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 งานวิจัยชิ้นนี้มีวัตถุประสงค์เพ่ือศึกษาการสังเคราะห์อนุภาคซิลิกอนคาร์ไบด์จากของเสียทาง
การเกษตรเหลือทิ้งที่เป็นปัญหาสิ่งแวดล้อม และเป็นการเพ่ิมมูลค่า โดยศึกษาบนพ้ืนฐานของ
กระบวนการที่มีต้นทุนต่่าและสามารถปรับปรุงให้สามารถขยายขนาดการผลิตได้ง่าย โดยแก้ปัญหาที่
เกิดจากการสังเคราะห์จากเถ้าแกลบด้วยเทคนิคทั่วไปโดยการปรับปรุงสารตั้งต้นให้สามารถ
เกิดปฏิกิริยาได้ง่ายขึ้นด้วยการสังเคราะห์วัตถุดิบตั้งต้นให้อยู่ในรูปนาโนซิลิกาอสัญฐาน ท่าการศึกษา
สัณฐานวิทยาและลักษณะอนุภาคที่สังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตอนแบบส่องกราด 
(FESEM)  และกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (TEM) ศึกษายืนยันโครงสร้างผลึกที่เกิดขึ้น
ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ (XRD) และการแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรด (FTIR) ผล
ที่ได้พบว่าการปรับปรุงสารตั้งต้นท่าให้สามารถเกิดปฏิกิริยาได้ง่ายขึ้น อนุภาคที่ได้เป็นวัสดุผสมซิลิกา
เฟสผลึก ควอตซ์ cristobalite และ silicon carbide โดยที่ที่เงื่อนไขที่ดีที่สุดอนุภาคที่ได้มีขนาด
โครงสร้างอนุภาคประมาณ 200 นาโนเมตร และมีขนาดผลึกประมาณ 10 นาโนเมตร โดยสามารถ
เกิดปฏิกิริยาได้ท่ีอุณหภูมิต่่ากว่าเทคนิคอ่ืนทั่วไป ซึ่งแสดงให้เห็นว่าเทคนิคที่พัฒนาขึ้นมีแนวโน้มที่ดีใน
การพัฒนาปรับปรุงเพ่ือให้ได้วัสดุชนิดต่างๆตามต้องการต่อไปได้ง่าย  
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The aim of this work was to synthesize and chatacterizaton of silicon carbide 

nanoparticles from rice husk ash waste from biomass power plants. The 
development of synthesis method concern on cost effective and potential to large 
scale production base. This method modify silica source by synthesis amorphous 
nanosilica from rice husk ash and use as silica raw material with the residual rice husk 
ash as carbon source. The particle size and morphology of samples was 
characterized by scanning electron microscope (FESEM) and transmission electron 
microscope (TEM). The crystal structure was confirmed by X-ray Powder Diffraction 
(XRD) and Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR). Particles size of nanosilica 
synthesis from extracted silicate sulution from rice husk around 30-100 nm. The 
synthesis product samples by carbothermal reduction demonstrate that formation of 
SiC while the main phase composed of quartz and cristobalite. The structure size of 
synthesised sample particles was around of 200 nm with particle size around 1 m 
and crystalline size was around 10 nm at the best synthesis condition. This modify 
method proved potential to apply for many application since the reaction can be 
react at low temperature. 
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บทที่  1 
บทน า 

 

ความเป็นมาและความส าคัญ  

 

วัสดุซิลิกอนคาร์ไบด์ (Silicon carbide, SiC) CAS Number: 409-21-2 พิกัดอัตราศุลกากร
ตามระบบฮาร์โมไนซ์ในการจัดสินค้า HS Code: 28492000 ซิลิกอนคาร์ไบด์เป็นวัสดุที่มีมูลค่าสูงและ
มีประโยชน์ต่อการพัฒนาอุตสาหกรรมเป็นอย่างยิ่ง ดังจะพบว่ามีอัตราการน่าเข้าวัสดุซิลิกอนคาร์ไบด์
ในปริมาณมาก และมากขึ้นทุกปี เนื่องจากซิลิกอนคาร์ไบด์มีคุณสมบัติพิเศษที่โดดเด่นหลายข้อ เช่น มี
ความแข็งและแข็งแรงสูง มีความคงตัวทนต่ออุณหภูมิที่สูงมากได้ มีสมบัติการขยายตัวทางความร้อน
ต่่า มีการน่าความร้อนสูง ทนต่อการกัดกร่อนของสารเคมีทั้งสภาวะความเป็นกรดและด่างสูง ซึ่งใน
อุตสาหกรรมได้น่าไปใช้ในการเสริมแรงความคงทนให้กับวัสดุต่างๆ เช่น ส่วนประกอบของเครื่องยนต์ 
อุปกรณ์ในการตัดขัดหรือเจาะโลหะเป็นต้น โดยเฉพาะเมื่อซิลิกอนคาร์ไบด์เมื่อมีขนาดมิติอนุภาคที่อยู่
ในระดับนาโนเมตรแล้ว จะท่าให้มีคุณสมบัติพิเศษเพ่ิทขึ้นมาอีกมากมายจึงท่าให้สามารถประยุกต์ใช้
ประโยชน์ได้หลากหลายมากข้ึน เช่น ความสามารถในการเสริมแรงความคงทนของวัสดุโลหะและวัสดุ
เซรามิคเพ่ิมข้ึน เป็นวัสดุรองรับตัวเร่งปฏิกิริยาที่ต้องใช้ในสภาวะที่มีความรุนแรงสูง ใช้วัสดุกรองใน
สภาวะความร้อนสูง เช่น โลหะหลอมเหลว หรือแกสร้อน เป็นต้น นอกจากนั้นแล้วยังมีแนวโน้มที่จะ
พัฒนาให้เกิดเทคโนโลยีใหม่ๆตามมา เช่น อุปกรณ์อิเล็กทรอนิคส์ทนความร้อนสูง เป็นต้น  

 

 

 
ภาพที่ 1. 1 ข้อมูลจากกรมศุลกากร กระทรวงการคลังแสดงมูลค่าน่าเข้าวัสดุซิลิกอนคาร์ไบด์ในเดือน

มกราคมมีมูลค่าสามสิบล้านบาทและจากเดือนมกราคมถึงเดือนกรกฎาคมมีมูลค่ารวมถึง
มากกว่าหนึ่งร้อยห้าสิบล้านบาท 
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ด้วยเหตุนี้จึงได้มีการศึกษาวิจัยเพ่ือที่จะสังเคราะห์นาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ ซึ่งการสังเคราะห์
โดยทั่วไปในอุตสาหกรรมจะใช้ทรายหรือแร่ควอทซ์กับถ่านคาร์บอนเป็นวัตถุดิบโดยซิลิกอนคาร์ไบด์ที่
ได้จะมีขนาดอนุภาคใหญ่เป็นก้อน และใช้วิธีบดเพ่ือย่อยก่อนน่ามาใช้งาน ส่าหรับการสังเคราะห์
ซิลิกอนคาร์ไบด์ให้มีขนาดในระดับนาโนส่วนมากที่พบจากรายงานการวิจัยเป็นการใช้ซิลิกอนเป็น
วัตถุดิบซึ่งเป็นวัตถุดิบที่มีราคาสูง จึงได้มีความพยายามที่จะใช้ซิลิกาเป็นแหล่งวัตถุดิบในการ
สังเคราะห์แทนรวมทั้งการใช้แกลบเป็นแหล่งวัตถุดิบเนื่องจากแกลบมีส่วนผสมทั้งซิลิกาและคาร์บอน
เป็นหลักและยังมีความบริสุทธิ์สูง (Moustafa, 1997; June-Gunn, 1975; Lodhe, 2016; Ling, 
2011; Sun, 2001; Mizuki, 1993; Shen, 2014) และเนื่องมาจากข้าวเป็นพืชเศรษฐกิจหลักของ
ประเทศที่มีความส่าคัญและมีการผลิตในปริมาณมาก โดยประเทศไทยผลิตข้าวได้ประมาณ 30 ล้าน
ตันต่อปี (ข้อมูลจากสถิติการเกษตรของประเทศไทย ปี2552 ส่านักงานเศรษฐกิจการเกษตร กระทรวง
เกษตรและสหกรณ์) ซึ่งจะเท่ากับแกลบประมาณ 6-7 ล้านตันต่อปีโดยน้่าหนัก และแกลบจ่านวนมาก
จะถูกน่ามาใช้ประโยชน์ในด้านการผลิตกระแสไฟฟ้าโดยโรงงานไฟฟ้าพลังงานแกลบ โดยเฉลี่ยใช้
แกลบมากกว่าหนึ่งแสนตันต่อปีต่อโรงงาน ผลที่เหลือจากการผลิตไฟฟ้าด้วยเชื้อเพลิงแกลบจะเหลือ
เป็นเถ้าแกลบออกมาประมาณ 10 – 15 เปอร์เซ็นต์ โดยน้่าหนัก และยังไม่มีการน่าไปใช้ประโยชน์ที่
เหมาะสมจึงมักกลายเป็นปัญหาของเสียต่อสิ่งแวดล้อมจึงท่าให้เถ้าแกลบมีปริมาณมากหาได้ง่ายและ
ราคาถูก ส่าหรับการสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์จากแกลบหรือเถ้าแกลบในปัจจุบันนั้นยัง
ไม่สามารถท่าได้อย่างมีประสิทธิภาพโดยพบว่าจากรายงานการวิจัยต่างสามารถท่าสังเคราะห์ด้วย
กระบวนการคาร์โบเทอร์มอลแล้วท่าให้ได้อนุภาคที่มีขนาดใหญ่ในระดับไมครอนขึ้นไป (ประมาณ 10 
ไมครอน) มีความไม่สม่่าเสมอสูง และได้ในปริมาณน้อย ซึ่งพบว่าสามารถสังเคราะห์ให้ได้อนุภาคนาโน
ซิลิกอนคาร์ไบด์จากซิลิกาได้ด้วยการใช้กระบวนการที่มีต้นทุนสูงมากและได้ผลิตภัณฑ์ปริมาณน้อย 
เช่น ใช้เทคนิคพลาสมา เป็นต้น (Chiew, 2011; Sun, 2001; Mizuki, 1993; Shen, 2014; Li, 
2014; Moshtaghioun, 2011; Yermekova, 2010; Kollo, 2011; Ko, 2012; Moshtaghioun, 
2012; Stachowicz, 1993) 
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ภาพที่ 1. 2 แสดงตัวอย่างปริมาณการผลิตไฟฟ้าของแต่ละโรงงานไฟฟ้าพลังงานแกลบและปริมาณ
แกลบที่ใช้ต่อปี 

 
 โดยเทคนิคกระบวนการคาร์โบเทอมอลแกลบและเถ้าที่ผ่านมามีประสิทธิภาพต่่าทั้งในเชิง
ปริมาณและเชิงคุณภาพนั้นเกิดจากลักษณะธรรมชาติของโครงสร้างเซลล์ของแกลบโดยธรรมชาติของ
การสะสมซิลิกาของเปลือกข้าว (แกลบ) จะอยู่ในผนังเซลล์ซึ่งเมื่อผ่านคาร์บอไนเซชันแกลบเป็นเถ้า
แกลบรวมกับซิลิกาแล้วมีลักษณะเกาะติดหรือฝังในคาร์บอน ซึ่งมีผลต่อปฏิกิริยาคาร์โบเทอมอลในการ
เกิดซิลิกอนคาร์ไบด์เนื่องจากแกสคาร์บอนไดออกไซด์ที่เกิดจากปฏิกิริยาจะยับยั้งปฏิกิริยาการเกิด
ซิลิกอนคาร์ไบด์ต่อ ซึ่งโดยปกติแกสคาร์บอนมอนนอกไซด์ที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาจะแพร่ออกไปท่าให้
ปฏิกิริยาเกิดต่อเนื่อง ถึงแม้ว่าจะได้มีรายงานการวิจัยที่พยายามปรับปรุงลักษณะกายภาพของเถ้า
แกลบก่อน เช่น การบดขนาดต่างๆ หรือการเติมผงคาร์บอนแบลค ผลที่ได้ไม่สามารถท่าให้อัตราการ
เกิดปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้นได้ (June-Gunn, 1975; Lodhe, 2016; Chiew, 2011; Sun, 2001; Mizuki, 
1993; Shen, 2014; Li, 2014; Moshtaghioun, 2011; Yermekova, 2010; Kollo, 2011) 
 

SiO2(s) + 3C(s)        SiC(s) + 2CO(g)  สมการที่ 1.1 สมการคาร์โบเทอร์มอล 
 

 โดยเมื่อพิจารณาจากเทคนิคที่สามารถท่าการสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ ได้แก่ 
Carbon-nanotube confined reaction, Arc discharge, Laser ablation, Chemical vapor 
deposition method, High-frequency induction heating, RF inductively coupled 
thermal plasma, Microwave heating และ Sol-gel ร่วมกับ carbothermal reduction อย่างไร
ก็ตามเทคนิคเหล่านี้เป็นเทคนิคที่ใช้เครื่องมือที่ซับซ้อนและราคาแพงส่วนเทคนิคที่ใช้ปฏิกิริยาคาร์โบ
เทอร์มอลก็เป็นเทคนิคที่ใช้สารตั้งต้นที่มีราคาสูงมาก โดยส่าหรับเทคนิค  sol-gel ร่วมกับ 
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carbothermal reduction เป็นการปรับปรุงลักษณะรูปร่างทางกายภาพท่ีท่าให้สามารถเกิดการแพร่
ของแก๊สคาร์บอนมอนอกไซด์ได้ดีขึ้นในขณะเกิดปฏิกิริยาจึงท่าให้มีประสิทธิภาพในการเกิดปฏิกิริยา
สูง  โดยสารตั้งต้นที่ใช้ในปฏิกิริยาการเกิด sol-gel คือ tetraethoxysilane (TEOS) ที่มีราคาสูงอีกทั้ง
ยังสามารถน่ามาใช้ในเชิงปริมาณได้ยากเนื่องจากเป็นสารที่เสี่ยงต่อการเกิดระเบิดได้ง่าย ซึ่งจาก
งานวิจัยของคณะผู้ท่าวิจัยเรื่อง โครงการศึกษาการผลิตซิลิกาคุณภาพสูงจากเถ้าแกลบโรงไฟฟ้าพลัง
แกลบ พบว่าผลการสังเคราะห์ซิลิกาที่ได้มีลักษณะที่เหมาะสมต่อการน่ามาเป็นสารตั้งต้นในการ
สังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์แทนการเกิด Sol-gel จาก TEOS ได้ ดังภาพที่ 1.1 งานวิจัยนี้
จึงมีแนวคิดที่จะน่าซิลิกาที่ได้จากเถ้าแกลบโรงไฟฟ้าพลังงานแกลบมาใช้ในการสังเคราะห์เป็นอนุภาค
นาโนซิลิกอนคาร์ไบด์โดยศึกษาถึงผลของขนาดอนุภาคต่างๆการปรับปรุงสารตั้งต้นทางกายภาพและ
การปรับปรุงทางเคมี โดยหากสามารถปรับปรุงประสิทธิภาพในการสังเคราะห์ทั้งในเชิงปริมาณคือได้
เปอร์เซ็นต์ผลิตภัณฑ์ที่สูงขึ้นและมีขนาดในระดับนาโนเมตรแล้วจะท่าให้ได้เทคนิคใหม่ในการ
สังเคราะห์ที่มีราคาถูกใช้วัตถุดิบที่มีราคาถูกและเป็นเทคนิคที่สามารถขยายอัตราการผลิตในเชิง
อุตสาหกรรมได้ง่าย อีกทั้งยังช่วยลดปัญหาทางสิ่งแวดล้อมเป็นการใช้วัสดุเหลือใช้ทางการเกษตรให้
เกิดความคุ้มค่ามากที่สุด 
 

   
 

ภาพที่ 1. 3 ตัวอย่างภาพถ่ายซิลิกาที่สังเคราะห์ได้จากเถ้าแกลบกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบ 
ส่องกราด 
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ภาพที่ 1. 4 แสดงตัวอย่างของเสียเถ้าแกลบที่เหลือจากการปั่นไฟโรงไฟฟ้าขีวมวล 

 

วัตถุประสงค์ของโครงการวิจัย 

 

1. สังเคราะห์วัสดุอนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์จากวัตถุดิบโรงไฟฟ้าพลังงานแกลบ 
2. ศึกษาผลของอุณหภูมิในการสังเคราะห์ ในสภาวะบรรยากาศไนโตรเจน ที่มีผลต่อ

การเกิดปฏิกิริยาเป็นอนุภาคซิลิกอนคาร์ไบด์ 
3. วิเคราะห์สมบัติทางเคมีและสมบัติทางกายภาพของอนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ 

ที่สังเคราะห์ได้ 
 

ขอบเขตการวิจัย  
 

1. ปรับปรุงเถ้าแกลบจากโรงไฟฟ้าชีวมวลทางกายภาพและทางเคมี 
2. วิเคราะห์สมบัติของวัตถุดิบ 
3. ปรับปรุงการสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ด้วยการปรับปรุงสารตั้งต้นเถ้า

แกลบเป็นนาโนซิลิกาจากเถ้าแกลบก่อนท่าปฏิกิริยา 
4. ศึกษาอุณหภูมิในการสังเคราะห์ต่างๆในสภาวะบรรยากาศไนโตรเจน  
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5. วิเคราะห์ผลการสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ที่ได้ ด้วยเทคนิคต่างๆ คือ 
วิเคราะห์ลักษณะและขนาดทางกายภาพด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด กล้อง
จุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน วิเคราะห์ลักษณะผลึกด้วย X-ray Diffractrometer (XRD) การ
แปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรด (FTIR) การกระเจิงแบบรามาน และวิเคราะห์โครงสร้าง
อิเล็กทรอนิคส์พื้นผิวด้วยสเปคโตรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนที่ถูกปลดปล่อยด้วยรังสีเอ็กซ์ (XPS) 

6. วิเคราะห์ผลเพ่ือหาความสัมพันธ์ของอุณหภูมิที่มีผลต่อผลการสังเคราะห์ เช่น 
ลักษณะทางกายภาพและขนาดอนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์สังเคราะห์ได้ และสมบัติทางเคมีของ
อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์  

 

ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

 

 1 มีการพัฒนาการใช้วัตถุดิบของเสียเหลือทิ้งทางการเกษตรและจากโรงไฟฟ้าชีวมวลในการ
ผลิตอนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ที่เหมาะสมในเชิงอุตสาหกรรม และเป็นการลดของเสียที่เป็นมลพิษ
ต่อสิ่งแวดล้อม 
 2 เนื่องจากประโยชน์และความส่าคัญของวัสดุนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์และการสังเคราะห์
อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ที่เป็นการปรับปรุงใหม่ ผู้วิจัยสามารถน่าเสนอผลงานในที่ประชุมวิชาการ
ระดับชาติหรือนานาชาติได้ สามารถตีพิมพ์ผลงานวิจัยในวารสารระดับนานาชาติได้ ผู้ได้รับประโยชน์
จากผลงานวิจัยนี้ได้แก่ นักวิชาการ นักวิจัย ที่เกี่ยวกับด้านเทคโนโลยีหลายสาขา เช่น วัสดุศาสตร์ นา
โนเทคโนโลยี เทคโนโลยีเซลล์แสงอาทิตย์ อิเล็กทรอนิกส์ สามารถน่าไปพัฒนาเพ่ือขยายขนาดการ
ผลิตส่าหรับอุตสาหกรรมที่เกี่ยวข้องภายในประเทศต่อไปได้ รวมทั้งสามารถท่าให้เกิดเทคโนโลยีใหม่
ตามมา 
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บทที่ 2 
แนวคิด ทฤษฎี เอกสารและงานวิจัยที่เกี่ยวข้อง  

 

2.1 แกลบข้าว 
 

แกลบข้าว (Rice Husk) คือเปลือกข้าวส่วนนอกสุดเป็นผลผลิตที่ได้จากการสีข้าว มี
ส่วนประกอบส่วนใหญ่เป็นสารอินทรีย์จ่าพวกไฮโดรคาร์บอน ได้แก่ เซลลูโลส 30-40% ลิกนิน 19-
47% และน้่าตาลประมาณ 17-26% นอกจากนั้นจะเป็น น้่า และสารอนินทรีย์คือ ซิลิกา นั่นเอง ซึ่งมี
อยู่ในช่วงตั้งแต่85-99% นอกจากนั้นจะเป็นสารประกอบอนินทรีย์หรือออกไซด์ของโลหะชนิดอ่ืนๆอีก
ในปริมาณที่เล็กน้อยมาก ดังแสดงรายละเอียดในตารางที่ 2.1 ซึ่งในส่วนของสารอินทรีย์และน้่า
รวมกันคิดเป็นประมาณร้อยละ 74 โดยน้่าหนัก ของส่วนประกอบของแกลบทั้งหมด อย่างไรก็ตาม
องค์ประกอบในรายละเอียดจะมีความแตกต่างกันไปตามสภาพภูมิประเทศการเพาะปลูกและชนิดของ
พันธ์ข้าว เป็นต้น ในปัจจุบันประเทศไทยมีการส่งออกข้าวในปริมาณมากจนถือเป็นพืชเศรษฐกิจของ
ประเทศ และนับเป็นประเทศที่ส่งออกข้าวรายใหญ่ของโลก ซึ่งท่าให้มีแกลบในปริมาณมากตามมาจึง
ได้มีการศึกษาค้นคว้าที่จะน่าแกลบไปใช้ประโยชน์ในด้านอื่นๆนอกจากด้านการเกษตรเพ่ิมเติมโดยการ
น่าไปเป็นแหล่งเชื้อเพลิงในการผลิตพลังงานไฟฟ้า ซึ่งมีปริมาณการใช้งานที่มากที่สุด  นอกจากการน่า
แกลบข้าวไปใช้เป็นเชื้อเพลิงต่างๆแล้ว ยังสามารถน่าไปผสมกับวัสดุอ่ืนๆท่าเป็นวัสดุก่อสร้าง แกลบ
ข้าวยังถูกน่าไปผลิตเป็นขี้เถ้าแกลบ (Rice Husk Ash) เพ่ือน่าขี้เถ้าแกลบไปใช้ประโยชน์อีกมากมาย
หลายด้าน เช่น เซรามิก วัสดุสารกึ่งตัวน่า อิเล็กทรอนิกส์ ซิลิกอนคาร์ไบ เป็นต้น อย่างไรก็ตามยังมี
ปริมาณการใช้งานที่น้อยมากเมื่อเทียบกับปริมาณแกลบที่ผลิตขึ้นมาต่อปีในประ เทศ ส่าหรับ
ส่วนประกอบของแกลบโดยเมื่อกลายเป็นเถ้าแกลบแล้วจะท่าให้สัดส่วนของส่วนประกอบต่างๆ
เปลี่ยนไปซึ่งส่วนประกอบหลักของขี้เถ้าแกลบ คือ ซิลิกา (SiO2) ดังแสดงส่วนประกอบต่างๆของเถ้า
แกลบในตารางที่ 2.2 ซึ่งรายละเอียดจะเปลี่ยนไปขึ้นอยู่กับแกลบที่เป็นวัดถุดิบ เทคนิคและวิธีการเผา 
เป็นต้น โดยสามารถน่าไปท่าให้บริสุทธิ์ขึ้นด้วยกระบวนการทางเคมี หรือการเผาที่อุณหภูมิสูง ซิลิกา
ในขี้เถ้าแกลบมีทั้งที่เป็น   ซิลิกาผลึก (Crystalline Silica) ซิลิกาผลึกสามารถแบ่งย่อยเป็นหลายชนิด
ตามความแตกต่างของรูปร่าง ลักษณะผลึกและความหนาแน่นของซิลิกา รูปร่างของผลึกมีหลายแบบ 
เช่น สามเหลี่ยม สี่ เหลี่ยม หกเหลี่ยม สี่ เหลี่ยมลูกบาศก์และเส้นยาว และซิลิกาอสัณฐาน 
(Amorphous Silica) ซึ่งเป็นซิลิกาที่มีรูปร่างไม่เป็นผลึก (Non-crystalline Silica) โดยซิลิกา
ส่วนมากในแกลบจะอยู่ในผนังเซลล์ในชั้นเอพิเดอร์มิส (Epidermis) ซิลิกาที่อยู่ในแกลบนั้นเกิดขึ้นจาก
การดูดซึมธาตุอาหารของต้นข้าว โดยรากของข้าวก็จะท่าการดูดซึมธาตุอาหารต่างๆที่จ่าเป็นจากนั้นก็
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จะมาถูกสะสมอยู่ที่บริเวณผิวด้านนอกของเปลือกเมล็ดข้าวและกลายเป็นซิลิกาที่รวมตัวกับเส้นใย
ประเภทเซลลูโลสและลิกนิน เกิดเป็นโครงสร้างที่แข็งแรงของเปลือกข้าวหรือที่เราเรียกกันว่าแกลบ
นั่นเอง 

 
ตารางท่ี  2.1 แสดงส่วนประกอบของแกลบจากข้าว 

ส่วนประกอบของแกลบ % 
ความชื้น (%) 
โปรตีน (%) 
ไขมัน (%) 
เส้นใยหยาบ (%) 
คาร์โบไฮเตรตที่ใช้ประโยชน์ได้ (%) 
เถ้า (%) 
     ซิลิกา (%) 
     แคลเซียม (%) 
     ฟอสฟอรัส (%) 
เส้นใยอาหาร (สกัดโดยสารฟอกเป็นกลาง) (%) 

7.6 - 10.2 
1.9 – 3.7 
0.3 – 0.8 

35.0 – 46.0 
26.5 – 29.8 
13.2 – 21.0 
18.8 – 22.3 
0.6 – 1.3 
0.3 – 0.7 
66 – 74 

เส้นใยอาหาร (สกัดโดยสารฟอกเป็นกรด) (%) 
ลิกนิน (%) 
เซลลูโลส (%) 
เพนโทเซน (%) 
เฮมิเซลลูโลส (%) 
สารอาหารที่ย่อยได้ทั้งหมด (%) 

58 – 62 
9 – 20 
28 – 36 
21 – 22 

12 
9.4 

  

หมายเหตุ. จาก ส านักพัฒนาผลิตภัณฑ์ข้าว, กรมการข้าว, 2557 
 

ตารางท่ี  2.2 องค์ประกอบทางเคมีโดยทั่วไปของเถ้าแกลบ (ต่อหน้า9) 

องค์ประกอบทางเคมีของเถ้าแกลบ % 
Silica                  - SiO2 90.23 
Alumina              - Al2O3 3.54 
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Carbon                - C 
Calcium Oxide     - CaO 

1.23 
1.58 

Magnesium Oxide - MgO 
Poassium Oxide    - KaO 
Ferric Oxide          - Fe2O3 

0.53 
0.39 
0.21 

  

 
ซึ่งองค์ประกอบทางเคมีของเถ้าแกลบที่แตกต่างกันขึ้นอยู่กับหลายปัจจัย เช่น ชนิดของแกลบ 

อุณหภูมิที่เผา กรรมวิธีก่อนการเผา วิธีการเผาและสภาพแวดล้อมบรรยากาศในการเผาซึ่งท่าให้เกิด
การเผาใหม้ที่สมบูรณ์หรือไม่สมบูรณ์ เป็นต้น ดังตัวอย่างในตารางที่ 2.3 แสดงปริมาณออกไซด์ต่างๆ
ในแกลบที่ผ่านการเผาแล้ว โดยสมบัติบางอย่างของเถ้าแกลบที่มีสัดส่วนองค์ประกอบทางเคมีต่างกัน
จะแสดงออกท่ีสีของเถ้าด้วย เช่น เถ้าแกลบมีสีด่าเกิดจากคาร์บอน เถ้าแกลบสีขาวขึ้นก็จะมีสัดส่วน
ของคาร์บอนน้อยลงและมีสัดส่วนของซิลิกาเพ่ิมมากขึ้นตามล่าดับ เป็นต้น 

 
ตารางท่ี  2.3 แสดงปริมาณออกไซด์ต่างๆในแกลบที่ผ่านการเผาแล้ว 

%ออกไซด ์ แกลบดิบเผาที่ 650 C° แกลบดิบผ่านการล้างและเผาที่650 C° 

%SiO2   
%Al2O3   
%Fe2O3  
%CaO   
%Na2O 
%K2O  
%MgO  
Specific surfare area(m2/g) 
  

95-96 
1-1.5 

0.5-0.8 
0.2-0.5  
0.1-0.2  
1.3-1.5 
0.3-0.5 
15-30 

98.5-99.5 
0.5-0.8  

0.05 
0.05 

0 
0.1-0.3  

0 
250-350 

   

แกลบที่ท่าการวิเคราะห์นี้เป็นข้าวหอมมะลิ แหล่งอ่าเภอเสาไห้ จังหวัดสระบุรี 
หมายเหตุ. จาก คชินท์ สายอินทวงศ์, (2008). แกลบ วัตถุดิบส่าหรับเซรามิก. สืบค้นจาก 
http://thaiceramicsociety.com/rm_paint_chaff.php 
 



10 
 

 

เนื่องจากปริมาณเถ้าแกลบที่เหลือจากการน่าไปผลิตไฟฟ้าง่ายต่อการรวบรวมและมีปริมาณ
มากการน่าไปใช้ประโยชน์โดยทั่วไปยังมีมูลค่าทางเศรษฐกิจไม่มากนักและใช้ในปริมาณน้อย และจะ
พบว่าการใช้ประโยชน์จากแกลบโดยส่วนมากนั้นจะได้เถ้าแกลบเหลือออกมาอีกด้วย จึงมีความจ่าเป็น
ที่จะต้องท่าการศึกษาเพ่ือที่จะน่ามาเป็นแหล่งวัตถุดิบส่าหรับใช้ในการสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอน
คาร์ไบด์ที่มีมูลค่าทางเศรษฐกิจสูงขึ้นและมีความส่าคัญต่ออุตสาหกรรมในประเทศ 
 

2.2 ซิลิกอนคาร์ไบด์ 
ซิลิกอนคาร์ไบด์ (SiC)  เป็นสารประกอบระหว่างซิลิกอนและคาร์บอนโดยพันธะของซิลิกอน

คาร์ไบด์ 88 เปอร์เซ็นต์ เป็นพันธะโควาเลนท์ ซิลิกอนคาร์ไบด์ถูกค้นพบด้วยความบังเอิญ โดย 
Edward  Goodrich  Acheson นักเคมี ชาวอเมริกัน  ในปี ค.ศ.1891 ในการสังเคราะห์เพชรเทียม 
โดยการ recrystallizing  แกรไฟต์ในอะลูมิเนียมซิลิเกตหลอมเหลว ที่อุณหภูมิและความดันสูง 
Acheson  เชื่อว่าสารที่ได้เป็นสารประกอบระหว่างคาร์บอนและคอรันดัม จึงตั้งชื่อว่า คาร์บอรันดัม 
(carborundum) ซึ่งที่จริง คือ สารประกอบซิลิกอนคาร์ไบด์ 

ซิลิกอนคาไบด์  (SiC) มีชื่อเรียกอีกอย่างว่า คาร์บอรันดัม (Carborundum) หรือ โมซาไนท์ 
(Moissanite) ต้ังให้เป็นเกียรติตามผู้ค้นพบคือ Dr. Henri MOISSAN ในปี ค.ศ. 1905 ซิลิกอนคาไบด์
เป็นสารประกอบคาร์บอนและซิลิกอนอยู่ในสถานะของแข็ง สามารถพบได้ตามธรรมชาติได้น้อยมาก 
โดยสารประกอบซิลิกอนส่วนมากจะอยู่ในรูปซิลิกาและซิลิเกตเท่านั้น และพบได้ในแหล่งทาง
ธรณีวิทยาที่จ่าเพาะ เช่น แหล่งหินที่ประกอบด้วยเพชร หินคิมเบอร์ไลต์ และอุกกาบาตบางชนิด เป็น
ต้น ซิลิกอนคาไบด์ที่มีอยู่ในปัจจุบันส่วนมากแล้วจึงเป็นซิลิกอนคาไบด์ที่สังเคราะห์ขึ้นเกือบทั้งหมด 
ซิลิกอนคาไบด์เป็นสารประเภทเซรามิก เป็นสารกึ่งตัวน่าที่มีความทนทานสูงมีความแข็งเกือบเท่า
เพชร สามารถทนสภาพแวดล้อมที่รุนแรงทนสารเคมีทนการออกซิไดส์ และอุณหภูมิสูงได้ มากกว่า 
1000 องศาเซลเซียส ยังมีสภาพน่าความร้อนที่สูง สามารถถ่ายเทความร้อนได้ดีเช่นเดียวกับโลหะ จึง
สามารถน่าไปประยุกต์ใช้ได้หลากหลายโดยเฉพาะการใช้งานที่ต้องการความทนทานสูง  มีอายุการใช้
งานยาวนาน เช่น ทรานซิสเตอร์ที่สมารถทนก่าลังสูง อุณหภูมิสูง และมีการสูญเสียต่่า  วัสดุทางด้าน
อวกาศยาน เครื่องยนต์ที่ต้องทนความร้อนสูงและมีต้องมีความสึกหรอต่่า จานเบรค หรือแม้กระทั่งใช้
ทางด้านนิวเคลียร์ และวัสดุตัวกรองที่จ่าเพาะส่าหรับชิ้นส่วนที่มีความร้อนสูง เป็นต้น จึงเป็นวัสดุที่
ประเทศผู้น่าทางด้านเทคโนโลยีให้การสนับสนุนในการศึกษาวิจัยเป็นอย่างมาก เนื่องจากเป็นส่วนที่
ส่าคัญในการพัฒนาเทคโนโลยีใหม่ที่มีประสิทธิภาพสูง เช่น รถยนต์ไฮบริจด์ อุปกรณ์อิเล็กทรอนิคส์ที่มี
ความทนทานและประหยัดพลังงาน เครื่องยนต์ที่มีการปลดปล่อยคาร์บอนไดออกไซด์ต่่า อุปกรณ์กัก
เก็บพลังงาน เป็นต้น 
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สมบัติของซิลิกอนคาร์ไบด์ 
ซิลิกอนคาร์ไบด์เป็นวัสดุที่มีโครงสร้างผลึกมากกว่า 70 แบบ แต่โครงสร้างผลึกท่ีทีพ่บบ่อย

เป็นรู้จักอย่างแพร่หลาย คือ 3C, 4H, 6H, และ 15R โดย C ย่อมาจาก คิวบิก (cubic) โดย H ย่อมา
จาก เฮกซะโกนอล (hexagonal)  และ R  ย่อมาจาก รอมโบฮีดรอล (rhombohedral) โดย 3C  จะ
มีโครงสร้างแบบ zinc blend เรียกว่าเบตาซิลิกอนคาร์ไบด์ (β-SiC) โดยได้จากการสังเคราะห์เกิดข้ึน
ที่อุณหภูมิต่่ากว่า 2000oC ในขณะที่โครงสร้างแบบอ่ืนๆ จะหมายถึงเฟสแอลฟาซิลิกอนคาร์ไบด์ (α-
SiC) ซึ่งสังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิสูงกว่า 2000oC และมีโครงสร้างแบบ wurtzite   

 

 
ภาพที่ 2. 1 แสดงลักษณะโครงสร้างแบบเตตระฮีดรอลของอะตอมคาร์บอนกับอะตอมซิลิกอนทั้ง 4 

ที่อยู่ล้อมรอบอะตอมคาร์บอน โดยระยะ a และ C-Si มีค่าประมาณ 3.08 และ 1.89 
อังสตรอม 

 

                    
(β)3C-SiC                       4H-SiC                                      (α)6H-SiC 

ภาพที่ 2. 2 โครงสร้างผลึกของซิลิกอนคาร์ไบด์ 

 
SiC จะมีลักษณะพิเศษของภาวะพหุสัณฐาณที่เรียกว่า polytypism ซึ่งล่าดับการเรียง

ต่อเนื่องกันของอะตอม จะเกิดขึ้นเฉพาะทิศทางเดียวเท่านั้น ในระบบสามมิติ คุณลักษณะพิเศษนี้เอง
ที่ท่าให้การจัดเรียงอะตอมของ SiC มีได้นับไม่ถ้วน ซึ่ง ณ ปัจจุบัน มีการค้นพบแล้ว 10 ชนิด โดยมี
เพียง 4 ชนิดเท่านั้นที่เป็นที่นิยมในการผลิตเนื่องจากมีความเสถียรกว่าชนิดอ่ืนๆ ซึ่ง SiC ทั้ง 4 ชนิดนี้
คือ 6H-SiC, 4H-SiC, 3C-SiC, และ 15R-SiC ซึ่งตัวอักษร H, C, และ R ในที่นี้แสดงถึงสมมาตรของ
ผลึก โดย H หมายถึง ทรงหกเหลี่ยม (Hexagonal) C หมายถึง ทรงลูกบาศก์ (Cubic) และ R 
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หมายถึง ทรงข้าวหลามตัด (Rhomboidal) ซึ่งคุณสมบัติทางกายภาพต่างๆ ของ SiC ทั้ง 4 ชนิดนี้
เหมือนกันแทบจะทั้งหมด ยกเว้นเพียงคุณสมบัติเชิงอิเล็กตรอนที่แตกต่างกัน และในแต่ละชนิดจะมี
ข้อดีแตกต่างกันส่าหรับอุปกรณ์อิเล็กหรอนิกซ์ต่างๆ โดย 4H-SiC จะเหมาะส่าหรับอุปกรณ์ที่ต้องใช้
ก่าลังสูง เช่น ตัวแจกจ่ายกระแสความต่างศักย์สูง และอุปกรณ์ท่ีท่างานในอุณหภูมิสูง เช่น เครื่องยนต์
ส่าหรับรถยนต์และเครื่องบิน ในขณะที่ 3C-SiC จะเหมะส่าหรับงานที่ต้องใช้ความถี่สูง เช่น เรดาห์ 
เป็นต้น 

เนื่องจากซิลิกอนคาร์ไบด์เป็นวัสดุที่มีสมบัติที่โดดเด่นหลายอย่าง เช่น น่าความร้อนสูง ความ
แข็ง และความแข็งแรงสูงทั้งที่อุณหภูมิห้องและอุณหภูมิสูง การขยายตัวทางความร้อนต่่า ต้านทาน
การเกิดการคืบที่อุณหภูมิสูงได้ นอกจากนี้ซิลิกอนคาร์ไบด์ยังมีความต้านทานต่อการเกิดออกซิเดชัน
และการกัดกร่อนไดดีทั้งในภาวะที่เป็นกรดและด่าง จึงมีการน่าซิลิกอนคาร์ไบด์ไปใช้งานอย่าง
แพร่หลาย เช่น ใช้เป็นส่วนประกอบในเครื่องยนต์สันดาป ใช้ เป็นอุปกรณ์ในการตัดเจาะ และใช้เป็น
สารกึ่งตัวน่า เป็นต้น 

 

2.3 การสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์ 
การสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์ที่อุณหภูมิต่่ากว่า 1800 oC  จะได้เป็นซิลิกอนคาร์ไบด์ชนิด 

เบตา และที่อุณหภูมิในการสังเคราะห์สูงกว่า 2000 oC จะเป็นแอลฟา ในอดีตจะใช้วิธีการผลิตแบบ 
vapor – liquid – solid  แต่วิธีการนี้จะได้ซิลิกอนคาร์ไบด์ในปริมาณเล็กน้อย จึงมีการพัฒนาวิธีการ
ผลิตเป็น carbothermal  reduction โดยการท่าปฏิกิริยาระหว่างซิลิกาและคาร์บอนจากวัตถุดิบ 
ซิลิกาหรือแร่ควอทซ์กับถ่านโค้ก ซึ่งเป็นวิธีที่ใช้ทั่วไปในอุตสาหกรรม โดยซิลิกอนคาร์ไบด์ที่ ได้เป็น
ซิลิกอนคาร์ไบด์คุณภาพต่่าเกรดอุตสาหกรรม 

เนื่องจาก SiC มีความเสถียรมาก แม้ในสภาวะที่มีความร้อนสูง การให้พลังงานที่มากพอ
ส่าหรับการปลูกผลึกจ่าเป็นอย่างยิ่ง ดังนั้นวิธีการปลูกผลึกที่นิยมใช้จะต้องอาศัยอุณหภูมิที่สูงกว่า 
2200 องสาเซลเซียส และด้วยเหตุนี้เองท่าให้การบวนการนี้ยากแก่การควบคุม นอกจากนี้เงื่อนไข
ดังกล่าวข้างต้นยังใช้ได้เฉพาะกับ SiC ชนิดทรงหกเหลี่ยม (6H-SiC และ 4H-SiC)  เพราะ 3C และ 
15-SiC จะเสถียรภายใต้เงื่อนไขสภาวะแบบอ่ืน เช่น อุณหภูมิที่ต่่ากว่า และ/หรือ ภาวะอ่ิมตัวยวดยิ่ง 
(supersaturation) ที่ต่างออกไป ซึ่งท่าให้การปลูกผลึก SiC ท่าได้ยากขึ้น และด้วยปัจจัยเหล่านี้เองที่
ส่งผลให้ ปัจจุบันยังไม่มีเทคโนโลยีที่เหมาะสมในการสร้างผลึก 3C และ 15R-SiC ทางการค้าที่มี
ประสิทธิภาพและคุณภาพสูงพอส่าหรับการใช้งานทางด้านอิเล็กทรอนิกซ์ ซึ่งต่างจาก 4H-SiC และ 
6H-SiC คุณภาพสูง ที่สามารถหาซื้อได้จากหลายๆบริษัท อย่างไรก็ตามในปัจจุบันนั้นอุปกรณ์
อิเล็กทรอนิกส์ทรานซิสเตอร์ที่ผลิตจาก SiC ได้ถูกผลิตขึ้นในเชิงธุรกิจโดยบริษัทบางแห่ง ส่าหรับใช้
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งานในอุปกรณ์ไฟฟ้าก่าลังสูง โดยทรานซิสเตอร์เหล่านี้มีส่วนประกอบของ 4H-SiC ซึ่งมีประสิทธิภาพ
ทีเ่หนือกว่าทรานซิสเตอร์ที่ผลิตจาก Si มาก  

2.4 งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง 
เนื่องจากโดยทั่วไปการสังเคราะห์อนุภาคซิลิกอนคาร์ไบด์ใช้สารตั้งต้นซิลิกอนและคาร์บอนใน

กระบวนการคาร์โบเทอมัลรีดักชัน ซึ่งการใช้สารตั้งต้นเป็นซิลิกาจะสามารถเกิดปฏิกิริยาได้ยากใช้
อุณหภูมิสูงและปฏิกิริยาเกิดได้น้อย โดยเฉพาะการใช้สารตั้งต้นที่เป็นวัตถุดิบทางการเกษตร จึงท่าให้
พบรายงานการวิจัยได้ยาก อย่างไรก็ตามมีรายงานการวิจัยที่พยายามพัฒนาและปรับปรุงการ
สังเคราะห์ด้วยเทคนิคต่างๆและใช้สารเคมีเติมช่วยในการเกิดปฏิกิริยาต่างๆ ซึ่งได้รายงานผลดังนี้ 

Lee และคณะ (Lee, 1975) ได้ท่าการศึกษาการสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์จากแกลบ ซึ่งได้
รายงานการใช้แกลบเป็นวัตถุดิบที่มีพ้ืนที่ผิวสูงซึ่งท่าให้มีโอกาศในการเกิดปฏิกิริยาสูง โดยได้
ท่าการศึกษาความเป็นไปได้ในการสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์ด้วยเทคนิคเทอร์โมกราวิเมทริก 
(thermogravimetric) ที่อุณหภูมิ 1290 ถึง 1600 องศาเซลเซียส พบว่าการเกิดซิลิกอนคาร์ไบด์
เพ่ิมขึ้นเมื่อเพ่ิมอุณหภูมิในปฏิกิริยา และสามารถเพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิริยาได้ด้วยการใช้ตัวเร่ง
ปฏิกิริยา 
 Bin Li และคณะ (Li, 20014) ท่าการสังเคราะห์และวิเคราะห์ผลึกซิลิกอนคาร์ไบด์ที่มี
โครงสร้างจุลภาคระดับนาโน โดยท่าการสังเคราะห์ด้วยเทคนิค โซล-เจล และคาร์โบเทอร์มอล ซึ่งใน
งานวิจัยนี้สามารถสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ที่มีลักษณะเป็น nano-whiskers มี
โครงสร้างผลึกในรูปเบต้าซิลิกอนคาร์ไบด์ ซึ่งสารตั้งต้นที่ใช้เป็นสารผสมประเภท organic–inorganic 
hybrid ซึ่งเตรียมมาจาก phenolic resin และซิลิกาโซล จากนั้นน่าไปสังเคราะห์เป็นอนุภาคนาโน
ซิลิกอนคาร์ไบด์ต่อด้วยปฏิกิริยาคาร์โบเทอร์มอล ท่าการศึกษาผลที่ได้ด้วย X-ray Diffraction (XRD), 
Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM), 
และ transmission electron microscopy (TEM). จากผลการวิจัยนี้สามารถท่าการสังเคราะห์
อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ที่มีโครงสร้างผลึกในรูปเบต้าซิลิกอนคาร์ไบด์ได้ที่อุณหภูมิ 1500 ถึง 
1700 องศาเซลเซียส เส้นผ่านศูนย์กลางของ nano-whiskers ที่ได้อยู่ในช่วง 30 ถึง 150 นาโนเมตร 
 Mangesh Lodhe และคณะ (Lodhe, 2016) รายงานผลการศึกษาผลของการใช้ 
polycarbosilane เป็นสารเติมในแกลบข้าวและกะลามะพร้าวในการสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์แบบ 

whiskers โดยใช้ปฏิกิ ริ ยาคาโบเทอร์มัลรีดักชัน  จากผลการศึกษาพบว่าการใช้ สาร เติม 
polycarbosilane (PCS) จะท่าให้สามารถสังเคราะห์ซิลิกอนคาร์ไบด์แบบ  whiskers จากแกลบได้ 
โดยยืนยันจาก XRD พบว่าเป็นเฟสเบตาซิลิกอนคาร์ไบด์ซึ่งโตในระนาบ (111) ในทิศ <111> โดย
ปฏิกิริยาเกิดผ่านเฟสที่ว่องไวคือ SiOC ซึ่งเกิดจากการเติม PCS ช่วยในการเกิดปฏิกิริยา โดยจาก
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ผลการวิจัยยังพบว่าอัตราการเกิดปฏิกิริยามีผลจากการพ้ืนที่ผิวและรอยต่อผิวของสารตั้งต้นที่เข้าท่า
ปฏิกิริยาเป็นปัจจัยหลัก 
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บทที่  3  
วิธีด าเนินการวิจัย  

 

3.1 สารเคมีและอุปกรณ์ที่ใช้ในการวิจัย  
 

3.1.1 สารเคมีท่ีใช้ในการวิจัย 
 1. กรอไฮโดรคลอริค (Hydrochloric acid, HCl) มวลโมเลกุล 36.46 กรัมต่อโมล 
ความบริสุทธิ์ 96.5 ถึง 38.0 % เกรดการทดลอง J.T. Baker ของบริษัท Baker Analyzed 
 2. กรดซัลฟิวริค (Sulfuric acid, H2SO4) มวลโมเลกุล 98.08 กรัมต่อโมล ความ
บริสุทธิ์ 51 % เกรดการทดลอง J.T. Baker ของบริษัท Baker Analyzed 
 3. โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium hydroxide, NaOH) มวลโมเลกุล 40 กรัมต่อโมล 
เกรดการทดลอง Univar ของบริษัท Ajax Finechem Pty Ltd. 
 4. โซเดียมคลอไรด์ 
 5. เถ้าแกลบจากโรงไฟฟ้าชีวมวลพลังงานแกลบ 
 6. แกสไนโตรเจน ความบริสุทธิ์ 99.99 เปอร์เซ็นต์ 
  
3.1.2 เครื่องมือและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการวิจัย  

1. เครื่องวัดความเป็นกรดด่าง 
  2. เครื่องชั่งทศนิยม 4 ต่าแหน่ง รุ่น 202A ยี่ห้อ Precisa 
  3. เครื่องกวนสาร ให้ความร้อน Hot Plate Stirrer Model 
  4. ตู้อบสาร รุ่น UM 400 ยี่ห้อ Memmert 
  5. ขวดวัดปริมาตรขนาด 10 25 50 250 500 และ 1000 มิลลิลิตร พร้อมฝาปิด 
  6. แท่งแก้วคนสาร 
  7. กระบอกตวงขนาด 10  50 และ 100 มิลลิลิตร 
  8. หลอดหยดพร้อมจุกยาง 
  9. ช้อนตักสาร 
  10. บีกเกอร์ขนาด 50 250 500 1000 และ 4000 มิลลิลิตร 
  11. Büchner funnel 
  12. กระดาษกรอง Whatman Scheicher & Schuell เบอร์1 
  13. ปั้มรุ่น R-300 ยี่ห้อ BOECO Germany 
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  14. กล้องจุลทรรศน์อิเลกตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลอิมิชชัน 
  15. กล้องจุลทรรศน์อิเลกตรอนแบบส่องผ่าน 
  16. เครื่องวิเคราะห์การเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ หรือ X-ray Diffractometer (XRD) 
  17. รีแอคเตอร์ระบบบดด้วยลูกบด 
  18. ลูกบดเซอโคเนียขนาด 5 มิลลิเมตร และ 2 มิลลิเมตร 
 

3.2 ขั้นตอนการด าเนินงานวิจัย  
1 ศึกษาค้นคว้าเอกสารที่เกี่ยวข้อง 
2 ซื้ออุปกรณ์และสารเคมี 
3 เตรียมวัตถุดิบสารตั้งต้นและด่าเนินการท่าการปรับปรุงวัตถุดิบ 
4 วิเคราะห์สมบัติของสารตั้งต้นที่ปรับปรุงขึ้น 
5 เซตระบบรีแอคเตอร์ที่ใช้ในการสังเคราะห์ และด่าเนินการสังเคราะห์ตามเงื่อนไข
ต่างๆที่ต้องการศึกษาได้ 
6 วิเคราะห์สมบัติของสารผลิตภัณฑ์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ท่ีสังเคราะห์ได้จาก
เงื่อนไขต่างๆ 
7 สรุปผลวิเคราะห์ความสัมพันธ์ของตัวแปรต่างๆที่มีผลต่อการสังเคราะห์และ
เผยแพร่งานวิจัย 

 
3.2.1 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ 

 3.2.1.1 ท่าการสกัดแยกคาร์บอนและซิลิกาจากเถ้าแกลบเพ่ือใช้เตรียมเป็นสารตั้งต้นในการ
สังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ 

ล้างท่าความสะอาดเถ้าแกลบด้วยน้่าสะอาดจ่านวนห้ารอบ จากนั้นน่าเถ้าแกลบไปอบแห้งที่
อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 28 ชั่วโมง 

เตรียมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ความเข้มข้นสองโมลาร์ 
ท่าการสกัดซิลิกาจากเถ้าแกลบด้วยสารละลายสองโมลาร์โซเดียมไฮดรอกไซด์ที่อุณหภูมิ 80 

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ชั่วโมง จากนั้นทิ้งไว้ให้เย็นที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 24 ชั่วโมง 
ท่าการกรองแยกสารละลายโซเดียมซิลิเกตออกจากตะกอนเถ้าแกลบ 
น่าเถ้าแกลบที่ได้ไปล้างไอออนที่เป็นผลพลอยได้และสารที่เหลือจากการเกิดปฏิกิริยาออก

ด้วยน้่าปราศจากไอออน เป็นจ่านวนห้ารอบ จากนั้นท่าการล้างต่อจนกระทั่งสารละลายมีสภาพความ
เป็นกรดเบสใกล้เคียง 7 
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ท่าการอบไล่ความชื้นแกลบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จะได้สาร
ตั้งต้นคาร์บอนจากเถ้าแกลบ 

น่าสารละลายโซเดียมซิลิเกตที่ได้มาสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกาโดยการตกตะกอนด้วย
กรดไฮโครคลอริคความเข้มข้นสองโมลาร์ ที่สภาวะความเข้มข้นโซเดียมคลอไรด์ 10 % 

น่าตะกอนซิลิกาที่ได้ไปล้างไอออนที่เป็นผลพลอยได้และสารที่เหลือจากการเกิดปฏิกิริยา
ออกด้วยน้่าปราศจากไอออน เป็นจ่านวนห้ารอบ จากนั้นท่าการล้างต่อจนกระทั่งสารละลายมีสภาพ
ความเป็นกรดเบสไกล้เคียง 7 

ท่าการอบไล่ความชื้นแกลบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จะได้สาร
ตั้งต้นนาโนซิลิกาจากเถ้าแกลบ 
 

3.2.1.2 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกอนคาร์ไบด์ 
ท่าการบดหยาบคาร์บอนตั้งต้นด้วยครกบด 
น่าคาร์บอนตั้งต้น และคาร์บอนผสมนาโนซิลิกาในอัตราส่วนสามต่อหนึ่งโดยน้่าหนักโมล 

บดละเอียดด้วยลูกบดผสมขนาดขนาด 5 มิลลิเมตร และ 2 มิลลิเมตร โดยใช้การบดเปียกในน้่ากลั่น 
เป็นเวลา 24 ชั่วโมง 

ท่าการแคลไซน์ของผสมสารตั้งต้นที่ได้ด้วยอุณหภูมิ 700, 800, 900 และ 1,100 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน โดยใช้อัตราการไหลของไนโตรเจนสี่มิลลิลิตร
ต่อนาที รวมทั้งท่าการแคลไซน์คาร์บอนจากแกลบที่สกัดเอาซิลิกาออกแล้ว เพ่ือใช้ในการศึกษาและ
เปรียบเทียบ โดยก่าหนดให้ตัวอย่างที่ได้จากการสังเคราะห์จากการใช้นาโนซิลิกาปรับปรุงสารตั้งต้นที่
อุณหภูมิ 700, 800, 900 และ 1,100 องศาเซลเซียส ชื่อ SiO2+3C700 SiO2+3C800 SiO2+3C900 
และ SiO2+3C1100 ตามล่าดับ และตัวอย่างที่ท่าการแคลไซน์คาร์บอนจากแกลบที่สกัดเอา 
ซิลิกาออกแล้วทีอุ่ณหภูมิต่างๆชื่อ CRHA700 CRHA800 CRHA900 และ CRHA1100 ตามล่าดับ 

น่าตัวอย่างมาล้างด้วยน้่ากลั่นปราศจากไอออนเป็นจ่านวนสามรอบ จากนั้นน่าไปอบไล่
ความชื้นอีกรอบท่ีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ส่าหรับน่าไปวิเคราะห์ด้วยเทคนิค
ต่างๆต่อไป 

น่าสารที่สังเคราะห์ได้ท้ังหมดไปวิเคราะห์ด้วยเทคนิคต่างๆต่อไป 
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เถ้าแกลบจากโรงไฟฟ้าพลังงานแกลบ 

คาร์บอนที่เหลือจากการสกัด 
ซิลิกาออกแล้ว 

ล้างท่าความสะอาดด้วยน้่าเปล่า 
สกัดซิลิกาด้วย NaOH 

ล้างท่าความสะอาด 
ด้วยน้่ากลั่น 
บดผสมและย่อยขนาด 

สารละลายโซเดียมซิลิเกต 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกา 

ล้างท่าความสะอาด 
ด้วยน้่ากลั่น 

อนุภาคนาโนซิลิกา (SiO2) 

อบไล่ความชื้น 

คาร์บอนที่เหลือจากการสกัด 
ซิลิกาออกแล้ว (CRHA) 

 
บดผสม CRHA + SiO2 

ตัวอย่าง SiO2+3C 

อบไล่ความชื้น 

แคลไซน์ที่อุณหภูมิ700, 800, 900 และ 1,100 องศาเซลเซียส 2 ชั่วโมง 

CRHA700 CRHA800  
CRHA900 และ CRHA1100 

SiO2+3C700 SiO2+3C800  
SiO2+3C900 และ SiO2+3C1100 

Characterization 

ภาพที่ 3. 1 แผนผังขั้นตอนการสังเคราะห์ 
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3.2.1.3 วิเคราะห์สมบัติทางเคมีและทางกายภาพของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ เช่น รปูร่าง
ลักษณะ ขนาดอนุภาค  โครงสร้างผลึก โดยใช้เทคนิค scanning electron microscope(SEM), 
Transmission electron microscopy (TEM), และเทคนิค X-ray diffraction(XRD)  

-ท่าการตรวจลักษณะทางกายภาพลักษณะรูปร่างและขนาดของอนุภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

ท่าการเตรียมตัวอย่างส่าหรับวิเคราะห์ด้วยเทคนิคกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด
ชนิดฟิลด์อีมิชชัน Field Emission Scanning Electron Microscope (FE-SEM) โดยท่าการล้างสาร
ตัวอย่างให้สะอาดด้วยน้่ากลั่นและเตรียมตัวอย่างให้แห้งปราศจากความชื้นโดยท่าการน่าตัวอย่างไป
อบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง   จากนั้นน่าตัวอย่างเพียงเล็กน้อยไปติดบนเทป
กาวที่ถาดใส่ตัวอย่างแล้วน่าไปเคลือบด้วยทองหรือแพลททินัมด้วยเทคนิคการสปัตเตอริงเพ่ือให้
ตัวอย่างมีสภาพการน่าไฟฟ้าที่ดี จากนั้นจึงน่าเข้าเครื่องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน ท่าการถ่ายภาพที่
ก่าลังขยายต่างคือ 1,000 5,000 50,000 และ 100,000 เท่า  
 - วิเคราะห์ผลและสรุปผลการทดลอง 
 

3.3  สถานที่ท าการวิจัย 

 3.3.1  ศูนย์เครื่องมือปฏิบัติการวิทยาศาสตร์ คณะวิทยาศาสตร์และเทคโนโลยี มหาวิทยาลัย
สวนดุสิต 
 3.3.2  คณะวิทยาศาสตร์ สถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกล้าเจ้าคุณทหารลาดกระบัง 
 3.3.3  คณะวิทยาศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 
 3.3.4 ศูนย์เทคโนโลยีไมโครอิเล็กทรอนิกส์ ศูนย์เทคโนโลยีอิเล็กทรอนิกส์และคอมพิวเตอร์
แห่งชาติ 
 3.3.5 สถาบันวิจัยแสงซินโครตรอน (องค์การมหาชน)  
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บทที่  4  
ผลการวิจัย  

 

4.1 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกาตั้งต้น  
 

ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกาตั้งต้นที่สังเคราะห์ได้จากเถ้าแกลบด้วยเทคนิคการสกัด
ด้วยโซเดียมไฮดรอกไซด์และตกตะกอน พบว่าอนุภาคที่ได้มีลักษณะโครงสร้างไกล้เคียงทรางกลมมี
ขนาดอยู่ในช่วงประมาณ 100 นาโนเมตร มีความสม่่าเสมอสูง โดยมีการกระจายของขนาดและรูปร่าง
อนุภาคท่ีได้สม่่าเสมอเป็นเนื้อเดียวกัน 

 

 
 

ภาพที่ 4. 1 ภาพถ่ายอนุภาคนาโนซิลิกาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

 

4.2 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกา 
 ผลจากการสังเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกา แบ่งผลเป็นสองส่วน คือ
การสังเคราะห์โดยใช้คาร์บอนจากเถ้าแกลบที่แยกได้จากการสกัดนาโนซิลิกาปรับปรุงร่วมกับอนุภาค
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นาโนซิลิกา และการน่าคาร์บอนที่แยกได้จากการสกัดนาโนซิลิกาออกแล้ว ซึ่งยังคงมีส่วนประกอบ
หลักเป็นซิลิกา มาท่าการสังเคราะหท์ี่เงื่อนไขเดียวกันเป็นตัวเปรียบเทียบ 

4.2.1 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยกล้องจุลทรรศน์ 
อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
 ผลการวิเคราะห์ลักษณะทางกายภาพอนุภาคที่สังเคราะห์ด้วยการปรับปรุงคาร์บอนและ 
นาโนซิลิกาด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด พบว่า ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดโครงสร้างอยุ่
ในช่วง 200 ถึง 500 นาโนเมตร มีความสม่่าเสมอของขนาดและลักษระอนุภาคสูง 

 

 
 

ภาพที่ 4. 2 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด  

SiO2 + 3C 700 ○C 2h 
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ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน 
พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดโครงสร้างอยุ่ในช่วงประมาณ 200 ถึง 500 นาโนเมตร โดยมีลักษณะการ
หลอมรวมกันของอนุภาคเพ่ิมขึ้น และอนุภาคมีความสม่่าเสมอสูง 

 

 
 

ภาพที่ 4. 3 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด  

SiO2 + 3C 900 ○C 2h 

 

ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส เป็นระยะเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศ
ไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดโครงสร้างที่โตขึ้นและหลอมรวมกันเป็นโครงข่ายมากข้ึน โดยมี
ขนาดโครงสร้างอยุ่ในช่วงประมาณ 400 ถึง 800 นาโนเมตร โดยมีลักษณะการหลอมรวมกันของ
อนุภาคเพ่ิมข้ึน และอนุภาคมีความสม่่าเสมอสูง 
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ภาพที่ 4. 4 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด  

SiO2 + 3C 1100 ○C 2h 

 

4.2.2 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน 

น่าผลการสังเคราะห์ที่สังเคราะห์ด้วยการปรับปรุงคาร์บอนและนาโนซิลิกามาวิเคราะห์ด้วย
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่านเผื่อศึกษารายละเอียดในอนุภาคให้ชัดเจนขึ้นพร้อมทั้งท่าการ
วิเคราะห์รูปแบบการแทรกสอดของอิเล็กตรอนของผลึกในแต่ละจุด ผลการวิเคราะห์ตัวอย่างที่
สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่
ได้มีลักษณะเป็นของผสมของผลึกหลายเฟสอยู่ร่วมกัน โดยท่าการแสดงรายละเอียดภาพถ่ายสอง
ต่าแหน่งที่แตกต่างกัน โดยอนุภาคที่ได้มีลักษณะเป็นผลึกหลายเฟสในอนุภาค ขนาดอนุภาคที่ได้มี
ขนาดอยู่ในช่วง 200 ถึง 400 นาโนเมตร โดยมีโครงสร้างอนุภาคอยู่ในระดับ 50 ถึง 200 นาโนเมตร 
มีลักษณะของผลึกต่างเฟสขนาดผลึกประมาณ 10 นาโนเมตร กระจายอยู่ในอนุภาค ซึ่งจากรูปแบบ
การแทรกสอดของอนุภาคแสดงให้เห็นว่ามีความเป็นผลึกเดี่ยว และรูปแบบการแทรกสอดอิเล็กตรอน
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ของผลึกนาโนแสดงให้เห็นว่ามีขนาดผลึกที่เล็กรวมกับรูปแบบของผลึกเดี่ยว สอดคล้องตามลักษณะ
ภาพถ่ายที่ได้ 

 

 
 

ภาพที่ 4. 5 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน  

SiO2 + 3C 700 ○C 2h ต่าแหน่งที่หนึ่ง และรูปแบบการแทรกสอดอิเล็กตรอน 
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ภาพที่ 4. 6 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน  

SiO2 + 3C 700 ○C 2h ต่าแหน่งที่สองและรูปแบบการแทรกสอดอิเล็กตรอน 

 

 
 

ภาพที่ 4. 7 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน SiO2 + 

3C 900 ○C 2h แสดงลักษณะโดยรวมของการเกาะกลุ่มอนุภาค 
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ผลการวิเคราะห์ตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ใน
บรรยากาศไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่ได้มีลักษณะเกิดการโตและหลอมรวมของผลึกเกาะกลุ่มเป็น
กลุ่มอนุภาคขนาด 4 ถึง 6 ไมโครเมตร อนุภาคมีโครงสร้างขนาดประมาณ 200 นาโนเมตร 

จากการวิเคราะห์รูปแบบการแทรกสอดของอิเล็กตรอนแสดงให้เห็นว่าอนุภาคที่เกิดขึ้นมีทั้ง
ส่วนที่เป็นผลึกเดี่ยวและส่วนที่อยู่ในรูปอสัญฐานอยู่ด้วยกัน นอกจากนั้นยังเกิดอนุภาคที่เป็นผลึก
ขนาดอยู่ในช่วง 20 นาโนเมตร ซึ่งสอดคล้องกับรูปแบบการแทรกสอดของอิเล็กตรอน ดังแสดงในภาพ
ลักษณะอนุภาคด้านซ้ายและรูปแบบการแทรกสอดอิเล็กตรอนเฉพาะต่าแหน่งตามภาพด้านขวา 
 

 

 

 
 

ภาพที่ 4. 8 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน SiO2 + 

3C 900 ○C 2h ที่ต่าแหน่งต่างๆและรูปแบบการแทรกสอด 
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ภาพที่ 4. 9 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน SiO2 + 

3C 1,000 ○C 2h แสดงลักษณะโดยรวมของการเกาะกลุ่มอนุภาค 

 

ผลการวิเคราะห์ตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1000 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ใน
บรรยากาศไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่ได้มีลักษณะที่หลอมรวมและโตขึ้น สอดคล้องกับผลที่ได้จาก
ภาพถ่ายด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด อนุภาคที่ได้มีขนาดอยู่ในช่วงประมาณ 0.5 ถึง 
2 ไมโครเมตร โดยมีโครงสร้างขนาดประมาณ 0.5 ไมโครเมตร และอนุภาคท่ีมีลักษณะเกาะกลุ่มขนาด
ประมาณ 0.5 ไมโครเมตร จากอนุภาคขนาดเล็ก 

 จากผลการวิเคราะห์ด้วยภาพถ่ายก่าลังขยายสูงที่ต่าแหน่งต่างๆกัน พบว่าอนุภาคที่ได้มี
ลักษณะคล้ายกัน จากรูปแบบการแทรกสอดของอิเล็กตรอนแสดงว่า อนุภาคที่เกิดขึ้น มีทั้งความเป็น
ผลึกเดี่ยว ความเป็นกลุ่มผลึกขนาดเล็ก และความเป็นอสัญฐาน อยู่ในอนุภาคเดียวกัน ดังแสดงใน
ภาพลักษณะอนุภาคด้านซ้ายและรูปแบบการแทรกสอดอิเล็กตรอนเฉพาะต่าแหน่งตามภาพด้านขวา 
ซึ่งจากรูปแบบการแทรกสอดแสดงให้เห็นว่ามีการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างผลึกที่แตกต่างจากเดิมเมื่อ
ท่าการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิต่างๆนอกจากการเปลี่ยนแปลงลักษณะทางกายภาพและขนาดอนุภาค 
และยังคงมีส่วนที่เป็นอสัญฐานอยู่เช่นเดิม 
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ภาพที่ 4. 10 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน  

SiO2 + 3C 1,000 ○C 2h ที่ก่าลังขยายสูง ที่ต่าแหน่งต่างๆและรูปแบบการแทรกสอด
อิเล็กตรอน 

 

4.2.3 ผลการวิเคราะห์ลักษณะทางกายภาพอนุภาคที่สังเคราะห์จากคาร์บอนที่สกัดซิลิกาแล้วด้วย
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 
 ท่าการวิเคราะห์ลักษณะทางกายภาพอนุภาคที่สังเคราะห์จากคาร์บอนที่สกัดซิลิกาแล้วด้วย
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดเพ่ือเป็นเงื่อนไขเปรียบเทียบกับการปรับปรุงวัตถุดิบ
คาร์บอนด้วยเทคนิคที่ปรับปรุงขึ้น ผลการวิเคราะห์พบว่าอนุภาคท่ีสังเคราะห์ได้จากการสกัดเอาซิลิกา
ออกไปแล้วบางส่วนจากเถ้าแกลบโรงไฟฟ้า ท่าให้เกิดอนุภาคที่มีขนาดเล็กโดยอนุภาคที่ได้จากการ
สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่
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ได้มีขนาดอยุ่ในช่วง 200 ถึง 1,000 นาโนเมตร โดยที่ภาพถ่ายที่ก่าลังขยายห้าหมื่นเท่า พบว่าเกิด
อนุภาคขนาดเล็กต่่ากว่า 100 นาโนเมตร ร่วมด้วย  
 

 
 

ภาพที่ 4. 11 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 700 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราด ที่ก่าลังขยายสองหมื่นเท่า C-RHA 700 ○C 2h 

 

 
 

ภาพที่ 4. 12 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 700 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราดที่ก่าลังขยายห้าหมื่นเท่า C-RHA 700 ○C 2h 
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ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน 
พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดโครงสร้างไม่แน่นอนอยุ่ในช่วง 200 ถึง 500 นาโนเมตร โดยมีลักษณะการ
หลอมรวมกันของอนุภาคเพ่ิมขึ้นโดยมีขนาดใหญ่กว่า 2 ไมโครเมตร  โดยที่ภาพถ่ายก่าลังขยายห้า
หมื่นเท่า พบว่าลักษณะพ้ืนผิวของอนุภาคแสดงลักษณะที่เกิดการโตของผลึก เกิดการรวมกันของ
อนุภาคที่ชัดเจนและไม่พบอนุภาคขนาดเล็กกว่า 100 นาโนเมตร ปะปนมา ซึ่งอาจเกิดการหลอม
รวมกันเป็นอนุภาคขนาดใหญ่ โดยที่ลักษณะของอนุภาคมีการเปลี่ยนแปลงอย่างชัดเจน 

 

 
 

ภาพที่ 4. 13 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 900 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราด ที่ก่าลังขยายสองหมื่นเท่า C-RHA 900 ○C 2h 
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ภาพที่ 4. 14 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 900 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด ที่ก่าลังขยายห้าหมื่นเท่า 

ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศ
ไนโตรเจน พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดโครงสร้างที่โตขึ้น มีการกระจายของขนาดอนุภาคท่ีสูง โดยมี
อนุภาคท่ีมีขนาดประมาณ 100 200 400 นาโนเมตร และ 2 ถึง 3 ไมโครเมตร โดยอนุภาคหลักจะ
เป็นอนุภาคที่มีขนาดใหญ่ ภาพถ่ายที่ก่าลังขยายห้าหมื่นเท่าแสดงให้เห็นลักษณะการหลอมรวมเป็น
เนื้อเดียวกันกลายเป็นอนุภาคขนาดใหญ่ 
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ภาพที่ 4. 15 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 1,000 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราด ที่ก่าลังขยายสองหมื่นเท่า C-RHA 1100 ○C 2h 

 
 

ภาพที่ 4. 16 ภาพถ่ายผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 1,000 ○C ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน
แบบส่องกราด ที่ก่าลังขยายห้าหมื่นเท่า 
 

จากผลที่ได้เปรียบเทียบกับผลการสังเคราะห์ด้วยการปรับปรุงด้วยอนุภาคนาโนซิลิกา พบว่า
เทคนิคที่ปรับปรุงขึ้นสามารถสังเคราะห์อนุภาคที่มีขนาดอนุภาคเล็กและมีความสม่่าเสมอสูง  ซึ่ง
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อย่างไรก็ตามเมื่อเปรียบเทียบผลการสังเคราะห์ที่ใช้สารตั้งต้นเถ้าแกลบจากโรงไฟฟ้าที่สกัดเอาซิลิกา
ออกไปแล้วเมื่อเทียบกับรายงานการวิจัยที่ผ่านมา พบว่าอนุภาคที่ได้มีขนาดที่ เล็กกว่า อาจ
เนื่องมาจากการสกัดซิลิกาออกไปบางส่วน ท่าให้ปริมาณซิลิกาต่อคาร์บอนลดน้อยลง รวมทั้งเกิดการ
กระจายตัวของซิลิกาในเนื้อของเถ้าแกลบมากขึ้นจึงท่าให้เป็นการป้องกันการหลอมรวมกันและเพ่ิม
การเกิดปฏิกิริยากับคาร์บอน 
 

4.2.4 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยเทคนิค 
การวิเคราะห์การเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ 

แสดงผลการวิเคราะห์อนุภาคที่สังเคราะห์ด้วยการปรับปรุงคาร์บอนและนาโนซิลิกาที่
ปรับปรุงขึ้น เปรียบเทียบกับรูปแบบมาตรฐานที่สอดคล้องกับรูปแบบที่ท่าการวัดได้ ได้แก่ ซิลิกอนคาร์
ไบด์ jcpdf 771084 และ 732082 คาร์บอน jcpdf 752078 898487 และ 897213 Cristobalite 
alpha jcpdf 893434 Tridimite low jcpdf 881535 Quartz jcpdf 882488 และ 891961 การ
ผลการวิเคราะห์เปรียบเทียบกับรูปแบบมาตรฐานแสดงในภาพที่ 4.17 และขยายสัญญาณแสดง
รายละเอียดในภาพที่ 4.18 โดยจากการเทียบรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์พบว่าสอดคล้องกับ
รูปแบบดังกล่าวยกเว้นเฟส Tridimite low เนื่องจากไม่พบระนาบหลักที่ตรงกับรูปแบบที่วัดได้ เช่น 
ระนาบ -123 -204 ที่มุมเท่ากับ 43.3 องศา ระนาบ 215 ที่มุม 2θ เท่ากับ 55.74 องศา และระนาบ 
-127 ที่มุม 2θ เท่ากับ 61.7 องศา เป็นต้น ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน พบพีคสัญญาณการเลี้ยวเบนของคาร์บอน ระนาบ 002 และ 101 
ที่มุม 2θ เท่ากับ 26.5 และ 44.5 องศา ตามล่าดับ ซึ่งสอดคล้องกับที่พบว่ามีคาร์บอนเหลือในสาร
ตัวอย่าง และสอดคล้องกับผลการวิเคราะห์การกระเจิงแบบรามาน อนุภาคที่ได้เป็นอนุภาควัสดุของ
ผสมที่มีเฟสของผลึกควอตซ์ Cristobalite คาร์บอน และ alpha silicon carbide (α-SiC) โดย
ระนาบหลักที่เด่นชัดที่มุม 2θ ประมาณ 22 องศา เป็น Cristobalite ระนาบ 101 และมีเฟสของ
ควอตซ์ที่ไหล่พีคของระนาบ 100 ที่มุม 2θ ประมาณ 21 องศา (Tang, 2014; Kaspar, 2014; Li, 
2014) และไม่พบลักษณะของซิลิกาอสัญฐาน (Ghiazza, 2010) โดยที่เมื่อพิจารณาจากสองพีคนี้จะ
พบว่าเมื่อท่าการสังเคราะห์ที่ อุณหภูมิสูงขึ้นเฟสของควอตซ์จะค่อยๆลดลงและกลายเป็นเฟส 
Cristobalite มากขึ้นตามล่าดับ ที่มุม 2θ ประมาณ 26.8 องศา สอดคล้องกับคาร์บอนและควอตซ์ 
โดยที่ไกล้เคียงกับคาร์บอนมากกว่า อย่างไรก็ตามเมื่อพิจารณาร่วมกับพีคหลักของควอตซ์ซึ่งจะค่อยๆ
หายไปเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้นซึ่งสอดคล้องกับคาร์บอนที่ควรจะลดลงเมื่อมีอุณหภูมิเพ่ิมขึ้นเช่นกัน
เนื่องจากคาร์บอนเกิดปฏิกิริยาได้มากขึ้น พีครองของ Cristobalite ที่มุม 2θ ประมาณ 28.5 31.5 
36.0 47.0 48.7 54.2 57.2 60.3 62.0 72.9 และ 74.0 ของระนาบ 111 102 200 113 212 203 
301 311 302 313 และ 322 ตามล่าดับ ซึ่งเสปคตรัมจะปรากฏชัดเจนขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้นเช่นกัน 
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ส่าหรับพีครองอ่ืนที่เป็นรูปแบบของควอตซ์จะลดลง ซึ่งมีรูปแบบของควอตซ์สองเฟสอยู่ด้วยกันคือ
ควอตซ์เฟส quartz low ที่มีโครงสร้างแบบเฮกซะโกนัลและควอตซ์ที่มีโครงสร้างแบบโมโนคลินิก 
บอดีเซนเตอร์ เช่น ที่ระนาบ พีคที่มุม 2θ ประมาณ 30.3 42.5 50.3 และ 68.0 องศา ซึ่งสอดคล้อง
กับระนาบ 112 (mononclinic) 200 (hexagonal) 112 (hexagonal) และ 203 (hexagonal) 
ตามล่าดับ ส่าหรับเฟสของ SiC สอดคล้องกับ alpha SiC (α-SiC) jcpdf 771084 ที่มุม 2θ 39.6 
44.7 และ 68.2 ตามล่าดับ และ SiC 8H jcpdf 732082 ที่มุม 2θ 35.7 57.1 และ 60.2 องศา และ
พีคท่ีเกิดข้ึนได้ชัดเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้นคือที่มุม 2θ 65.3 องศา ซึ่งสอดคล้องกับโครงสร้างผลึกเฟส SiC 
alpha type VI และไกล้เคียงกับ -SiC (Czosnek, 2015; Kumari, 2013) 
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ภาพที่ 4. 17 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ของสารตัวอย่างอนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอน
คาร์ไบด์ซิลิกาท่ีสังเคราะห์ได้ (SiO2+3C) เปรียบเทียบกับรูปแบบมาตรฐาน 
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ภาพที่ 4. 18 ขยายสัญญาณรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ของสารตัวอย่างอนุภาคนาโนคอมโพสิท
(SiO2+3C) 

 
 ผลการวิเคราะห์รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ของการน่าเถ้าแกลบที่เหลือจากการสกัดซิลิกา
ออกแสดงในภาพที่ 4.20 จากกราฟพบว่าอนุภาคที่ได้เป็นอนุภาควัสดุของผสม ผลึกควอตซ์ 
Cristobalite คาร์บอน และ alpha silicon carbide (α-SiC) และหรือ -SiC (Yu Yang และคณะ, 
2008) และมีแนวโน้มการเกิดและเปลี่ยนเฟสที่คล้ายกันคือเฟสของควอตซ์และคาร์บอนจะลดลงเมื่อ
อุณหภูมิในการสังเคราะห์เพ่ิมขึ้นในขณะที่เฟสของ Cristobalite และ alpha silicon carbide (α-
SiC) เพ่ิมขึ้น โดยที่เฟสหลักเริ่มต้นที่อุณหภูมิต่่าคือควอตซ์ และเฟสหลักที่สภาวะอุณหภูมิ 900 ถึง 
1100 องศาเซลเซียส คือ Cristobalite ซึ่งแตกต่างจากการสังเคราะห์จากอนุภาคนาโนซิลิกาซึ่งเฟส
หลักคือ Cristobalite  

 
Cristobalite 

 
Quartz 

ภาพที่ 4. 19 โครงสร้างผลึก cristobalite และควอตซ์ 
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700C 2h

C RHA milled 

800C 2h

C RHA milled 

900C 2h

C RHA milled 

1100C 2h
35.8

a-SiC

35.8

 
 

ภาพที่ 4. 20 แสดงรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ของสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆจาก
คาร์บอนเถ้าแกลบที่เหลือหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 

 
จากผลการวิเคราะห์รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้จากสารตั้งต้นทั้ง

สองเกิดเฟสหลักเริ่มต้นที่แตกต่างกัน แสดงว่ามีกลไกในการเกิดที่แตกต่างกันหรืออาจมีเฟสเริ่มต้น
ของซิลิกาท่ีแตกต่างกัน โดยอาจเกิดจากการที่ซิลิกาที่สกัดออกมาจากเถ้าแกลบอาจเป็นซิลิกาที่อยู่ในรู
ปอสัญฐานและคงเหลือซิลิกาเฟสควอตซ์ เป็นเฟสหลักที่อยู่ในคาร์บอนเถ้าแกลบที่สกัดซิลิกาออกไป
แล้ว และนาโนซิลิกาจะเริ่มเป็นเฟส Cristobalite เลยโดยที่ไม่ต้องเปลี่ยนเป็นควอตซ์ ก่อนที่จะ
เปลี่ยนเป็น Cristobalite หรืออาจจะเป็นเฟสควอตซ์ ได้ที่อุณหภูมิที่ต่่ากว่า 700 องศาเซลเซียส ซึ่ง
จากการเปลี่ยนแปลงเฟสของซิลิกา ควอตซ์และ Cristobalite ที่อุณหภูมิต่่า (Kahraman, 2005; 
Xue, 2015; Damby, 2014) แสดงให้เห็นว่าการใช้สารตั้งต้นทั้งสองมีแนวโน้มที่สามารถเกิดปฏิกิริยา
ได้ดีกว่าการไพโรไลซีสและคาร์โบเทอมัลปกติที่ใช้กันอยู่ทั่วไป หรือแม้กระทั่งการปรับปรุงด้วยกรด
หรือเบสด้วยวิธีการปกติทั่วไป (Chiew, 2011; Mizuki, 1993; Jiang, 2012) และเนื่องจากเริ่มเกิด
เป็นซิลิกอนคาร์ไบด์ได้ท่ีอุณหภูมิต่่ากว่าเทคนิคปกติท่ัวไปที่ไม่ต้องใช้โลหะช่วยรีดิวซ์ หรือสารรีดิวซ์อ่ืน 
หรือใช้เทคนิคที่ยุ่งยากซับซ้อน (Moshtaghioun, 2011; Jiang, 2012) ทดแทนการใช้สารตั้งต้น
ซิลิกอนซึ่งเป็นวัตถุดิบที่มีราคาแพงหรือการใช้ซิลิการ่วมกับสารตั้งต้นที่มีราคาแพงอ่ืน (Satapathy, 
2005; Kong, 2012; Kumari, 2013; Tony, 2016) ซึ่งจากการเกิดผลึกซิลิกอนคาร์ไบด์ที่โตตามแนว
ทิศ 111 มีลักษณะคล้ายกับกลไกการเกิดตามการสังเคราะห์ด้วยเทคนิค chemical vapor 
deposition ซึ่งสอดคล้องกับกลไกในการเกิดจากปฏิกิริยาที่ใช้สารตั้งต้นเป็นซิลิกาและคาร์บอนผ่ าน
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กลไกการเกิดเป็นสถานะก๊าซก่อนตามปฏิกิริยา SiO(g) + 3CO(g) → SiC(s) + 2CO2(g) (Zhang, 2006) 
ซึ่งเป็นกลไกหนึ่งที่เกิดขึ้นในการเกิดปฏิกิริยาเป็นซิลิกอนคาร์ไบด์ซึ่งโดยทั่วไปจะเกิดที่อุณหภูมิสูงซึ่ง
มักเกิดท่ีอุณหภูมิ 1600 องศาเซลเซียส ขึ้นไป (Li, 2014; Moshtaghioun, 2011) แม้ในกรณีที่มีการ
ใช้สารตั้งต้นซิลิการที่มีอนุภาคขนาดเล็กในระดับนาโนเมตรปรับปรุงกับสารเคมีไฮโดรคาร์บอนเป็น
เนื้อเดียวกัน (Li, 2014) โดยที่อุณหภูมิต่่ากว่า 1500 องศาเซลเซียส จะเกิดปฏิกิริยาผ่านกลไก

ที่สถาณะแก๊สกับของแข็ง (gas–solid reaction) ตามปฏิกิริยา SiO(g) + 2C(s) → SiC(s) + CO(g) 
(Zhang, 2006; Moshtaghioun, 2011) ซึ่งเป็นอีกหลักฐานที่แสดงให้เห็นแนวโน้มการเกิดปฏิกิริยาที่
ดีขึ้น  

 

4.2.5 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยเทคนิค 
การแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรด (FTIR-ATR) 

โครงสร้างซิลิกาอยู่ในโครงสร้างที่แข็งแรงโดยมีองศาความเป็นอิสระของโหมดการสั่นแบบ
3N-3 หรือ 6  แต่การแยกแยะระหว่างโหมดการสั่นพันธะของ stretching, bending, และ bond-
distortion (Vaibhav, 2014) โดยมักจะมีระดับพลังงานการสั่นพันธะในโหมด stretching และ 
bending ที่ซ้อนเหลื่อมกันและเกี่ยวเนื่องกันในแต่ละอะตอมของออกซิเจน โดยที่โหมด O-
stretching จะต้องพบที่ความถ่ีสูงกว่า ส่าหรับอะตอมซิลิกอนจะมีโหมดการสั่นพันธะระหว่างอะตอม
ออกซิเจนสองอะตอม ซึ่งจะมีโหมดการสั่นแบบ distortion หรือ bending ที่ความถี่ต่่ากว่า ส่าหรับ
แต่ละ SiO2  ในโครงสร้างจะมีพันธะสี่พันะซึ่งจะมีโหมดการสั่น เก้าโหมด โดยเป็นโหมดการสั่นแบบ 
stretching สี่โหมด โหมดพันธะระหว่างอะตอมออกซิเจนกับซิลิกอนข้างเคียงสองอะตอมสองโหมด 

ซึ่งสอดคล้องกับโหมด antisymmetric stretching ←Si O→←Si สองโหมด และโหมดการสั่น

แบบ symmetric stretching←Si O Si→ สองโหมด อีกสองโหมดเป็นชนิด bending ของมุมของ
พันธะ Si-O-Si และมีโหมด bending or distortion ที่ความถี่ต่่าสามโหมด (Vaibhav, 2014) เมื่ออยู่
ในเฟสที่มีระเบียบและพันธะแข็งแรงขึ้น เช่น ควอตซ์และ cristobalite จะท่าให้มีสมมาตรโหมดการ
สั่นลดลงเหลือสามโหมดแบบ stretching, bending, และ distortions  ซึ่งสามารถใช้เป็นข้อมูลเพ่ือ
ช่วยในการจ่าแนกชนิดของซิลิกาได้ ส่าหรับ a-cristobalite หรือ high cristobalite มีโครงสร้างแบบ
คิวบิคและมีสมมาตร space-group แบบ O7

h= Fd3m ซึ่งมี SiO2 แปดหน่วยในยูนิตเซลล์ ตาม
โครงสร้างแบบ Oh จะมีความถี ่degenerate ของสปีชี F1u เพียง 5 triply degenerate ที่ตอบสนอง
ต่อการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดจากโหมดการสั่นที่เป็นไปได้ทั้งหมด 69 โหมดของยูนิตเซลล์ (Vaibhav, 
2014; Lippincott, 1958) โดยทั่วไปเฟส α-cristobalite จะมีสัญญาณการดูดกลืนในช่วงเลขคลื่น
ประมาณ 480, 620, 790 และ 1100 cm−1 ซึ่งเป็นสัญญาณที่เกิดจากโหมดการสั่นพันธะสามโหมด 
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(Ghorbani, 2013; Shim, 2015) คือ 1) โหมด O−T−O bending δ 2) โหมดการสั่นของระบบ TO4 

tetrahedral ในโครงสร้างซิลิกาแบบ T−O−T symmetrical stretching, νs โดยสอดคล้องกับเลข
คลื่นในช่วง 690 และ 720 ซึ่งระดับพลังงานที่เปลี่ยนแปลงเกิดจากการ tetrahedral rotation และ

อาจจะเกิดจาก distortion ในระบบผลึกของซิลิเกต และ 3) โหมด asymmetric stretching, νas 
(T−O−T) ซึ่งจะเกิดท่ีความถี่สูงขึ้น (Abadi, 2014; Correcher, 2009) 

เฟสของ low-temperature tridymite มีโครงสร้าผลึกแบบ orthorhombic โดยมี SiO2 

64 โมเลกุลต่อยูนิตเซลล์ ซึ่งเป็นโครงสร้างที่บิดมาจากเฟส high-temperature , -tridymite ซึ่งมี

โครงสร้างแบบเฮกซะโกนัลมีสมมาตร spacegroup แบบ D4
3h= C6̄ 2c หรือ D4

3h=C6/mmc ซึ่ง
ควรจะมีโหมดการสั่นพันธะที่ตอบสนองต่อการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดไกล้เคียงตามสมมาตร D4

3h คือ 
A''2 และ E' โหมดความถี่ทั้งหมด 9 โหมดจาก 4A''2 และ 5E'1  โดยสมมาตร D3h จะสามารถแบ่ง
โหมดการสั่นได้เป็น Si-O stretching โหมด Si stretching, Si-O bending และโหมด low-
frequency distortion โดยโหมด Si-O stretching สองค่าใน A''2 จะสอดคล้องกับพีค 1,109 และ 
1,175 cm-1 ตามล่าดับ ส่าหรับโหมดของ A''2 Si-O bending จะอยู่ที่เลขคลื่นประมาณ 478 cm-1 

และ distortion A''2 ที่เลขคลื่นประมาณ 200 cm-1 ซ่ึงต่่ากวา่ขีดจ่ากัดการตรวจวัดของเครื่องมือที่ใช้
ในงานวิจัยนี้ สปีซี E' ทั้งห้าโหมดความถ่ีสอดคล้องกับโหมด Si-O stretching ที่เลขคลื่น 1,109 cm-1 
โหมด Si stretching ที่เลขคลื่น 792 cm-1 โหมด Si-O bendings สองโหมดที่เลขคลื่น 478 cm-1 
และโหมด distortion ที่เลขคลื่นไกล้เคียงกัน โหมดการสั่น distortion ที่ความถี่ต่่าเลขคลื่นประมาณ 
150 ถึง 200 cm-1 ส่วนในเฟสของ Vitreous Silica ต่างๆมักจะพบแบนในช่วง 1,108 cm-1 ของ
โหมด Si-O stretching  โหมดของ Si stretching  ที่เลขคลื่น 805 cm-1 และโหมดของ Si-O-Si 
bending ที ่468 cm-1 โดยที่ลักษณะเฉพาะของ tetrahedral coordination units นี้ โดยโหมดการ
สั่นต่างๆที่สอดคล้องกับซิลิกาเฟสต่างๆแสดงในตาราง (Vaibhav, 2014; Ghorbani, 2013; Shim, 
2015; Velmurugan, 2015; Danewalia, 2015; Abadi, 2014; Lippincott, 1958; Ying, 1993; 
Tang, 2015; Correcher, 2009)  
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ตารางท่ี 4.1 พลังงานในโหมดต่างๆที่สอดคล้องกับซิลิกาเฟสต่างๆ 
 

เลขคลื่น (cm-1) modes 
430 
457 - 470  
480 
620 
625  
790 
800 
960 - 1280  
976 
1000 
1100 
1200 
1620 
1640 
1870 
1960 
2860 
3260 – 3550 
3400 – 3500 
3540 
3750 

Symmetric ring breathing 
O-Si-O bending 

α-cristobalite O−T−O bending 
α-cristobalite T−O-T symmetric stretching  

Cristobalite ring deformation 
α-cristobalite T−O-T symmetric stretching  

Symmetric Si-O-Si stretching 
Antisymmetric Si-O-Si stretching 

Si-OH stretch 
Transverse SiO2 lattice vibration 

α-cristobalite T−O-T asymmetric stretching 
Longitudial SiO2 lattice vibration 

H2O molecular bending  
SiO2 overtone 
SiO2 overtone 
SiO2 overtone 
C-H stretching 
H-bonded OH  
H-bonded H2O  

H-bonded –SiOH stretching 
 Free surface –SiOH stretching 

T= tetrahedrally co-ordinated cation species. 
 

ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิกการแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรด (FTIR-ATR) ในช่วง
เลขคลื่นที่ 500 ถึง 4000 cm-1 ของตัวอย่างสารตั้งต้นนาโนซิลิกาที่สังเคราะห์ขึ้น คาร์บอนเถ้าแกลบ
ที่สกัดซิลิกาออกแล้ว สารตั้งต้นคาร์บอนและซิลิการที่เตรียมก่อนการสังเคราะห์ และ ผลการ
สังเคราะห์ที่อุณหภูมิต่างๆ ดังกราฟแสดงในภาพที ่4.21 

 



40 
 

 

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

H
2
O O-H-O

Si-O-Si

asymmetric

Si-O-Si

symmetric

1600

1582

Wavenumber (cm
-1
)

SiO
2
+3C 1100c 2h

SiO
2
+3C 900c 2h

SiO
2
+3C 800c 2h

P
e
rc

e
n
t 
T

SiO
2

C-RHA ball mill

SiO
2
+3C ball mill

1622

 
 

ภาพที่ 4. 21 กราฟการแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารตั้งต้นและผลิตภัณฑ์ที่
สังเคราะห์ได้ (SiO2+3C) ที่เงื่อนไขต่างๆ เทียบกับโหมดการสั่นของซิลิกา typical Si–
O–Si bands asymmetric stretching 1076-1100 cm-1 และ symmetric 
stretching 793-810 cm-1 

 
  แบนที่เลขคลื่นระหว่าง 4000 ถึง 1400 cm-1 โดยทั่วไปแล้วเป็นสัญญาณของโหมดการสั่น
แบบ stretching ของพันธะไฮโดรเจนกับอะตอมอ่ืนในหลายโหมด เช่น แบบ double- และ triple-
bonded ของหมูฟังก์ชันต่างๆ เช่น หมู่ carbonyls และ allenes เป็นต้น สัญญาณแบนกว้างที่เลข
คลื่น 3400–3700 cm−1 โดยทั่วไปแล้วเกิดจากโหมดการสั่นของพันธะไฮโดรเจนกับหมู่ซิลานอลที่ผิว
ของอนุภาค โดยจากการวิเคราะห์ตัวอย่างพบแบนที่เลขคลื่นประมาณ 3437 และ 1630 cm-1 
สอดคล้องกับโหมดการสั่นพันธะแบบ stretching และ bending ของโมเลกุลน้่า โดยส่าหรับโหมด
การสั่น O–H แบบ stretching พีคการดูดกลืนที่เลขคลื่นในช่วงประมาณ 1600  ถึง 1591 cm-1 ( ซึ่ง
สอดคล้องกับ H-bonded H2O, hydroxyl terminals, H-bonded OH vibrations และ H-
bonded Si–OH) และในส่วนโหมดการสั่นของพันธะ H-OH ซึ่งหมายถึงโมเลกุลของน้่าที่ดูดซับที่ผิว

ของอนุภาค อยู่ที่เลขคลื่นช่วงประมาณ∼ 1649 – 1632 cm-1 (Vaibhav, 2014; Lippincott, 
1958) ในตัวอย่างก่อนการสังเคราะห์ทั้งในอนุภาคนาโนซิลิกา เถ้าแกลบบด รวมทั้งวัตถุดิบที่บดผสม
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แล้ว แสดงในภาพที่ 4.22 ซึ่งจากลักษณะพลังงานการดูดซับของน้่าในอนุภาคนาโนซิลิกามีลักษณะ
แตกต่างจ่างในตัวอย่างเถ้าแกลบที่สกัดซิลิก้าแล้วทั้งในโหมด stretching และ bending และมี
รูปแบบที่เปลี่ยนแปลงไปอยู่ระหว่างทั้งสองเม่ือท่าการบดผสมกันซึ่งเป็นหลักฐานที่สอดคล้องให้เห็นว่า
มีสารตั้งต้นทั้งสองผสมกันแล้ว อนุภาคท่ีสังเคราะห์ได้จากสารตั้งต้นที่อุณหภูมิต่างๆจะแสดงสัญญาณ
ของทั้งสองโหมดลดลงต่่าอยู่ในระดับเบสไลน์เมื่อเทียบกับสารตั้งต้นหรือไม่พบสัญญาณที่เด่นชัดของ
โหมดการสั่นของพันธะไฮโดรเจนกับหมู่ซิลานอลที่ผิว  ซึ่งแสดงให้เห็นว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้เกิดการ
เปลี่ยนแปลงและอาจเกิดการเปลี่ยนเฟสเนื่องจากมีโครงสร้างผลึกที่ผิวเปลี่ยนไปจากการเปลี่ยนแปลง
ของพันธะ O-H ที่ hydroxyl terminals รวมทั้งอาจเกิดการเปลี่ยนแปลงขนาดหรือโครงสร้าง 
สัญฐานของอนุภาคเนื่องจากเกิดการเปลี่ยนแปลงพื้นที่ผิวจ่าเพาะ 
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ภาพที่ 4. 22 แบนที่เลขคลื่น 3437 และ 1632 cm-1  โหมดการสั่นพันธะแบบ stretching และ 
bending ของโมเลกุลน้่า (Lippincott, 1958; Ying, 1993; Kim, 2015) 

 
สารตัวอย่างตั้งต้นคาร์บอนที่สกัดเอาซิลิกาออกพบว่ามีสัญญาณแบนที่เลขคลื่นในช่วง 1390 

cm-1 ถึง 890 cm-1 ซึ่งมีความเข้มของสัญญาณการดูดซับสูง แสดงให้เห็นว่ามีปริมาณซิลิกาใน
คาร์บอนเถ้าแกลบที่เหลือจากกการสกัดในปริมาณสูง ซึ่งเกิดจากโดยทั่วไปแล้วเถ้าแกลบจะมีปริมาณ
ซิลิกาเป็นองค์ประกอบหลัก ซึ่งมีส่วนประกอบมากกว่า 80 เปอร์เซ็นต์ ขึ้นอยู่กับชนิด สายพันธ์ แหล่ง
ที่ปลูก สิ่งแวดล้อม และเทคโนโลยีที่ใช้ในการเผาเชื้อเพลิงในเครื่องก่าเนิดไฟฟ้าของโรงไฟฟ้าชีวมวล 
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จากรูปแบบสัญญาณการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของอนุภาคนาโนซิลิกาที่สังเคราะห์ได้ เถ้าแกลบ
คาร์บอนที่สกัดซิลิกาแล้ว รวมทั้งผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ ไม่พบสัญญาณการดูดกลืนของโซเดียม 
ซิลิเกต ซึ่งจะมีแบนสัญญาณการดูดกลืนที่ประมาณ 1390 และ 890 cm-1 ซึ่งเป็นโหมดการสั่นของ
พันธะ Si-O-Na แสดงให้เห็นว่าสามารถท่าการสกัดซิลิกาจากเถ้าแกลบและสังเคราะห์อนุภาคนาโน 
ซิลิกาและท่าการล้างสารตั้งต้นทั้งสองได้ปราศจากโซเดียมซิลิเกตหลงเหลือ  

พีคที่เลขคลื่นประมาณ 1092 cm-1 สอดคล้องกับโหมดการสั่นแบบ Si−O asymmetrical 
stretching ของ α-quartz อย่างไรก็ตามลักษณะเฉพาะที่เด่นชัดจะมีพีคแยกกันเป็นสองพีคที่ไกล้
เคียงกันที่เลขคลื่นประมาร 798-799 และ 780 cm-1 ของโหมด Si−O symmetrical stretching 
และจะมีพีคเดี่ยวของโหมด Si−O symmetrical ที่เลขคลื่นประมาณ 695-699 cm-1 ส่าหรับโหมด 
Si−O asymmetrical bending จะอยู่ที่เลขคลื่นประมาณ 512-513 และ 460 cm-1 ซึ่งไม่สามารถ
ตรวจวัดได้ต่่ากว่า (Vaibhav, 2014; Lippincott, 1958; Abadi, 2014; Ying, 1993)  ดังแสดงใน
กราฟภาพที่ 4.23 และรูปแบบการดูดกลืนในโหมด Si−O symmetrical stretching ภาพที่ 4.25 
ของเฟส cristobalite จะอยู่ที่เลขคลื่นประมาณ 795 cm-1 และอีกพีคที่ 1200 cm-1 และมีพีคที่เป็น
ลักษณะเฉพาะที่เด่นชัดที่ประมาณ 620 - 621 cm-1 (Ghorbani, 2013; Shim, 2015; 
Velmurugan, 2015; Danewalia, 2015; Vaibhav, 2014; Lippincott, 1958; Abadi, 2014; 
Lippincott, 1958; Ying, 1993; Kim, 2015; Tang, 2015) ซึ่งจากการวิเคราะห์กราฟโดยรวมจาก
สัญญาณ Si−O symmetrical stretching จะพบว่าตัวอย่างสารตั้งต้นซิลิกาเป็นซิลิกาอสัญฐาน
บริสุทธิ ซึ่งสอดคล้องกับค่าพลังงานการสั่นของซิลิกาในโหมด Si–O–Si asymmetric stretching 
ประมาณ 1100 โหมด symmetric stretching ที่เลขคลื่นประมาณ 796 cm-1 (Ghorbani, 2013) 
และไม่พบสัญญาณที่เป็นลักษณะเฉพาะของ quartz และ cristobalite  และซิลิกาที่ในตัวอย่างเถ้า
แกลบประกอบด้วยเฟส quartz ซึ่งแสดงว่าในสารตั้งต้นเถ้าแกลบมีเฟสของ quartz อยู่แล้วใน
ปริมาณน้อย และในตัวอย่างที่ท่าการสังเคราะห์จะมีความเข้มสัญญาณที่สูงขึ้นแสดงให้เห็นว่ามีความ
เป็นผลึกเพ่ิมขึ้น และที่ 800 cm-1 องศาเซลเซียสเริ่มเกิดเฟส quartz และ cristobalite โดยที่เฟส
หลักคือ cristobalite และค่อยๆเพ่ิมขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น ในขณะที่เฟส quartz ลดลง ซึ่ง
สอดคล้องกับผลของ XRD อย่างไรก็ตามสัญญาณของเฟส SiC จะอยู่ในแบนเลขคลื่นประมาณ 875 – 
880 cm-1 และโหมด stretching ที่ประมาณ 719 cm-1 (Rajarao, 2016; Mazo, 2014; Kim, 
2015; Tang, 2015) ส่าหรับการเกิดพันธะ Si-C ของซิลิกาจะท่าให้พลังงานเลื่อนไปอยู่ค่าในระหว่าง
ทั้งสอง มีค่าประมาณ 611-619 cm-1 (Bhan, 1991) ซึ่งท่าให้ได้สัญญาณที่ไกล้เคียงกับซิลิกาเฟส 
cristobalite ซึ่งจากสัดส่วนของ SiC ที่เกิดขึ้นปริมาณน้อยจึงอาจท่าให้พีคที่ได้ซ้อนในสัญญาณของ 
quartz และ cristobalite และ/หรือ เฟสที่เกิดขึ้นอยู่ภายในอนุภาคของเฟส quartz และ 
cristobalite ซึ่งสามารถท่าการแยกสัญญาณการดูดกลืนในโหมด Si−O asymmetrical stretching 
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และโหมด Si−O symmetrical stretching ด้วยการใช้การกระจายทางสถิติแบบเกาส์เชียน เพ่ือแยก
ระดับพลังงานที่ตรวจวัดได้ออกจากกันซึ่งจะช่วยยืนยันเฟสต่างๆที่เกิดขึ้นได้ชัดเจนมากขึ้น ในภาพที่ 
4.24 และภาพท่ี 4.26 ตามล่าดับ 
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ภาพที่ 4. 23 กราฟขยายสัญญาณการแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารตั้งต้นและ
ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ (SiO2+3C) ที่เงื่อนไขต่างๆเทียบกับช่วงการดูดกลืนโดยทั่วไป
ของเฟส Cristobalite Quartz และ SiC 

 
โดยทั่วไปโครงสร้างเนตเวิร์คสามมิติของซิลิกาเกิดขึ้นแบบสุ่ม โดยพันธะของออกซิเจนกับ

ซิลิกอนเกิดพันธะ siloxanerings แบบหกพันธะ (SiO6) และแบบสี่พันธะ (SiO4) ส่าหรับอนุภาคซิลิ
กาอสัญฐานที่สังเคราะห์ได้จากเทคนิคโซลเจล โดยหากน่าไปเผาจะเกิดการแตกพันธะของคลัสเตอร์ 
SiO4 และเกิดไปเป็นแบบ SiO6 ซึ่งมีความเป็นระเบียบของโครงสร้างผลึกมากขึ้นมีความเครียดของ

แลททิซน้อยลง (Kamiya, 1990) การดีคอนโวลูทแบนสัญญาณของโหมดการสั่นของ νas Si\O\Si 
ในช่วง 1500–700 cm−1 เป็นสัญญาณ transverse และ longitudinal optical (LO และ TO) ท่า
ให้สามารถแยกและประเมิลการเปลี่ยนแปลงของโครงข่ายผลึกซิลิกาได้ชัดเจนขึ้น ผลจากการดีคอน
โวลูทแสดงพีคโหมดการสั่นของ LO6 และ TO6 ซึ่งหมายถึง LO และ TO ของ SiO6 ที่เลขคลื่น
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ประมาณ 1155 และ 1075 cm-1 ตามล่าดับ ส่าหรับ LO4 และ TO4 จะอยู่ที่เลขคลื่น 1205 และ 
1087 cm-1 ตามล่าดับ 

จากการแยกกราฟการแยกพีคในภาพที่ โหมดการสั่น TO และโหมด LO ของ Si-O-Si 
asymmetric stretching ของซิลิกา (Boyd, 1987) จะสอดคล้องกับแบนที่เลขคลื่นประมาณ 1111  
และ 1188 cm-1 โดยจะสอดคล้องกับพีคของ symmetric stretching ที่เลขคลื่นประมาณ 793 - 

800 cm-1 (Vaibhav, 2015; Ghorbani, 2013; Ying, 1993) จากผลการวิเคราะห์ตัวอย่างนาโนซิลิ
กาตั้งต้นพบพีคของ Si-O-Si asymmetric stretching ที่ 1165 และ 1226 cm-1 ที่สอดคล้องกับ
โหมดการสั่น TO และ LO ตามล่าดับ ซึ่งมีค่าพลังงงานต่่ากว่าซึ่งเป็นหลักฐานแสดงถึงความเป็นอสัฐ
ฐานและมีขนาดอนุภาคขนาดเล็ก 

ตัวอย่างซิลิกาที่อยู่ในเถ้าแกลบมีพีคที่เลขคลื่นประมาณ 972 1018 1086 และ 1160 ซ่ึง
สัญญาณบริเวณโหมด TO มสีองพีคเป็นหลักฐานแสดงว่าซิลิกาในเถ้าแกลบประกอบด้วยสองเฟส โดย
ที่แบนที่ 800 แบนกว้างที่ 950 และช่วงประมาณ 1100 ถึง 1190 cm-1 แสดงลักษณะรูปแบบที่สอ
ดกคล้องกับ fused silica และแบนที่ 800 แสดงพีคแยกสองพีคซึ่งแสดงว่ามีเฟส quartz อยู่ในสาร
ตั้งต้นเถ้าแกลบ 

ส่าหรับพีคที่เกิดขึ้นในตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิต่ างๆแสดงแบนการดูดกลืนที่
สอดคล้องกับซิลิกาอย่างน้อยสองโหมดและมีระดับพลังงานสูงขึ้นจากโหมดของซิลิกาอสัญฐาน โดย
การสังเคราะห์แต่ละอุณหภูมิมีการเปลี่ยนแปลงทั้งระดับพลังและความเข้มสัญญาณแสดงถึงการ
เปลี่ยนเฟสที่มีสัดส่วนของผลึกทั้งสองเฟสเปลี่ยนไป ที่เลขคลื่นประมาณ 1098 cm−1 สอดคล้องกับ
-quartz และที่เลขคลื่น 1106 cm−1 สอดคล้องกับ -cristobalite (Tang, 2015) ซึ่งผลการ
วิเคราะห์สอดคล้องกับผลการวิเคราะห์ XRD  
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ภาพที่ 4. 24 กราฟดีคอนโวลูทสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่น
ของพันธะ Si-O ของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆ (SiO2+3C) 

 

ขยายสัญญาณเปรียบเทียบและดีคอนโวลูทแบนโหมด symmetric bending Si-O-Si ใน
ภาพที่ 4.25 และ 4.26 ตามล่าดับ จากการเปรียบเทียบช่วงพลังงานพบว่ามีความเข้มของสัญญาน
สูงขึ้นมากกว่าซิลิกาตั้งต้นซึ่งแสดงว่ามีความเป็นผลึกเพ่ิมขึ้นและเพ่ิมขึ้นเมื่ออุณหภูมิที่ใช้เพ่ิมขึ้น  
ตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิจะมีระดับพลังงานในด้านสูงขึ้นลดลงซึ่งเป็นสัญญาณเนื่องจากเฟส 
quartz ลดลงจากการเกิดเป็นเฟส cristobalite โดยสัญญาณของ quartz จะเกิดเป็นพีคคู่ที่เลขคลื่น
ประมาณ 780 และ 799 cm-1  (Tang, 2015; Schwerha,  2002) และ cristobalite จะมีลักษณะ
สัญญาณเป็นพีคเดียวที่เลคคลื่นประมาณ 790 cm-1  (Tang, 2015; Schwerha, 2002; Correchera, 
2009; Hernandez-Ortiz, 2012) และยืนยัน quartz ด้วยพีคลักษณะเฉพาะที่เลขคลื่น 669.2 และ 
695.6 cm-1 และยืนยันเฟส cristobalite ที่พีคประมาณ 620 cm-1 (Kim, 2015; Tang, 2015; 
Schwerha, 2002; Correchera, 2009; Hernandez-Ortiz, 2012)  ซึ่งเกิดในตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่ 
800 องศาเซลเซียส และค่อยหายไปเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น จากกราฟดีคอนโวลูทเปรียบเทียบสารตั้งต้น
นาโนซิลิกา คาร์บอนแกลบ และสารตั้งต้นที่ผสมกันแล้ว เปรียบเทียบกับสารตัวอย่างที่ท่าการ
สังเคราะห์ได้ ซึ่งแสดงให้เห็นว่าสัญาณเฟสของ quartz ลดลงเมื่อเพ่ิมอุณหภูมิอย่างชัดเจน และเกิด
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การเปลี่ยนแปลงระดับพลังงานระหว่างสารที่สังเคราะห์ที่ 800 กับ 1,100 องศาเซลเซียส ของแต่ละ
เฟสไปในทิศสูงขึ้นแสดงว่าเกิดเป็นโครงสร้างที่แข็งแรงขึ้น และการเปลี่ยนแปลงที่มีค่าระหว่างแต่ละ
เฟสของตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่ 900 องศาเซลเซียส ซึ่งแสดงให้เห็นว่าอาจจะเกิดจากการที่มีสัดส่วน
ของหลายเฟสและเฟสที่อยู่ในสถานะก่าลังเปลี่ยนโครงสร้างผลึก (Kim, 2015; Schwerha, 
2002;.Velde, 1987; Yahagi, 1994; Kirk, 1998) 
 

1000 950 900 850 800 750 700 650 600

P
e
rc

e
n
t 
T

Wavenumber (cm
-1
)

669.2

780.4

795.0

 SiO2 nano

 SiO2+3C mill 800c 2h 01

 SiO2+3C mill 900c 2h 01

 SiO2+3C mill 1100c 2h 01

695.6

 
 

ภาพที่ 4. 25 กราฟสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่นของพันธะ 
ในช่วงโหมดของซิลิกอนคาร์ไบด์ของผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆ 
(SiO2+3C) 
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ภาพที่ 4. 26 กราฟดีคอนโวลูทสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่น
ของพันธะ ในช่วงโหมดของซิลิกอนคาร์ไบด์ของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆ 
(SiO2+3C) 

 

 ผลการวิเคราะห์ตัวอย่างที่สังเคราะห์จากเถ้าแกลบที่สกัดซิลิกาแล้ว  เปรียบเทียบผลการ
สังเคราะห์ที่อุณหภูมิต่างๆกับสารตั้งต้นในภาพที่ จากรูปแบบการดูดกลืนรังสีอินฟราเรด ในภาพที่ 
4.27 ผลการวิเคราะห์แสดงสัญญาณเด่นชัดในช่วงโหมดการสั่นพันธะ Si-O-Si asymmetric 
stretching และโหมด Si-O-Si symmetric bending มีความเข้มสัญญาณเพ่ิมขึ้นหลังท่าการ
สังเคราะห์และมีความเข้มสัญญาณเพ่ิม ยืนยันว่าความเป็นผลึกของซิลิกาเพ่ิมขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น
ถึง 900 องศาเซลเซียส โหมด symmetric bending Si-O-Si แสดงลักษณะของ quartz สอดคล้อง
กับผล XRD สัญญาณที่วัดได้ต่่าลงและมีรูปแบบการดูดกลืนที่เปลี่ยนไป ที่อุณหภูมิ 1,100 องศา
เซลเซียส แสดงให้เห็นว่าเกิดการเปลี่ยนแปลงเฟสที่ชัดเจนที่อุณหภูมินี้ โดยวิเคราะห์การแยกพีค
เนื่องจากกราฟมีระดับพลังงานที่ไกล้เคียงกันและซ้อนทับกัน ผลการวิเคราะห์กราฟในภาพที่ 4.28 
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ภาพที่ 4. 27 กราฟการแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดของสารตั้งต้นและผลิตภัณฑ์ที่
สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆของคาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 

 

พีคย่อยของโหมด Si-O-Si asymmetric stretching ภาพที่ 4.28 แสดงให้เห็นว่าเกิดการ
เปลี่ยนเฟสโดยสารตั้งต้นมีเฟสหลักเป็น quartz และมีความเป็นผลึกเพ่ิมขึ้นที่ 800 องศาเซลเซียส 
และความเป็น quartz ลดลงที่ 900 องศาเซลเซียส โดยพีค TO ที่สอดคล้องกับ quartz เลื่อนระดับ
พลังงานไประดับสูงขึ้นเม่ืออุณหภูมิเพ่ิมข้ึนและที่ 900 องศาเซลเซียส เกิดการเปลี่ยนพีค TO เลื่อนไป
ที่เลขคลื่น 1065.9 cm-1 ซึ่งแสดงว่าเกิดการเปลี่ยนจาก quartz ไปเป็นเฟสที่มีความเป็นผลึกที่
แข็งแรงกว่า และสัดส่วนของเฟส cristobalite มีสูงขึ้น สอดคล้องกับผลที่ได้จาก XRD ตัวอย่างที่
สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส จะพบว่าสัญญาณความเป็นผลึกของซิลิกาเฟสต่างๆลดลง
มากและมีสัญญาณที่สอดคล้องกับเฟส SiC ที่เลขคลื่น 875.5 cm-1 เด่นชัดขึ้นมา โดยการลดลงของ
เฟสอ่ืนๆของผลึกซิลิกายืนยันได้จากสัญญารพีคโหมด Si-O-Si symmetric bending ที่ลดลงด้วย
เช่นกัน ซึ่งท่าการขยายสัญญาณตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส ในภาพที่ 4.29  
ซึ่งสัญญาณการตอบสนองการดูดกลืนรังสีอินฟราเรดที่ต่่าอาจเกิดจากอนุภาคที่มีขนาดใหญ่ขึ้นมีความ
สม่่าเสมอของขนาดอนุภาคต่่า อย่างไรก็ตามสัดส่วนของพีคย่อยที่ได้จากการแยก ท่าให้สรุปได้ว่าเกิด
พีคท่ีสอดคล้องกับเป็นเฟส SiC  มากที่สุดที่เด่นชัดขึ้นมามีสัดส่วนที่สูงเทียบกับเฟสซิลิกาอ่ืนๆ และพีค
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ไกล้เคียงท่ีเกิดข้ึน ( 869.0 และ 870.9 cm-1) ที่อุณหภูมิต่่ากว่านี้ ( 900 ถึง 700 องศาเซลเซียส )เป็น
สัญญาณการดูดกลืนของโหมดอ่ืน 
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ภาพที่ 4. 28 กราฟดีคอนโวลูทสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่น 
asymmetric stretching ของพันธะ Si-O-Si ของผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไข
ต่างๆของคาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 
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ภาพที่ 4. 29 กราฟดีคอนโวลูทสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่น 
asymmetric stretching ของพันธะ Si-O-Si ของผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไข
ต่างๆของคาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 

 
 ผลการแยกสัญญาณในโหมด Si-O-Si symmetric bending ภาพที่ 4.30 แสดงสัญญาณของ
เฟส quartz เฟสเดียวในตัวอย่างเถ้าแกลบตั้งต้น และแสดงให้เห็นสัญญาณของ cristobalite 
ตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่ 800 องศาเซลเซียส ที่เลขคลื่น 786.8 และ 781.5 ในตัวอย่าง 900 องศา
เซลเซียส สอดคล้องกับสัญญาณในช่วง Si-O-Si asymmetric stretching และสอดคล้องกับผล XRD 
และจากพีคย่อยยังแสดงให้เห็นถึงการเปลี่ยนแปลงระดับพลังงานของทั้งสองเฟสเมื่ออุณหภูมิเพ่ิมข้ึน 
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ภาพที่ 4. 30 กราฟดีคอนโวลูสัญญาณแปลงฟูเรียร์การดูดกลืนรังสีอินฟราเรดในช่วงโหมดการสั่นของ
พันธะ ในช่วงโหมดของซิลิกอนคาร์ไบด์ของผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆของ
คาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 
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4.2.6 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยเทคนิค 
การวิเคราะห์การกระเจิงแบบรามาน 

แสดงผลการวิเคราะห์อนุภาคที่สังเคราะห์ด้วยการปรับปรุงคาร์บอนและนาโนซิลิกาที่
ปรับปรุงขึ้นแสดงรูปแบบในภาพรวมในภาพที่ 4.31 และขยายสัญญาณเพ่ือแสดงโหมดที่ขัดเจนใน
ภาพที่ 4.32 เฟสของซิลิกาที่เกิดขึ้นไม่พบความสอดคล้องในโหมดของเฟสของ  coesite และ 
feldspar glass (Chen, 2010) ไม่พบเฟสของซิลิกอนที่ 520 cm-1 ซึ่งเป็นเกิดจาก phonon mode 
แบบ longitudinal optical (LO) ของผลึกซิลิกอน (Khamsuwan, 2011; Kuntumalla, 2013) 
ส่าหรับการเกิดสัญญาณที่ช่วง 783 cm-1 ซึ่งแสดงว่าอาจก่าลังเกิดการฟอร์มต้วของเฟส β-SiC ซึ่งมี 
TO โหมด transverse optical phonon mode ที่ประมาณ 782-790-796 cm-1  (Khamsuwan, 
2011; Wang, 2016) และโหมด A1 LO ที่ประมาณ 945-968-972 cm-1 โดยในตัวอย่าง 
SiO2+3C900c พบสัญญาณที่ 993 cm-1 และตัวอย่าง SiO2+3C1100c พบสัญญาณที่ 977 cm-1 
(Naderi, 2013; Wang 2015; Petrus 2017; Wang, 2016) สัญญาณการกระเจิงของ LO band 
และ TO band ที่ต่่ากว่าค่า β-SiC ปกติ ของสารตัวอย่างแสดงว่ามีโครงสร้างผลึกของ SiC เฟสอ่ืน
รวมอยู่ในสารตัวอย่างหรืออาจเป็น SiC เฟสอ่ืนที่ไกล้เคียงกับเฟสของ β-SiC (Taylor, 2016) ซึ่ง
สอดคล้องกับผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคอ่ืนก่อนหน้านี้ท่าให้ทราบว่าอาจเป็น α- SiC พีคที่ช่วง
ประมาณ 1335-1350 และ 1567- 1596 เป็นของคาร์บอนอสัญฐานแบน ‘D’ และ‘G’ และพีคที่ช่วง
ประมาณ 2680 cm-1 จะเกิดจากพันธะ C–C ของคาร์บอนแบบ inter-icosahedra ที่มีโครงสร้าง
ผลึก(Wang, 2015; Petrus, 2017; Kuntumalla, 2013; Wang, 2016) 

จากสัญญาณการกระเจิงแบบรามาน เปรียบเทียบกับสารตั้งต้น  ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 
700 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน พบว่ามีสัญญาณของคาร์บอนลดลง 
แสดงให้เห็นว่ามีคาร์บอนหลงเหลือในสารผลิตภัณฑ์ และมีแบนกว้างของโหมดการสั่นของพันธะของ
ซิลิกอนและออกซิเจน ซ่ึงเป็นหลักฐานแสดงว่าเกิดการก่อเป็นโครงร่างผลึกของซิลิกา โดยที่มีการเกิด
หลายเฟสรวมทั้งมีลักษณะการเกิดผลึกแบบสุ่ม ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 2 ชัว่โมง พบว่าคาร์บอนสามารถเกิดปฏิกิริยาได้จนเกือบหมดและซิลิกาสามารถเกิดเป็นผลึกได้
สมบูรณ์มากขึ้นเกือบหมดโดยไม่พบสัญญาณแบนกว้าง ผลของการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 900 องศา
เซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง พบว่าซิลิกาเปลี่ยนโหมดการสั่นพันธะของโครงสร้างผลึกซ่ึงแสดงให้เห็น
ว่าเกิดการเปลี่ยนเฟสของสารและเกิดสัญญาณโหมดการสั่นของซิลิกอนคาร์ไบด์ และนอกจากนั้นแล้ว
ยังพบว่ามีความเข้มสัญญาณสูงขึ้นมากซึ่งเป็นหลักฐานที่แสดงให้เห็นว่ามีความเป็นผลึกที่สูงขึ้น โดยที่
ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง พบว่ามีความเข้มสัญญาณลดลง
และเกิดสัญญานในโหมดการสั่นอ่ืนเพิ่มขึ้นแสดงว่าเริ่มเกิดการเปลี่ยนเฟส 
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ภาพที่ 4. 31 กราฟการกระเจิงแบบรามานของสารตัวอย่างอนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอน 
คาร์ไบด์ซิลิกาท่ีสังเคราะห์ได้ (SiO2+3C) 
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ภาพที่ 4. 32 กราฟการกระเจิงแบบรามานของสารตัวอย่างอนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอน 
คาร์ไบด์ซิลิกาท่ีสังเคราะห์ได้ (SiO2+3C) 
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ภาพที่ 4. 33 กราฟการกระเจิงแบบรามานของสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆจาก
คาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 

 

จากการวิเคราะห์การกระเจิงแบบรามานของสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆจาก
คาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา พบว่าเริ่มเกิดผลึกของซิลิกาที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 
และสัญญาณของคาร์บอนตั้งต้นลดลง ที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส สารตัวอย่างเกิดเป็นผลึกของ
หลายเฟสโดยแสดงโหมดการสั่นหลายโหมดเพ่ิมข้ึน และจากความเข้มสัญญาณเพ่ิมข้ึนแสดงว่ามีความ
เป็นผลึกเพ่ิมขึ้น 

 

4.2.7 ผลการวิเคราะห์อนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาด้วยเทคนิค 
สเปคโตรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนที่ถูกปลดปล่อยด้วยรังสีเอกซ์ X-ray Photoelectron 
Spectroscopy (XPS) 
 แสดงสเปคตรัม XPS ของคาร์บอนซึ่งให้เป็นสเปรครัมมาตรฐานที่ใช้ในการจัดระดับพลังงาน 
binding energy ที่วิเคราะห์ทั้งหมด ท่าการวิเคราะห์ศึกษาผลการสังเคราะห์สองเงื่อนไขโดยเลือกที่
สภาวะการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิต่่าสุดและสูงสุด คือที่ 700 และที่ 1,100 องศาเซลเซียส ผลการ
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สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เป็นระยะเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน ท่าการ
วิเคราะห์การแสกนละเอียดช่วงสัญญาณของ C1s O1s และ Si2p ซึ่งเป็นองค์ประกอบหลักของสาร
ตั้งต้นและสารผลิตภัณฑ์ พีคของ C1s และ O1s แสดงในภาพที่ 4.34 จากการดีคอนโวลูท พีคของ 
C1s ของตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส มีค่า binding energy (BE) ที่ 279.3 
280.7 281.1 283.0 284.8 285.8 และ 288.5 eV ซึ่งโดยทั่วไปพีคท่ี 284.8 eV ของ C-C ที่ใช้ในการ
ปรับค่าสัญญาณ BE 283.0 eV สอดคล้องกับ C-Si ซึ่งแสดงให้เห็นว่าเกิดซิลิกอนคาร์ไบด์ ที่ 285.8 
และ 288.5 eV สอดคล้องกับพันธะของ C-O และ C(O)O ตามล่าดับ (Lagudu, 2014; Wang, 
2013; Kim, 2014; Liu, 2005; Gallis, 2009; Choi, 1998; Bell, 1998; Besling, 1998; Smith, 
1984; Li, 2015; Zheng, 2015; Dave, 2015) ที่ BE 285.8 eV สอดคล้องกับ SiOxCy ซึ่งแสดงให้
เห็นว่าเกิดเฟสที่เป็นการเริ่มเกิดการเปลี่ยนเฟสระหว่างซิลิกากับซิลิกอนคาร์ไบด์  ผลการสังเคราะห์ที่
อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส พบสัญญาณของซิลิกอนคาร์ไบด์เช่นกันแต่ไม่พบสัญญาณ BE ของ 
SiOxCy ซึ่งแสดงให้เห็นว่าอาจเกิดปฏิกิริยาได้สมบูรณ์แล้วหรือไม่สามารถเกิดปฏิกิริยาเป็นซิลิกอน 
คาร์ไบด์เพ่ิมได้แล้ว ผลการดีคอนโวลูทสัญญาณละเอียดในช่วง O1s ของตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่
อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส มีค่า BE ที่ 530.9 ถึง 531 eV สอดคล้องกับ C–O–C หรือ Si–O–Si 
หรืออะตอมออกซิเจนที่แทรกอยู่ใน back-bond ของระบบ Si (Si–O–C) (Liu, 2005) พีค O1s ที่ 
532.4-532.7 eV สอดคล้องกับซิลิกาเฟสที่เป็นผลึก เช่น quartz (Nesbitt, 2014) อย่างไรก็ตาม
สัญญาณของ BE ยังสอดคล้องกับ SiOxCy (532.3 +-0.2 eV) (Wan, 2006) ซึ่งสอดคล้องกับผลที่ได้
จาก C1s ส่าหรับสัญญาณในช่วงของซิลิกาพบว่าแบ่งเป็นสองพีคที่  BE 532.3 และ 533.0 eV ซึ่ง
แสดงให้เห็นว่ามีโครงสร้างอิเล็กทรอนิกส์ซิลิกอนสองแบบเนื่องจากมีซิลิกาที่มีโครงสร้างผลึกสองเฟส 
(Wang, 2013; Hijikata, 2001; Hu, 1999;  Krawiec, 2004; Rosso, 2008; Gallis, 2009; Choi, 
1998; Bell, 1998; Rani, , 2013; Oh, 2011; Oh, 2014; Santos, 2015) โดยที่ผลการสังเคราะห์ที่
อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส มีสัญญาณของ BE ของเฟสซิลิกาพีคเดียวโดยมีค่าพลังงานของ BE 
ไกล้เคียงความเป็นผลึกแสดงว่าซิลิกามีความเป็นผลึกโครงสร้างเดียวสูง ซึ่งจาก C1s แสดงว่าไม่มีเฟส
ของ SiOxCy ด้วยเช่นกัน โดยที่น่าจะเป็นสัญญาณของเฟส cristobalite ซึ่งสอดคล้องกับผลของ XRD 
และ FTIR  
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ภาพที่ 4. 34 กราฟ XPS ในช่วง C1s และ O1s ของสารตัวอย่าง (SiO2+3C) อนุภาคนาโนคอมโพสิท
ซิลิกอนคาร์ไบด์ซิลิกาท่ีสังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 700 และ 1,100 องศาเซลเซียส 

 

กราฟสเปกตรัม XPS ในช่วง Si2p แสดงในภาพที่ 4.35 ตัวอย่างที่สังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 700 
และ 1,100 องศาเซลเซียส มีรูปแบบค่าพลังงาน BE ที่ไกล้เคียงกัน โดยที่ค่าพลังงาน BE 103.7 eV 
ของตัวอย่างที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส ควรจะเป็นซิลิกาเฟส quartz (Wang, 2013; Hijikata, 
2001; Hu, 1999;  Krawiec, 2004; Rosso, 2008; Gallis, 2009; Choi, 1998; Bell, 1998; 
Swedlund, 2011; Nesbitt, 2014; Song, 2012) และค่าพลังงาน BE 103.4 eV ของตัวอย่างที่
อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส ควรจะเป็นเฟส cristobalite ตามล่าดับ ที่ระดับพลังงานในช่วง
ระหว่างระดับพลังงานของ SiC ถึงประมาณ 102 eV จะสอดคล้องกับ silicon oxycarbide (O-Si-C, 
Si-C-OX) (Hijikata, 2001; Kim, 2014; Wan, 2006; Sohn, 2013; Hung-Yu, 2015; Gallis, 2009; 
Besling, 1998; Smith, 1984) โดยเรียงตามล่าดับพลังงาน binding energy ของ silicon 
oxycarbide SiOxCy จากน้อยไปหามาก คือ SiOC3, SiO2C2 SiO3C ตามล่าดับ (Wan, 2006) ซึ่งควร
จะเป็นเฟสของสาร intermediate ในปฏิกิริยาคือ SiOC3 และ/หรือ SiO2C2  (Kim, 2014) โดย
ตัวอย่างที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส มีสัญญาณสูกกว่าตัวอย่างที่อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส 
ซึ่งสอดคล้องกับผลที่ได้จากผลการวิเคราะห์สเปกตร้า C1s และ O1s ซึ่งสอดคล้องกับตัวอย่างที่
อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นไปได้ว่าอาจเกิดจากซิลิเกตซึ่งมีความเป็นไปได้ที่อาจเกิดซิลิเกตใน
ขั้นตอนต่างๆในการสังเคราะห์ร่วมด้วย เนื่องจากมีช่วง binding energy อยู่ระหว่าง 101.6 – 103.8 
eV ขึ้นอยู่กับโครงสร้างและชนิดของไอออนบวก ซึ่งมีค่าไกล้เคียงกัน อย่างไรก็ตามจากสารตั้งต้นไม่
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พบสัญญาณของโซเดียมซิลิเกตท้ังในอนุภาคนาโนซิลิกาและคาร์บอนเถ้าแกลบที่ได้จากการสกัดซิลิกา
ออกไป 

ค่าพลังงาน BE 100.1 ถึง 100.6 eV สอดคล้องกับซิลิกอนคาร์ไบด์ยืนยันว่าเกิดเฟสของ
ซิลิกอนคาร์ไบด์ในสารผลิตภัณฑ์ (Swedlund, 2011) โดยสอดคล้องยืนยันกับ C1s ที่ 283 eV 
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ภาพที่ 4. 35 แสดงสเปคตรัม XPS Si2p ของสารตัวอย่างอนุภาคนาโนคอมโพสิทซิลิกอนคาร์ไบด์ 
(SiO2+3C) 

  

 จากผลของสเปคตรัม XPS ท่าให้สรุปได้ว่าสารตัวอย่างเริ่มเกิดซิลิกอนคาร์ไบด์ตั้งแต่อุณหภูม ิ
700 องศาเซลเซียสและเพ่ิมข้ึนที่อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส เกิดการเปลี่ยนเฟสหลักของซิลิกาที่
แตกต่างกันทั้งสองตัวอย่าง สอดคล้องกับผลผล XRD และ FTIR  

ผลการวิเคราะห์ตัวอย่างที่ได้จากคาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา โดยสังเคราะห์ที่
อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศไนโตรเจน จากการดีคอนโวลูท
สเปคตรัม XPS ของสัญญาณช่วง C1s พบสัญญาณของ O-C=O และ C=O ที่ 289.5 eV และ 287.3 
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eV ตามล่าดับ ซึ่งมาจากคาร์บอนเนื่องจากสารตั้งต้นเป็นคาร์บอนจากเถ้าแกลบที่สกัดเอาซิลิกาออก
แล้วซึ่งมีคาร์บอนตั้งต้นในสัดส่วนสูงกว่า และอนุภาคของสารตั้งต้นอาจมีรอยต่อของซิลิกากับ
คาร์บอนน้อยกว่า มีขนาดอนุภาคของซิลิกาใหญ่ และมีลักษณะรูพรุนของอนุภาคที่ไม่เหมาะสมต่อ
การแพร่ของแกสที่เกิดจากปฏิกิริยา จึงท่าให้มีคาร์บอนเหลือในปริมาณมากกว่า ซึ่งผลที่ได้ที่อุณหภูมิ 
1100 องศาเซลเซียส พบว่ามีสัญญาณของคาร์บอนของ O-C=O และ C=O เช่นเดิมแต่มีปริมาณที่ลด
น้อยลงมาก และพบว่าเกิดซิลิกอนคาร์ไบด์ที่ BE 283.1 eV ที่ชัดเจนสอดคล้องกับคาร์บอนที่ลดลง 

จากผลการวิเคราะห์พีคของ O1s  มีพีคของซิลิกาที่แยกกันสามพีคซึ่งแสดงให้เห็นว่าอะตอม
ออกซิเจนมีโครงสร้งอิเล็กทรอนิกส์อย่างสามแบบหลักๆโดยที่ระดับ 534.0 eV ควรจะเป็นออกซิเจน
ในโครงสร้างของซิลิกาอสัญฐาน 533.3 และ 532.1 eV ควรจะเป็นของออกซิเจนในผลึก quartz และ 
cristobalite ตามผลของ XRD FTIR และกระเจิงแบบรามาน โดยที่ผลการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 
1100 องศาเซลเซียส พบว่ามีออกซิเจนในโครงสร้างที่มีความเป็นผลึกที่มีความบริสุทธิ์สูงขึ้นซึ่งจากผล 
XRD และ FTIR คาดว่าที่ BE 532.7 eV ควรจะสอดคล้องกับ cristobalite  
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ภาพที่ 4. 36 แสดงสเปคตรัม XPS C1s และ O1s ของสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆจาก
คาร์บอนเถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 
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ภาพที่ 4. 37 แสดงสเปคตรัม XPS Si2p ของสารตัวอย่างที่สังเคราะห์ได้ที่เงื่อนไขต่างๆจากคาร์บอน
เถ้าแกลบหลังจากสกัดซิลิกา (C RHA) 

 
 Si2p ตัวอย่างที่สังเคราะห์อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส ค่า BE ที่ 103.9 eV สอดคล้องกับ 
ซิลิกาโดยอาจอยู่ในเฟสซิลิกาอสัญฐานซ่ึงมีค่าสอดคล้องกับ O1s หรืออาจเป็นสัญญาณของ Si2p1/2 

อย่างไรก็ตามจากสเปคตร้า Si2p จะพบว่ามีซิลิกอนคาร์ไบด์ทั้งคู่และเพ่ิมข้ึนที่อุณหภูมิ 1,100 องศา
เซลเซียส โดยที่พบว่าสัดส่วนสัญญาณในช่วงของเฟสของซิลิกาลดลง สอดคล้องกับผลการวิเคราะห์
ด้วยเทคนิค XRD และ FTIR   

จากการวิเคราะห์พื้นผิวด้วยเทคนิคสเปคโตรสโคปีของอนุภาคอิเล็กตรอนที่ถูกปลดปล่อยด้วย
รังสีเอกซ์พบว่าเทคนิคการสังเคราะห์ที่ปรับปรุงขึ้นท่าให้สามารถสังเคราะห์วัสดุของผสมอนุภาคที่มี
เฟส ควอตซ์ Cristobalite และ alpha silicon carbide ได้ที่อุณหภูมิต่่าทั้งคู่ ซึ่งโดยทั้วไปแล้วเฟส
ไดอะแกรมผลึก Cristobalite จะเกิดขึ้นในปฏิกิริยาที่สภาวะอุณหภูมิสูงมากกว่า 1200 องศา
เซลเซียส และผลึกของเฟส alpha silicon carbide ที่สังเคราะห์จากปริกิริยา carbothermal 
reduction ด้วยของแข็งโดยทั่วไปปฏิกิริยาจะเกิดที่อุณหภูมิสูงกว่า 2,500 องศาเซลเซียส การ
สังเคราะห์โดยการปรับปรุงสารตั้งต้นด้วยอนุภาคนาโนซิลิกา ท่าให้ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีความสม่่าเสมอ
ของอนุภาคท่ีสูงกว่า รวมทั้งมีขนาดอนุภาคที่เล็ก และจากผลสเปคตร้าของ O1s และ Si2p อนุภาคที่
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สังเคราะห์จากสารตั้งต้นนาโนซิลิกาที่อุณหภูมิ 1,100 องศาเซลเซียส เป็นหลักฐานว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้
ยังมีความบริสุทธิสูงกว่า  
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บทที่  5  
สรปุผลการวิจัย อภิปรายผล และข้อเสนอแนะ  

 

สรุปผลการวิจัย 

 สามารถสังเคราะห์อนุภาคนาโนซิลิกาและซิลิกอนคาร์ไบด์ที่ได้ส่าเร็จด้วยเทคนิคที่ปรับปรุง
ขึ้น โดยได้อนุภาคที่ได้เป็นวัสดุผสมเฟส ซิลิกาอสัญฐาน และผลึก ควอตซ์ Cristobalite และ alpha 
silicon carbide มีขนาดอนุภาคเล็กและมีรูปร่างและความสม่่าเสมอสูง ที่สภาวะที่ดีที่สุดมีขนาด
โครงสร้างอนุภาคประมาณ 200 นาโนเมตร มีขนาดผลึกประมาณ 10 นาโนเมตร  สามารถเตรียมให้
อยู่ในรูปผลึกต่างๆได้ง่ายด้วยการแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆโดยที่สามารถเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิต่่าทั้ง
เฟส Cristobalite และ silicon carbide การปรับปรุงการสังเคราะห์ด้วยการสังเคราะห์เป็นอนุภาค
นาโนซิลิกาพบว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้มีอนุภาคขนาดที่เล็กและมีความสม่่าเสมอของอนุภาคที่สูงกว่า 
ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีความบริสุทธิสูงกว่า ซึ่งเทคนิคการสังเคราะห์ที่พัฒนาขึ้นในงานวิจัยนี้เป็นเทคนิคที่
สามารถท่าการสังเคราะห์ได้ง่าย ต้นทุนต่่า ให้ผลผลิตที่สูงโดยใช้วัตถุดิบตั้งต้นเป็นของเสียทาง
การเกษตรที่เป็นปัญหาสิ่งแวดล้อม  
 

ข้อเสนอแนะ 

จากผลการวิจัยสามารถสังเคราะห์อนุภาค Cristobalite และ silicon carbide ที่มีขนาด
อนุภาคเล็ก และมีขนาดสม่่าเสมอ ได้ ที่อุณหภูมิต่่า ซึ่งต่่าที่สุดจากรายงานการวิจัยที่เคยมี จึงควร
ท่าการศึกษาเพ่ิมเติม เช่น เพ่ิมความถึ่ของตัวแปรในการศึกษา เพ่ิมตัวแปรในการศึกษา เช่น สัดส่วน
ของสารตั้งต้น ในการเกิดปฏิกิริยา ระยะเวลาในการเกิดปฏิกิริยา การใช้สารเคมีเกรควิเคราะห์เป็น
สารเปรียบเทียบ เป็นต้น 

จากลักษณะทางกายภาพ ทางเคมี และโครงสร้างผลึก ของอนุภาคออกไซด์ทึ่สังเคราะห์ได้ใน
งานวิจัยนี้ มีแนวโน้มที่จะน่าไปประยุกต์หรือปรับปรุงใช้งานในการใช้ประโยชน์ในด้านต่างๆ ซึ่งมีการ
น่าวัสดุประเภทนี้มาใช้ประโยชน์ที่หลากหลายมากในอุตสาหกรรมเทคโนโลยีชั้นสูง เช่น ด้านตัวเร่ง
ปฏิกิริยา ด้านสิ่งแวดล้อม ด้านพลังงาน เป็นต้น ควรท่าการศึกษาสมบัติที่เกี่ยวข้องกับการน่าไปใช้
ประโยชน์ด้านต่างๆต่อไป 
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ภาคผนวก ก 
 

กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลด์อิมิสชัน (Field Emission Scanning 
   Electron Microscope : FESEM)  

กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลด์อิมิสชันเป็นการวิเคราะห์โครงสร้างระดับ
จุลภาคของวัสดุของแข็งระดับนาโนเมตร ที่มคีวามสามารถแยกแยะแจงรายละเอียด (Resolution)   
สูงถึง 1.5 นาโนเมตร ทั้งนี้ ขึ้นอยู่กับสภาพการน่าไฟฟ้า และสมบัติทางกายภาพของชิ้นงานตัวอย่าง
ด้วย กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดเป็นกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนที่มีก่าลังขยายไม่สูง
เท่ากับเครื่อง TEM การเตรียมตัวอย่างเพ่ือที่จะดูด้วยเครื่อง SEM นี้ไม่จ่าเป็นที่ตัวอย่างจะต้องมีขนาด
บางเท่ากับเมื่อดูด้วยเครื่อง TEM เนื่องจากไม่ได้ท่าการตรวจวัดอิเล็กตรอนที่มาจากการที่อิเล็กตรอน
เคลื่อนที่ทะลุผ่านตัวอย่าง ซึ่งภาพที่ได้นั้นได้จากการตรวจวัดอิเล็กตรอนที่สะท้อนจากพ้ืนผิวหน้าของ
ตัวอย่างที่ท่าการวิเคราะห์ ซึ่งภาพที่ได้จากเครื่อง SEM นี้จะเป็นภาพลักษณะของ 3 มิติ ดังนั้นเครื่อง 
SEM จึงถูกน่ามาใช้ในการศึกษาสัณฐานและรายละเอียดของลักษณะพื้นผิวของตัวอย่าง เช่น ลักษณะ
พ้ืนผิวด้านนอกของเนื้อเยื่อและเซลล์ หน้าตัดของโลหะและวัสดุ เป็นต้น ซึ่งเป็นข้อดีของเครื่อง SEM 
เมื่อเปรียบเทียบกับเครื่อง TEM  ในขณะที่ภาพจากเครื่อง TEM จะให้ภาพลักษณะ 2 มิติ อีกท้ัง
วิธีการใช้งานเครื่อง SEM จะมีความรวดเร็วและใช้งานง่ายกว่าเครื่อง TEM มาก 

หลักการท่างานโดยทั่วไปของเครื่อง SEM ส่วนหลักจะประกอบด้วยแหล่งก่าเนิดอิเล็กตรอน
ซึ่งท่าหน้าที่ผลิตอิเล็กตรอนเพ่ือป้อนให้กับระบบ โดยทีก่ลุ่มอิเล็กตรอนที่ได้จากแหล่งก่าเนิดจะถูกเร่ง
ด้วยสนามไฟฟ้า จากนั้นกลุ่มอิเล็กตรอนจะผ่านเลนส์รวบรวมรังสี (condenser lens) เพ่ือท่าให้กลุ่ม
อิเล็กตรอนกลายเป็นล่าอิเล็กตรอน ซึ่งจะสามารถปรับให้ขนาดของล่าอิเล็กตรอนใหญ่หรือเล็กได้ตาม
ต้องการ โดยหากต้องการภาพที่มีความคมชัดขึ้นจะปรับให้ล่าอิเล็กตรอนมีขนาดเล็ก หลังจากนั้นล่า
อิเล็กตรอนจะถูกปรับระยะโฟกัสโดยเลนส์ใกล้วัตถุ (objective lens)  ลงไปบนผิวชิ้นงานที่ต้องการ
ศึกษา หลังจากล่าอิเล็กตรอนถูกกราดลงบนชิ้นงานแล้วจะท่าให้เกิดอิเล็กตรอนทุติยภูมิ (secondary 
electron) ขึ้น ซึ่งสัญญาณจากอิเล็กตรอนทุติยภูมินี้จะถูกบันทึก และแปลงไปเป็นสัญญาณทางอิเล็ก
ทรอกนิกส์ 

ระบบเลนส์ของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน ใช้เลนส์เป็นแม่เหล็กไฟฟ้าแทนเลนส์แก้วในกล้อง
จุลทรรศน์ธรรมดาทั่วไป เลนส์แม่เหล็กไฟฟ้านั้นจะประกอบด้วยขดลวดพันรอบแท่งเหล็ก ซ่ึงเมื่อผ่าน
กระแสไฟฟ้าเข้าไปจะท่าให้เกิดสนามแม่เหล็กขึ้น ซึ่งจะท่าให้ล่าแสงอิเล็กตรอนเข้มข้นขึ้นเพ่ือไปตกอยู่
ที่วัตถุที่ต้องการศึกษา เลนส์ของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนนั้นประกอบด้วย เลนส์รวมแสง และเลนส์
โปรเจกเตอร์ โดยโปรเจกเตอร์เลนส์นั้นมีหน้าที่ฉายภาพ จากตัวอย่างที่ต้องการศึกษาลงดีเทคเตอร์ 
และแปลงเป็นสัญญานอิเล็กทรอนิกส์ 
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แหล่งก่าเนิดล่าแสงอิเล็กตรอน แหล่งก่าเนิดล่าแสงอิเล็กตรอนที่ใช้คือ ปืนยิงอิเล็กตรอน ซึ่งมี
ลักษณะเป็นขดลวดตัววีท่าจากทังสเตน อิเล็กตรอนจะถูกปล่อยออกมาหลังจากผ่านกระแสไฟฟ้าเข้า
ไปในขดลวด เนื่องจากอิเล็กตรอนมีขนาดทีเ่ล็กมากและมีประจุ จึงจะต้องมีการดูดอากาศออกจากตัว
กล้องให้เป็นสุญญากาศ เพ่ือป้องกันการรบกวนของล่าแสงอิเล็กตรอน และเพ่ือป้องกันการเกิดการหัก
เห เนื่องมาจากการชนกันของมวลอากาศกับล่าแสงอิเล็กตรอน 
          

 
ภาพที่ ก. 1 กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลด์อิมิสชันรุ่น FE-SEM MODEL: 
HITACHI – S4700 ที่ใช้ในงานวิจัยนี้ 

 
คุณสมบัติของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลด์อิมิสชันรุ่น FE-SEM MODEL: 
HITACHI – S4700 ทีใ่ช้ในงานวิจัยนี้ 
- Magnification 30x – 500,000x 
- 2.1 nm. resolution at 1 kV. 
- 1.5 nm. resolution at 15 kV. 
- Sample size up to 6 inches diameter with a thickness <1cm. 
- 2 secondary electron detectors at different positions for optimum surface image 



75 
 

 

- Measure the size of the structure by using CD measurement mode 
- Storage image with digital file or thermal printing. 

 

 
ภาพที่ ก. 2 แสดงลักษณะภาพถ่ายที่ได้จากกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดชนิดฟิลด์อิมิส

ชันรุ่น FE-SEM MODEL: HITACHI – S4700 ที่ใช้ในงานวิจัยนี้ 

 
 การตรวจดูค่าสภาวะที่ใช้ในการวิเคราะห์แต่ละตัวอย่างจะสามารถตรวจดูค่าที่มีความส่าคัญ
ได้ใต้รูปโดยตัวเลขต่างๆใต้รูปภาพแสดงถึงค่าดังลูกศรในภาพ ซึ่งค่าขนาดในสเกลบาร์ด้านล่างขวาคือ
ค่าของระยะทั้งหมด 10 ช่อง โดยตามตัวอย่างหมายถึงความกว้างทั้งหมด 10 ช่อง มีค่าเท่ากับ 1.00 
ไมโครเมตร ในแต่ละช่องย่อยจึงมีความกว้างเท่ากับ 0.10 ไมโครเมตร หรือ 100 นาโนเมตร เป็นต้น 
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ภาพที่ ก. 3 ส่วนประกอบและการท่างานโดยทั่วไปของเครื่อง SEM  
ที่มา: นาโนเทคโนโลยี. สืบค้นเมือ่ 25 มิถุนายน 2560, http://www.il.mahidol.ac.th/e-
media/nano/Page/Unit4-5.html 

 
FESEM ยังสามารถเชื่อมต่อกับอุปกรณ์วิเคราะห์ธาตุเชิงพลังงาน (Energy Dispersive X-

Ray Spectrometer ; EDS) ซึ่งช่วยในการศึกษา ชนิด ปริมาณ และการกระจายขององค์ประกอบ
ธาตุของวัสดุที่ศึกษาได้  

 Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) เป็นเทคนิคการวิเคราะห์องค์ประกอบ
ธาตุ ตั้งแต่ โบรอนไปจนถึงยูเรเนียม ของวัสดุของแข็งในพ้ืนที่ระดับต่่ากว่าไมโครเมตร และยังสามารถ
วิเคราะห์การกระจายตัวของธาตุที่ประกอบอยู่ในชิ้นงานตัวอย่างได้ด้วย โดยสามารถแสดงเป็นแผนที่
ได้ (Mapping) ความสามารถในการตรวจวัดปริมาณธาตุสามารถตรวจวัดได้ต่่าสุดถึง 0.1 เปอร์เซ็นต์
โดยน้่าหนัก (wt.%) โดยเครื่องรุ่น S-4700 ที่ใช้ในงานวิจัยนี้ได้ท่าการติดตั้ง EDS ยี่ห้อ Bruker AXS 
รุ่นQuantax 4010 เป็นการท่าการตรวจวัดรังสี  X-rays ที่ออกมาจากตัวอย่างซึ่งปล่อยออกมาจาก
ตัวอย่างเนื่องจากการถูกกระตุ้นด้วยล่าอิเล็กตรอน ซึ่งจะมีค่าเฉพาะของแต่ละธาตุ จึงสามารถท่าให้
น่ามาวิเคราะห์หาธาตุที่เป็นองค์ประกอบได้ 
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(กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน) 
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ภาคผนวก ข 
 
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน transmission electron microscope (TEM) 

เป็นกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนที่ใช้ศึกษาตัวอย่างชนิดบาง ซึ่งเตรียมขึ้นโดยวิธีพิเศษเพ่ือให้ล่าอนุภาค
อิเล็กตรอนผ่านทะลุได้ การสร้างภาพจากกล้องประเภทนี้จะท่าได้โดยการตรวจวัดอิเล็กตรอนที่ทะลุ
ผ่านตัวอย่าง เครื่อง TEM เหมาะส่าหรับศึกษารายละเอียดขององค์ประกอบภายในของตัวอย่าง เช่น 
องค์ประกอบภายในเซลล์ ลักษณะของเยื่อหุ้มเซลล์ ผนังเซลล์ รวมทั้งท่าให้สามารถมองเห็นโครงสร้าง
ภายในของอนุภาคได้ เป็นต้น ซึ่งจะให้รายละเอียดสูงกว่ากล้องจุลทรรศน์ชนิดอ่ืนๆ เนื่องจากมี
ก่าลังขยายและประสิทธิภาพในการแจกแจงรายละเอียดสูงมาก (โดยที่ก่าลังขยายสูงสุดประมาณ 0.1
นาโนเมตร) 
  

 
 

ภาพที่ ข. 1 TEM (Tranmission Electron Microscope) ยี่ห้อ FEI รุ่น TECNAI T20 G2  
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             หลักการท่างานโดยทั่วไปของกล้องกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน ส่วนประกอบ
หลักจะประกอบด้วยแหล่งก่าเนิดอิเล็กตรอนซึ่งท่าหน้าที่ผลิตอิเล็กตรอนเพื่อป้อนให้กับระบบกกโดยที่
กลุ่มอิเล็กตรอนที่ได้จากแหล่งก่าเนิดจะถูกเร่งด้วยสนามไฟฟ้ากกจากนั้นกลุ่มอิเล็กตรอนจะเคลื่อนที่
ผ่านเลนส์รวบรวมรังสี (condenser lens) เพ่ือที่จะท่าให้กลุ่มอิเล็กตรอนกลายเป็นล่าอิเล็กตรอน ซึ่ง
สามารถปรับให้ขนาดของล่าอิเล็กตรอนใหญ่หรือเล็กได้ตามต้องการ จากนั้นล่าอิเล็กตรอนจะเคลื่อนที่
ผ่านตัวอย่างที่จะศึกษา (specimen) ไป ซึ่งตัวอย่างที่จะศึกษาจะต้องมีลักษณะที่แบน และบางมาก 
(มักอยู่ในช่วงระหว่าง 1 - 100 นาโนเมตร) จากนั้นจะเกิดการกระเจิงอนุภาคข้ึนเมื่ออิเล็กตรอนทะลุ
ผ่านตัวอย่างไปกกและจากนั้นอิเล็กตรอนที่ทะลุผ่านตัวอย่างไปนี้ก็จะถูกปรับโฟกัสของภาพโดยเลนส์
ใกล้วัตถุ (objectivr lens) ซึ่งเป็นเลนส์ที่ท่าหน้าที่ขยายภาพให้ได้รายละเอียดมากท่ีสุด จากนั้นจะ
ได้รับการขยายด้วยเลนส์ไปสู่จอรับ (projector lens) และปรับโฟกัสของล่าอนุภาคอิเล็กตรอนให้ยาว
พอดีที่จะปรากฏบนฉากเรืองแสง   สุดท้ายจะเกิดการสร้างภาพขึ้นมาได้ 

  
 

 
 

ภาพที่ ข. 2 ส่วนประกอบและการท่างานโดยทั่วไปของเครื่อง TEM 
จาก นาโนเทคโนโลยี. สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, 
http://www.il.mahidol.ac.th/e-media/nano/Page/Unit4-5.html 
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ภาคผนวก ค. 
(เครื่องวิเคราะห์การเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์) 
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ภาคผนวก ค 
 

เครื่องวิเคราะห์การเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ หรือ X-ray Diffractometer (XRD) เป็นเครื่องมือ ที่
ใช้ในการวิเคราะห์สมบัติของวัสดุ โดยอาศัยหลักการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ที่ตกกระทบหน้าผลึก ของ
สารตัวอย่างที่มุมต่างๆกัน ผลการวิเคราะห์ที่ได้จะถูกน่าไปเปรียบเทียบกับฐานข้อมูลมาตรฐาน เพ่ือ
ระบุวัฏภาคองค์และประกอบของสารตัวอย่าง เป็นการตรวจพิสูจน์เอกลักษณ์ที่ไม่ท่าลายสารตัวอย่าง
(Non-destructive method) โดยสามารถท่าการวิเคราะห์ได้ทั้งสารประกอบที่มีอยู่ในสารตัวอย่าง 
และน่ามาใช้ศึกษารายละเอียดทีเ่กี่ยวกับโครงสร้างผลึกของสารตัวอย่างได้อีกด้วย ในผลึกของตัวอย่าง
แต่ละชนิด จะมีขนาดของ Unit Cell ที่ไม่เท่ากัน ท่าให้ Pattern ของการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ ที่
ออกมาไม่เท่ากัน ท่าให้เราสามารถหาความสัมพันธ์ของสารประกอบต่างๆ กับ Pattern การเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ์ได้ ซึ่งจะท่าให้เราทราบว่า ในตัวอย่างนั้นๆ มีสารประกอบอะไรอยู่บ้าง  

 

  
ภาพที่ ค. 1 ตัวอย่างการจัดโครงสร้างของผลึกแบบต่างๆ 

ที่มา: สสารและสารละลาย. สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, 
https://enchemcom2g.wordpress.com/solid/ 

 
นอกจากนี้ ผลการวิเคราะห์ของ XRD จะสามารถหาองค์ประกอบของตัวอย่างได้แล้วนั้น ยัง

สามารถค่านวณหาปริมาณขององค์ประกอบต่างๆที่อยู่ในตัวอย่าง ค่านวณหาขนาดอนุภาคของแต่ละ 
Unit cell ความเครียดของตัวอย่าง ค่าความเป็นผลึกของตัวอย่างได้อีกด้วย นอกจากนี้ ยังสามารถท่า
การวิเคราะห์ องค์ประกอบของฟิล์มบาง และค่านวณค่าความหนาของชั้นฟิล์มบาง ได้อีกด้วย  

 
หลักการและวิธีการวิเคราะห์ 
จากวัสดุที่เป็นผลึกคือวัสดุที่มีการจัดเรียงตัวของอะตอมภายในโครงสร้างอย่างเป็นระเบียบ 

ซึ่งการจัดเรียงตัวของอะตอมภายในผลึกจะมีลักษณะเป็นระนาบเส้นตรงขนานกัน ซึ่งแต่ละระนาบจะ
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อยู่ห่างกันเป็นระยะ d ดังแสดงในรูปที่ ค.2  ซึ่งค่าระยะห่าง d จะมีค่าแตกต่างกันไปขึ้นกับธรรมชาติ

ของผลึก การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคนี้อาศัยหลักการของ  Bragg’s law หรือ 2d sinΘ = nλ ในการ
ค่านวณค่าการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ ที่ยิงผ่านชั้นผลึกที่อยู่ในตัวอย่างที่เกิดจากการเลี้ยวเบนในการ
ให้รังษีแก่ตัวอย่างที่มุมต่างๆ 

                  
สมการ " Bragg 's Law " 

 
ภาพที่ ค. 2 Bragg 's Law 

ที่มา: Scientific & Technological Instruments Center. มหาวิทยาลัยแม่ฟ้าหลวง 
(2017). สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, http://web2.mfu.ac.th/center/stic/x-ray-
analysis-instrument-menu/item/87เครื่องวิเคราะห์ทดสอบทางรังสีเอกซ์-xrd.html 

 
จากทีรู่ปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ของวัฏภาคท่ีเป็นผลึกจะมีลักษณะแตกต่างกันขึ้นกับการ

จัดเรียงตัวของอะตอมภายในผลึก ดังนั้นรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ จึงสามารถใช้เป็นตัวชี้บอกได้
ว่าสารตัวอย่างนั้น ประกอบด้วยวัฏภาคท่ีเป็นผลึกชนิดใดบ้าง และความเข้มของพีกของการเลี้ยวเบน
รังสีเอ็กซ์จะเป็นค่าที่แปรผันตาม ปริมาณของวัฏภาคท่ีเป็นผลึกภายในสารตัวอย่าง ดังนั้นจึงสามารถ
ใช้ค่าความเข้มของพีกค่านวณหาปริมาณขององค์ประกอบต่างๆในสารตัวอย่างได ้ ส่วนความกว้างของ
พีกของการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์เป็นผลเนื่องมาจากเครื่องมือและลักษณะทางกายภาพของสารตัวอย่าง
ได้แก่ ความเครียดจุลภาค ข้อบกพร่องของโครงสร้างผลึก และขนาดของตัวอย่าง ดังนั้นจึงสามารถ
ค่านวณหา ขนาดผลึกและความเครียดจุลภาคจากความกว้างของพีกการเลี้ยวเบน 
รังสีเอ็กซ์ได้ 
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ภายในเครื่องวิเคราะห์การเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ รังสีเอ็กซ์จะถูกสร้างขึ้นภายในหลอดปิดซึ่งอยู่
ภายใต้สภาวะสูญญากาศ โดยให้กระแสไฟฟ้าแก่เส้นลวดฟิลาเมนท์ (Filament) ที่อยู่ภายในหลอด
ก่าเนิดรังสีเอ็กซ์ซึ่งจะท่าให้เส้นลวดร้อนข้ึนและก่อให้เกิดการปลดปล่อยอิเล็กตรอนออกจากเส้นลวด 
อิเล็กตรอนเหล่านี้จะถูกเร่งด้วยความต่างศักย์สูง ท่าให้อิเล็กตรอนเคลื่อนที่เส้นลวดฟิลาเมนท์ที่เป็นขั้ว
แคโทดด้วยความเร็วสูงเข้าชนขั้วแอโนด ซึ่งโดยทั่วไปท่าจากโลหะทองแดง อิเล็กตรอนที่พุ่งเข้าชนจะ
ท่าให้วงในสุด(K-shell) ของอะตอมทองแดงหลุดออกไปจึงเกิดเป็นช่องว่างขึ้น เป็นผลให้อิเล็กตรอน
วงนอกท่ีอยู่ถัดมา (L- และ M-shell) เกิดการเปลี่ยนระดับพลังงานลงมาแทนที่ช่องว่างนั้น โดยการ
คายรังสีเอ็กซ์ออกมาดังแสดงในรูปที่ 3 รังสีเอ็กซ์ที่คายออกมาจะผ่านออกจากหลอดก่าเนิดรังสีเอ็กซ์
ไปยังสารตัวอย่าง และรังสีเอ็กซ์ที่เลี้ยวเบนออกจากสารตัวอย่างจะถูกตรวจจับด้วย อุปกรณ์ตรวจจับ 
รังสีเอ็กซ์ ( detector ) 

 

  
ภาพที่ ค. 3 ส่วนประกอบโดยทั่วไปของหลอดรังสีเอ็กซ์ 

ที่มา: "ห้องปฏิบัติการนิวเคลียร์ อี-โคโลจี". สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, 
https://sites.google.com/site/nuclearremotelaboratoryth/kar-khn-phb-
rangsi-xeks/kar-thahi-keid-rangsi-xeks 

 

  
ภาพที่ ค. 4 แสดงการเกิดรังสีเอ็กซ์ที่โลหะเป้าหมายเมื่อยิงด้วยอิเล็กตรอน 

ที่มา: "ห้องปฏิบัติการนิวเคลียร์ อี-โคโลจี". สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, 
https://sites.google.com/site/nuclearremotelaboratoryth/kar-khn-phb-
rangsi-xeks/kar-thahi-keid-rangsi-xeks 



84 
 

 

 
ภาพที่ ค. 5 แสดงไออะแกรมของเครื่อง XRD โดยจะมีแกนหมุนส่าหรับยิงรังษีไปที่ตัวอย่างที่อยู่ตรง

กลางและดีเทคเตอร์อยู่ด้านตรงกันข้ามส่าหรับตรวจวัดสัญญาณที่ได้จากตัวอย่างที่ท่ามุม
ต่อกัน ที่มา: xrd.co. สืบค้นเมื่อ 25 มิถุนายน 2560, http://xrd.co/category/x-ray-
diffractometer/, 06.11.2016 by DR. SAURABH ARORA  

 

 
 

ภาพที่ ค. 6 แสดงส่วนประกอบภายในของเครื่อง XRD ที่ใช้ในการทดลองนี้ 

 

ลักษณะตัวอย่างที่เหมาะสมในการส่งเพื่อทดสอบ 
ครื่อง XRD สามารถท่าการวิเคราะห์ตัวอย่างได้ทั้งในรูปแบบของแข็ง หรือตัวอย่างที่เป็น 

powder ได้ ในกรณีที่ตัวอย่างเป็นของแข็งด้านที่ต้องการทดสอบจะต้องมีผิวเรียบ และส่วนในกรณี
ตัวอย่างที่เป็นผง จะต้องมีขนาดอนุภาคเล็กกว่า 325 mesh หรือ ประมาณ 40 micron (ผงละเอียด
คล้ายผงแป้ง) จึงจะให้ผลการทดสอบที่ดี โดยปริมาณที่ต้องใช้ในการทดสอบต่อครั้งจะใช้ประมาณ 1
ถึง 2 กรัม  
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ในกรณีที่ตัวอย่างเป็นก้อน ต้องมีขนาดมิติกว้างยาว ไม่เกิน 10 เซนติเมตร ทั้งนี้ เนื่องจาก
พ้ืนที่ที่จะท่าการวิเคราะห์จะเป็นเพียงบริเวณเล็กๆ ประมาณ 10 เซนติเมตร เท่านั้น ในกรณีที่
ต้องการทดสอบ ThinFilm เพ่ือหาความหนาของชั้นฟิล์ม ความหนาของฟิล์มที่เตรียมต้องอยู่ระหว่าง 
10 nm – 100 nm ถ้าต่่ากว่า 10 nm ผลการทดสอบจะมีความคลาดเคลื่อนมาก และหากหนาเกิน 
100 nm จะไม่สามารถค่านวณความหนาได้ 
 

 
 

ภาพที่ ค. 7 แสดงเครื่อง XRD ที่ใช้ในการทดลองนี้ 
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