of 

dopant concentration, dopant type 

on magnetic properties of the 

samples. 

        

4 To investigate the charge-

discharge properties of the 

samples. 

        

5 To study the effect of oxygen 

vacancies and defect on 

structural, optical, electrochemical 

and magnetic properties of the 

samples. 

        

6 the research of  Discussions and 

conclusion 

        

7 research publication          
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5. Publications in international journals 

- Title: Effect of 3d-cation concentration on magnetic properties of SnO2 nanoparticles and 

their electrochemical properties  

Journal: Electrochimica Acta, impact factor 2015: 4.803 
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บทท่ี 1 

บทนํา 

 

1.1  ท่ีมาและความสาํคญั 

 พลงังานไฟฟ้า (electrical energy) เป็นสิง่จําเป็นอย่างมากในการดํารงชวีติของประชากรทัว่โลก

และได้มคีวามต้องการใช้ที่เพิม่สูงขึน้ จากอดตีจนถึงปัจจุบนักระบวนการผลติกระแสไฟฟ้าได้อาศยัแหล่ง

พลงังานจากธรรมชาต ิอาทเิช่น ก๊าซธรรมชาติ น้ํามนัดบิ และถ่านหนิ เป็นต้น ซึ่งแหล่งพลงังานธรรมชาติ

ดงักล่าวได้ลดปรมิาณลงเรื่อยๆ และจะหมดลงไปอกีไม่กี่สบิปีขา้งหน้า ยิง่ไปกว่านัน้ การนําเชื้อเพลงิจาก

ธรรมชาตเิหล่าน้ีมาผลติกระแสไฟฟ้าโดยกระบวนการเผาไหมก่้อใหเ้กดิสภาวะเรอืนกระจกขึน้ สง่ผลทาํใหเ้กดิ

ปัญหาภาวะโลกร้อน  ซึ่งเป็นปัญหาใหญ่และสําคญัที่ทัว่โลกกําลงัเผชญิ จากที่ได้กล่าวมาขา้งต้นจงึทําให้

นักวจิยั นักวทิยาศาสตร ์และวศิวะกร ไดม้องเหน็ปัญหาในการผลติกระแสไฟฟ้าจากแหล่งพลงังานธรรมชาต ิ

จงึได้ให้ความสนใจคดิค้น และพฒันากระบวนการผลติกระแสไฟฟ้าที่มาจากแหล่งพลงังานหมุนเวยีนแทน 

เช่น พลงังานแสงอาทติย ์พลงังานลม พลงังานน้ํา แมก้ระทัง้ความรอ้นใต้พืน้พภิพ[1] ทีเ่ป็นแหล่งพลงังานที่

สะอาด ยัง่ยนื เป็นมติรต่อสิง่แวดลอ้ม และมใีชท้ัว่โลก แต่อย่างไรกต็าม การทีจ่ะนําพลงังานหมุนเวยีนมาใช้

งานจาํเป็นตอ้งมอุีปกรณ์กกัเกบ็พลงังานไฟฟ้าไวใ้ชใ้นเวลาทีพ่ลงังานไฟฟ้าลดเหลอืน้อยหรอืหมดไป 

 อุปกรณ์กกัเกบ็พลงังาน เช่น  ตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด (supercapacitors) ตวัเกบ็ประจุ (capacitors) 

แบตเตอรี ่(battery) และเซลลเ์ชือ้เพลงิ (fuel cell) อุปกรณ์กกัเกบ็พลงังานเหล่าน้ีเป็นอุปกรณ์กกัเกบ็พลงังาน

ทีม่ปีระสทิธภิาพสงู แต่เน่ืองดว้ยตวักกัเกบ็พลงังานดงักล่าวยงัมปีระสทิธภิาพการใชง้านตํ่า ไม่คงทน ราคา

แพง ไม่เพยีงพอต่อความต้องการใช้งาน การกกัเกบ็พลงังานต่อหน่วยน้ําหนกัได้ตํ่า อายุการใชง้านสัน้ [2] 

และเป็นพษิต่อสิง่แวดลอ้ม ซึง่ยงัไม่เป็นทีต่้องการของผูบ้รโิภคเท่าทีค่วร จงึทําใหต้วักกัเกบ็พลงังานเหล่าน้ี

ไดร้บัความสนใจจากนักวทิยาศาสตร ์นักวจิยั วศิวะกร พฒันาตวักกัเกบ็พลงังานใหม้กีารกกัเกบ็พลงังานสงู 

ประสทิธภิาพการใชง้านทีด่ ีอายุการใชง้านยาวนาน ราคาถูก และเป็นมติรต่อสิง่แวดลอ้ม โดยไดมุ้่งเน้นไปที่

ตวักกัเกบ็พลงังานตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด เน่ืองจากมคีวามจุไฟฟ้า (capacitance) ทีส่งูกว่าตวัเกบ็พลงังานชนิด

อื่น ๆ ดงัรูปที่ 1.1 เป็นการพลอ็ตกราฟเรโกเน่ (regone plot) เปรยีบเทยีบระหว่างความหนาแน่นพลงังาน 

(energy density ; E) กบัความหนาแน่นกําลงั (power density ; P) ซึ่งตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดสามารถใหค้วาม

หนาแน่นพลงังานและกําลงัไดม้ากกว่าชนิดอื่น ๆ นอกจากน้ีตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดมอีายุการใชง้านทีย่าวนาน

มากกว่าแบตเตอรี่ เน่ืองด้วยการบรรจุพลงังานแต่ละครัง้ ไม่ขึ้นอยู่กบัจลนศาสตร์ของปฏกิิริยาเคมไีฟฟ้า 

(electrochemical reaction) แต่มกีารใชก้ลไกการเกบ็พลงังานโดยอาศยัการดดูซบัทางฟิสกิสข์องสารละลายอิ

เลก็โทรไลต์ [2] นอกจากน้ีตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดสามารถอดัประจุใหเ้ตม็และคายประจุไดภ้ายในเวลาทีร่วดเรว็ 

[3] โดยสว่นทีส่าํคญัของอุปกรณ์ตวัเกบ็พลงังานทางเคมไีฟฟ้าน้ี คอืขัว้ไฟฟ้าภายในอุปกรณ์ ความสามารถใน

การกกัเกบ็พลงังานจะขึน้อยู่กบัชนิดและสมบตัขิองวสัดุที่นํามาใชท้ําขัว้ไฟฟ้า เพื่อประโยชน์ในการนํามาใช้
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เป็นแหล่งพลังงานสํารองในอุปกรณ์อิเล็กทรอนิกส์ยุคใหม่และอื่น ๆ อีกมากมาย ดังนัน้ในงานน้ีมุ่งเน้น

ทาํการศกึษาวสัดุทีนํ่ามาใชท้าํขัว้ไฟฟ้าใหส้ามารถประจุพลงังานไฟฟ้าไดม้าก ซึง่มหีลากหลายวสัดุทีแ่ตกต่าง

ถูกนํามาศกึษาเป็นขัว้ไฟฟ้า เช่น RuO2 [4], IrO2 [5], MnO2 [6][7], Mn3O4 [8], [9], NiO [10], SnO2 [6], [11], 

[12], V2O5 [13] หรอื MoOx [14] จากวสัดุโลหะออกไซด ์RuO2 เป็นอกีหน่ึงวสัดุทีนิ่ยมนํามาเป็นวสัดุขัว้ไฟฟ้า

เน่ืองจากข้อดีของ RuO2 ที่มีค่าความจุจําเพาะสูง ~1000 Fg-1 [15] แต่เน่ืองด้วย RuO2 มีราคาแพงและ

ค่อนขา้งหายากกว่าโลหะออกไซดอ์ื่น อกีทัง้ยงัเป็นพษิต่อสิง่แวดล้อม ด้วยเหตุน้ีจงึมคีวามพยายามทีจ่ะหา

โลหะออกไซดอ์ื่นมาทดแทน ทีม่รีาคาถูก เป็นมติรต่อสิง่แวดลอ้ม  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 1.1 กราฟเรโกเน่แสดงการเปรยีบเทยีบระหว่างความหนาแน่นพลงังานกบัความหนาแน่นกาํลงั[16] 

  

 ทนิออกไซด ์(SnO2) เป็นวสัดุอกีหน่ึงชนิดทีนิ่ยมศกึษา เน่ืองจากมสีมบตัเิป็นสารกึง่ตวันําชนิดเอน็ 

(N-type semiconductor) ทีม่ชี่องว่างพลงังานกวา้งและมกีารนําไปใชง้านเป็นจาํนวนมาก เช่น แก๊สเซนเซอร ์

(gas sensor) ตัวเร่งปฏิกิริยา (catalyst) ขัว้ไฟฟ้าโปร่งแสง (transparent conductive electrodes) โซลาร์

เซลล ์(solar cell) และอุปกรณ์ดา้นสปินทรอนิกส ์(spintronics divide) [17] ซึง่ SnO2 ดเูหมอืนจะเป็นวสัดุทีม่ ี

แนวโน้มในการนําไปทําขัว้ไฟฟ้าสําหรบัอุปกรณ์กกัเกบ็พลงังาน เช่น แบตเตอรี่ลเิทยีมไอออนและตวัเก็บ

ประจุยิง่ยวด เน่ืองจากประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าที่ดกีว่า [18] ราคาถูก ไม่เป็นพษิ แม้ว่า SnO2 จะมกีาร

ตอบสนองทีด่ต่ีอความจุจาํเพาะของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด แต่ยงัมขีอ้จาํกดัในการนําไปใชง้านจรงิ เพราะการ

ถ่ายโอนประจุไอออนของสารละลายอเิลก็โทรไลตท์ีไ่ม่ดภีายใน SnO2 และการนําไฟฟ้าทีไ่ม่ด ี[19] เป็นทราบดี

ว่าสมบตัิทางกายภาพและทางเคมขีองวสัดุจะขึน้อยู่กบัขนาดและรูปร่างของวสัดุ ดงันัน้ ในการพฒันาและ

แกปั้ญหาของวสัดุในกลุ่ม SnO2 ขา้งตน้สามารถทาํไดด้ว้ย การปรบัปรุงและควบคุมลกัษณะสณัฐานวทิยาดว้ย

วธิกีารสงัเคราะห ์SnO2 ทีแ่ตกต่างใหม้ลีกัษณะทีเ่หมาะสมในการนําไปใชง้าน เช่น เสน้ลวดนาโน (nanowire) 

ท่อนาโน (nanotubes) เส้นใยนาโน (nanofiber) ทรงกลมนาโน (nanosphere) แท่งนาโน (nanorod) และ
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ดอกไมน้าโน (nanoflowers) เป็นตน้ โดยลกัษณะสณัฐานวทิยามคีวามสาํคญัอย่างต่อสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าทดี ี

ซึ่งส่งเสริมประสิทธิภาพทางเคมีไฟฟ้าสําหรับการใช้งานในตัวเก็บประจุยิ่งยวดให้มีค่าความจุที่สูงขึ้น 

เน่ืองจากสามารถใหป้ระจุไอออนของสารละลายอเิลก็โทรไลตม์าแทรกตวัเขา้ไปในพืน้ผวิหรอืรพูรุนได ้จงึมจีุด

ที่มกีารดงึดูดกนัระหว่างประจุบวกและลบเพิม่ขึน้ [3] นอกจากน้ี การเจอืโลหะทรานซชินั (Mn, Fe และ Ni) 

เขา้ไปในวสัดุขัว้ไฟฟ้าอาจไปปรบัปรุงการถ่ายเทประจุ ส่งผลใหม้อีตัราการแพร่ประจุไอออนของสารละลายอิ

เลก็โทรไลต์เพิม่ขึน้ระหว่างกระบวนการอดัและคายประจุมปีระสทิธภิาพดยีิง่ขึน้ ช่วยให้สมบตัิการกกัเกบ็

ประจุไฟฟ้าและการนําไฟฟ้าของวสัดุขัว้ไฟฟ้ามปีระสทิธภิาพการใชง้านพรอ้มกบัการนําไฟฟ้าสงูขึน้ นับเป็น

ทางเลอืกทีด่ใีนการปรบัปรุงประสทิธภิาพวสัดุขัว้ไฟฟ้าในอุปกรณ์ตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด ยิง่ไปกว่านัน้ การเจอื

โลหะทรานซชินั (3d) เขา้ไปในวสัดุ SnO2 ยงัส่งผลใหแ้สดงความเป็นแม่เหลก็เฟอรโ์รทีอุ่ณหภูมหิอ้ง (room-

temperature ferromagnetism) หรอืสงูกว่าอุณหภูมหิอ้ง ซึง่การแสดงสมบตัทิางแม่เหลก็เฟอรโ์รของวสัดุทํา

ให้มีศกัยภาพในการนําไปใช้พฒันาอุปกรณ์อเิล็กทรอนิกส์ยุคใหม่ ด้านสปินทรอนิกส์ (spintronics) ที่ต้อง

อาศยัทัง้การพาประจุ (electron charge) และสปินของอเิลก็ตรอน (electron spin) ในเวลาเดยีวกนั [20] ซึ่ง

สมบตัิที่กล่าวมาสามารถนําไปใช้ประโยชน์อย่างมากในอุตสาหกรรมด้านอุปกรณ์กกัเกบ็พลงังานและด้าน

คอมพวิเตอร ์ตามลาํดบั 

 ในงานวจิยัน้ีมุ่งเน้นเตรยีมโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ Mo) เมื่อ

ปรมิาณการเจอื x = 0.01 ถึง 0.20 ด้วยวธิไีฮโดรเทอร์มอลเป็นกระบวนการเตรยีมในระบบปิดที่ไม่ยุ่งยาก

ซบัซอ้น ทาํใหไ้ดผ้ลติภณัฑท์ีไ่ดม้คีวามบรสิทุธิส์งูอกีทัง้ใชอุ้ณหภูมใินการเตรยีมทีต่ํ่า โดยผลติภณัฑจ์ะไม่ผา่น

กระบวนการแคลไซน์ (calcined) หรอืกระบวนการซนิเตอร ์(sinter) ทําใหข้นาดของตวัอย่างทีเ่ตรยีมมขีนาด

สมํ่าเสมอในระดบันาโนเมตร และเตรียมเส้นใยนาโน SnO2 ด้วยวิธีอิเล็กโตรสปินน่ิง อีกทัง้ ศึกษาสมบตัิ

เคมไีฟฟ้า รวมถงึสมบตัทิางแม่เหลก็ทีอุ่ณหภูมหิอ้งใหม้โีครงสรา้งผลกึทีม่คีวามบรสิุทธิ ์ยิง่ไปกว่านัน้ยงัเป็น

การเพิ่มฟังก์ชนัการนําไปใชง้านของโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo) ที่

ปรมิาณการเจอื x = 0.01 – 0.20 และเสน้ใยนาโน SnO2 สําหรบัใช้เป็นวสัดุทําขัว้ไฟฟ้าในอุปกรณ์ตวัเกบ็

ประจุยิง่ยวดทีม่คีวามหนาแน่นพลงังานสงูและความหนาแน่นกําลงัมาก เพื่อพฒันาประสทิธภิาพสมบตัิทาง

เคมไีฟฟ้าในตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดและระยะเวลาการใชง้านทีย่าวนานขึน้ รวมไปถงึอุปกรณ์อเิลก็ทรอนิกสด์า้น

สปินทรอนิกส ์โดยงานวจิยัน้ีจะไดนํ้าเสนอรายละเอยีดของสมบตัโิครงสรา้ง ลกัษณะสณัฐานวทิยา สมบตัทิาง

แสง สมบตัิทางเคมไีฟฟ้าและสมบตัิแม่เหลก็ด้วยเทคนิคในการตรวจต่าง ๆ ดงัน้ี X-ray diffraction (XRD), 

Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), Transmission electron microscopy (TEM), Energy X-

ray dispersive spectroscopy (EDS), Brunauer-Emmett-Teller method (BET), UV-vis spectroscopy (UV-

vis), Vibrating sample magnetometer (VSM), X-ray absorption near edge structure (XANES), Cyclic 

voltammetry (CV) และ Galvanostatic charge/discharge  (GCD) 
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1.2 วตัถปุระสงคข์องโครงงาน 

1. เพื่อเตรยีมโครงสรา้ง SnO2 และ Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo ) เมื่อปรมิาณการ 

เจอื x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล      

2. เพื่อเตรยีมเสน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยวธิอีเิลก็โตรสปินน่ิง  

3. เพื่อศกึษาอทิธพิลของการเจอืและการเพิม่ปรมิาณความเขม้ขน้ของสารเจอืต่อลกัษโครงสรา้ง 

จุลภาค สมบตัทิางแสง สมบตัทิางแม่เหลก็ และสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าของโครงสรา้งนาโน SnO2 

4. เพื่อศกึษาขดีความสามารถในการเขา้แทนทีต่ําแหน่งไอออน Sn ดว้ยไอออนของโลหะทราน 

ซชินัในแลตทซิ SnO2 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



บทท่ี 2 

วิธีดาํเนินการวิจยั 

 

ในบทน้ีจะกล่าวถงึวธิกีารดาํเนินการวจิยั ซึง่ประกอบไปดว้ยรายละเอยีดสารเคมทีีใ่ชใ้นการเตรยีม

โครงสร้างนาโน SnO2 ด้วยวิธไีฮโดรเทอร์มอล ที่มีการให้ความร้อนที่อุณหภูม ิ160 °C, 180 °C, 200 °C 

และ 220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และได้เลอืกอุณหภูมกิารใหค้วามรอ้นที ่200 °C เป็นเวลา 8 ชัว่โมง, 12 

ชัว่โมง, 16 ชัว่โมง และ 20 ชัว่โมง จากนัน้เลอืกเงื่อนไขการใหค้วามรอ้นทีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง 

เพื่อสงัเคราะห ์Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo ) เมื่อปรมิาณการเจอื x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 

และ 0.20 อกีทัง้การเตรยีมเสน้ใยนาโน SnO2 ด้วยวธิอีเิลก็โตรสปินน่ิง ที่มกีารนําไปแคลไซน์อุณหภูม ิ400 

500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมงในบรรยากาศ ซึง่ในงานวจิยัน้ีมุ่งเน้นศกึษาสมบตัโิครงสรา้ง 

ลกัษณะสณัฐานวทิยา สมบตัทิางแสง สมบตัทิางแม่เหลก็ และสมบตัเิคมไีฟฟ้า ตรวจสอบดว้ยเทคนิค XRD, 

FTIR, TEM, EDS, BET, UV-vis, VSM, XANES, CV และ GDC 

2.1 สารเคมีท่ีใช้สงัเคราะหโ์ครงสรา้งนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ Mo) และเส้นใยนาโน 

SnO2  

 สารเคมทีีใ่ชใ้นงานวจิยัน้ีไดแ้สดงใหเ้หน็ในตาราง 2.1 ซึง่บอกรายละเอยีดเปอร์เซน็ต์ความบรสิุทธิ ์

(%) และบรษิทัผูผ้ลติของสารเคมแีต่ละชนิด 

ตารางท่ี 2.1 แสดงชนิดสารเคมทีีใ่ชใ้นการสงัเคราะหโ์ครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  (M = V, Cr, Mn 

และ Mo) 

ชนิดสารเคมี ความบริสุทธ์ิ บริษทัผูผ้ลิต 

Sn (II) Chloride dehydrate (SnCl2•2H2O) 99.98% Carlo Erba 

Vanadium (III) Chloride  (VCl3) 99.99% Sigma-Aldrich 

Chromium (III) nitrate nonahydrate (CrN3O9•9H2O) 99.99% Sigma-Aldrich 

Manganese (II) acetate tetrahydrate (Mn(CH3COO)2•4H2O) 99.99% Sigma-Aldrich 

Molybdenum (III) chloride  (MoCl3) 99.95% Sigma-Aldrich 

NaOH - Scharlau 

เอทานอล (Ethanol) 70% ACL Labscan 

น้ําปราศจากไอออน (Deionized water:DI) - - 

Polyvinylpyrrolidone (PVP) - Sigma-Aldrich 

N,N-Dimetilformamide (DMF) 99.9% Carlo Erba 

 

 



6 
 

2.2 ขัน้ตอนการเตรียมโครงสรา้งนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 และเส้นใยนาโน SnO2 

  2.2.1 ขัน้ตอนการเตรยีมโครงสรา้งนาโน SnO2 
         งานวิจัยน้ีได้ใช้ SnCl2•2H2O (99.98%, Carlo Erba) และโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH, 

Scharlau) เป็นสารตัง้ต้น โดยมขี ัน้ตอนการเตรยีมดงัน้ี  ขัน้ตอนแรกนํา SnCl2•2H2O 1.128 กรมั  ละลายใน

น้ําปราศจากไอออน 50 ml  คนสารละลายใหเ้ป็นเน้ือเดยีวกนั จากนัน้ค่อยๆ หยดสารละลาย NaOH ความ

เขม้ขน้ 0.5 mol/l เพื่อปรบัค่า pH~12 และคนสารละลายอย่างต่อเน่ือง  นําสารละลายผสมทีเ่ตรยีมไดไ้ปบรรจุ

ลงในกระบอกเทฟลอนไลน์ (teflon lined) แลว้นําเขา้เครื่องไฮโดรเทอรม์อล  ใหค้วามรอ้นทีอุ่ณหภูม ิ160 °C, 

180  °C, 200 °C และ 220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง เมื่อครบเวลาที่กําหนดปล่อยให้เครื่องเย็นตัวลงที่

อุณหภูมหิ้อง แล้วทําการกรองเอาแต่ตะกอนไปล้างด้วยน้ําปราศจากไอออนและเอทานอลหลายๆ ครัง้ นํา

ตะกอนไปอบให้แห้งที่อุณหภูม ิ70 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง จะได้ผงตัวอย่างสขีาว แล้วนําผงตัวอย่างไป

ตรวจสอบสมบตัเิฉพาะดว้ยเทคนิคต่าง ๆ ดงัน้ี XRD, FTIR, TEM, EDS, BET, UV-vis, VSM, XANES, CV 

และ GDC  

 2.2.2 ขัน้ตอนการเตรยีมโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo )   

          ในการเตรยีมโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo ) ไดใ้ชส้ารเคมทีีไ่ดแ้สดง

ในตารางที ่3.1 เป็นสารตัง้ตนั โดนมขีัน้ตอนการเตรยีมดงัต่อไปน้ี  ขัน้ตอนแรกนํา SnCl2•2H2O และสารเคมี

ทีต่อ้งการเจอื x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ในอตัราสว่นทีเ่หมาะสม ไปละลายในน้ําปราศจาก

ไอออน 50 ml  คนสารละลายให้เป็นเน้ือเดยีวกนั จากนัน้ค่อยๆ หยดสารละลาย NaOH ความเขม้ขน้ 0.5 

mol/l เพื่อปรบัค่า pH~12 และคนสารละลายอย่างต่อเน่ือง  นําสารละลายทีเ่ตรยีมได้ไปบรรจุลงในกระบอก

เทฟลอนไลน์ (teflon lined) แลว้นําเขา้เครื่องไฮโดรเทอรม์อล ใหค้วามรอ้นทีอุ่ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 12 

ชัว่โมง เมื่อครบเวลาทีก่ําหนดปล่อยใหเ้ครื่องเยน็ตวัลงทีอุ่ณหภูมหิอ้ง แลว้ทําการกรองเอาแต่ตะกอนไปลา้ง

ด้วยน้ําปราศจากไอออนและเอทานอลหลายๆ ครัง้ นําตะกอนไปอบใหแ้หง้ทีอุ่ณหภูม ิ70 °C เป็นเวลา 24 

ชัว่โมง จะได้ผงตวัอย่างที่มลีกัษณะสน้ํีาาล แล้วนําผงตวัอย่างไปตรวจสอบสมบตัิเฉพาะด้วยเทคนิคต่าง ๆ  

ดงัน้ี XRD, FTIR, TEM, EDS, BET, UV-vis, VSM, XANES, CV และ GDC 

   2.2.3 ขัน้ตอนการเตรยีมเสน้ใยนาโน SnO2 

        ในการสงัเคราะห์เส้นใยนาโน SnO2 ด้วยวิธีอิเล็กโทรสปินน่ิง สารตัง้ต้นที่ใช้ได้แก่ Sn (II) 

Chloride dehydrate, Polyvinylpyrrolidone (PVP) แ ล ะ  N,N-Dimetilformamide (DMF) เ ริ่ ม แ รก เต รียม

สารละลายพอลิเมอร์ PVP ปริมาณ 4 g ละลายใน DMF 20 ml คนอย่างต่อเน่ืองที่อุณหภูมิห้อง 1 ชัว่โมง 

จากนัน้เตรยีมสารละลายโลหะโดยใช ้Sn (II) Chloride dehydrate 2 g ละลายใน DMF 5 ml คนเป็นเวลา 1 

ชัว่โมง จากนัน้ผสมสารละลายทัง้สองโดยค่อยๆหยุดสารละลายโลหะลงในสารละลายพอลเิมอรอ์ย่างชา้ ๆ คน

อย่างต่อเน่ืองจนกระทัง้สารละลายเป็นเน้ือเดยีวกนั นําสารละลายทีเ่ตรยีมไดบ้รรจุในกระบอกฉีดยาตดิปลาย

เขม็ขนาด 10 ml แล้วนําเขา้เครื่องอเิล็กโทรสปินน่ิงและใช้แผ่นอะลูมเินียมหุ้มวสัดุรองรบั (collector) โดย
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ระยะห่างระหว่างปลายเขม็กบัวสัดุรองรบั 15 cm ในงานน้ีใชว้สัดุรองรบัแบบดรมั (rotating drum) ที่ห่อหุม้

ดว้ยอะลูมเินียมฟอยลส์าํหรบัรองรบัเสน้ใย SnO2 และทําการเกบ็ตวัอย่างทีส่ปินไดทุ้ก 6 ชัว่โมง ในงานน้ีใช้

วสัดุรองรบัแบบดรมั (rotating drum) ที่ห่อหุ้มดว้ยอะลูมเินียมฟอยลส์ําหรบัรองรบัเสน้ใย SnO2 และทําการ

เกบ็ตวัอย่างทีส่ปินไดทุ้ก 6 ชัว่โมง จนกะทัง่สารละลายทีเ่ตรยีมไดห้มดและใชแ้รงดนัไฟฟ้า 10 kV ทีม่อีตัรา

การไหลของสารละลาย 0.30 ml/h จากนัน้นําตวัอย่างทีไ่ดต้รวจสอบการสลายตวัทางความรอ้นดว้ยเทคนิค 

TG-DTA เพื่อหาอุณหภูมทิีเ่หมาะสมสาํหรบัการแคลไซน์  จากนัน้นําเสน้ใยทีปั่น่ไดแ้คลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 

500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมงในบรรยากาศ และศกึษาลกัษณะเฉพาะของเสน้ใยนาโนที่

เตรยีมได ้โดยใชเ้ทคนิค XRD FE-SEM  FT-IR UV-Vis  VSM CV และ GCD 
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รปูท่ี 2.1 แผนภาพขัน้ตอนการเตรยีมอนุภาคนาโน SnO2 ดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล 

 

 

 

SnCl2⋅2H2O 

 

ละลายในน้ํา DI 50 ml 

 

ปรบั pH∼12 ดว้ยการค่อยหยดสารละลาย 

NaOH ชา้ ๆ ทีค่วามเขม้ขน้ 0.5 mol/l 

 

นําสารละลายผสมบรรจุในกระบอกเทฟลอน ไลน์ จงึ

นําเขา้เครื่องหมอ้น่ึงความดนัไอ ทีม่กีารรกัษาความ

รอ้น 160-220 °C นาน 24 ชัว่โมง และรกัษาความ

รอ้น 200 °C นาน 8-20 ชัว่โมง 

 

ปล่อยใหห้มอ้น่ึงความดนัไอเยน็ตวัลงทีอุ่ณหภูมหิอ้ง 

สารละลายผสมจะเกดิตะกอนสขีาว 

กรองเอาแต่ตะกอน ลา้งดว้ยน้ํา DI และ         

เอทานอล หลาย ๆ ครัง้ 

 

อบตะกอนใหแ้หง้ที ่70 °C นาน 24 ชัว่โมง 

 

กวนสารละลายต่อเน่ือง นาน 2 ชัว่โมง 

 

กวนสารละลายต่อเน่ือง นาน 1 ชัว่โมง 

 

ไดผ้ง SnO2 สขีาว นําไปตรวจสอบสมบตัเิฉพาะต่างดว้ยเทคนิค 

XRD, TEM, FTIR, BET, UV-vis, VSM, XANES, CV และ C-DC 
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รปูท่ี 2.2 แผนภาพขัน้ตอนการเตรยีมอนุภาคนาโน Sn1-xMxO2  ( M = V, Cr, Mn และ Mo ) ที ่x = 0.01 – 

0.20 ดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล 

 

 

 

 

 

SnCl2⋅2H2O 

 

ละลายในน้ํา DI 50 ml 

 

ปรบั pH∼12 ดว้ยการค่อยหยดสารละลาย 

NaOH ชา้ ๆ ทีค่วามเขม้ขน้ 0.5 mol/l 

 

นําสารละลายผสมบรรจุในกระบอกเทฟลอน ไลน์ จงึ

นําเขา้เครื่องหมอ้น่ึงความดนัไอ ทีม่กีารรกัษาความรอ้น 

200 °C นาน 12 ชัว่โมง  

 
ปล่อยใหห้มอ้น่ึงความดนัไอเยน็ตวัลงที่

อุณหภูมหิอ้ง สารละลายผสมจะเกดิตะกอนสขีาว 

 

กรองเอาแต่ตะกอน ลา้งดว้ยน้ํา DI และ

เอทานอล หลาย ๆ ครัง้ 

 

อบตะกอนใหแ้หง้ที ่70 °C นาน 24 ชัว่โมง 

 

กวนสารละลายต่อเน่ือง นาน 2 ชัว่โมง 

 

กวนสารละลายตอเนื่อง นาน 1 

 

 

ไดผ้ง SnO2 เจอื V, Cr, Mn และ Mo จากนัน้นําไปตรวจสอบสมบตัเิฉพาะต่าง

ดว้ยเทคนิค XRD, TEM, FTIR, BET, UV-vis, VSM, XANES, CV และ C-DC 

 

VCl3, CrN3O9•9H2O, Mn(CH3COO)2•4H2O และ MoCl3 
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รปูท่ี 2.3 ขัน้ตอนการสงัเคราะหเ์สน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยวธิอีเิลก็โทรสปินน่ิง 

 

 

 

 

 

 

 

 

SnCl2•2H2O 2 g + DMF  5  ml 

 
PVP 4 g + DMF  20  ml 

 

คนต่อเน่ือง 1 ชัว่โมง 

 

คนต่อเน่ือง 1 ชัว่โมง 

 

ผสมสารละลายทัง้สองคนอย่าง

ต่อเน่ืองจนกระทัง้สารละลายเป็นเน้ือ

 

 
นําสารละลายเขา้เครื่องอเิลก็โทรสปินน่ิง 

 

ตรวจสอบการสลายตวัทางความรอ้นดว้ยเทคนิค TG-DTA 

 

ตวัอย่างแคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C 

เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง 

 

วเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD FE-SEM FT-IR UV-Vis  

VSM CV และ GCD  
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2.3  เทคนิคท่ีใช้ในวิเคราะห ์ตรวจสอบ ลกัษณะโครงสรา้งและสณัฐานวิทยา สมบติัทางแสง สมบติั

แม่เหลก็ และสมบติัเคมีไฟฟ้า 

 

2.3.1. เทคนิคการเลีย้วเบนรงัสเีอกซ ์(XRD)  

        เทคนิค XRD เป็นเทคนิคพื้นฐานที่นํามาใช้กนัอย่างแพร่หลายใน การใช้วเิคราะห์ ตรวจสอบ

โครงสรา้งผลกึของวสัดุ โดยการศกึษาการเกดิโครงสรา้งเฟสของสารประกอบนัน้ดว้ยการใชห้ลกัการเลีย้วเบน

รงัสเีอกซ์ โดยทําการยงิลํารงัสเีอกซ์เขา้ไปในวสัดุ เมื่อลํารงัสเีอกซ์ตกกระทบผลกึเกดิการกระเจงิของรงัสี

เอกซ ์โดย รงัสเีอกซท์ีก่ระเจงินัน้ยงัคงมคี่าความยาวคลื่นทีไ่ม่เปลีย่นแปลงไปจากเดมิ เกดิการแทรกสอดแบบ 

เสรมิสร้าง และหกัล้างกนัของคลื่น การกระเจงิหรอืการเลี้ยวเบนของรงัสเีอกซ ์จะทําใหไ้ดมุ้มการเลี้ยวเบน

ของรวัสเีอกซท์ีส่อดคลอ้งกบัระนาบผลกึของตวัอย่าง เทคนิคน้ีไม่ทาํใหเ้กดิ ความเสยีหายแก่ชิน้งาน [21] อกี

ทัง้ยงัสามารถหาค่าพารามเิตอรต่์าง ๆ ทีส่าํคญัของวสัดุ สาํหรบัในงานวจิยัน้ีถูกวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD 

ด้วยการใช้เครื่อง X-ray diffractrometer รุ่น D8 Advande X-ray ของบริษัท Buker โดยมีแหล่งกําเนิดรงัสี

เอกซเ์ป็นเป้าทองแดง ( , )Cu Kα ซึง่มกีารแผ่รงัสรีงัเอกซท์ีค่วามยาวคลื่น ( 0.15418)λ = และทําการวดั

สญัญาณทีมุ่ม 2θ  ในช่วง 20 90−    

นอกจากการใชเ้ทคนิค XRD ในการตรวจตรวจสอบโครงสรา้งผลกึแล้ว ยงัสามารถนําไปใช้คํานวณ

ขนาดผลกึ (crystallite size) โดยใชส้มการเชอรเ์รอร ์(scherer’s equation) ดว้ยวธิ ีx-ray line broadening ซึง่

อาศยัขอ้มูลของพคีการเลีย้วเบนรงัสเีอกซ ์ทัง้มุมการเลีย้วเบน ( )θ  และความกวา้งทีต่ําแหน่งครึง่หน่ึงของ

ความสงูของยอดกราฟการเลีย้วเบนหรอื Full width at half maximum (FWHM) ซึง่แสดงในรปูที ่2.4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.4 พคีการเลีย้วเบนรงัสเีอกซท์ีแ่สดงตําแหน่งของ FWHM [22] 
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จากสมการของเชอเรอร ์(2.1) สามารถหาขนาดของผลกึจากความกวา้งของพคีการเลีย้วเบนรงัสเีอกซ ์ไดค้อื 

 

cos
kD λ

β θ
=  

(2.1) 

 

เมื่อ   D  คอื ขนาดของผลกึ 

        θ   คอื มุมเลีย้วเบน 

       λ   คอื ความยาวคลืน่ของรงัสเีอกซ ์ ( 0.15418 )nmλ =   

       β   คอื full width at half maximum (FWHM) 

       k    คอื ค่าคงทีซ่ึง่ขึน้กบัขนาดและรปูร่างของผลกึ ในทางทฤษฎอีาจพสิจูน์ไดว้่า 0.89 0.94k≤ ≤  

 

2.3.2 เทคนิคการถ่ายภาพด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) และตรวจสอบ

องคป์ระกอบของธาตุทางเคม ี(EDX) 

      เทคนิคภาพถ่ายด้วยกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องผ่าน เป็นเทคนิคที่นิยม นํามาใช้ใน

การศกึษารายละเอยีดของรูปร่างลกัษณะสณัฐานวทิยาและองค์ประกอบภายในของตวัอย่าง นอกจากน้ียงั

สามารถนําไปหาค่าประมาณขนาดตวัอย่างในบรเิวณพืน้ทีส่นใจ เช่นเดีย่วกบัเทคนิคการ ถ่ายภาพดว้ยกลอ้ง

จุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบสอ่งกราด (SEM) แต่ใหร้ายละเอยีดสงูกว่ากลอ้งจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนประเภทอื่น ๆ 

เน่ืองจากมกีําลงัขยายและประสทิธภิาพในการแจกแจงรายละเอยีดได้สงู ซึ่งมกีําลงัขยายได้สูงสุดประมาณ 

0.1 นาโนเมตร (ระดบัอะตอมเดีย่ว) [23] ทําใหส้ามารถมองเหน็สิง่ทีม่ขีนาดเลก็ในระดบันาโนเมตรได ้อกีทัง้

ยงัสามารถถ่ายภาพจากกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องผ่านใหม้คีวามละเอยีดสูงได้ (higth resolution 

TEM image ; HR-TEM) ทีจ่ะสงัเกตุเหน็ลวดลายระนาบแลตทซิภายใน นําไปสู่การประมาณหาค่าระยะห่าง

ระหว่างระนาบภายในตวัอยา่งได ้ในขณะเดยีวกนันัน้ จากเทคนิคการถ่ายภาพดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์อเิลก็ตรอน

ยงัสามารถวเิคราะหโ์ครงสรา้งทางจุลภาคของตวัอย่างไดเ้ช่นเดยีวกบัเทคนิค XRD โดยใชร้ะยะห่างระหว่าง

ระนาบของตัวอย่างและยงัสามารถระบุระนาบของผลึกได้ด้วยการใช้ภาพถ่ายรูปแบบการเลี้ยวเบนของ

อเิลก็ตรอนจากบรเิวณทีเ่ลอืกไว ้(selected area electron diffraction: SAED) ซึง่การคํานวณหาค่าระยะห่าง

ระหว่างระนาบ ( )hkld  จากรูปแบบ SAED ที่มีลกัษณะเป็นวงแหวน เป็นจุดเรียงต่อกนัเป็นวงกลม (ring 

pattern) ทําได้ด้วยการวดัเสน้ผ่านศูนย์กลางของแต่ละวงที่ปรากฏแล้วทําการคํานวณหาระยะห่างระหว่าง

ระนาบจากสมการที ่2.2 [24] 
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khl
Ld

R
λ=  (2.2) 

 

เมื่อ  hkld  คอื ค่าระยะห่างระหว่างระนาบของระนาบ hkl 

      R     คอื ระยะจากจุดศนูยก์ลาง (000) ถงึจุดทีเ่ลีย้วเบน (hkl)  

      λ     คอื ความยาวคลื่นของอเิลก็ตรอนทีใ่ชง้าน  

      L     คอื ความยาวของกลอ้ง (camera length)  

โดยค่าระยะห่างระหว่างระนาบ ( )hkld  ที่คํานวณได้น้ี สามรถใชใ้นการตรวจสอบโครงสรา้งเฟสที่

เกดิขึน้ภายในโครงสรา้งนาโน SnO2, Sn1-xMxO2  และเสน้ใยนาโน SnO2 ได้ด้วยการเปรยีบเทยีบค่า ( )hkld
จากฐานขอ้มลูมาตรฐาน JCPDS กลอ้งจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบสอ่งผ่าน ยงัสามารถต่อเขา้กบัเครื่องมอืทีใ่ช้

วเิคราะห์ชนิดและปรมิาณของธาตุทางเคมใีนตวัอย่างได้ เรยีกเทคนิคดงักล่าวว่า Energy dispersive x-ray 

spectroscopy (EDX) ให้สามารถวิเคราะห์ชนิดและปริมาณของธาตุในชิ้นงานได้ สําหรับการศึกษาด้วย

เทคนิคดงักล่าวน้ีใชเ้ครื่อง TEM รุ่น Tecnai G2 20 twin ของบรษิทั FEI 

 

2.3.3 เทคนิคการตรวจสอบพืน้ทีผ่วิจาํเพาะและปรมิาตรรพูรุน (BET)  

     เทคนิค BET เป็นเทคนิคทีใ่ชศ้กึษาบรเิวณพืน้ที่ผวิ ขนาดรูพรุน การกระจายตวัของรูพรุนและ

การศกึษารูปร่างของรูพรุน ทีอ่าศยัหลกัการดูดซบัแก๊สไนโตรเจนทัง้บนพืน้ผวิหน้าและภายในรพูรุนของวสัดุ 

ดงัรูปที ่2.5 ซึ่งค่าพารามเิตอร์สามารถคํานวณได้จากสมการบรูนัวส ์ เอม็แมทท์ และเทลเลอร ์(Brunauer-

Emmett- Teller ; BET) [25]  โดยปกตวิสัดุทีม่รีูพรุนทีใ่ชใ้นการวเิคราะหพ์ืน้ทีผ่วิและขนาดรูพรุนดว้ยการดดู

ซบัแก๊สไนโตรเจนมลีกัษณะเป็นไอโซเทอมการดดูซบัของ IUPAC ได ้6 แบบ [26] ดงัรปูที ่2.6 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.5 แสดงการดดูซบัแก๊สไนโตรเจนบนผวิหน้าและภายในรพูรุนของวสัดุ [27] 
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รปูท่ี 2.6 ประเภทไอโซเทอมของการดดูซบัของ IUPAC [26] 

 

โดยแบบที่ I เป็นชนิดไอโซเทอมของการดูดซับของวัสดุดูดซับที่มีขนาดรูพรุนเล็กกว่า 2 nm 

(microporous adsorbent) การดดูซบัสว่นใหญ่เป็นการดดูซบัในรพูรุนขนาดเลก็ มพีืน้ทีผ่วิค่อนขา้งน้อย แบบ

ที่ II หรอืไอโซเทอมการดูดซบัรูปตวั s เป็นรูปแบบปกติของวสัดุที่ไม่มรีูพรุน (non-porous) หรอืวสัดุที่มรีู

พรุนขนาดใหญ่ (microporous) มากกว่า 50 nm แบบที่ III  เป็นลกัษณะไอโซเทอมของการดูดซบัที่มีแรง

ดงึดูดทีอ่่อนระหว่างตวัดูดซบัและตวัถูกดูดซบั แต่แรงดงึดูดระหว่างตวัถูกดูดซบัดว้ยกนัมค่ีอนขา้งมาก แบบ 

IV  เป็นไอโซเทอมของการดูดซบัของวสัดุในเมโซพอรร์สั (mesopores ; 2-50 nm) ซึง่มรีูพรุนทีม่ขีนาดใหญ่

กว่าขนาดของเสน้ผ่านศนูยก์ลางของโมเลกุลทีถู่กดดูซบัแบบที ่V  เป็นไอโซเทอมทีเ่กีย่วขอ้งกบัอนัตรกริยิา

ของตวัดดูซบัและตวัถูกดดูซบัอ่อนๆ ที ่ 0( / )P P ในขณะทีม่จีาํนวนรพูรุนในระบบถูกจาํกดัทีค่วามดนัสมัพทัธ์

ปานกลางและสงู และแบบที ่ VI  เป็นไอโซเทอมของการดดูซบัแบบเป็นชัน้ ๆ (multilayer) ขึน้บนผวิของวสัดุ

ที่ไม่มรีูพรุนกบัพืน้ผวิทีเ่ป็นเน้ือเดยีวกนั [26] สําหรบัการตรวจสอบด้วยเทคนิคน้ีใชเ้ครื่อง Gas adsorption 

รุ่น TriStar II 3020 ของบรษิทั Micromeritics 

2.3.4 เทคนิคฟูเรยีรท์รานสฟ์อรม์ อนิฟราเรด สเปกโทรสโกปี (FT-IR) [28] 

        เทคนิค FTIR เป็นเครื่องมอืทีใ่ชใ้นการวเิคราะหว์สัดุทีเ่ป็นสารอนิทรยีแ์ละอนินทรยี ์ศกึษาการ

ดดูกลนืแสงของสสารในย่านความถี่ของแสงอนิฟราเรด ซึง่โดยการวเิคราะหโ์ครงสรา้งตวัอย่างจะอาศยัการ

ดูดกลนืแสงทีแ่ตกต่างกนัของแต่ละโมเลกุล โดยที่ โมเลกุลแต่ละชนิดจะมกีารดูดกลนืช่วงคลื่นอนิฟราเรดที่

แตกต่างกนัโดยช่วงเลขคลื่น (wave numbers  4000 – 400 nm) จะเป็นบรเิวณทีบ่่งบอกถงึกลุ่มฟังกช์นัของ

โมเลกุลและในช่วงเลขคลื่น 1500 – 400 เป็น ช่วงบรเิวณลายพมิพน้ิ์วมอืของสาร (fingerprint region) ซึง่จะมี

ลักษณะของสเปกตรัมที่เฉพาะเจาะจง สําหรับการศึกษาด้วยเทคนิคน้ีใช้เครื่อง FTIR-IR and NEAR-IR 

spectroscopy รุ่น Perkin Elmer FT-IR spectrometer 51150  
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2.3.5 เทคนิคยวู-ีวสิเิบลิ สเปคโทรสโกปี (UV-vis) 

      เทคนิค UV-vis เป็นเทคนิคการตรวจสอบวดัปรมิาณแสงและค่าความเขม้ (intensity) ของแสง

ในช่วงแสงอุลตราไวโอเลตและช่วงแสงที่ตามองเห็นที่มีการส่งผ่าน (transmission) หรือถูกดูดกลืน 

(absorption) ไว้ )800200( nm−=λ เมื่อวสัดุถูกฉายด้วยแสงในช่วงแสงอุลตราไวโอเลตหรือแสงที่ตา

มองเหน็ทีเ่มื่อมพีลงังานเหมาะสมจะทําใหอ้เิลก็ตรอนภายในอะตอมเกดิการดูดกลนืแสงแลว้เปลีย่นสถานะไป

อยู่ในชัน้ทีม่รีะดบัพลงังานสงูกว่า เมื่อทาํการวดัปรมิาณของแสงทีส่ง่ผ่านหรอืสะทอ้นออกมาเทยีบกบัแสงจาก

แหล่งกําเนิดทีค่วามยาวคลื่นค่าต่าง ๆ ตามกฎของเบยีร-์แลมเบริก์ (Beer-Lambert’s law) สาํหรบัการศกึษา

สมบตักิารดูดกลนืแสงใชเ้ครื่อง UV-vis รุ่น UV-3101PC ของบรษิทั Shidamazu ซึง่จะวดัการดูดกลนืแสงยวูี

ถงึแสงทีต่ามองเหน็ของตวัอย่าง  

  นอกจากน้ี สเปกตรัมการดูดกลืนแสงของตัวอย่างยังสามารถนาไปหาขนาดของแถบ ช่องว่าง

พลงังานของตวัอย่างได ้ซึง่ใชก้ารพลอ็ตกราฟความสมัพนัธข์องทาว (Tuac’s relation) ดงัสมการที ่2.3 ซึง่จะ

เขยีนกราฟความสมัพนัธ์ระหว่าง 2( )hα υ เทียบกบัพลงังานโฟตอน ( )hυ  โดยขนาดของแถบช่องว่าง

พลงังาน ( )gE  จะถูกกําหนดโดยจุดที่เสน้ตรงของกราฟตดักบัแกนแนวนอน (แกน νh  ) วธิกีารน้ีเป็นการ

กาํหนดขนาดแถบช่องว่างพลงังานของสารกึง่ตวันาทีนิ่ยมมากทีส่ดุ  

     ( )n
gh A h Eα υ υ= −          (2.3) 

เมื่อ  gE  คอื ช่องว่างพลงังาน 

       α   คอื สมัประสทิธิก์ารดดูกลื่นแสง 

         h   คอื ค่าคงทีข่องแพลงค ์(Planck’s constant)                          

       υ    คอื ความถีข่องแสง 

      A    คอื ค่าคงที ่

      n  มคี่าเท่ากบั 1( , 2)2  สาํหรบัโครงสรา้งแถบพลงังานแบบโดยตรงและแบบโดยออ้ม 

 

          2.3.6 เทคนิคการดดูกลนืรงัสเีอกซ ์(XANES) [29] 

            เทคนิค XANES เป็นเทคนิคการตรวจสอบคุณสมบตัิของสาร โดยการฉายรงัสเีอกซ์ที่มี

ความยาวคลื่นทีเ่หมาะสมบนสารทีต่้องการศกึษา เมื่ออะตอมของสารตวัอย่างถูกกระตุ้น คลื่นพลงังาน

ของสนามแม่เหลก็ไฟฟ้าจะเกดิการแกว่ง และเกดิปฏกิริยิากบัสนามพนัธะของอเิลก็ตรอนภายในอะตอม 

สง่ผลใหอ้เิลก็ตรอน เหล่านัน้ไดร้บัพลงังานกระตุน้ และเคลื่อนยา้ยตําแหน่ง โดยยา้ยระดบัพลงังานพรอ้ม 

ๆ กบัการปลดปล่อยพลงังานในรปูของแสง ซึง่วดัอตัราส่วนการดูดกลนืรงัสเีอกซท์ีพ่ลงังานต่างๆ ขอ้มูล

ดงักล่าวสามารถใชบ้่งบอกถงึโครงสรา้งของสารตวัอย่างในระดบัอะตอมได ้ในการวดัแบบทะลุผ่าน จะวดั

การดูดกลนืรงัสเีอกซจ์ากความเขม้ของรงัสเีอกซ์ทีล่ดลงหลงัจากทีเ่ดนิทางผ่านตวัอย่าง ความเขม้ของ

รงัสก่ีอน 0( )I และหลงัตวัอย่าง ( )I มคีวามสมัพนัธต์ามสมการ 
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                     0
xI I e µ−=  (2.4) 

โดยที่ตัวแปร µ และ x  คือ สมัประสิทธิข์องการดูดกลืนรังสีเอกซ์และความหนาของตัวอย่าง 

ตามลําดบั เราใช้สมการน้ี เพื่อหาค่าสมัประสทิธิก์ารดูดกลืนรงัสทีี่แต่ละพลงังานโฟตอน โดยในการ

ทดลองเราจะปรับค่าพลังงานโฟตอนของรังสีเอกซ์ด้วยเครื่ องคัดเลือกพลังงานแสง  (x-ray 

monochromator) เมื่อนําค่า ( )Eµ  มาแสดงเป็นกราฟกบัค่าพลงังานโฟตอน ( )E  เราจะไดส้เปกตรมั 

XANES ของตัวอย่าง ดังรูปที่ 2.7 สําหรับการตรวจสอบด้วยเทคนิคน้ีได้ใช้งาน ณ สถาบันแสง       

ซนิโครตรอน (องคก์ารมหาชน) ทีส่ถานีลาํเรยีงแสง 5.2 จงัหวดันครราชสมีา 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.7 สเปกตรมัการดดูกลนืแสงรงัสเีอกซใ์นชัน้ K (K-edge absorption) ของอะตอมคอปเปอร ์(Cu metal) 

[29] 

 

2.3.7 เทคนิคไวเบรตตงิ แซมเปิล แมกนีโตเมตร ี(VSM) [30] 

      เทคนิค VSM เป็นเทคนิคทีใ่ชใ้นการศกึษาสมบตัทิางแม่เหลก็ของสารตวัอย่างในการตรวจสอบ

ความเป็นแม่เหลก็ของสารตวัอย่างโดยเทคนิคน้ี สารตวัอย่างทีบ่รรจุใน samples holder จะถูกวางในบรเิวณ

ทีม่สีนามแม่เหลก็ทีม่กีารส่งผ่านอยู่ตลอดเวลา ดงัรูปที ่2.8 โดยสนามแม่เหลก็น้ีถูกสรา้งขึน้และควบคุมโดย

แท่งแม่เหลก็ไฟฟ้า (electromagnet) ทีอ่ยู่ดา้นขา้ง เมื่อสารตวัอย่างอยู่ในสนามแม่เหลก็จะถูกทาํใหเ้กดิสภาพ

แม่เหลก็ หรอืเรยีกว่าถูกแมกนีไตซ ์โดยสารตวัอย่างทีถู่กแมกนีไทซ ์น้ีจะสรา้งฟลกัซแ์ม่เหลก็ตดัผ่าน Pick-up 

coil (ตามกฎของฟาราเดย์) และความต่างศกัย์ที่ได้น้ีถูกนํามาใช้ในการค้นหาและวดัค่าโมเมนต์แม่เหลก็ 

(magnetic moment) ดงันัน้เทคนิค VSM จงึเป็นเทคนิคหน่ึงที่ได้รบัการยอมรบัในการหาค่าแมกนีไทเซซนั

ของสารตวัอย่างโดยอาศยัการสัน่ของสารตวัอย่าง นอกจากน้ี เทคนิค VSM ยงัสามารถวดัการเปลีย่นแปลงที่

เกดิขึน้อย่างชา้ๆ ในขณะทีม่แีมกนีไตเซชนัไดอ้กีดว้ย เมื่อมกีารใหส้นามแม่เหลก็ทีค่งที ่ซึง่ผลทีไ่ดจ้ากการวดั

ด้วยเทคนิคน้ี จะแสดงในรูปกราฟความสมัพนัธ์ระหว่างค่าโมเมนต์แม่เหล็กกบัสนามแม่เหล็กที่ให้เขา้ไป 

(applied field) ซึง่ขอ้มูลทีต่อ้งนําไปใชใ้นการวเิคราะหจ์งึเป็นค่าแมกนีไทเซซนั ดงันัน้จงึต้องมกีารชัง่น้ําหนกั

ของสารตัวอย่างและนํามาหารกับค่าโมเมนต์แม่เหล็กที่ว ัดได้ จึงจะได้ค่าแมกนีไทเซซันที่ขึ้นอยู่กับ
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สนามแม่เหลก็ภายนอกทีใ่หเ้ขา้ไป สําหรบัการศกึษาสมบตัแิม่เหลก็ใชเ้ครื่อง VersalabTM3 Tesla รุ่น VSM 

7403 ทีภ่าควชิาฟิสกิส ์คณะวทิยาศาสตร ์มหาวทิยาลยัขอนแก่น  

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.8 โครงสรา้งหลกัของเครือ่งไวเบรตตงิ แซมเปิล แมกนีโตเมตร ี[30] 

 

2.3.8 เทคนิคการวเิคราะหส์มบตัทิางเคมไีฟฟ้า 

     สาํหรบัการศกึษาสมบตัเิคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า SnO2, Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) และ

เสน้ใยนาโน SnO2 ถูกศกึษาดว้ย Metrohm Autolab PGSTA 302N ในระบบการวดัแบบสามขัว้ ดงัรูปที ่2.9 

คอื (I) ขัว้ไฟฟ้าทํางาน (working electrode) เป็นโครงสรา้งนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

และเสน้ใยนาโน SnO2 (II) ขัว้ไฟฟ้าเคาทเ์ตอร ์(counter electrode) เป็นแพลททนิัม (Pt) และ (III) ขัว้ไฟฟ้า

อา้งองิ (reference electrode) เป็น Ag/AgCl โดยมสีารละลายอเิลก็โทรไลตโ์พแทสเซยีมไฮดรอกไซด ์(KOH) 

ความเขม้ขน้ 6 โมล ซึง่มรีายละเอยีดองัต่อไปน้ี  

1. เทคนิคไซคลกิโวลแทมเมตทร ี(CV) 

เทคนิค CV เป็นเทคนิคที่ใช้ศกึษาอนัตรกริยิาทางเคมทีี่เกดิขึน้บรเิวณพื้นผวิของขัว้ไฟฟ้าในช่วง

ความต่างศกัย์ของวสัดุที่นํามาใช้ทําขัว้ไฟฟ้า โดยการป้อนความต่างศกัย์เข้าไปในระบบ แล้วทําการวดั

กระแสไฟฟ้าทีเ่กดิขึน้ระหว่างไฟฟ้าทาํงานและขัว้ไฟฟ้าเคาน์เตอร ์ซึง่ทาํใหไ้ดค้วามสมัพนัธร์ะหว่างความต่าง

ศกัยไ์ฟฟ้ากบัความหนาแน่นกระแสไฟฟ้า ดงัรปูที ่2.10 ยิง่ไปกว่านัน้ พืน้ทีภ่ายในกราฟเสน้โคง้ CV สามารถ

นําไปประมาณค่าความจุจาํเพาะเคมไีฟฟ้า ( )cvC  ไดด้ว้ยการใชส้มการ (2.5) ดงัต่อไปน้ี [31] 

 

cv

Id
C

m V

υ

υ
=

∆
∫     (2.5) 

 

  เมื่อ Idυ∫  คอื พืน้ทีร่อบเสน้โคง้ของ CV  

          m    คอื มวลของวสัดุตวัอย่างภายในอเิลก็โทรด  

          υ     คอื อตัราการสแกน 

        V∆    เป็นช่วงความต่างศกัยท์ีส่แกน 

 

 

 

Pick-up coils 

Sample 

Vibration unit 
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รปูท่ี 2.9 เซลลไ์ฟฟ้าแบบสามขัว้ [32] 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.10 กราฟ CV ของอนุภาคนาโน SnO2 วดัในสารละลายอเิลก็โทรไลต ์KOH 6 โมล 
 

2. กลัป์วานอสแตตกิชารจ์ - ดสิชารจ์ (GCD) [33] 

 ในการตรวจสอบสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าของเซลลเ์คมไีฟฟ้าดว้ยเทคนิค GDC เป็นการตรวจการอดัและ

คายประจุ (Charge / Discharge) คือการให้กระแสคงที่ (contant current : I ) กับขัว้ไฟฟ้า แล้ววัดการ

เปลีย่นแปลงความต่างศกัย ์(pontential : V ) ทีเ่ปลีย่นไปจากการเกดิปฏกิริยิารดีอกซท์ีข่ ัว้ไฟฟ้าเมื่อเวลามี

การเปลีย่นแปลง ดงัรูป 2.11 ทีแ่สดงรูปแบบโดยทัว่ไปของความสมัพนัธร์ะหว่างความต่างศกัยก์บัเวลาทีใ่ห้

กระแสแก่เซลล์เคมไีฟฟ้า และยงัคํานวณหาความจุไฟฟ้า โดยความจุประจุไฟฟ้า (capacitance : C ) ของ

เซลล์ไฟฟ้า และความดนั )/( tV ∆∆  สามารถคํานวณได้จากเวลาที่ใหก้ระแส ( )I  แก่เซลล์เคมไีฟฟ้า ดงั

สมการ (2.6) 
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IC V

t
=

∆
∆

      (2.6) 

 

ความสมัพนัธค์วามจุจาํเพาะ ( )C กบัมวล ( )m จะไดด้งัน้ี [31] 

 

    s
I tC

m V
∆

=
∆

            (2.7) 

 

                   เมื่อ I เป็นกระแสการคายประจุ (A), V∆ เป็นช่วงความต่างศกัย ์(V), และ t∆ เป็นเวลาใน

การคายประจุ (s) 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 2.11 กราฟ GDC การอดั – คายประจุไฟฟ้าของวสัดุในอุดมคต ิ[34] 

 

สาํหรบัสมัประสทิธิค์ลูอมบคิ (coulombic efficiency: %η ) [33] ถูกสงัเกตโดยใชส้มการ (2.8) 

               % 100d

c

t
t

η = ×     (2.8)  

 เมื่อ dt และ ct เป็นจาํนวนทัง้หมดของเวลาของการคายประจุและอดัประจุ ตามลาํดบั 

 

สาํหรบัการศกึษาประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า SnO2, Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ 

Mo) และเสน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยเทคนิค CV และ GDC ไดใ้ชเ้ครื่อง Metrohm Autolab รุ่น PGSTAT 302N 

 

 

 

 



บทท่ี 3 

ผลการวิจยัและอภิปราย 

 

 ในงานวจิยัน้ีไดแ้บ่งการทดลองออกเป็นสองส่วนที่สาํคญั คอื ในส่วนแรกเป็นการสงัเคราะห ์และ

ศกึษาสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าและทางแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ 

Mo) ที่  x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มอล โดยอนุภาคนาโน SnO2 

สงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ160-220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และเลือกสงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา     

8-20 ชัว่โมง สาํหรบัโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ Mo) เลอืกเงอืนไขในการสงัเคราะหด์ว้ย

การใชอุ้ณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง สาํหรบัในส่วนทีส่องเป็นการเตรยีมเสน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยวธิอีเิลก็

โตรสปินน่ิง ทีม่กีารแคลไซน์ 400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมงในบรรยากาศ โดยงานวจิยั

น้ีมุ่งเน้นศกึษาสมบตัพิืน้ฐานของโครงสรา้งนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo) และเสน้ใยนา

โน SnO2 ไดแ้ก่ศกึษาและวเิคราะหโ์ครงสรา้งและลกัษณะสณัฐานวทิยาของโครงสรา้งนาโนทีส่งัเคราะหด์ว้ย

เทคนิค XRD, TEM และ FTIR ตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมดีว้ยเทคนิค EDS ตรวจสอบปรมิาตรู

พรุนและพืน้ทีผ่วิจาํเพาะดว้ยเทคนิค BET และ BJH ศกึษาสมบตัทิางแสงดว้ยเทคนิค UV-vis ส่วนทีส่องเป็น

การศกึษาสมบตัเิฉพาะทางแม่เหลก็ดว้ยเทคนิค VSM  ตรวจสอบสถานะออกซเิดชนั (oxidation state) ดว้ย

เทคนิค XANES และศกึษาสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าดว้ยเทคนิค CV และ GDC ซึง่มรีายละเอยีดของผลการวจิยั

และอภปิรายผล ดงัต่อไปน้ี 

3.1 ผลการศึกษาโครงสรา้ง ลกัษณะสณัฐานวิทยา สมบติัทางแสง แม่เหลก็ และเคมีไฟฟ้าของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 ( M = V, Cr, Mn และ Mo)  

 3.1.1 ผลการตรวจสอบโครงสรา้งของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 

ในการศกึษาลกัษณะเฟสโครงสรา้งของโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ 

Mo) ที่ x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 สงัเคราะหด์้วยวธิไีฮโดรเทอร์มอล สาํหรบัอนุภาคนาโน 

SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ160-220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และสงัเคราะห์ทีอุ่ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา     

8-20 ชัว่โมง  ในส่วนการสงัเคราะห์อนุภาคนาโน Sn1-xMxO2 ได้เลอืกทําการสงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ200 °C 

เป็นเวลา 12 ชัว่โมง ซึง่มรีายละเอยีดดงัต่อไปน้ี 

1. ผลของอุณหภมูแิละเวลาในการไฮโดรเทอรม์อลต่อการเกดิเฟสโครงสรา้งของโครงสรา้งนาโน 

SnO2 

การศึกษาอิทธิพลของการรักษาอุณหภูมิความร้อนในกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลต่อการ

เปลี่ยนแปลงเฟสโครงสรา้งของ SnO2 ที่สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160-220 °C นาน 24 ชัว่โมง ด้วยรูปแบบการ

เลีย้วเบนของรงัสเีอกซ ์ดงัแสดงใหเ้หน็ในรูปที ่3.1 ไดแ้สดงใหเ้หน็ตําแหน่งพคีการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซท์ี่
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ระนาบ (110), (101), (200), (211), (220), (002), (310), (112), (301), (202) ทีส่อดคลอ้งกบัระนาบผลกึของ 

SnO2 โครงสรา้งผลกึแบบเตตระโกนอล (tetraganal) ดงัรูปที ่3.3 เมื่อมกีารเปรยีบเทยีบกบัขอ้มูลมาตรฐาน 

JCPDS เลขที ่41-1445 ของ space group P42/mnm ซึง่ในรปูแบบ XRD ไม่มกีารตรวจพบเฟสปลอมปนของ

สารประกอบอื่น ๆ ผลดัง่กล่าวน้ีชีใ้หเ้หน็ว่าตวัอย่างทีถู่กเตรยีมขึน้มคีวามบรสิทุธิส์งู ยิง่ไปกว่านัน้จากรปูแบบ 

XRD ยงัสามารถสงักตุพบอกีว่าเมื่ออุณหภมูขิองการรกัษาอุณหภูมคิวามรอ้นในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล

เพิม่สงูขึน้ ส่งผลทําใหพ้คีการเลีย้วเบนมคีวามกวา้งแคบลงและความเขม้เพิม่ขึน้ เมื่อมกีารใหอุ้ณหภูมคิวาม

ร้อนเพิม่ขึน้ถงึ 200°C ผลน้ีแสดงใหเ้หน็ถงึความเป็นผลกึทีด่ขี ึน้ของตวัอย่าง แต่อย่างไรกต็ามเมื่อมกีารให้

อุณหภูมคิวามรอ้นที ่220°C ความเขม้ของพคีลดลงและความกวา้งเพิม่ขึน้ ซึง่อาจจะส่งผลทาํใหม้คีวามเป็น

ผลึกที่ลดลง ดงันัน้ที่อุณหภูม ิ200°C จึงเป็นอุณหภูมขิองการรกัษาความร้อนที่เหมาะสมในกระบวนการ

ไฮโดรเทอร์มอล สําหรบัเตรยีมอนุภาคนาโน SnO2 ในงานน้ีจงึได้เลอืกอุณหภูม ิ200°C มาทําการเตรียม

ตวัอย่างเพื่อศกึษาอทิธพิลของเวลาในการเกดิปฏกิริยิาภายใตก้ระบวนการไฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง ไดแ้ก่ 8 

ชม, 12 ชม, 16 ชม และ 20 ชม ตามลําดับ เมื่อทําการศึกษาเฟสโครงสร้างของอนุภาคนาโน SnO2 ที่

สงัเคราะห์อุณหภูมิ 200°C ที่เวลาแตกต่าง ดังแสดงให้เห็นในรูปที่ 3.2 จะเห็นได้ว่ารูปแบบ XRD ของ

ตวัอย่างไดแ้สดงพคีการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซค์ลา้ยกบัของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 

°C นาน 24 ชม และไม่พบเฟสปลอมปนของสารประกอบอื่นในตวัอย่างทีถู่กเตรยีมขึน้  ซึง่ในรูปแบบ XRD 

ของอนุภาคนาโน SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C ทีเ่วลาแตกต่าง รปูแบบการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซ์มี

ความเขม้ของพคีที่สูงขึ้นเมื่อเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลมากขึน้ แต่ที่เวลาในการเตรยีม 16 ชม 

ความเข้มของพีคการเลี้ยวเบนลดลงอย่างเหน็ได้ชดัเจน นอกจากน้ี เมื่อพิจารณาขนาดผลึกของตวัอย่าง

ทัง้หมดด้วยการใช้วธิ ีX-ray line broadening ที่อาศยัสมการของเดอบาย-เชเรอร์ ตามสมการ 2.1 และใช้

ระนาบ (110) ในการคํานวณ พบว่าขนาดผลกึของโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160-220 °C 

นาน 24 ชม มค่ีาประมาณ 7.1, 7.3, 7.6 และ 8.2 นาโนเมตร ตามลาํดบั และโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะห์

อุณหภูม ิ200°C ทีเ่วลา 8, 12, 16 และ 20 ชม มขีนาดผลกึประมาณ 10.8, 11.5, 10.2 และ 14.1 นาโนเมตร 

ตามลําดบั ดงัแสดงใหเ้หน็ในตารางสรุปที ่3.1 เหน็ไดอ้ย่างชดัเจนว่าขนาดผลกึของโครงสรา้งนาโน SnO2 มี

แนวโน้มเพิม่ขึน้เมื่ออุณหภูมใินการใหค้วามรอ้นและเวลาในกระบวนไฮโดรเทอรม์อลเพิม่มากขึน้ แต่ทีเ่วลาใน

การเตรยีม 16 ชม ขนาดผลกึมค่ีาลดลง คล้ายกบังานวจิยัของ CH Li และ CH Yeh [35] โดยให้เหตุผลว่า

เวลาในการเกดิปฏกิริยิาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลไม่ไดส้่งผลต่อการเตบิโตของผลกึ ส่งผลทําใหข้นาด

อนุภาคไม่ได้แตกต่างกนัอย่างม ีผลของขนาดผลึกในทุกตวัอย่างมีความสอดคล้องกบัรูปแบบ XRD ของ

ตวัอย่างทีเ่กดิขึน้ โดยการเพิม่ขึน้ของอุณหภูมแิละเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล ทีส่่งผลใหข้นาดผลกึ

ของตวัอย่างเพิม่ขึน้เลก็น้อย สามารถอธบิายไดด้ว้ยกลไก ออสวารด์เพน็น่ิง (ostwald ripening mechanism) 

[36] ทีก่ล่าวว่าการเพิม่ของอุณหภูมทิีส่งูขึน้หรอืเวลาในการใหค้วามรอ้นทีใ่ชใ้นหมอ้น่ึงความดนั (autoclave) 

ไม่เพยีงแต่ควบคุมแรงดนัและพลงังานในการเตบิโตของผลกึ แต่ยงัสามารถใหเ้กดิการแพร่ทีง่่ายของอนุภาค

นาโนขนาดเลก็ไปสู่อนุภาคนาโนขนาดใหญ่ จงึส่งผลใหเ้กดิลกัษณะดงักล่าวขึน้จากการรายงานก่อนหน้าน้ี
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โดย X Cao และคณะ [37] ทีไ่ดศ้กึษาอทิธพิลของอุณหภมู ิ(160-240°C) และเวลา (4-24 ชม) ต่อการควบคุม 

นาด ของอนุภาคนาโน SnO2  

เมื่อวิเคราะห์ Rietveld refinement ของโครงสร้างนาโน SnO2 จากข้อมูล XRD ด้วยการใช้

ซอฟต์แวร์ Topas V5.0 เพื่อประมาณหาค่าพารามิเตอร์ทางโครงสร้างของโครงสร้างนาโน SnO2 ได้แก่ 

ค่าคงทีแ่ลตทซิ a  และ c  ค่าปรมิาตรต่อหน่วยเซลล ์ ( )V , ค่าความบดิเบีย้วของโครงสรา้ง ( / )c a  ความ

หนาแน่นของผลกึ ( )ρ , ค่าพารามเิตอรร์เีวลด ์ ( , , )wp pR R GOF  ดงัตารางสรุปที ่3.1 พบว่าค่าคงทีแ่ลตทซิ 

a  และ c  ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160-220°C นาน 24 ชม และสงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ

200°C ที่เวลาแตกต่าง 8, 12, 16 และ 20 ชม มค่ีาใกลเ้คยีงกบัค่าคงทีแ่ลตทซิ a  และ c  ของ SnO2 ของ

ขอ้มลูมาตรฐาน JCPDS เลขที ่41-1445 คอื a = 0.4738 นาโนเมตร และ c = 0.3188 นาโนเมตร 

 

 

 

 

 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

รปูท่ี 3.1 รปูแบบ XRD ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160 -220 °C นาน 24 ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.2 แสดงรปูแบบ XRD ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ200 °C นาน 8-20 ชัว่โมง 
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รูปท่ี 3.3 โครงสร้างผลึกเตตระโกนอลของโครงสร้างนาโน SnO2 (space group P42/mnm) สร้างขึ้นจาก

ซอฟตแ์วร ์Vesta ทีไ่ดม้าจากขอ้มลูการวเิคราะห ์Rietveld refinement 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.4 แสดงขนาดผลกึของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล ทีร่กัษาอุณหภูมคิวาม

รอ้นที ่160 – 220 °C นาน 24 ชม และมกีารรกัษาความรอ้นที ่200 °C นาน 8-20 ชม 
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ตารางท่ี 3.1 แสดงค่าขนาดผลึก ( )D , ค่าคงที่แลตทิซ a  และ c , ค่าปริมาตรต่อหน่วยเซลล์ ( )V ,        

ค่าความบิดเบี้ยวของโครงสร้าง  ( / )c a , ความหนาแน่นของผลึก  ( )ρ , ค่าพารามิเตอร์รีเวลด์ 

( , , )wp pR R GOF  ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล 

ตวัอย่าง D  
(nm) 

ค่าคงทีแ่ลตทซิ 

(Å) 
V  

(nm3) 
/c a  ρ  

(g/cm3) 
wpR  pR  GOF  

อทิธพิลของอุณหภูมใินกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลแตกต่าง ทีเ่วลา 24 ชัว่โมง 

160 °C 5.2 a=b=0.4728(3) 

c=0.3188(5) 

0.0712(8) 0.6743(4) 50.206 6.05 4.67 1.01 

180 °C 6.0 a=b=0.4750(7) 

c=0.3203(8) 

0.0723(1) 0.6743(8) 49.496 5.45 4.17 1.04 

200 °C 6.6 a=b=0.4745(7) 

c=0.3184(3) 

0.0713(9) 0.6724(8) 50.127 5.31 4.07 1.03 

220 °C 7.4 a=b=0.4745(7) 

c=0.3186(7) 

0.0717(7) 0.6714(9) 49.866 5.98 4.57 1.03 

อทิธพิลของเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลแตกต่าง ทีอุ่ณหภูม ิ200 °C 

8 ชม 10.8 a=b=0.4749(6) 

c=0.3201(0) 

0.0722(1) 0.6739(2) 49.562 6.95 5.39 1.09 

12 ชม 11.5 a=b=0.4712(3) 

c=0.3192(4) 

0.0708(9) 0.6774(6) 50.486 3.87 3.00 1.16 

16 ชม 10.2 a=b=0.4721(5) 

c=0.3183(0) 

0.0796(1) 0.6741(5) 50.436 6.28 4.81 1.08 

20 ชม 14.1 a=b=0.4739(3) 

c=0.3206(3) 

0.0720(1) 0.6765(3) 49.696 3.64 2.71 109 

 

2. ผลการศกึษาอทิธพิลการเจอืไอออน V, Cr, Mn และ Mo ต่อการเกดิเฟสโครงสรา้งและการ

เปลีย่นแปลงของโครงสรา้งนาโน SnO2 

 การศกึษาอทิธพิลของการเจอืไอออน V, Cr, Mn และ Mo ต่อการเกดิและเปลีย่นแปลงเฟสโครงสรา้ง

ของโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีไ่ดเ้ลอืกอุณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชม ในการเตรยีม ไดแ้สดงใหเ้หน็ในรปูที ่3.5 

– 3.8 จากรูปแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องโครงสรา้งนาโน Sn1-xVxO2 ดงัรูปที ่3.5 พบว่ามกีารตวจพบเฟส

ปลอมปนของสารประกอบในกลุ่มของวาเนเดยีม เช่น V2O3, VCl, SnV3 อกีทัง่ยงัพบเฟสของ SnO ในตวัอยา่ง 

ซึง่การเกดิเฟสปลอมปนในตวัอย่างทีเ่ตรยีม อาจเน่ืองมาจากการเจอืดว้ยไอออนของ V3+ ไม่สามารถเขา้ไป

แทนทีไ่อออนของ Sn4+ ไดอ้ย่างสมบรูณ์ จงึทาํใหไ้อออนของ V3+ เกดิการก่อตวั/จบัตวักบัธาตุสว่นประกอบที่

ใชเ้ป็นสารตัง้ตน้ เกดิเป็นเฟสผสมขึน้ในโครงสรา้งของผลกึ SnO2 และสาํหรบัการเตรยีมโครงสรา้งนาโน Sn1-

xMxO2 ( M = Cr, Mn และ Mo) พบว่ารปูแบบการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซ ์ดงัรปูที ่3.6 – 3.8 ไดแ้สดงตําแหน่ง

พคีการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซท์ีส่อดคลอ้งกบัระนาบ (110), (101), (200), (211), (220), (002), (310), (112), 

(301) และ (202) ของผลึก SnO2 ที่มีโครงสร้างผลึกเตตระโกนอล เมื่อเปรียบเทียบกับข้อมูลมาตรฐาน 
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JCPDS เลขที ่41-1445 โดยไม่มกีารตรวจพบเฟสปลอมปนของสารประกอบอื่น ๆ ในโครงสรา้ง  แลตทซิของ 

SnO2 แต่อย่างไรกต็าม โครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกเจอืดว้ย Mn (x = 0.10-0.20) มกีารตรวจพบเฟสปลอมปน

ของสารประกอบในกลุ่มแมกกานีสออกไซด ์อาทเิช่น Mn2O3 และ Mn3O4 ทีแ่สดงใหเ้หน็อย่างชดัเจนในรูปที ่

3.7 อาจเน่ืองมาจากการเจอืไอออนของ Mn ในปรมิาณทีเ่พิม่สงูขึน้ ส่งผลใหไ้อออนของ Mn สามารถเขา้ไป

จบัตวัและก่อตวัเป็นเฟสของสารปลอมปนได้ง่าย อกีทัง่ยงัสามารถเหน็ได้อกีว่าทีร่ะนาบ (211) ของพคีการ

เลี้ยวเบนเพิ่มขึ้นตามปริมาณการเจือ เกิดขึ้นจากการเสริมกันของพีค Mn2O3  ผลน้ีแสดงให้เห็นถึง

ความสามารถในการเขา้ไปแทนที ่(solubility limit) ของไอออน Mn4+ ไดอ้ย่างสมบูรณ์ในความเขม้ขน้ตํ่ากว่า 

10% นอกจากน้ี สําหรบัรูปแบบการเลี้ยวเบนรงัสเีอกซ์ของ Cr4+ และ Mo3+ ที่ไม่มกีารตรวจพบเฟสปลอปน

ของสารประกอบอื่น ๆ และส่งผลให้ความเขม้ของพีคการเลี้ยวเบนลดลง เกิดขึ้นจากการเจือไอออนของ

สารเจอืทีม่รีศัมไีอออนทีเ่ลก็กว่าไดเ้ขา้ไปแทนทีต่ําแหน่งไอออน Sn4+ ในแลตทซิ SnO2 [38], [39] อย่างไรก็

ตาม รูปแบบการเลี้ยวเบนรงัสเีอกซ์ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 (x =0.10-0.20) รูปที่ 3.5 แสดงให้เหน็

การเพิม่ขึน้ของความเขม้ของพคีอย่างชดัเจนและทาํใหค่้าความกวา้งทีค่รึง่ของพคีการเลีย้วเบน (full width at 

halft the maximum : FWHM) แคบลง [40] อาจเน่ืองจากการที่ไอออนของ Cr4+ ไม่ได้เขา้ไปแทนที่ไอออน

ของ Sn4+ หรอืได้เขา้ไปคัน่ตวัระหว่างช่องว่างของไอออน Sn4+ กบั Sn4+ หรอือยู่ระหว่าง Sn4+ กบั O2- ซึ่ง

ตําแหน่งดงักล่าว เรยีกว่า interstitial site ผลทีเ่กดิขึน้ดงักล่าวชีใ้หเ้หน็ถงึการเปลีย่นแปลงในขนาดผลกึของ

ตวัอย่าง เมื่อพจิารณาขนาดผลกึของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ด้วยวธิ ีX-ray line 

broadening ทีใ่ชส้มการของเดอบาย-เชเรอร ์ตามสมการที ่2.1 ในวทิยานิพนธฉ์บบัน้ีไดใ้ชร้ะนาบ (110) ใน

การคาํนวณ พบว่าขนาดผลกึของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 มขีนาดอยู่ในช่วง 9.9 – 22.3 นาโนเมตร, 7.8 – 

10.6 นาโนเมตร และ 9.5 – 11.1 นาโนเมตร สาํหรบัการเจอืดว้ยไอออน Cr4+, Mn4+ และ Mo3+ ตามลาํดบั ดงั

แสดงใหเ้หน็ในตารางที ่3.2 – 3.3 สาํหรบัการโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 ขนาดผลกึมแีนวโน้มทีเ่พิม่มากขึน้ 

เมื่อปรมิาณการเจอื x = 0.10 – 0.20 ดงัรูปที ่3.9 เพราะการมเีฟสปลอมปนของสารประกอบแมกกานีสออก

ไซด์ โดยผลของขนาดผลกึในตวัอย่างแสดงให้เห็นถึงความสอดคล้องกบัรูปแบบการเลี้ยวเบนรงัสเีอกซ์ที่

เกดิขึน้  

เมื่อทําการวเิคราะห์ Rietveld refinement ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

จากขอ้มลู XRD ซึง่สมารถประมาณค่าพารามเิตอรท์างโครงสรา้งของตวัอย่างไดถู้กตอ้งแม่นยาํ ไดแ้ก่ ค่าคงที่

แลตทิซ a  และ c  ค่าปริมาตรต่อหน่วยเซลล์ ( )V , ค่าความบิดเบี้ยวของโครงสร้าง ( / )c a , ความ

หนาแน่นของผลึก ( )ρ , ค่าพารามิเตอร์รีเวลด์ ( , , )wp pR R GOF  มีแสดงให้เห็นในตารางที่ 3.2 – 3.3 

พบว่าสาํหรบัค่าคงทีแ่ลตทซิ a  และ c ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 พบว่าค่าคงทีแ่ลตทซิของตวัอย่างมี

ค่าทีใ่กลเ้คยีงกบัค่าคงทีแ่ลตทซิ a  และ c  ของผลกึ SnO2 ของขอ้มลูมาตรฐาน JCPDS เลขที ่41-1445  ยิง่

ไปกว่านัน้ยงัสารมาถหาอตัราส่วนเปอรเ์ซน็ต ์(%) ของโครงสรา้งในตวัอย่างทีม่กีารตรวจพบเฟสปลอมปนใน

โครงสรา้งของอนุภาคนาโน SnO2 โดยในโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกเจอืดว้ย Mn ทีต่รวจพบขององคป์ระกอบ

ของเฟส Mn2O3 ในอนุภาคนาโน Sn1-xMnxO2 (x =0.1, 0.15 และ 0.20) เป็น 20.54, 21.56 และ 31.56 % 

ตามลาํดบั และองคป์ระกอบของเฟส Mn3O4 ในตวัอย่าง Sn1-xMnxO2 (x =0.1, 0.15 และ 0.20) เป็น 7.24 และ 

14.34 % ตามลาํดบั  
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รปูท่ี 3.5 รปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องโครงสรา้งนาโน Sn1-xVxO2 เมื่อ * เป็นเฟส V2O3, ∆ เป็นเฟส 

VCl2 , ∇ เป็นเฟสของ SnO และ ♦เป็นเฟสของ  SnV3  
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รปูท่ี 3.6 รปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ200 °C นาน 

12 ชัว่โมง           
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รปูท่ี 3.7 รปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 

12 ชัว่โมง เมื่อ * เป็นเฟส Mn2O3 และ ∇ เป็นเฟส Mn3O4  
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รปูท่ี 3.8 รปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 

12 ชัว่โมง 
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รูปท่ี 3.9 แสดงขนาดผลึกของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 ( M = Cr, Mn และ Mo) ที่ x = 0.01 – 0.20 

สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 

 

 

ตารางท่ี 3.2 แสดงค่าขนาดผลึก ( )D , ค่าคงที่แลตทิซ a  และ c , ค่าปริมาตรต่อหน่วยเซลล์ ( )V ,        

ค่าความบิดเบี้ยวของโครงสร้าง  ( / )c a , ความหนาแน่นของผลึก  ( )ρ , ค่าพารามิเตอร์รีเวลด์ 

( , , )wp pR R GOF  ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล 

ตวัอย่าง D  
(nm) 

ค่าคงทีแ่ลตทซิ 

(Å) 
V  

(nm3) 
/c a  ρ  

(g/cm3) 
wpR  pR  GOF  

Sn0.99Cr0.01O2 11.3 a=b=0.4746(8) 

c=0.3195(4) 

0.0720(0) 0.6731(6) 49.707 4.66 3.62 1.17 

Sn0.97Cr0.03O2 11.1 a=b=0.4738(4) 

c=0.3194(5) 

0.0717(2) 0.6741(7) 49.899 4.91 3.87 1.13 

Sn0.95Cr0.05O2 9.9 a=b=0.4730(6) 

c=0.3182(0) 

0.0712(1) 0.6726(4) 50.259 4.43 3.40 1.12 

Sn0.90Cr0.10O2 22.3 a=b=0.4638(3) 

c=0.3268(6) 

0.0703(2) 0.7046(7) 50.895 4.76 3.56 1.46 

Sn0.85Cr0.15O2 21.0 a=b=0.4737(3) 

c=0.3167(2) 

0.0710(8) 0.6681(0) 50.351 3.74 2.90 1.15 

Sn0.80Cr0.20O2 19.8 a=b=0.4729(7) 

c=0.3165(0) 

0.0708(0) 0.6691(1) 50.549 3.69 2.89 1.19 
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ตารางท่ี 3.3 แสดงค่าขนาดผลึก ( )D , ค่าคงที่แลตทิซ a  และ c , ค่าปริมาตรต่อหน่วยเซลล์ ( )V ,        

ค่าความบิดเบี้ยวของโครงสร้าง  ( / )c a , ความหนาแน่นของผลึก  ( )ρ , ค่าพารามิเตอร์รีเวลด์ 

( , , )wp pR R GOF  ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Mn และ Mo) สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล 

ตวัอย่าง D  
(nm) 

ค่าคงทีแ่ลตทซิ 

(Å) 
V  

(nm3) 
/c a  ρ  

(g/cm3) 
wpR  pR  GOF  

Sn0.99Mn0.01O2 8.2 a=b=0.4734(5) 

c=0.3187(2) 

0.0714(4) 0.6731(8) 50.095 4.19 3.26 1.06 

Sn0.97Mn0.03O2 8.0 a=b=0.4738(4) 

c=0.3185(3) 

0.0715(2) 0.6722(3) 50.041 4.10 3.15 1.01 

Sn0.95Mn0.05O2 7.8 a=b=0.4736(0) 

c=0.3183(8) 

0.0714(1) 0.6722(5) 50.116 3.97 3.08 1.03 

Sn0.90Mn0.10O2 8.2 a=b=0.4720(6) 

c=0.3174(6) 

0.0707(4) 0.6724(9) 50.591 3.86 2.96 1.04 

Sn0.85Mn0.15O2 9.6 a=b=0.4743(4) 

c=0.0717(9) 

0.0717(9) 0.6737(7) 49.854 3.87 2.99 1.10 

Sn0.80Mn0.20O2 10.6 a=b=0.4739(3) 

c=0.3190(2) 

0.0716(5) 0.6731(3) 49.946 3.63 2.82 1.08 

Sn0.99Mo0.01O2 11.1 a=b=0.4731(5) 

c=0.3183(2) 

0.0712(6) 0.6727(6) 50.221 3.72 2.75 1.02 

Sn0.97Mo0.03O2 10.9 a=b=0.4710(5) 

c=0.3176(9) 

0.0704(9) 0.6744(2) 50.770 3.70 2.74 1.05 

Sn0.95Mo0.05O2 10.4 a=b=0.4715(2) 

c=0.3174(8) 

0.0705(8) 0.6733(1) 50.705 3.89 2.90 1.05 

Sn0.90Mo0.10O2 10.2 a=b=0.4723(9) 

c=0.3183(2) 

0.0711(1) 0.6745(6) 50.329 3.87 2.94 1.11 

Sn0.85Mo0.15O2 9.9 a=b=0.4724(7) 

c=0.3194(6) 

0.0713(6) 0.6761(4) 50.185 3.79 2.86 1.07 

Sn0.80Mo0.20O2 9.5 a=b=0.4685(8) 

c=0.3207(1) 

0.0704(1) 0.6844(2) 50.825 3.90 2.96 1.12 

 

3.1.2 ผลการตรวจสอบลกัษณะสณัฐานวทิยาของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 

 การตรวจสอบลกัษณะสณัฐานวทิยาของโครงสรา้งนาโน SnO2 ต่ออทิธพิลของอุณหภูมแิละเวลาใน

กระบวนการไฮโดรเทอรม์อล และ Sn1-xMxO2 ต่ออทิธพิลขอการเจอืดว้ยไอออนของโลหะทรานซชินั (M = Cr, 

Mn และ Mo) ไดถู้กศกึษาดว้ยการใชภ้าพถ่ายดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) ภาพถ่าย

ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่านกําลังขยายสูง (HR-TEM) และรูปแบบการเลี้ยวเบนของ

อเิลก็ตรอนบรเิวณทีเ่ลอืกไว ้(SAED patterns)  ซึง่มรีายละเอยีดดงัน้ี 
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1. ผลของอุณหภมูแิละเวลาในการไฮโดรเทอรม์อลต่อลกัษณะสณัฐานวทิยาของโครงสรา้งนาโน 

SnO2 

 การศกึษาอทิธพิลของอุณหภูมกิารใหค้วามรอ้นและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลต่อการเกดิ

ลกัษณะสณัฐานของโครงสร้างนาโน SnO2 มแีสดงให้เหน็จากภาพถ่ายด้วยกล้องอเิลก็ตรอนแบบส่องผ่าน 

(TEM) ดงัรูปที่ 3.10-3.11 แสดงให้เห็นว่าตัวอย่างที่เตรียมมรีูปร่างทรงกลมขนาดเล็ก มีขนาดอนุภาคที่

สมํ่าเสมอ และมกีารกระจายตวัของอนุภาคที่ด ีซึง่ผลของอุณหภูมคิวามรอ้นและเวลาในกระบวนการไฮโดร

เทอร์มอลไม่ได้ส่งผลให้เกิดการเปลี่ยนแปลงของลักษณะสัณฐานของตัวอย่าง แต่อนุภาคนาโน SnO2 

สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 8 ชม ตวัอย่างมรีปูร่างทีห่ลากหลายรูปทรง ดงัรูปที ่3.11 ซึง่อาจเน่ืองมาก

จากการใหเ้วลาทีน้่อยเกนิไปไม่เพยีงพอต่อการเกดิปฏกิริยิาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล จงึส่งผลใหเ้กดิ

รูปร่างทีห่ลากหลายรปูทรง เมื่อพจิารณาเสน้ผ่านศูนยก์ลางของอนุภาคนาโน SnO2 วดัดว้ยการใชซ้อฟตแ์วร ์

Image J จากภาพถ่าย TEM พบว่าขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางอนุภาคนาโน SnO2 มีเส้นผ่านศูนย์กลางอยู่

ในช่วงประมาณ 5.38±0.97 ถงึ 6.56±1.32 นาโนเมตร และมคี่าอยู่ในช่วงประมาณ 6.45±2.29 ถงึ 6.65±1.46 

นาโนเมตร สาํหรบัอนุภาคนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ(160 – 220 °C ) และเวลา (8 – 20 ชัว่โมง) ที่

แตกต่าง ตามลําดบั ดงัตารางสรุปที่ 3.4 จะเหน็ได้อย่างชดัเจนว่าโครงสร้างนาโน SnO2 มขีนาดเสน้ผ่าน

ศนูยก์ลางเพิม่ขึน้ ตามการใหอุ้ณหภูมคิวามรอ้นและเวลาของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลทีเ่พิม่สงูขึน้ ซึง่ผล

ของการวดัเสน้ผ่านศนูยก์ลางอนุภาคนาโนมผีลทีส่อดคลอ้งกบัผลของขนาดผลกึทีค่าํนวณจากเทคนิค XRD  

 จากภาพถ่ายด้วยกล้องอิเล็กตรอนแบบส่องผ่านกําลังขยายสูง (High resolution transmission 

electron microscope : HR-TEM) ดงัรูปที่ 3.10-3.11 เป็นการวิเคราะห์หาระยะห่างระหว่างระนาบภายใน

ผลกึ ( )hkld  ซึง่สอดคลอ้งกบัสมการของแบรกกท์ีพ่บว่าค่า ( )hkld  นัน้มค่ีาผกผนัตามค่าของมุมเลีย้วเบน 

( )θ  จากภาพสามารถสงัเกตเหน็ลวดลายของแลตทซิ (lattice fringe)  ทีข่องตวัอย่างทีช่ดัเจน โดยตวัอย่าง

สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง สามารถหาค่าระยะห่างระหว่างระนาบไดส้องระนาบ ซึง่มค่ีา

ระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากับ 0.3526 และ 0.2592 นาโนเมตร สอดคล้องกับระนาบ (110) และ (101) 

ตามลําดบั ตวัอย่างสงัเคราะห ์180 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง มค่ีาระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากบั 0.3454 นา

โนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (110) ตวัอย่างสงัเคราะห ์200 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง มค่ีาระยะห่างระหว่าง

ระนาบเท่ากบั 0.2521 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (101) และตวัอย่างสงัเคราะห ์220 °C เป็นเวลา 24 

ชัว่โมง มคี่าระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากบั 0.2479 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (200) สาํหรบัตวัอย่างที่

สงัเคราะห์อุณหภูมิ 200 °C เป็นเวลา 8 ชัว่โมง มีค่าระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากบั 0.3369 นาโนเมตร 

สอดคลอ้งกบัระนาบ (110)  ตวัอย่างสงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง มค่ีาระยะห่างระหว่าง

ระนาบเท่ากบั 0.3237 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (110)  ตวัอย่างสงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 

16 ชัว่โมง มค่ีาระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากบั 0.3364 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (110) และตวัอย่าง

สงัเคราะห์อุณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 20 ชัว่โมง มค่ีาระยะห่างระหว่างระนาบเท่ากบั 0.1863 นาโนเมตร 

สอดคลอ้งกบัระนาบ (211)  จากการหาค่าระยะห่างระหว่างระนาบทีไ่ดท้ัง้หมดสอดคลอ้งกบัระนาบผลกึของ 

SnO2 โครงสร้างรูไทล ์เตตระโกนอล ของขอ้มูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1445 ซึ่งสอดคล้องกบัผลการ

วเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD  
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เมื่อพิจารณารูปแบบการเลี้ยวเบนของอิเลก็ตรอนที่บริเวณที่เลือกไว้ (SAED) ของตัวอย่างที่ได้

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160-220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง  ดงัรูปที ่3.10-3.11 พบว่า ตวัอย่างทัง้หมดไดแ้สดง

วงแหวนและจุดการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนทีช่ดัเจน บ่งบอกไดว้่าสารตวัอย่างมโีครงสรา้งผลกึเป็นแบบพหุ

ผลกึ (polycrystalline) โดยในรปูแบบ SAED ของตวัอย่างสงัเคราะห ์160 °C แสดงวงแหวนการเลีย้วเบนของ

อเิลก็ตรอนสอดคลอ้งกบัระนาบ (110), (101), (200), (301) และ (211) ตวัอย่างสงัเคราะห ์180 °C แสดงวง

แหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนสอดคลอ้งกบัระนาบ (110), (101), (200), (211), (002) และ (112)  ส่วน

ตวัอย่างสงัเคราะห ์200 °C ไดแ้สดงวงแหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนสอดคลอ้งกบัระนาบ (110), (101), 

(200), (211), (310) และตวัอย่างสงัเคราะห ์220 °C แสดงวงแหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนสอดคลอ้งกบั

ระนาบ (110), (101), (200), (220), (211), (310) และ (301)  สําหรบัตวัอย่างทีไ่ดส้งัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 

°C เป็นเวลา 8-20 ชัว่โมง ไดแ้สดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของอเิลก็ตรอนที่บรเิวณที่เลอืกไว ้ดงัรูปที่ 3.10-

3.11 ซึ่งตัวอย่างที่สงัเคราะห์ 200 °C เป็นเวลา 8 ชัว่โมง ได้แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของอิเลก็ตรอน

สอดคลอ้งกบัระนาบ (110), (101), (200), (112), (211) และ (321) ตวัอย่างสงัเคราะหเ์ป็นเวลา 12 ชัว่โมง ได้

แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนสอดคล้องกับระนาบ (110), (101), (200), (211) และ (310)  

ตวัอย่างสงัเคราะหเ์ป็นเวลา 16 ชัว่โมง ได้แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของอเิลก็ตรอนสอดคล้องกบัระนาบ 

(110), (101), (200), (211), (220) และ (112) และตวัอย่างสงัเคราะหเ์ป็นเวลา 20 ชัว่โมง ได้แสดงวงแหวน

การเลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนสอดคล้องกบัระนาบ (110), (101), (200), (211), (220) และ (112) จากการ

พจิารณารปูแบบ SAED ของตวัอย่าง SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160-220 °C เป็นเวลา 8-20 ชัว่โมง จะเหน็

ไดว้่าตวัอย่างทัง้หมดไดแ้สดงวงแหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนทีส่อดคลอ้งกบัระนาบผลกึของ SnO2 ทีม่ี

โครงสรา้งผลกึเตตระโกนอล ของขอ้มลูมาตรฐาน JCPDS เลขที ่41-1445 ซึง่สามารถยนืยนัผลการศกึษาจาก

เทคนิค XRD 
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รปูท่ี 3.10 ภาพถ่าย TEM, HR-TEM, รปูแบบ SAED และ กราฟการกระจายของขนาดอนุภาคของโครงสรา้ง

นาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160-220 °C นาน 24 ชัว่โมง  
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รปูท่ี 3.11 ภาพถ่าย TEM, HR-TEM, รปูแบบ SAED และ กราฟการกระจายของขนาดอนุภาคของโครงสรา้ง

นาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 8 - 20 ชัว่โมง  
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ตารางท่ี 3.4 สรุปเงือนไขการสงัเคราะห์ที่อุณหภูมิและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลที่แตกต่าง 

อุณหภูม ิเวลา ขนาดผลกึ รปูทรง และขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางเฉลีย่ของโครงสรา้งนาโน SnO2 

ตวัอยา่ง อณุหภมิู 

(°C) 

เวลา 

(ชม) 

ขนาดผลึก  

(nm) 

รปูทรง (TEM) 

(nm) 

ขนาดเส้นผา่น

ศนูยก์ลางเฉล่ีย 

SnO2 160 24 5.2 ทรงกลม 5.58±0.97 

SnO2 180 24 6.0 ทรงกลม 6.31±1.13 

SnO2 200 24 6.6 ทรงกลม 7.06±1.28 

SnO2 220 24 7.4 ทรงกลม 7.82±1.32 

SnO2 200 8 10.8 ทรงกลม 10.65±2.29 

SnO2 200 12 11.5 ทรงกลม 13.58±1.33 

SnO2 200 16 10.2 ทรงกลม 11.80±2.06 

SnO2 200 20 14.1 ทรงกลม 14.65±1.46 

 

2. ผลการตรวจสอบอทิธพิลของการเจอืโลหะทรานซชินั (Cr, Mn และ Mo) ต่อลกัษณะสณัฐาน

วทิยาของโครงสรา้งนาโน SnO2 

 การศกึษาอทิธพิลของการเจือไอออน Cr, Mn และ Mo ในปรมิาณที่แตกต่าง ต่อลกัษณะสณัฐาน

วทิยาของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 ดงัรปูที ่3.12 – 3.14 สามารถเหน็ไดอ้ย่างชดัเจนจากภาพถ่าย TEM ว่า

โครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 มลีกัษณะรปูร่างทีห่ลากหลายรปูทรง อาทเิช่น รปูร่างทรงกลม หลายเหลีย่ม หรอื

เป็นแท่ง อาจเน่ืองมาจากการใช ้CrN3O9·9H2O เป็นสารตัง้ต้นในการเจอื ซึง่ผลของไนเตรทอาจทําปฏกิริยิา

กบัความเป็นเบส จาการปรบัค่า pH∼12 จากการเตมิ NaOH ลงไปในขัน้ตอนการเตรยีมสาร ส่งผลทําใหเ้กดิ

การเปลีย่นแปลงลกัษณะสณัฐานวทิยาของการก่อตวัของรูปร่างแบบแท่งเป็นสารเคมตีัง้ต้น โดยส่วนผลของ

ไนเตรทอาจจะเป็นตวัทําใหเ้กดิรูปทรงแท่ง คล้ายกบัการทดลองก่อนหน้าน้ี ที่ได้สงัเคราะหโ์ครงสรา้งนาโน 

SnO2 เจอืด้วย Fe ซึ่งใช้ FeN3O9·9H2O เป็นสารเจอื แต่อย่างไรกต็าม โครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr 

และ Mn)  ไม่สง่ผลต่อการเปลีย่นแปลงของลกัษณะรปูร่าง ซึง่ยงัคงแสดงรปูร่างทรงกลมขนาดเลก็ในระดบันา

โนเมตร แต่เกดิการเกาะกลุ่มจบัตวักนัของอนุภาคนาโน Sn1-xMoxO2 ดงัรูปที่ 3.14 เมื่อพจิารณาขนาดเสน้

ผ่านศูนย์กลางของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 มี

ขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางเฉลีย่ของรูปทรงกลมมค่ีาอยู่ในช่วง 12.52 - 12.16 นาโนเมตร สาํหรบัรปูทรงแท่งนา

โน มค่ีาอยู่ในช่วง 31.36 - 32.81 นาโนเมตร และมคีวามกว้าง อยู่ในช่วงประมาณ 5.58 - 3.82 นาโนเมตร 

นอกจากน้ี โครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 มขีนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางเฉลีย่อยู่ในช่วงประมาณ 12.99 - 11.83 นา

โนเมตร และโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 มขีนาดเสน้ผ่านศูนย์กลางอยู่ในช่วง 11.78  -  11.19 นาโนเมตร 

สําหรบัปรมิาณการเจอื x = 0.01, x = 0.03, x = 0.05, x = 0.10, x = 0.15 และ x = 0.20 ดงัแสดงให้เหน็ใน

ตารางที ่3.5 และ 3.6 ผลของขนาดเสน้ผ่านศูนยก์ลางเฉลีย่จากการวดัดว้ยภาพถ่าย TEM มผีลสอดคลอ้งกบั

ขนาดผลกึจากการวเิคราะหด์ว้ยวธิ ีX-ray line broadening จากเทคนิค XRD        

เมื่อศึกษาภาพถ่าย HR-TEM ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ในปริมาณ

แตกต่าง ชีใ้หเ้หน็ลวดลายระนาบแลตทซิภายในทีเ่ด่นชดัและยงัสามารถนําไปประมาณค่าระยะห่างระหว่าง

ระนาบ ( )hkld  ของตวัอย่างได ้ โดยตวัอย่างทีถู่กเจอืดว้ย Cr 1% สามารถหาค่าระยะห่างระหว่างระนาบ ซึง่
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มคี่าประมาณ 0.2538 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (101) ตวัอย่างทีเ่จอืดว้ย Cr 3% มคี่าระยะห่างระหวา่ง

ระนาบประมาณ 0.1886 นาโนเมตร สอดคล้องกบัระนาบ (211) และตัวอย่างที่เจือ Cr 5% มีค่าระยะห่าง

ระหว่างระนาบประมาณ 0.2658 นาโนเมตร สอดคล้องกบัระนาบ (101) สําหรบัตวัอย่างที่เจอืด้วย Mn 1% 

สามารถหาค่าระยะห่างระหว่างระนาบ ประมาณ 0.2337 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ (200)  ตวัอย่างที่

ถูกเจอืด้วย Mn 3% มค่ีาระยะห่างระหว่างระนาบประมาณ 0.2877 นาโนเมตร สอดคล้องกบัระนาบ (101)  

และตวัอย่างทีเ่จอื Mo 1% วดัค่าระยะห่างระหว่างระนาบไดป้ระมาณ 0.3483 นาโนเมตร สอดคลอ้งกบัระนาบ 

(110) ตวัอย่างเจอื Mo 3% มค่ีาระยะห่างระหว่างระนาบประมาณ 0.2732 นาโนเมตร สอดคล้องกบัระนาบ 

(101) และตัวอย่างเจือ Mo 5% มีค่าระยะห่างระหว่างระนาบประมาณ 0.3223 นาโนเมตร สอดคล้องกับ

ระนาบ (110) จะเหน็ได้ว่าค่าระยะห่างระหว่างระนาบของตวัอย่างที่วดัได้นัน้ มค่ีาใกล้เคยีงกบัค่าระยะห่าง

ระหว่างระนาบของผลกึ SnO2 โครงสรา้งรไูทลเ์ตตระโกนอล ของขอ้มลูมาตรฐาน JCPDS เลขที ่41-1445 ซึง่

สอดคลอ้งกบัผลการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD 

เมื่อพจิารณารปูแบบการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนบรเิวณทีเ่ลอืกไว ้(SAED patterns) ของโครงสรา้ง

นาโน SnO2 เจอื Cr, Mn และ Mo ทีป่รมิาณความเขม้ขน้แตกต่าง ดงัรปูที ่3.12 – 3.14 แสดงใหเ้หน็วงแหวน

และจุดการเลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนที่ชดัเจน บ่งบอกได้ว่าสารตัวอย่างมโีครงสร้างผลึกเป็นแบบพหุผลกึ 

(polycrystalline) โดยรูปแบบ SAED ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 ได้แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของ

อิเล็กตรอนที่สอดคล้องกับระนาบผลึก (110), (101), (200), (210), (211), (220), (002), (310) และ (112) 

สําหรบัอนุภาคนาโน Sn1-xMnxO2 แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนที่สอดคล้องกบัระนาบผลกึ 

(110), (101), (200), (211), (220), (002), (310) และ (112) และอนุภาคนาโน Sn1-xMoxO2 นัน้ได้แสดงวง

แหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนทีส่อดคลอ้งระนาบผลกึ (110), (101), (200), (210), (211), (220), (002), 

(310) และ (112) จะเห็นได้ว่ารูปแบบ SAED ของตัวอย่างทัง้หมดได้แสดงวงแหวนการเลี้ยวเบนของ

อเิลก็ตรอนทีส่อดคลอ้งกบัระนาบผลกึของ SnO2 ทีม่โีครงสรา้งผลกึรูไทล ์เตตระโกนอล ของขอ้มูลมาตรฐาน 

JCPDS เลขที่ 41-1445 และไม่มีการตรวจพบวงแหวนและจุดการเลี้ยวเบนของสารปลอมปนอื่นที่อาจจะ

เกีย่วขอ้งการ Cr, Mn และ Mo ซึง่สามารถยนืยนัผลการศกึษาจากเทคนิค XRD 
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รปูท่ี 3.12 ภาพถ่าย TEM, HR-TEM, รปูแบบ SAED และ กราฟการกระจายของขนาดอนุภาคของโครงสรา้ง

นาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01-0.05)  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.13 ภาพถ่าย TEM, HR-TEM, รปูแบบ SAED และ กราฟการกระจายของขนาดอนุภาคของโครงสรา้ง

นาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.01-0.05)  
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รปูท่ี 3.14 ภาพถ่าย TEM, HR-TEM, รปูแบบ SAED และ กราฟการกระจายของขนาดอนุภาคของโครงสรา้ง

นาโน Sn1-xMoxO2 (x = 0.01-0.05) 

 

ตารางท่ี 3.5 สรุปขนดผลกึ และขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางของโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2  

ตวัอยา่ง อณุหภมิู 

(°C) 

เวลา 

(ชม) 

ขนาดผลึก  

(nm) 

รปูทรง (TEM) 

(nm) 

ขนาดเส้นผา่นศนูยก์ลาง 

(nm) 

Sn0.99Cr0.01O2 200 12 11.3 (1) รปูทรงกลม 

(2) รปูทรงแทง่ 

(1) 12.56±1.59 

(2) 31.61±13.36 (length) 

(2) 5.58±1.76 (width) 

Sn0.97Cr0.03O2 200 12 11.1 (1) รปูทรงกลม 

(2) รปูทรงแทง่ 

(1) 12.39±1.57 

(2) 30.52±6.61 (length) 

(2) 5.03±1.95 (width) 

Sn0.95Cr0.05O2 200 12 9.9 (1) รปูทรงกลม 

(2) รปูทรงแทง่ 

(1) 12.31±1.47 

(2) 32.81±3.61 (length) 

(2) 3.82±1.68 (width) 
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ตารางท่ี 3.6 สรุปขนดผลกึ และขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Mn และ Mo) 

ตวัอยา่ง อณุหภมิู 

(°C) 

เวลา 

(ชม) 

ขนาดผลึก  

(nm) 

รปูทรง (TEM) 

(nm) 

ขนาดเส้นผา่นศนูยก์ลาง 

(nm) 

Sn0.99Mn0.01O2 200 12 8.2 รปูทรงกลม 12.99±1.73 

Sn0.97Mn0.03O2 200 12 8.0 รปูทรงกลม 11.83±1.25 

Sn0.99Mo0.01O2 200 12 11.1 รปูทรงกลม 11.78±1.55 

Sn0.97Mo0.03O2 200 12 10.9 รปูทรงกลม 11.29±1.47 

Sn0.95Mo0.05O2 200 12 10.4 รปูทรงกลม 11.19±1.59 

 

3.1.3 ผลการตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมขีองโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  

การตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมใีนโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  (M = Cr, Mn 

และ Mo) ทีส่งัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล ดว้ยการใชเ้ทคนิค EDX สามารถอภปิรายไดด้งัต่อไปน้ี 

1. ผลการตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมเีมื่ออุณหภมูใินการรกัษาความรอ้นและเวลาใน

การเกดิปฏกิริยิาทีแ่ตกต่างของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล 

              ในการตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุทางเคมขีองโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ

160-220 °C ด้วยสเปกตรมั EDX  มีแสดงในรูปที่ 3.15 และโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูมิ     

200 °C เป็นเวลา 8-20 ชัว่โมง ดงัรูปที ่3.16 พบว่าสเปกตรมั EDS ของแต่ละอนุภาคนาโน SnO2 มลีกัษณะ

ที่คล้ายกนั ซึ่งแสดงให้เหน็อย่างชดัเจนถึงการตรวจพบธาตุ O และ Sn ซึ่งเป็นธาตุองค์ประกอบหลักของ

อนุภาคนาโน SnO2 ซึ่งในแต่ละอนุภาคนาโน SnO2 มรี้อยละโดยอะตอม ดงัตารางที่ 3.7 โดยธาตุ Cu ที่ได้

ตรวจพบ เกดิจากการใช ้Cu grid เป็นตวับรรจุตวัอย่าง จงึยนืยนัว่าตวัอย่างที่ได้ทําการสงัเคราะห์นัน้เป็น 

SnO2 ทีม่คีวามบรสิทุธิส์งู 
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รปูท่ี 3.15 สเปกตรมั EDS ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ160 °C - 220 °C นาน 24 

ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.16 สเปกตรมั EDX ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ200 °C นาน 8 - 20 ชัว่โมง 
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ตารางท่ี 3.7  แสดงปรมิาณรอ้ยละโดยน้ําหนกั  รอ้ยละโดยอะตอม และอตัราสว่นของธาตุ O และ Sn 

ตวัอยา่ง Sn (L) O (K) อตัราส่วน 

Weigh (%) Atom(%) Weigh (%) Atom(%) Sn(L) O(K) 

อทิธพิลของการรกัษาอุณหภมูคิวามรอ้นของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล นาน 24 ชัว่โมง 

160 °C 70.55 24.85 29.44 75.14 1 3.02 

180 °C 62.20 25.46 37.79 74.53 1 2.92 

200 °C 82.09 38.37 17.89 61.62 1 1.61 

220 °C 72.95 38.37 21.04 71.29 1 2.48 

อทิธพิลของการรกัษาเวลาของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล ทีอุ่ณหภูม ิ200 °C 

8 ชม 71.20 25.67 28.79 74.32 1 2.89 

12 ชม 83.49 41.04 16.49 58.95 1 1.43 

16 ชม 67.35 26.58 32.64 73.40 1 2.76 

20 ชม 74.78 28.76 25.21 71.23 1 2.44 

 

2. ผลการตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมเีมื่ออนุภาคนาโน SnO2 ถูกเจอืดว้ยโลหะทรานซิ

ชนั (Cr, Mn และ Mo) 

สําหรบัการตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุทางเคมขีองโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn 

และ Mo) มแีสดงในรปูที ่3.17 – 3.19 พบว่าสเปกตรมั EDX แสดงใหเ้หน็ถงึการตรวจพบธาตุ Sn และ O เป็น

องคป์ระกอบหลกัของอนุภาคนาโน SnO2 และในแต่ละตวัอย่างทีถู่กเจอืมกีารตรวจพบธาตุ Cr, Mn และ Mo 

ในสเปกตรมั เมื่อหารอ้ยละโดยอะตอมของแต่ละธาตุทางเคม ีซึง่ไดแ้สดงใหเ้หน็ในตารางที ่3.8 สาํหรบัธาตุ 

Cu ทีไ่ดต้รวจพบ เกดิจากการใช ้Cu grid เป็นตวับรรจุตวัอย่าง  

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.17 สเปกตรมั EDX ของอนุภาคนาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01-0.05) สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200  °C เป็น

เวลา 12 ชัว่โมง 

x = 0.01 x = 0.03 

x = 0.05 
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รปูท่ี 3.18 สเปกตรมั EDX ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.01-0.05)  สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C 

เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.19 สเปกตรมั EDX ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 (x = 0.01-0.05) สงัเคราะหท์ี่อุณหภูม ิ200 °C 

เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
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ตารางท่ี 3.8 แสดงปรมิาณรอ้ยละโดยน้ําหนกั  รอ้ยละโดยอะตอม และอตัราสว่นของธาตุ Sn, O และสารเจอื 

(Cr, Mn และ Mo) 

 

ตวัอยา่ง 

Sn (L) O (K) C(K), Mn(K) 

และ Mo(K) 

อตัราส่วน 

Weigh 

(%) 

Atom 

(%) 

Weigh 

(%) 

Atom 

(%) 

Weigh 

(%) 

Atom 

(%) 

Sn 

(L) 

ไอออน

สารเจือ 

O  

(K) 

Sn0.99Cr0.01O2 53.87 25.25 40.15 73.39 2.61 1.35 0.95 0.05 2.91 

Sn0.97Cr0.03O2 62.10 28.11 33.66 68.77 4.21 3.10 0.89 0.11 2.45 

Sn0.95Cr0.05O2 74.05 32.80 19.71 61.12 6.22 6.06 0.89 0.19 1.86 

Sn0.99Mn0.01O2 66.34 26.34 32.90 73.18 0.75 0.46 0.98 0.01 2.78 

Sn0.97Mn0.03O2 56.92 25.90 41.43 74.10 1.64 0.85 0.97 0.03 2.86 

Sn0.99Mo0.01O2 76.46 30.68 23.37 69.25 0.12 0.06 0.99 0.002 2.26 

Sn0.97Mo0.03O2 70.77 24.96 28.98 74.92 0.23 0.10 0.99 0.04 2.91 

Sn0.95Mo0.05O2 69.58 32.35 28.44 66.85 2.07 0.78 0.98 0.024 2.07 

 

3.1.4 ผลการตรวจสอบหมู่ฟังกช์นัและพนัธะทางเคมขีองโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 

การศึกษาพันธะและหมู่ฟังก์ชันทางเคมีของโครงสร้างนาโน SnO2 ที่ส ังเคราะห์อุณหภูมิ             

160 - 220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และสงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C เวลา 8-20 ชัว่โมง อกีทัง้โครงสรา้งนา

โน Sn1-xMxO2 (Cr, Mn และ Mo) ทีไ่ดเ้ลอืกอุณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง ในการเตรยีม โดยใชก้ารส่อง

ผ่านทางแสงในช่วงเลขคลื่น (wave number)  400-4000 cm-1 ทําใหเ้กดิการสัน่ของพนัธะเคมภีายในโมเลกุล 

โดยการสัน่ของโมเลกุลจะมกีารสรา้งพนัธะทีแ่ตกต่างกนัหรอืทีเ่รยีกว่าหมู่ฟังกช์นั (function group) ซึง่ในวสัดุ

แต่ละตวัจะมหีมฟัูงกช์นัทีเ่ฉพาะตวั ทีม่กีารดูดกลนืพลงังานทีเ่ลขคลื่นต่าง ๆ โดยตําแหน่งของเลขคลื่นทีเ่กดิ

การสัน้เป็นตําแหน่งของการดูดกลืนแสงในช่วงแสงอินฟาเรด ซึ่งสเปกตรัมการสัน่นัน้สามารถให้ข้อมูล

เกี่ยวกบัโมเลกุลของวสัดุที่แน่นอน ดงันัน้ในกาศกึษาพนัธะและหมู่ฟังก์ชนัของโครงสร้างนาโน SnO2 และ 

Sn1-xMxO2 (Cr, Mn และ Mo) จึงใช้ในการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคน้ี เพื่อยื่นยันการมีอยู่ของโครงสร้าง

สารประกอบภายในโครงสรา้งนาโนทีเ่ตรยีม  

1. ผลการวเิคราะหห์มู่ฟังกช์นัและพนัธะทางเคมเีมื่ออุณหภูมกิารใหค้วามรอ้นและเวลาในการ

เกดิปฏกิริยิาทีแ่ตกต่างของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล 

การศึกษาพนัธะและหมู่ฟังก์ชนัของโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ160 – 220 °C 

นาน 24 ชัว่โมง และสงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 8 – 20 ชัว่โมง ดว้ยเทคนิค FTIR มแีสดงใหเ้หน็ใน

รูปที ่3.20 – 3.21 จากการวเิคราะหส์เปกตรมั FTIR ไดแ้สดงลกัษณะของการเกดิพคี IR ทีค่ลา้ยคลงึกนั โดย

พบว่า พคี IR ทีต่ําแหน่งเลขคลื่น 3452 cm-1 และ 3142 cm-1 เป็นโหมดการสัน่แบบยดืของพนัธะ O–H ของ

กลุ่มไฮดรอกซลิ [41] และพคีเลก็ ๆ ทีต่ําแหน่งเลขคลื่น 1642 cm-1 สอดคลอ้งกบัการสัน่แบบบดิงอของพนัธะ 

O-H [42] การตรวจพบพีค IR ทัง้สองตําแหน่งเลขคลื่นน้ี เกิดขึ้นเน่ืองมาจากการดูดซบัน้ําบนพื้นผิวของ
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โครงสร้างนาโน SnO2  [43] สําหรบัพคี IR ตําแหน่งเลขคลื่น 2372 cm-1 เป็นการสัน่แบบยดืของพนัธะ C-H 

ซึ่งแสดงให้เห็นการดูดซับและอันตรกิริยาของคาร์บอนไดออกไซด์ในบรรยากาศ (atmospheric carbon 

dioxide) กบัน้ํา[44],[45] ยิง่ไปกว่านัน้ พคีทีเ่ลขคลื่น 1395 cm-1 และ 1236 cm-1 จะเกีย่วขอ้งกบัพนัธะ C=O 

และ C-C นอกจากน้ี ตําแหน่งพคี IR ทีเ่ลขคลื่น 951 cm-1 และ 649 ถงึ 538 cm-1 แสดงใหเ้หน็ไดอ้ย่างเด่นชดั 

ซึ่งพคี IR ที่บรเิวณดงักล่าวน้ีเป็นลกัษณะเฉพาะเจาะจงของพนัธะระหว่าง Sn กบั O ที่เป็นหมู่ฟังก์ชนัของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 สามารถจาํแนกไดด้งัน้ี พคี IR ทีเ่ลขคลื่น 951 cm-1 แสดงโหมดการสัน่แบบไม่สมมาตร

ของ Sn-O [46] ทีต่ําแหน่งเลขคลื่น 649 cm-1 เป็นโหมดการสัน่แบบยดืทีไ่ม่สมมาตร (Anti-symmetric) ของ 

O-Sn-O ทีบ่รเิวณพืน้ผวิของโครงสรา้งนาโน SnO2 [47] และทีต่ําแหน่งเลขคลื่น 538 cm-1 เป็นโหมดการสัน่ที่

เกดิเน่ืองมาจากพนัธะ Sn-OH ของเฟสผลกึ SnO2 [48] จากการวเิคราะหส์เปกตรมั FTIR สามารถยนืยนัผล

จากการตรวจสอบดว้ย XRD ไดว้่าตวัอย่างมกีารก่อตวัของผลกึ SnO2  

 
 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

รปูท่ี 3.20 สเปกตรมั FTIR ของโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกสงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ160-

220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง  
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รปูท่ี 3.21 สเปกตรมั FTIR ของโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกสงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลที ่อุณหภูม ิ200 

°C นาน 8 – 20 ชัว่โมง 

 

2. ผลการวเิคราะหห์มู่ฟังกช์นัและพนัธะทางเคมเีมื่อโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกเจอืดว้ย Cr, Mn 

และ Mo ทีค่วามเขม้ขน้แตกต่าง 

การศกึษาหมู่ฟังกช์นัและพนัธะของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ในปรมิาณ

การเจอืแตกต่าง เมื่อพจิารณาสเปกตรมั FTIR ดงัรูปที ่3.22 – 3.24 แสดงลกัษณะของเสน้สเปกตรมั FTIR 

เหมอืนกบัของสเปกตรมั FTIR ของ SnO2 บรสิุทธิ ์ผลน้ีสามารถยนืยนัว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = 

Cr, Mn และ Mo) มโีครงสรา้งผลกึของ SnO2 ซึง่การเจอืไอออนโลหะทรานซชินัเขา้ไปในแลตทซิ SnO2 ไม่ได้

ทําใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงโครงสรา้งผลกึของ SnO2 แต่ยงัพบการเปลีย่นแปลงเลก็ของความเขม้ของพคีการ

ส่งผ่านลดน้อยลงในช่วงตําแหน่งเลขคลื่นตํ่า ๆ (400 – 1000 cm-1) ซึง่เป็นบรเิวณการสัน่ของพนัธะระหว่าง 

Sn กบั O และ/หรือไอออนโลหะทรานซิชนักบั O บนพื้นผิวของตัวอย่าง [49], [50] เห็นได้จากการเลื่อน

ตําแหน่งของพคีการส่งผ่านในช่วงเลขคลื่น 535 cm-1 – 625 cm-1 ผลน้ีชีใ้หเ้หน็ว่าการเจอืด้วยไอออนโลหะ

ทรานซิชัน ไอออนของโลหะทรานซิชันไปเข้ารวมตัวในแลตทิซของ SnO2 ในโครงสร้างผลึก นอกจาน้ี 

สเปกตรมั FTIR ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) พคีการส่งผ่านที่ตําแหน่งเลขคลื่น 

3124 – 3452 cm-1 เป็นโหมดการสัน่แบบยดืของกลุ่มไฮดรอกซลิ (O-H) ทีพ่ืน้ผวิ อกีทัง่พคีการส่งผ่านทีเ่ลข
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คลื่น 1519 cm-1 – 1700 cm-1 เป็นโหมดการสัน่แบบบดิงอของพนัธะ O-H ในกลุ่มไฮดรอกซลิ สาํหรบัพคีการ

ส่งผ่านทีเ่ลขคลื่น 2360 cm-1 – 2372 cm-1 โหมดการสัน่แบบยดืของพนัธะ C-H ซึง่เป็นการดูดซบัและอนัตร

กริยิาของคารบ์อนไดออกไซดใ์นบรรยากาศกบัน้ํา ยิง่ไปกว่านัน้ พคีการสง่ผ่านทีเ่ลขคลื่น 1395 cm-1  – 1408 

cm-1  โหมดการสัน่ทีเ่กีย่วขอ้งกบัพนัธะ C=O จากการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค FTIR แสดงใหเ้หน็ถงึพนัธะและ

หมู่ฟังกช์นัของ SnO2 ซึง่สามารถยื่นยนัผลการตรวจสอบโครงสรา้งจากเทคนิค XRD ไดว้่าตวัอยา่งทีเ่ตรยีมมี

โครงสรา้งผลกึของ SnO2  

 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.22 สเปกตรมั FTIR ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 ถูกสงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ

200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.23 สเปกตรมั FTIR ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 ถูกสงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ

200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.24 สเปกตรมั FTIR ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 ถูกสงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ

200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
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ตารางท่ี 3.9  ขอ้มลู FT-IR จากสเปกตรมัทีแ่สดงหมูฟั่งกช์นัของโครงสรา้งนาโน SnO2  และโครงสรา้งนาโน 

Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

ตาํแหน่งพีค (cm-1) พนัธะและหมู่ฟังกช์นั 

3124 - 3452 โหมดการสัน่แบบยดืของพนัธะ O-H ของกลุ่มไฮดรอกซลิทีบ่รเิวณ

พืน้ผวิอนุภาคนาโน SnO2 

2360 - 2372 โหมดการสัน่แบบยดืของพนัธะ C-H ซึง่เป็นการดดูซบัและอนัตร

กริยิาของคารบ์อนไดออกไซดใ์นบรรยากาศกบัน้ํา 

1519 - 1700 โหมดการสัน่แบบบดิงอของพนัธะ O-H เกดิเน่ืองจากการดดูซบัน้ํา

บนพืน้ผวิอนุภาคนาโน SnO2 

1395 - 1408 โหมดการสัน่ทีเ่กีย่วขอ้งกบัพนัธะ C=O 

1236 โหมดการสัน่ทีเ่กีย่วขอ้งกบัพนัธะ C-C 

951 โหมดการสัน่แบบไม่สมมาตรของ Sn-O 

649 โหมดการสัน่แบบยดืทีไ่ม่สมมาตรของ O-Sn-O 

538 โหมดการสัน่ทีเ่กดิขึน้เน่ืองมาจากพนัธะ Sn-OH ของเฟสผลกึ 

SnO2 

 

3.1.5 ผลการศกึษาสมบตัทิางแสงของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 

การศึกษาสมบัติทางแสงของโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

สงัเคราะห์ด้วยวธิไีฮโดรเทอร์มอล ด้วยการใช้เทคนิค UV-visible spectroscopy เพื่อศกึษาการดูดกลนืแสง

ในช่วงแสงอุลตราโวโอเลต (UV) ถึงแสงช่วงที่ตามองเห็น (visible) )800200( nm−=λ และนําไปสู่การ

คาํนวณหาค่าช่องว่างพลงังาน (energy band gap : gE )  สามารถอภปิรายไดด้งัน้ี 

1. ผลการศกึษาการรกัษาความรอ้นและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลต่อสมบตัทิางแสงของ

อนุภาคนาโน SnO2  

              การศกึษาสมบตัิทางแสงของโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160-220 °C นาน 24 

ชัว่โมง และสงัเคราะห์ที่อุณหภูมิ 200 °C นาน 8-20 ชัว่โมง ด้วยการใช้เทคนิค UV-vis ด้วยการวดัการ

ดูดกลนืแสงในช่วงย่านแสงอุลตราไวโอเลต (UV light) ไปถึงแสงทีต่ามองเหน็ (visible light) ซึ่งมคีวามยาว

คลื่น ( )λ  200 – 800 นาโนเมตร ดงัรูปที่ 3.25 และ 3.26 พบว่าสเปกตรมัการดูดกลนืแสงของอนุภาคนาโน 

SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูมแิละเวลาทีแ่ตกต่าง มลีกัษณะทีค่ลา้ยกนั โดยชีใ้หเ้หน็ถงึการดูดกลนืแสงตํ่าในย่าน

แสงที่ตามองเหน็และมกีารดูดกลนืแสงที่สูงในย่านแสงอุลตราไวโอเลตที่ความยาวคลื่นประมาณ 294.73 - 

301.43 นาโนเมตร สาํหรบั SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูมแิละเวลาทีแ่ตกต่าง ตามลําดบั การดูดกลนืแสงในช่วง

ย่านแสงอุลตราไวโอเลตของอนุภาคนาโน SnO2 เกดิขึน้เน่ืองจากการกระตุน้พลงังานดว้ยแสงของอเิลกตรอน

ให้เปลี่ยนแปลงสถานะจากแถบวาเลนซ์ (valent band) ไปยงัแถบการนํา (conduction band) [51] ดงัรูปที่ 

4.36 นอกจากน้ี จากสเปกตรมัการดูดกลนืแสงของอนุภาคนาโน SnO2 ยงัพบการเลอืนของขอบการดูดกลนื

แสง (absorption band edge) ไปทางความยาวคลื่นสูง (red shift) ขออนุภาคนาโน SnO2 สังเคราะห์ที่
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อุณหภูมแิตกต่าง และการเลื่อนไปทางความยาวคลื่นตํ่า (blue shift) ของขอบการดูดกลนืแสงของโครงสรา้ง

นาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่เวลาแตกต่าง โดยการเลอืนของขอบการดูดกลื่นแสงในสเปกตรมัการดูดกลนืแสง

เกดิขึน้เน่ืองจากการลดลงและเพิม่ขึน้ในค่าช่องว่างพลงังาน ( )gE  ซึ่งเกดิด้วยการมขีอ้บกพร่องและขนาด

ของผลกึ [52] ทีเ่หน็ไดใ้นการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD 

เมื่อพจิารณาขนาดช่องว่างพลงังานของโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์อุณหภูม ิ160-220 °C 

นาน 24 ชัว่โมง และสงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 8-20 ชัว่โมง อาศยัขอ้มูลการดูดกลนืแสงดว้ยการใช้

ความสมัพนัธข์องทาว ตามสมการ 2.3 โดยโครงสร้างนาโน SnO2 มกีารเปลี่ยนแปลงของช่องว่างพลงังาน

แบบโดยตรง (direct band gap) ดงันัน้ ในการหาขนาดของช่องว่างพลงังานดว้ยการใชค้วามสมัพนัธข์องทาว

จึงพล๊อตกราฟความสมัพนัธ์ระหว่าง 2( )hα υ เทียบกบัพลงังานโฟตอน ( )hυ ดงัรูปที่ 3.27 และ 3.28 

พบว่าขนาดของช่องว่างพลงังานของโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูมิ 160-220 °C นาน 24 

ชัว่โมง มีค่าประมาณ 3.71 - 3.78 eV และโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์อุณหภูม ิ200 °C นาน 8-20 

ชัว่โมง มค่ีาประมาณ 3.65 - 3.69 eV ดงัแสดงในตารางที่ 3.10 จะเหน็ว่าขนาดของช่องว่างพลงังานของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 มขีนาดมากกว่าขนาดช่องว่างพลงังานของกลุ่มวสัดุ SnO2 (∼3.60 eV) ซึง่ขนาดของ

ช่องว่างพลังงานที่แตกต่างในโครงสร้างนาโน SnO2 เมื่อสังเคราะห์ในอุณหภูมิและเวลาที่แตกต่างใน

กระบวนการไฮโดรเทอรม์อล อาจเน่ืองมาจากผลของขนาดผลกึทีม่กีารเปลีย่นแปลงไป เหน็ไดอ้ย่างชดัเจนใน

การวเิคราะหห์าขนาดผลกึจากเทคนิค XRD ผลน้ีชีใ้หเ้หน็ว่าขนาดผลกึบทบาทอย่างมนีัยสาํคญัในขนาดของ

ช่องว่างพลงังานของโครงสรา้งนาโน SnO2 สามารถอธบิายดว้ยผลของการกดีกนัทางควอนตมัทีถู่กกกัขงัไว ้

(quantum confinement effect) [49], [53] ซึง่มผีลต่อการกระตุน้ทางอเิลก็ทรอนิกสก์ล่าวคอื เมื่อขนาดอนุภาค

ของสารกึง่ตวันาลดลงทําใหอ้เิลก็ตรอนถูกจาํกดับรเิวณการเคลื่อนทีไ่ว ้ทําใหอ้เิลก็ตรอนไม่สามารถเคลื่อนที่

จากแถบวาเลนซไ์ปยงัแถบการนาไดอ้ย่างอสิระ สง่ผลใหข้นาดช่องว่างพลงังานเพิม่ขึน้ 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

รูปท่ี 3.25 สเปกตรมัการดูดกลนืแสงของโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์อุณหภูม ิ160-220 °C นาน 24 

ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.26 สเปกตรมัการดดูกลนืแสงของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C นาน   8-20 

ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.27 กราฟความสมัพนัธร์ะหว่างพลงังานโฟตอน และ 2( )hα υ  ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะห์

ทีอุ่ณหภูม ิ160 - 220 °C นาน 24 ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.28 กราฟความสมัพนัธร์ะหว่างพลงังานโฟตอน และ 2( )hα υ  ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะห์

ทีอุ่ณหภูม ิ 200 °C นาน 8 - 20 ชัว่โมง 

 

ตารางท่ี 3.10 แสดง ขนาดผลกึ ขอบการดดูกลนืแสง และขนาดช่องว่างพลงังานของโครงสรา้งนาโน SnO2 

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมูแิละเวลาทีแ่ตกต่าง  

ตวัอยา่ง ขนาดผลึก (nm) พีคการดดูกลืน  ขอบการ

ดดูกลืน  
gE  (eV) 

อทิธพิลของอุณหภูมใินกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง นาน 24 ชัว่โมง  

160 °C 5.2 296.02 343.23 3.78 

180 °C 6.0 293.44 346.62 3.77 

200 °C 6.6 294.73 350.53 3.74 

220 °C 7.4 300.02 356.89 3.71 

อทิธพิลของการรกัษาเวลาของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล ทีอุ่ณหภูม ิ200 °C  

8 ชม 10.8 298.73 368.69 3.65 

12 ชม 11.5 301.42 398.59 3.50 

16 ชม 10.2 296.03 362.93 3.67 

20 ชม 14.1 301.43 381.67 3.57 

 

2. ผลการตรวจสอบอทิธขิองการเจอืโลหะทรานซชินั (Cr, Mn และ Mo) ต่อสมบตัทิางแสงของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 

การศกึษาอทิธพิลของการเจอื Cr, Mn และ Mo ในปรมิาณการเจอืแตกต่าง (x = 0.01 – 0.20) ใน

โครงสร้างนาโน SnO2 ต่อสมบตัทิางแสงของโครงสรา้งนาโน SnO2 ด้วยเทคนิค XRD ที่วดัการดูดกลนืแสง
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ในช่วงแสงอุลตราไวโอเลต (UV) ถงึแสงทีต่ามองเหน็ ดงัรปูที ่3.29 – 3.31  พบว่าสเปกตรมัการดดูกลนืแสง

ของโครงสร้างนาโน SnO2 เจอื Cr, Mn และ Mo แสดงลกัษณะที่คล้ายคลงึกนั ที่บ่งชี้ให้เหน็ถึงการดูดกลนื

แสงไดส้งูในช่วงย่านแสงอุลตราไวโอเลตทีค่วามยาวคลื่นประมาณ  297.29 – 300.31 นาโนเมตร 294.92 – 

298.86 นาโนเมตร และ 292.28 – 298.73 นาโนเมตร สาํหรบัการเจอืไอออน Cr, Mn และ Mo ซึง่การดดูกลนื

แสงในช่วงย่านน้ีเป็นการดูดกลนืแสงของเฟสผลกึ SnO2 ดงัทีร่ายงานไปก่อนหน้าน้ี ยิง่ไปกว่านัน้ สเปกตรมั

การดูดกลนืแสงของโครงสร้างนาโน SnO2 ที่ถูกเจอืด้วยไอออนของ Cr, Mn และ Mo ยงัมกีารตรวจพบพคี

การดูดกลืนแสงได้ในช่วงย่านแสงที่ตามองเหน็ที่ความยาวคลื่นประมาณ 610.03 – 622.64 นาโนเมตร, 

452.63 – 460.75 นาโนเมตร และ 528 นาโนเมตร สาํหรบัการเจอื Cr, Mn และ Mo ตามลําดบั การดูดกลนื

แสงในย่างแสงทีต่ามองเหน็อาจเกดิขึน้จากการดูดกลนืแสงของไอออนสารเจอื[54] คลา้ยกบัทีม่กีารรายงาน

ก่อนหน้าน้ี [55] อกีทัง่ยงัพบอกีว่าความเขม้ของพคีการดดูกลนืทีค่วามยาวคลนืดงักล่าวมคีวามเขม้ของการดู

โกลนืแสงทีส่งูขึน้ตามปรมิาณการเจอืไอออนของ Cr, Mn และ Mo ทีเ่พิม่มากขึน้ ดงันัน้ ผลน้ีสามารถระบุได้

ว่าไอออนของสารเจอื (Cr, Mn และ Mo) มกีารเขา้ไปรวมตวัในแลตทซิผลกึ SnO2 

เมื่อพจิารณาขนาดช่องว่างพลงังานแบบโดยตรงของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ 

Mo) ที่ปรมิาณการเจอืแตกต่าง ซึ่งอาศยัขอ้มูลที่ได้จากการวดัการดูดกลนืแสงในการประมาณ ด้วยการใช้

ความสัมพันธ์ของทาว ตามสมการ 2.3 ด้วยการพล็อตกราฟความสัมพันธ์ระหว่าง 2( )hα υ เทียบกับ

พลงังานโฟตอน ( )hυ  ดงัรูปที ่4.32 - 3.34 พบว่า โครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 มขีนาดช่องว่างพลงังานอยู่

ในช่วง 3.57 – 3.68 eV, 3.66 – 3.73 eV  และ 3.70 - 3.78   eV  สําหรับการเจือด้วย Cr, Mn และ Mo 

ตามลําดบั ดงัแสดงในตารางที ่3.11 และ 3.12 จะเหน็ไดว้่าการเจอืดว้ยไอออน Cr, Mn และ Mo ในปรมิาณ

เพิม่ขึน้ สง่ผลใหข้นาดของช่องว่างพลงังานมทีัง้ขนาดทีล่ดลงและเพิม่ขึน้  

การทีข่นาดช่องว่างพลงังานของสารกึง่ตวันํา (II–IV semiconductor) ลดลงเมื่อปรมิาณการเจอืดว้ย

โลหะทรานซชินัเพิม่มากขึน้ นําไปสู่ขนาดผลกึลของตวัอย่างลดลง สามารถอธบิายด้วยการเกดิอนัตรกริยิา

การแลกเปลี่ยนอิเล็กตรอนในระดับชัน้ออร์บิทัล sp-d (sp-d exchange interaction) [52],[56] ระหว่าง

อเิลก็ตรอนในออรบ์ทิลั d ของสารเจอืเขา้แทนทีอ่เิลก็ตรอนในออรบ์ทิลั d ของ Sn4+ ในขณะทีอ่นัตรกริยิาการ

แลกเปลีย่นของอเิลก็ตรอนในชัน้ออรบ์ทิลั s-d และ p-d นําไปสู่การเกดิอนัตรกริยิาในเชงิลบและแกไ้ขใหเ้กดิ

อนัตรกิริยาในเชงิบวกต่อขอบของแถบการนํา (conduction band edge) และแถบวาเลนซ์ (valence band 

edge) ตามลําดบั ในความเป็นจรงิแลว้ การเปลีย่นแปลงของขนาดช่องว่างพลงังานเน่ืองจากสารเจอืเป็นผล

มาจากผล Moss-Burstein [57] ซึง่อธบิายการเปลีย่นแปลงของขนาดช่องว่างพลงังานทีข่ ึน้อยู่กบัขนาดผลกึที่

เปลีย่นแปลง และทีว่่างออกซเิจนทีเ่กดิขึน้ ซึง่การเจอืดว้ยโลหะทรานซชินัทีป่รมิาณมากขึน้ส่งผลใหเ้กดิการ

ขาดหายไปทีไ่อออนออกซเิจนจากโครงสรา้งแลตทซิ SnO2 นําไปสู่ขอ้บกพร่องของทีว่่างออกซเิจน (oxygen 

vacancy) ขึน้  โดยศูนยก์ลางของทีว่่างออกซเิจน (oxygen center) สามารถกกัขงัอเิลก็ตรอนไว ้ส่งผลใหเ้กดิ

การก่อตวัของสถานะ 0V  [58] เป็นทีท่ราบว่าไอออนสารเจอืสามารถสรา้งอเิลก็ตรอนทีอ่ยู่เหนือแถบวาเลนซ ์

(shallow electron) ซึง่จะอยู่บรเิวณแถบสารเจอืปน ดงัรปูที ่3.36 หรอือาจจะมตีําแหน่งอยู่ตดิกบัหลุม ทีร่ะดบั 

ของตัวให้ (donor) และตัวรบั (acceptor) แต่อย่างไรก็ตาม การเข้าแทนที่หรือคัน่ (interstitial) ของไอออน

สารเจอืจะทําใหเ้กดิหลุม (hole) ในสถานะออกซเิจน 2p เน่ืองจากสถานะวาเลนซท์ีต่ํ่ากว่าของ Sn4+ เป็นผล

ให้เกดิการสร้างแถบของสิง่ปลอมปน (impurity band) ที่อยู่เหนือบรเิวณแถบช่องว่างต้องห้าม (forbidden 

gap region) ดงัรปูที ่3.36 ดงันัน้ อเิลก็ตรอนจะถูกกระตุน้จากแถบวาเลนซใ์หม้กีารเขา้รวมตวักบัหลุมในแถบ

สิง่ปลอมปน สง่ผลใหส้ถานะไม่เสถยีร โดยอเิลก็ตรอนทีถู่กกกัขงัจะมกีารรวมตวักบัหลุมอกีครัง้ในแถบการนํา 
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ส่งผลให้ขนาดช่องว่างพลงังานแสงของตวัอย่างลดลง แต่อย่างไรกต็าม บางกรณี การเจอืด้วยไอออนโลหะ

ทรานซชินัปรมิาณเพิม่ขึน้ อย่างต่อเน่ืองอาจทาํใหแ้ถบของสิง่ปลอมปนลดลงเขา้ใกลแ้ถบวาเลนซ ์ทาํใหข้นาด

ของช่องว่างพลงังานเพิ่มขึน้ ดงัเช่นในวิทยานิพนธ์ฉบบัน้ี เมื่อโครงสร้างนาโน SnO2 เจือด้วย Mo ขนาด

ช่องว่างพลงังานมค่ีาที่เพิม่มากขึน้ คล้ายกบังานวจิยัที่มรีายงานก่อนหน้าน้ีโดย AK Zak และคณะ[59] ให้

เหตุผลว่า การเพิ่มขึ้นของขนาดช่องว่างพลงังานเมื่อถูกเจอืด้วยไอออนของโลหะทรานซิชนัในปริมาณที่

เพิม่ขึน้เป็นผลอนัเน่ืองมาจากขนาดทีล่ดลง เพราะอเิลก็ตรอนอสิระถูกกกัขงัหรอืถูกครอบครองไวใ้นผลกึทีม่ี

ขนาดเลก็มากกว่าผลกึขนาดใหญ่ (bulk) นําไปสูผ่ลของขนาดควอนตมั (quantum size) เน่ืองจากโครงสรา้งที่

มเีลก็ระดบันาโนเมตรจะมรีะบบมติทิีต่ํ่า ทําใหม้สีภาวะอเิลก็ทรอนิกสท์ีม่ลีกัษณะไม่ต่อเน่ือง โดยทีว่สัดุนาโน

ทุกประเภท จะมมีติทิางกายภาพ อย่างน้อยหน่ึงมติทิีถู่กจาํกดั ขนาดเอาไวภ้ายในระดบันาโน จงึเป็นการบบี

บงัคบัให้อเิลก็ตรอน ในวสัดุนาโนสามารถเคลื่อนที่ได้ในปรมิาตรที่จํากดัเท่านัน้ จงึทําใหป้รากฏการณ์ทาง

ควอนตมัทีถู่กกกัขงัไวป้รากฎออกใหเ้หน็อย่างชดัเจน 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.29 สเปกตรมัการดดูกลนืแสงของโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2  สงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C นาน 12 

ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.30 สเปกตรมัการดดูกลนืแสงของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2  สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 12 

ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.31 สเปกตรมัการดดูกลนืแสงของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2  สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 12 

ชัว่โมง 
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รูปท่ี 3.32 กราฟความสมัพนัธ์ระหว่างพลังงานโฟตอน และ 2( )hα υ  ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ 200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.33 กราฟความสมัพนัธร์ะหว่างพลงังานโฟตอน และ 2( )hα υ  ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ 200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง  
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รูปท่ี 3.34 กราฟความสมัพนัธ์ระหว่างพลังงานโฟตอน และ 2( )hα υ ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMoxO2  

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ 200 °C เป็นเวลา 12 ชัว่โมง  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.35 แสดงการพลอ็ตค่าชอ่งว่างพลงังานของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (x = 0.00 – 0.20) เมื่อปรมิาณ

การเจอืเพิม่ขึน้ 
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รปูท่ี 3.36 แบบจาํลองโครงสรา้งของช่องว่างพลงังานของสารกึง่ตวันํา SnO2 และเมื่อสารกึง่ตวันํา SnO2 ถูก

เจอืดว้ยโลหะทรานซชินั 

 

ตารางท่ี 3.11 สรุปขนาดผลกึ ขอบการดดูกลนืแสงและขนาดช่องว่างพลงังานของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2  

(M = Cr, Mn และ Mo) สงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง 

ตวัอยา่ง ขนาดผลึก (nm) พีคการดดูกลืน  ขอบการ

ดดูกลืน  
gE  (eV) 

Sn0.99Cr0.01O2 11.3 297.44 

622.64 

385.96 3.57 

Sn0.97Cr0.03O2 11.1 301.80  

622.64 

424.82 3.42 

Sn0.95Cr0.05O2 9.9 297.29  

621.00 

451.10 3.40 

Sn0.90Cr0.10O2 22.3 300.31 

 618.06 

515.80 3.43 

Sn0.85Cr0.15O2 21.0 297.55 

 610.03 

460.58 3.60 

Sn0.80Cr0.20O2 19.8 297.55 

 612.66 

363.01 3.68 
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ตารางท่ี 3.12 สรุปขนาดผลกึ ขอบการดดูกลนืแสงและขนาดช่องว่างพลงังานของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2  

(M = Mn และ Mo) สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง 

ตวัอยา่ง ขนาดผลึก (nm) พีคการดดูกลืน  ขอบการ

ดดูกลืน  
gE  (eV) 

Sn0.99Mn0.01O2 8.2 297.44 

 

353.78 3.73 

Sn0.97Mn0.03O2 8.0 296.02, 

 452.63 

360.53 3.67 

Sn0.95Mn0.05O2 7.8 298.86, 

 460.75 

364.94 3.66 

Sn0.90Mn0.10O2 8.2 297.17, 

 452.41 

356.79 3.69 

Sn0.85Mn0.15O2 9.6 297.17, 

 452.41 

360.02 3.68 

Sn0.80Mn0.20O2 10.6 294.82, 

 463.24 

352.31 3.73 

Sn0.99Mo0.01O2 11.1 293.44 

 

345.23 3.75 

Sn0.97Mo0.03O2 10.9 298.73 

 

344.68 3.78 

Sn0.95Mo0.05O2 10.4 296.03 

 

347.58 3.76 

Sn0.90Mo0.10O2 10.2 297.55,  

463.20 

341.36 3.70 

Sn0.85Mo0.15O2 9.9 294.92, 

453.79 

347.58 3.76 

Sn0.80Mo0.20O2 9.5 292.28, 

 517.86 

346.09 3.71 

 

3.1.6 การตรวจสอบสถานะของเลขออกซเิดชนัของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  

 การศึกษาสถานะออกซเดชนัของโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr และ Mn) ถูก

เตรยีมดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล อุณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง ไดศ้กึษาการดดูกลนืรงัสเีอกซ ์ซึง่แสดงเป็น

สญัญาณสเปกตรมั XANES เพื่ออธบิายความสมัพนัธ์ระหว่างสถานะออกซิเดชนัของ Sn ในอนุภาคนาโน 

SnO2 และสถานะออกซเดชนั Cr และ Mn ใน Sn1-xMxO2 มรีายละเอยีดดงัต่อไปน้ี 
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1. การศึกษาอิทธิพลของการให้ความร้อนและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลต่อสถานะ

ออกซเิดชนั  

 จากการศกึษาสเปกตรมั XANES วดัทีธ่าตุ Sn ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน L (L-edge)  ของโครงสรา้งนาโน 

SnO2 สงัเคราะหด์ว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล ทีอุ่ณหภูม ิ160 °C – 220 °C นาน 24 ชัว่โมง และเลอืกเงอืนไขการ

สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 8 – 20 ชัว่โมง เปรยีบเทยีบกบัวสัดุมาตรฐาน Sn foil, SnO และ SnO2 มี

แสดงให้เหน็ในรูปที่ 3.37 – 3.38 โดยทัว่ไปแล้ว ขอบการดูดกลนืพลงังาน 0( )E  ของวสัดุแต่ละชนิดจะ

เกดิขึน้ที่ตําแหน่งค่าพลงังานเฉพาะ สามารถนํามาใช้เป็นลกัษณะเฉพาะเจาะจง (fingerprint) ของเฟสและ

สถานะวาเลนซ์ของวัสดุได้ โดยวสัดุมาตรฐาน Sn foil, SnO (Sn2+) และ SnO2 (Sn4+) มีค่า 0E ที่ตําแหน่ง 

3929.17 eV, 3930.61 eV และ 3940.07 eV ตามลําดับ พบว่าสเปกตรัม XANES ที่ Sn(L-edge) ของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160 °C , 180 °C, 200 °C และ 220 °C นาน 24 ชัว่โมง มคี่า 

0E ทีต่ําแหน่งพลงังานในช่วง 3938.77 eV และโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 8 ชม

, 12 ชม, 16 ชม และ 20 ชม มค่ีา 0E ทีต่ําแหน่งพลงัานในช่วง 3939.04 eV – 3940.04 eV ดงัแสดงในตาราง

ที ่3.13 จะเหน็ไดว้่าค่า 0E ของตวัอย่างทัง้หมดมค่ีาใกลเ้คยีงกบัค่า 0E ของวสัดุมาตรฐาน SnO2 ทีม่สีถานะ

วาเลนซเ์ป็น Sn4+ ดงันัน้แสดงว่าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีเ่ตรยีม ไอออนของ Sn มสีถานะวาเลนซเ์ป็น Sn4+ 

ในทุกตวัอย่าง  
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รปูท่ี 3.37 สเปกตรมั XANES ของโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกสงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ160 °C – 220 °C นาน 24 

ชัว่โมง และแสดงสเปกตรมั XANES ของวสัดุมาตรฐาน Sn foil, SnO และ SnO2 ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน L (L-

edge)  
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รปูท่ี 3.38 สเปกตรมั XANES ของโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกสงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C นาน 8 – 20 

ชัว่โมง และแสดงสเปกตรมั XANES ของวสัดุมาตรฐาน Sn foil, SnO และ SnO2 ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน L (L-

edge) 
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ตารางท่ี 3.13 แสดงขอ้มูลโลหะ Sn ที่ระดบัชัน้พลงังาน L (L-edge) ค่าพลงังานการดูดกลนืที่ขอบ 0( )E  

และสถานะออกซเิดชนัของอะตอมในผลกึของโครงสรา้งนาโน SnO2 และสารประกอบ Sn ทีใ่ชอ้า้งองิสถานะ

ออกซเิดชนั Sn foil, SnO (Sn2+) และ SnO2 (Sn4+) 

ตวัอยา่ง โลหะ ขอบการดดูกลืนพลงังาน ( )eV  สถานะออกซิเดชนั 

Sn foil Sn(L-edge) 3929.17 0 

SnO Std. Sn(L-edge) 3930.61 2+ 

SnO2 Std. Sn(L-edge) 3940.07 4+ 

อทิธพิลของอุณหภูมใินกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง ทีเ่วลา 24 ชัว่โมง 

160 °C Sn(L-edge) 3938.77 4+ 

180 °C Sn(L-edge) 3938.77 4+ 

200 °C Sn(L-edge) 3938.77 4+ 

220 °C Sn(L-edge) 3938.76 4+ 

อทิธพิลของเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง ทีอุ่ณหภูม ิ200 °C 

8 ชม Sn(L-edge) 3940.06 4+ 

12 ชม Sn(L-edge) 3939.02 4+ 

16 ชม Sn(L-edge) 3939.13 4+ 

20 ชม Sn(L-edge) 3939.04 4+ 

*Std. ขอ้มลูมาตรทีใ่ชใ้นการเทยีบสถานะออกซเิดชัน้  

2. การศกึษาสถานะออกซเิดชนัของ Cr (K-edge) และ Mn (K-edge) 

 จากการวิเคราะห์ส เปกตรัม  XANES วัดที่  Cr (K-edge) ของโครงสร้างนาโน  Sn1-xCrxO2 

เปรียบเทียบกับสเปกตรัม XANES ของวัสดุมาตรฐาน ได้แก่ Cr foil, CrPO4 (Cr3+), Cr2O3 (Cr3+), CrO3 

(Cr6+) และ K2Cr2O7 (Cr6+) มีค่า 0E ที่ตําแหน่ง 5988.90 eV, 5995.88 eV, 5999.67 eV, 6006.83 eV และ 

6007.32 eV ตามลําดับ ดังรูปที่ 3.39 พบว่า สเปกตรัม XANES ของโครงสร้างนาโน Sn0.99Cr0.01O2, 

Sn0.97Cr0.03O2 และ Sn0.95Cr0.05O2 มีค่า 0E อยู่ที่ตําแหน่ง 6003.80 eV, 6003.84 eV และ 6003.83 eV 

ตามลําดับ จะเห็นได้ว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 มีค่า 0E อยู่ระหว่าง Cr2O3 (Cr3+) และ CrO3 (Cr6+) 

อย่างไรกต็าม จากงานวจิยัก่อนหน้าน้ีโดย S Ould-Chikh และคณะ [60] และ L Qiao และคณะ [61] ไดแ้สดง

สเปกตรมั XANES ของ Cr K-edge พบว่าสเปกตรมั XANES ของ CrO2 ซึง่มสีถานะออกซเิดชนัเป็น 4+ และ

มตีําแหน่ง pre-edge ประมาณ 2992 eV และสเปกตรมั XANES ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2      (x = 

0.01-0.05) มลีกัษณะทีค่ลา้ยกบัสเปกตรมั XANES ของ CrO2 (Cr4+)  และมตีําแหน่ง pre-edge ใกลเ้คยีงกบั 

CrO2 ซึง่มค่ีาประมาณ 5990.13 eV  ดงันัน้ผลน้ีชีใ้หเ้หน็การมอียู่ของไอออน Cr ทีม่กีารเจอืเขา้ไปแทนที่ไอ

นอน Sn4+ ในแลตทซิ SnO2 มสีถานะออกซเิดชนัเป็น 4+ ยิง่ไปกว่านัน้ การเขา้แทนทีไ่อออน Sn4+ อกีทัง้การ

มอียู่ของไอออน Cr4+ ไม่ไดส้่งผลใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงของโครงสรา้งหรอืมกีารก่อตวัของเฟสปลอมปนใน

ตวัอย่าง แต่มผีลต่อการแสดงพฤตกิรรมความเป็นแม่เหลก็ในตวัอย่าง  
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 เมื่อพจิารณาสเปกตรมั XANES วดัที ่Mn (K-edge) ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 เปรยีบเทยีบ

กับวัสดุมาตรฐาน ดังรูปที่ 3.40 พบว่าโครงสร้างนาโน Sn0.95Mn0.05O2, Sn0.90M0.10O2, Sn0.85M0.15O2 และ 

Sn0.80M0.20O2 มค่ีา 0E  ทีต่ําแหน่ง 6551.73 eV, 6547.52 eV, 6547.44 eV และ 6547.41 eV ตามลําดบั ดงั

แสดงในตารางที ่3.14 โดยวสัดุมาตรฐาน Mn foil, MnO (Mn2+), Mn2O3 (Mn3+) และ MnO2 (Mn4+) มคี่า 0E ที่

ตําแหน่ง 6539.05 eV, 6544.05 eV, 6548.71 eV และ 6552.39 eV ตามลําดบั จะเหน็ไดว้่าโครงสรา้งนาโน 

Sn0.95Mn0.05O2 มีค่า 0E การดูดกลืนพลงังานใกล้เคียงกบัขอบกบัค่าขอบการดูดกลืนพลงังานของ MnO2 

แสดงว่าไอออน Mn ในโครงสรา้งนาโน Sn0.95Mn0.05O2 มสีถานะออกซเิดชนัเป็น 4+ (Mn4+) แต่อย่างไรกต็าม 

ยงัสงัเกตเหน็ได้จากสเปกตรมั XANES ว่ามกีารเลอืนไปของค่า 0E  ที่น้อยลง เมื่อปรมิาณการเจอืเพิม่ขึน้ 

แสดงใหเ้หน็ถงึการเปลีย่นแปลงสถานะออกซเิดชนัของ Mn (K-edge) ซึง่การเลื่อนไปทางพลงังานทีน้่อยลง

แสดงให้เห็นว่าสถานะออกซิเดชันของไอออน Mn น้อยลง จากการวิเคราะห์สเปกตรัม XANES พบว่า

โครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.10, 0.15 และ 0.20) มีค่า 0E อยู่ระหว่างขอบการดูดกลืนพลงังานของ 

MnO (Mn2+) และ Mn2O3 (Mn3+) ดงันัน้แสดงว่ามทีัง้ไอออนของ Mn2+ และ Mn3+ อยู่ในตวัอย่าง และการเลอืน

ไป 0E อาจจะชีใ้หเ้หน็ถงึการมขีองไอออน Mn2+ มากขึน้ จากการวเิคราะหส์ถานะออกซเิดชนัจากสเปกตรมั 

XANES ยงัสามารถยนืยนัการก่อตวัของเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 จากการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD  
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รปูท่ี 3.39 สเปกตรมั XANES ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 ถูกสงัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C นาน 12 

ชัว่โมง และสารมาตรฐาน Cr foil, CrPO4, Cr2O3, CrO3 และ K2Cr2O7 ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน K (K-edge) 
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รูปท่ี 3.40 สเปกตรมั XANES ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 ถูกสงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ200 °C นาน 12 

ชัว่โมง และสารมาตรฐาน Mn foil, MnO, Mn2O3 และ MnO2 ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน K (K-edge) 
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ตารางท่ี 3.14 แสดงขอ้มูลโลหะ Cr และ Mn ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน K (K-edge) ค่าพลงังานการดูดกลนืที่ขอบ 

0( )E  และสถานะออกซิเดชนัของอะตอมในผลึกของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr และ Mn) และ

สารประกอบ Cr และ Mn ทีใ่ชอ้า้งองิสถานะออกซเิดชนั 

ตวัอยา่ง โลหะ พลงังานการดดูกลืนท่ีขอบ 

( )eV  

สถานะออกซิเดชนั 

Cr foil Cr (K-edge) 5988.90 0 

CrPO4 Std. Cr (K-edge) 5995.88 3+ 

Cr2O3 Std. Cr (K-edge) 5999.67 3+ 

CrO3 Std. Cr (K-edge) 6006.83 6+ 

K2Cr2O7 Std. Cr (K-edge) 6007.32 6+ 

Sn0.99Cr0.01O2 Cr (K-edge) 6003.80 4+ 

Sn0.97Cr0.03O2 Cr (K-edge) 6003.84 4+ 

Sn0.95Cr0.05O2 Cr (K-edge) 6003.83 4+ 

Mn foil Mn (K-edge) 6539.05 0 

MnO Std. Mn (K-edge) 6544.05 2+ 

Mn2O3 Std. Mn (K-edge) 6548.71 3+ 

MnO2 Std. Mn (K-edge) 6552.39 4+ 

Sn0.95Mn0.05O2 Mn (K-edge) 6551.73 4+ 

Sn0.90Mn0.10O2 Mn (K-edge) 6547.52 2+, 3+ 

Sn0.85Mn0.15O2 Mn (K-edge) 6547.44 2+, 3+ 

Sn0.80Mn0.20O2 Mn (K-edge) 6547.41 2+, 3+ 

 

3.1.7 สมบตัทิางแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  

การศกึษาพฤตกิรรมความเป็นแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M= Cr, Mn และ 

Mo) ที่ระดบัการเจอืแตกต่าง ซึ่งทําการศกึษาผลการเปลี่ยนแปลงแมกนีไทเซซนัที่ขึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็

ภายนอก 15 kOe ทีอุ่ณหภูมหิอ้งดว้ยเทคนิค VSM สามารถอภปิรายผลการทดลองไดด้งัน้ี 

1. ผลการศกึษาสมบตัทิางแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหเ์มื่ออุณหภมูใินการรกัษา

ความรอ้นและเวลาในการเกดิปฏกิริยิาทีแ่ตกต่างของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล 

ในการศกึษาพฤตกิรรมความเป็นแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160-220 

°C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และสงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลา 8-20 ชัว่โมง ถูกศกึษาดว้ยเทคนิค VSM 

ซึง่ศกึษาพฤตกิรรมการเปลีย่นแปลงกบัสนามแม่เหลก็ของค่าแมกนีไตเซชนั (M) กบัสนามแม่เหลก็ภายนอกที่

ใช ้(H) 15 kOe แสดงรปูที ่3.41 และ 3.42 จากการพจิารณาพบว่าอนุภาคนาโน SnO2 แสดงพฤตกิรรมความ

เป็นแม่เหล็กไดอา (diamagnetism) [62] เน่ืองจากประจุไอออนของ Sn4+ สามารถยืนยันได้จากเทคนิค 

XANES ซึ่งไอออน Sn4+ มีการจัดเรียงอิเล็กตรอนเป็น d10 ซึ่งอิเล็กตรอนมีการจับคู่กันทัง้หมดเมื่อให้
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สนามแม่เหลก็ภายนอกแก่ตวัอย่างจะทําใหเ้กดิการเหน่ียวนําใหอ้เิลก็ตรอนจดัเรยีงตวัในลกัษณะทีท่ําใหเ้กดิ

โมเมนตแ์ม่เหลก็รวม (net magnetic moment) ในทศิตรงกนัขา้มกบัสนามแม่เหลก็ทีใ่หเ้ขา้ไปจงึแสดงผลของ

แม่เหลก็แบบไดอาออกมา [34]  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.41 กราฟการเปลี่ยนแปลงแมกนีไทเซชนัทีข่ ึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็ภายนอก (M-H) ที่อุณหภูมหิอ้ง

ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ160 -220 °C เป็นเวลา 24 ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.42 กราฟการเปลีย่นแปลงแมกนีไทเซชนัทีข่ ึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็ภายนอก (M-H) ทีอุ่ณหภูมหิอ้ง

ของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภมู ิ200 °C เป็นเวลา 8-20 ชัว่โมง 
 

2. ผลการศกึษาอทิธพิลการเจอื Cr, Mn และ Mo ต่อสมบตัทิางแม่เหลก็ของโครงสรา้งนาโน SnO2  

 สมบตัิทางแม่เหล็กของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ถูกศึกษาด้วยเทคนิค 

VSM ซึ่งวัดการเปลี่ยนแปลงเเมกนีไทเซชัน ( )M  ขึ้นอยู่กับสนามแม่เหล็กภายนอก ( )H  15 kOe ที่

อุณหภูมหิ้อง มแีสดงให้เหน็ในรูปที่ 3.43 พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01 และ 0.03) แสดงวง

ปิดฮสิเตอรเ์รซสิทีอุ่ณหภูมหิอ้ง บ่งชีใ้หเ้หน็ว่า โครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01 และ 0.03) สมบตัคิวาม

เป็นแม่เหลก็เฟอรโ์รทีอุ่ณหภูมหิอ้ง ทีม่ค่ีาแมกนีไทเซชนัอิม่ตวั (saturation magnetization : sM ) ประมาณ 

1.9233×10-3 และ 7.0690×10-3 emu/g ทีส่นามแม่เหลก็ภายนอก 15 kOe และมแีรงบงัคบั (coercivity : cH )  

มค่ีาประมาณ 237.09 และ 246.77 Oe สาํหรบัปรมิาณการเจอื x = 0.01 และ 0.03 ตามลําดบั อย่างไรกต็าม 

เมื่อปรมิาณการเจอืเพิม่ขึน้เป็น x = 0.05 ถงึ 0.20 พบว่าโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 ไดแ้สดงสมบตัคิวามเป็น

แม่เหล็กพาราที่อุณหภูมิห้อง แสดงดงัรูปแทรกที่ 3.43(b) เช่นเดี่ยวกบัโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 

0.03- 0.20) ทีแ่สดงสมบตัคิวามเป็นแม่เหลก็พาราทีอุ่ณหภูม ิดงัรูปที ่4.44 อย่างไรกต็าม สาํหรบัโครงสรา้ง

นาโน Sn1-xMoxO2 ไม่ไดเ้ปลีย่นแปลงสภาพความเป็นแม่เหลก็ไดอาจากโครงสรา้งนาโน SnO2 [63] ดงัรูปที่ 

3.45 ซึง่การแสดงสมบตัคิวามเป็นแม่เหลก็ไดอาในโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีถู่กเจอืดว้ยไอออนโลหะทรานซิ

ชนั อาจเน่ืองจากไอออนของ Mo3+ ไม่ไดเ้ขา้ไปแทนทีไ่อออนของ Sn4+ ในโครงสรา้งแลตทซิ SnO2 จงึส่งผล

ใหโ้ครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 แสดงสมบตัคิวามเป็นแม่เหลก็ไดอาออกมา 
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สาเหตุของการเกิดสมบัติแม่เหล็กเฟอร์โรในโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01 และ 0.03) 

สามารถอธบิายได้ว่าการเจอืไอออน Cr4+ เขา้ไปในแลตทซิของ SnO2 เป็นสาเหตุทําให้เกดิการสร้างพาหะ

ประจุอสิระ (free charge carriers) และขอ้บกพร่องของที่ว่างออกซเิจน 0( )V  ขึน้ เพื่อปรบัประจุใหม้สีถานะ

เป็นกลาง ส่งผลทําใหเ้กดิอนัตรกริยิาแบบ bound magnetic polaron (BMP) [64] ซึง่เป็นอนัตรกริยิาทีม่ ี 0V  

เป็นตัวกลางในการควบคู่กันของแม่เหล็กเฟอร์โร โดย 0V  จะเกิดการควบคู่กันผ่านอันตรกิริยาการ

แลกเปลีย่นแบบ F-center (Face center exchange interaction) [20] ซึง่เกดิขึน้ระหว่าง 0V  และไอออนโลหะ

ทรานซิชันสองตัวที่เป็นแม่เหล็ก ซึ่งในกรณีคือไอออนบวก Cr4+  โดย 0V  ใน SnO2 จะทําหน้าที่กักเก็บ

อเิลก็ตรอนจาก F-center ซึง่สปินของไอออน Cr4+ จะเกดิอนัตรกริยิากบัพาหะประจุซึง่จะทําใหเ้กดิพนัธะกบั

ทีว่่างออกซเิจนขึน้ คอื 4 4
0Cr V Cr+ +− −   โดยอเิลก็ตรอนทีถู่กกกัเกบ็ในช่องวา่งออกซเิจนจะจบัจองสถานะ

ในออรบ์ทิลั แลว้เกดิการซอ้นเหลอืม (overlap) กบัชัน้ออรบ์ทิลั d ในไอออนของ Cr ทีอ่ยู่ใกลก้นั โดยรศัมขีอง

ออรบทิลัของออกซเิจนทีถู่กกกัเกบ็ในช่องว่างจะมค่ีาประมาณ ε0a  เมื่อ 0a  เป็นรศัมขีองบอรท์ และ ε  เป็น

ค่าคงทีไ่ดเรคทรกิของ SnO2 ซึง่กวา้งพอทีจ่ะเป็นตวักลางสาหรบัการควบคู่กนัระหว่างไอออน Cr4+ เน่ืองจาก 

Cr4+ มกีารจดัเรยีงอเิลก็ตรอนเป็น 3d2 ทําใหม้อีเิลก็ตรอนเดีย่วทีไ่ม่มคีู่จงึง่ายต่อการเขา้คู่และแลกเปลีย่นกบั

สปินของอเิลก็ตรอนทีถู่กกกัเกบ็ในช่องว่างของออกซเิจน ดงันัน้สปินของอเิลก็ตรอนที่สามารถเขา้ไปอยู่ใน

สถานะนัน้ไดจ้ะต้องมทีศิของสปินชี้ไปในทางตรงขา้มกนักบัสปินของอเิลก็ตรอนในไอออน Cr4+ โดยเป็นไป

ตามกฎของฮุนดแ์ละหลกัการของเพาล ีจงึเกดิการควบคู่กนัแบบเฟอรโ์รแมกเนตกิส่งผลใหแ้สดงพฤติกรรม

แม่เหลก็แบบเฟอรโ์ร ดงันัน้ผลน้ีชีใ้หเ้หน็ว่าทีว่่างออกซเิจน่ีเกดิขึน้มคีวามสําคญัในการเกดิสภาพความเป็น

แม่เหลก็เฟอรโ์รและยงัสามารถปรบัปรุงสภาพความเป็นแม่เหลก็เฟอรโ์ร นอกจากน้ี ในการแสดงความเป็น

แม่เหล็กเฟอร์โรในโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 ยงัสามารถเกิดจากอนัตรกิริยาแบบ double exchange ที่

เกดิขึน้จากการควบคู่กนัของไอออนโลหะทรานซชินัที่อยู่ใกล้เคยีงกนั ซึ่งเกดิขึน้ในกรณีทีไ่อออนของโลหะ

ทรานซชินัจะไม่เหมอืนกนั 4 2 3( )Cr O Cr+ − +− −  พบว่าไอออน Cr4+ จะเกดิการควบคู่ของอเิลก็ตรอนตาม

เงื่อนไขดงัที่กล่าวขา้งต้นทําให้ d ออร์บิทลัทางขวาไม่เกิดการซ้อนเหลื่อมกบั p ออร์บิทลัของไอออน O2- 

อเิลก็ตรอนเดีย่วในออรบ์ทิลัจะจดัเรยีงตวัเป็นระเบยีบโดยมสีปินขนานกนักบัอเิลก็ตรอนเดีย่วทีเ่หลอื ซึง่การ

จดัเรยีงตวัเช่นน้ีจะทําใหม้คีวามเสถยีรมากขึน้ ดงันัน้ อเิลก็ตรอนใน d ออรบ์ทิลัทางขวาจะมสีปินเหมอืนกนั

กบัอเิลก็ตรอนใน d ออรบ์ทิลัทางซา้ย หรอืกล่าวไดว้่า ไอออนโลหะทัง้สองเชื่อมกนัแบบเฟอรโ์รแมกเนตกิ ทาํ

ใหเ้กดิ double exchange ทีท่าํใหเ้กดิสมบตัทิางแม่เหลก็แบบเฟอรโ์ร (ferromagnetism) ขึน้ 

นอกจากน้ี การแสดงสมบตัแิม่เหลก็พาราในโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr และ Mn) ทีค่าดว่า

เกดิขึน้จากอนัตรกริยิา superxechange  ของตวักลางในการเกดิโมเมนทแ์มเ่หลก็จากขอ้บกพร่องทีเ่กดิขึน้ใน

การเจือโลหะทรานซิชัน [65] ซึ่ง เป็นอันตรกิริยาการควบคู่กันของแม่ เหล็กแอนติเฟอร์โร (anti-

ferromagnetism) [66] โดยอันตรกิริยาแบบ superexchange จะเกิดขึ้นจากไอออนของโลหะทรานซิชนั 

Cr4+/Mn2+/3+, 4+ เกดิอนัตรกริยิาการควบคู่ต่อกนัผ่านออกซเิจน เกดิการสรา้งพนัธะ 4 2 4( )Cr O Cr+ − +− −   

และ 2 /3 ,4 2 2 /3 ,4(Mn )O Mn+ + + − + + +− −  ส่งผลให้เกดิแสดงพฤตกิรรมความเป็นแม่เหลก็พาราออกมา ดงั

การรายงานก่อนหน้าในการเกดิพฤตกิรรมแม่เหลก็พาราใน SnO2 ถูกเจอืดว้ยโลหะทรานซชินั [67], [68]  การ

เกดิพฤตกิรรมแม่เหลก็พาราในสารประกอบออกไซดเ์จอืแม่เหลก็เมื่อถูกเจอืดว้ยโลหะทรานซชินั I Bantounas  

[69] ให้เหตุผลว่าการเกดิพฤตกิรรมแม่เหลก็พาราอาจเน่ืองมาจากการกระจายตวัแบบสุ่มของไอออนโลหะ

ทรานซชนัในสารกระกอบออกไซด์เจอืแม่เหล็กซึ่งก่อให้เกดิการก่อตวัของอนัตรกริิยาที่อ่อน ๆ บางอย่าง

ขึน้อยู่กบัองคป์ระกอบและระยะห่างระหว่างไอออนสารเจอืทีเ่ป็นแม่เหลก็ ดงันัน้จงึมอีทิธพิลต่อความแขง็แรง
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ของการมอีนัตรกริยิาโดยตรงหรอืโดยออ้มในไอออนแม่เหลก็ ยิง่ไปกว่านัน้ โครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 

0.10-0.20) ที่มีการตรวจพบเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 ส่งผลให้โครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 แสดงสมบตัิม

แม่เหลก็พาราออกมาเด่นชดั และสง่เสรมิสภาพความเป็นแม่เหลก็พาราเพิม่ขึน้เป็นอย่างมาก  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.43 กราฟการเปลี่ยนแปลงแมกนีไทเซชนัทีข่ ึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็ภายนอก (M-H) ที่อุณหภูมหิอ้ง

ของ (a) โครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 (b) ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 (x = 0.01 และ 0.03) รูปแทรก

ดา้นล่างขวาแสดงความสมัพนัธร์ะหว่าง M-H ทีบ่รเิวณสนามแม่เหลก็ตํ่า ๆ  
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รูปท่ี 3.44 กราฟการเปลี่ยนแปลงแมกนีไทเซชนัทีข่ ึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็ภายนอก (M-H) ที่อุณหภูมหิอ้ง

ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 (x=0.03-0.20) ที่สนามแม่เหล็กภายนอก ±15 Oe รูปแทรกด้านบนซ้าย

แสดงความสมัพนัธข์อง M-H ของโครงสรา้งนาโน Sn0.99Mn0.01O2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.45 กราฟการเปลี่ยนแปลงแมกนีไทเซชนัทีข่ ึน้อยู่กบัสนามแม่เหลก็ภายนอก (M-H) ที่อุณหภูมหิอ้ง

ของโครงสรา้งนาโน sn1-xMoxO2 (x= 0.01-0.20) 
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3.1.8 สมบตัทิางเคมไีฟฟ้าของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 

การศกึษาสมบตัิทางเคมไีฟฟ้า (electrochemical properties) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 

และ Sn1-xMxO2 (M= Cr, Mn และ Mo)  ถูกศกึษาดว้ยการใชเ้ทคนิค Cyclic voltammetry ซึง่ใชใ้นการศกึษา

พฤติกรรม และปฏกิริยิาทีเ่กดิขึน้ทีบ่รเิวณพื้นผวิของขัว้ไฟฟ้า ศกึษาความสามารถในการอดัและคายประจุ

ด้วยเทคนิค GCD ซึ่งทําการวดัในระบบขัว้ไฟฟ้าสามขัว้ ที่ประกอบไปด้วย (1) ขัว้ไฟฟ้าอ้างอิง (referent 

electrode) เป็นขัว้ที่มีส่วนประกอบคือ Ag/AgCl (2) ขัว้ไฟฟ้าเคาร์เตอร์ (Counter electrode) ซึ่งเป็นลวด

แพลตทนิัม (platinum wire)  และ (3) ขัว้ไฟฟ้าทํางาน (Working electrode) เป็นขัว้ไฟฟ้าทีป่ระกอบขึน้ดว้ย

วสัดุทีใ่ชง้าน (active materials) ในสารละลายอเิลก็โทรไ์ลต ์KOH ความเขม้ขน้ 6 โมล ในการเตรยีมขัว้ไฟฟ้า

ทํางาน เตรียมขึ้นด้วยผงอนุภาคนาโน SnO2 คาร์บอนแบล็ค (carbon black) และ Polvinlidene difluride 

(PVDF) ทีใ่ชเ้ป็นตวัผสาน ทีเ่ตรยีมในอตัราสว่นน้ําหนัก 8:1:1 และยงัมสีารละลาย N-methyl-2pyrrolidnone 

(NMP) 150 µl เป็นตัวทําลายเพื่อให้สารละลายผสมเคลือบอยู่บนแผ่นโฟมนิกเกิล (Ni foam) ให้มีพื้นที่ 1 

cm2 หลงัจากนัน้นําแผ่นโฟมนิกเกลิทีม่วีสัดุทีใ่ชง้านไปอบใหแ้หง้ ทีอุ่ณหภูม ิ70 °C จนแหง้สนิท แลว้จงึนําไป

อดัด้วยเครื่องอดัไฮดรอลิค 10 MPa นาน 1 นาที จะได้ข ัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 ที่

พรอ้มสาํหรบัการนําไปทดสอบต่อไปตามลาํดบั 

3.1.8.1 การวดัประสทิธภิาพ CV 

การศกึษาพฤติกรรม และปฏกิริยิาที่เกดิขึน้ที่บรเิวณพื้นที่ผวิของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 

และ Sn1-xMxO2 (M= Cr, Mn และ Mo) ด้วยการวดั CV ที่อตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100 และ 200 

mV/s ในช่วงความศกัย ์0.00 V ถงึ 0.50 V  ดงัมรีายละเอยีดดงัต่อไปน้ี 

1. การศกึษาอทิธพิลของการใหอุ้ณหภูมคิวามรอ้นและเวลาในรกัษาของกระบวนการไฮโดรเทอรม์อล

ต่อพฤตกิรรมทางเคมไีฟฟ้าของโครงสรา้งนาโน SnO2 

การศกึษาประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า SnO2 ดว้ยการวดัเสน้โคง้ CV ทีอ่ตัราการสแกน

ทีแ่ตกต่าง สามารถเหน็ไดใ้นรปูที ่3.46 – 3.47 จากกราฟ CV จะสงัเกตเหน็ลกัษณะของเสน้โคง้ CV ซึง่พบคู่

พคีรดีอกซ์ที่ความต่างศกัย ์0.31-0.33 V และ 0.42-0.45 V  ได้อย่างชดัเจนในทุกขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน 

SnO2 ผลน้ีบ่งชี้ให้เห็นถึงพฤติกรรมของตัวเก็บประจุยิ่งยวดชนิดซูโดคาปาซิเตอร์ ซึ่งอาศยัปฏิกิริยาทาง

เคมไีฟฟ้าใหก้ารกกัเกบ็ประจุไฟฟ้า โดยพคีรดีอกซท์ี่เกดิขึน้ในทุกตวัอย่างชีใ้หเ้หน็ถึงประสทิธภิาพความจุ

แบบฟาราเดอคิ (faradic capacitance performance) [70] อกีทัง้ความแตกต่างของพคีรดีอกซ์ในกราฟ CV 

ชีใ้หเ้หน็ถงึปฏกิริยิารดีอกซฟ์าราเดอคิ (faradaic redox reaction) มกีารปรบัปรุงกระบวนการกกัเกบ็พลงังาน

ของขัว้ไฟฟ้าและมกีารเปลีย่นแปลงของปฏกิริยิารดีอกซ ์(redox transitions) ของอนุภาคนาโน SnO2 ระหว่าง

สถานะวาเลนซ ์(valence state) ทีแ่ตกต่าง [71] ซึง่สถานะวาเลนซท์ีเ่ป็นไปไดข้อง คอื Sn2+ (SnO) และ Sn4+ 

(SnO2) ดงันัน้ ปฏกิริยิาทางเคมทีีเ่กดิขึน้บนผวิขัว้ไฟฟ้าสามารถเกดิขึน้ได้สองกลไก ซึง่กระบวนการแรกจะ

เกี่ยวขอ้งกบั intercalation/deintercalation ของไอออนในกลุ่มของอนุภาคสําหรบัปฏกิริยิาออกซเิดชนัและ

รดีกัชนัของไอออน Sn ดงัสมการต่อไปน้ี [72] 
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                  2SnO K e SnOO K− − − ++ + ↔  (4.1) 

กลไกทีส่องทีเ่กดิขึน้จะเกีย่วขอ้งกบัการดูดซบั/การคายของไอออนทีอ่นัตรกริยิาภายในขัว้ไฟฟ้ากบั   

อเิลก็โทรไลต ์(electrode/electrolyte interface) ของไอออนบวกบนพืน้ผวิของโครงสรา้งนาโน SnO2 [72] ดงั

สมการต่อไปน้ี 

 

                  2( ) ( )surface surfaceSnO K e SnOO K+ − − ++ + ↔  (4.2) 

 

แต่อย่างไรก็ตาม ลักษณะกราฟ CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ที่เกิดขึ้นมีลกัษณะที่

คลา้ยคลงึกบักราฟ CV ของแผ่นโฟมนิกเกลิ (Ni foam) เปล่า ดงัรปูที ่3.48 (a) และ (b) ซึง่เหน็ไดอ้ย่างชดัเจน

ว่า ตําแหน่งของพคีรดีอกซข์องขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้ง SnO2 มกีารเลอืนตําแหน่งความต่างศกัยท์ีม่าก จากแผ่น

โฟมนิเกลิ (0.28 และ 0.39 V) ดงันัน้เสน้โคง้ CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีว่ดัไดบ้่งบอกว่าเป็น

ขอ้มูลในการเกดิปฏกิริยิาทางเคมขีองโครงสรา้งนาโน SnO2 บนพืน้ผวิขัว้ไฟฟ้า เมื่อพจิารณาพืน้ทีใ่ต้กราฟ 

CV ซึง่สามารถนําไปคํานวณค่าความจุประจุไฟฟ้าดว้ยการใชส้มการที ่2.5 พบว่าค่าความจุประจุไฟฟ้าของ

ขัว้ไฟฟ้า SnO2 เตรียมด้วยวธิไีฮโดรเทอร์มอลอุณหภูม ิ160 °C, 180 °C, 200 °C และ 220 °C นาน 24 

ชัว่โมง มค่ีาประมาณ 5.79, 5.90, 6.52 และ 8.88 F/g ที่อตัราการสแกน 2 mV/s ตามลําดบั และค่าความจุ

ประจุไฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า SnO2 เตรยีมทีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 8, 12, 16 และ 20 ชัว่โมง มค่ีาประมาณ 5.60, 

8.45, 5.69 และ 6.47 F/g ตามลําดับ ที่อัตราการสแกน 2 mV/s จากค่าความจุประจุไฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า

โครงสร้างนาโน SnO2 จะเห็นได้ว่า ค่าความจุประจุไฟฟ้ามค่ีาแนวโน้มเพิม่ขึ้นในตวัอย่างเมื่ออุณหภูมใิน

กระบวนการไฮโดรเทอรม์อลสงูขึน้ อาจจะเน่ืองมากจากการเพิม่ขึน้ของอุณหภูมไิฮโดรเทอรม์อลทาํใหข้นาด

ผลกึของตวัอย่างใหญ่ขึน้ ดงัจะเหน็ไดใ้นการวเิคราะหจ์ากเทคนิค XRD และ TEM เมื่อขนาดผลกึของตวัอย่าง

ใหญ่ขึน้อาจจะส่งผลใหม้พีืน้ทีผ่วิของตวัอย่างมากขึน้ ซึง่ทําใหม้บีรเิวณในการแพร่กระจายประจุไอออนของ

สารละลายอิเล็กโทรไลต์มากขึน้ จึงทําให้มค่ีาความจุประจุไฟฟ้าสูงขึ้น โดยผลของขนาดผลึกยงัสามารถ

สงัเกตเหน็ไดใ้นตวัอย่างทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C เป็นเวลาทีแ่ตกต่าง จากรูปที ่3.49 (a) และ (b) แสดง

ให้เหน็ค่าความจุประจุไฟฟ้าที่อตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s พบว่าเมื่ออตัรา

การสแกนทีส่งูขึน้ทําใหค่้าความจุประจุไฟฟ้าลดน้อยลง อาจจะมสีาเหตุมาจากการมขีองตําแหน่งภายในของ

การเกดิปฏกิริยิา (inner active sites) ซึ่งมกีารยบัยัง้การเปลีย่นแปลงปฏกิริยิารดีอกซ์อย่างสมบูรณ์ทีอ่ตัรา

การสแกนทีส่งูของเสน้โคง้ CV ทีอ่าจเน่ืองมาจากการแพร่ของโปรตอนภายในขัว้ไฟฟ้า [16] 
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รูปท่ี 3.46 กราฟ CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ที่สงัเคราะห์อุณหภูมิ (a) 160 °C, (b) 180 °C,     

(c) 200 °C และ (d) 220 °C เป็นเวลา 24 ชม  
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รปูท่ี 3.47 แสดงวงปิด CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภมู ิ200 °C เป็นเวลา 8 ชม 

- 20 ชม  

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.48 แสดงวงปิด CV ของตวัอย่าง SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ160-200 °C นาน 24 ชัว่โมง และ (b) 

สงัเคราะห์ที่อุณหภูม ิ200 C นาน 8-20 ชัว่โมง เทยีบกบัวงปิดของแผ่นโฟมนิกเกลิเปล่า ที่อตัราสแกน 10 

mV/s 
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รูปท่ี 3.49 แสดงค่าความจุประจุไฟฟ้าจากพื้นที่ใต้กราฟ CV ของโครงสร้างนาโน SnO2 (a) สงัเคราะห์

อุณหภูม ิ160 -220 °C นาน 24 ชัว่โมง และ (b) สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 8-20 ชัว่โมง เมื่อเทยีบกบั

อตัราการแสกนต่าง ๆ 

 

2. การศกึษาอทิธพิลของการเจอื Cr, Mn และ Mo ต่อประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า

โครงสรา้งนาโน SnO2 

การศกึษาประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ 

Mo) จากกราฟ CV ทีอ่ตัราการสแกนต่าง ๆ มแีสดงใหเ้หน็ในรปูที ่3.50 – 3.51 พบว่าลกัษณะของกราฟ CV 

ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 มกีารตรวจพบคู่พคีรดีอกซใ์นช่วงความต่างศกัย ์0.28 – 0.35 V และ 

0.35 – 0.5 V ซึง่ลกัษณะทีค่ลา้ยกบัเสน้โคง้ CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 บ่งชีใ้หเ้หน็ถงึพฤตกิรรม

ของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดชนิดซโูดคารป์าซเิตอร ์ จากกราฟ CV สงัเกตเหน็ไดว้่าพืน้ทีใ่ตก้ราฟCV ของขัว้ไฟฟ้า

โครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 มน้ีอยกว่าของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 และเมื่อขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน 

SnO2 ถูกเจอืดว้ย Cr และ Mn ส่งผลใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงของพืน้ทีใ่ตก้ราฟ CV ใหม้พีืน้ทีเ่พิม่มากขึน้กว่า

ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 อย่างไรกต็าม ขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 เกดิการเปลีย่นแลง

ลกัษณะของเส้นโค้ง CV อย่างชดัเจนที่สุด เมื่อปริมาณการเจอื Mn เพิ่มสูงขึ้น ซึ่งมีการเปลี่ยนแปลงให้มี

ลกัษณะคล้ายกบัสี่เหลี่ยมผืนผ้า ที่เป็นลกัษณะเฉพาะของกราฟ CV ในกลุ่มวสัดุสารประกอบแมงกานีส

ออกไซด ์(MnO2, Mn2O3, Mn3O4) [9], [73], [74] และยงัพบพคีรดีอกซเ์ลก็ ๆ ทีค่วามต่างศกัย ์0.4 V อาจจะ

เกดิจากการมอียู่ของเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 ในโครงสรา้งนาโน SnO2 ซึง่พคีรดีอกซท์ีเ่กดิขึน้อาจจะมาจาก

ปฏิกริิยา ที่เกี่ยวข้องกบั Mn2+ หรือ Mn3+ กลไกปฏิกิริยาที่เกดิขึน้บนขัว้ไฟฟ้าที่มเีฟส Mn2O3 เป็นไปตาม

สมการเคมไีดด้งัน้ี [73], [75] 

     [ ] 4 3
3 3Mn Mn O OH Mn Mn OH O e− + + − − + ↔ +   (4.3) 
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และสําหรบัปฏิกิริยารีดอกซ์ที่สามารถเกดิขึ้นได้สําหรบัการมีเฟส Mn3O4 สามารถแสดงได้ตาม

สมการดงัน้ี [76], [77] 

    2 3 4 23 ( ) 2 2 2Mn OH OH Mn O e H O− −+ ↔ + +  (4.4) 

 

     3 4 2 32 2 ( )Mn O H O OH MnOOH Mn OH e− −+ ↔ + +  (4.5) 

 

เมื่อพจิารณาค่าความจุประจไุฟฟ้าของขัว้ไฟฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

จากพื้นที่ใต้กราฟ CV ด้วยการใช้สมการที่ 2.5 จะเหน็ได้อย่างชดัเจนว่าขัว้ไฟฟ้า Sn1-xMxO2 (M = Cr และ 

Mn) มค่ีาความจุประจุทีม่ากกว่าของ SnO2 แต่สาํหรบัขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 ค่าความจุประจุ

ไฟฟ้ามแีนวโน้มทีล่ดลงเลก็น้อย โดยค่าความจุประจุของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn 

และ Mo) ทีอ่ตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s มแีสดงใหเ้หน็ในรปูที ่3.53 ยิง่ไปกว่า

นัน้ ลกัษณะเสน้โคง้ CV ในทุกตวัอย่าง ทีค่่อนขา้งสมมาตรเมื่ออตัราการสแกนเพิม่สงูขึน้ บ่งชีถ้งึการประดษิฐ์

ข ัว้ไฟฟ้าไดด้แีละการเกดิปฏกิริยิารดีอกซแ์บบผนักลบัไดด้ขี ึน้  
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รปูท่ี 3.50 แสดงลกัษณะของวงปิด CV ของโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ 200 °C นาน 

12 ชัว่โมง ทีอ่ตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s 
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รปูท่ี 3.51 แสดงลกัษณะของกราฟ CV ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 

12 ชัว่โมง ทีอ่ตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s 
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รปูท่ี 3.52 แสดงลกัษณะของกราฟ CV ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMoxO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 

12 ชัว่โมง ทีอ่ตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s 
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รปูท่ี 3.53 แสดงค่าความจุประจุไฟฟ้าจากพืน้ทีใ่ตก้ราฟ CV ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน (a) Sn1-xCrxO2, (b) 

Sn1-xMnxO2 และ (c) Sn1-xMoxO2 ทีอ่ตัราสแกน 2, 5, 10, 20, 50, 100, 200 และ 500 mV/s 
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3.1.8.2 การทดสอบประสทิธภิาพการอดั และการคายประจุ  

การศกึษาพฤตกิรรมของความจุประจุ (capacitance behavior) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 

และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ถูกศกึษาดว้ยการทดสอบการคายประจุ (discharge) ทีค่วามหนาแน่น

กระแสแตกต่าง 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g มรีายละเอยีดดงัต่อไปน้ี  

1. การศกึษาผลของอุณหภูมแิละเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลต่อประสทิธภิาพการคายประจุ

ของขัว้ไฟฟ้า SnO2  

การทดสอบการคคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีเ่ตรยีมดว้ยวธิไีฮโดร

เทอรม์อล โดยใชอุ้ณหภูมแิละเวลทีแ่ตกต่าง ถูกวดัดว้ยเทคนิค GDC ทีอ่ตัราความหนาแน่นกระแสแตกต่าง มี

แสดงใหเ้หน็ในรปูที ่3.54 – 3.55 จากรปูแสดงใหเ้หน็เสน้โคง้ทีไ่มเ่ป็นเสน้ตรงซึง่สามารถยืน่ยนัพฤตกิรรมของ

ตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดชนิดซูโดคาร์ปาซเิตอร์ของวสัดุขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ซึ่งการทดสอบการคาย

ประจุของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 สามารถคํานวณหาค่าความจุจาํเพาะไดด้ว้ยการใชส้มการ 2.7 จาก

การคํานวณหาค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 พบว่า ค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้า

โครงสรา้งนาโน SnO2 มแีสดงในตารางที ่3.15 จะเหน็ไดอ้ย่างชดัเจนว่าค่าความจจุาํเพาะมค่ีาลดลง เมื่อความ

หนาแน่นกระแสเพิม่ขึน้ ดงัรูปที่ 3.54(e) และ 3.55(e) ซึ่งการที่ค่าความจุจําเพาะลดลงกบัการเพิม่ขึน้ของ

ความหนาแน่กระแสอาจจะเกดิขอ้เทจ็จรงิทีว่่าพืน้ผวิของอเิลก็โทรดไม่สามารถเขา้ถงึไดท้ีอ่ตัราการคายประจุ

ที่สูง [78] เน่ืองมาจากการเพิม่ขึน้ในความต้านทานไอออนิก (ionic resistivity) และลดการแพร่กระจายของ

ประจุทีอ่ยู่ลกึ (deeper) เขา้ไปในตําแหน่งการเกดิอตัรกริยิาภายในขัว้ไฟฟ้า [79] โดยขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน 

SnO2 เตรยีมที่อุณหภูม ิ160 °C, 180 °C, 200 °C และ 220 °C มค่ีาความจุจําเพาะประมาณ 6.16, 6.29, 

7.16 และ 10.01 F/g ตามลําดบั สาํหรบัขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 เตรยีมทีเ่วลา 8 ชม, 12 ชม, 16 ชม 

และ 20 ชมมค่ีาความจุจาํเพาะประมาณ 6.98, 7.40, 6.46 และ 7.58 F/g ตามลําดบั ทีค่วามหนาแน่นกระแส 

0.25 A/g จะเหน็ไดว้่า SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูมแิตกต่าง (160 – 220 °C) นาน 24 ชัว่โมง พบว่าค่าความจุ

จําเพาะมีแนวโน้มเพิ่มขึ้นเล็กน้อย เมื่ออุณหภูมิของกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลเพิ่มขึ้น ซึ่งข ัว้ไฟฟ้า

โครงสรา้งนาโน SnO2 ทีเ่ตรยีมขึน้ทีอุ่ณหภูม ิ220 °C นาน 24 ชัว่โมง มค่ีาความจุจาํเพาะมากสดุ แต่อย่างไร

กต็าม ขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ที่เตรยีมขึน้ที่อุณหภูม ิ200 °C ที่เวลาแตกต่าง (8 – 20 ชม) พบว่า 

ขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ที่เรยีมขึน้ที่เวลา 20 ชม มค่ีาความจุมากสุด แต่เมื่อความหนาแน่นกระแส

เพิ่มขึ้นเป็น 2 A/g ถึง 10 A/g ตัวอย่าง SnO2 เตรียมขึ้นที่เวลา 12 ชม กลับมีค่าความจุจําเพาะมากสุด 

เน่ืองจากประสทิธภิาพการใชง้านขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 เตรยีมทีเ่วลา 12 ชม ทีม่เีสถยีรภาพการใช้

งานดีกว่า จากผลที่ได้กล่าวมาน้ีแสดงให้เหน็ว่า ขนาดผลึกของ SnO2 มีผลอย่างมนีัยสําคญัต่อค่าความจุ

จําเพาะของขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 ซึ่งจากอุณหภูมิและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มอลที่

แตกต่าง ทําใหม้กีารเปลีย่นแปลงขนาดผลกึของ SnO2 ดงัจะเหน็ไดจ้ากการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค XRD และ 

TEM เมื่อขนาดผลกึของตวัอย่างใหญ่ขึน้อาจจะส่งผลให้มบีริเวณพื้นผวิของตวัอย่างมมีากขึน้ ทําให้มกีาร

แพร่กระจายของประจุไอออนของสารละลายอเิลก็โทรไลตใ์หส้ะสมทีบ่รเิวณพืน้ผวิของตวัอย่างมากขึน้ดว้ย จงึ
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ส่งผลทําให้มีมีค่าความจุจําเพาะที่สูงมากขึ้น ดังจะเห็นได้จากขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 เตรียมที่

อุณหภูม ิ200 °C นาน 20 ชม ทีม่ขีนาดผลกึใหญ่สดุและทาํใหค่้าความจุจาํเพาะมมีากขึน้ดว้ย 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.54 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 เตรยีมดว้ยวธิไีฮโดร

เทอร์มอลที่อุณหภูม ิ160 °C - 220 °C นาน 24 ชัว่โมง และ (a) ค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้า SnO2 ที่

ความหนาแน่นกระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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รปูท่ี 3.55 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 เตรยีมดว้ยวธิไีฮโดร

เทอร์มอลที่อุณหภูม ิ200 °C นาน 8 ชัว่โมง - 20 ชัว่โมง และ (a) ค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้า SnO2 ที่

ความหนาแน่นกระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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ตารางท่ี 3.15 แสดงค่าความจุจาํเพาะ ( )sC  ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีเ่ตรยีมดว้ยอุณหภูมแิละ

เวลาของกระบวนการวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง ในอตัราความหนาแน่นกระแสแตกต่าง  

ตวัอยา่ง 

 

ความหนาแน่นกระแส (A/g) 

0.25 0.5 0.75 1 2 5 10 

อทิธพิลของอุณหภูมไิฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง 

 

160 °C 6.1644 5.1249 4.6786 4.3655 3.5291 2.4697 2.4038 

180 °C 6.2852 4.4998 3.8022 3.4443 2.2978 1.7146 1.9243 

200 °C 7.1646 6.3765 5.8688 5.4093 4.0400 3.1406 2.7059 

220 °C 10.0064 7.4917 6.1897 5.4933 4.3622 3.5933 2.8509 

อทิธพิลของเวลาไฮโดรเทอรม์อลทีแ่ตกต่าง  

8 ชม 6.9851 5.2349 4.4456 4.1245 3.1171 2.2055 2.3162 

12 ชม 7.4042 5.6302 4.7635 4.0519 3.2344 2.5859 2.4744 

16 ชม 6.4645 5.0120 4.1595 3.7047 2.8102 2.1712 2.3711 

20 ชม 7.5864 5.8855 4.8643 4.3568 3.2178 2.3512 2.1465 

 

2. ประสทิธภิาพการคายประจขุองขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

สําหรบัการศึกษาผลของการเจือ Cr, Mn และ Mo ต่อประสิทธิภาพการคายประจุของขัว้ไฟฟ้า

โครงสรา้งนาโน SnO2 ดว้ยการใชเ้ทคนิค GDC ทีค่วามหนาแน่นกระแสแตกต่าง มแีสดงใหเ้หน็ในรูปที ่3.56 

– 3.58 พบว่าลกัษณะของกราฟ GDC มลีกัษณะทีค่ลา้ยกบักราฟ GDC ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 

ซึง่ยงัแสดงพฤตกิรรมของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดชนิดซโูดคารป์าซเิตอร ์เมื่อคํานวณหาค่าความจุประจุจําเพาะ

จากสมการที่ 2.7 พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 มีค่าประมาณ 7.24, 9.64, 11.47, 14.68, 12.36 และ 

9.54 F/g โครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 มีค่าประมาณ 7.21, 7.73, 8.27, 8.89, 11.79 และ 12.48 F/g และ

โครงสร้างนาโน Sn1-xMoxO2 มีค่าประมาณ 6.07, 5.67, 4.84, 6.56, 4.05 และ 4.51 F/g สําหรบั x = 0.01, 

0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ตามลาํดบั ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25 A/g ดงัตารางที ่3.16 โดยขัว้ไฟฟ้า 

Sn1-xMxO2 (M = Cr และ Mn) แสดงค่าความจุประจุทีม่ากกว่าขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 ซึง่อาจจะเกดิ

จากไอออน Cr และ Mn ไดเ้ขา้ไปช่วยปรบัปรุงการนําไฟฟ้า และช่วยการเกดิปฏกิริยิารดีอกซท์ีบ่รเิวณพืน้ผวิ

ให้ดยีิง่ขึน้ อกีทัง้การเจอืไอออนของ Mn เขา้ไปในแลตทซิของ SnO2 เกดิการก่อตวัของเฟสปลอมปนของ 

Mn2O3 และ Mn3O4 ทีป่รมิาณการเจอื x = 0.10 – 0.20 ซึง่การมเีฟสของสารประกอบแมกกานีสออกไซด ์ช่วย

ใหม้กีารเกดิการแลกเปลีย่นไดด้ขี ึน้ เน่ืองจากกลุ่มวสัดุแมกกานีสออกไซด ์มถีานะออกซเิดชนัหลายค่า [9] มี

ค่าความจุประจุทีสู่ง อกีทัง้ยงัมคีวามหนาแน่นพลงังาน (energy density) และความหนาแน่นกําลงั (power 

density) ที่สูงและมีสมบัติทางเคมีไฟฟ้าที่ดี ส่งผลให้ค่าความจุประจุของโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 มี

เพิม่ขึน้ แต่อย่างไรกต็าม ขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 ซึง่มคี่าความจุประจุทีส่งู คลา้ยกบัรายงานก่อน
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หน้าน้ี [74] ยงัพบว่าทีโ่ครงสร้างนาโน Sn0.90Cr0.10O2 มค่ีาความจุประจุไฟฟ้ามากสุด เน่ืองจากขนาดผลกึที่

ใหญ่ ส่งผลใหม้บีรเิวณพืน้ผวิทีม่ากขึน้ ทําใหม้กีารแพร่กระจายของประจุไอออนทีพ่ืน้ผวิตวัอย่างไดม้าก จงึ

ส่งผลทําใหม้ค่ีาความจุประจุไฟฟ้าทีสู่ง สาํหรบัขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน Sn1-xMoxO2 มค่ีาความจุประจุน้อย

กว่าของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 อาจจะเน่ืองมาจากไอออนของ Mo ไม่ไดเ้ขา้ไปช่วยใหป้รบัปรุงใหม้ี

การปรบัปรุงสมบตักิารนําไฟฟ้า ซึง่สงัเกตไดจ้ากการมค่ีา gE  เพิม่มากขึน้ จากการวเิคราะหด์ว้ยเทคนิค UV-

vis เมื่อปรมิาณการเจอืเพิม่ขึน้ และอาจจะส่งผลใหข้นาดผลกึของตวัอย่างลดลง ซึ่งทําใหบ้รเิวณพืน้ผวิของ

ตวัอย่างลดน้อยลง ทําใหบ้รเิวณในการแพร่กระจายประจุอเิลก็โทรไลต์น้อยลง จงึทําใหค่้าความจุประจุมค่ีา

น้อยกว่าของ SnO2 นอกจากน้ีค่าความจุประจุทีค่วามหนาแน่นกระแสไฟฟ้า 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 

5.00 และ 10.00 มแีสดงดงัรปูที ่3.59 (a) – (c) 
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รปูท่ี 3.56 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 เมื่อ x = 0.01 - 

x = 0.20 ทีเ่ตรยีมดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25, 

0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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รปูท่ี 3.57 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 เมื่อ x = 0.01 

- x = 0.20 ทีเ่ตรยีมดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภูม ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25, 

0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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รปูท่ี 3.58 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMoxO2 เมื่อ x = 0.01 

- x = 0.20 ทีเ่ตรยีมดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลทีอุ่ณหภมู ิ200 °C นาน 12 ชัว่โมง ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25, 

0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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รูปท่ี 3.59 แสดงคความจุประจุไฟฟ้า ( )sC  ของโครงสร้างนาโน (a) Sn1-xCrxO2, (b) Sn1-xMnxO2 และ (c) 

Sn1-xMoxO2 ทีอ่ตัราความหนาแน่กระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 

 

ตารางท่ี 3.16 แสดงค่าความจุประจุไฟฟ้า ( )sC  ของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ 

Mo) ทีเ่ตรยีมในอุณหภูม ิ200 °C นาน 24 ชัว่โมง ในอตัราความหนาแน่นกระแสแตกต่าง 

ตวัอยา่ง 

 

ความหนาแน่นกระเส 

0.25 0.5 0.75 1 2 5 10 

Sn1-xCrxO2 

 

x = 0.01 7.2443 5.8137 5.1326 4.4816 3.3945 2.3564 2.3917 

x = 0.03 9.6460 7.2891 6.2606 5.4314 3.8168 2.4944 2.3819 

x = 0.05 11.4736 8.7924 7.6610 6.8236 5.3218 3.1197 2.3563 

x = 0.10 14.6841 10.8996 9.2714 8.1868 6.1188 3.9095 3.3679 

x = 0.15 12.3633 9.4200 7.9529 7.1194 5.2987 3.3264 2.9711 

x = 0.20 9.5478 7.0108 6.0516 5.3464 3.7925 2.6802 2.5898 

Sn1-xMnxO2  

x = 0.01 7.2198 5.4842 4.8031 4.4058 3.4242 2.2833 2.3434 

x = 0.03 7.7367 6.4662 5.7848 5.4500 4.9506 4.1110 2.6436 

x = 0.05 8.2703 6.4064 5.6533 5.2432 4.3080 3.2851 2.7666 

x = 0.10 8.8939 7.0169 6.3439 5.9615 5.0204 4.6237 3.8242 

x = 0.15 11.7960 9.3370 8.3835 7.7327 6.3833 5.0404 3.6072 

x = 0.20 12.4897 10.0424 8.9779 8.3861 7.3184 6.4981 5.8037 

Sn1-xMoxO2 

 

x = 0.01 6.0775 4.8533 4.2274 3.7989 2.7488 2.1523 2.1314 

x = 0.03 5.6729 4.5347 3.9501 3.4291 2.4652 2.1494 2.4003 

x = 0.05 4.8410 3.8820 3.4413 3.0215 2.3756 2.0066 1.4585 

x = 0.10 6.5687 5.0657 4.4226 4.1193 3.0348 2.4054 2.5901 

x = 0.15 4.0542 3.3227 2.9484 2.6973 2.1141 1.8731 1.2332 

x = 0.20 4.5128 3.4674 3.0372 2.6673 1.9684 1.6259 1.2032 
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รูปท่ี 3.60 ค่าความจุประจุไฟฟ้าของโครงสร้างนาโน SnO2 สังเคราะห์ที่เวลา 24 ชม , 12 ชม , และ             

Sn1-xMnxO2 (x = 0.01 – 0.20) สงัเคราะห์อุณหภูมิ 200 °C หลงัผ่านกระบวนการอดัและคายประจุไฟฟ้า

อย่างต่อเน่ือง 100 รอบ ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25 A/g 

 

จากรปูที ่3.60 แสดงวงรอบการใชง้านของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีเ่วลา 24 ชม, 

12 ชม, และขัว้ไฟฟ้า Sn1-xMnxO2 (x = 0.01 – 0.20) สงัเคราะห์อุณหภูม ิ200 °C หลงัผ่านกระบวนการอดั

และคายประจุไฟฟ้าอย่างต่อเน่ือง 100 รอบ ที่ความหนาแน่นกระแส 0.25 A/g ด้วยการประมาณค่าความจุ

ประจุไฟฟาจําเพาะ พบว่าเมื่อผ่านกระบวนการอดัและคายประจุ 100 รอบ ค่าความจุประจุไฟฟ้ามแีนวโน้ม

ลดลงประมาณ 70.68%, 66.98%, 72.02%, 72.17%, 68.94%, 65.25%, 64.48% และ 62.55% สําหรับ

ขัว้ไฟฟ้า SnO2 สงัเคราะหท์ีเ่วลา 24 ชม, 12 ชม และขัว้ไฟฟ้า Sn1-xMnxO2 เมื่อ x = 0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 

0.15 และ 0.20 ตามลําดับ โดยพบว่าขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMnxO2 มีความเสถียรที่

ใกลเ้คยีงกนั  
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รปูท่ี 3.61 แสดงการพลอ็ตความสมัพนัธร์ะหว่างความหนาแน่นพลงังาน (energy density) กบัความหนาแน่น

กําลงั (power density) (a) ขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน SnO2 และ (b) ขัว้ไฟฟ้าโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 ที่

ความหนาแน่นกระแส 1 A/g เพื่อเปรยีบเทยีบประเภทของอุปกรณ์กกัเกบ็พลงังานตามการพลอ็ตของเรโกเน่ 

(regone’s plots)  

 

เมื่อพจิารณาค่าความหนาแน่นพลงังาน (energy density) และความหนาแน่นกาํลงั (power density)  

จากการนําค่าความจุจาํเพาะทีค่าํนวณจากการทดสอบการคายประจุ ทีอ่ตัราการความหนาแน่นกระแส 1 A/g 

เพื่อจาํแนกประเภทของวสัดุทีนํ่ามาใชท้าํขัว้ไฟฟ้าในอุปกรณ์กกัเกบ็พลงังานตามการพลอ็ตของเรโกเน่ ดงัรปู

ที ่1.1 โดยความหนาแน่นพลงังานของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) 

สามารถคาํนวณไดจ้ากสมการดงัต่อไปน้ี 

      21
2 sE C V= ∆  (4.6) 

 

เมื่อ E  คอื ความหนาแน่พลงังาน (Wh/kg), sC  คอื ค่าความจุจําเพาะ (F/g) และ V∆  represents 

the voltagechange during the corresponding discharge time (V) เมื่อประมาณค่าความหนาแน่นพลงังาน

ของขัว้ไฟฟ้า SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) มแีสดงใหเ้หน็ในตรางที ่3.17  สาํหรบัค่าความ

หนาแน่นกําลงัของขัว้ไฟฟ้าโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2  (M = Cr, Mn และ Mo) สามารถคํานวณ

ไดจ้ากสมการ ดงัต่อไปน้ี 

     
EP
t

=
∆

 (4.7) 

 

  

 

 

 160 °C
 180 °C
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 220 °C
 8 h
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 20 h
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เมื่อ P  คอื ความหนาแน่นกาํลงั (W/kg), t∆  คอื เวลาในการคายประจุ (s) จากการคาํนวณค่าความ

หนานแน่นกําลงัของขัว้ไฟฟ้า SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) มแีสดงใหเ้หน็ในตารางที ่3.17 

และ 3.18 เมื่อนําค่าความหนาแน่นพลงังานเปรยีบเทยีบกบัความหนาแน่นกําลงั ดงัรูปที่ 3.61(a) และ (b) 

พบว่า ตวัอย่างทัง้หมดไดแ้สดงค่าความหนาแน่นพลงังานและค่าวหนาแน่นกําลงั อยู่ในช่วงของสมบตัติวัเกบ็

ประจุยิง่ยวด ตามการพลอ็ตเรโกเน่ ซึง่ผลน้ีบ่งชีใ้หเ้หน็ถงึวสัดุทีไ่ดเ้ตรยีมมคีวามเหมาะสมสาํหรบัการนําไปใช้

งานกบัตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด 

ตารางท่ี 3.17 แสดงค่าความหนาแน่นพลงังาน ( )E  และค่าความหนาแน่นกาํลงั ( )P  ของขัว้ไฟฟ้า SnO2 

ทีอ่ตัราการสแกนความหนาแน่นกระแส 1 A/g 

ตวัอยา่ง ความหนาแน่นพลงังาน (Wh/kg) ค่าความหนาแน่นกาํลงั (W/kg) 

อิทธิพลของอณุหภมิูในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลแตกต่าง (160 – 220 °C) 

160 °C 0.1988 79.5364 

180 °C 0.1864 86.6954 

200 °C 0.2382 86.6233 

220 °C 0.2837 84.6990 

อิทธิพลของเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลแตกต่าง (8 – 20 ชม) 

8 ชม 0.2189 85.8688 

12 ชม 0.2317 89.1198 

16 ชม 0.2250 91.8494 

20 ชม 0.2324 86.0723 
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ตารางท่ี 3.18 แสดงค่าความหนาแน่นพลังงาน ( )E  และค่าความหนาแน่นกําลัง ( )P  ของขัว้ไฟฟ้า       

Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo)  ทีอ่ตัราการสแกนความหนาแน่นกระแส 1 A/g 

ตวัอยา่ง ความหนาแน่นพลงังาน (Wh/kg) ค่าความหนาแน่นกาํลงั (W/kg) 

Sn1-xCrxO2 

x = 0.01 0.234368 85.22458 

x = 0.03 0.278472 84.38542 

x = 0.05 0.342156 83.45278 

x = 0.10 0.382771 80.58332 

x = 0.15 0.328016 79.99418 

x = 0.20 0.309203 89.62417 

Sn1-xMnxO2 

x = 0.01 0.221375 83.53764 

x = 0.03 0.21432 73.9034 

x = 0.05 0.207677 74.17044 

x = 0.10 0.238566 74.55196 

x = 0.15 0.309337 74.53913 

x = 0.20 0.299145 70.38704 

Sn1-xMoxO2 

x = 0.01 0.193385 84.08431 

x = 0.03 0.223675 95.18097 

x = 0.05 0.174784 89.63264 

x = 0.10 0.202383 82.60514 

x = 0.15 0.17112 95.06653 

x = 0.20 0.159468 91.12458 

 

3.1.9 การตรวจสอบบรเิวณพืน้ผวิสมัผสัและขนาดรพูรุนเฉลีย่ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2   

การตรวจสอบบรเิวณพืน้ผวิและการกระจายขนาดรพูรุนของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.00, 

0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20) ถูกศกึษาดว้ยไอโซเทอมการดูดซบัและการคายแก๊สไนโตรเจน ดงัรูปที ่3.62(a) 

– (e)  พบว่าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.00 – 0.20) แสดงลกัษณะไอโซเทอมการดูดซบัและการคาย

ก๊าซไนโตรเจนทีเ่ป็นไอโซเทอมชนิดที ่IV (type IV) ประเภทการดูดซบัของ IUPAC  ทีม่วีงปิดฮสิเทอรเ์รซสิ 

(hysteresis loop) เป็นชนิด H3 [80], [81] ซึง่ชีใ้หเ้หน็โครงสรา้งรพูรุนทีบ่รเิวณพืน้ผวิของตวัอย่างทีม่ลีกัษณะ

รูพรุนแบบเมสโสพอร์รสั (mesopores) ซึ่งเป็นรูพรุนที่มีขนาดอยู่ในช่วง 2 – 50 นาโนเมตร [82] ลกัษณะ

ดงักล่าวสามารถนําไปยนืยนัการจายขนาดรูพรุนบนพื้นผิวของตวัอย่างได้ด้วยการใช้วธิ ีBarrett-Joyner-

Halenda (BJH) [81] ดงัรูปแทรกที่ 3.62(a) – (e)  พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 มีขนาดรูพรุนเฉลี่ย

ประมาณ 6.52, 13.09, 7.54, 10.32 และ 11.66 นาโนเมตร อีกทัง้ยงัมปีริมาตรรูพรุนรวมทัง้หมดประมาณ 
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0.0304 , 0.1477, 0.0347, 0.0344 และ 0 .0466 cm3/g สําหรับ  x = 0.00, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0 .20 

ตามลําดบั ดงัตารางที ่4.18 ผลน้ีจะนําไปสู่การมบีรเิวณพืน้ผวิจําเพาะทีส่งูในโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 มี

ค่าประมาณ 63.33, 106.87, 60.01, 41.95 และ 52.79 m2/g เมื่อ x = 0.00, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 

ตามลําดบั ดงัแสดงในตารางที ่4.18 เหน็ไดอ้ย่างชดัเจนว่าเมื่อตวัอย่างมบีรเิวณพืน้ทีผ่วิมากขึน้และมรีูพรุน

ขนาดใหญ่ อาจส่งผลต่อประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าใหม้ปีระสทิธภิาพทีส่งูมากขึน้ ดงัจะเหน็ไดใ้นโครงสรา้ง 

Sn0.95Mn0.05O2 ที่มค่ีาความจุประจุไฟฟ้าจําเพาะสูงกว่าโครงสร้างนาโน SnO2 เน่ืองจากการมบีรเิวณพืน้ผวิ

มากอกีทัง้มปีรมิาณรพูรุนทีม่ากจะทาํใหเ้กดิการแพร่ของประจุไอออนของสารละลายอเิลก็โทรไลตม์าแทรกตวั

อยู่ในรพูรุนหรอืพืน้ผวิของตวัอยา่งมากยิง่ขึน้ เน่ืองจากมพีืน้ทีม่ากในการดงึดดูกนัระหว่างประจบุวกและประจุ

ลบ จึงส่งผลทําให้ค่าความจุประจุไฟฟ้าจําเพาะมีค่าเพิ่มขึน้ อย่างไรก็ตาม โครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2         

(x = 0.10 – 0.20) มบีรเิวณพืน้ผวิลดลง แต่ค่าความจุประจุไฟฟ้าของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.10 

– 0.20) กลับมีค่าเพิ่มสูงขึ้น อาจเป็นผลอันเน่ืองมากจากมีอยู่ของเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 ที่ช่วยเพิ่ม

ประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าในตวัอย่างใหด้ขี ึน้ จงึส่งผลใหม้ค่ีาความจุประจุไฟฟ้ามค่ีาเพิม่ขึน้ตามอตัราส่วน

โครงสรา้งของ Mn2O3 และ Mn3O4 เพิม่ขึน้  
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รปูท่ี 3.62 ไอโซเทอมการดดูซบัและการคายก๊าซไนโตรเจนของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 ที ่(a) x = 0.00, 

(b) x = 0.05, x = 0.10, x = 0.15 และ x = 0.20 สาํหรบัรปูแทรกแสดงการกระจายขนาดรพูรุนเฉลีย่ของ

โครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 

 

 

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
0

20

40

60

80

100

120

 Adsorption
 Desorption

 

 

Vo
lu

m
e a

ds
or

be
d 

(c
m

3 /g
, S

TP
)

Relative pressure (P/P0)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
0

10

20

30

40

50

60

70

80

 Adsorption
 Desorption

 

 

Vo
lu

m
e a

ds
or

be
d 

(c
m

3 /g
, S

TP
)

Relative pressure (P/P0)
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

10

20

30

40

50

60

70

80

 Adsorption
 Desorption

 

 

Vo
lu

m
e a

ds
or

be
d 

(c
m

3 /g
, S

TP
)

Relative pressure (P/P0)

  

  

 

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
0

50

100

150

200

250

 Adsorption
 Desorption

 

 

Vo
lu

m
e a

ds
or

be
d 

(c
m

3 /g
, S

TP
)

Relative pressure (P/P0)
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

10

20

30

40

50

60

70

80

 

 

Vo
lu

m
e a

ds
or

be
d 

(c
m

3 /g
, S

TP
)

Relative pressure (P/P0)

 Adsorption
 Desorption

0 20 40 60 80 100 120 140
0.000

0.002

0.004

0.006

0.008

0.010

0.012

0.014

 

 
dV

/d
D 

(c
m

3 /g
•n

m
)

Pore diameter (nm)
0 20 40 60 80 100 120 140 160

0.000

0.005

0.010

0.015

0.020

0.025

0.030

0.035

0.040

 

 

dV
/d

D 
(c

m
3 /g

•n
m

)

Pore diameter (nm)

0 20 40 60 80 100 120 140

0.000

0.005

0.010

0.015

0.020

0.025

 

 

dV
/d

D 
(c

m
3 /g

•n
m

)

Pore diameter (nm)
0 20 40 60 80 100 120 140

0.00

0.02

0.04

0.06

0.08

0.10

 

 

dV
/d

D 
(c

m
3 /g

•n
m

)

Pore diameter (nm)

0 20 40 60 80 100 120 140
0.000

0.002

0.004

0.006

0.008

0.010

0.012

0.014

0.016

 

 

dV
/d

D 
(c

m
3 /g

•n
m

)

Pore diameter (nm)

(a) (b) 

(c) (d) 

(d) 



101 
 

ตารางท่ี 3.19 พืน้ทีผ่วิจาํเพาะ และขนาดรพูรุนเฉลีย่ของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMnxO2 (x = 0.05 

– 0.20)  

ตวัอยา่ง พืน้ท่ีผิวจาํเพาะ  

(m2/g) 

ขนาดรพูรนุ  

(nm) 

ปริมาณรพูรนุทัง้หมด 

(cm3/g) 

SnO2 63.33 6.52 0.0304 

Sn0.95Mn0.05O2 106.88 13.09 0.1477 

Sn0.90Mn0.10O2 60.01 7.54 0.0347 

Sn0.85Mn0.15O2 41.95 10.32 0.0344 

Sn0.80Mn0.20O2 52.79 11.66 0.0466 

 

3.2 ผลการศึกษาโครงสรา้ง ลกัษณะสณัฐานวิทยา สมบติัทางแสง แม่เหลก็ และเคมีไฟฟ้าของเส้นใย

นาโน SnO2 สงัเคราะหด้์วยวิธีอิเลก็โตรสปินน่ิง 

3.2.1 ผลการวเิคราะหก์ารสลายตวัทางความรอ้นดว้ยเทคนิค TG-DTA 

การศกึษาการเปลีย่นแปลงทางโครงสรา้งและการสลายตวัทางความรอ้น เพื่อหาอุณหภูมทิีเ่หมาะสม

ในการเกิดเฟสโครงสร้างของ SnO2 จากสารตัง้ต้น PVP/SnO2 ด้วยเทคนิค TG-DTA โดยได้ดําเนินการที่

อุณหภูมใินช่วง 25-900 ̊C ที่อตัราการใหค้วามร้อน 5 ̊C ต่อนาทใีนอากาศ แสดงดงัรูปที่ 3.63 ซึ่งแสดงการ

สญูเสยีน้ําหนักประมาณ 56% ในช่วงอุณหภูม ิ25-500 ̊C แบ่งออกเป็น 3 ช่วงหลกัคอื ในช่วงแรกทีอุ่ณหภูม ิ

25-150 ̊C ในเสน้โคง้ TG แสดงการสญูเสยีน้ําหนักประมาณ 5% เมื่อเทยีบกบัน้ําหนักเริม่ตน้ สอดคลอ้งกบั

การสลายตวัทางความรอ้นที ่25 ̊C ดงัเสน้โคง้ DTA ซึง่อาจเป็นการสลายตวัของสารอนิทรยีแ์ละการดูดซบัน้ํา

ทีอ่ยู่บนพืน้ผวิเสน้ใย [83] การสญูเสยีน้ําหนักช่วงที ่2 ประมาณ 9% อุณหภูมใินช่วง 150-330 ̊C ในเสน้โคง้ 

TG เกดิจากการสลายพนัธะของสารประกอบ PVP พรอ้มกบัการคายความรอ้นทีอุ่ณหภูมปิระมาณ 50 ̊C ใน

เสน้โคง้ DTA ซึง่สอดคลอ้งกบัรายงานของ Xia และคณะในปี 2012 ทีส่งัเคราะหเ์สน้ใยนาโน SnO2 กลวง โดย

วธิอีเิลก็โทรสปินน่ิง 1 ขัน้ตอน พบว่าเกดิการสลายพนัธะของ PVP ทีอุ่ณหภูมปิระมาณ 280-330 ̊C [84] และ

การสญูเสยีน้ําหนักช่วงสุดทา้ย 42% ในช่วงอุณหภูม ิ330-500 ̊C ในเสน้โคง้ TG สอดคลอ้งกบัการสลายตวั

ของคลอไรด์ (Chlorides) ในสารตัง้ต้น SnCl2.2H2O ยนืยนัด้วยพคีการคายความร้อนที่เด่นชดัที่ 400 ̊C ใน

เสน้โคง้ DTA และเริม่ตกผลกึเป็นผลกึ SnO2 [85] รวมถงึกระบวนการออกซเิดชนัของคารบ์อนบนเสน้ใยนา

โน SnO2  [86] นอกจากน้ียงัพบว่าที่อุณหภูมติัง้แต่ประมาณ 500 ̊C ยงัพบการสูญเสยีน้ําหนักทีล่ดลงอย่าง

ต่อเน่ืองเพยีงเลก็น้อยจนถงึอุณหภูมปิระมาณ 900 ̊C  ในเสน้โคง้ TG  ซึง่สอดคลอ้งกบัการคายความรอ้นทีต่ํ่า

ประมาณ 585 ̊C ในเสน้โค้ง DTA อาจเป็นผลมาจากการสลายตวัของ PVP และสารอนิทรยี์ทีเ่หลอือยู่เพยีง

เลก็น้อย [87] และส่งผลใหเ้สน้ใยนาโน SnO2 หดตวัลงทําใหข้นาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางของเสน้ใยนาโนมขีนาด

ลดลง ยืนยนัได้จากการหาขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางจากภาพ FE-SEM  ดงันัน้เพื่อให้ได้โครงสร้าง SnO2 

บรสิุทธิ ์และสามารถเพิม่ประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของวสัดุขัว้แอโนด SnO2 ของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดได้ด ี
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งานวจิยัน้ีจงึเลอืกแคลไซน์เสน้ใยนาโนสารตัง้ตน้ PVP/SnO2 ที ่400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง เป็นช่วงที่

เกดิการตกผลกึ SnO2 บรสิุทธิ ์และยงัพบองคป์ระกอบทีเ่ป็นคาร์บอนเหลอือยู่เพยีงเลก็น้อย ยนืยนัโดยการ

วิเคราะห์ด้วย EDX ซึ่งคาร์บอนสามารถให้ค่าความจุจําเพาะของตัวเก็บประจุที่สูง และสามารถเพิ่ม

ประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของ SnO2 ใหเ้พิม่สงูขึน้อกีดว้ย [88] 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.63 กราฟแสดงอุณหภมูกิารสลายตวัและการเปลีย่นแปลงโครงสรา้งของ as-spun 

 

3.2.2. ผลการตรวจสอบโครงสรา้งของเสน้ใยนาโน SnO2  

รปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700°C 

เป็นเวลา 2 ชัว่โมง แสดงดงัรูปที ่64 จากรูปแบบ XRD พบว่าทีอุ่ณหภูมใินการแคลไซน์ 400°C เริม่มกีารก่อ

ตวัของ SnO2 ทีย่งัไม่สมบูรณ์ อนัเน่ืองมาจากการสลายตวัของ PVP และการออกซเิดชนัของสารตัง้ต้น Sn 

บางตวับนพืน้ผวิของเสน้ใยนาโน [2] ซึง่สอดคลอ้งกบัผล TG-DTA ทีพ่บว่าเริม่เกดิการก่อตวัของโครงสร้าง

ผลกึทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นต้นไป และเมื่ออุณหูมใินการแคลไซน์สงูขึน้ถงึ 700 ̊C พบว่าพคีการเลีย้วเบนรงัสี

เอกซท์ัง้หมดแสดงตําแหน่งพคีสอดคลอ้งกบัระนาบ (110) (101) (200) (111) (211) (220) (002) (310) (112) 

(301) (202) (321) และ (222) ทีม่โีครงสรา้งผลกึของ SnO2 แบบรูไทล ์เตตระโกนอล ตรงกบัขอ้มลูมาตรฐาน 

JCPDF เลขที่ 41-1445 ของ SnO2 และไม่มีการตรวจพบเฟสของสารประกอบอื่นเจือปน แสดงให้เห็นว่า

ตวัอย่างมคีวามบรสิุทธิส์งู และเหน็ไดช้ดัเจนว่าเมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์เพิม่ขึน้จนถงึ 700 ̊C  ความเขม้

ของพคีการเลี้ยวเบนรงัสเีอกซ์เพิม่ขึน้ขณะทีค่วามกวา้งของพคีแคบลง เน่ืองจากการเกดิผลกึทีด่แีละขนาด

อนุภาคทีใ่หญ่ขึน้ และรปูที ่65 แสดงรปูแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภมู ิ

500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง พบว่ารูปแบบการเลีย้วเบนรงัสเีอกซไ์ม่เปลีย่นแปลง แสดงถงึการ

ตกผลกึ SnO2  ทีด่ทีีอุ่ณหมูสิงู และจากรปูแบบการเลีย้วเบนรงัคส์เีอกซส์ามารถคํานวณขนาดผลกึของ SnO2 
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ได้ โดยใช้สมการของเดอบายเชเรอร์ ดงัสมการที่ 2.1 โดยเลอืกพจิารณาที่ระนาบ (110) และ (101) พบว่า

ขนาดผลกึนาโน SnO2 มขีนาดใหญ่ขึน้เมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์เพิม่ขึน้ ดงัตารางที ่3.20 แสดงขนาดผลกึ

ของ SnO2 ที่คํานวณได้ เหน็ได้ชดัเจนว่าผลกึมขีนาดใหญ่ขึน้เมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์สูงขึน้  เน่ืองจาก

การแคลไซน์ทําใหเ้กดิการแพร่ของอะตอมทีเ่กดิขึน้บรเิวณผวิสมัผสัของสารตวัอย่าง ทําใหเ้กดิพนัธะเคมซีึง่

กนัและกนั รวมทัง้อะตอมของ Sn และ O อยู่ในตําแหน่งทีเ่หมาะสมในแลตทซิผลกึ SnO2  จงึสง่ผลใหร้ปูแบบ

การเลีย้วเบนรงัสเีอกซข์องเสน้ใยนาโน SnO2 มคีวามเขม้ของพคีเพิม่ขึน้และความกวา้งของพคีแคบลงตาม

อุณหภูมแิคลไซน์ที่สงูขึน้ [84, 89] อกีทัง้เวลาในการแคลไซน์ทีเ่พิม่ขึน้จาก 2 เป็น 4 ชัว่โมง ส่งผลต่อความ

กวา้งและความเขม้ของพคีการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซเ์พิม่ขึน้เลก็น้อย ทําใหข้นาดผลกึของ SnO2 ทีแ่คลไซน์

อุณหภูมเิดยีวกนัมขีนาดใกลเ้คยีงกนั ซึง่คลา้ยกบังานวจิยัของ Shanmi และคณะ [9] ทีส่งัเคราะหผ์ลกึนาโน 

SnO2 ด้วยวธิโีซลดิสเตต (solid state) ที่อุณหภูมแิละเวลาในการแคลไซน์แตกต่างกนั พบว่า เมื่ออุณหภูมิ

และเวลาในการแคลไซน์เพิม่ขึน้ความเขม้ของพคีการเลีย้วเบนรงัสเีอกซเ์พิม่ขึน้และความกวา้งของพคีลดลง 

เป็นผลมาจากการจดัเรยีงตวัที่ไม่เป็นระเบยีบของอะตอมในพืน้ผวิผลกึ (crystal surface) และการเชื่อมต่อ

ของเกรน รวมถงึขอ้บกพร่องในแลตทซิผลกึโดยเฉพาะอย่างยิง่ปรมิาณของช่องว่างออกซเิจนจาํนวนมาก และ

ความเครยีด (strains) ทีเ่กดิขึน้ในตวัอย่าง   

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.64 รปูแบบ XRD ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 

ชัว่โมง 
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รปูท่ี 3.65 รปูแบบ XRD ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 4

ชัว่โมง 

 

ตารางท่ี 3.20 แสดงลกัษณะของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 

2 และ 4 ชัว่โมง 

เส้นใยนาโน SnO2 ขนาดผลึก 

(nm) 

ขนาดเส้นผา่น

ศนูยก์ลาง (nm) อณุหภมิูในการอบแคลไซน์ 

( ̊C) 

เวลาในการอบ 

(ชัว่โมง) 

400 2 12.9 218 ± 39 

500 2 12.1 200 ± 35 

600 2 15.3 185 ± 33 

700 2 17.4 178 ± 24 

400 4 6.0 192 ± 37 

500 4 11.9 185 ± 41 

600 4 15.6 185 ± 38 

700 4 18.3 189 ± 64 

 

3.2.3. การวเิคราะหล์กัษณะสณัฐานวทิยา รปูร่าง และองคป์ระกองของเสน้ใยนาโน SnO2  

การศกึษาลกัษณะสณัฐานวทิยาของ as-spun และเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 

600 และ 700 ̊C เ ป็นเวลา 2 ชัว่ โมง  โดยใช้ field emission scanning electron microscopy (FE-SEM) 

กําลงัขยาย 25000 เท่า แสดงดงัรูปที ่3.66 ภาพ FE-SEM ของ as-spun ที่เตรยีมได้ แสดงใหเ้หน็ถึงเสน้ใย

พอลเิมอรท์ีเ่กดิจากสารตัง้ตน้ PVP ทีม่ลีกัษณะของพืน้ผวิทีเ่รยีบและมขีนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางประมาณ 309 

± 16 nm ดังกราฟฮิตโตรแกรม (histrogram)  ที่แสดงการกระจายตัวของขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางแบบ 
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Gaussian fitting และเมื่อแคลไซน์เสน้ใยนาโนที ่400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง ดงัภาพ 3.66 

(b) (c) (d) และ (e) ตามลําดับ เห็นได้ชัดเจนว่าเส้นใยนาโน SnO2 มีรูปร่างคล้ายทรงกระบอกที่มีขนาด

ค่อนข้างสมํ่าเสมอและผสานเข้าด้วยกนัเป็นตาข่าย รวมทัง้ไม่พบเส้นใยพอลิเมอร์เล็กๆ ที่เกิดจาก PVP 

หลงเหลอือยู่ และขนาดเสน้ผ่านศูนย์กลางเสน้ใยนาโน SnO2 มค่ีาประมาณ 218 ± 39 200 ± 35 185 ± 33  

และ 178 ± 24 nm แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง ตามลําดับ เห็นได้

ชดัเจนว่าเมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์เพิม่ขึน้ พบว่ารูปร่างของเสน้ใยนาโน SnO2 ไม่เปลีย่นแปลงแต่ขนาด

เสน้ผ่านศนูยก์ลางของเสน้ใยนาโน SnO2 มขีนาดเลก็ลง อนัเน่ืองมาจากการสลายตวัของสารประกอบ PVP ที่

ใชเ้ป็นสารตัง้ต้น และคลอไรด์จากสารตัง้ต้นทนิ (II) คลอไรด์ ไดไฮเดรต [91] และเมื่อเวลาในการแคลไซน์

เพิม่ขึน้ถงึ 4 ชัว่โมง ดงัรูปที ่3.67 พบว่ามกีารแตกหกัของเสน้ใยนาโน SnO2 ทีเ่ด่นชดัขึน้และขนาดเสน้ผ่าน

ศูนย์กลางมขีนาดเลก็ลงประมาณ  192 ± 37 185 ± 41 185 ± 38 และ 189.64 ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคล

ไซน์ที่อุณหภูมิ 400 500 600 และ 700 ̊C ดังภาพ 3.67 (a) (b) (c) และ (d) ตามลําดับ  ซึ่งสอดคล้องกบั

งานวจิยัของ Jae และคณะ [92] ที่ศกึษากลไกการเจรญิเตบิโตของเกรนนาโนในเสน้ใยนาโน SnO2 พบว่า 

ส่วนประกอบอนิทรยีส์่วนใหญ่ถูกกําจดัออกไปและตกผลกึเป็น SnO2 ทีอุ่ณหภูม ิมากกว่า 440 ̊C และขนาด

เสน้ผ่านศนูยก์ลางของเสน้ใยนาโน SnO2 มขีนาดเลก็ลงเมื่อแคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ600 ̊C เป็นเวลา 6 ชัว่โมง ซึง่

เป็นผลมาจากการสลายตวัของพอลเิมอรแ์ละตวัทาํละลายทีเ่กดิขึน้ในระหว่างกระบวนการแคลไซน์ ทาํใหเ้สน้

ใยนาโนหดตวัลง 
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รปูท่ี 3.66 ภาพ FE-SEM ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ(a). as-spun  (b). 400 (c). 600 (d). 

500 และ (e). 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง และดา้นในแสดงกราฟการกระจายตวัของขนาดเสน้ใยนาโน SnO2  
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รูปท่ี 3.67 ภาพ FE-SEM ของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ (a). 400 (b). 600 (c). 500 และ        

(d). 700 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง และดา้นในแสดงกราฟการกระจายตวัของขนาดเสน้ใยนาโน SnO2 

 

3.2.4. การวเิคราะหอ์งคป์ระกองของเสน้ใยนาโน SnO2 

 การตรวจสอบองค์ประกอบของธาตุทางเคมีของเส้นใยนาโน SnO2 ด้วยเทคนิค EDS แคลไซน์ท่ี

อุณหภูมิ 400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ดงัรูปท่ี 3.68 และ 3.69 เห็นไดช้ดัเจนว่าสเปกตรัม 

EDS แสดงลกัษณะท่ีคลา้ยกนัทั้งสองเง่ือนไข ซ่ึงแสดงใหเ้ห็นถึงตาํแหน่งพีคของ Sn O และ C ซ่ึงการมีอยูข่อง Sn 

และ O เป็นองคป์ระกอบหลกัของ SnO2 สําหรับองคป์ระกอบ C มาจากคาร์บอนเทปท่ีใชเ้ตรียมตวัอยา่งในการ

ตรวจสอบลกัษณะสัณฐานวิทยา และคาร์บอนท่ีหลงเหลืออยู่ในตวัอย่างโดยเฉพาะท่ีอุณหภูมิในการแคลไซน์ 

400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง เน่ืองจากการสลายตวัออกไม่หมดของสารตั้งตน้ PVP ตวัอยา่งท่ีไดจึ้งมีลกัษณะ

เป็นแผ่นสีดาํ และเม่ืออุณหภูมิในการแคลไซน์เพ่ิมสูงข้ึน PVP ก็สลายตวัออกหมด ซ่ึงสอดคลอ้งกบัผล XRD ท่ี

พบวา่ท่ีอุณหภูมิในการแคลไซน์ 400 ̊C เร่ิมเกิดการก่อตวัของ SnO2 ท่ียงัไม่สมบูรณ์ และเกิดเป็น SnO2 บริสุทธ์ิท่ี

อุณหภูมิสูง 
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รูปท่ี 3.68 สเปกตรัม EDS ของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ (a). 400 (b). 600 (c). 500 และ       

(d). 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง และดา้นในแสดงกราฟการกระจายตวัของขนาดเสน้ใยนาโน SnO2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.69 สเปกตรัม EDS ของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ (a). 400 (b). 600 (c). 500 และ       

(d). 700 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง และดา้นในแสดงกราฟการกระจายตวัของขนาดเสน้ใยนาโน SnO2 

 

 

(b) (a) 

(d) (c) 

(a) (b) 

(c) (d) 



109 
 

        ตารางท่ี 3.21 แสดงปรมิาณรอ้ยละโดยน้ําหนกั (Weigh %) ของธาตุ Sn O และ C  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.5. การตรวจสอบพนัธะและหมู่ฟังกช์นัของเสน้ใยนาโน SnO2 

สําหรับการระบุหมู่ฟังก์ชันหรือประเภทของพันธะทางเคมีโดยใช้ Fourier-transform infrared 

spectroscopy (FT-IR)  สเปกตรมั FT-IR ของเสน้ใยนาโน SnO2 ในช่วงความยาวคลื่น 4000-400 cm-1 แสดง

ดงัรูป 3.70 และ 3.71 พบว่าสเปกตรมั FT-IR แสดงลกัษณะที่คล้ายกนัของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง โดยแถบการดูดกลนืในช่วงเลขคลื่น 3477-

3484 และ 1634-1641 cm-1  แสดงโหมดการสัน่ของกลุ่ม hydroxyl เน่ืองจากดูดซบัน้ําทีพ่ืน้ผวิของเสน้ใยนา

โนและการสัน่แบบยดื (stretching vibration) ของกลุ่ม O-H ตามลําดบั [93, 94] สําหรบัแถบการดูดกลนืที่

ประมาณ 2369  และ 1396-1401 cm-1 แสดงโหมดการสัน่ของกลุ่ม C-H และ กลุ่ม C=O ตามลําดับ ใน

สารประกอบ PVP [95] และโหมดการสัน่ที ่652-666 และ 520-553 cm-1 แสดงโหมดการสัน่ทีแ่ขง็แรงของ O-

Sn-O [96] สอดคลอ้งกบัผลการศกึษาดว้ยเทคนิค XRD ทีแ่สดงการก่อตวัของผลกึ SnO2 บรสิุทธิ ์นอกจากน้ี

สเปกตรมั FT-IR ยงัแสดงใหเ้หน็ว่า กลุ่มสารอนิทรยี ์กลุ่มไฮดรอกซลิ และโมเลกุลของน้ํายงัคงมอียู่บนพืน้ผวิ

เสน้ใยนาโน SnO2 แมว้่าตวัอย่างจะถูกแคลไซน์ทีอุ่ณหภูมสิงู 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ตวัอยา่ง Sn O C 

อิทธิพลของอณุหภมิูในการแคลไซน์ เป็นเวลา 2 h 

400°C 50.2 24.0 24.9 

500°C 55.7 25.0 19.3 

600°C 60.1 27.7 12.7 

700°C 38.8 32.4 28.9 

อิทธิพลของอณุหภมิูในการแคลไซน์ เป็นเวลา 4 h 

400°C 52.9 27.5 19.6 

500°C 46.6 29.6 23.9 

600°C 50.6 27.4 22.0 

700°C 33.4 25.8 48.8 
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รปูท่ี 3.70 สเปกตรมั FT-IR ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 

2 ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.71 สเปกตรมั FT-IR ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 

4 ชัว่โมง 

 

 

3.2.6. การตรวจสอบสมบตัทิางแสงของเสน้ใยนาโน SnO2   

การศกึษาสมบตัทิางแสงของเสน้ใยนาโน SnO2 ด้วยเทคนิค UV-vis เพื่อหาค่าการดูดกลนืแสงใน

ย่านแสงยวูไีปจนถงึแสงขาว ทีค่วามยาวคลื่น 200-800 nm  แสดงดงัรปูที ่3.72 สเปกตรมั UV-vis ของเสน้ใย

นาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง แสดงแถบการดูดกลนืแสงยวูี

ที่ตําแหน่งประมาณ 300 nm เน่ืองมาจากการกระตุ้นด้วยแสง (photo-excitation) ของอเิลก็ตรอนจากแถบ    
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วาเลนซ ์(valence band) ไปยงัแถบการนํา (conduction band) และพบว่าขนาดอนุภาคนาโน SnO2 ทีเ่พิม่ขึน้

สง่ผลใหเ้กดิการปรากฏของการเลื่อนไปทางแสงสแีดง (red shift) ของแถบสเปกตรมัการดดูกลนืแสงเลก็น้อย 

และเหน็ไดจ้ดัเจนว่าพคีการดูดกลนืแสง UV ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C แตกต่างจาก

อุณหภูมอิื่น เน่ืองมาจากผลของคารบ์อนทีเ่หลอือยู่ในตวัอย่างทาํใหต้วัอย่างทีไ่ดม้ลีกัษณะเป็นแผ่นสดีาํ จงึทาํ

ให้การดูดกลืนแสงได้ตํ่าขณะที่เส้นใยนาโนแคลไซน์ที่อุณหภูมทิี่อุณหภูมสิูงขึ้นแสดงการดูดกลืนแสงได้ดี 

เน่ืองมาจากการเกิดผลึกที่สมบูรณ์ของ SnO2 และเมื่อเวลาในการแคลไซน์เพิ่มขึ้นถึง 4 ชัว่โมง พีคการ

ดูดกลืนแสง UV เพิ่มขึ้นเล็กน้อย แสดงดงัรูปที่ 3.73 จากสเปกตรมัการดูดกลืนแสงสามารถประมาณค่า

ช่องว่างแถบพลงังานของเสน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยการใชค้วามสมัพนัธข์องทาว ตามสมการที ่2.3 ที ่สาํหรบัค่า

ช่องว่างพลงังานแบบตรง (direct) ของเสน้ใยนาโน SnO2 พจิารณาในช่วงแถบการดูดกลนืแสง โดยพลอ็ต

กราฟแสดงความสมัพนัธร์ะหว่างพลงังานโฟตอน (ℎ𝑣𝑣) เทยีบกบัค่า (𝛼𝛼ℎ𝑣𝑣)2 แลว้ทําการลากเสน้ตรงมาสมัผสั

กบัเสน้กราฟทีม่ค่ีาความชนัมากทีส่ดุมาตดักบัแกนพลงังานโฟตอน  ทาํใหไ้ดค่้าช่องว่างพลงังานของเสน้ใยนา

โน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง มีค่าตัง้แต่ 3.38 - 3.75 eV 

ตามลําดบั ดงัรูปที ่3.72 (a) (ดา้นใน) และเหน็ไดช้ดัเจนว่าเมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์เพิม่สงูขึน้ค่าช่องว่าง

แถบพลงังานของ SnO2 กเ็พิม่ อาจเป็นผลมาจากการเปลีย่นแปลงภายในโครงสรา้งผลกึของ SnO2 จากความ

เป็นอสณัฐานไปเป็นผลกึทีม่คีวามบรสิุทธิส์งู ซึง่พบว่าอุณหภูมใินการแคลไซน์ทีส่งู (400-700 ̊C) แสดงความ

เป็นผลึกของ SnO2 สูง ยืนยนัผลจากเทคนิค XRD [99, 100] และเมื่อเวลาในการแคลไซน์เพิ่มขึ้นเป็น 4

ชัว่โมง พบว่าค่าช่องว่างพลงังานของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C มี

ตัง้แต่ 3.60 -3.78 eV ตามลําดบั ดงัรูปที่ 3.73 (ด้านใน) เหน็ได้ว่าค่าช่องว่างพลงังานเพิม่ขึน้เลก็น้อย อาจ

เกดิจากขอ้บกพร่องภายในโครงสรา้ง โดยเฉพาะอย่างยิง่ปรมิาณทีว่่างออกซเิจนจาํนวนมาก [90]  ในงานน้ีค่า

ช่องแถบพลงังานใกลเ้คยีงกบังานวจิยัก่อนหน้าน้ีโดย Lin และคณะ รายงานค่าช่องว่างพลงังานของโครงสรา้ง

นาโน SnO2 ทีม่ลีกัษณะสณัฐานวทิยาแตกต่างกนัดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อล มค่ีาตัง้แต่ 3.67 ถงึ 3.87 eV [101] 

ขณะที่ Abdul และ คณะ พบว่าค่า ช่องว่างแถบพลงังานมค่ีาตัง้แต่ 3.61 ถึง 4.12 eV ของฟิล์มบาง SnO2 

เตรยีมดว้ยวธิทีีใ่ชอ้เิลก็ตรอนในการระเหยฟิลม์บาง (electron beam evaporation) [102] การเพิม่ขึน้ของค่า

ช่องว่างแถบพลงังานเมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์สงูขึน้ สง่ผลใหเ้กดิความเป็นผลกึทีส่มบรูณ์ นําไปสูก่ารเพิม่

ความเขม้ขน้ของพาหะทีส่ามารถอธบิายไดด้ว้ย Burstein–Moss effect [103] 
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รปูท่ี 3.72 สเปกตรมั FT-IR ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 

2 ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.73 สเปกตรมั FT-IR ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 500 600 และ 700 ̊C เป็นเวลา 

4 ชัว่โมง 
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ตารางท่ี 3.22 ค่าช่องว่างพลงังานของเสน้ใยนาโน SnO2  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

3.2.7. การตรวจสอบสมบตัทิางแม่เหลก็ของเสน้ใยนาโน SnO2 

 การศกึษาสมบตัทิางแม่เหลก็ของเสน้ใยนาโน SnO2  แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 

ชัว่โมง ถูกตรวจสอบโดย VSM รปูที ่3.74 และ 3.75 แสดงสภาพแม่เหลก็ (magnetization, M) ทีอุ่ณหภูมหิอ้ง

เทยีบกบั  สนามแม่เหลก็ (H)  เสน้โคง้ (M-H) ดงัรูปที ่3.74  สาํหรบัเสน้ใยนาโน SnO2 บรสิุทธิแ์คลไซน์ที่

อุณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง แสดงสภาพแม่เหลก็แบบไดอา (diamagnetic) ของ SnO2  ทีม่คีวามไว

ต่อสภาพแม่เหล็กเชิงบวกที่อุณหภูมิห้อง ซึ่งอาจเป็นเพราะวาเลนซ์อิเล็กตรอนของ Sn4+ มีการจัดเรียง

อเิลก็ตรอนเป็น d10  ซึ่งอเิลก็ตรอน มกีารจบัคู่กนัทัง้หมด จงึไม่มอีเิลก็ตรอนทีไ่ม่เขา้คู่กนัอยู่ใน d ออร์บทิลั 

เมื่อใหส้นามแม่เหลก็ภายนอกแก่ตวัอย่างทาํใหเ้กดิการเหน่ียวนําใหอ้เิลก็ตรอนมกีารจดัเรยีงตวัในลกัษณะที่

ทาํใหเ้กดิโมเมนตแ์ม่เหลก็รวม ในทศิตรงกนัขา้มกบัสนามแม่เหลก็ภายนอกทีใ่ห ้จงึแสดงผลของแม่เหลก็แบบ

ไดอารอ์อกมา [93] ขณะทีเ่สน้ใยนาโน  SnO2  บรสิทุธิแ์คลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง หลงัจาก

ลบพืน้หลงั (subtracting) จาก Sample holder ทีม่สีภาพแม่เหลก็แบบไดอาร ์(diamagnetic) พบว่าตวัอย่าง

แสดงสภาพแม่เหลก็แบบเฟอรโ์ร (Ferromagnetic) ดงัรปูที ่3.75 ทีแ่สดงพฤตกิรรม hysteresis ทีม่ ีcoercivity 

และ magnetization ภายใต้สนามแม่เหล็กภายนอก 15 kOe เมื่อพิจารณา magnetization ที่อุณหภูมิห้อง 

เหน็ไดว้่าทีส่นามแม่เหลก็ตํ่า (ตํ่ากว่า 3kOe) หลงัจากนัน้เสน้โคง้ (M-H) จะเริม่ลดลงอย่างต่อเน่ืองไปจนถึง 

15 kOe ดงันัน้จงึไม่มสีภาพแม่เหลก็อิม่ตวั (saturation magnetization) เมื่อพจิารณาค่า magnetization ของ

ตวัอย่างมคี่าประมาณ 4.5 memu/g ทีส่นามแม่เหลก็ 1 kOe และมคี่า coercivity ประมาณ 194.50 Oe ซึง่การ

แสดงสภาพแม่เหลก็แบบเฟอรโ์รของตวัอย่างอาจเกดิจากตําแหน่งช่องว่างออกซเิจน (oxygen vacancy) ซึง่

ความหนาแน่นของช่องว่างออกซเิจนเพิม่มากขึน้เมื่อขนาดอนุภาคลดลง โดยตําแหน่งส่วนใหญ่อยู่บนพืน้ผวิ

ของอนุภาค  ซึง่ตําแหน่งช่องว่างออกซเิจน จะดกัจบัอเิลก็ตรอนจากชัน้ d ออรบ์ทิลั ทีเ่ตม็แลว้ของ Sn ทําให้

ไอออน Sn มกีารเปลีย่นแปลงวาเลนซอ์เิลก็ตรอน Sn4+ ไปเป็น Sn2+ ทีม่กีารจดัเรยีงวาเลนซอ์เิลก็ตรอนจาก 

ตวัอยา่ง ค่าช่องว่างแถบพลงังาน (eV) 

อทิธิพลของอุณหภูมใินการแคลไซน์ เป็นเวลา 2 h 

400°C 3.38 

500°C 3.67 

600°C 3.72 

700°C 3.75 

อทิธิพลของอุณหภูมใินการแคลไซน์ เป็นเวลา 4 h 

400°C 3.61 

500°C 3.77 

600°C 3.77 

700°C 3.78 
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3d10 เป็น 4f2 ซึ่งมอีเิลก็ตรอนทีห่ลงเหลอืจากการควบคู่ ทีอ่าจส่งผลต่อการแสดงความเป็นแม่เหลก็เฟอรโ์ร 

[97, 104,105]  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.74 ความเป็นแม่เหลก็ทีอุ่ณหภูมหิอ้งทีว่ดัจากการวดัดว้ยเทคนิค VSM ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคล

ไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.75 ความเป็นแม่เหลก็ทีอุ่ณหภูมหิอ้งทีว่ดัจากการวดัดว้ยเทคนิค VSM ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคล

ไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง 
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3.2.8. การตรวจสอบสถานะออกซเิดชนัของเสน้ใยนาโน SnO2 

การตรวจสอบสเปกตรมั XANES ดาํเนินการวดัสถานะออกซเิดชนัของ Sn ทีร่ะดบัชัน้พลงังาน L (L-

edge) ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ดงัรปูที ่3.76 ทีแ่สดงการ

เปรยีบเทยีบสเปกตรมั XANES ของตวัอย่างกบัวสัดุมาตรฐานของ Sn foil  SnO (sn2+)และ SnO2(Sn4+) และ

แสดงค่าการดดูกลนืพลงังาน 0( )E  ซึง่เป็นค่าทีแ่สดงตําแหน่งการดดูกลนืพลงังานเฉพาะของแต่ล่ะวสัดุ โดย 

Sn foil  SnO และ SnO2 มคี่าเท่ากบั 3929.170 3929.260 และ 3938.62 ตามลาํดบั และค่า 0E  ของเสน้ใย

นาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภมู ิ 400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมงมคี่าเท่ากบั 3938.85 และ 3938.70 

ตามลาํดบั เหน็ไดว้่าเสน้ใยนาโนทีเ่ตรยีมไดแ้สดงสเปกตรมั XANES ใกลเ้คยีงและมคี่า 0E  กบัวสัดุมาตรฐาน 

SnO2 แสดงวา่ตวัอย่างทีเ่ตรยีมไดม้สีถานะวาเลนซเ์ป็น Sn4+  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.76 สเปกตรมั XANES ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา  2 และ 4 ชัว่โมง 

เทยีบกบัวสัดุมาตรฐาน Sn foil SnO และ SnO2 

 

3.2.9. การตรวจสอบสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าของเสน้ใยนาโน SnO2 

 เน่ืองจากสารตวัอย่างมลีกัษณะเป็นแผ่นสดีําทีม่คีารบ์อนเหลอือยู่ จงึเตรยีมขัว้ไฟฟ้าโดยตดัใหไ้ด้

พื้นที่ 1x1 cm2 แล้วนํา Ni foam 2 แผ่นมาประกบกบัตวัอย่าง จากนัน้นําไปอดัทีค่วามดนั 10 mPa แล้วทํา

การทดสอบประสทิธภิาพ สาํหรบัการตรวจสอบประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 

ดว้ยเทคนิค Cyclic voltammetry (CV) ดาํเนินการในช่วงความต่างศกัย ์0 - 0.4 V แสดงดงัรปูที ่3.78 (a) และ 

(b) Cyclic voltammetry ของเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ทีอ่ตัรา

การสแกน 10 mV/s เทยีบกบั Nickel foam ทีใ่ชใ้นการเตรยีมขัว้ไฟฟ้า แสดงดงัรปู 3.77 เหน็ไดจ้ดัเจนว่าเสน้

โค้ง CV มรีูปทรงคล้ายสีเ่หลี่ยมพื้นผ้าที่บ่งบอกถงึประเภทของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดแบบซูโดคาร์ปาซิเตอร์ 

(Pseudocapacitors) ของขัว้ไฟฟ้า SnO2 ทีแ่สดงถงึการเกดิปฏกิริยิาทีเ่กดิขึน้บนพืน้ผวิของขัว้ไฟฟ้า โดยพบ

ตําแหน่งพคีการรดีกัชนั (reduction) และการออกซเิดชนั (oxidation) เกดิขึน้ทีต่ําแหน่งประมาณ 0.15-0.25 V  

และ 0.3-0.4 V  ทีอ่าจแสดงถงึความสามารถความจุของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 ทีด่ ีโดยทัว่ไปแลว้กลไก

ลการเกบ็ประจุของขัว้ไฟฟ้าเกีย่วขอ้งกบั 2 กลไก ตามสมการที ่(4.1) และ (42) [72] 
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นอกจากน้ีพืน้ทีเ่สน้โคง้ CV สมัพนัธก์บัค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้า ซึง่พบว่าขัว้ไฟฟ้า SnO2 มี

พืน้ที ่CV สงูกว่า Nickel foam แสดงถงึการเกบ็ประจุทีด่ขีองขัว้ไฟฟ้า [107, 108] และทีเ่วลาในการแคลไซน์ 

2 ชัว่โมง มพีื้นที่เสน้โค้ง CV ใหญ่กว่า 4 ชัว่โมง บ่งบอกว่ามค่ีาความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้าที่สูงกว่า การ

เพิม่ขึน้ของค่าความจุจําเพาะ อาจเป็นผลมาจากขนาดอนุภาคที่ลดลง ส่งผลให้เสน้ทางการกระจายตวัของ

ไอออนสัน้ลงและเพิม่พืน้ทีก่ารทําปฏกิริยิาได้ดยีิง่ขึน้ อนัเน่ืองมาจากมพีื้นที่ผวิจําเพาะที่สงู รวมทัง้ปรมิาณ

คาร์บอนที่หลงเหลอือยู่ในตวัอย่างทีช่่วยเพิม่ค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้า ซึ่งยนืยนัได้จากผล XRD และ 

EDX ทีแ่สดงการมอียู่ขององคป์ระกอบคารบ์อน [109] การตอบสนองต่อพืน้ที ่CV ทีช่่วงอตัราการสแกนต่างๆ

จาก 2 mV/s ถงึ 100 mV/s ของขัว้ไฟฟ้า SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง แสดง

ดงัรปูที ่3.78 (a) และ (b) เหน็ไดว้่าทุกเสน้โคง้ทีอ่ตัราการสแกนแตกต่างกนัแสดงรปูร่างทีค่ลา้ยกนั อกีทัง้เสน้

โคง้ CV ยงัคงแสดงคู่พคีรดีอกซท์ีช่ดัเจน แสดงใหเ้หน็ว่าขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 เป็นผลดต่ีออตัราการอดั

ประจุและคายประจุ เน่ืองจากการแพร่ของไอออนได้ง่าย ความต้านทานตํ่า และอตัราการเปลี่ยนแปลงทาง

ไฟฟ้าเกดิขึน้รวดเรว็ [110] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.77 เสน้โคง้ CV ของเสน้ใยนาโน SnO2 เทยีบกบันิกเกลิโฟรมทีอ่ตัราการสแกน 10 mV 
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รูปท่ี 3.78  a และ b เส้นโค้ง CV ของเส้นใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 

ชัว่โมง ทีอ่ตัราการสแกน 2, 5, 10, 20, 50 และ 100 mV/s ตามลาํดบั 
 

 Galvanostatic charge-discharge ของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็น

เวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ดงัรูปที่ 3.79 และ 3.80 ที่แสดงรูปแบบคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าสําหรบั

ทดสอบประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้า รูปแบบคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้า SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ

400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ที่ความหนาแน่นกระแส 1 A/g  พบว่าทุกขัว้ไฟฟ้าแสดงให้เหน็ถึงความ

สมมาตรที่เกดิขึน้จากการคายประจุ และความเอยีงของความชนั (slope) จากแนวเสน้การคายประจุแสดง

ความสามารถความจุทีด่ใีนขัว้ไฟฟ้า จากขอ้มูลการคายประจุสามารถนํามาประมาณค่าความจุจําเพาะทาง

เคมไีฟฟ้าของขัว้ไฟฟ้า โดยใชส้มการที ่(2.7) เมื่อพจิารณาค่าความจุจาํเพาะของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 

แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง มคี่าเท่ากบั 78.59 และ 85.17 F/g ตามลาํดบั สอดคลอ้ง

กบัผลทีไ่ดจ้ากการตรวจสอบสมบตัทิางเคมไีฟฟ้าดว้ย Cyclic voltammetry  ทีพ่บว่าทีเ่วลาเผาแช่ 2 ชัว่โมง 
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เสน้โคง้ CV มพีืน้ทีม่ากกว่า 4 ชัว่โมง สาํหรบัภาพ 3.79 และ 3.80 แสดงรูปแบบการคายประจุ (discharge) 

ของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ตามลําดบั เหน็ไดว้่า

เมื่อความหนาแน่นกระแสเพิม่ขึน้ค่าความจุจาํเพาะของขัว้ไฟฟ้าลดลงเพยีงเลก็น้อย ดงัตารางที ่3.23 ทีแ่สดง

ค่าความจุจาํเพาะทีค่วามหนาแน่นกระแสแตกต่างกนั ซึง่บ่งบอกถงึประสทิธภิาพทีด่ขีองขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน 

SnO2 ซึ่งค่าความจุจําเพาะของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูม ิ400 ̊C เป็นเวลา 2 และ 4 

ชัว่โมง มีค่าสูงกว่าค่าความจุจําเพาะที่มกีารรายงานไว้ก่อนหน้าน้ี แสดงดงัตาราง 3.24 เห็นได้จดัเจนว่า

ขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 ใหค่้าความจุจาํเพาะทีส่งูกว่าวสัดุ SnO2 บรสิุทธิ ์และวสัดุผสม SnO2กบัคารบ์อน 

(carbon) และสามารถเพิ่มประสิทธิภาพทางเคมีไฟฟ้าสําหรับขัว้แอดโนดของตัวเก็บประจุยิ่งยวด 

(supercapacitor) ไดเ้ป็นอย่างด ี 

ตารางท่ี 3.23 แสดงค่าความจุจาํเพาะ (F/g) ของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 ̊C เป็น

เวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ทีแ่สดงค่าความจุจาํเพาะทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25-10 A   

ตวัอย่าง  ความหนาแน่นกระแส (A/g) 

0.25 0.5 0.75 1 2 5 10 

SnO2 Cal 400 ̊C, 2h 105.79 94.20 89.27 85.17 74.34 56.72 39.11 

SnO2 Cal 400 ̊C, 4h 103.23 90.26 84.49 78.59 67.84 51.00 32.71 

 

ตารางท่ี 3.24 แสดงค่าความจุจาํเพาะของตวัอย่างทีเ่ตรยีมไดเ้ทยีบกบังานวจิยัอื่นๆ 

 

 

 

 

วสัดขุัว้ไฟฟ้า อิเลก็โทรไลด ์ ค่าความจจุาํเพาะ อ้างอิง 

เส้นใยนาโน SnO2 6 M KOH 85.17 และ 78.59 F/g ที ่

1 A/g 

งานน้ี 

SnO2 0.5 M KCl 3.67 F/g ที ่20 mV/s [111] 

SnO2 thin film  1 M KOH 119 F/g ที ่10 mV/s [98] 

SnO2@C spheres 1 M KOH 25.88 F/g ที ่0.1 A/g [112] 

SnO2.XH2O 0.5 M H2SO4 36.1 F/g ที ่5mV/s [113] 

Carbon/SnO2 Composites 0.5 M H2SO4 72 F/g ที ่5 mV/s [114] 

SnO2@C 1 M H2SO4 37.8 F/g ที ่ 5 mV/s. [115] 
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รูปท่ี 3.79 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 

400 ̊C เป็นเวลา 2 ชัว่โมง ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 

 

 

 

 

 

 

 

รปูท่ี 3.80 แสดงลกัษณะการคายประจุ (discharge) ของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ

400 ̊C เป็นเวลา 4 ชัว่โมง ทีค่วามหนาแน่นกระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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รปูท่ี 3.81 แสดงคความจุประจุไฟฟ้า ( )sC  ของของขัว้ไฟฟ้าเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภมู ิ400 ̊C 

เป็นเวลา 2 และ 4 ชัว่โมง ทีอ่ตัราความหนาแน่กระแส 0.25, 0.50, 0.75, 1.00, 2.00, 5.00 และ 10.00 A/g 
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บทท่ี 4 

สรปุผล และข้อเสนอแนะ 

 
 จากการสังเคราะห์โครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ Mo) ด้วยวิธี        

ไฮโดรเทอรม์อลอย่างง่าย เพื่อศกึษาโครงสรา้งจุลภาคและลกัษณะสณัฐานวทิยา สมบตัทิางแสง สมบตัทิาง

แม่เหลก็ และประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้า ดว้ยเทคนิคเฉพาะต่าง ๆ เช่น เทคนิค XRD การวเิคราะห ์Rietveld 

refinement เทคนิค TEM, EDX, BET, FTIR, UV-vis, XANES, VSM, CV และ G-DC ในงานวจิยัน้ีสามารถ

สรุปผลการทดลองไดด้งัน้ี 

4.1 สรปุผลการทดลอง  

 จากงานวิจัยน้ี มีความประสบผลสําเร็จอย่างยิ่งในการสังเคราะห์โครงสร้างนาโน SnO2 และ          

Sn1-xMxO2 (M = V, Cr, Mn และ Mo) ดว้ยวธิไีฮโดรเทอรม์อลอย่างง่าย และเสน้ใยนาโน SnO2 ดว้ยวธิอีเิลก็

โตรสปินน่ิง เมื่อศกึษาผลของอุณหภูมแิละเวลาต่อการเกดิเฟสและการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างนาโน SnO2 

จากเทคนิค XRD พบว่าโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ(160 – 220 °C) และเวลา (8 – 20 ชม) 

ทีแ่ตกต่าง และเสน้ใยนาโน SnO2 เมื่ออุณหภูมใินการแคลไซน์เพิม่สงูขึน้ถงึ 700 ̊C มโีครงสรา้งผลกึแบบเต

ตระโกนอลของผลกึ SnO2 เมื่อมกีารเปรยีบเทยีบกบัขอ้มูลมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 41-1445 ของ space 

group nmn P42 และไม่มีการตรวจพบเฟสปลอปนของสารประกอบอื่น ๆ ในโครงสร้างผลึก ชี้ให้เห็นว่า

โครงสรา้งนาโน SnO2 มคีวามบรสิทุธิส์งู แต่อย่างไรกต็าม เมื่อโครงสรา้งนาโน SnO2 ถูกเจอืดว้ยไอออนโลหะ

ทรานซชินั (V, Cr, Mn และ Mo) เขา้ไปในโครงสร้าง พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-xVxO2 มกีารตรวจพบเฟส

ปลอมปนของสารประกอบ SnO, SnV3, V2O3 และ VCl2 และโครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.10, 0.15 

และ 0.20) ก็มีการตรวจพบเฟสปลอมปนของสารประกอบ Mn3O4 และ Mn2O3 ในโครงสร้างผลึก SnO2 

ชีใ้หเ้หน็ว่าไอออนของ Mn4+ ไม่สามารถเขา้ไปแทนทีไ่อออนของ Sn4+ โดยชีใ้หเ้หน็ถงึความสามารถในการ

เขา้แทนที่ของไอออน Mn4+ ที่ตํ่ากว่า x < 0.10 โดยอตัราส่วนของเฟสปลอมปนของ Mn2O3 เป็น 20.54%, 

21.56% และ 31.56% สําหรบั x = 0.10, 0.15 และ 0.20 ตามลําดบั และ Mn2O3 เป็น 7.24% และ 14.34% 

สาํหรบั x = 0.15 และ 0.20 ตามการวเิคราะห ์Rietveld refinement นอกจากน้ีโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M 

= Cr และ Mo) ไม่มกีารตรวจพบเฟสปลอมปนของสารประกอบอื่น ๆ ในโครงสร้าง ซึ่งชี้ให้เหน็ว่า การเจอื

ไอออนของ Cr4+ และ Mo3+ ไม่ส่งผลทําให้เกิดการเปลี่ยนแปลงเฟสหรือโครงสร้างผลกึ อาจเน่ืองมาจาก

ไอออนของ Cr4+ และ Mo3+ ที่มีรศัมไีอออนน้อยกว่าเขา้แทนที่ไอออนของ Sn4+ ในแลตทซิ SnO2 ได้อย่าง

สมบรูณ์ อกีทัง้ยงัสง่ผลทาํใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงของขนาดผลกึและค่าคงทีแ่ลตทซิของตวัอย่าง  

 การศกึษาลกัษณะโครงสร้างจุลภาคและสณัฐานวทิยาด้วยเทคนิคภาพถ่าย TEM, HR-TEM และ

รูปแบบ SAED พบว่าโครงสร้างนาโน SnO2 สงัเคราะห์ที่อุณหภูมิ 160 – 220 °C นาน 24 ชัว่โมง และ

โครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ200 °C นาน 8 – 20 ชัว่โมง มรีปูร่างลกัษณะทีเ่ป็นทรงกลมขนาด

เลก็ในระดบันาโนเมตรและมกีารกระจายตวัของขนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางอนุภาคนาโนเฉลีย่อยู่ในช่วง 5.58 – 

14.65 นาโนเมตร เมื่อโครงสร้างนาโน SnO2 ถูกเจือด้วยไอออน Cr, Mn และ Mo พบว่าโครงสร้างนาโน     

Sn1-xCrxO2 มลีกัษณะรปูร่างทีห่ลากหลายรปูทรง อาจเน่ืองมาจากการเจอืดว้ย CrN3O9·9H2O ทีใ่ชเ้ป็นสารตัง้
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ตน้ เขา้ไปในแลตทซิของ SnO2 ซึง่ผลของไนเตรทอาจทาํปฏกิริยิากบัความเป็นเบส จากการปรบัค่า pH ของ

สารละลายในกระบวนการเตรยีมด้วยการเติมสารละลาย NaOH ส่งผลทําใหเ้กดิการเปลี่ยนแปลงลกัษณะ

สณัฐานวทิยา จงึเกดิการก่อตวัของรปูทรงเป็นแท่ง สาํหรบัโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Mn และ Mo) ไม่

มกีารเปลีย่นแปลงของรปูทรงในตวัอย่างทีเ่ตรยีม โดยตวัอย่างทีเ่ตรยีมทัง้หมดมขีนาดเลก็ในระดบันาโนเมตร 

เมื่อพิจารณาขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางของตวัอย่างด้วยการวดัจากภาพ TEM พบว่าโครงสร้างนาโน Sn1-

xCrxO2 ขนาดของรปูทรงแทง่นาโนมคีวามยาวของแท่งประมาณ 30.52 – 32.81 นาโนเมตร มคีวามกวา้งของ

แท่งประมาณ 3.82 – 5.58 นาโนเมตร และรูปทรงกลมมขีนาดประมาณ 12.13 – 12.52 นาโนเมตร สาํหรบั

โครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 และ Sn1-xMoxO2 มขีนาดเสน้ผ่านศนูยก์ลางเฉลีย่ประมาณ 11.83 – 12.09 นาโน

เมตร และ 11.19 – 11.78 นาโนเมตร ตามลําดบั จากการพจิารณาภาพถ่าย HR-TEM สามารถสงัเกตเหน็

ระนาบแลตทซิของตวัอย่างได้ชดัเจน ซึ่งสามารถคํานวณหาระยะห่างระหว่างระนาบแลตทซิภายในพบว่า

โครงสร้างนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) มีค่าระยะห่างระหว่างระนาบใกล้เคียง

สอดคล้องกบัค่าระยะห่างระหว่างระนาบของผลกึ SnO2 โครงสรา้งเตตระโกนอล และการพจิารณารูปแบบ 

SAED แสดงใหเ้หน็จุดและวงเวยีนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนในบรเิวณทีเ่ลอืก ซึง่บ่งชีใ้หถ้งึโครงสรา้งผลกึ

แบบพหุผลึก (poly-crystalline) ในตัวอย่างทัง้หมด โดยรูปแบบ SAED แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนของ

อเิลก็ตรอนที่สอดคล้องกบัระนาบผลกึ SnO2 ที่มโีครงสร้างผลกึเตตระโกนอล ของขอ้มูลมาตรฐาน JCPDS 

เลขที ่41-1445 และในรปูแบบ SAED ของโครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2 (x = 0.10, 0.15 และ 0.20) ตรวจพบ

วงแหวนการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนที่สอดคลอ้งกบัระนาบผลกึของ Mn2O3 และ Mn3O4 ซึง่สามารถยนืยนั

ผลการตรวจสอบดว้ยเทคนิค XRD เมื่อพจิารณาภาพถ่าย FE-SEM ของเสน้ใยนาโน SnO2 พบว่าเสน้ใยนา

โนมขีนาดสมํ่าเสมอและมขีนาดเส้นผ่านศูนยก์ลางลดลงเมื่ออุณหภูมแิละเวลาในการแคลไซน์

เพิม่ขึน้ เน่ืองจากการสลายตวัของสารประกอบ PVP ในเสน้ใยนาโน 

ยิง่ไปกว่านัน้ เมื่อตรวจสอบองคป์ระกอบของธาตุทางเคมดีว้ยเทคนิค EDX พบว่าโครงสรา้งนาโน 

SnO2 สงัเคราะห์อุณหภูม ิ160 – 220 °C นาน 24 ชัว่โมง และสงัเคราะห์อุณหภูม ิ200 °C นาน 8 – 20 

ชัว่โมง มกีารตรวจพบธาตุ Sn(L), O(K), และ Cu(K) ในสเปกตรมั EDX เมื่อคํานวณหาปรมิาณร้อยละโดย

อะตอมของธาตุ Sn(L) และ O(K) ในปรมิาณมาก เน่ืองมาจากเป็นงธาตุองค์ประกอบหลกัของสารประกอบ 

SnO2 เมื่อพจิารณาองคป์ระกอบของธาตุในโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) มกีารตรวจพบ

ธาตุ Sn(L), O(K), Cu(K) ซึ่งธาตุ Sn(L) และ O(K) มปีรมิาณมาก ที่มาจากเป็นธาตุหลกัในตวัอย่าง และยงั

ตรวจพบธาตุของโลหะทรานซชินั Cr(K), Mn(K) และ Mo(K) ในสเปกตรมั EDX ซึ่งผลน้ีชี้ให้เหน็ว่าไอออน

ของโลหะทรานซิชันได้มีการรวมตัวกันในโครงสร้างผลึกของ SnO2 สําหรับการตรวจพบธาตุ Cu(K) 

เน่ืองมาจากเป็นวสัดุหลกัในการทําภาชนะบรรจุตวัอย่างในการตรวจสอบ เมื่อนําค่ารอ้ยละโดยอะตอมของแต่

ละธาตุมาหาอตัราส่วนของปรมิาณธาตุ Sn(L), O(K) และสารเจอื พบว่าโครงสรา้งนาโน SnO2 ทีถู่กเจอืดว้ย 

Cr, Mn และ Mn มปีรมิาณของธาตุ O ทีส่งูกว่าธาตุ O ในโครงสรา้ง SnO2 อกีทัง้ยงัพบว่าเมื่อปรมิาณการเจอื

เพิม่ขึน้ทําใหป้รมิาณของธาตุ O ลดน้อยลง เน่ืองมากจากการขาดหายไปของอะตอม O ส่งผลใหเ้กดิการก่อ

ตวัของที่ว่างออกซเิจน ซึ่งเป็นปัจจยัสําคญัต่อสมบตัทิางแม่เหลก็ของโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, 

Mn และ Mo) 

 จากการศกึษาพนัธะและหมู่ฟังกช์นัของโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหอุ์ณหภูม ิ(160 – 220 °C) 

นาน 24 ชัว่โมง และสงัเคราะห์อุณหภูม ิ200 °C นาน 8 – 20 ชัว่โมง และเสน้ใยนาโน SnO2 พบว่ามกีาร

ตรวจพบการสัน่ในช่วงเลขคลื่น 400 – 1000 cm-1  เป็นพนัธะที่เกี่ยวขอ้งกบัสารประกอบ SnO2 สามารถ
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จาํแนกไดด้งัน้ี Sn-O, O-Sn-O และ Sn-OH ทีต่าํแหน่งเลขคลื่น 951 cm-1, 649 cm-1 และ 538 cm-1 ตามลาํดบั 

เมื่อโครงสรา้งนาโน SnO2 เจอืดว้ย Cr, Mn และ Mo ไม่ไดท้าํใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงของพนัธะการสัน่ในช่วง

เลขคลื่น 400 – 1000 cm-1 แต่ยงัพบการเปลีย่นแปลงเลก็ของความเขม้ของพคีการส่งผ่านลดน้อยลงในช่วง

ตําแหน่งเลขคลื่นตํ่า ๆ (400 – 1000 cm-1) ซึ่งเป็นบริเวณการสัน่ของพนัธะระหว่าง Sn กับ O และ/หรือ

ไอออนโลหะทรานซชินักบั O บนพืน้ผวิของตวัอย่าง ผลน้ีสามารถยนืยนัว่าโครงสรา้งนาโน Sn1-xMxO2 (M = 

Cr, Mn และ Mo) มโีครงสรา้งผลกึของ SnO2 ซึง่การเจอืไอออนโลหะทรานซชินัเขา้ไปในแลตทซิ SnO2 ไม่ได้

ทาํใหเ้กดิการเปลีย่นแปลงโครงสรา้งผลกึของ SnO2 

 จากการศึกษาสมบตัิทางแสงของโครงสร้างนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ด้วย

เทคนิค UV-vis ทีว่ดัการดดูกลนืแสงในช่วงแสงอุลตราไวโอเลตไปจนถงึแสงทีต่ามองเหน็ พบว่า โครงสรา้งนา

โน SnO2, Sn1-xMxO2 และเสน้ใยนาโน SnO2 แสดงใหเ้หน็ถงึการดูดกลนืแสงไดด้ใีนช่วงแสงอุลตราไวโอเลต 

ที่ความยาวคลื่นประมาณ 292 - 301 นาโนเมตร และยงัมกีารตรวจพบพคีการดูดกลนืแสงในช่วงแสงทีต่า

มองเหน็ทีค่วามยาวคลื่น 452 - 622 นาโนเมตร ในโครงสร้างนาโน Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) อาจ

เน่ืองมาจากการดูดกลนืแสงของไอออนโลหะทรานซชินัที่ใช้เป็นสารเจอืในโครงสร้างนาโน SnO2 และจาก

การศกึษาการดูดกลนืแสงของโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 สามารถนําไปคาํนวณหาขนาดช่องว่าง

พลงังานแบบโดยตรง ( )gE  พบว่า โครงสรา้งนาโน SnO2 ทีส่งัเคราะหอุ์ณหภูมทิีแ่ตกต่าง (160 – 220 °C) 

ขนาดช่องว่างพลงังานมแีนวโน้มลดลงเลก็น้อย เมื่ออุณหภูมใินกระบวนการไฮโดรเทอรม์อลเพิม่สงูขึน้ อกีทัง้

ยงัส่งผลทําใหข้นาดผลกึมขีนาดใหญ่ขึน้ ซึง่ผลของขนาดผลกึทีใ่หญ่ขึน้มผีลทําให ้ gE  มขีนาดลดลง และยงั

สามารถสงัเกตเหน็ไดอ้กีในโครงสรา้งนาโน SnO2 สงัเคราะหท์ีอุ่ณหภูม ิ200 °C ทีเ่วลาแตกต่าง (8 – 20 ชม)  

ผลของขนาดผลกึทีส่่งผลต่อขนาดช่องว่างพลงังานเกดิจากผลของขนาดควอนตมั ทีท่ําใหเ้กดิปรากฏการณ์

การกดีกนัทางควอนตมัทีถู่กกกัขงัไว ้ซึง่มผีลต่อการกระตุน้ทางอเิลก็ทรอนิกสก์ล่าวคอื เมื่อขนาดอนุภาคของ

สารกึง่ตวันําลดลงทําใหอ้เิลก็ตรอนถูกจากดับรเิวณการเคลื่อนทีไ่ว ้ทําใหอ้เิลก็ตรอนไม่สามารถเคลื่อนทีจ่าก

แถบวาเลนซไ์ปยงัแถบการนาไดอ้ย่างอสิระ สง่ผลใหข้นาดช่องว่างพลงังานเพิม่ขึน้ เมื่อโครงสรา้งนาโน SnO2 

ถูกเจือด้วย Cr และ Mn ในปริมาณการเจือ x = 0.01 – 0.05 ขนาดช่องว่างพลังงานมีแนวโน้มที่ลดลง 

เน่ืองมาจากการแลกเปลีย่นแทนทีข่องไอออน Cr4+ ในออรบ์ทิลั d ของไอออน Sn4+ ทาํใหเ้กดิการแลกเปลีย่น

อเิลก็ตรอนระหว่างออรบ์ทิลั s-d และ p-d จงึทาํใหแ้ถบการนํามค่ีาลดลงและทาํใหแ้ถบวาเลนซม์ค่ีาเพิม่สงูขึน้ 

จงึทาํใหข้นาดของช่องว่างพลงังานแคบลง แต่อย่างไรกต็าม เสน้ใยนาโน SnO2 มขีนาดช่องว่างพลงังานเพิม่

มากขึน้ เมื่ออุณหภูมขิองการแคลไซน์เพิม่สงูขึน้ ทีอ่ธบิายดว้ยปรากฏการณ์ Burstein–Moss effect 

 จากการศึกษาสถานะออกซิเดชันของ Cr (K-edge) และ Mn (K-edge) ในโครงสร้างนาโน Sn1-

xMxO2 (M = Cr และ Mn) จากสเปกตรมั XANES พบว่าไอออนของ Cr ที่เขา้ไปแทนที่ไอออนของ Sn4+ ใน

โครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 มีสถานะออกซิเดชนัเป็น Cr4+ และสําหรบัในโครงสร้างนาโน Sn0.95Mn0.05O2 

พบว่าไอออนของ Mn ทีเ่ขา้ไปแทนทีไ่อออน Sn4+ ในโครงสรา้ง มสีถานะออกซเิดชนัเป็น Mn4+ แต่อย่างไรก็

ตาม เมื่อปริมาณการเจอื Mn เพิ่มสูงขึน้ (x = 0.10, 0.15 และ 0.20) พบการเลือนไปของขอบการดูดกลนื

พลงังานทางพลงังาน ชี้ให้เห็นถึงการเปลี่ยนแปลงสถานะออกซิเดชนัของไอออน Mn ที่ตํ่าลง โดยพบว่า

สถานะออกซเิดชนัของไอออน Mn ที่ปรมิาณการเจอื   x = 0.10, 0.15 และ 0.20 มสีถานะออกซเิดชนัผสม

ระหว่าง Mn2+ และ Mn3+  

 การศึกษาสมบัติทางแม่เหล็กของโครงสร้างนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 และเส้นใยนาโน SnO2 ที่

อุณหภูมหิอ้งพบว่าโครงสรา้งนาโน SnO2 และเสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 C นาน 2 ชัว่โมง
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แสดงสมบตัคิวามเป็นแม่เหลก็ไดอา แต่เสน้ใยนาโน SnO2 แคลไซน์ทีอุ่ณหภูม ิ400 C นาน 4 ชัว่โมง แสดง

สมบตัคิวามเป็นแม่เหลห็เฟอรโ์รทีอุ่หภูมหิอ้ง ซึง่อาจเกดิจากช่องว่างออกซเิจนทีอ่ยู่บนพืน้ผวิของเสน้ใยนาโน 

SnO2 นอกจากน้ี โครงสร้างนาโน SnO2 ถูกเจือด้วย Cr4+ และ Mn2+/3+,4+ ส่งผลทําให้เกดิการเปลี่ยนแปลง

สมบตัทิางแม่เหลก็ในตวัอย่าง โดยโครงสรา้งนาโน Sn1-xCrxO2 ในปรมิาณการเจอืตํ่า ๆ (x = 0.01 และ 0.03) 

แสดงสมบตัแิม่เหลก็เฟอรโ์รที่อุณหภูมหิอ้ง มค่ีาแมกนีไทเซชนัอิม่ตวั ( )sM  ประมาณ 1.9233×10-3 และ 

7.0690×10-3 emu/g ที่สนามแม่เหลก็ภายนอก 15 kOe และมค่ีาแรงบงัคบั ( )cH  ประมาณ 237.09 และ 

264.77 Oe ตามลําดบั โดยการแสดงสมบตัิแม่เหล็กเฟอร์โรจะเกี่ยวขอ้งกบัการควบคู่กันแบบ F-center 

ระหว่างที่ว่างออกซเิจน และไอออนของโลหะทรานซชินั แต่เมื่อปรมิาณการเจอื Cr4+ เพิม่ขึน้ (x = 0.05 – 

0.20) ส่งผลให้โครงสร้างนาโน Sn1-xCrxO2 มีสภาพแม่เหล็กพารา อีกทัง่ยังสามารถสงัเกตเห็นได้อีกใน

โครงสรา้งนาโน Sn1-xMnxO2  ซึง่การแสดงสมบตัแิม่เหลก็พาราจะเกีย่วขอ้งกบัอนัตรกริยิา superexchange ที่

มกีารควบคู่กนัของไอออนของโลหะทรานซชินั Cr4+/Mn2+/3+, 4+ เกดิอนัตรกริยิาการควบคู่ต่อกนัผ่านออกซเิจน 

จงึสง่ผลใหเ้กดิแสดงพฤตกิรรมความเป็นแม่เหลก็พาราออกมา 

ในการศึกษาสมบตัิทางเคมีไฟฟ้าของโครงสร้างนาโน SnO2, Sn1-xMxO2 และเส้นใยนาโน SnO2  

ด้วยเทคนิค CV และ GDC ในระบบการวดัแบบสามขัว้ ซึ่งมีสารละลาย KOH ความเข้มข้น 6 โมล เป็น

สารละลายอเิลก็โทรไลต์ จากการวดั CV แสดงให้เหน็คู่พคีรดีอกซ์ในช่วงความต่างศกัย ์0.31-0.33 V และ 

0.42-0.45 V  ในทุกตัวอย่าง บ่งชี้ถึงพฤติกรรมของตัวเก็บประจุยิ่งยวดชนิดซูโดคาปาซิเตอร์ สําหรับ

โครงสร้างนาโน Sn1-xMnxO2 พบว่ากราฟ CV มีการเปลี่ยนแปลงอย่างชดัเจน ซึ่งมีลกัษณะของกราฟ CV 

คล้ายกบัรูปสีเ่หลยีมผนืผ้าเป็นลกัษณะเฉพาะของกราฟ CV ของสารประกอบแมกกานีสออกไซด์ เกดิขึน้

เน่ืองมาจากการมอียู่ของเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 เมื่อทดสอบความสามารถในการคายประจุของขัว้ไฟฟ้า 

SnO2 และ Sn1-xMxO2 ดว้ยเทคนิค GDC เพื่อนําไปหาค่าความจุประจุไฟฟ้า พบว่าค่าความจุประจุไฟฟ้ามค่ีา

เพิม่ขึน้เมื่อมกีารเจอืดว้ยไอออน Cr4+ และ Mn2+/3+,4+ ซึ่งมคี่ามากสุดในโครงสร้างนาโน Sn0.90Cr0.10O2 มค่ีา

ความจุไฟฟ้ามากที่สุดประมาณ 14.68 F/g ที่ความหนาแน่นกระแส 0.25 A/g และโครงสร้างนาโน Sn1-

xMnxO2 มค่ีาความจุประจุไฟฟ้าสงูสุด ประมาณ 8.27, 8.89, 11.79 และ 12.49 F/g ที่ความหนาแน่นกระแส 

0.25 A/g สําหรบัปรมิาณการเจอื x = 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ตามลําดบั จะเหน็ว่าตวัอย่างมค่ีาความจุ

ประจุเพิม่ขึน้ เมื่อปริมาณการเจอืมากขึน้ เน่ืองจากการมอียู่ของเฟส Mn2O3 และ Mn3O4 ในอตัราส่วนต่อ 

SnO2 สูง จงึส่งผลให้มค่ีาความจุประจุไฟฟ้าสูง เมื่อนําขัว้ไฟฟ้า Sn1-xMnxO2  ไปทดสอบวงรอบการใช้งาน

ด้วยการวดัการอดัและคายประจุอย่างต่อเน่ือง 100 รอบ พบว่า สามารถกกัเกบ็ประจุไฟฟ้าได้ถงึ 66.98%, 

72.02%, 72.17%, 68.94%, 65.25%, 64.48% และ 62.55% สําหรับขัว้ไฟฟ้า Sn1-xMnxO2 เมื่อ x = 0.00, 

0.01, 0.03, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.20 ตามลําดบั แต่อย่างไรกต็าม เมื่อนําเสน้ใยนาโน SnO2 ที่แคลไซน์

อุณหภูม ิ400 C นาน 2 และ 4 ชัว่โมง มาทดสอบประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้า พบว่า เสน้ใยนาโน SnO2 มคี่า

ความจุประจุไฟฟ้าสูงขึ้น มีค่าเท่ากับ 85.17 และ 78.59 F/g ตามลําดับที่ความหนาแน่นกระแส 1 A/g 

ตามลําดบั เหน็ไดอ้ย่างว่าเสน้ใยนาโน SnO2 ไดเ้พิม่ประสทิธภิาพทางเคมไีฟฟ้าไดด้ขี ึน้ อาจเน่ืองจากเสน้ใย
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นาโนมพีื้นทีผ่วิสมัผสัและปรมิาณรูพรุนมากในตวัอย่าง จงึส่งผลทําให้มค่ีาความจุประจุไฟฟ้าที่สูงกว่าของ

โครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) เมื่อการพจิารณาประเภทของวสัดุตวัเกบ็ประจุ

ดว้ยการพลอ็ตความสมัพนัธร์ะหว่างความหนาแน่นพลงังานกบัความหนาแน่นกําลงั พบว่าตวัอย่างทัง้หมด

ค่าที่อยู่ในพื้นที่ของตวัเกบ็ประจุยิง่ยวดตามการพลอ็ตของเรโกเน่ ดงันัน้แสดงให้เหน็ได้ว่าวสัดุ SnO2 และ 

Sn1-xMxO2 (M = Cr, Mn และ Mo) ทีเ่ตรยีมมสีมบตักิารเป็นตวัเกบ็ประจุยิง่ยวด 

 

4.2 ขอ้เสนอแนะ 

1. เตรยีมวสัดุโครงสรา้งนาโน SnO2 และ Sn1-xMxO2 (M= Cr, Mn และ Mo) ดว้ยการควบคุมรูปร่างให้

มขีนาด บรเิวณพืน้ทีผ่วิจาํเพาะทีม่าก และมปีรมิาณรพูรุนทีส่งู เช่น ทรงกลมกลวง รปูทรงดอกไมน้า

โน เสน้ใยนาโน เพื่อเพิม่พืน้ทีใ่หก้ารแพร่ของไอออสารละลายอเิลก็โทรไลตใ์หม้ากขึน้ 

2. ทดสอบประสทิธภิาพททางเคมไีฟฟ้าดว้ยการเปลีย่นชนิดของสารละลายอเิลก็โทรไลตแ์ละความเขม้

ขัน้ ซึง่มผีลต่อสมบัตัทิางเคมไีฟฟ้า 

3. นําโครงสร้างนาโน SnO2 หรือ Sn1-xMxO2 (M= Cr, Mn และ Mo) ไปผสมกับวัสดุชนิดอื่น เช่น 

คาร์บอน คาร์บอนที่มกีารปรบัปรุง (active carbon) หรอืสารประกอบออกไซด์ชนิดอื่น (Ni(OH)2, 

NiO, MnO2) เป็นตน้ เพื่อเพิม่ประสทิธภิาพและมคีวามเสถยีรภาพทางเคมไีฟฟ้า 
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