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บทคัดย่อ 
 

ท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ถูกเตรียมจากแผ่นไทเทเนียมโดยการแอโนไดเซชันซึ่ง
ประกอบด้วยสี่ส่วนส าหรับวิทยานิพนธ์นี้คือ (i) ความแตกต่างของความเข้มข้นแอมโมเนียมฟลูออไรด์
ระหว่าง 0.5 – 2.5 wt% (ii) ชนิดของอิเล็กโตรไลท์ระหว่างกลีเซอรอลและเอทิลีนไกลคอล (iii) การ
แปรเปลี่ยนค่าปริมาณน้ าที่ละลายในสารอิเล็กโตรไลท์ และ (iv) ผลกระทบของอัตราการปั่นสาร
อิเล็กโตรไลท์ระหว่างกระบวนการแอโนไดเซชัน ทั้งนี้กระบวนการแอโนไดเซชันถูกท าให้เสร็จสิ้นด้วย
เวลา 60 นาที ที่ความต่างศักย์ 30 โวลต์ ในทุกเงื่อนไข ท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ถูกตรวจสอบ
ลักษณะพ้ืนผิวโดยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด ผลที่ได้แสดงถึงความหนาแน่นและเส้น
ผ่านศูนย์กลางท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ขึ้นอยู่กับความเข้มข้นของแอมโมเนียมฟลูออไรด์ ยิ่งไป
กว่านั้นลักษณะของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ยังมีการจัดเรียงตัวของท่อที่แตกต่างกันระหว่างอิ
เล็กโตรไลท์ทั้งสองเนื่องจากความหนืดของสารกลีเซอรอลมีค่ามากกว่าสารเอทิลีนไกลคอลส าหรับการ
เพ่ิมน้ าในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ พบว่าค่าความหนาแน่นกระแสระหว่างกระบวนการแอโนไดเซชัน
ถูกท าให้เปลี่ยนแปลงซึ่งเป็นตัวแปรหลักในการควบคุมโครงสร้างของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ 
โครงสร้างเฟสของไทเทเนียมออกไซด์ถูกปรับปรุงหลังการเพ่ิมน้ าในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ ในตอน
สุดท้าย การปั่นสารอิเล็กโตรไลท์ระหว่างกระบวนการแอโนไดเซชันส่งผลต่อความหนาแน่นของท่อ 

และเส้นผ่านศูนย์กลางท่อด้วยค่าความหนาแน่นสูงสุดและเส้นผ่านศูนย์กลางต่ าสุดที่เงื่อนไขการปั่น 
300 rpm 
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ABSTRACT 
 

TiO2 nanotubes were prepared from Ti plate by anodization which consist 
of four parts for this thesis are (i) different concentration of NH4F between 0.5 – 2.5 
wt%, (ii) type of electrolytes between glycerol (GR) and ethylene glycol (EG), (iii) 
varying water dissolved in electrolyte, and (iv) effect of stirring rate of electrolyte 
during anodization process. Anodization process was carried out for 60 min at 
potentiostatic of 30 V for all conditions. All TiO2 nanotubes were obtained surface 
morphology by field emission scanning electron microscope. The results showed that 
density and diameter of TiO2 nanotubes were strongly depend on the concentration 
of NH4F. Moreover, the characteristic of TiO2 nanotubes were different arrangement 
of tubes between both electrolytes due to viscosity of GR is higher than EG. For 
water dissolved in electrolyte, the current density during anodization process was 
changed which is the main parameter to control the structure of TiO2 nanotubes. 
The TiO phase structure was improved after adding water in electrolyte. Finally, the 
stirring of electrolyte during anodization process directly affected on tube density 
and tube diameter with the highest density and lowest diameter for stirring condition 
of 300 rpm.  
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บทท่ี 1 

บทน า 

 

1.1 ความเป็นมาและความส าคัญของงานวิจัย 

ปัจจุบันพบว่าไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) เป็นสารประกอบที่น่าสนใจและมีการศึกษา

ค้นคว้าวิจัยกันอย่างกว้างขวาง เนื่องจากมีสมบัติที่โดดเด่นคือ มีช่องว่างแถบพลังงาน (energy  band 

gab) ที่กว้างประมาณ 3.2 eV  จึงท าให้ TiO2 มีสมบัติทางแสงที่ดี คือ มีความโปร่งแสงสูงในช่วงแสง

ที่ตามองเห็น  มีค่าคงที่ไดอิเล็กตริกที่สูงทนต่อการกัดกร่อนได้ดีและมีเสถียรภาพทางความร้อนโดย

TiO2 เป็นวัสดุที่ยอมรับว่ามีศักยภาพส าหรับน าไปประยุกต์ใช้งานได้อย่างกว้างขวาง ไม่ว่าจะเป็น 

เซลล์แสงอาทิตย์ (solar cell)  [1] อุปกรณ์ส าหรับตัวตรวจรู้แก๊ส (gas sensor) [2] และอีกทั้งยัง

สามารถน า TiO2 ไปประยุกต์ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยแสงในกระบวนการโฟโตแคตตาไลติก 

(photocatalytic) [3]  ที่มีความส าคัญในกระบวนการบ าบัดน้ าเสีย เนื่องจากสปีชีแอคทีฟ (active 

species : OH, O) ที่เกิดจากปฏิกิริยารีดักชันของออกซิเจน (oxygen reduction)  และจาก

ปฏิกิริยาออกซิเดชันของน้ า (water oxidation) ที่เกิดขึ้นจะมีความสามารถในการออกซิไดซ์

สารอินทรีย์ต่าง ๆ ที่อยู่ในน้ าเสียท าให้สามารถบ าบัดน้ าเสียได้ ซึ่งมีประโยชน์มากในประเทศไทย แต่

การน า TiO2 ไปประยุกต์ใช้งานไม่ว่าจะเป็นด้านใดก็ตามต้องค านึงถึงสมบัติทางกายภาพของ TiO2 

ได้แก่ โครงสร้างผลึก (crystal structure) และพ้ืนที่ผิวสัมผัส โดยจะส่งผลโดยตรงต่อการ

เกิดปฏิกิริยาดังกล่าว 

โครงสร้างผลึกของ TiO2 มีอยู่ด้วยกัน 3 แบบคือ อนาเทส (anatase)  รูไทล์ (rutile)  และบ

รูคไคท์ (brookite) โดยโครงสร้างแบบอนาเทสจะมีประสิทธิภาพในการเกิดปฏิกิริยาโฟโตแคตตาไล

ติกได้ดีกว่า  แบบรูไทล์ เนื่องมาจากการกลับมารวมตัวกันใหม่ของอิเล็กตรอนกับโฮลเกิดขึ้นได้ยาก

กว่าโครงสร้างแบบรูไทล์ ในขณะที่โครงแบบรูไทล์มีค่าดัชนีหักเห (refractive index)  สูงกว่า

โครงสร้างแบบอนาเทส และมีความเสถียรที่อุณหภูมิสูง จึงเหมาะที่จะใช้เพ่ือสะท้อนแสง โดยทั่วไป

แล้วโครงสร้างผลึกแบบอนาเทสและรูไทล์เป็นที่นิยมน ามาศึกษาส าหรับการเกิดปฏิกิริยาต่างๆ เช่น         

ปฏิกิริยาโฟโตแคตตาไลติก นอกจากนี้แล้วการสังเคราะห์ TiO2 ให้อยู่ในระดับนาโนเมตรในรูปแบบ
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ต่าง ๆ เช่น อนุภาคนาโน (nanoparticle) ลวดนาโน (nanowires)  แท่งนาโน (nanorods) หรือ    

ท่อนาโน (nanotubes) ยังมีความส าคัญมากอีกเช่นกันเนื่องจากการประยุกต์ในการใช้งานด้านต่าง ๆ 

จะต้องมีโครงสร้างในระดับนาโนที่เหมาะสมเพ่ือเพ่ิมประสิทธิภาพในการใช้งานให้มากยิ่งขึ้น แต่ใน

ปฏิกริยาโฟโตแคตตาไลติกโครงสร้างที่เหมาะสมต่อการน าไปใช้งานคือแบบท่อนาโน เนื่องจากเมื่อถูก

กระตุ้นด้วยพลังงานแสงจะท าให้อิเล็กตรอนถูกปลอดปล่อยออกมาได้อย่างรวดเร็วและอิเล็กตรอน

สามารถเคลื่อนที่ภายในโครงสร้างได้อย่างรวดเร็ว ท าให้มีประสิทธิภาพในการเกิดปฏิกริยาโฟโตแคต

ตาไลติกได้ดียิ่งขึ้น ทั้งนี้การสังเคราะห์ท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์  (titanium dioxide 

nanotubes, TNTs) สามารถท าได้หลายวิธี เช่น โซเจล [4] อิเล็กโตรโฟริซิส [5] และกระบวนการแอ

โนไดเซชัน ซึ่งกระบวนการแอโนไดเซชันเป็นวิธีที่ได้รับความนิยมเป็นอย่างมากเนื่องจาก ใช้ต้นทุนไม่

มาก กระบวนการไม่ซับซ้อน  และยังใช้อุณหภูมิที่ต่ าอีกทั้งยังถูกควบคุมพารามิเตอร์ต่าง ๆ  ได้ง่าย 

การแอโนไดเซชัน  ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มีกรดไฮโดรฟลูออริก (HF) เป็นส่วนประกอบ ซึ่งเป็น

กรดแก่โดยมี pH อยู่ที่ 2-4  สามารถท าให้ได้โครงสร้างของ TNTs มีความยาวไม่เกิน 500 nm 

เนื่องจากการใช้สารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มีความเป็นกรดสูง (H+ มีปริมาณมาก) ท าให้ TiO2 ที่เกิดบน

แผ่น Ti จะเกิดการละลายทางเคมีอย่างรวดเร็ว [6] แต่เมื่อสังเคราะห์ในสารละลายที่เป็นกลางจะ

สามารถท าให้ท่อมีลักษณะยาวมากกว่าในสารละลายที่เป็นกรด [7] เช่น ในสารละลายแอมโมเนียม

ฟลูออไรด์ (NH4F) และพบว่ามีประสิทธิภาพในการสังเคราะห์ TNTs มีลักษณะการวางตัวของท่อ

อย่างเป็นระเบียบ [8] โดยเฉพาะเมื่อใช้ร่วมกับกลีเซอรอลซึ่งพบว่ามีค่า Aspect ratio คือ อัตราส่วน

ระหว่างความยาว (L) ของท่อต่อความกว้าง (D) ของปากท่อสูงถึง 150 ท าให้ได้พ้ืนที่ผิวสัมผัสสูง และ

เมื่อไม่นานมานี้ได้มีการสังเคราะห์ท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์โดยการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์

ด้วยแท่งแม่เหล็กโดยส่วนประกอบของสารละลายอิเล็กโตรไลท์ประกอบไปด้วย Na2SO4 รวมกับ NaF  

หรือ Ethlene glycol รวมกับ NH4F รวมกับ H2O [9] การปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์สามารถเพ่ิม

การเคลื่อนที่ของไอออนที่อยู่ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ ท าให้มีผลต่อการเกิดจ านวนรูและการเกิดท่อ

มากยิ่งขึ้น [10] ทั้งนี้ในงานวิจัยใช้ความต่างศักย์ในการแอโนไดซ์เพียง  20 V พบว่าได้โครงสร้างของ

ท่อ TNTs มีโครงสร้างเป็นอสัญฐาน (amorphous)  แต่ถ้าใช้ความต่างศักย์ที่ 30 V  หรือมากกว่านั้น

จะได้ลักษณะที่เป็นโครงสร้างของท่อเป็นแบบโครงสร้างผลึกเฟสอานาเทส   
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ดังนั้นในงานวิจัยนี้ผู้วิจัยจึงเลือกใช้กระบวนการแอโนไดเซชันในการสังเคราะห์ท่อนาโน

ไทเทเนียมไดออกไซด์เนื่องจากสามารถควบคุมลักษณะท่อ ให้มีความยาวที่มาก  มีความเป็นระเบียบ

สูง และมีพ้ืนที่ผิวสัมผัสที่มาก โดยสนใจศึกษาปัจจัยต่างๆ ได้แก่ ความเข้มข้นของ NH4F  ใน

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่แตกต่างกันระหว่างเอทิลีนไกลคอล (ethylene glycol, EG) กับ กลีเซอรอล

(glycerol,GR) ปริมาณน้ า (H2O) ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ และอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์  ต่อผลของการเกิดจ านวนท่อและขนาดของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ 

1.2  วัตถุประสงค์ของการศึกษา 

1. เพ่ือศึกษากลไกการเกิด TNTs โดยวิธีการแอโนไดเซชัน  

2. เพ่ือศึกษาผลของตัวแปรที่ส่งผลกระทบต่อโครงสร้าง TNTs  ได้แก่  ชนิดของ

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ ความเข้มข้นของ NH4F ปริมาณ H2O ในสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์ และอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 

1.3  ประโยชน์ที่จะได้รับจากการศึกษา 

1. ได้รับความรู้และความเข้าใจในวิธีการสร้างวัสดุ อุปกรณ์ที่ใช้ในการสังเคราะห์ TNTs 

และสามารถสร้างโครงสร้าง TNTs ให้ขนาดเล็กในระดับนาโนด้วยกระบวนการแอโนได

เซชัน  

2. ท าให้ทราบถึงตัวแปรที่ส่งผลต่อลักษณะการเกิดท่อ จ านวนท่อ และความกว้างของท่อ

ที่เกิดขึ้น 

3. ก่อให้เกิดพ้ืนฐานขององค์ความรู้ในการสร้าง TNTs และเป็นแนวทางในการประยุกต์ใช้

งานต่อไป 

1.4 ขอบเขตของการด าเนินงานวิจัย 
ศึกษากระบวนการเตรียม TNTs ด้วยกระบวนการแอโนไดเซชัน และท าการวิเคราะห์

คุณลักษณะของท่อที่เตรียมได้ว่ามีความสัมพันธ์กับเงื่อนไขของการเตรียมอย่างไร  
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บทท่ี 2 

ทฤษฏีท่ีเกี่ยวข้อง 

 

2.1 ไทเทเนียมและไทเทเนียมไดออกไซด์  

ไทเทเนียม (Ti) คือ โลหะที่แข็งแรงแต่มีน้ าหนักเบา  เป็นธาตุที่อยู่ในหมู่โลหะทรานซิชัน

พบในชั้นเปลือกโลกที่ทับถม ส่วนใหญ่จะอยู่ในรูปของรูไทล์และอิลเมไนต์ เป็นโลหะทนไฟสภาพการ

น าความร้อนต่ า มีความหนาแน่นต่ า แต่มีความแข็งแรงมากกว่าโลหะประเภทอ่ืน ๆ โดยมีสมบัติดัง

แสดงในตารางที่ 2.1 อีกทั้งยังมีสมบัติที่ทนต่อการกัดกร่อนจากน้ าทะเล โลหะ Ti สามารถน าไปใช้

ประโยชน์ได้หลายประเภท  เช่น  ส่วนประกอบของปีกเครื่องบิน อุปกรณ์กีฬา  อีกทั้ง  Ti ยังถูก

น ามาใช้ในด้านการแพทย์ เช่น เครื่องมือทางด้านทันตกรรม กระดูกเทียม รากฟันเทียม เป็นต้น 

เนื่องจากเป็นธาตุที่มสีมบัติเข้ากันได้ดีกับอวัยวะของมนุษย์ 

ตารางที่ 2.1 

 แสดงสมบัติของโลหะไทเทเนียม [11] 

สมบัติไทเทเนียม 

ความหนาแน่น 4.506 g/cm2 
จุดหลอมเหลว 1,668 oC 

จุดเดือด 3,287  oC 

ความต้านทานไฟฟ้า 0.420  µΩ m ที่อุณหภูมิ 20 oC 
การน าความร้อน 21.9   W/(m  k) 

 

TiO2 เป็นสารประกอบกึ่งโลหะที่เกิดจากการท าปฏิกิริยาระหว่าง Ti ซึ่งเป็นโลหะ

ทรานซิสชันกับอโลหะออกซิเจน (O) มีสมบัติทางกายภาพเป็นสีขาว มีเลขมวล 79.9 จุดหลอมเหลว 

1,830 oC  และจุดเดือด 7,500  oC  โดย TiO2 มีโครงสร้างผลึก 3 รูปแบบคือ อนาเทส (anatase)    

รูไทล์ (rutile) และบรูคไคท์ (brookite) ซึ่งลักษณะที่แตกต่างกันนั้นเกิดมากจากการเรียงตัวของของ

ออกตะฮีดรอล (TiO2
6-) ที่แตกต่างกัน โดยแต่ละออกตะฮีดรอลจะประกอบไปด้วย Ti หนึ่งอะตอมถูก
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ล้อมรอบด้วยอะตอมของ O หกอะตอม ถ้าแต่ละออกตะฮีดอลใช้ส่วนยอดเรียงต่อกันจะเป็นโครงสร้าง

แบบอนาเทส หรือใช้ส่วนขอบของแต่ละออกตะฮีดอลเรียงต่อกันจะเป็นโครงสร้างแบบรูไทล์หรือแต่

ละออกตะฮีดอลใช้ส่วนยอดและส่วนขอบของแต่ละออกตะฮีดรอลเรียงต่อกันจะมีโครงสร้างเป็น

แบบบรูไคด์ ดังภาพที่ 2.1 เนื่องจากการเรียงตัวของออกตะฮีดอลที่แตกต่างกันท าให้โครงสร้าง

แตกต่างกันแล้วยังท าให้สมบัติทางกายภาพของ TiO2 ทั้ง  3 แบบเปลี่ยนแปลงแสดงดังตารางที่ 2.2  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 2.1   

โครงสร้างผลึกของ TiO2 (a) อะนาเทส (b) รูไทล์ และ (c) บรูค์ไคท์ [12] 
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ตารางที่ 2.2 

แสดงคุณสมบัติทางกายภาพของโครงสร้างผลึก TiO2 ทั้ง 3 แบบ [13-14] 

Properties 

Anatase Rutile Brookite 

Lattice parameter 
a (Å), b (Å), c (Å) 

Lattice parameter 
a (Å), b (Å), c (Å) 

Lattice parameter 
a (Å), b (Å), c (Å) 

3.784 3.784 9.514 4.953 4.593 2.959 9.174 5.449 5.138 

Coordinate 
Description 

a=b≠c a=b≠c a≠b≠c 

Crystal System Tetragonal Tetragonal Orthorhombic 

Unit cells 
volume (Å3) 

136.3 62.42 252.00 

Energy gap (eV) 3.20 3.02 - 

Color - White solid - 

Density (g/cm3) 3.90 4.27 4.13 

Refractive index 
(nD) 

2.488 2.609 2.583 

Dielectric 
constant )(  

48 110 ~117 78 
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ภาพที่ 2.2   

กราฟ XRD ของการแอโนไดเซชันแผ่น Ti ที่เวลา (a) 30 min  (b) 60 min (c) 120 min และ      
(d)  240 min [15] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

โดยปกติการในสังเคราะห์ TNTs จะมีโครงสร้างเป็นแบบอะมอฟัส คือ อะตอมเรียงตัวกัน

อย่างไม่เป็นระเบียบท าให้ TNTs ที่สังเคราะห์ได้ให้ท าให้ไม่ปรากฏพีคของโครงสร้างผลึกของ TiO2 ที่

เป็นแบบ อนาเทส  รูไทล์ หรือ บรูคไคท์ ดังภาพที่ 2.2 ดังนั้นการที่จะท าให้ TNTs ที่สังเคราะห์มีการ

จัดเรียงตัวเป็นผลึกจึงต้องน าไปอบที่อุณหภูมิต่างๆ (annealing) เพ่ือเป็นการเพ่ิมพลังงานให้กับ

อะตอมใช้ในการเรียงตัวให้เป็นผลึก เช่น ถ้าต้องการโครงสร้างแบบอานาเทสควรอบที่อุณหภูมิ 400 
oC  [16] และถ้าต้องการโครงสร้างแบบรูไทล์ ต้องน าไปอบที่อุณหภูมิ 700 oC  [16] หรือต้องการ

โครงสร้างแบบบรูค์ไคท์ ต้องน าไปอบที่อุณหภูมิมากกว่า 750  oC  [17] 
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2.2 กระบวนการแอโนไดเซชันและการเกิดท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์   

วัสดุนาโนคือ วัสดุที่มีขนาดโครงสร้างอยู่ระหว่าง 1-100 nm ซึ่งมีวิธีการสังเคราะห์ด้วย

วิธีการต่าง ๆ มากมายโดยวัสดุนาโน TiO2 เป็นสารกึ่งตัวน าที่มีการน ามาใช้กันอย่างแพร่หลายซึ่งมี

คุณลักษณะที่โดดเด่นการสังเคราะห์ให้มีโครงสร้างขนาดเล็กในระดับนาโนเมตรสามารถท าได้หลาย

แบบ เช่น เส้นใยนาโนที่ได้จากการปั่นด้วยวิธีอิเล็กโตรสปินนิ่ง ดังภาพที่ 2.3 หรือ อนุภาคนาโนที่

เตรียมด้วยวิธีการโซเจล ดังภาพที่ 2.4 และแบบท่อนาโนจากกระบวนการแอโนไดเซชัน ดังภาพที่ 

2.5 

 

ภาพที่ 2.3  

การสังเคราะห์ไทเทเนียมไดออกไซด์วิธีอิเล็กโตรสปินนิ่ง [18] 

 

 

 
 

 
 

ภาพที่ 2.4  
 การสังเคราะห์ไทเทเนียมไดออกไซด์วิธีการโซลเจล [19] 
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ภาพที่ 2.5 

ท่อนาโนที่เตรียมด้วยวิธีการแอโนไดเซชัน [20] 

 

 

 

  

 

 โดยโครงสร้างแต่ละแบบสามารถน าไปประยุกต์การใช้งานในด้านต่าง ๆ อย่างเช่น ลักษณะ

ของ TiO2 ที่เป็นอนุภาคนาโนส่วนใหญ่เหมาะส าหรับการน าไปประยุกต์ทางด้านวัสดุชีวภาพโดยใช้ใน

การฆ่าเชื้อเอสเชอริเชีย โคไล (escherichia coli, E Coli) ซึ่งเป็นสาเหตุของโรคท้องเสีย [21] หรือ 

TiO2 ที่มีโครงสร้างแบบเส้นใยนาโนจะประยุกต์ใช้งานทางด้านเซลล์แสงอาทิตย์ หรือใช้เป็นตัวตรวจรู้

เนื่องจากอิเล็กตรอนสามารถเคลื่อนที่ภายในโครงสร้างได้อย่างต่อเนื่อง ส่วนลักษณะโครงสร้าง  TiO2 

ที่เป็นแบบท่อเหมาะส าหรับการน าไปเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาโฟโตแคตตาไลตติกที่ใช้ในการในการบ าบัด

น้ าเสียเนื่องจากมีพ้ืนที่ผิวสัมผัสในการเกิดปฏิกิริยาได้มาก  

กระบวนการแอโนไดเซชันเป็นกระบวนการทางไฟฟ้าเคมีที่เปลี่ยนแปลงพ้ืนผิวของโลหะโดย

การท าให้โลหะเกิดออกไซด์ที่เสถียรบริเวณพ้ืนผิวของโลหะที่ขั้วแอโนดโดยการใช้วิธีการอิเล็กโตรไล   

ซิสออกไซด์ของโลหะท าให้โครงสร้างที่บริเวณพ้ืนที่ผิวของโลหะมีลักษณะเป็นรูพรุนที่มีลักษณะเป็น

ท่อขนาดเล็กมากในระดับนาโนเมตร ซึ่งเป็นการเพ่ิมพ้ืนที่ผิวของวัสดุ ด้วยการใช้โลหะที่ต้องการท าให้

เกิดออกไซด์ต่อกับแหล่งจ่ายความต่างศักย์ไฟฟ้ากระแสตรงทีข่ั้วแอโนดส่วน ขั้วแคโทดหรือขั้วลบนิยม

ใช้โลหะที่มีสมบัติการน าไฟฟ้าที่ดี และทนต่อการกัดกร่อน เช่น พลาตินัม (Pt) หรือ ตะกั่ว (Pb)  จุ่ม

ขั้วทั้งสองลงในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบไปด้วยฟลูออไรด์ไอออน (F-) เช่นส่วนผสมของ 

แอมโมเนียมฟลูออไรด์ไอออน (NH4F) น้ า (H2O)  และสารละลาย  เช่น EG หรือ GR ซึ่งป็น

สารประกอบประเภทไฮโดรคาร์บอนที่มีอะตอมของ  C  H และ O โดย EG มีสูตรโมเลกุล คือ 

C2H6O2 และ GR มีสูตรโมเลกุลคือ C3H8O3   เป็นองค์ประกอบดังภาพที่ 2.6  เมื่อให้ความต่างศักย์
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ระหว่างขั้วทั้งสองอิเล็กตรอนจะวิ่งจากสารละลายอิเล็กโตรไลท์เข้าไปสู่ขั้วบวก ท าให้โลหะท าปฏิกิริยา

กับไอออนของออกซิเจนในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ เกิดเป็นชั้นออกไซด์ของโลหะจากนั้นอิเล็กตรอน

จะเคลื่อนผ่านแหล่งก าเนิดแล้วกลับสู่ขั้วลบซึ่งเป็นบริเวณที่ท าปฏิกิริยากับไอออนของโฮโดรเจนเกิด

เป็นฟองแก๊สไฮโดรเจน 

 

ภาพที่ 2.6  

 ภาพส่วนประกอบของการแอโนไดเซชัน [22] 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

       TNTs 
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ในกระบวนการเกิด TNTs โดยวิธีการแอโนไดเซชันของโลหะ Ti ในสภาวะที่ให้ศักย์ไฟฟ้าคงที่
และใช้สารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มีฟลูออรีนเป็นส่วนประกอบ จะมีปฏิกิริยาเคมีเกิดขึ้นหลายปฏิกิริยา
พร้อมกันซึ่งจะประกอบไปด้วยการเกิดออกซิเดชันของโลหะ Ti เป็น TiO2 เกิดการละลายของโลหะ Ti 
สู่สารละลายอิเล็กโทรไลท์อันเนื่องมาจากศักย์ไฟฟ้าที่ให้และเกิดการละลายทางเคมีของ  TiO2 

เนื่องมาจากการละลายของฟลูออไรด์ไอออนจากสารละลายอิเล็กโทรไลท์ในการท าแอโนไดเซชันโดยมี
กลไกในการเกิด TNTs  6 ขั้นตอนดังต่อไปนี้    

 
ขั้นตอนที่ 1  เมื่อป้อนความต่างศักย์ให้กับขั้วไฟฟ้าส่งผลให้ Ti ที่ขั้วแอโนดจะเกิดปฏิกิริยา

ออกซิเดชันแตกตัวเป็นไทเทเนียมไอออน (Ti4+)  กับอิเล็กตรอนที่ขั้วแอโนด ดังสมการที่ 

(2.1)  

 

  Ti                     Ti4++4e-    (2.1) 

 

จากนั้น Ti4+ จะไปท าปฏิกิริยากับ O2- ไอออนที่ได้มาจากสารละลายที่มีการแตกตัวของน้ า  

เนื่องจากความต่างศักย์ที่ใส่เข้าไป  ดังสมการที่ (2.2) และ (2.3)   ท าให้เกิดเป็น  TiO2 ดัง

สมการที่ (2.4) เกิดขึ้นบริเวณบนแผ่น Ti กับสารละลายอิเล็กโตรไลท์ และ O2- สามารถ

แทรกตัวเข้าไปเกิดชั้นออกไซด์ระหว่างชั้น TiO2 กับแผ่น Ti ดังภาพที่ 2.7    

 

  2H2O                  O2  +  4e- + 4H+  (2.2) 

  2O2+2e-
    2O2-    (2.3) 

  Ti4++2O2-         TiO2    (2.4) 
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และท่ีขั้วแคโทดจะเกิดปฏิกิริยารีดักชันระหว่างไฮโดรเจนไอออน (H+) และอิเล็กตรอนจากขั้ว

แคโทดที่ รวมกันเกิดเป็นแก๊สไฮโดรเจน (H2) ดังสมการที่ (2.5) และในภาพที่ 2.6 

   4H++4e-   2H2   (2.5) 

 

ภาพที่  2.7    
การเกิดชั้นออกไซด์ของ TiO2 บนแผ่น Ti และการเกิด TiO2 โดยการแทรกของ O2- 

 

 

 

 

 

ขั้นตอนที่ 2   ชั้น TiO2 ที่เกิดขึ้นบนพ้ืนผิวของ Ti จะถูกกัดออกดฟลูออไรด์ไอออนที่ได้มา

จากการแตกตัวของแอมโมเนียมฟลูออไรด์ ดังสมการที่ (2.6) แต่การละลายจะแตกต่างกัน

ขึ้นอยู่กับความเค้น (stress)  ของชั้นออกไซด์ท าให้เกิดรูดังภาพที่ 2.8 

TiO2 + 6F- + 4H+
  [TiF6

 ]2-+  2H2O  (2.6) 

 

ภาพที่  2.8   

รูปแบบการเกิดรูในระหว่างการแอโนไดเซชัน 

 

 

O2- 
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ขั้นตอนที่ 3 นอกจาก F- จะกัดชั้น TiO2 ท าให้เกิดรูแล้วความต่างศักย์ไฟฟ้าท าให้พันธะ

ระหว่างTi-O เกิดการสลายตัวของออกไซด์ที่บริเวณระหว่างชั้นออกไซด์กับสารละลายอิเล็ก

โตรไลท์ที่บริเวณข้างรูท าให้บริเวณดังกล่าวแตกตัวเป็น Ti4+ จึงละลายลงในสารละลายอิเล็ก

โตรไลท์แล้วท าปฏิกิริยากับ F-  ดังสมการที่ (2.7) ส่วน O2- สามารถแทรกตัวเข้าไปในชั้น 

TIO2 ที่ใต้รูท าปฏิกิริยากับ Ti4+ ที่ชั้นระหว่างแผ่น Ti กับ TiO2 เมื่อปฏิกิริยาผ่านไปรูจะมี

ขนาดใหญ่ข้ึนและความหนาของ TiO2 ด้านล่างรูใหญ่ขึ้นเรื่อย ๆ จากการเจาะชั้นออกไซด์ลง

ไปด้านล่างของแผ่น Ti ท าให้เกิดเป็นชั้นของ TiO2 ที่มีความหนาด้านล่างรู เรียกชั้นแบริเออร์ 

(barrier) ดังภาพที่ (2.9)   

 

  Ti4++6F-         [TiF6]
2-    (2.7) 

 

ภาพที่  2.9  

 ผลของความต่างศักย์ท่ีใส่เข้าไป ท าให้รูมีขนาดใหญ่และหนาแน่นมากขึ้นและเกิดเป็นชั้น 
TiO2 ที่มีความหนาลงไปในแผ่น Ti  

 

 

 

 

 

ขั้นตอนที่ 4   ปฏิกิริยาการละลาย TiO2 ด้วยฟลูออไรด์ไอออนที่เกิดขึ้นพร้อมกันกับการเกิด

ชั้น TiO2 ที่บริเวณใต้รูในระหว่างการแอโนไดเซชัน  ดังภาพที่ 2.10  (a) ปัจจัยที่ส าคัญต่อ

การเกิด TNTs  โดยการเกิดชั้น TiO2 ที่ชั้นระหว่าง Ti กับ TiO2 ต้องเท่ากันกับอัตราการถูก

barrier 

Ti-O 
weaked 
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ละลายของ TiO2 ดังนั้นความหนาของชั้น TIO2 ที่ใต้รูจะคงที่ไม่เปลี่ยนแปลงไป ดังภาพที่ 

2.10 (b) 

ภาพที่  2.10 

(a)  ปฏิกิริยาการละลาย Ti ด้วยฟลูออไรด์ไอออนที่เกิดขึ้นพร้อมกันกับการสร้างชั้น TiO2 ที่

บริเวณใต้รูและ (b) ความหนาของชั้นความหนาของชั้น TiO2 ที่ใต้รูเมื่ออัตราการสร้างชั้น 

TiO2 ข้างใต้รูเท่ากับอัตราการละลาย TiO2 [20] 

 

 

 

 

 

 

ขั้นตอนที่ 5 ในขณะที่รูถูกกัดลึกลงไปเรื่อย ๆ สนามไฟฟ้า ณ บริเวณข้างรูจะมากขึ้นดังใน

ภาพที่ 2.11 (a)  ท าให้ฟลูออไรด์ไอออนสามารถเริ่มกัด TiO2 ที่บริเวณข้างรูท าให้เกิดเป็น

ช่องว่าง (Void) ดังในภาพที่ 2.11 (b)  เมื่อกระบวนการเกิดและการละลายของ TiO2 ด าเนิน

ต่อไปเรื่อยๆจนถึงจุดสมดุลโดยชั้นความหนาของ TiO2 มีความหนาที่ค่าหนึ่งคงที่ขนาด ร ู

และ ช่องว่าง จะไม่เปลี่ยนแปลงแม้ใช้เวลาในการแอโนไดเซชันนานขึ้น 

 

 

 

 

Field Assisted Dissolution  

Field Assisted Oxidation 

Electrolyte 

TiO2 

Ti 

Oxidation 
rate 

Dissolution 
rate = 

(a) (b) 
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ภาพที่  2.11  

(a)  สนามไฟฟ้า ( E


) ที่เกิดตรงรู และ (b) กระบวนการเกิดช่องว่าง [23] 

 

 

 

 

 

 

ขั้นตอนที่ 6 เมื่อกระบวนการเกิดและการกัดของ TiO2 ด าเนินต่อไปเรื่อยๆจนสมบูรณ์ท าให้

เกิดช่องว่างระหว่างรูและรูก็จะถูกพัฒนาต่อไปเป็นโครงสร้าง TNTs โดยชั้นความหนาของ

ผนัง TNTs จะไม่เปลี่ยนแปลงแม้จะใช้เวลาต่อไปในการแอโนไดเซชันก็ตาม โดยความยาว

ของ TNTs จะมากข้ึนเมื่อเพ่ิมเวลาในการแอโนไดเซชัน ดังในภาพที่ 2.12 

 

ภาพที่  2.12    

รปูแบบลักษณะการเกิดเป็นท่อ TNTs 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) 
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2.3 กฎของฟาราเดย์  
 

ปริมาณ TiO2 ที่เกิดขึ้นบน Ti และ TiO2 ที่เกิดใต้รูเมื่อเจาะลงไปในแผ่น Ti มีผลต่อความ

หนาแน่นของกระแสในระหว่างการแอโนไดเซชันโดยจากกฎของฟาราเดย์ (Faraday’s law) การไหล

ของอิเล็กตรอนวัดจากค่ากระแสไฟฟ้า i ในหน่วยแอมแปร์โดยที่ 1 แอมแปร์ เท่ากับปริมาณไฟฟ้า 

หรือประจุ (Q) 1 คูลอมบ์ หรือ 6.2 × 1018 อิเล็กตรอนต่อวินาที มวลของโลหะที่ท าปฏิกิริยา

เคมีไฟฟ้า (m)สามารถอธิบายได้ ดังสมการที่ (2.8) 

 

     
nF

ita
m      (2.8) 

 

โดยที่ F  คือ  ค่าคงที่ฟาราเดย์ (Faraday’s constant) มีค่า 96,500  คูลอม์ต่อโมล  n  คือ จ านวน

อิเล็กตรอนของโลหะที่เกิดปฏิกิริยาออกซิเดชัน a  คือ มวลอะตอมของโลหะ มีหน่วยเป็น amu       

t  คือ เวลาของการเกิดปฏิกิริยาเคมีไฟฟ้ามีหน่วยเป็นวินาที (s)  i  คือกระแสไฟฟ้ามีหน่วยเป็น

แอมแปร ์(A)  

ถ้าใช้โลหะที่มีพ้ืนที่หน้าตัดเป็น A  ใช้เวลาท าปฏิกิริยาคือ t  อัตราการกัดกร่อน r  

เป็นไปตามกฎของฟาราเดย์โดยมวลของโลหะออกไซด์ที่สูญเสียไปในระหว่างการกัดกร่อนจะมี

ความสัมพันธ์กับมวลของโลหะท่ีเกิดปฏิกิริยาเคมีไฟฟ้าไปเป็นออกไซด์ของโลหะ ดังสมการที ่(2.9)   

 

                
tA

m
r      (2.9) 

แทนค่า m จากสมการที่ (2.8)  ลงใน (2.9) จะได้ 

               
tAnF

ita
r      (2.10) 
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nF

ja
r                (2.11) 

เมื่อ j   คือ  ความหนาแน่นของกระแส มีค่าเป็น  
A

i
 

จากสมการที่ (2.11) แสดงว่าอัตราการกัดกร่อน หรือ มวลโลหะออกไซด์ที่สูญเสียไป 

(mass loss) จากการกัดกร่อนต่อหน่วยพ้ืนที่ต่อหน่วยเวลา มีค่าแปรผันตามความหนาแน่นของ

กระแสโดยมีค่าคงที่ของการแปรผัน คือ  
nF

a
 โดยความหนาแน่นของกระแสมีลักษณะความสัมพันธ์

กันกับเวลาในการ  แอโนไดเซชันดังกราฟในภาพที่ 2.13  

 

ภาพที่ 2.13 

   กราฟความสัมพันธ์ของความหนาแน่นกระแสกับเวลาที่ใช้ในกระบวนการแอโนไดเซชัน [17] 

 

   

 

 

 

 

 

 

 

 

 

จากกราฟในภาพที่ 2.13 แสดงให้เห็นความสัมพันธ์ของความหนาแน่นกระแสและเวลาที่

ใช้ในการแอโนไดเซชัน ซึ่งสามารถอธิบายการเกิด TNTs  ได้ดังนี้  

Cu
rre

nt
 D

en
sit

y, 
(m

A/
cm

2 ) 

Anodization time (s) 

i ii iii 
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ช่วงที่ i คือช่วงที่เกิดชั้นออกไซด์ (oxide barrier type) ที่ผิวของ Ti ส่งผลให้เกิดความ

เป็นฉนวนที่ผิวหน้าแผ่น Ti ดังนั้นความหนาแน่นกระแสที่วัดได้จึงมีค่าลดลงอย่างรวดเร็ว 

ช่วงที่ ii คือช่วงที่เกิดรูพรุนขนาดเล็กระดับนาโนเมตรบนชั้นออกไซด์เนื่องจากการ

ละลาย TiO2 ด้วยฟลูออไรด์ไอออนท าให้เกิดลักษณะของ TNTs มากขึ้นส่งผลให้ไอออนสามารถ

เคลื่อนที่ผ่านช่องว่างระหว่างชั้น Ti และสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่เกิดขึ้นตามหัวข้อที่ 2.4 ซึ่งส่งผล

ให้ความหนาแน่นกระแสสูงขึ้น  

ช่วงที่ iii  คือช่วงที่อัตราการสร้าง TNTs และความหนาของชั้น TiO2 ที่ใต้รูมีค่าคงที่โดย

เกิดจากสมดุลระหว่างการสร้าง TiO2 และการละลาย TiO2  
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2.4 อิทธิพลของตัวแปรที่ส่งผลต่อการเกิดท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์  

ปัจจัยที่ส่งผลต่อการเกิด TNTs ในกระบวนการแอโนไดเซชัน ได้แก่ ส่วนประกอบของ

สารละลาย ความเข้มข้นของแอมโมเนียมฟลูออไรด์ ความต่างศักย์ท่ีจ่ายให้กับขั้วอิเล็กโทรด  และการ

ปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ระหว่างการแอโนไดเซชัน โดยมีรายละเอียดดังต่อไปนี้  

1. ส่วนประกอบของสารละลาย เนื่องจากสารละลายที่ใช้ในกระบวนการแอโนไดเซชัน

จะส่งผลต่อปฏิกิริยาการแตกตัวอันจะก่อให้เกิดชั้นออกไซด์บนผิวโลหะได้ ดังนั้นสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์จึงสามารถเลือกใช้สารละลายที่เป็นกรด (acid anodization)  หรือ สารละลายที่เป็นด่าง 

(alkaline anodization) ก็ได้ อีกทั้งความหนืดของสารละลายที่ใช้ที่ไม่เท่ากันยังส่งผลต่อการเกิด

โครงสร้างของท่อนาโน เช่น สารเอททิลีนไกลคอลที่มีค่าความหนืดต่ ากว่ากลีเซอรอล   โดยมีค่าเป็น 

0.016 N  s/m2
 และ 1.49 N  s/m2 ตามล าดับ  

2. ความเข้มข้นของแอมโมเนียมฟลูออไรด์ไอออน โดยถ้าปริมาณความเข้มข้นของ

แอมโมเนียมฟลูออไรด์มากจะมีปริมาณฟลูออไรด์ไอออนที่อยู่ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ใช้กัดชั้น 

TiO2 จะมากตามซึ่งส่งผลต่อการเกิดจ านวนท่อเนื่องมาจากมีปริมาณฟลูออไรด์ไอออนมากในการเกิดรู

และช่องว่างระหว่างรูมากด้วยตามสมการที่ (2.6) ในหัวข้อ 2.2 รูและช่องว่างระหว่างรูมากส่งผลให้

ความหนาแน่นกระแสมีค่าสูงขึ้นเม่ือปริมาณฟลูออไรด์ไอออนมากขึ้น 

3. ปริมาณกระแสไฟฟ้าหรือความต่างศักย์ไฟฟ้าในกระบวนการแอโนไดเซชันเป็น

แหล่งจ่ายพลังงานภายนอกมีทั้งศักย์สูงและศักย์ต่ า หรือขั้วแอโนด และขั้วแคโทดตามล าดับ เมื่อผ่าน

กระแสไฟฟ้าหรือความต่างศักย์ที่ใส่เข้าไปในสารละลายจะเกิดการท าให้พันธะของ น้ า  แอมโมเนียม

ฟลูออไรด์ และ หมู่ –OH ในสารละลายเอททิลีนไกลคอลหรือกลีเซอรอล  ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์

แตกตัวออก อีกทั้งโลหะ Ti ยังเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันจากความต่างศักย์ที่ใส่เข้าไปได้เป็น Ti4+ และ

ไอออนดังกล่าวน าไปสู่การสร้างชั้น TiO2 ที่ผิวของโลหะ Ti ที่ขั้วแอโนดได้ และ เมื่อความต่างศักย์เพ่ิม

มากขึ้นจะส่งผลต่อการเร่งการเคลื่อนที่ของไอออนในอัตราการสร้างชั้น TiO2 และอัตราการละลาย 

TiO2 ในระหว่างการสร้าง TNTs ท าให้ท่อยาวมากขึ้น เส้นผ่านศูนย์กลางของท่อเพ่ิมขึ้น และระยะห่าง

ระหว่างท่อสูงขึ้น  

4. สารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มีน้ าเป็นส่วนประกอบปริมาณของน้ าจะส่งผลต่อการเกิด

ปริมาณออกซิเจนไอออน (O2-) และ ไฮโดรเจนไอออน (H+)  โดยตรงซึ่งได้มาจากการแตกตัวของน้ าใน
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สารละลายอิเล็กโตรไลท์ ดังสมการที่ (2.2) และ (2.3) ท าให้ส่งผลต่อการเกิด TiO2 ที่ผิวของโลหะ Ti 

ถ้ามีปริมาณน้ ามากชั้นของ TiO2 จะหนาและปริมาณไอออนที่ได้จากการแตกตัวของน้ ายังส่งผลให้ไป

ละลายชั้น TiO2 ที่ท าให้เกิดเป็นรูและช่องว่างระหว่างรูกว้างขึ้นส่งผลท าให้มีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง

ของท่อสูงขึ้น ดังภาพที่ 2.14 

 

ภาพที่ 2.14 

ความกว้างของท่อที่มากข้ึนจากการสังเคราะห์ TNTs ในสารละลาย GR และค่าความเข้มข้น NH4F 1 

wt%   ที่  ปริมาณ H2O เท่ากับ  1  10   20 และ  40 wt% (a) การเกิดแก๊สไฮโดรเจน (b) 

ออกซิเจนไอออน และไฮโดรเจนไอออนโดยได้มาจากการแตกตัวของน้ าเมื่อเพ่ิมปริมาณน้ า (c) ขนาด

ของปากท่อที่ใหญ่ขึ้นโดยเกิดจากการละลาย TiO2 (d) ท่อมีขนาดยาวขึ้นเนื่องมาจากการละลายด้วย

ฟลูออไรด์ไอออน  [25] 
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จากภาพที่ 2.14 แสดงให้เห็นความสัมพันธ์ของปริมาณน้ าที่มีผลต่อความกว้างของ 

TNTs ในระหว่างการแอโนไดเซชัน ซึ่งสามารถอธิบายได้ดังนี้  

(a) เป็นกระบวนการเกิดแก๊สไฮโดรเจน เมื่อน้ ามีการแตกตัวได้ไฮโดรเจนไอออน 

และไปรับอิเล็กตรอนที่ขั้วแคโทดดังสมการที่ (2.5) ในหัวข้อที่ 2.2  

(b) เมื่อเพ่ิมปริมาณน้ ามากขึ้นน้ าจะแตกตัวเป็น ออกซิเจนไอออน และไฮโดรเจน

ไอออน ดังสมการที่ (2.12) และ (2.13) มากขึ้นเนื่องจากความต่างศักย์ที่ใส่เข้า

ไป อีกทั้งความต่างศักย์ที่ใส่เข้าไปยังเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชันท าให้เกิด Ti4+ ที่

ขั้วแอโนด  

(c) เมื่อมีปริมาณออกซิเจนไอออน และไฮโดรเจนไอออนสูงขึ้นโดยออกซิเจนไอออน

จะสร้างชั้นไทเทเนียมไดออกไซด์ตามสมการที่ (2.4) ส่วนไฮโดรเจนไอออนจะ

ช่วยเร่งการละลาย TiO2 ตามสมการที่ (2.6) ในหัวข้อ 2.2 ท าให้มีขนาดรูใหญ่

ขึ้น และฟลูออไรด์ไอออนจะละลาย TiO2 ได้เป็น [TiF6
2-] 

(d) จากนั้นเกิดการละลาย TiO2 ที่รูลึกลงไปเรื่อยๆจนปฏิกิริยาเสร็จสมบูรณ์จึงท า

ให้มีความยาว TNTs เพ่ิมมากข้ึน 

5. การปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ ด้วยแท่งแม่เหล็กในระหว่างการแอโนไดเซชันท าให้

สารละลายอิเล็กโตรไลท์มีการไหลผ่านแผ่น Ti ได้หลายแบบ เช่น การไหลแบบรามินาร์ หรือ เทอร์บู

เลนท์ แต่จะเป็นการไหลแบบใดนั้น ทั้งนี้พิจารณาจากค่า เรโนนัมเบอร์ (Re) โดยการไหลที่แตกต่าง

กันจะส่งผลต่อโครงสร้างที่แตกกัน เช่น จ านวนของท่อ ความสม่ าเสมอของท่อ และค่าความหนาแน่น

กระแส  โดยในระหว่างการแอโนไดเซชันในสารละลายเมื่ออยู่ในสภาวะปกติไม่มีการปั่นจะเกิดชั้นการ

แพร่ของไอออนที่เกิดการแตกตัวบริเวณ  B-E ขึ้นเรียกว่าชั้น Nernst diffusion layer เกิดขึ้น

ระหว่างชั้นของ TiO2 กับชั้นสารละลายอิเล็กโตรไลท์   ดังภาพที่ 2.15 
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ภาพที่ 2.15 

การเกิดชั้น Nernst diffusion layer [26] 

 

 

 

 

 

 

 

 

เมื่อปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ชั้น Nernst diffusion layer ดังภาพที่ 2.16 จะแคบลงโดย

อยู่ใกล้ TNTs มากขึ้นท าให้ฟลูออไรด์ไอออนสามารถแพร่เข้าไปกดัไทเทเนียมไดออกไซด์ได้เร็วขึ้นและ 

[TiF6]
2-

  ที่เกิดจากการกัดด้วยฟลูออไรด์ไอออนสารมารถแพร่ออกมาได้เร็วดังภาพที่ 2.16   ให้อัตรา

การเกิด TNTs สูงขึ้นและส่งผลท าให้กระแสในช่วงที่มีการปั่นสารละลายเล็กโตรไลท์สูงขึ้นนั้นคือและ

ท าให้ TNTs มีความยาวมากข้ึน  

 

ภาพที่ 2.16  

ภาพการเคลื่อนที่ของฟลูออไรด์ไอออน และ  [TiF6]
2-

   ในชั้น Nernst diffusion layer ในระหว่าง
การปั่นเทียบกับไม่มีการปั่น [27] 
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2.5 การทบทวนวรรณกรรมที่เกี่ยวข้อง  

2.5.1 อิทธิพลของความเข้มข้นของสารละลายกรด 

        Liu และคณะ [29,28] ได้ท าการศึกษาโดยใช้แผ่นไทเทเนียมในการสังเคราะห์ TNTs  

โดยใช้วิธีการแอโนไดเซชันในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ NH4F กับ (hydrogen phosphorus, H3PO4) 

ที่อุณหภูมิห้องโดยใช้ความต่างศักย์ 20 V  อัตราการปั่นสารละลาย 150  rpm   เวลาในการแอโน

ไดซ์ 120 min  และอุณหภูมิที่ใช้ในการอบฟิล์ม  500 oC  พบว่าเมื่อใช้    H3PO4 เท่ากับ 0.2 M  

และ เปลี่ยนค่าความเข้มข้นของ NH4F จาก  0.1 M  ไปเป็น  0.3    0.5  และ 0.7 M  ตามล าดับ  

จะท าให้ได้ขนาดของเส้นผ่านศูนย์กลางท่อลดลงจาก  68  62  59  และ 45 nm  ตามล าดับ และ 

ความยาวของท่อเพ่ิมมากขึ้นจาก 0.68 ไปเป็น  0.75  1.22  และ 1.42 µm ตามล าดับ โดยจากผล

การทดลองพบว่าที่ความเข้มข้น NH4F เท่ากับ 0.3 M จะได้โครงสร้างที่ดีที่สุดคือลักษณะพ้ืนผิวเรียบ

และท่อไม่เกิดความเสียหาย แต่หลังจากเพ่ิมความเข้มข้น NH4F มากขึ้นจาก 0.5 M ไปเป็น 0.7 M  

โครงสร้างพ้ืนผิวจะมีความหยาบเพิ่มมากข้ึนและท่อเกิดความเสียหายเพิ่มมากข้ึน    

        Paulose และคณะ [30,29] สามารถสังเคราะห์ TNTs โดยใช้เทคนิคแอโนได

เซชันในสารละลายอิเล็กโตไลท์ Dimethly sulfoxide (DMSO) และในการทดลองแต่ละครั้งจะ

เปลี่ยนค่าความเข้มข้นของ  HF ในช่วง 1-4 vol % ใช้โลหะพลาตินัมเป็นขั้วลบและใช้ไทเทเนียม

ฟอยล์เป็นขั้วบวก โดยให้ความต่างศักย์ 20 V   เป็นเวลา 70 hr พบว่า เมื่อความเข้มข้นของ HF 

เพ่ิมข้ึนในช่วงความเข้มข้น 1-4 vol% จะท าให้ความยาวของท่อเพ่ิมสูงขึ้น 4.4-8.9 µm ตามล าดับ  

2.5.2 อิทธิพลของการเติมน้ าลงในสารละลายอิเล กโตรไลท์ 

         Srimuangmak  และคณะ [31,30] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยวิธีการแอโนไดเซ

ชัน โดยใช้สารละลาย EG  NH4F  0.3 wt% เป็นสารละลายอิเล็กโตรไลท์  ที่อุณหภูมิ  40 oC ความ

ต่างศักย์ที่   30  V   และเวลา 240  min  พบว่า เมื่อใส่ H2O  ลงในสารละลายอิเล็กโตไลท์    0.5 

wt %  ท าให้ท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์มีความสามารถในการสลายเมทิลีนบลูได้ดีกว่าตอนที่ไม่ได้

ใส่น้ า [3] 



Ref. code: 25595709033517ZJE

24 
 

Macak และคณะ [28] ได้ท าการแอโนไดเซชันสังเคราะห์ TNTs ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์

ที่ประกอบไปด้วยสารละลาย  GR   NH4F 0.27  M  และ H2O ที่ความต่างศักย์ 20 V เป็นเวลา 3 hr 

พบว่า เมื่อเพ่ิมปริมาณ H2O จาก 0  0.67  6.7  และ 16.7 vol% ส่งผลให้เส้นผ่านศูนย์กลางของท่อ

มีค่าเพ่ิมมากข้ึน คือ 45±6   60±7  75±8 และ 105±10 nm ตามล าดับ  

2.5.3 อิทธิพลของความต่างศักย์  

          Chang และคณะ [32,31] ได้สร้าง TNTs ด้วยวิธีแอโนไดเซชันโดยใช้แผ่นไทเทเนียม

ขนาด  15 mm x15 mm x1 mm ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มี pH 6.25 ที่อุณหภูมิห้องโดยมี 

NH4F 3.1 g GR 136 mL และน้ าปราศจากประจุ 165 mL เป็นส่วนประกอบ  โดยจ่ายความต่างศักย์

แบบพัลส์  ที่ความต่างศักย์ (V1)  15  20  และ 25 V  เป็นเวลา 150 s หลังจากนั้น ท าการสลับขั้ว

และปรับค่าความต่างศักย์ให้มีค่า -4V เป็นเวลา  2 4 6  และ 8 s  พบว่า ที่ความต่างศักย์ที่ใช้ก่อน

การกลับขั้ว 25 V  เวลา 150 s และ ความต่างศักย์หลังการกลับขั้ว –4 V   เวลา 2 s จะให้โครงสร้าง

มีความเป็นระเบียบมากที่สุด โดยมีความยาวท่อโดยเฉลี่ย 1.27±0.03 µm   เส้นผ่านศูนย์กลางท่อ

โดยเฉลี่ยมากที่สุด 155±0.03 nm และความหนาของผนังท่อโดยเฉลี่ย คือ 1.8.5±1.0 nm   

  Paulose และคณะ [30,29] สามารถสังเคราะห์ TNTs โดยใช้เทคนิคแอโนไดเซชัน

ในสารละลายอิเล็กโตไลท์ DMSO และ HF 2 vol%  ใช้โลหะพลาตินัมเป็นขั้วลบและใช้ไทเทเนียม

ฟอยล์เป็นขั้วบวก ที่อุณหภูมิ 20 oC โดยให้ความต่างศักย์ที่ต่างกัน 2 ค่า คือ 20  และ 60V เป็นเวลา 

70 hr พบว่าเมื่อเพ่ิมความต่างศักย์ขึ้นจะท าให้ความยาวของท่อมากขึ้นจาก 10 ไปเป็น 93 µm  

ตามล าดับ 

    Qing Yun Cai [33,32] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยใช้สารละลายอิเล็กโตไลท์ 
protassium fluoride  (KF) 0.1 M  และ sulphuric acid (H2SO4) 1 M และ ความต่างศักย์ 5  10  
15  20  และ 25 V  พบว่าเมื่อเพ่ิมความต่างศักย์เส้นผ่านศูนย์กลางของท่อจะมีค่าเพ่ิมขึ้นโดยมีค่า  
10±2   40±5   80±9  100±11   และ 110 ±12 nm ตามล าดับ  

           Lidong Sun และคณะ [34] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยใช้สารละลายอิเล็กโตร
ไลท์ที่ประกอบไปด้วย EG NH4F  0.3 wt.% และ น้ าปราศจากประจุ 2 vol%   หลังจากนั้น
เปลี่ยนแปลงค่าความต่างศักย์ที่ 25  40  50  และ 60 V เมื่อวัดความยาวของ TNTs ที่ได้ปรากฏว่ามี
ค่าเพ่ิมมากข้ึน โดยมีค่าความยาวท่ออยู่ในช่วง 8.4 – 12.7 µm   
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2.5.4 อิทธิพลของการปั่นสารละลายอิเล กโตรไลท์  

         Rui และคณะ [28] ได้ท าการศึกษาโดยใช้ไทเทเนียมฟอยล์ในการสังเคราะห์ TNTs  

โดยใช้วิธีการแอโนไดเซชัน ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่อุณหภูมิห้อง โดยมี  NH4F 0.3 M กับ 

H3PO4  0.2 M  เป็นส่วนประกอบ  ที่ความต่างศักย์ 20 V และ เวลาในการแอโนได 120 min  ใน

ระหว่างกระบวนการแอโนไดเซชันในแต่ละครั้งได้มีการเพ่ิมอัตราการปั่นในสารละลายโดยใช้แท่ง

แม่เหล็กที่ค่า  0 rpm  ไปเป็น 150  300  และ 600 rpm  พบว่าจ านวนรอบในการปั่นมีผลต่อ

โครงสร้างของ TNTs โดยเมื่อเพ่ิมอัตราการปั่นสารละลายเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อจะมีค่าเป็น 60 

nm ที่ 0 rpm 62 nm ที่ 150 rpm หลังจากนั้นก็เริ่มคงที่ ที่ 62 nm  ที่ 300 rpm  และ ลดลงเหลือ 

61 nm µm ที่  600 rpm  และ ความยาวของท่อเพ่ิมขึ้น จาก 0.66 µm ไปเป็น 0.75 µm หลังจาก

นั้นจะลดลงเหลือ 0.71 µm และ 0.67 µm ตามล าดับ ดังนั้นอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ 

150 rpm ได้ขนาดของเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อใหญ่และมีความยาวมากที่สุดเหมาะสมกับการ

น าไปใช้ประโยชน์   

   Chang และคณะ [31] ได้สร้าง TNTs ด้วยวิธีแอโนไดเซชันโดยใช้ไทเทเนียมขนาด  

15 mm x15 mm x1 mm  ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ pH 6.25 ที่อุณหภูมิห้อง ที่มี  NH4F 3.1 g 

GR   136 mL และ H2O  165 mL ในระหว่างกระบวนการแอโนไดเซชันในแต่ละครั้งได้เปรียบเทียบ

การกวนสารละลายและไม่กวนสารละลาย พบว่าความต่างศักย์ที่ใช้ก่อนการกลับขั้ว 20  และ 25 V  

เวลา 150 s และ ความต่างศักย์หลังการกลับขั้ว –4 V   เวลา 2 s และท าการปั่นสารละลาย สามารถ

ย่อยสลายสารเมทิลีนบลู ได้ดีกว่าตอนไม่ปั่นสารละลาย  

  Karolin และคณะ [35,34] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยวิธีการแอโนไดเซชันโดย

การปั่นสารสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 0  100  300 และ 500 rpm  ที่ประกอบไปด้วยสารละลาย EG  

NH4F  0.38 wt% และ H2O  1.79 wt% ที่ความต่างศักย์ 30 V ในเวลา 10 min พบว่า จ านวนท่อ

และเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อลดลงเมื่อเพ่ิมอัตราการปั่นมากกว่า 300 rpm  
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2.5.5 อิทธิพลของอุณหภูมิ  

 Chin-Jung Lin และคณะ [36,35] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยวิธีการแอโนไดเซ

ชัน โดยใช้ไทเทเนียมฟอยด์  และสารละลายอิเล็กโตรไลท์ประกอบด้วย  EG  NH4F  0.5 wt% และ 

H2O 0.5 wt% ที่ อุณหภูมิ  10  20  และ 30 oC และใช้ค่าความต่างศักย์  80 V  ในเวลา 60 min 

พบว่าเมื่ออุณหภูมิของสารละลายอิเล็กโตรไลท์ลดลง ความหนาของผนังท่อจะมีค่าเพ่ิมมากขึ้น โดยมี

ค่าเท่ากับ 10  15   และ 35 nm  ตามล าดับ อีกทั้งยังพบว่าเส้นผ่านศูนย์กลางและค่าความหยาบ

ของพ้ืนผิวมีค่าเพ่ิมมากขึ้นจนเกือบจะคงที่เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นเรื่อยๆ โดยมีค่าความยาวเท่ากับ  8.4   

8.8 และ 8.9 µm  เส้นผ่านศูนย์กลางมีค่า 99  102 และ 105 nm และ ค่าความหยาบพ้ืนผิวมีค่า

เท่ากับ  12.6   13.1 และ 13.8 µm ตามล าดับ  

2.5.6 อิทธิพลของค่า pH ในสารละลายอิเล กโตรไลท์  

         Muniyappan และคณะ [37,36] ได้ท าการศึกษาผลของค่า  pH  ทีม่ีผลต่อความยาว  

รัศมีภายใน  และความหนาของผนัง TNTs โดยใช้ไทเทเนียมฟอยล์ เตรียมด้วยวิธีการแอโนไดเซชัน 

ในสารละลาย อิเล็กโตรไลท์ที่อุณหภูมิห้อง โดยมี EG NH4F 0.5 wt% น้ าปราศจากประจุ  2  wt% 

และเติม H2SO 4 ทีค่วามเข้มข้น 1 0.5  0.25 และ 0.5M ตรงกับค่า pH  อยู่ในช่วง 1-2 3-4 5-6 และ 

7-8   ที่ความต่างศักย์  30  V  และเวลาในการแอโนได 5 hr พบว่าเมื่อ pH ของสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์เพิ่มขึ้น  รัศมีภายในและความหนาของผนังท่อมีค่าเพ่ิมขึ้น และความยาวของท่อมีค่าเพ่ิมขึ้น จาก 

4   เป็น 6 µm   

2.5.7 อิทธิพลของระยะห่างระหว่างขั้วอิเล กโทรด 

         Sorachon Yoriya [38,37] ได้ท าการสังเคราะห์ TNTs โดยการแอโนไดเซชันใน

สารละลาย อิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบด้วยไปด้วย DEG-2.0 % HF  ใช้ความต่างศักย์ 60 V เป็นเวลา  

24  hr  จากนั้นเปลี่ยนแปลงระยะห่างระหว่างขั้วแอโนด และ แคโทดเป็น 0.5   1.5  2  2.5 3  และ 

4.5 cm พบว่าเส้นผ่านศูนย์กลางลดลง โดยมีค่า 192.0 172.5 141.5 125.9  93.3  และ 40.9 nm 

ตามล าดับ และมีความยาวของท่อลดลงโดยมีค่า 155.7 86.4 76.6 67.84 39.9  และ 10.3  nm 

ตามล าดับ  
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บทท่ี 3 

ขั้นตอนการด าเนินงานวิจัย 

 
การสังเคราะห์ TNTs มีวิธีการและกระบวนการหลายขั้นตอน ตั้งแต่ขั้นตอนการเตรียม

แผ่นไทเทเนียม การแอโนไดเซชัน และการท าความสะอาด โดยในกระบวนการสังเคราะห์พบว่ามีตัว

แปรหลายตัวที่มีผลต่อลักษณะโครงสร้างของท่อนาโน ทั้งชนิดของสารละลายอิเล็กโตรไลท์  ปริมาณ 

NH4F  ปริมาณของ H2O และอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์  ปัจจัยเหล่านี้ส่งผลกระทบ

โดยตรงต่อลักษณะทางกายภาพของ TNTs เช่น จ านวนความหนาแน่นของท่อและเส้นผ่านศูนย์กลาง

ของท่อ ในงานวิจัยนี้จึงพยายามที่จะศึกษาอิทธิพลของตัวแปร เพ่ือให้เกิดองค์ความรู้พ้ืนฐานในการ

สร้าง TNTs สามารถออกแบบ เพ่ือเพ่ิมปริมาณการสร้างท่อให้มากขึ้น หรือเพ่ิมขนาดของท่อได้ตาม

ต้องการ และเป็นส่วนส าคัญท่ีท าให้สามารถสังเคราะห์ TNTs เพ่ือน าไปใช้งานได้อย่างเหมาะสมต่อไป 

โดยมีขั้นตอน ดังภาพที่ 3.1 

 

ภาพที่ 3.1  

แผนภาพขั้นตอนการสังเคราะห์และการวิเคราะห์ TNTs 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

การเตรียมแผ่นไทเทเนียม 

การเตรียมสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 

การแอโนไดเซชัน 

การท าความสะอาด 

การตรวจวิเคราะห์ด้วย SEM, XRD 
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3.1 การเตรียมแผ่นไทเทเนียม  

ภาพที่ 3.2  เป็นขั้นตอนการเตรียมแผ่นไทเทเนียมโดยเริ่มจากน าแผ่น Ti มีความบริสุทธิ์ 

99.6% หนา 0.125 mm ตัดให้มีขนาดพ้ืนที่ 1 x 2 cm2 จากนั้นน าแผ่น Ti ที่ผ่านการตัดให้ได้ขนาด

ตามที่ต้องการไปล้างท าความสะอาดด้วยน้ าปราศจากไอออน (Deionized water) ตามด้วย 2- 

propanol และ acetone (จากบริษัท EMSURE ประเทศเยอรมัน) ตามล าดับด้วยเครื่องอัลตราโซนิก 

รุ่น wuc-A03H/A06H  ของบริษัท DAIHAN SCIENTIFIC เป็นเวลาอย่างละ 15 นาที โดยในการล้าง

แต่ละครั้งเมื่อครบ 15 นาทีน าไปเป่าให้แห้งด้วยลมร้อนก่อนท าการล้างในครั้งต่อไปเมื่อล้างจนครบ 3 

ครั้ง แล้วจึงน าแผ่น Ti ใส่ในภาชนะแล้วน าไปเก็บตู้เก็บความชื่นเพื่อป้องกันการเกิดออกไซด์  

ภาพที่ 3.2  

  แผนภาพขั้นตอนการเตรียมแผ่น Ti 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

เป่าให้แห้งด้วยลมร้อน 

 

ตัดแผ่น Ti ให้มีขนาดพื้นที่ 1 x 2 cm2 
 

ท าความสะอาดด้วยเครื่องอัลตราโซนิก  

อะซิโตน 
 

2-โพพานอล  

น้ า DI   
1 

2 

3 
เป่าให้แห้งด้วยลมร้อน 

 

เป่าให้แห้งด้วยลมร้อน 

 เก็บไว้ในตู้เก็บความชื่น 
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3.2 การเตรียมสารละลายอิเล กโตรไลท ์ 

 สารละลายอิเล็กโตรไลท์เป็นส่วนประกอบหนึ่งที่ส าคัญในกระบวนการแอโนไดเซชันจาก

การศึกษาที่ผ่านมาพบว่าชนิดของสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่แตกต่างกันซึ่งมีค่าความหนืดไม่เท่ากัน 

จะส่งผลต่อโครงสร้างลักษณะของท่อ ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึงเลือกใช้สารละลาย EG (บริษัท EMD 

Milipore ประเทศเยอรมัน)  และ GR (จากศึกษาภัณฑ์ ประเทศไทย) เป็นส่วนประกอบของ

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ อีกทั้งยังพบว่า ปริมาณ NH4F (บริษัท EMD Milipore ประเทศเยอรมัน) 

และ H2O ยังส่งผลต่อโครงสร้างของท่อ TNTs  ดังนั้นเพ่ือให้ง่ายต่อการวิเคราะห์ปัจจัยที่ส่งผลต่อ

โครงสร้างท่อหลังจากการแอโนไดเซชันจึงแบ่งการผสมสารละลายอิเล็กโตรไลท์ออกเป็น 4  ตอน โดย

แต่ละตอนจะมีส่วนประกอบของสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่แตกต่างกัน   ดังนี้  

 ตอนที่ 1 สารละลายอิเล็กโตรไลท์ มี 5 เงื่อนไขจะประกอบไปด้วย สารละลาย EG และ 

NH4F ปริมาณ 0.5 1.0 1.5 2.0 และ 2.5 wt% 

 ตอนที่ 2 สารละลายอิเล็กโตรไลท์มี 5 เงื่อนไขจะประกอบไปด้วย สารละลาย GR และ 

NH4F ปริมาณ 0.5 1.0 1.5 2.0 และ 2.5 wt%  

 ตอนที่ 3  สารละลายอิเล็กโตรไลท์มี 5 เงื่อนไขจะประกอบไปด้วย สารละลาย GR และ 

ปริมาณ NH4F 2.5 wt% และน้ า 0 5 10 15  และ 20 wt%   

 ตอนที่ 4   สารละลายอิเล็กโตรไลท์มี 1 เงื่อนไขจะประกอบไปด้วย สารละลาย GR และ 

ปริมาณ NH4F 2.5 wt% และน้ า  5  wt%   

 โดยทั้ง 4  ตอนมีปริมาตรของสารละลายอิเล็กโตรไลท์เท่ากับ 60 mL  เพ่ือป้องกันไม่ให้

ความเข้มข้นของสารละลายที่ผสมในแต่ละครั้งมีความแตกต่างกันจึงควรผสมครั้งละปริมาณมาก  ๆ 

แล้วจึงแบ่งออกมาใช้งานในแต่ละครั้งโดยเก็บสารละลายที่ผสมไว้แล้วในภาชนะปิด  
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3.2.1 ตัวอย่างการค านวณหาปริมาณสารละลายอิเล กโตรไลท์  

1.  ถ้าต้องการสารละลายอิเล็กโตรไลท์ประกอบไปด้วยสารละลาย GR และ NH4F ปริมาณ 

2.5 wt%  ปริมาตร 60 mL วิธีการค านวณท าให้ได้ดังนี้ 

NH4F 2.5 wt% ในสารละลาย GR หมายถึง ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 100 g จะ

ประกอบไปด้วย NH4F 2.5 g ซ่ึงเป็นตัวถูกละลาย และตัวท าละลายซึ่งเป็น GR 97.5 g 

เนื่องจากสารละลายเป็นของเหลวการเปลี่ยนเป็นหน่วย  mL จะสามารถผสมสารได้ง่าย  

GR มีความหนาแน่น (D) = 1.257 g/mL หมายความว่า GR 1 mL มีน้ าหนัก 1.257 g  

 เทียบบัญญัติไตรยางศห์า GR ว่าจะใช้กี่ mL จากสารละลายหน่วย g  

    GR  หนัก  1.257 g  มีปริมาตร  1 mL 

ถ้า GR  หนัก   97.5  g มีปริมาตร           =   77.56 mL 

ดังนั้น  ถ้าต้องการ NH4F 2.5 wt% ในสารละลาย GR   ต้องชั่ง   NH4F   2.5 g  แล้วใส่

สารละลาย GR 77.56 mL  

แต่ถ้าต้องการให้สารละลาย GR 60 mL ต้องใช้ NH4F กี่กรัมเพ่ือให้มีความเข้มข้น 2.5 

wt% ในสารละลาย GR 

เทียบบัญญัติไตรยางศ์หาปริมาณ NH4F ในสารละลาย GR 60 mL ให้มีความเข้มข้น 

NH4F 2.5 wt% 

 จากสารละลาย  GR   77.56  mL  ต้องชั่ง NH4F    2.5 g    

 ถ้าต้องการสารละลาย  GR  60 mL ต้องชั่ง NH4F          = 1.93 g

  

ดังนั้น ถ้าต้องการสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 60 mL ให้มีความเข้มข้นของ NH4F 2.5 

wt% ในสารละลาย GR   ต้องชั่ง    NH4F   1.93 g  และ  และใส่สารละลาย GR  60 

mL   

97.5 g x 1 mL 

1.257 g 

60 mL x 2.5 g 

77.56 mL  
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2. ถ้าต้องการสารละลายอิเล็กโตรไลท์ประกอบไปด้วยสารละลาย GR และ NH4F ปริมาณ 

2.5 wt%  และมี H2O    5 wt%  ปริมาตร 60 mL การค านวณสามารถท าได้ดังนี้ 

NH4F 2.5 wt%  และ H2O 5 wt% ในสารละลาย GR หมายถึง ในสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์ 100 g จะประกอบไปด้วย NH4F 2.5 g ซึ่งเป็นตัวถูกละลาย และตัวท าละลายซึ่ง

เป็น GR 92.5 g และ H2O  5 g (H2O มีความหนาแน่น (D)  1 g /1 mL  เพราะฉะนั้น

น้ า 5 g มีปริมาตร 5 mL 

ท าการเทียบสารละลาย GR จากหน่วย g  ให้เป็นหน่วย mL เหมือนในข้อที่ 1   จะได้ 

สารละลาย GR  77.56  mL รวมกับ H2O 5 mL  และชั่ง NH4F  2.5 g  สารละลายถึง

จะมี NH4F ปริมาณ 2.5 wt% และ  H2O   5 wt%   

แต่ถ้าต้องการให้สารละลาย GR 55  mL ต้องใช้ NH4F กี่กรัมเพ่ือให้มีความเข้มข้น 2.5 

wt% ในสารละลาย GR 

  จากสารละลาย      GR   77.56  mL ต้องชั่ง NH4F    2.5 g    

 สารละลาย  GR  55      mL ต้องชั่ง NH4F        = 1.77 g 

 

ดังนั้น ถ้าต้องการสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 60 mL ให้มีความเข้มข้นของ NH4F 2.5 

wt% H2O    5 wt%   ในสารละลาย GR   ต้องชั่ง    NH4F   1.77 g  และ  และใส่

สารละลาย GR  55 mL และ H2O 5 mL 

 

 

 

 

 

55 mL x 2.5 g 

77.56 mL  
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3.3 การแอโนไดเซชัน 

 3.3.1 การจัดเตรียมอุปกรณ์  

 น าภาชนะถ้วยพลาสติกขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางประมาณ 4 cm ซึ่งใช้เป็นระยะห่าง

ระหว่างขั้ววางอยู่บนเครื่องปั่นสารละลาย (Magnetic stirrer) ยี่ห้อ WIGGENS รุ่น WH240-HT โดย

สามารถควบคุมการปั่นได้ในช่วง 0-1200 rpm และน าแผ่นไทเทเนียมต่อเข้ากับขั้วแอโนด และที่ขั้ว

แคโทดใช้เป็นแผ่นตะกั่ว (Pb)  ดังภาพที่ 3.3 

 

ภาพที่ 3.3 

การจัดอุปกรณ์ในวิธีการแอโนไดเซชัน 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ขั้วแอโนด (+) ขั้วแคโทด(-) 

เคร่ืองป่ันสารละลาย 

(Magnetic stirrer )
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 โดยที่ขั้วบวก และข้ัวลบ จะถูกต่อเข้ากับแหล่งจ่ายความต่างศักย์ไฟฟ้ากระแสตรง (DC) 

ซ่ึงสามารถปรับค่าความต่างศักย์ได้อยู่ระหว่าง 0-60 V  กระบวนการแอโนไดเซชันในงานวิจัยนี้จะใช้

ความต่างศักย์คงที่ที่ 30 V  ดังภาพที่ 3.4  

 

ภาพที่ 3.4 

แหล่งจ่ายความต่างศักย์ไฟฟ้ากระแสตรง 
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3.3.2 เงื่อนไขในการทดลอง 

   ในการท าแอโนไดเซชันจะท าในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่แตกต่างกันด้วยปริมาณ 60 mL 
โดยน าแผ่น Ti จุ่มอยู่ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่พ้ืนที่ 1x1 cm2 และบันทึกค่ากระแสที่เกิดขึ้นใน
ระหว่างการแอโนไดเซชันตลอดระยะเวลา 3600 s เพ่ือหาความหนาแน่นกระแสโดยมีเงื่อนไข
ดังต่อไปนี้ 

1. ศึกษาอิทธิพลของชนิดสารละลายอิเล กโตรไลท์และความเข้มข้นของ NH4F 

ตารางที่ 3.1 
แสดงเงื่อนไขการศึกษาอิทธิพลของชนิดสารละลายอิเล็กโตรไลท์และความเข้มข้นของ NH4F 

 

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ (60 mL) ความต่างศักย์ (V) เวลาในการแอโนไดเซชัน (s) 

สารละลาย NH4F (wt%) H2O (wt%) 

EG 0.5 - 30 3600 

1.0 - 30 3600 

1.5 - 30 3600 

2.0 - 30 3600 

2.5 - 30 3600 

GR 0.5 - 30 3600 

1.0 - 30 3600 

1.5 - 30 3600 

2.0 - 30 3600 

2.5 - 30 3600 
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2. ศึกษาอิทธิพลของปริมาณน้ าในสารละลายอิเล กโตรไลท์ 

 

ตารางที่ 3.2 

แสดงเงื่อนไขการศึกษาอิทธิพลของปริมาณ H2O ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ (60 mL) ความต่างศักย์ 
(V) 

เวลาในการแอโนไดเซชัน 
(s) 

สารละลาย NH4F (wt%) H2O (wt%) 

GR 2.5 0 30 3600 

5 30 3600 

10 30 3600 

15 30 3600 

20 30 3600 
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3. ศึกษาอิทธิพลของการปั่นสารละลายอิเล กโตรไลท์ 

 

ตารางที่ 3.3 

แสดงเงื่อนไขการศึกษาอิทธิพลของการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลต์ 

 

 

 

 

 

 

 

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ (60 mL) ความต่างศักย์ 

(V) 

เวลาในการแอโนไดเซชัน 

(s) 

อัตราการปั่นสารละลาย 

(rpm) 
สารละลาย NH4F 

(wt%) 

H2O 

(wt%) 

GR 2.5 5 30 3600 0 

30 3600 150 

30 3600 300 

30 3600 450 

30 3600 600 
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3.4 การท าความสะอาดพื้นผิวตัวอย่างหลังการแอโนไดเซชัน 

 หลังจากเสร็จสิ้นกระบวนการแอโนไดเซชัน พบว่ามีชั้นฟิล์มที่เป็นสิ่งตกค้าง เรียกว่า 

Debris  ติดอยู่บริเวณด้านบนของ TNTs เมื่อน าไปส่องด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด

จะมองไม่เห็นผิวบนปากท่อได้มีงานวิจัยที่ใช้ระยะเวลาในการท าความสะอาดผิวหน้าด้วยคลื่นความถี่

สูงและใช้สารเคมี เช่น น้ า DI  Alcohol หรือ acetone   ที่แตกต่างกัน เช่น 30 s [38]  หรือ 60 s 

[39]  เนื่องจากเครื่องอัลตราโซนิกบางรุ่นบางยี่ห้อมีค่าความถ่ีไม่เท่ากัน ท าให้มีเวลาท าความสะอาดที่

ไม่แน่นอน  

 ในงานวิจัยนี้ใช้เครื่องอัลตราโซนิกท่ีใช้ในการศึกษา คือรุ่น wuc-A03H/A06H  ของ

บริษัท DAIHAN SCIENTIFIC ที่ให้ความถี่ 40,000 Hz พบว่าใช้เวลาเพียง 30 s ใน น้ า DI  หลังจาก

นั้นเป่าด้วยลมร้อนให้แห้ง ดังภาพที่  3.5  และ ภาพที่ 3.6 โดยลักษณะของแผ่นไทเทเนียมที่ได้หลัง

การแอโนไดเซชันจะมีลักษณะเป็นสีทอง ดังภาพที่ 3.7  เมื่อน าไปส่องด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอน

แบบส่องกราด หลังท าความสะอาดด้วยเครื่องอัลตราโซนิกพบว่าสามารถก าจัดชั้น Debris  ได้หมดดัง 

ภาพที่ 3.8   

ภาพที่ 3.5 

เครื่องท าความสะอาดด้วยคลื่นความถี่สูง 
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ภาพที่ 3.6 

เป่าด้วยลมร้อนหลังการท าความสะอาดด้วยเครื่องอัลตราโซนิก 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 3.7 

ลักษณะแผ่น Ti ก่อนและหลังจากการแอโนไดเซชัน 

 

 

 

 

 

 

 

 

แผ่น Ti หลังการ

แอโนไดเซชัน  

แผ่น Ti ก่อนการ

แอโนไดเซชัน  
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ภาพที่ 3.8   

เปรียบเทียบก่อน (a)  และ หลัง (b) ท าความสะอาดชั้นฟิล์ม 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Debris 

(a) 

(b) 
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3.5  การวิเคราะห์ผลการทดลอง  

หลังจากท าความสะอาดตัวอย่างเรียบร้อยแล้วน าตัวอย่างไปวิเคราะห์ ลักษณะสัณฐาน

วิทยาโดยดูความหนาแน่นของจ านวนท่อ และ ความกว้างของปากท่อ ด้วยเครื่อง FESEM และ

วิเคราะห์โครงสร้างผลึกด้วยเครื่อง XRD โดยมีหลักการท างานดังต่อไปนี้   

 3.5.1 การวิเคราะห์ผลด้วยเครื่อง FESEM [40] 

กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด เป็นกล้องจุลทรรศน์ที่ใช้อิเล็กตรอน
เป็นแหล่งก าเนิดแสง เป็นเครื่องมือที่ใช้ศึกษาลักษณะของวัสดุในระดับจุลภาค และเนื่องจากข้อจ ากัด
ของกล้องจุลทรรศน์แบบแสงที่มีความยาวคลื่นแสงมากกว่าลักษณะทางสัณฐานบางชนิดที่ต้องการ
ศึกษา และก าลังความสามารถในการแยกชัดของกล้องจุลทรรศน์แบบแสงธรรมดามีค่าต่ า ใช้ดูวัตถุได้
เล็กสุด 2 µm  และให้ก าลังขยายสูงสุดไม่เกิน 3,000 เท่า ซึ่งไม่สามารถตรวจสอบรายละเอียดของ
วัตถุที่มีขนาดเล็กมาก ๆ ได้จึงมีความจ าเป็นอย่างยิ่งที่จะต้องใช้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนที่มี
ก าลังขยายสูง มีความสามารถในการแยกชัดได้ดี เนื่องจากมีความยาวคลื่นสั้น เพ่ือช่วยในการ
วิเคราะห์ลักษณะทางสัณฐานของวัสดุ โดยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดมีก าลังขยาย
มากกว่า 3,000 เท่า ไปจนถึงระดับมากกว่า 100,000 เท่า และสามารถแจกแจงรายละเอียดของภาพ 
ซึ่งขึ้นกับลักษณะตัวอย่างได้ตั้งแต่  3 ถึง 100 nm   อีกทั้งยังสามารถใช้งานร่วมกับเทคนิคการ
วิเคราะห์อ่ืน เช่น Energy Dispersive Spectrometry (EDS) และ Wavelength Dispersive 
Spectrometry (WDS) ที่เป็นข้อมูลทางเคมี จึงท าให้กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดเป็นที่
นิยมใช้กันอย่างกว้างขวางในปัจจุบัน  
  กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราดใช้เป็นอิเล็กตรอนแทนแสง โดยต้นก าเนิด

อิเล็กตรอนถูกสร้างจากการจ่ายกระแสไฟฟ้าสูงแก่ขดลวดทังสเตน ท าให้อิเล็กตรอนหลุดออกจาก

ขดลวด จากนั้นอิเล็กตรอนที่หลุดออกมาจะถูกควบคุมทิศทางภายใต้สนามแม่เหล็ก ซึ่งอาศัยหลักการ

เลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนในสนามแม่เล็กท าให้ล าอิเล็กตรอนปฐมภูมิวิ่งเข้ามากระทบชิ้นงานเกิด     

อัตรกิริยาของอิเล็กตรอนต่อชิ้นงานหลายแบบ เนื่องจากล าอิเล็กตรอนที่วิ่งมากระทบชิ้นงานมี

พลังงานสูง ท าให้อิเล็กตรอนที่หลุดออกจากชิ้นงานมีหลายระดับพลังงาน แบ่งได้ 3 แบบ  

1. อิเล็กตรอนทุติยภูมิ (secondary electron) เป็นอิเล็กตรอนที่หลุดออกจากชั้น

แถบการน า (conduction band) หรือแถบพลังงานเวเลนซ์ (valance band) ซึ่งไม่ต้องใช้พลังงาน

สูงสามารถหลุดออกจากผิวชิ้นงานได้ง่าย บางครั้งเรียกว่า อิเล็กตรอนอิสระ ซึ่งมีช่วงพลังงาน 10 ถึง 
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50 eV อิเล็กตรอนชนิดนี้จะใช้ในการสร้างภาพที่บริเวณพ้ืนผิวของชิ้นงานส าหรับกล้องจุลทรรศน์

อิเล็กตรอนแบบส่องกราด  

2. อิเล็กตรอนแบบกระเจิงกลับ (back scattered electron) เป็นอิเล็กตรอนที่เกิด

จากการที่ล าอิเล็กตรอนปฐมภูมิวิ่งเข้าชนกับชิ้นงาน โดยสูญเสียพลังงานให้กับอะตอมในชิ้นงานเพียง

บางส่วน แล้วเกิดการกระเจิงกลับออกมาจากชิ้นงาน ซึ่งพลังงานของอิเล็กตรอนชนิดนี้จะมีค่าตั้งแต่

พลังงานของอิเล็กตรอนปฐมภูมิไปจนถึงพลังงานอิเล็กตรอนทุติยภูมิ ค่าพลังงานต่างๆที่กระเจิงกลับ

ออกมาจากชิ้นงานนั้นจะขึ้นกับเลขมวลอะตอมของธาตุที่เป็นองค์ประกอบในชิ้นงาน ดังนั้นนั้น

อิเล็กตรอนชนิดนี้จึงสามารถใช้สร้างภาพที่แสดงความแตกต่างของธาตุได้ โดยแสดงออกมาในรูปแบบ

ของความเข้ม และความสว่างของภาพที่เกิดขึ้นในแต่ละบริเวณ ใช้ในการวิเคราะห์การกระจายตัวของ

ธาตุที่เป็นองค์ประกอบในชิ้นงาน 

3. รังสีเอ็กซ์ (X-ray) เป็นคลื่นแม่เหล็กไฟฟ้าที่มีความยาวคลื่นสั้น มีความถี่สูง เกิด

จากการที่ล าอิเล็กตรอนพลังงานสูงวิ่งเข้าชนชิ้นงานท าให้อิเล็กตรอนในระดับชั้นพลังงานต่าง ๆ ของ

ภายในอะตอม  (K,L,M……) ได้รับพลังงานมากพอจนหลุดออกจากวงโคจร แล้วอิเล็กตรอนจากชั้น

โคจรถัดไปเข้ามาแทนที่ ท าให้มีการปลดปล่อยรังสีเอกซ์ออกมา ซึ่งสเปกตรัมของรังสีเอกซ์ที่ปล่อย

ออกมานี้สามารถน าไปวิเคราะห์หาองค์ประกอบของธาตุได้ทั้งในเชิงคุณภาพและปริมาณ โดยค่า

พลังงานนี้จะขึ้นอยู่กับเลขอะตอมของธาตุ ซึ่งจะใช้หัววัดรังสีเอกซ์ (EDS) ในการวิเคราะห์ข้อมูล

ประกอบกับกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด     

3.5.1.1 หลักการท างานของกล้องจุลทรรศน์อิเล กตรอนแบบส่องกราด  

           ส่วนประกอบและหลักการท างานโดยสังเขปของเครื่อง FESEM แสดงดังภาพที่ 3.9 

โดยส่วนบนสุดเป็นแหล่งก าเนิดอิเล็กตรอน ที่เรียกว่าปืนอิเล็กตรอน (Electron gun) อิเล็กตรอนจาก

แหล่งก าเนิดจะถูกเร่งให้เคลื่อนที่ลงมาตามคอลัมน์ ซึ่งมีสภาพสุญญากาศด้วยความต่างศักย์เร่ง 

(Accelerating voltage) ในช่วง 0-30 kV (บางเครื่องอาจท าได้สูงถึง 50 kV ) โดยทิศทางการ

เคลื่อนที่จะถูกควบคุมด้วยเลนส์แม่เหล็กไฟฟ้า (Electromagnetic lens)  2 ชุด หรือมากกว่า และ

ปริมาณของอิเล็กตรอนจะถูกควบคุมโดย ช่องเปิด (Aperture) ซึ่งมีขนาดต่างๆ กันตามลักษณะการ

ใช้งาน   
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ภาพที่ 3.9 

โครงสร้างการท างานของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด FESEM 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

เลนซ์แม่เหล็กไฟฟ้าชุดแรก ที่เรียกว่าเลนส์คอนเดนเซอร์ (condenser lens) นับว่าเป็นอุปกรณ์ที่มี

ความส าคัญที่สุดต่อการควบคุมแสงอิเล็กตรอน (Electron optics)  เนื่องจากเป็นเลนส์ที่ท าหน้าที่บีบ

ล าอิเล็กตรอนที่ส่งมาจากแหล่งก าเนิดให้เป็นล าที่มีขนาดพ้ืนที่หน้าตัดเล็กลง (Demagnification) 

ส่วนเลนซ์วัตถุ (objective lens) ซึ่งเป็นเลนซ์ชุดสุดท้ายนั้นจะท าหน้าที่ในการโฟกัสล าอิเล็กตรอนให้

ไปตกบนผิวของตัวอย่าง โดยมีสแกนคอยล์ (scan coil) ท าหน้าที่กราดล าอิเล็กตรอนให้ไปบนผิวของ

ตัวอย่างในกรอบพ้ืนที่สี่เหลี่ยม ซึ่งเป็นพ้ืนที่ของตัวอย่างบริเวณที่ถูกยิงด้วยล าอิเล็กตรอนนี้จะเกิด

สัญญาณ (signal) ขึ้นหลายชนิดในเวลาเดียวกัน และ FESEM จะมีอุปกรณ์ส าหรับตรวจจับสัญญาณ 

(detector) ชนิดต่างๆ เหล่านั้นแล้วส่งไปประมวลผลเป็นภาพแสดงบนจอภาพต่อไป         
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    โดยในงานวิจัยนี้ใช้เครื่อง FESEM ของ บริษัท   JEOL  รุ่น JSM-7800F ดังภาพที่ 3.10  
ในการตรวจสอบโครงสร้างขอท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ 
 

ภาพที่ 3.10 

เครื่อง SEM ของ บริษัท   JEOL  รุ่น JSM-7800 โดยศูนย์เครื่องมือวิทยาศาสตร์ 
มหาวิทยาลัยธรรมศาสตร์ 
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 3.5.2 การวิเคราะห์ผลด้วยเครื่อง XRD  

 การวิเคราะห์ลักษณะโครงสร้างทางผลึกของชิ้นงานด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสี

เอกซ์ (XRD) เป็นเทคนิคท่ีมีการใช้กันแพร่หลายในการวิเคราะห์วัสดุ โดยสามารถใช้ในการวิเคราะห์

ทดสอบชนิดปริมาณคุณภาพของสารประกอบแบบผลึกในชิ้นงานได้โดยอาศัยหลักการเลี้ยวเบนของ

รังสีเอกซ์ เมือ่ล ารังสีตกกระทบวัตถุหรืออนุภาคจะเกิดการหักเหของรังสีสะท้อนออกมาท ามุมกับ

ระนาบของอนุภาคเท่ากับมุมของรังสีตกกระทบ โดยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์นี้จะเป็นไป

ตามกฏของแบรกก์ ดังสมการที่ 3.1  

 
2dhklsin = n    (3.1) 

   
เมื่อ  คือ       มุมตกกระทบและมุมสะท้อนเมื่อวัดจากแนวระนาบที่ก าลัง

พิจารณา 
dhkl คือ     ระยะห่างระหว่างระนาบ (hkl) 
n คือ     ล าดับของการสะท้อน ( n=1)  
 คือ     ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ (nm) 

และมีรายละเอียดของส่วนประกอบที่ส าคัญของเครื่องเอ็กซ์เรย์ ดังภาพที่ 3.11  
1.  X-ray source แหล่งก าเนิดรังสีที่ใช้ในเครื่องนี้สามารถใช้หลอดรังสีเอ็กซ์หรือหลอด

คูลลิดจ์ (Coolidge tube) ประกอบด้วยหลอดสุญญากาศ ซึ่งภายในบรรจุแคโทด ซ่ึง
เป็นเส้นลวดให้ความร้อน แอโนด คือโลหะที่เป็นเป้า โดยแอโนดที่ใช้ในหลอดรรังสีเอ็กซ์
ต้องเป็นโลหะที่น าความร้อนได้ดี โลหะที่นิยมใช้ ได้แก่ ทองแดง และโมลิบดีนัม  

2. Silt ท าหน้าที่บังคับทิศทางของรังสีที่ออกมาจากแหล่งก าเนิดของรังสีเอกซ์ให้ขนานกัน

ตลอดเส้นทางก่อนตกกระทบตัวอย่าง 

3. Sample stage ส าหรับวางตัวอย่างที่จะท าการวัดโดยสามารถปรับให้หมุนได้ 
4. Soller slit มีหน้าที่ส าหรับจัดเรียงรังสีให้ขนานกันตลอดเส้นทาง  
5.   Monochromator มีหน้าที่ไว้ส าหรับเลือกความยาวคลื่น  
6.   Detector มีหน้าทีว่ัดรังสีกระเจิงได้ ณ มุมต่าง ๆ ท าให้หาค่า 2θ โดยจะสามารถ

เคลื่อนที่ได้  
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ภาพที่ 3.11 

ส่วนประกอบของเครื่อง XRD [41] 

 
 
 
 
 
 

 
ผลการวิเคราะห์แสดงเป็นกราฟความสัมพันธ์ระหว่างความเข้มของรังสีเอกซ์และมุม

ของหัววัดรังสีที่กวาดไป ส าหรับการตรวจสอบตัวอย่างในรูปแบบของฟิล์มบางมักจะใช้โหมด Grazing 
incidence diffraction โดยก าหนดมุมของแหล่งก าเนิดรังสีเอ็กซ์ประมาณ 0.4 องศา โดยธาตุซึ่งเป็น
สารประกอบแต่ละชนิดจะมีรูปแบบการเลี้ยวเบนที่แตกต่างกันจึงต้องก าหนดช่วงมุมในการวัดส าหรับ
แผ่น Ti หลังจากการแอโนไดเซชัน  ท าการตรวจสอบมุม 2 ในช่วง 20 – 80 องศา ในงานวิจัยนี้ใช้
เครื่อง X-ray diffractometer รุ่น TTRAXIII ของบริษัท Rigaku แสดงดังภาพที่ 3.12 โดยใช้ทองแดง 
(Cu) เป็นแหล่งก าเนิดรังสีเอ็กซ์ที่ค่าความยาวคลื่น 1.5406 Å 

 

ภาพที่ 3.12 

 เครื่อง X-ray  diffractometer t meter รุ่น TTRAXIII ของบริษัท Rigaku 
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บทท่ี 4 

ผลการด าเนินงานวิจัยและอภิปลายผล 

 ในบทนี้จะกล่าวถึงผลการทดลองทั้งหมดที่เกิดขึ้นที่ได้จากการศึกษาวิจัย รวมถึงการอธิบาย

ในสิ่งที่เกิดข้ึนและวิเคราะห์ผลการวิจัยที่ได้ตามตัวแปรที่ส่งผล ดังต่อไปนี้ 

4.1 ผลของสารละลายอิเล กโตรไลท์ 

4.1.1 ความหนาแน่นกระแส 
   ภาพที่  4.1 แสดงกราฟความสัมพันธ์ระหว่างค่าความหนาแน่นของกระแสไฟฟ้ากับ

เวลาระหว่างการแอโนไดเซชันบนแผ่น Ti ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบด้วยสารละลาย EG 

กับ NH4F ที่ความเข้มข้น 0.5 -2.5 wt% ด้วยความต่างศักย์ 30 V เป็นเวลา 1 s โดยความหนาแน่น

ของกระแสไฟฟ้าจะลดลงตามเวลาอย่างรวดเร็วในช่วงแรกหลังจากนั้นจะค่อนข้างคงที่ในทุกเงื่อนไข 

เมื่อเพ่ิมความเข้มข้นของ NH4F ส่งผลให้ความหนาแน่นของกระแสเพ่ิมมากขึ้นตาม แสดงให้เห็นว่า

ปฏิกิริยาการละลายของชั้นออกไซด์บน Ti นั้นเพ่ิมขึ้นเป็นไปตามกฎของฟาราเดย์ (ดูตามหัวข้อ 2.3)  

ซ่ึงในที่นี้จะขึ้นอยู่กับปริมาณฟลูออไรด์ไอออน (F-) ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์และส่งผลต่อการเกิด

เป็น TNTs 

ภาพที่ 4.1 

  กราฟความหนาแน่นกระแสไฟฟ้ากับเวลาการแอโนไดเซชันทีค่วามเข้มข้น NH4F ค่าต่าง ๆ ใน
สารละลาย EG 
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 เมื่อพิจารณาค่าความหนาแน่นกระแสตอนเริ่มต้นมีค่าสูงขึ้นตามการเพ่ิมขึ้นของความ

เข้มข้น NH4F อย่างไรก็ตามในกรณีสารละลาย GR ค่าความหนาแน่นกระแสมีค่าต่ ามากจนไม่สามารถ

ตรวจวัดได้ซึ่งอุปกรณ์ที่ใช้ตรวจวัดสามารถวัดได้ต่ าสุดที่ 0.01 mA/cm2 เนื่องจากสารละลาย GR มี

ค่าความหนืดสูงเมื่อเทียบกับ EG ท าให้ไปลดอัตราการละลายของชั้น TiO2 ลงส่งผลท าให้มีค่าความ

หนาแน่นกระแสไฟฟ้าต่ ามากจนเข้าใกล้ศูนย์ [42] 

 

4.1.2 ลักษณะของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์  

       ภาพที่ 4.2 และ 4.3 เป็นภาพจาก FESEM  โดยท าการถ่ายด้านบนของโครงสร้าง 
TNTs หลังการแอโนไดเซชันที่ความต่างศักย ์30 V เป็นเวลา 3600 s  ที่ความเข้มของ NH4F แตกต่าง
กันในสารละลาย EG และ GR ตามล าดับ ผลที่ได้แสดงให้เห็นว่าลักษณะของท่อที่เกิดขึ้นใน
สารละลาย EG จะเกิดอยู่กันชิดกันมากจนเห็นปากท่อของแต่ละท่อติดกัน ส่วนในสารละลาย GR  นั้น 
จะเห็นลักษณะของท่อแยกออกจากกันอย่างชัดเจน โดยที่เส้นผ่านศูนย์กลางท่อที่เตรียมในสารละลาย 
GR จะสูงกว่าในสาร EG ส่วนลักษณะการเรียงตัวของท่อในสารละลาย EG จะมีความเป็นระเบียบสูง
กว่าในสารละลาย GR การเรียงตัวของท่ออย่างไม่เป็นระเบียบในสารละลาย GR อาจเกิดจากอัตรา
การละลายของชั้นออกไซด์เพ่ือให้เกิดโครสร้างของท่อช้ากว่าในสารละลาย EG โดย F- ซึ่งท าหน้าที่ใน
การกัดชั้นออกไซด์เมื่ออยู่ในสารละลายที่มีความหนืดสูง (GR)  ท าให้การกัดชั้นออกไซด์ด้วย F-  เกิด
ทั่วบริเวณมากกว่า และท าให้ F- กัดบริเวณขอบผนังของท่อลงไปด้วย [43] 
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ภาพที่ 4.2 

โครงสร้างของ TNTs ในสารละลาย EG ที่ค่าความเข้มข้น NH4F ค่าต่างๆ (a) 0.5 (b) 1.0 (c) 1.5 (d) 
2.0 และ (e) 2.5 wt% 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) 

NH4F 0.5 wt% NH4F 1  wt% 

NH4F 1.5  wt% NH4F 2.0  wt% 

NH4F 2.5  wt% 
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ภาพที่ 4.3  

 ภาพถ่ายโครงสร้างของ TNTs ในสารละลาย GR ที่ค่าความเข้มข้น NH4F ต่างๆ (a) 0.5 (b) 1.0 (c) 
1.5 (d) 2.0 และ (e) 2.5 wt% 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

   ภาพที่ 4.4 แสดงค่าความความหนาแน่นของท่อ (จ านวนท่อต่อพ้ืนที่) กับเส้นผ่าน

ศูนย์กลางของท่อ ในสารละลาย EG และ GR ที่ค่าความเข้มข้นของ NH4F ต่างๆ พบว่าในสารละลาย 

EG ที่ความเข้มข้น NH4F  0.5-1.5  ความหนาแน่นของท่อจะลดลงโดยอยู่ในช่วง 188-259  

tubes/µm2 และมีค่าเส้นผ่านศูนย์กลางท่อเพ่ิมมากขึ้น อยู่ในช่วง 51-58  nm หลังจากนั้นเมื่อเพ่ิม

(a) 

(c) (d) 

NH4F 0.5 wt% NH4F 1.0  wt% 

NH4F 1.5  wt% NH4F 2.0  wt% 

(e) 
NH4F 2.5  wt% 

(b) 
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ความเข้มข้นของ NH4F เป็น 2 และ 2.5 wt%  จ านวนท่อจะมีค่าเป็น 286.73 และ 254.55 

tubes/µm2 ตามล าดับ โดยจะเห็นว่าค่าความหนาแน่นและเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อจะเริ่มมีค่าเข้า

ใกล้เมื่อใช้ NH4F เท่ากับ 0.5 wt% คือมีค่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อเท่ากับ 51 nm  โดยค่าความ

หนาแน่นของท่อจะมีค่ามากสุดเท่ากับ 286.73 tubes/µm2 ที่ความเข้มข้นของ NH4F เท่ากับ 2 

wt% ส่วนในสารละลาย GR จะพบว่า ความหนาแน่นของท่อมีค่าเพ่ิมขึ้นตามความเข้มข้นของ NH4F 

โดยมีค่าอยู่ในช่วง 177-345 tubes/µm2 ส่วนค่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อจะลดลงโดยอยู่ในช่วง 30 

- 48 nm ผลที่ได้แสดงให้เห็นถึงลักษณะการเกิดท่อที่แตกต่างกันอย่างชัดเจน โดยทั่วไปแล้วเมื่อเพ่ิม

ความเข้มข้นของ NH4F ส่งผลให้ F- เพ่ิมขึ้นและสามารถละลายผิวของชั้น TiO2 ได้เพ่ิมขึ้นท าให้มี

จ านวนท่อเพ่ิมสูงขึน้ เมื่อจ านวนท่อต่อพ้ืนที่เพ่ิมสูงขึ้นส่งผลให้ขนาดของท่อเล็กลง นั่นคือมีค่าเส้นผ่าน

ศูนย์กลางท่อลดลงด้วย [44] 

อย่างไรก็ตามเมื่อพิจารณามีความเข้มข้นของ NH4F เท่ากับ 1.5 wt%  ในสารละลายอิเล็ก

โตรไลทท์ั้งสองชนิดพบว่าค่าความหนาแน่นของท่อจะมีค่าต่ าสุดโดยเห็นได้จากเส้นผ่านศูนย์กลางของ

ท่อมีค่าสูงสุด ทั้งนี้ในงานวิจัยผู้วิจัยสนใจในการสร้างโครงสร้าง TNTs โดยเน้นที่พ้ืนผิวที่สูงหรือ

พิจารณาที่ความหนาแน่นของท่อสูงสุด โดยจากผลการทดลองจะพบได้ว่าการเตรียม TNTs ด้วย

เงื่อนไขความเข้มข้นของ NH4F เท่ากับ 2.5 wt% ในสารละลาย GR จะให้ค่าที่ดีที่สุดตามต้องการ 

ผู้วิจัยจึงเลือกเงื่อนไขในการเตรียมดังกล่าวไปใช้ในการทดลองต่อไป  

ภาพที่ 4.4   

กราฟความหนาแน่นกับเส้นผ่านศูนย์กลางของ TNTs ในสารละลาย (a) EG และ (b) GR ที่ค่าความ

เข้มข้นของ NH4F ค่าต่าง ๆ 

 

 

 

 

 

(a) (b) 
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4.2 ผลของปริมาณน้ า  

 4.2.1 ความหนาแน่นกระแส 

 เมื่อท าการแอโนไดเซชันแผ่น Ti  ที่ความต่างศักย์ 30 V เป็นเวลา 1 hr ในสารละลาย 

อิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบด้วย GR กับ NH4F เท่ากับ 2.5 wt% และ เปลี่ยนแปลงปริมาณของ H2O 

เป็น  0   5  10  15 และ 20 wt%  ตามล าดับ   พบว่าเมื่อปริมาณน้ าเพ่ิมมากขึ้นความหนาแน่นของ

กระแสในช่วงเริ่มต้นมีค่าสูงขึ้น ดังภาพที่ 4.5 เนื่องจากปริมาณน้ าที่อยู่ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ไป

เพ่ิมการแตกตัวเป็นไอออน ( H+และ O2-)  สูงขึ้นตามหัวข้อที่ 2.4 ข้อ 4 ดังนั้นจึงท าให้ค่าการน าไฟฟ้า

ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์สูงขึ้น ส่งผลต่อค่าความหนาแน่นของกระแสในระหว่างการแอโนไดเซชัน

สูงขึ้น [45] 

 

ภาพที่ 4.5 

กราฟความหนาแน่นกระแสกับเวลาในการแอโนไดเซชันที่ ในสาร GR และ ค่าความเข้มข้น NH4F  

2.5 wt% ที่มีประมาณ H2O เท่ากับ 0 5 10 15 และ 
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4.2.2 ลักษณะของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์  

          ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของ TNTs ตรวจสอบด้วยเครื่อง FE-SEM  ดังภาพที่ 4.6 
พบว่า มี TNTs เกิดขึ้นในทุก ๆ เงื่อนไขโดยมีลักษณะของท่อแยกตัวออกจากกันอย่างชัดเจน เมื่อวัด
เส้นผ่านศูนย์กลาง และความหนาแน่นของท่อ ดังกราฟในภาพที่ 4.7 โดยพบว่าเส้นผ่านศูนย์กลาง
ของท่อจะมีค่าเพ่ิมขึ้นโดยมีค่าเป็น 32.80   55.65  72.36   และ 85.37 nm ที่ปริมาณ H2O เพ่ิมขึ้น
จาก 0 5 10 และ  15 wt% โดยมีเส้นผ่านศูนย์กลางสูงสุดที่ปริมาณ H2O  เท่ากับ 15 wt% 
ตามล าดับหลังจากนั้นเมื่อเพ่ิมปริมาณ H2O  เป็น 20  wt% พบว่าเส้นผ่านศูนย์กลางลดลงเหลือ 
64.32 nm เมื่อพิจารณาความหนาแน่นของจ านวนท่อจะมีค่าลดลง จาก 345   168   87  และ 41.1 
tubes/µm2 จากนั้นจะมีค่าเพ่ิมสูงขึ้นเป็น 105.46 tubes/µm2 ที่ปริมาณ เท่ากับ H2O 20 wt% 
โดยจะเห็นว่าเมื่อความหนาแน่นของท่อลดลงเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อจะเพ่ิมมากขึ้นและระยะห่าง
ระหว่างท่อจะมากขึ้นท าให้เห็นเป็นช่องว่างมากขึ้นแต่ถ้าความหนาแน่นของท่อมากขึ้นระยะห่าง
ระหว่างท่อจะลดลงช่องว่างอากาศก็จะน้อยลง ท่อมีขนาดกว้างขึ้นเกิดจากเมื่อเพ่ิมปริมาณน้ าไอออน
ที่เกิดจากการแตกตัวของน้ าจะมากขึ้นท าให้ไปช่วยในกัดชั้นไทเทเนียมไดออกไซด์นอกจากฟลูออไรด์
ไอออนเกิดเป็นลักษณะ pore  void  ที่มีขนาดใหญ่ท าให้ท่อมีเส้นผ่านศูนย์กลางมากขึ้น ดังหัวข้อที่ 
2.4 ข้อ 4  [25,45,46] 

  จากรูปที่ 4.8  เมื่อน าค่าของเส้นผ่านศูนย์กลางของ TNTs มาวิเคราะห์การกระจาย ตัว
พบว่าค่า ส่วนเบี่ยงเบนมาตรฐาน (standard deviation, SD)  ของเงื่อนไขที่ปริมาณ H2O  เท่ากับ  
0 wt%  มีค่า SD  ต่ าสุดคือ 4.4 แสดงว่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อมีขนาดใกล้เคียงกันจากจ านวนท่อ
ทั้งหมดท่ีวัดในพ้ืนที่จากภาพ SEM ภาพที่ 4.6 (a) โดยมีเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยอยู่ที่  32.80  4.44 
nm และเม่ือเพ่ิมปริมาณน้ าเป็น 5 10 15  และ 20 wt%  ค่า SD  จะมีค่ามากกว่าจากตอนที่ไม่ได้ใส่
น้ าในทุกเงื่อนไข โดยมีค่าเส้นผ่านศูนย์กลาง  SD  เท่ากับ  55.65  13.15  72.36   14.72  
85.37  18.38 และ 64.32  7.47 ตามล าดับ  ดังนั้นเงื่อนไขที่เหมาะสมที่สุดของการเติม H2O  
คือ 5 wt% ความหนาแน่นของท่อมากที่สุดเมื่อเทียบกับกรณีที่มีการเติม H2O ในสารละลายอิเล็กโตร
ไลท์   
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ภาพที่ 4.6  

ภาพถ่ายโครงสร้างของ TNTs ในสารละลาย GR ที่ค่าความเข้มข้น NH4F 2.5 wt% ทีป่ริมาณ H2O 
เท่ากับ (a) 0  5  10  15 และ e) 20 wt%  
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ภาพที่ 4.7   

ความหนาแน่นและเส้นผ่านศูนย์กลาง TNTs โดยการแอโนไดเซชันในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่
ประกอบไปด้วยสารละลาย GR ความเข้มข้นของ NH4F 2.5 wt% และปริมาณ H2O เท่ากับ 0 5   

10 15 และ 20 wt%   
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ภาพที่ 4.8  

 ฮีสโทแกรมของเส้นผ่านศูนย์กลางของ TNTs  (a)-(e)  ที่ปริมาณน้ า 0-20 wt%  ตามล าดับ และ (f) 
แสดงค่าเฉลี่ยของเส้นผ่านศูนย์กลาง 
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4.2.3 ผลการวิเคราะห์ XRD  

 

ภาพที่ 4.9 

การเลี้ยวเบนด้วยรังสีเอกซ์ของแผ่น Ti ที่ผ่านการแอโนไดเซชันในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบ
ไปด้วยสารละลาย GR มีความเข้มข้นของ NH4F เท่ากับ 2.5wt% และ ปริมาณ H2O ในช่วง 0-20 

wt% 

 

 

  

  

 

 

 

 

เมื่อน าตัวอย่างไปวิเคราะห์โครงสร้างผลึกด้วยเครื่อง  XRD  ผลที่ได้แสดงดังภาพที่ 4.9  

พบว่าพีคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์ที่ได้มีลักษณะโครงสร้างผลึกตรงกับไทเทเนียมออกไซด์ (TiO)  ที่มุม 

2 เท่ากับ 35.06 และ 44.9 องศา ตรงกับระนาบ (110) และ (220) ตามล าดับแสดงว่า โครงสร้าง 

TNTs เป็นไทเทเนียมออกไซด์ 

 ทั้งนี้การเพ่ิมปริมาณ H2O ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ส่งผลให้ความเข้มพีคที่ระนาบ (220) 

สูงขึ้นอย่างชัดเจนกว่าเงื่อนไขที่ไม่ใส่ H2O ส่วนพีคของ Ti ที่เกิดขึ้นในทุกเงื่อนไขมีความเข้มใกล้เคียง

กันเนื่องมาจากแผ่น Ti ที่ใช้ทดลองมีความหนามาก 
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4.3 ผลของการปั่นสารละลายอิเล กโตรไลท์ 

4.3.1 ความหนาแน่นกระแส  

         ค่าความหนาแน่นกระแสที่ได้จากการทดลองนี้มีความเหมือนกันกับผลการทดลองภาพ

ที่ 4.5 โดยที่ใช้เงื่อนไขของการเพ่ิม H2O เท่ากับ 5 wt% ทั้งนี้เมื่อมีการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์

ในช่วง 150-600 rpm ผลของความหนาแน่นกระแสยังเหมือนเดิม ผลของความหนาแน่นกระแสยังคง

เหมือนเดิมท าให้ไม่สามารถวิเคราะห์ถึงความแตกต่างได้อาจเป็นเพราะอุปกรณ์ที่ใช้วัดกระแสมีความ

ละเอียดไม่พอเลยไม่เห็นถึงความแตกต่าง อย่างไรก็ตามจากงานวิจัยของ Macak และคณะ [27] การ

ปั่นสารละลายจะส่งผลให้ค่ากระแสเพ่ิมขึ้นและส่งผลต่อลักษณะการเกิดท่อซึ่งจะพิจารณาในหัวข้อ

ต่อไป  

 4.3.2 ลักษณะของท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์  
   เมื่อน าแผ่น Ti ที่ผ่านการแอโนไดเซชันโดยใช้ความต่างศักย์คงที่ 30 V  ในสารละลายอิ

เล็กโตรไลท์ที่ประกอบด้วย GR และ NH4F เท่ากับ 2.5 wt% และเติม H2O เท่ากับ  5  wt%  และ

ท าการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ค่าต่าง ๆ คือ 0 150 300 450  และ 600 rpm เป็นเวลา 1 hr 

มาตรวจสอบลักษณะทางสัณฐานวิทยาด้วยเครื่อง FESEM ผลที่ได้แสดงดังภาพที่ 4.10  พบว่า

ลักษณะของท่อแต่ละท่อจะเรียงตัวโดยมีท่อแยกห่างออกจากกันชัดเจนในทุกเงื่อนไข การจัดเรียงตัว

ของท่อมีความเป็นระเบียบในเงื่อนไขการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์เท่ากับ  300  rpm ส่วนใน

เงื่อนไขอ่ืน ๆ มีลักษณะการเรียงตัวของท่อไม่เป็นระเบียบมีความสูงต่ าของท่อที่ชัดเจนเนื่องจากมี

ลักษณะท่อที่ใหญ่อาจเกิดจากอัตราการเคลื่อนที่ของไอออนที่จะเข้าไปเกิดการละลายที่ด้านล่างของ 

TNTs มีน้อย ดังนั้น F-  จึงเกิดการละลายทางเคมีอยู่ที่ขอบท่อท าให้ท่อเรียงตัวกันอย่างไม่เป็นระเบียบ 

[47] 

  จากการวัดเส้นผ่านศูนย์กลางและความหนาแน่นของ TNTs ผลที่ได้แสดงดังกราฟใน

ภาพที่ 4.11 พบว่าความหนาแน่นของ TNTs ที่เงื่อน  0-300  rpm มีความหนาแน่น 145-292 

tubes/ µm2 โดยมีค่าความหนาแน่นมากที่สุดอยู่ที่อัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์เท่ากับ 300 

rpm มีค่าเป็น 292 tubes/µm2 หลังจากนั้นเมื่อเพ่ิมอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์เป็น  450  

และ 600 rpm พบว่าความหนาแน่นของ TNTs เริ่มลดลงจากอัตราการปั่น 300 rpm โดยมีค่าเท่ากับ 
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194 และ 209 tubes/µm2  ตามล าดับ ส่วนค่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อส าหรับช่วงการปั่น

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ 0-300 rpm มีค่าเป็น41.15-69.65 nm โดยมีค่าเส้นผ่านศูนย์กลางต่ าสุดอยู่

ที่ 41.15 nm   ที่ อัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ 300 rpm เมื่อเพ่ิมอัตราการปั่นมากขึ้นจาก  

300 rpm ไปเป็น 450 และ 600 rpm พบว่าเส้นผ่านศูนย์กลาง TNTs เริ่มเพ่ิมสูงขึ้นจากอัตราการ

ปั่น 300 rpm โดยมีค่าเป็น 50.41 และ 48.07 nm  ตามล าดับ เนื่องจากการปั่นสารละลายอิเล็กโตร

ไลท์ไปท าให้ความหนาชั้น Nernst diffusion layer ลดลงที่ได้อธิบายไว้ในตามหัวข้อที่ 2.4 ข้อ 5 ท า

ให้อัตราการละลายด้วย F- มากขึ้นท าให้ไปเพ่ิมอัตราการเกิดท่อมากขึ้น นั่นคือจะส่งผลต่อความ

หนาแน่นของท่อมากขึ้น ในช่วง 0-300 rpm แต่ภายหลังจากนั้นจะลดลง ความหนาแน่นของท่อมาก

ที่สุดเมื่อปั่นสารละลาย 300 rpm [35] 

 จากภาพที่ 4.8  เมือ่น าค่าของเส้นผ่านศูนย์กลางของ TNTs ของจากเงื่อนไขการแอโนได

เซชันทั้ง 5 ตัวอย่างไปวิเคราะห์การกระจายตัวพบว่าเมื่อดูจากค่า SD ได้เงื่อนไขอัตราการปั่น

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ 300 rpm มีค่าต่ าสุดคือ 6.42  แสดงว่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อมีขนาด

ใกล้เคียงกันจากจ านวนท่อทั้งหมดที่วัดในพ้ืนที่จากภาพ FESEM ในภาพที่ 4.10 (c) โดยมีเส้นผ่าน

ศูนย์กลางเฉลี่ยอยู่ที่  41.15  6.42 nm และท่ีอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์มีค่าเป็น 0 150 

450 และ 600 มีเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ยอยู่ที่ 55.46   13.15   69.65   15.20  50.41  7.22 

และ 48.07   6.51 ตามล าดับ  ดังนั้นอัตราการปั่นสารละลายที่ 300 rpm สามารถควบคุมขนาด

เส้นผ่านศูนย์กลางของท่อได้ต่ าและใกล้เคียงกันมากที่สุด  
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ภาพที่ 4.10 

ภาพถ่ายโครงสร้าง TNTs โดยการแอโนไดเซชัน ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่ประกอบไปด้วย

สารละลาย GR และ NH4F เท่ากับ 2.5 wt% และ H2O เท่ากับ 5 wt%  ด้วยอัตราการปั่น

สารละลายอิเล็กโตรไลท์ (a) 0  (b)  150  (c) 300  (d) 450 และ (e) 600 rpm 
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ภาพที่ 4.11 

 กราฟแสดงความหนาแน่นและเส้นผ่านศูนย์กลาง TNTs โดยการแอโนไดเซชันในสารละลายอิเล็กโตร
ไลท์ที่ประกอบไปด้วยสารละลาย GR และ NH4F เท่ากับ 2.5 wt% และ H2O เท่ากับ 5 wt%   

ด้วยอัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ในช่วง 0-600 rpm 
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ภาพที่ 4.12  

  ฮีสโทแกรมของเส้นผ่านศูนย์กลางของ TNTs โดยการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์  0-600 rpm 

(a) 0  (b) 150 (c) 300 (d) 450 และ(e) 600 rpm 
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บทท่ี 5 

สรุปผลการวิจัยและขอ้เสนอแนะ 

 

5.1 สรุปผลการวิจัย 

 จากการทดลองในงานวิจัยนี้สามารถสังเคราะห์ TNTs ด้วยวิธีการแอโนไดเซชันที่ความต่าง

ศักย์ 30 V  เป็นเวลา 1 hr โดยใช้แผ่นไทเทเนียมในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่มี NH4F  เป็น

ส่วนประกอบเพ่ือศึกษา ชนิดของสารละลายอิเล็กโตรไลท์  ความเข้มข้น NH4F  ปริมาณ H2O  และ

อัตราการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ ที่ส่งผลต่อโครงสร้างของ TNTs โดยจากผลการทดลองสามารถ

สรุปได้ดังต่อไปนี้ 

1. TNTs ถูกเตรียมโดยวิธีแอโนไดเซชันในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ที่แตกต่างกันโดยเมื่อเพ่ิม

ความเข้มข้นของ NH4F ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ท าให้ความหนาแน่นของกระแสในช่วงเริ่มต้น

สูงขึ้นโดยในสารละลาย EG จะมีค่าสูงกว่าที่เตรียมในสารละลาย GR ทุกเงื่อนไข ซึ่งบอกได้ถึงอัตราใน

การละลายของ TiO2และการสร้างเป็นท่อมีลักษณะที่แตกต่างกัน โดยพบว่าจ านวนความหนาแน่น

ของท่อที่เตรียมในสารละลาย EG จะลดลงในช่วงของความเข้มข้น NH4F เท่ากับ 0.5-1.5 wt% และ

มีค่าเส้นผ่านศูนย์กลางของท่อเพ่ิมขึ้น และเมื่อเพ่ิมความเข้มข้นของเข้มข้น NH4F เท่ากับ 2.0 และ 

2.5 wt% จะมีค่าความหนาแน่นของท่อและเส้นผ่านศูนย์กลางมีค่าเข้าใกล้ค่าความเข้าเข้มของ NH4F 

ที่ความเข้มข้น 2.5 wt% ผลที่ได้เป็นไปในทางตรงกันข้ามกับการเตรียมในสารละลาย GR เป็นผล

เนื่องมาจากความหนืดที่แตกต่างกันมากส่งผลต่อลักษณะการเกิดท่อ ดังนั้นการสังเคราะห์  TNTs ใน

สารละลาย GR ที่ความเข้มข้น 0.5 wt%  จึงให้จ านวนท่อมากที่สุด โดยมีค่า  345 tubes/µm2และ

เส้นผ่านศูนย์กลางของท่อต่ าที่สุดประมาณ 30 nm เหมาะส าหรับการประยุกต์การใช้งานที่ต้องการ

พ้ืนทีผ่ิวมาก ๆ 

 2. เมื่อเพ่ิมปริมาณ H2O ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ส่งผลต่อความหนาแน่นกระแสในช่วง

เริ่มต้นโดย H2O สามารถเพ่ิมไอออนที่อยู่ในสารละลายอิเล็กโตรไลท์ท าให้ค่าการน าไฟฟ้าสูงขึ้น และ

ปริมาณ H2O ยังส่งผลต่อความกว้าง และความหนาแน่นของ TNTs โดยเมื่อเพ่ิมปริมาณ H2O ไอออน

ที่เกิดจากการแตกตัวจะมากข้ึนท าให้ไปละลายชั้น TiO2 เกิดเป็นลักษณะรูและช่องว่างระหว่างรูท าให้

ท่อมีเส้นผ่านศูนย์กลางมากขึ้นและส่งผลให้ความหนาแน่นของท่อลดลงโดยเงื่อนไขที่ดีที่สุดคือที่
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ปริมาณ H2O  0.5 wt% โดยให้ค่าความหนาแน่นของท่อมากที่สุดเมื่อเทียบเงื่อนไขกับที่ปริมาณ H2O 

อ่ืนๆและยังให้เส้นผ่านศูนย์กลางที่กว้างกว่าตอนที่ไม่ใส่ H2O 

 3. ผลของการปั่นสารละลายอิเล็กโตรไลท์ จะท าให้ชั้น Nernst diffusion layer ที่เกิดใกล้

กับบริเวณ TNTs มีความหนาลดลงส่งผลให้ F- แพร่เข้าไปกัดชั้น TiO2 ได้มากขึ้นท าให้ไปเพ่ิมอัตรา

การเกิด TNTs มากขึ้นดังนั้นความหนาแน่นของท่อจะมากขึ้นโดยมีค่าความหนาแน่นของท่อมากที่สุด

เมื่อปั่นสารละลายสารละลายอิเล็กโตรไลท์  300 rpm  

 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

 1. เนื่องจากงานวิจัยนี้ใช้แผ่น Ti ซึ่งค่อนข้างแข็งและหนาดังนั้นการตัดแผ่น Ti เพ่ือวิเคราะห์

ความยาวของท่อท าได้ยาก ดังนั้นจึงอาจจะเปลี่ยนเป็นแผ่นฟอล์ยหรือฟิล์ม Ti ที่เคลือบลงบนแผ่นซิลิ

กินท าให้สามารถตัดเพ่ือดูภาพตัดขวางในการวัดความยาวของท่อได้ 

 2.  เนื่องจากมีตัวแปรอีกหลายตัวที่ส่งผลต่อลักษณะโครงสร้างของท่อ เช่น ชนิดของขั้ว

แคโทด ระยะห่างระหว่างขั้วแอโนดและแคโทด ขนาดของพ้ืนที่ของแผ่น Ti ดังนั้นการท าวิจัยใน

อนาคตสามารถศึกษาเพ่ิมเติมได้อีก เพ่ือหาโครงสร้างที่เหมาะสมต่อการน าไปใช้งานต่อไป 

 3. ในการวิเคราะห์ TNTs ยังมีอีกหลายวิธี เช่น XPS เพ่ือตรวจสอบปริมาณธาตุที่อยู่ในชั้น

ฟิล์ม หรือ AFM เพ่ือวิเคราะห์ความหยาบของพ้ืนผิว เป็นต้น เพ่ือน าผลมายื่นยันโครงสร้างท่อที่

เตรียมได้และสามารถน ามาวิเคราะห์เพ่ิมเติมเพ่ือให้มีความสอดคล้องกับเงื่อนไข ต่างๆที่ใช้

ประกอบการอธิบาย หรือการน าไปประยุกต์ใช้งานต่อไป 
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ภาคผนวก 

 
ผลของค่ามุมสัมผัสหยดน้ าบนทอ่นาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ 

แอโนไดเซชันในเงื่อนไขต่าง ๆ 
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ภาคผนวก ก 
กราฟแสดงค่ามุมสัมผัสหยดน้ าบนท่อนาโนไทเทเนยีมไดออกไซด์ที่เตรียมในเงื่อนไข

ต่าง ๆ 
 

1. มุมสัมผัสหยดน้ าบนท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ที่เตรียมในสารละลาย EG และ GR ที่
ค่าความเข้มข้นของ NH4F ค่าต่าง ๆ 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 

2. มุมสัมผัสหยดน้ าบนท่อนาโนไทเทเนียมไดออกไซด์ที่เตรียมในสารละลาย  GR ที่ค่าความ
เข้มข้นของ NH4F 2.5 wt% และปริมาณน้ า 0 5 10 15 และ 20 wt% 
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