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บทคัดยอ 
 

ศึกษาการเตรียมวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน จากเง่ือนไขที่ดีที่สุด ที่ใช
ในการสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโน 4 วิธี ไดแก การตกตะกอนรวมของสารละลาย FeSO4 
กับ FeCl3 (วิธี A) การตกตะกอนรวมของสารละลาย FeCl2 กับ FeCl3 (วิธี B) กระบวนการโซล-
เจลดัดแปลง (วิธี C) และกระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลนไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ 
(วิธี D) อนุภาคแมเหล็กนาโนและวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ไดรับการตรวจสอบ
โครงสรางเฟส ลักษณะสัณฐาน ขนาดอนุภาค เสถียรภาพที่ระดับ pH ตางๆ และสมบัติแมเหล็ก
โดยการวิเคราะห XRD BET TEM คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตน สมบัติฮิสเทอรีซิส
แมเหล็ก การเหนี่ยวนําและการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัล รวมถึง
พฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัลในบริเวณไรสนามแมเหล็ก 
ผลการศึกษาพบวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี มีเสถียรภาพในชวงความ
เปนกรด-ดางกวาง และมีโครงสรางผลึกรูปทรงลูกบาศกแปดหนา โดยอนุภาคแมเหล็กนาโน
แมกนีไทตขนาดอนุภาค 12 นาโนเมตร แสดงพฤติกรรมแมเหล็กพาราย่ิงยวด และขนาด
อนุภาค 25 ถึง 70 นาโนเมตร แสดงพฤติกรรมโดเมนเด่ียวเสถียร วัสดุรวมเคลย-อนุภาค
แมเหล็กนาโนอัตราสวนเคลยตออนุภาคแมเหล็กนาโน 2.5:1, 2:1, 1.5:1, 1:1 และ 0:1 สามารถ
ใชเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd ในหองปฏิบัติการ และหลังการดูดซับ
สามารถใชคุณสมบัติแมเหล็กแยกวัสดุดูดซับออกจากสารที่ถูกดูดซับไดดวยกระบวนการพื้นฐาน
ทางแมเหล็ก พบวาอัตราสวนที่เหมาะสมในการผลิตเปนวัสดุรวมและใชเปนวัสดุดูดซับ คือ 
1.5:1 โดยมีความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cu และ Ni สูงสุด 9218 และ 18062 μg/g เปนวัสดุ
รวมที่เตรียมโดยวิธี A สวนวัสดุรวมที่เตรียมโดยวิธี D มีความจุในการดูดซับโลหะหนัก Zn 
สูงสุด 10935 μg/g แสดงวาอนุภาคแมเหล็กนาโนมีสวนชวยในการเพิ่มพ้ืนที่ผิวและปริมาตร    
รูพรุนใหกับเคลย ทําใหมีความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cu, Ni และ Zn เพ่ิมขึ้น ยกเวนกรณี 
Pb และ Cd เน่ืองจากมีความจุในการดูดซับลดลงเม่ือเติมอนุภาคแมเหล็กนาโน 
 
 



 

(4) 

Thesis Title Development and characterization of magnetic nanoparticles - clay 
composite 

Author Miss Nucharee  Chomchoey  
Major Program Physics 
Academic Year 2009 

 

ABSTRACT 
 

This study aims at the preparation of the magnetic nanoparticles (MNP) 
- clay composite.  The optimum conditions for preparations were investigated among 
the four methods which were commonly used to synthesize the magnetic nanoparticles, 
namely, precipitation of ferrous sulfate/ferric chloride solution (Method A), precipitation 
of ferrous/ferric chloride solution (Method B), modified sol-gel process (Method C) and 
oxidative alkaline hydrolysis of the atomized iron powder precursor (Method D). The 
product MNPs and the MNP-Clay composites were examined for phase structures, 
morphologies, particle sizes, stability in different pH and magnetic properties using 
XRD, BET,TEM, the initial magnetic susceptibility, magnetic hysteresis, acquisition of 
the isothermal remanent magnetization (IRM), AF and thermal demagnetization of IRM 
and time dependence behavior of IRM in zero field. The results show that the MNPs 
prepared from all methods have an excellent chemical stability in a wide pH ranges and 
their crystal structures are observed to be octahedral morphology. The product MNPs 
with dBET=12 nm exhibit superparamagnetic behavior of magnetite at room temperature 
whereas the MNPs with dBET=25-70 nm exhibit stable single domain behavior of 
magnetite. The MNPs - clay composites prepared with weight ratios of 1:2.5, 1:2, 1:1.5 
and 1:1 can be used as adsorbent for Cu, Ni, Pb, Zn and Cd in laboratory and can be 
subsequently removed from the medium by simple magnetic process. The results found 
that the best ratio of the composite is 1:1.5 (MNP:clay) and the highest adsorption 
capacities for Cu and Ni are 9218 and 18062 μg/g respectively (Method A). However, 
for the composite produced by Method D, the adsorption capacity for Zn is highest at 
10935 μg/g. We conclude that the MNPs function in the composite probably help to 
increase the surface area and microporosity of the clay resulting to higher the 
adsorption capacities for Cu, Ni and Zn ions a medium-sized ions but for heavy ions for 
example Pb and Cd the addition of MNPs reduce their adsorption capacity. 
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สารบัญ (ตอ)  
 

 หนา

2.3.4.4 การวิเคราะหพ้ืนทีผ่ิวจําเพาะ และคาความจุแคตไอออน     
ที่แลกเปลี่ยนได ดวยเทคนคิการดูดซับเมทีลีนบลู  

25

2.3.5 การนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนประยกุตใชเปนวัสดุ    
ดูดซับโลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd ในหองปฏิบัติการ 

26

2.3.5.1 การหาเวลาที่เหมาะสมในการดูดซับโลหะหนัก                 26
2.3.5.2 การทดสอบประสิทธิภาพการดูดซับโลหะหนักในหอง 

ปฏิบัติการ 
27

2.3.5.3 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุดูดซับหลงัการดูดซับ 27
2.3.5.4 การศึกษาการแยกกลับของวสัดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็ก

นาโน หลังการดูดซับโดยเทคนิคแมเหลก็ 
28

2.4 การเตรียมตัวอยางเพ่ือศึกษาสมบตัิแมเหล็ก    28
บทที่ 3 ผลและการอภิปรายผล                                                                      

3.1 ผลการศกึษาลักษณะทางกายภาพ                                                 29
3.1.1 สี และสถานะของสาร                                                          29
3.1.2 การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลีย้วเบนรังสเีอกซ 31
3.1.3 การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวและขนาดรูพรุนดวยเทคนคิ BET                  33
3.1.4 การวิเคราะหโครงสรางดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 34

3.2 ผลการศกึษาลักษณะเฉพาะดานอํานาจแมเหล็ก                                 36
3.2.1 การทดสอบการดูดติดแมเหล็ก                                               36
3.2.2 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตน  36
3.2.3 การทดสอบเสถียรภาพที่ระดับ pH ตางๆ 37
3.2.4 การเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM                           38
3.2.5 การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยสนามแมเหล็กสลับ  39
3.2.6 การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน          40
3.2.7 สมบัติฮิสเทอรีซิสเชิงแมเหล็ก                                                41
3.2.8 การศึกษาพฤติกรรมการสลายตวัของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด 

IRM ในบริเวณไรสนามแมเหล็ก 
44
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สารบัญ (ตอ) 
 

 หนา

3.3 ผลการสังเคราะหวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน                          45
3.4 ผลการศกึษาลักษณะเฉพาะของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน        46

3.4.1 สี และสถานะของสาร                                                          46
3.4.2 การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลีย้วเบนรังสเีอกซ 46
3.4.3 การวิเคราะหหาปริมาณสารแมเหล็กในวัสดุรวม                          47
3.4.4 การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวจําเพาะและคาความจุแคตไอออน              

ที่แลกเปลี่ยนได โดยใชเทคนิคการดูดซับเมทีลีนบล ู
48

3.5 ผลการนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนประยกุตใชเปนวัสดุดูดซับ
โลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd ในหองปฏิบัติการ    

49

3.5.1 เวลาที่เหมาะสมในการดูดซับของวัสดุดูดซับ                              49
3.5.2 ประสิทธิภาพการดูดซับโลหะหนักในหองปฏิบัตกิาร                     49
3.5.3 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวสัดุดูดซับหลังการดูดซับ          52
3.5.4 การแยกกลับของวสัดุดูดซับหลังการดูดซับโดยเทคนิคแมเหลก็        54

บทที่ 4 บทสรุปและขอเสนอแนะ                                                                    
4.1 สรุปผล                                                                                   55
4.2 ขอเสนอแนะ                                                                            56

บรรณานุกรม      57
ภาคผนวก      61

ภาคผนวก ก  ทฤษฎีทีเ่ก่ียวของกับงานวจัิย                                           62
ภาคผนวก ข  หลักการของเครื่องมือและเทคนิคทีใ่ชในการทดสอบ               80
ภาคผนวก ค  การตีพิมพเผยแพรผลงาน                                               89

ประวตัิผูเขยีน                                                                                          124
 
 
 
 
 
 
 



 

(10) 

รายการตาราง 
 

ตาราง  หนา
1.1   สัญลักษณคํายอและตวัยอ 7
3.1   คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี C

อุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C ภายใตบรรยากาศอารกอน 
30

3.2   คาพ้ืนที่ผิว (As) ขนาดอนุภาค (dBET) และขนาดผลึก (dXRD) ของอนุภาค     
เหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวธิี D    

33

3.3   คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตนของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห     
โดยวิธี A, B, C และวธิี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C             

36

3.4   คาพ้ืนที่ผิว ขนาดอนุภาค คา k และสมบัติฮิสเทอรีซิสของอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวธิี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70        
และ 90°C                  

44

3.5   คาอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ที่สลายตวัและคาสัมประสทิธิ์สหสัมพันธ 
(R2) ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวธิี D ที่อุณหภูมิ
ตกตะกอน 70°C 

45

3.6   คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวสัดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน           
ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B      
และวธิี D 

47

3.7   คา Specific surface area และ Methylene blue index ของวัสดุรวมเคลย -
อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ 
สังเคราะหโดยวิธี A และวธิี B 

48

3.8   ความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni และ Pb ของวสัดุรวมเคลย -
อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ 
สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 

51

3.9   คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก ภายหลังการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni 
และ Pb ของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาค
เหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 

53

ก-1   คุณสมบัติของวัสดุเชงิแมเหล็ก                                                              71
ก-2   หนวยที่ใชในการศึกษาปริมาณทางแมเหล็ก                                                    79
 
 



 

(11) 

รายการภาพประกอบ 
 

ภาพประกอบ หนา
2.1   ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธตีกตะกอนรวม วิธี A            11
2.2   ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีโซล-เจลดัดแปลง วิธี C          14
2.3   ขั้นตอนการเตรียม Fe2+ จากผงเหล็ก AHC 100.29                                     15
2.4   ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยใช Fe2+ ที่เตรียมจากผงเหล็ก

AHC 100.29 เปนสารตั้งตน (กรณีอุณหภูมิตกตะกอน 70°C)                         
17

2.5   เคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรกชัน  18
2.6   เคร่ืองวิเคราะหพ้ืนทีผ่ิวและขนาดรพูรุน                                                    19
2.7   กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน  20
2.8   เคร่ืองวัดสภาพรับไวไดทางแมเหล็กชนิดสนามต่าํ Kappabridge                      20
2.9   ชุดเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 21
2.10  เคร่ืองวัดแมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer   22
2.11  เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลับ           22
2.12  เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน                      23
2.13  เคร่ืองจายไฟฟากระแสตรง  23
2.14  เคร่ือง Vibrating Sample Magnetometer (VSM)                                       24
2.15  ชุดใหออกซิเจนและเคร่ืองเขยา  26
2.16  เคร่ืองพลาสมาเหนี่ยวนําคูควบ-สเปกโตรสโกปแบบเปลงแสง 27
2.17  (a) เบาอัดขึ้นรูปแบบกลม (b) ชิ้นตวัอยางหลังอัดขึ้นรูป  28
2.18  อุปกรณใสชิ้นตวัอยางสําหรับศึกษาสมบัติแมเหล็ก                  28
3.1   ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดย (a) วิธี A, (b) วิธี B 29
3.2   ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี C อุณหภูมิเผา           

(a) 300°C, (b) 400°C และ (c) 500°C                            
30

3.3   ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 
(a) 25°C, (b) 50°C, (c) 70°C และ (d) 90°C                      

30

3.4   รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดย        
(a) วิธี A, (b) วิธี B, (c) วิธ ีC และวธิี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน (d) 25°C,      
(e) 50°C, (f) 70°C และ (g) 90°C                

32

                                    
 



 

(12) 

รายการภาพประกอบ (ตอ) 
 

ภาพประกอบ หนา
3.5   ความสัมพันธระหวางขนาดอนุภาคของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห      

โดยวิธี D กับอุณหภูมิที่ใชในการตกตะกอน  
33

3.6   ภาพถาย TEM ของอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดย (a) วิธี A, (b) วิธี B,   
(c) วิธี C และ (d) วิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิตกตะกอนที ่70°C                    

35

3.7   การเกิดโครงสรางใหมของอนุภาคระดับนาโนของโลหะทรานซซัิน 
(a) รูปทรงเรขาคณิตของผลึกนาโน cubo-octahedral ที่อัตราการเติบโตตางๆ 
(b) การพัฒนาการของรูปทรงเม่ือระนาบผลึกมีการเปลีย่นแปลง         
(c) รูปทรงเรขาคณิตของอนุภาคนาโนเชิงซอน decahedral และ icosahedral 

35

3.8   ความสัมพันธระหวางคา k/k0 เปนฟงกชันกับเวลา ของอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหโดย (a) วิธี A, (b) วิธี B, (c) วิธี C และ (d) วิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิ
ตกตะกอน 70°C ในสารละลาย pH 3 ถึง 9 

37

3.9   ความสัมพันธระหวางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดสังเคราะห โดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70  
และ 90°C กับสนามแมเหล็กเหนี่ยวนํา 

38

3.10  กราฟการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคาง IRM (M/Mo) ดวยสนามแมเหล็กสลับ 
ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวธิี D ที่อุณหภูมิ
ตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 

39

3.11  ความสัมพันธระหวางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัล (IRM) กับ
อุณหภูมิ ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D        
ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C  

40

3.12  ความสัมพันธระหวางคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กกับอุณหภูมิ ของอนุภาค
เหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B และวธิี C หลังการลบลางอํานาจแมเหล็ก
ตกคางชนิด IRM ดวยความรอนที่อุณหภูมิตางๆ 
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บทที่ 1 

บทนํา 

1.1 บทนําตนเรือ่ง 
 

อนุภาคแมเหล็กระดับนาโนเมตร (Magnetic nanoparticles; MNPs) ไดรับ
ความสนใจอยางมากในปจจุบัน เน่ืองจากอนุภาคแมเหล็กกลุมน้ีมีสมบัติดานแมเหล็กไฟฟา 
(Electromagnetic properties) และสมบัติดานเคมี (Chemical properties) ที่ดีเลิศ ดังนั้นจึงมี
การนําอนุภาคแมเหล็กนาโนมาประยุกตใชในดานตางๆ เชน ดานการแพทยมีการนําอนุภาค
แมเหล็กนาโนมาใชเปนสารนําวิถีควบคุมการนําสงยา (Drug delivery) การบําบัดรักษามะเร็ง
ดวยความรอน (Magnetic hyperthermia) และชวยเพ่ิมความคมชัดในการถายภาพ MRI 
(Magnetic resonance imaging) (Gupta et al., 2004; Gupta et al., 2005; Mornet et al., 
2006; Hsu et al., 2008; Yu et al., 2008; Kallumadil et al., 2009) ดานวงการอิเล็กทรอนิกสมี
การนําอนุภาคแมเหล็กนาโนมาใชเปนตัวกลางบันทึกขอมูลในอุปกรณบันทึกขอมูลเชิงแมเหล็ก 
(Magnetic recording media) เชน เทปบันทึกภาพและเสียง ดิสเก็ตบันทึกขอมูลคอมพิวเตอร 
เปนตน ดานสิ่งแวดลอม มีการนําอนุภาคแมเหล็กนาโนมาผลิตเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก 
(Cation adsorption) และใชเปนตัวติดตามศึกษาการชะลางของดิน (Magnetic tracer) ซ่ึงการ
นําอนุภาคแมเหล็กนาโนไปประยุกตใชตองคํานึงถึงสมบัติเฉพาะของอนุภาคเปนหลัก เน่ืองจาก
สมบัติของอนุภาคแมเหล็กนาโนที่ใชจะแตกตางกันขึ้นอยูกับลักษณะงาน เชน งานดาน
การแพทย สวนใหญใชอนุภาคนาโนซึ่งอยูในรูปอนุภาคเหล็กออกไซดแมกนีไทต หรือแมกฮีไมต 
ขนาดอนุภาค  5 ถึง  25 นาโนเมตร  และมีสมบัติแม เหล็กชนิดพารายิ่ งยวด  (Super 
Paramagnetic; SP) เน่ืองจากอนุภาคนาโนชนิดน้ีมีสมบัติแมเหล็กที่ไมเสถียร ไมมีอํานาจ
แมเหล็กตกคาง หรืองานดานสิ่งแวดลอมขนาดของอนุภาคแมเหล็กนาโนมีผลตอการนําไปผลิต
เปนวัสดุรวม และการมีสมบัติแมเหล็กชนิดโดเมนเด่ียวเสถียร (Stable Single Domain; SSD) 
ทําใหงายตอการติดตามและแยกกลับ ซ่ึงปจจัยสําคัญที่สงผลโดยตรงตอขนาดอนุภาคและสมบัติ
แมเหล็ก คือ วิธีและเงื่อนไขตางๆ ที่ใชการสังเคราะห ดังนั้นจึงพบวามีงานวิจัยที่ศึกษาและ
รายงานเก่ียวกับวิธีการสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนหลายวิธี แตละวิธีจะมีจุดเดนและจุดดอย
แตกตางกันไป โดยงานวิจัยสวนใหญเนนใหขอมูลเก่ียวกับสมบัติทางกายภาพมากกวาสมบัติ
แมเหล็ก ทําใหผูวิจัยสนใจที่จะสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนในรูปของอนุภาคเหล็กออกไซด 
โดยเลือกใชวิธีการสังเคราะหที่เคยมีผูวิจัยมาแลว เปรียบเทียบกับวิธีการสังเคราะหที่ดัดแปลง 
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ขึ้นใหม ทั้งน้ีเพ่ือลดคาใชจายและกระบวนการสังเคราะหที่ซับซอน โดยเนนศึกษาสมบัติ
แมเหล็กควบคูกับสมบัติทางกายภาพ และการนําอนุภาคเหล็กออกไซดประยุกตเปนวัสดุรวม 
ในรูปวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน โดยเลือกใชดินเคลยเปนวัสดุรวม เน่ืองจากดินเคลย
เปนวัตถุดิบที่มีการคัดแยกโดยธรรมชาติ ดินเคลยบางแหลงมีความจุในการแลกเปลี่ยนไอออน
บวก (Cation Exchange Capacity; CEC) ที่ดี และเคยมีการใชเปนวัสดุดูดซับมลพิษโลหะหนัก
ในสิ่งแวดลอม ความสามารถในการดูดซับของเคลย เน่ืองจากมีประจุลบในโครงสรางผลึก และมี
พ้ืนที่ผิวสูง ทําใหสามารถดูดติดและยึดเกาะไอออนบวก เชน โลหะหนักไดดี โดยการทดลองครั้ง
น้ีเลือกใชเคลยเบนโทไนตชนิดโซเดียมเบนโทไนต เน่ืองจากเปนเคลยในกลุมสเมกไทต 
(Smectites) ที่มีสวนประกอบของแรมอนตมอริลโลไนต (Montmorillonite) ซ่ึงเปนแรที่มีผลึก
ขนาดเล็ก มีพ้ืนที่ผิวและมีคา CEC สูง ทําใหสามารถดูดซับโลหะหนักไดดี และสามารถใชสมบัติ
แมเหลก็ในการแยกวัสดุรวมกลับคืนเพ่ือการบําบัด 

กระบวนการสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนที่นิยมมากวิธีหน่ึงคือวิธีการ
ตกตะกอนรวมของเฟอรรัส (Fe2+) กับ เฟอรริก (Fe3+) ไอออนในสารละลายดาง และสัดสวนโมล
เฟอรรัสไอออนตอเฟอรริกไอออนเทากับ 1 : 2 เปนเง่ือนไขที่ดีที่สุด เน่ืองจากใหขนาดอนุภาค
ในชวง 2 ถึง 20 นาโนเมตร (Iida et al., 2007) นอกจากน้ีคาความเปนกรด-ดางของสารละลาย 
และอุณหภูมิที่ใชในการตกตะกอนเปนปจจัยสําคัญที่ตองคํานึง (Murbe et al., 2008) โดย
งานวิจัยสวนใหญจะควบคุมการเกิดปฏิกิริยาในสุญญากาศและการเติมสารลดแรงตึงผิว ตัวเติม
ออกซิเจน ตัวลดออกซิเจน หรือสารชวยในการกระจายตัว เพ่ือลดขนาดอนุภาคและเพ่ิม
ประสิทธิภาพในการนําไปประยุกตใช  

กระบวนการโซล-เจล เปนอีกวิธีที่ นิยมใชในการสังเคราะหอนุภาคนาโน 
เน่ืองจากสารที่สังเคราะหไดจะมีขนาดอนุภาคเล็กกวา 30 นาโนเมตร และมีความบริสุทธิ์สูง แต
สารที่สังเคราะหไดจําเปนตองผานกระบวนการเผาในสุญญากาศเพื่อเปลี่ยนเฟสของสาร ดังนั้น
อุณหภูมิการเผาจึงเปนปจจัยสําคัญที่มีผลตอขนาดอนุภาคและสมบัติเฉพาะของอนุภาคนาโนที่
สังเคราะหขึ้น (Tang et al., 2004; Xu et al., 2007) 

ปญหาที่เกิดขึ้น คือ วิธีการตกตะกอนรวมของเฟอรรัสกับเฟอรริกไอออนใน
สารละลายดาง ตองมีการควบคุมอัตราสวนเฟอรรัสไอออนตอเฟอรริกไอออน ซ่ึงหมายถึงสารตั้ง
ตนที่ใชตองเพ่ิมปริมาณไปตามสัดสวนที่กําหนด และมีคาใชจายสูงตามไปดวย ดังนั้นเพ่ือลด
ปญหาเก่ียวกับคาใชจายในการซ้ือสารเคมี ผูวิจัยจึงไดทดลองสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโน
โดยใชเฉพาะเฟอรรัสไอออนที่ไดจากการละลายผงเหล็กบริสุทธิ์ และนําเฟอรรัสไอออนมาทํา
ปฏิกิริยาตกตะกอนในสารละลายดาง เรียกกระบวนการนี้วากระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลน
ไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ สวนกระบวนการโซล-เจล ผูวิจัยไดทดลองใชบรรยากาศของ
กาซอารกอนในการเผาเปลี่ยนแปลงเฟสของสารแทนการเผาในระบบสุญญากาศ ศึกษาสมบัติ
ทางกายภาพ และสมบัติแมเหล็ก และเลือกใชเง่ือนไขที่ดีที่สุดในแตละวิธีเตรียมเปนวัสดุรวม
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เคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน โดยแปรคาอัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด 0:1, 1:1, 
1.5:1, 2:1 และ 2.5:1 ประยุกตใชวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก 
(Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd) ในหองปฏิบัติการ เพ่ือหาอัตราสวนที่เหมาะสมในการเลือกใชเปน
วัสดุดูดซับและไมทําใหสูญเสียสมบัติเฉพาะดานแมเหล็ก พรอมทั้งศึกษาความเปนไปไดในการ
แยกกลับของวัสดุรวมหลังการดูดซับ 
 
1.2  การตรวจเอกสาร 

Kim และคณะ (2008) สังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกนีไทต โดยใช  

เฟอรริกคลอไรดเฮกซะไฮเดรต (FeCl3⋅6H2O) เปนสารตั้งตน ควบคุมอัตราการตกตะกอน     
ในสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) คนสารละลายอยางสมํ่าเสมอโดยใชแทงแกวคน
รวมกับการใชคลื่นอัลตราโซนิก ความถี่ 28 kHz ± 200 Hz (หลีกเลี่ยงการใชแทงแมเหล็กคน
สาร) ผลการศึกษาลักษณะเฉพาะของสารที่สังเคราะหได พบวาอนุภาคของสารกระจาย ไมเกาะ
กลุม มีขนาดอนุภาคประมาณ 6 นาโนเมตร สอดคลองกับผลทดสอบจากการใชเทคนิคการ
เลี้ยวเบนรังสีเอกซ (XRD) และกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (TEM) โดยมีคา     
สภาพลบลางทางแมเหล็กและแมกนิไทเซชันอ่ิมตัว 114 Oe และ 3.7 emu/g ตามลําดับ  

Sun และคณะ (2004) สังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกฮีไมตจากปฏิกิริยา
ออกซิเดชันของอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกนีไทต โดยใชวิธีตกตะกอนรวมและการประยุกตใชวิธี
ของ Massart ผลทดสอบจากการใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ และกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองผาน พบวาอนุภาคแมเหล็กแมกนีไทตและแมกฮีไมตที่สังเคราะหไดมีขนาด
อนุภาค 7.6 และ 8.6 นาโนเมตร ตามลําดับ ความเสถียรของอนุภาคแมเหล็กแมกฮีไมตสามารถ
นําไปประยุกตใชใน Magnetic ferrofluids hyperthermia (MFH) 

Jeong และคณะ (2004) สังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกฮีไมตโดยใช
กระบวนการตกตะกอนรวมของเฟอรรัสคลอไรด (FeCl2) กับเฟอรริกคลอไรด (FeCl3) ใน
สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด โดยเปรียบเทียบระหวางการใชปเปตตขนาดเสนผานศูนยกลาง 
2000 ไมโครเมตร หยดสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด มีปริมาตร 0.04 มิลลิลิตรตอหยด กับ
การใช Piezoelectric nozzle ขนาด 50  ไมโครเมตร หยดสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด 
ปริมาตร 0.01 มิลลิลิตรตอหยด พบวาอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกฮีไมตที่สังเคราะหไดแสดง
สมบัติแมเหล็กชนิดพารายิ่งยวด ขนาดอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกฮีไมตกรณีใช Piezoelectric 
nozzle หยดโซเดียมไฮดรอกไซดมีขนาด 3 ถึง 5 นาโนเมตร ซ่ึงเล็กกวาการใชปเปตตหยด 
โซเดียมไฮดรอกไซดซ่ึงมีขนาด 5 ถึง 8 นาโนเมตร  
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Iida และคณะ (2007) สังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกฮีไมต ควบคุม
ขนาดอนุภาคและสมบัติแมเหล็ก โดยใชปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของสารละลายเฟอรรัสและเฟอรริก
รวมกับ 1,6 hexanediamine ที่อัตราสวนตางๆ พบวาเม่ืออัตราสวนของเฟอรรัสและเฟอรริก 
ไอออนเพ่ิมขึ้น ทําใหขนาดอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกนีไทตเพ่ิมขึ้นจาก 9 นาโนเมตร (กรณีใช
การตกตะกอนรวมของเฟอรรัสและเฟอรริก) เปน 37 นาโนเมตร (กรณีใชเฉพาะเฟอรรัสไอออน)  
และมีสมบัติแมเหล็กเปลี่ยนแปลงไปตามขนาดอนุภาค 

Xu และคณะ (2008) ศึกษาผลอุณหภูมิเผาแอนนีลและบรรยากาศการเผาใน
การสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกนีไทตดวยวิธีโซล-เจล โดยการเผาแอนนีลสารที่
อุณหภูมิ 200, 250 และ 400°C ในระบบสุญญากาศ และการเปลี่ยนแปลงเฟสของสารใน
บรรยากาศธรรมดา พบวาขนาดอนุภาคและสมบัติแมเหล็กของอนุภาคแมเหล็กนาโนแมกนีไทต
ที่สังเคราะหไดมีคาเพ่ิมขึ้นตามอุณหภูมิที่ใชเผา  

Mürbe และคณะ (2008) สังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนของเหล็กออกไซด       
(แมกนีไทต) ขนาดอนุภาค 15 ถึง 130 นาโนเมตร เพ่ือประยุกตใชในดานชีวการแพทย โดยใช
ปฏิกิริยาออกซิเดทีฟไฮโดรไลซิสของเฟอรรัสซัลเฟตกับโพแทสเซียมไฮดรอกไซด และการ
ตกตะกอนรวมของสารละลายเฟอรรัสและเฟอรริกคลอไรด ควบคุมขนาดอนุภาคโดยการแปรคา
ความเปนกรด-ดาง และอุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิริยา พบวาการสังเคราะหอนุภาคนาโนของ
แมกนีไทตมีบางสวนเกิดการรวมตัวกับออกซิเจน โดยดูจากความเขมขนที่นอยกวา 24 
เปอรเซ็นตโดยนํ้าหนักของเฟอรรัส และความยาวดานของยูนิตเซลลไมเกิน 8.39 อังสตรอม ซ่ึง
เล็กกวาเม่ือเทียบกับ 8.39 อังสตรอม ของแมกนีไทตสมมูล การรวมตัวกับออกซิเจนที่เพ่ิมขึ้น
สงผลใหขนาดอนุภาคเล็กลง และการใหความรอนที่อุณหภูมิ 150 ถึง 350°C ทําใหอนุภาคนาโน
ของแมกนีไทตเปลี่ยนเปนแมกฮีไมตสมมูล ที่มีโครงสรางแบบเตตระโกนอลแตไมสงผลตอขนาด
อนุภาค การเปลี่ยนแปลงของแมกนีไทตเปนแมกฮีไมตศึกษาโดยใชการวิเคราะหทางความรอน 
เคร่ือง XRD และเครื่อง IR spectroscopy การศึกษาสมบัติแมเหล็ก พบวาอนุภาคนาโนของ
แมกนีไทตและแมกฮีไมตมีคาแมกนิไทเซซันอ่ิมตัว (Ms) ลดลงเม่ือขนาดอนุภาคเล็กลง ซ่ึงการ
เปลี่ยนแปลงของคา Ms กับขนาดอนุภาค สามารถนํามาสรางเปนแบบจําลองอนุภาค magnetic       
core-shell โดยอนุภาคแมกนีไทตที่มีเสนผานศูนยกลางไมเกิน 16 นาโนเมตร แสดงพฤติกรรม
พาราแมกเนติกที่อุณหภูมิหอง สวนอนุภาคที่มีเสนผานศูนยกลางใหญกวา 16 นาโนเมตร แสดง
พฤติกรรมฮิสเทอรีซิส  

Tuutijärvi และคณะ (2009) ศึกษาการดูดซับแบบใหมโดยใชอนุภาคนาโนของ
แมกฮีไมต (γ-Fe2O3) เปนตัวแยกสารหนู (As5+) โดยอนุภาคนาโนของแมกฮีไมตที่ใชทดสอบ
การดูดซับมี 3 ชนิด คือ ชนิดที่ 1 ผงทางการคา ชนิดที่ 2 สังเคราะหโดยกระบวนการตกตะกอน
ทางเคมี ชนิดที่ 3 สังเคราะหโดยใชกระบวนการโซล-เจล อนุภาคนาโนของแมกฮีไมตเปนวัสดุ
ดูดซับที่มีความพิเศษ เน่ืองจากมีสมบัติความเปนแมเหล็กและมีความจุในการดูดซับสูง โดยเนน
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ศึกษาความเหมาะสมของอนุภาคนาโนของแมกฮีไมตในการใชเปนวัสดุดูดซับสารหนู และ
เปรียบเทียบสมบัติและประสิทธิภาพในการดูดซับของแมกฮีไมตชนิดตางๆ สมบัติเฉพาะของ
อนุภาคนาโนแมกฮีไมตศึกษาโดยใช XRD, XPS, TEM, VSM, BET และ Zeta potential  
ขนาดอนุภาคที่ไดมีคาตั้งแต 3.8 ถึง 18.4 นาโนเมตร ซ่ึงทั้ง 3 วิธีประสบผลสําเร็จในการแยก
สารหนูออกจากนํ้า โดยมี 1 วิธีที่มีความสามารถดูดซับไดสูงถึง 50 มิลลิกรัมตอกรัม 

Oliveira และคณะ (2003) ผลิตวัสดุรวมเบนโทไนตกับเหล็กออกไซด และใช
เปนวัสดุดูดซับทดสอบการดูดซับไอออนโลหะหนัก Cd2+, Ni2+, Zn2+ และ Cu2+ พบวาวัสดุรวม
เบนโทไนตเหล็กออกไซดมีความสามารถในการดูดซับโลหะหนักไดดี มีเสถียรภาพดีในชวง 
ความเปนกรด-ดางกวาง และสามารถใชสมบัติแมเหล็กของวัสดุรวมในการแยกวัสดุดูดซับออก 
เม่ือดูดซับโลหะหนักไดเต็มความจุแลว 

Ventura และคณะ (2001) ศึกษาการชะลางของดิน (Soil erosion) โดยใชตัว
ติดตามแมเหล็ก (Magnetic tracer) ที่เตรียมขึ้นจากเม็ดพลาสติกโพลิสไตรีนและอนุภาค
แมเหล็กแมกนีไทต และใชเคร่ืองแมกนิโทมิเตอรตรวจวัดคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของดิน
ในบริเวณที่ทดสอบ พบวาสามารถกําหนดอัตราการชะลางของดินในบริเวณที่ดินมีการชะลาง
และหาอัตราการสะสมของดินในบริเวณที่มีการสะสมตัวไดดี 

Bhongsuwan และ Chittrakarn (1997) ศึกษาความสัมพันธระหวางสภาพรับ
ไวไดทางแมเหล็กกับความเขมขนของโลหะหนักในตะกอนทะเลสาบสงขลา พบวาความแตกตาง
ของคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของตะกอนในทะเลสาบสงขลาตอนนอก กับคาสภาพรับไวได
ทางแมเหล็กของตะกอนจากทะเลหลวงมีความสัมพันธกับสัดสวนของตะกอนขนาดละเอียดและ
สัมพันธกับความเขมขนโลหะหนักในตะกอน 

นอกจากน้ี พบวามีการพัฒนาวัสดุรวมแมเหล็ก และนํามาประยุกตใชในดาน
อ่ืนๆไดแก Booker และคณะ (1991) ใชอนุภาคแมกนีไทตเรงการตกตะกอนของน้ําเนาเสีย 
Sing (1994) ใชวัสดุรวมเรซินเคลือบแมกนีไทต (Magnetite coated rasin) เพ่ือกําจัดสาร
กัมมันตรังสีในน้ํานม Orbell และคณะ (1997) ใชวัสดุรวมพอลิเมอรเคลือบอนุภาคแมเหล็กใน
การแกปญหาคราบนํ้ามัน Oliveira และคณะ (2002) พัฒนาวัสดุรวมจากอนุภาคเหล็กออกไซด
และผงถานกัมมันตเพ่ือใชในการกําจัดมลพิษโลหะหนักในน้ํา เปนตน ดานวิทยาศาสตรสุขภาพ
มีการใชสารติดตามชนิดแมเหล็กเชนกัน เน่ืองจากสารติดตามแมเหล็กไมเปนพิษตอรางกาย 
ตางจากสารติดตามชนิดกัมมันตรังสีหรือโลหะหนักที่ยังคงมีการใชกันอยูในปจจุบัน เชน 
Carneiro และคณะ (1999) และ Cordova-Fraga และคณะ (2004) ใชสารติดตามแมเหลก็ศกึษา
การเคลื่อนตัวของกระเพาะอาหารโดยตรวจวัดดวยเครื่องแมกนิโทมิเตอรชนิดฟลักซเกต 
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1.3  วัตถุประสงค 
(1)  เพ่ือสังเคราะหและศึกษาสมบัติเฉพาะของอนุภาคเหล็กออกไซด 
(2)  เพ่ือสังเคราะหและศึกษาสมบัติเฉพาะของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน  
(3)  เพ่ือศึกษาความเปนไปไดและรูปแบบการใชวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนใน

สิ่งแวดลอม เชน ประสิทธิภาพการดูดซับสารพิษโลหะหนักและประสิทธิภาพการแยกกลับคืน  
 
1.4  ประโยชนทีค่าดวาจะไดรับจากงานวจิัย 

(1)  เพ่ิมมูลคาผลผลิตดินเคลย เน่ืองจากปจจุบันมีการใชงานดินเคลยจํากัดเฉพาะใน
งานเคร่ืองปนดินเผา เซรามิค และสุขภัณฑ ทําใหมีราคาถูก หากสามารถพัฒนาเปนวัสดุรวมได
และมีการใชในกิจการตางๆ เพ่ิมขึ้น จะทําใหมีความตองการวัสดุดินเคลยที่มีสมบัติเฉพาะมาก
ขึ้น เชน มีความสะอาด หรือมีความบริสุทธิ์ของแรเคลยบางชนิดสูง เปนตน 

(2)  สามารถแนะนําวัสดุรวมแมเหล็กที่พัฒนาขึ้นเพ่ือนําไปประยุกตใชงานในสาขา
ตางๆ เปนพ้ืนฐานในการพัฒนาวัสดุรวมอ่ืนๆ  

(3)  พ่ึงพาตนเอง ลดการสั่งซ้ือสารเคมี และอนุภาคแมเหล็กนาโนจากตางประเทศ ทํา
ใหลดคาใชจายและสามารถควบคุมความบริสุทธิ์ ขนาดอนุภาค สมบัติเคมี และสมบัติแมเหล็ก
ไดตามตองการ 
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1.5  สัญลักษณคํายอและตัวยอ 
 
ตาราง 1.1 สัญลักษณคํายอและตวัยอ 

 
เทอม (ภาษาไทย) เทอม (ภาษาอังกฤษ) สัญลักษณ

คํายอ 
อนุภาคแมเหล็กระดับนาโนเมตร Magnetic nanoparticles MNPs 
แมกนีไทต Magnetite Fe3O4 
แมกฮีไมต Maghemite γ-Fe2O3 
เกอรไทต Goethite α-FeOOH 
ฮีมาไทต Hematite α-Fe2O3 
เหล็ก Iron α-Fe 
ขนาดผลึก Crystallite size dXRD 
ขนาดอนุภาค Particle size dBET 
แมเหล็กพารายิ่งยวด Super Paramagnetic SP 
โดเมนเด่ียวเสถียร Stable Single Domain SSD 
โดเมนเด่ียวเทียม Pseudo Single Domain PSD 
มัลติโดเมน Multi Domain MD 
สภาพรับไวไดทางแมเหล็ก Magnetic susceptibility k 
สภาพลบลางทางแมเหล็ก Coercivity Hc 
แมกนิไทเซชนัตกคางอ่ิมตวั Retentivity Mr 
แมกนิไทเซชนัอ่ิมตัว Saturation Magnetization Ms 
อํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัล Isothermal Remanent 

Magnetization 
IRM 

อํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM อ่ิมตัว Saturation of IRM SIRM 
ความจุในการแลกเปลี่ยนไอออนบวก Cation Exchange Capacity CEC 
อุณหภูมิคูรี Curie temperature TC 

 
 
 

 



 

 

 

 

 

8 

บทที่ 2 

วิธีการวิจัย 

บทน้ี กลาวถึงวิธีการวิจัยโดยใหขอมูลเก่ียวกับการทดลอง ไดแก สารเคมี 
อุปกรณ เคร่ืองมือ วิธีการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด วิธีการสังเคราะหวัสดุรวมเคลย-
อนุภาคแมเหล็กนาโน การศึกษาลักษณะเฉพาะของอนุภาคเหล็กออกไซดและวัสดุรวมเคลย-
อนุภาคแมเหล็กนาโน การนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนประยุกตใชเปนวัสดุดูดซับ
โลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd และการแยกวัสดุดูดซับออกจากตัวถูกดูดซับใน
หองปฏิบัติการ  
 
2.1  สารเคมี  

1. เฟอรริกคลอไรดเฮกซะไฮเดรต (Iron (III) chloride hexahydrate: FeCl3⋅6H2O) 
ความบริสุทธิ์ 99% ยี่หอ Ridel-deHaën 

2. เฟอรรัสซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต (Iron (II) sulfate heptahydrate : FeSO4⋅7H2O) 
ความบริสุทธิ์ 99.5% ยี่หอ Scharlau 

3. เฟอรรัสคลอไรดเตตระไฮเดรต (Iron (II) chloride tatrahydrate : FeCl2⋅4H2O) 
ความบริสุทธิ์ 99% ยี่หอ BDH PROLABO 

4. เฟอรริกไนเตรตโนนะไฮเดรต (Iron (III) nitrate nonahydrate : Fe(NO3)3⋅9H2O) 
ความบริสุทธิ์ 98.5% ยี่หอ QRëCTM 

5. เอทธีลีนไกลคอน (Ethylene glycol : C2H6O2) ความบริสุทธิ์ 95% ยี่หอ UNILAB 
6. โซเดียมไฮดรอกไซด (Sodium hydroxide : NaOH) ความบริสุทธิ์ 97% ยี่หอ   

Lab-Scan 
7. โพแทสเซียมไนเตรต (Potassium nitrate : KNO3) ความบริสุทธิ์ 99.5% ยี่หอ 

UNIVAR Ajax Finechem 
8. ไฮโดรครอลิก (Hydrochloric acid : HCl) ความบริสุทธิ์ 37% ยี่หอ JHD 
9. แคลเซียมคารบอเนต (Calcium carbonate : CaCO3) ความบริสุทธิ์ 95% ยี่หอ 

เซอรนิค อินเตอรเนชั่นแนล 
10. โซเดียมซิลิเกต (Sodium silicate : Na2SiO3) ความบริสุทธิ์ 95% ยี่หอ เซอรนิค 

อินเตอรเนชั่นแนล 
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11. สารละลายมาตรฐาน Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd ความบริสุทธิ์ 99.5% ความเขมขน 
1000 mg/l ยี่หอ Merck 

12. เคลยเบนโทไนต ชนิดโซเดียมเบนโทไนต 
13. ผงเหล็ก AHC 100.29 (Fe 99.97% C 0.01% Mn 0.008% และ S 0.006%)  

 
2.2  อุปกรณและเครื่องมือ 

1. นํ้ากลั่น (Distilled water) 
2. ชุดจับ-ยึดอุปกรณ (Stand clamp) 
3. กระดาษกรอง Whatman เบอร 42 
4. กระดาษกรองใยแกว Whatman GF-F 
5. ครกบดสารทําดวยอะลูมินา 
6. ชุดกรอง (Suction pump) 
7. เทอรโมมิเตอร (Thermometer)  
8. ปเปต (Pipette) ขนาด 2 5 10 และ 25 ml 
9. กรวยกรองบูคเนอร (Buchner funnel) 
10. ถวยกรอง (Gooch crucible) 
11. เบาอัดขึ้นรูปแบบกลม  
12. อุปกรณที่จําเปนอ่ืนๆ เชน ชอนตักสาร กระดาษชั่งสาร บีกเกอร กระบอกตวง   

ขวดวัดปริมาตร ขวดแกวรูปชมพู แทงแกวคน เปนตน 
13. เคร่ืองชั่งทศนิยม 3 และ 4 ตําแหนง รุน PL303 และ รุน AB204S ตามลําดับ ยี่หอ 

Mettler 
14. เตาไฟฟา (Hot plate) รุน SLK2 ยี่หอ Schott Glas 
15. เคร่ืองกวนผสมสาร รุน RW20 digital ยี่หอ IKA 
16. เคร่ืองเขยา Flask shaker รุน 3527 ยี่หอ Lab-Line 
17. ตูดูดความชื้น (Desiccator) รุน OD-10 ยี่หอ Shin-ei 
18. ตูอบความรอน (Drying oven) รุน 200 ยี่หอ Memmert 
19. เคร่ืองวัดความเปนกรดดาง (pH-Meter) รุน 713 ยี่หอ Metrohm 
20. อางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ รุน TW20 ยี่หอ Julabo 
21. เตาเผาอุณหภูมิสูง รุน UAF 16/10/24/16/CG ยี่หอ Lenton 
22. เคร่ืองอัดไดรลิก รุน HP-30 ยี่หอ TMC 
23. เคร่ืองวิเคราะหพ้ืนที่ผิวและขนาดรูพรุน โดยใชเทคนิคของ Brunauer–Emmett–

Teller; BET  รุน SA3100 ยี่หอ Coulter 
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24. เคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (Powder X-Ray Diffractometer; XRD) รุน D/Max-
RA ยี่หอ Rigaku ประเทศญ่ีปุน 

25. กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (Transmission Electron Microscopy; 
TEM) รุน JEM 2010 ยี่หอ JEOL 

26. เคร่ืองพลาสมาเหนี่ยวนําคูควบ-สเปกโตรสโกปแบบเปลงแสง (Inductively 
Coupled Plasma-Optical Emission Spectroscopy; ICP-OES) รุน Optima 4300 
DV ยี่หอ PERKIN ELMER 

27. เคร่ืองวัดสภาพรับไวไดทางแมเหล็กชนิดสนามต่ํา Kappabridge รุน KLY-3 ยี่หอ 
AGICO ประเทศสาธารณรัฐเช็ก 

28. ชุดเหน่ียวนําอํานาจแมเหล็กตกคาง IRM ประกอบดวยเครื่อง Electromagnet รุน 
79641-002 ยี่หอ CENCO  Power supply รุน 79551ยี่หอ CENCO  และ Digital 
Multimeter รุน DM-870A 

29. เคร่ืองวัดแมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer รุน JR-6 ยี่หอ 
AGICO ประเทศสาธารณรัฐเช็ก 

30. เครื่องลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางโดยใชสนามแมเหล็กสลับ 0 – 100 mT รุน AC 
Shielded demagnetizer ยี่หอ Molspin ประเทศสหราชอาณาจักร 

31. เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางโดยใชความรอน รุน MMTD-18 ยี่หอ 
Magnetic Measurements ประเทศสหราชอาณาจักร 

32. เคร่ืองจายไฟฟากระแสตรง (DC power supply) รุน GPR-1810HD ยี่หอ GW 
instek ประเทศไตหวัน 

33. เคร่ือง Vibrating Sample Magnetometer (VSM) รุน 7400 ยี่หอ Lakeshore 
ประเทศสหรัฐอเมริกา  
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2.3  วิธีการทดลอง 
2.3.1  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด 

งานวิจัยน้ีเลือกใชการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด จาก 4 วิธี คือวิธี A และ
วิธี B ใชวิธีการตกตะกอนรวม (Co-precipitation method) ของสารละลายเฟอรรัส กับ เฟอรริก
ไอออนในสารละลายดาง โดยใชอัตราสวนโมลเฟอรรัสไอออน ตอเฟอรริกไอออนเทากับ 1 : 2 

วิธี A และวิธี B มีขอแตกตางตรงเฟอรรัสไอออนที่ใช โดยวิธี A ใชเฟอรรัสซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต 
และวิธี B ใชเฟอรรัสคลอไรดเตตระไฮเดรต วิธี C ใชวิธีโซล-เจลดัดแปลง (Sol-gel method) 
โดยแปรคาอุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C ภายใตบรรยากาศอารกอน และ วิธี D ใช
กระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลนไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ (Oxidative alkaline 
hydrolysis of the iron powder) และแปรคาอุณหภูมิของสารละลายขณะทําปฏิกิริยาตกตะกอน 

 
2.3.1.1  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธตีกตะกอนรวม วธิี A 
1. ละลายเฟอรรัสซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต 3.9 กรัม (14 มิลลิโมล) และเฟอรริกคลอไรด

เฮกซะไฮเดรต 7.6 กรัม (28 มิลลิโมล) ในนํ้ากลั่น 400 มิลลิลิตร วัดคาความเปน
กรด-ดาง ของสารละลาย 

2. เตรียมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดความเขมขน 5 โมลาร โดยชั่งโซเดียม    
ไฮดรอกไซด 20 กรัม ปรับปริมาตรสารละลายเปน 100 มิลลิลิตร ดวยน้ํากลั่น 

3. ใหความรอนแกสารละลายในขอ 1 โดยนําไปวางในอางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ จน
สารละลายมีอุณหภูมิ 70°C 

4. หยดสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดความเขมขน 5 โมลาร ปริมาตร 100 มิลลิลิตร 
ลงในสารละลายในขอ 3 ดวยอัตราการหยด 3 มิลลิลิตรตอนาที คนสารละลายอยาง
สมํ่าเสมอดวยเครื่องกวนผสมสาร (450 รอบตอนาที) วัดคาความเปนกรด-ดาง ของ
สารละลาย  

5. ตั้งสารละลายทิ้งไวที่อุณหภูมิหอง 30 นาที เพ่ือใหเกิดตะกอนอยางสมบูรณ  
6. กรองตะกอนดวยกระดาษกรอง Whatman เบอร 42 และลางตะกอนดวยน้ํากลั่น

หลายๆ คร้ัง เพ่ือกําจัดไอออนที่ไมตองการออกจากตะกอน 
7. อบตะกอนที่อุณหภูมิ 80°C เวลา 3 ชั่วโมง บันทึกน้ําหนักสารหลังอบ 
8. บดสารใหละเอียด บรรจุสารในภาชนะปด เก็บในตูดูดความชื้น  
 

ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีตกตะกอนรวม วิธี A สรุป
ไดดังสมการดานลาง และภาพประกอบ 2.1 
 

FeSO4 + 2FeCl3 + 8NaOH          Fe3O4 + 6NaCl + Na2SO4 + 4H2O 
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ภาพประกอบ 2.1 ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธตีกตะกอนรวม วธิี A 
 
 
 
 
 

หยด 5M NaOH ปริมาตร 100 ml  
(3 ml/min) อุณหภูมิ 70°C 

ตั้งทิ้งไว 30 นาที ลางตะกอน  
กรองแยกตะกอน 

อบตะกอนที่อุณหภูมิ 80°C 
เวลา 3 ชั่วโมง 

บดเปนผงดวยครกบดสาร 

ละลาย FeSO4⋅7H2O (14 mmol) และ FeCl3⋅6H2O (28 mmol)  
ในน้ํากลั่น 400 ml 

สารละลายใส สีแดงอิฐ 

คอลลอยดสีดํา pH 13 

ตะกอนสีดํา (เปยก) 

บรรจุสารในภาชนะปด เก็บไวในตูดูดความชื้น (desiccator) 

ตะกอนสีดํา (แหง) 

ผงละเอียดสีดํา  
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2.3.1.2  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธตีกตะกอนรวม วธิี B 
ทําการทดลองในลักษณะเดียวกับ วิธี A แตใชเฟอรรัสคลอไรดเตตระไฮเดรต

แทนเฟอรรัสซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต โดยใชเฟอรรัสคลอไรดเตตระไฮเดรต 2 กรัม (0.01 โมล) 
และเฟอรริกคลอไรดเฮกซะไฮเดรต 5.4 กรัม (0.02 โมล) เปนสารตั้งตน ละลายสารตั้งตนในน้ํา
กลั่นและปรับปริมาตรสารละลายเปน 300 มิลลิลิตร ตกตะกอนในสารละลายโซเดียมไฮดรอก
ไซดความเขมขน 2.5 โมลาร ปริมาตร 50 มิลลิลิตร  
 

ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีตกตะกอนรวม วิธี B สรุป
ไดดังสมการดานลาง  

 
FeCl2 + 2FeCl3 + 8NaOH           Fe3O4 + 8NaCl + 4H2O 

 
2.3.1.3  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีโซล-เจลดัดแปลง วิธี C 
1. ละลายเฟอรริกไนเตรตโนนะไฮเดรต 80 กรัม (0.2 โมล) ในเอธิลีนไกลคอล 100 

มิลลิลิตร 
2. ใหความรอนแกสารละลายในขอ 1 โดยนําไปวางในอางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ 

อุณหภูมิ 40°C เวลา 2 ชั่วโมง กวนผสมจนสารละลายเปนเนื้อเดียวกัน 
3. เพ่ิมอุณหภูมิของสารละลาย 80°C เวลา 2 ชั่วโมง  
4. อบแหงที่อุณหภูมิ 120°C เวลา 4 ชั่วโมง  
5. นําสารที่ไดไปเผา โดยแปรคาอุณหภูมิ 300, 400 และ 500°C ภายใตบรรยากาศ

อารกอน 
6. บดสารใหละเอียด บรรจุสารในภาชนะปด เก็บในตูดูดความชื้น  
 

ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีโซล-เจลดัดแปลง วิธี C 
สรุปไดดังสมการดานลาง และภาพประกอบ 2.2 

 
  

Fe(NO3)3 + C2H6O2         Sol          Gel          Xerogel            Fe3O4 
 
 
 
 
 

40°C 80°C 120°C Annealed under Ar 
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ภาพประกอบ 2.2 ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธีโซล-เจลดัดแปลง วิธี C 
 
 

ใหความรอนโดยนําไปวางในอางนํ้า
ควบคุมอุณหภูมิ อุณหภูมิ 40°C  
เวลา 2 ชั่วโมง  
 

อุณหภูมิ 80°C เวลา 2 ชั่วโมง  

อบแหงที่อุณหภูมิ 120°C  
เวลา 4 ชั่วโมง 

ละลาย Fe(NO3)3⋅9H2O 3  0.2 mol ใน C2H6O2100 

Fe(NO3)3  ละลายบางสวน 

สารละลายเปนเนื้อเดียวกัน (sol) 

ตะกอนสีแดงอิฐ (gel) 

แปรคาอุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C 
ภายใตบรรยากาศอารกอน 

บรรจุสารในภาชนะปด เก็บไวในตูดูดความชื้น 

ตะกอนสีแดงอิฐ (แหง) 

ตะกอนสตีาง ตามอุณหภูมิเผา 

บดเปนผงดวยครกบดสาร 
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2.3.1.4  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยกระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลน
ไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ วิธี D  
   

1) การเตรียม Ferrous precursor (Fe2+) จากผงเหล็ก AHC 100.29 
1. ละลายผงเหล็ก AHC 100.29 (<75 μm) 20 กรัม ในกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 100 

มิลลิลิตร  
2. ใหอุณหภูมิ 70-80°C กวนผสมสารโดยใชแทงแกวคน จนสารแหงสนิทเปนผงสี

เขียว-เหลือง  
 

ขั้นตอนการเตรียม Ferrous precursor (Fe2+) จากผงเหล็ก AHC 100.29 สรุป
ไดดังสมการดานลาง และภาพประกอบ 2.3 

 
Fe + 2HCl           FeCl2 + H2 

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

ภาพประกอบ 2.3 ขั้นตอนการเตรียม Fe2+ จากผงเหล็ก AHC 100.29 
 
 
 
 
 
 
 

AHC 100.29 20 g  

เติม HCl เขมขน 37 % ปริมาตร 100 

สารละลายสีดํา-เขียว 

ใหอุณหภูมิ 70-80°C 

ผงสีเขียว-เหลอืง 



 

 

 

 

 

16 

2)  การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยใช Fe2+ ที่เตรียมจากผงเหล็ก      
AHC 100.29 เปนสารตั้งตน 

1. ละลาย Ferrous precursor 10 กรัม ในน้ํากลั่น 300 มิลลิลิตร 
2. เตรียมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด ความเขมขน 5 โมลาร โดยชั่งโซเดียม   

ไฮดรอกไซด 20 กรัม ปรับปริมาตรสารละลายเปน 100 มิลลิลิตร ดวยน้ํากลั่น 
3. ใสโพแทสเซียมไนเตรต 3 กรัม ในสารละลายขอ 2 จนละลายเปนเนื้อเดียวกัน 
4. ใหความรอนแกสารละลายในขอ 1 โดยนําไปวางในอางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ จน

สารละลายมีอุณหภูมิเทากับ 25°C  
5. หยดสารละลายที่เตรียมไดจากขอ 3 ลงในสารละลายขอ 4 ดวยอัตราการหยด 3 

มิลลิลิตรตอนาที คนอยางสมํ่าเสมอดวยเครื่องกวนผสมสาร (450 รอบตอนาที) วัด
ความเปนกรด-ดาง ของสารละลาย 

6. วางสารละลายทิ้งไวที่อุณหภูมิหอง 30 นาที เพ่ือใหเกิดตะกอนอยางสมบูรณ   
7. กรองตะกอนดวยกระดาษกรอง Whatman เบอร 42 และลางตะกอนดวยน้ํากลั่น

หลายๆ คร้ัง เพ่ือกําจัดไอออนที่ไมตองการออกจากตะกอน 
8. อบตะกอนที่อุณหภูมิ 80°C เวลา 3 ชั่วโมง บันทึกนํ้าหนักสารหลังอบ 
9. บดสารใหละเอียด บรรจุสารในภาชนะปด เก็บในตูดูดความชื้น  
10. ทําการทดลองเหมือนขอ 1-9 โดยแปรคาอุณหภูมิตกตะกอน 50, 70 และ 90°C 

 
ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยใช Fe2+ ที่เตรียมจากผงเหล็ก 

AHC 100.29 เปนสารตั้งตน สรุปไดดังสมการดานลาง และภาพประกอบ 2.4 
 

Fe2+ + 2OH-            Fe(OH)2                   (I) 
 3Fe(OH)2 + 1/2O2           Fe(OH)2 + 2FeOOH + H2O   (II) 
 Fe(OH)2 + 2FeOOH           Fe3O4 + 2H2O    (III) 
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 ภาพประกอบ 2.4 ขั้นตอนการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยใช Fe2+ ที่เตรียม
จากผงเหล็ก AHC 100.29 เปนสารตั้งตน (กรณีอุณหภูมิตกตะกอน 70°C) 
  
 
 
 
 

วางทิ้งไว 30 นาที ลางตะกอน  
กรองแยกตะกอน 

ละลาย Ferrous precursor 10 g ในน้ํากลั่น 300 ml 

หยด 5M NaOH ผสม KNO3 ปริมาตร 
100 ml (3 ml/min) อุณหภูมิ 70°C 

สารละลายสีเหลือง-สม pH 2.2 
 

คอลลอยดสีดํา pH 13 

อบตะกอนที่อุณหภูมิ 80°C  
เวลา 3 ชั่วโมง 

ตะกอนสีดํา (เปยก) 

บดเปนผงดวยครกบดสาร 

บรรจุสารในภาชนะปด เก็บไวในตูดูดความชื้น 

ตะกอนสีดํา (แหง) 

ผงละเอียดสีดํา  
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2.3.2  การศึกษาลักษณะเฉพาะของอนุภาคเหล็กออกไซด 
การศึกษาลักษณะเฉพาะของอนุภาคเหล็กออกไซด เนนศึกษาสมบัติทาง

กายภาพควบคูกับสมบัติแมเหล็ก 
 

2.3.2.1  สมบัติทางกายภาพ  
 

2.3.2.1.1  สี และสถานะของสาร  
สี และสถานะของสาร ศึกษาโดยใชสายตาและการสัมผสั 
 

2.3.2.1.2  การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ  
การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ (X-Ray 

Diffractometer; XRD) ศึกษาโดยใชเคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรกชัน และใชเปาทองแดง (Cu, Kα1) 
เปนแหลงกําเนิดรังสีเอกซ ความยาวคลื่นของรังสีเอกซที่ใชเทากับ 0.154059 นาโนเมตร ความ
ตางศักยระหวางขั้วแคโทดและเปาทองแดงในการกําเนิดรังสีเอกซเทากับ 50 kV กระแสไฟฟา
เทากับ 300 มิลลิแอมแปร โดยทําการวัดมุม 2θ ในชวง 15 ถึง 80 องศา ความละเอียดในการวัด
รังสีเอกซของการหมุนวัสดุตัวอยางคือ θ เทากับ 0.02 องศา โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยูที่
ศูนยเทคโนโลยีโลหะและวัสดุแหงชาติ สํานักงานพัฒนาวิทยาศาสตรและเทคโนโลยีแหงชาติ 
จังหวัดปทุมธานี (ภาพประกอบ 2.5) 
 

 
 
 

ภาพประกอบ 2.5 เคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรกชัน  
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2.3.2.1.3  การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวและขนาดรูพรุนดวยเทคนิค BET 
การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวและขนาดรูพรุนดวยเทคนิค BET ศึกษาโดยใชเคร่ือง

วิเคราะหหาพ้ืนที่ผิวและรูพรุน ซ่ึงมีพารามิเตอรที่ใชวิเคราะหไดแก 
-  BET เปนการวิเคราะหหาพ้ืนที่ผิว (Surface area) 
-  BJH Adsorb เปนการวัดหาขนาดรูพรุนแบบกระจาย (Pore size distribution) 
-  T-Plot เปนการประมาณคาปริมาตรรูพรุนขนาดเล็ก (Micropore volume) และพ้ืนที่

ของรูพรุนขนาดเล็ก (Micropore area) 
วิธีการวิเคราะหจะใชวิธีการ Outgas ซ่ึงเปนการไลความชื้นออกจากสาร

ตัวอยางที่อุณหภูมิ 120°C วัดการดูดซับ (Adsorption) แกสไนโตรเจนบนผิวของสารที่อยูใน
สถานะของแข็งที่มีลักษณะเปนโมเลกุลหลายช้ันภายใตอุณหภูมิและความดันมาตรฐาน (STP) 
โดยในงานวิ จัย น้ี ใช เค ร่ืองที่ ตั้ งอยูที่ภาควิชาวิศวกรรมเคมี  คณะวิศวกรรมศาสตร 
มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา (ภาพประกอบ 2.6) 

 

 
 

ภาพประกอบ 2.6 เคร่ืองวิเคราะหพ้ืนที่ผวิและขนาดรพูรุน  
 

2.3.2.1.4  การวิเคราะหโครงสรางดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 
การวิ เคราะหโครงสรางดวยกลองจุลทรรศน อิเล็กตรอนแบบสองผาน 

(Transmission Electron Microscopy; TEM) ศึกษาโดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง
ผาน ซ่ึงมีความแยกชัดเม่ือวัดแบบ Lattice image ในระดับ 0.14 นาโนเมตร ศักยเรงอิเล็กตรอน
สูงที่สุดเทากับ 200 kV สามารถเอียงชิ้นงานได 30 องศา ทั้งในแนวแกน x และแกน y ขนาด
ของลําอิเล็กตรอนปรับเปลี่ยนไดในชวง 1.5 ถึง 35 นาโนเมตร โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยู
ที่ศูนยเคร่ืองมือวิทยาศาสตรและเทคโนโลยี มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีสุรนารี จังหวัดนครราชสีมา 
(ภาพประกอบ 2.7) 
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ภาพประกอบ 2.7 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 
 
 2.3.2.2  สมบัติแมเหล็ก 
  2.3.2.2.1  การดูดติดแมเหล็ก  

การดูดติดแมเหล็กศึกษาโดยการนําอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหได
ทดสอบความสามารถในการดูดติดแมเหล็ก 
 
              2.3.2.2.2  คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตน (คา k) 

คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตน (คา k) ศึกษาโดยใชเคร่ืองวัดสภาพรับไว
ไดทางแมเหล็กชนิดสนามต่ํา Kappabridge ซ่ึงมีความไวในระดับ 10-8 SI ความถูกตอง ±3% 
เชื่อมตอกับเครื่องคอมพิวเตอร ประมวลผลโดยใชโปรแกรม SUSAM โดยชิ้นตัวอยางบรรจุใน 
Holder ซ่ึงมีขนาดพอดีกับอุปกรณสําหรับวัด (ภาพประกอบ 2.18) โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่
ตั้งอยูที่ภาควิชาฟสิกส คณะวิทยาศาสตร มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา 
(ภาพประกอบ 2.8) 
 

 
 

ภาพประกอบ 2.8 เคร่ืองวัดสภาพรับไวไดทางแมเหล็กชนิดสนามต่าํ Kappabridge            
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2.3.2.2.3  การทดสอบเสถยีรภาพที่ระดับ pH ตางๆ  
การทดสอบเสถียรภาพที่ระดับ pH ตางๆ ศึกษาโดยการเตรียมสารละลายท่ี pH 

3, 5, 7 และ 9 และเติมอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหไดในแตละวิธี เติมลงในสารละลายที่
เตรียม บันทึกคา k ของสารละลายที่เวลาตางๆ  
 
 2.3.2.2.4  การเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 

การเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัล (IRM) ศึกษาโดยใช
เครื่อง Electromagnet รวมกับ Power supply และ Digital Multimeter (ภาพประกอบ 2.9) โดย
นําชิ้นตัวอยางวางระหวางขั้วแมเหล็กไฟฟาของเคร่ือง Electromagnet เหน่ียวนําใหเกิดอํานาจ
แมเหล็กตกคางในชิ้นตัวอยาง โดยจายคากระแสไฟฟาแบบพัลส (เปด-ปดอยางเร็ว) กําหนดคา
สนามแมเหล็ก 0 ถึง 300 mT การเปลี่ยนคากระแสไฟฟาเปนการเปลี่ยนคาความแรงของ
สนามแมเหล็กที่กอใหเกิดแมกนิไทเซชันคาตางๆ ในวัสดุตัวอยาง วัดคาแมกนิไทเซชันตกคาง
โดยใชเคร่ืองวัดแมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer ซ่ึงมีความไวระดับ 

2.4×10-6 A/m ความถี่ในการหมุน 89.2 Hz มีชวงในการวัด 0.1 ถึง 1000 mA/m ภายนอกมี
กําบังแมเหล็กทําดวยโลหะผสม mu-metal 3 ชั้น เชื่อมตอกับเครื่องคอมพิวเตอร ประมวลผล
โดยใชโปรแกรม JR-6 (ภาพประกอบ 2.10) บันทึกคาแมกนิไทเซชันที่คากระแสไฟฟาตางๆ 
และเขียนเปนกราฟ IRM Magnetization Curve โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยูที่ภาควิชา
ฟสิกส คณะวิทยาศาสตร มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา 
 

 
 

ภาพประกอบ 2.9 ชุดเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 
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ภาพประกอบ 2.10 เคร่ืองวดัแมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer 
 

2.3.2.2.5  การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลบั  
การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลับ ศึกษา

โดยใชเคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดสนามแมเหล็กสลับ 0 ถึง 100 mT โดยนําชิ้น
ตัวอยางที่ผานการเหนี่ยวนําจนถึงจุดอ่ิมตัว (Saturation IRM; SIRM) วัดคาแมกนิไทเซชัน
ตกคางอ่ิมตัว (Mr) จากน้ันนํามาลบลางอํานาจแมเหล็กตกคาง โดยทําใหชิ้นตัวอยางหมุนรอบ
ตัวเองใน 3 ทิศทาง ภายใตอิทธิพลของสนามแมเหล็กสลับ ปรับตั้งคาสนามแมเหล็กสลับของ
เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดสนามแมเหล็กสลับ ตั้งแต 5 ถึง 50 mT วัดคา        
แมกนิไทเซชันตกคางดวยเครื่องวัดแมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer ที่
สนามแมเหล็กคาตางๆ โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยูที่ภาควิชาฟสิกส คณะวิทยาศาสตร
มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา (ภาพประกอบ 2.11) 
 

 
 
ภาพประกอบ 2.11 เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลบั 
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2.3.2.2.6  การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน  
การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน ศึกษาโดยใช

เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดใชความรอน ซ่ึงภายนอกมีกําบังแมเหล็กทําดวยโลหะ
ผสม mu-metal 4 ชั้น กําหนดอุณหภูมิไดสูงสุด 800°C อัตราเพ่ิมอุณหภูมิ 0 ถึง 150°C /min 
ใหสนามแมเหล็กคงที่ 0 ถึง 300 μT (ภาพประกอบ 2.12) และใชเคร่ืองจายไฟฟากระแสตรง 
(ภาพประกอบ 2.13) เปนตัวควบคุมการจายกระแสไฟฟา โดยเริ่มจากเหนี่ยวนําชิ้นตัวอยางให
เกิดอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM จนถึงจุดอ่ิมตัว ดวยสนามแมเหล็กขนาด 1T และนําไปลบ
ลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ดวยพลังงานความรอน (Thermal demagnetization) โดย
เผาที่อุณหภูมิ 520, 540, 560, 580, 600, 620, 640, 660, 680, 700 และ 720°C ตามลําดับ 
ปลอยใหเย็นตัวในบริเวณไรสนามแมเหล็ก (zero field) บันทึกคาอํานาจแมเหล็กตกคางที่
เหลืออยูที่แตละอุณหภูมิเผา รวมทั้งวัดคา k ที่อาจเปลี่ยนแปลงเนื่องจากการเปลี่ยนเฟสของสาร
ที่ อุณหภูมิสูง โดยในงานวิ จัย น้ีใช เค ร่ืองที่ตั้ งอยูที่ภาควิชาฟสิกส  คณะวิทยาศาสตร 
มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา 

 

 
 

ภาพประกอบ 2.12 เคร่ืองลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน 
  

 
 

ภาพประกอบ 2.13 เคร่ืองจายไฟฟากระแสตรง 
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2.3.2.2.7  สมบัติฮิสเทอรีซิสเชิงแมเหล็ก  
สมบัติฮิสเทอรีซิสเชิงแมเหล็กศึกษาโดยใชเคร่ือง Vibrating Sample 

Magnetometer (VSM) กําหนดคาสนามแมเหล็กภายนอกแกสารตัวอยางสูงสุด ±10 kG ที่
อุณหภูมิหอง โดยงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยูที่ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร 
มหาวิทยาลัยขอนแกน จังหวัดขอนแกน (ภาพประกอบ 2.14) 
 

 
 

ภาพประกอบ 2.14 เคร่ือง Vibrating Sample Magnetometer (VSM) 
 

2.3.2.2.8  พฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ในบริเวณ
ไรสนามแมเหล็ก 

พฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ในบริเวณไร
สนามแมเหล็ก ศึกษาโดยการนําสารแมเหล็กสังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี เหน่ียวนําใหเกิดอํานาจ
แมเหล็กตกคางชนิด IRM จนถึงจุดอ่ิมตัว กอนนําไปวัดคาอํานาจแมเหล็กตกคางดวยเครื่องวัด
แมกนิไทเซชันตกคางแบบ Spinner magnetometer แลวปลอยใหอํานาจแมเหล็กตกคาง
สลายตัวในบริเวณไรสนามแมเหล็ก ทําการวัดอํานาจแมเหล็กตกคางที่สลายไปที่เวลาตางๆ  

 
2.3.3  การสังเคราะหวสัดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 

การสังเคราะหวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ศึกษาโดยนําอนุภาคเหล็ก
ออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี มาผลิตเปนวัสดุรวม โดยทําการทดลองลักษณะเดียวกับการ
สังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด แตเพ่ิมเคลย (เบ็นโทไนต) เขาไปรวมในการเกิดปฏิกิริยา ใช
อัตราสวนโดยมวลของเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด 1:1, 1.5:1, 2:1 และ 2.5:1 บันทึกนํ้าหนัก
วัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนที่เตรียมได 
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2.3.4  การศึกษาลักษณะเฉพาะของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 
 

2.3.4.1  สี และสถานะของสาร  
สี และสถานะของสาร ศึกษาโดยใชสายตาและการสัมผสั 
 

2.3.4.2  การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ 
การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ ศึกษาโดยการ

ทดสอบลักษณะเดียวกับการวิเคราะหโครงสรางผลึกของอนุภาคเหล็กออกไซด 
 

 2.3.4.3  การวิเคราะหหาปริมาณสารแมเหล็กในวัสดุรวม 
การวิเคราะหหาปริมาณสารแมเหล็กในวัสดุรวม ศึกษาโดยวัดคาสภาพรับไวได

ทางแมเหล็ก หรือคา k ของวัสดุรวม แลวเปรียบเทียบกับคาปรับเทียบมาตรฐานที่ไดจากการวัด
คา k ของสารแมเหล็กบริสุทธิ์ที่เตรียมดวยวิธีเดียวกัน 
 

 2.3.4.4  การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวจําเพาะ และคาความจุแคตไอออนที่แลกเปลี่ยนได ดวย
เทคนิคการดูดซับเมทีลีนบลู  

การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวจําเพาะ และคาความจุแคตไอออนที่แลกเปลี่ยนได ศึกษา
โดยใชเทคนิคการดูดซับเมทีลีนบลู (Methylene blue adsorption technique) โดยใชสมการที่
เสนอโดย Hang and Brindley (1970) ดังแสดงในสมการที่ 1 

 
                            21002.6 −×××= AMS      (1) 

เม่ือ  
S คือ  พ้ืนที่ผิวจําเพาะ (Specific surface area) หนวย m2/g 
M คือ  Methylene Blue Index (MBI) หนวย meq/100g 

 A คือ  พ้ืนที่ผิวของ Methylene blue cation ซ่ึงมีคาเทากับ 129.2 square angstroms 
 

ดังน้ัน  
Specific surface area          ( ) ( ) 826.7100//2 ×= gmeqMgmS                              (2) 
 

ในการทดลองใชเคลย (เบนโทไนต) อนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห และวัสดุ
รวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ปริมาณ 0.500 กรัม ในน้ํากลั่นปริมาตร 50 มิลลิลิตร ไตเตรต
โดยใชเมทีลีนบลู ความเขมขน 0.01 N คร้ังละ 0.5 มิลลิลิตร จนถึงจุด optimum flocculation 
(End point) สังเกตจะเห็นเมทีลีนบลูที่ไมถูกดูดซับแพรกระจายเปนวง มีสีฟาอมเขียว เรียกวา 
Halo แสดงวาถึงจุด End point บันทึกปริมาตรเมทีลีนบลูที่ใช 
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2.3.5  การนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนประยุกตใชเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก Cu, 
Ni, Pb, Zn และ Cd ในหองปฏิบัติการ 
 

2.3.5.1  การหาเวลาที่เหมาะสมในการดูดซับโลหะหนัก 
การหาเวลาท่ีเหมาะสมของการดูดซับโลหะหนัก ศึกษาโดยนําวัสดุดูดซับ 

(เคลยเบนโทไนต) 0.200 กรัม บรรจุในขวดแกวรูปชมพู ขนาด 500 มิลลิลิตร เติมสารละลาย
มาตรฐาน Zn ความเขมขน 4000 ไมโครกรัมตอลิตร ปริมาตร 150 มิลลิลิตร ผสมลงในวัสดุดูด
ซับที่ตองการทดสอบ ตอชุดใหออกซิเจนและนําไปเขาเคร่ืองเขยา ความเร็วรอบ 100 รอบตอ
นาที ที่อุณหภูมิหอง (ภาพประกอบ 2.15) แปรคาเวลาในการดูดซับ คือ 10, 30, 60, 90 และ 
120 นาที กรองสารละลายสวนที่ใสดวยกระดาษกรองใยแกว Whatman GF-F วิเคราะหปริมาณ 
Zn ในสารละลายหลังการดูดซับ ดวยเครื่อง ICP-OES โดยในงานวิจัยน้ีใชเคร่ืองที่ตั้งอยูที่หนวย
เคร่ืองมือกลาง คณะวิทยาศาสตร มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร จังหวัดสงขลา (ภาพประกอบ 
2.16) เปลี่ยนวัสดุดูดซับเปนอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหและวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็ก
นาโน ที่อัตราสวนตางๆ และเพ่ิมเวลาที่ใชในการดูดซับเปน 30, 60, 90, 180, 300 และ 420 
นาที 
 

 
 

ภาพประกอบ 2.15 ชุดใหออกซิเจนและเครื่องเขยา  
 

เคลยเบ็นโทไนต วัสดุรวมเคลย- 
อนุภาคแมเหล็กนาโน 
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ภาพประกอบ 2.16 เคร่ืองพลาสมาเหนีย่วนําคูควบ-สเปกโตรสโกปแบบเปลงแสง 
 

2.3.5.2  การทดสอบประสทิธิภาพในการดูดซับโลหะหนักในหองปฏิบัติการ 
การทดสอบประสิทธิภาพในการดูดซับโลหะหนักในหองปฏิบัติการ ศึกษาโดย

นําวัสดุดูดซับ (เคลยเบนโทไนต อนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห และวัสดุรวมเคลย-อนุภาค
แมเหล็กนาโนที่สังเคราะหโดยวิธี A วิธี B และวิธี D) 0.200 กรัม ทดสอบการดูดซับสารละลาย
มาตรฐาน Cd, Zn, Cu, Ni และ Pb ความเขมขน 4000 ไมโครกรัมตอลิตร ปริมาตร 150 
มิลลิลิตร ผสมวัสดุดูดซับและสารละลายโลหะแตละชนิดลงในขวดแกวรูปชมพู ขนาด 500 
มิลลิลิตร ตอชุดใหออกซิเจนและนําไปเขาเคร่ืองเขยา ความเร็วรอบ 100 รอบตอนาที ที่
อุณหภูมิหอง เปนเวลาคงที่ 15 นาที (จากการทดลองหาเวลาที่เหมาะสมในการดูดซับ) กรอง
แยกสารละลายสวนที่ใสดวยกระดาษกรองใยแกว Whatman GF-F วิเคราะหปริมาณ Cd, Zn, 
Cu, Ni และ Pb ในสารละลายหลังการดูดซับดวยเครื่อง ICP-OES ทําการทดลองเหมือนขางตน
แตเปลี่ยนความเขมขนของสารละลายมาตรฐาน Cd, Zn, Cu, Ni และ Pb เปน 5000 ไมโครกรัม
ตอลิตร และ 25000 ไมโครกรัมตอลิตร คํานวณหาคาความจุในการดูดซับโลหะหนักของวัสดุ 
ดูดซับในแตละวิธี 
 

2.3.5.3  คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุดูดซับหลังการดูดซับ 
คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุดูดซับหลังการดูดซับ ศึกษาโดยนําวัสดุ

รวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนหลังดูดซับโลหะหนักมาตรฐาน อบแหงที่อุณหภูมิ 80°C เวลา 3 
ชั่วโมง และนําไปตรวจวัดคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก 
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2.3.5.4  การศึกษาการแยกกลับของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน หลังการดูด
ซับโดยเทคนิคแมเหล็ก 

การแยกกลับวัสดุรวมหลังการดูดซับโลหะหนัก อาศัยสมบัติแมเหล็กอยางงาย 
โดยใชแทงแมเหล็กดูดวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนกลับคืนจากสารละลายโลหะหนัก 
 
2.4  การเตรียมตัวอยางเพื่อศึกษาสมบัติแมเหล็ก   

ชั่งอนุภาคเหล็กออกไซดผสมกับแคลเซียมคารบอเนต นํ้าหนักรวมประมาณ 3 
กรัม (นํ้าหนักอนุภาคเหล็กออกไซดไมเกิน 0.5000 กรัม) ผสมใหเปนเนื้อเดียวกัน อัดขึ้นรูปเปน
แผนกลม (เสนผานศูนยกลาง 2 เซนติเมตร หนา 0.5 เซนติเมตร) โดยใชเคร่ืองอัดไฮโดรลิก 
แรงอัด 5 ตัน เคลือบผิวดวยโซเดียมซิลิเกต และวางทิ้งไวใหแหงที่อุณหภูมิหอง (ภาพประกอบ 
2.17) 
 

              
    (a)                                      (b) 

 
ภาพประกอบ 2.17 (a) เบาอัดขึ้นรูปแบบกลม (b) ชิ้นตวัอยางหลังอัดขึ้นรูป 

 

 
 

ภาพประกอบ 2.18 อุปกรณใสชิ้นตัวอยางสําหรับศึกษาสมบตัิแมเหล็ก 
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บทที่ 3 

ผลและการอภิปรายผล 

บทน้ี กลาวถึงผลการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด วัสดุรวมเคลย-อนุภาค
แมเหล็กนาโน และผลการศึกษาลักษณะทางกายภาพ ลักษณะเฉพาะดานอํานาจแมเหล็ก
รวมถึงผลการนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนประยุกตใชเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก Cu, 
Ni, Pb, Zn และ Cd และการแยกวัสดุดูดซับออกจากตัวถูกดูดซับในหองปฏิบัติการ พรอมทั้ง
การอภิปรายผลที่ได 

 
3.1  ผลการศึกษาลักษณะทางกายภาพ 
 

3.1.1  สีและสถานะของสาร 
จากผลการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด พบวาสารที่สังเคราะหจากท้ัง 4 วิธี 

มีลักษณะเปนผง โดยสารที่สังเคราะหโดยวิธี A และวิธี B มีสีใกลเคียงกัน คือ สีดําถึงนํ้าตาลดํา 
ดังแสดงในภาพประกอบ 3.1 วิธี C ที่อุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C มีสีดําถึงนํ้าตาลเขม  
สีดําถึงน้ําตาลดํา และสีดําถึงน้ําตาลดํา ตามลําดับ (ภาพประกอบ 3.2)  และวิธี D ที่อุณหภูมิ
ตกตะกอน 70 และ 90°C มีสีดําสนิท ยกเวนวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25 และ 50°C มีสี
นํ้าตาล และน้ําตาลเขม ตามลําดับ  (ภาพประกอบ 3.3) ซ่ึงจากลักษณะสีของสารสามารถใชเปน
ขอมูลเบื้องตนในการระบุชนิดของอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหได เน่ืองจากอนุภาค
แมเหล็กแมกนีไทต (Magnetite; Fe3O4) มีสีดํา สวนแมกฮีไมต (Maghemite; γ-Fe2O3) มีสี
นํ้าตาลเขม เกอรไทต (Goethite; α-FeOOH) มีสีเหลืองนํ้าตาลถึงแดง และฮีมาไทต (Hematite; 
α-Fe2O3) มีสีแดงถึงนํ้าตาลเขม ดังนั้นสารที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี มีอนุภาคเหล็กออกไซด
ชนิดแมกนีไทตและแมกฮีไมตประกอบอยู รวมทั้งอาจมีเกอรไทต และฮีมาไทตเกิดขึ้นดวยในวิธี 
C และวิธี D  
 

 
(a) 

 
(b) 

 
ภาพประกอบ 3.1 ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดย (a) วธิี A และ (b) วิธี B 
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(a) 

 
(b) 

 
(c) 

 
ภาพประกอบ 3.2 ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี C อุณหภูมิเผา        
(a) 300°C, (b) 400°C และ (c) 500°C   
 

 
(a) 

 
(b) 

 
(c) 

 
(d) 

 
ภาพประกอบ 3.3 ลักษณะสีของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 
(a) 25°C, (b) 50°C, (c) 70°C และ (d) 90°C  
 

เม่ือเปรียบเทยีบวธิีและขั้นตอนสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด พบวาวิธี C มี
ความยุงยากซับซอนมากกวาวธิี A, B และวิธี D จึงพิจารณาเลือกเง่ือนไขการสังเคราะหที่ดีที่สดุ
ของวิธี C เพ่ือนําไปทดสอบสมบัติอ่ืนตอไป โดยการตรวจวัดคา k (ตาราง 3.1) พบวาสารที่
สังเคราะหโดยวิธ ี C ที่อุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C มีคา k เทากับ 4353.0, 113207.5 
และ 81776.7 μSI ตามลําดับ โดยที่อุณหภูมิเผา 400°C มีคา k สูงสุด จึงเปนอุณหภูมิเผาที่
เหมาะสมในการสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธี C เน่ืองจากสารที่สังเคราะหไดมีความ
แรงและอํานาจแมเหล็กสูงสุด 
 
ตาราง 3.1 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี C 
อุณหภูมิเผา 300, 400 และ 500°C ภายใตบรรยากาศอารกอน 
 

อุณหภูมิแอนนีล (°C) k (μSI) 
300  4353.0 
400  113207.5 
500  81776.7 
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3.1.2  การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสเีอกซ 
จากภาพประกอบ 3.4 พบวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B, C 

และวิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิตกตะกอน 70 และ 90°C มีรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซลักษณะ
เดียวกัน และตรงกับรูปแบบมาตรฐาน (International Centre for Diffraction Data; ICDD) 
หมายเลข 019-0629 ของเหล็กออกไซดชนิดแมกนีไทต (Fe3O4) ที่มีโครงสรางผลึกในระบบ
ลูกบาศก หรือมีมลทินอ่ืนในปริมาณนอย จนไมสามารถแสดงรูปแบบ XRD ของสารมลทินนั้นได 
หรือเปนเหล็กออกไซดชนิดแมกฮีไมต (γ-Fe2O3) ซ่ึงมีโครงสรางผลึกและระยะหางแลตทิซ 

(Lattice spacing) ใกลเคียงกับแมกนีไทต (Lv et al., 2008) ดังน้ันเปนไปไดที่เหล็กออกไซดทั้ง 
2 ชนิดจะเกิดรวมกันในการสังเคราะหทั้ง 4 วิธี   เม่ือพิจารณารูปแบบ XRD ของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดสังเคราะหโดยวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25 และ 50°C พบวามีรูปแบบ XRD ของ
ผลึกเกอรไทต (α-FeOOH; ICDD 29-0713) และแมกนีไทต (ICDD 19-0629) จากผลการ
วิเคราะหพบวาอุณหภูมิตกตะกอนมีผลตอการเกิดเกอรไทตในวิธี D ซ่ึงอธิบายไดจากปฏิกิริยา
การเกิดแมกนีไทต โดยกระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลนไฮโดรไลซิสของเฟอรรัสไอออน 
(Fe2+) ในสมการที่ I, II และ III เน่ืองจากที่อุณหภูมิตกตะกอน 25 และ 50°C มีปริมาณ
ออกซิเจนไมเพียงพอ ทําใหปฏิกิริยาในสมการท่ี  II และ III เกิดไดไมสมบูรณ สอดคลองกับ
ปฏิกิริยาที่ศึกษาโดย Olowe และ Refait (Olowe et al., 1991; Refait et al., 1993)  
 

Fe2+ + 2OH-          Fe(OH)2                    (I) 
3Fe(OH)2 + 1/2O2         Fe(OH)2 + 2FeOOH + H2O   (II) 
Fe(OH)2 + 2FeOOH         Fe3O4 + 2H2O    (III) 
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ภาพประกอบ 3.4 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดย (a) 
วิธี A, (b) วิธี B, (c) วิธี C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน (d) 25°C, (e) 50°C, (f) 70°C และ 
90°C (g) 

 
จากขอมูลเชิงตัวเลขในตาราง 3.2 แสดงขนาดผลึก (Crystallite size; dXRD) ที่

คํานวณดวยวิธี X-ray line broadening โดยใชสมการของเชอรเรอร (Scherrer’s equation) โดย
ใชสมการความสัมพันธ  

θβ
λ

cos
KdXRD =  

เม่ือ  

XRDd  คือ  Crystallite size ที่คํานวณจาก XRD (นาโนเมตร) 
K   คือ  คาคงที่ ขึ้นกับขนาดและรูปรางของเม็ดผลึก ใชคา K ~1 
λ  คือ  ความยาวคลืน่ของรังสเีอกซ 
β   คือ  Full width at half maximum (FWHM)  
θ  คือ  มุมเลี้ยวเบน 
 

ผลการคํานวณพบวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B และ วิธี C 
มีขนาดผลึกประมาณ 12 นาโนเมตร ในขณะที่วิธี D มีขนาดผลึกในชวง 30 ถึง 40 นาโนเมตร 
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ตาราง 3.2 คาพ้ืนที่ผิว (As) ขนาดอนุภาค (dBET) และขนาดผลึก (dXRD) ของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D 

 
วิธ ี As (m2g-1) dBET (nm) dXRD(nm) 

A 104.49 11.48 12.70 

B 114.22 10.50 12.71 

C 106.50 11.26 12.23 

D (25°C) 47.86 25.07 39±1 

D (50°C) 33.79 35.51 36±3 

D (70°C) 17.51 68.53 33±2 

D (90°C) 18.47 64.95 31±1 
 

3.1.3  การวิเคราะหพ้ืนที่ผวิและขนาดรพูรุนดวยเทคนิค BET 
จากการศึกษาพื้นที่ผิวและขนาดรูพรุนดวยเทคนิค BET (Brunauer–Emmett–

Teller) (Dutz et al., 2007) และคํานวณขนาดอนุภาค dBET ดวยสมการ dBET = 6/ρAs เม่ือ ρ
คือ ความหนาแนน As คือ พ้ืนที่ผิว ผลการวิเคราะหแสดงในตาราง 3.2 พบวาอนุภาคเหล็ก
ออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี C มีพ้ืนที่ผิวมากเม่ือเทียบกับวิธี D 
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ภาพประกอบ 3.5 ความสัมพันธระหวางขนาดอนุภาคของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดย
วิธี D กับอุณหภูมิที่ใชในการตกตะกอน 
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ผลการคํานวณพบวาอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี C มี
ขนาดอนุภาค dBET ประมาณ 11 นาโนเมตร ใกลเคียงกับขนาดผลึก dXRD ที่คํานวณจากเทคนิค
การเลี้ยวเบนรังสีเอกซ ขณะที่ขนาดอนุภาค dBET ที่สังเคราะหโดยวิธี D (ตาราง 3.2) มีขนาด
แตกตางจากขนาดผลึก dXRD โดย Mürbe และคณะ (2007) ไดเคยรายงานไววาขนาดผลึก dXRD 
และขนาดอนุภาคมีคาใกลเคียงกันเฉพาะกรณีอนุภาคมีขนาดเล็กกวา 40 นาโนเมตร 

จากผลการวิเคราะหความสัมพันธระหวางขนาดอนุภาค dBET กับอุณหภูมิ
ตกตะกอน (ภาพประกอบ 3.5) พบวาที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C อนุภาคมี
ขนาด 25.07, 35.31, 68.53 และ 64.95 นาโนเมตร ตามลําดับ สรุปไดวาอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหจะมีขนาดใหญขึ้นเม่ืออุณหภูมิตกตะกอนเพิ่มขึ้น จนถึงคาอุณหภูมิตกตะกอนสูงกวา 
70°C ที่อนุภาคเริ่มมีขนาดเล็กลง ซ่ึงเชื่อวาจะมีสาเหตุมาจากความเขมขนของสารละลายเร่ิมตน
ที่มีคาสูงขึ้นเม่ือนํ้าระเหยออกไปมากขึ้น ตามทฤษฎีการเกิดผลึกของไวมารน (รัชนีวรรณ, 
2536)  

 
3.1.4  การวิเคราะหโครงสรางดวยกลองจุลทรรศนอิเลก็ตรอนแบบสองผาน    

จากลักษณะโครงสรางของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C 
และวิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิตกตะกอน 70°C แสดงในภาพประกอบ 3.6 พบวาอนุภาคเหล็ก
ออกไซดสังเคราะหทั้ง 4 วิธี มีอัตราการเติบโตของรูปผลึกทรงเรขาคณิตที่แตกตางกัน โดยมี
การเติบโตของรูปผลึกสมบูรณมาก กรณีอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี D 
(ภาพประกอบ 3.6d) เน่ืองจากผลึกมีโครงสรางรูปทรงลูกบาศกแปดหนาชัดเจน (Cubo-
octahedral morphology) โครงสรางดังกลาวเปนโครงสรางผลึกใหมที่แตกตางไปจากกอนผลึก
เดิมที่มีโครงสรางแบบลูกบาศก ซ่ึงการเกิดโครงสรางใหมเปนสมบัติเฉพาะของอนุภาคนาโนของ
โลหะทรานซิชั่น ดังแสดงในภาพประกอบ 3.7 จากการวัดขนาดอนุภาคจากภาพถาย TEM 
(ภาพประกอบ 3.6) พบวา อนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D มีขนาด
อนุภาคเฉลี่ย 10 ถึง 15 นาโนเมตร 5 ถึง 10 นาโนเมตร 5 ถึง 10 นาโนเมตร และ 60 ถึง 70           
นาโนเมตร ตามลําดับ ซ่ึงขนาดอนุภาคที่ประมาณจากภาพจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองผานมีขนาดใกลเคียงกับขนาดอนุภาคที่คํานวณดวยเทคนิคของ BET แสดงวา เทคนิคของ 
BET สามารถประมาณขนาดอนุภาคเหล็กออกไซดระดับนาโนไดใกลเคียงความเปนจริง 
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ภาพประกอบ 3.6 ภาพถาย TEM ของอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดย (a) วิธี A, (b) วิธี 
B, (c) วิธี C และ (d) วิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิตกตะกอน 70°C 
 

 
 

ภาพประกอบ 3.7 การเกิดโครงสรางใหมของอนุภาคระดับนาโนของโลหะทรานซิซัน 
(a) รูปทรงเรขาคณิตของผลึกนาโน Cubo-octahedral ที่อัตราการเติบโตตางๆกัน 
(b) การพัฒนาการของรูปทรงเม่ือระนาบผลึกมีการเปลี่ยนแปลง 
(c) รูปทรงเรขาคณิตของอนภุาคนาโนเชิงซอน Decahedral และ Icosahedral 

(a) (b) 

(c) (d) 
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3.2  ผลการศกึษาลักษณะเฉพาะดานอํานาจแมเหลก็ 
 

3.2.1  การทดสอบการดูดติดแมเหล็ก 
จากผลการทดสอบการดูดติดแมเหล็กของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห 

พบวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี สามารถดูดติดโดยแทงแมเหล็ก แสดงวา
สารที่สังเคราะหไดมีสมบัติเปนสารแมเหล็ก 
 

3.2.2 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตน 
จากผลการทดสอบทางแมเหล็ก ในตาราง 3.3 พบวาอนุภาคเหล็กออกไซด

สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C มีคา k เทากับ 
69986±1333,  78608±2419,  113207±2413,  10159±65,  19412±32,  52891±1469  และ
43726±799 μSI ตามลําดับ จากคา k ที่วัดไดบงชี้วาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 
วิธี มีสมบัติเปนอนุภาคแมเหล็ก และอาจจัดอยูในกลุมพาราแมกเนติก หรือเฟอรโรแมกเนติก 
เน่ืองจากอนุภาคแมเหล็กทั้ง 2 กลุม มีคา k มากกวาศูนย ตองอาศัยขอมูลการทดสอบอํานาจ
แมเหล็กตกคางชวยในการจําแนก เน่ืองจากอํานาจแมเหล็กตกคางเปนสมบัติเฉพาะของอนุภาค
แมเหล็กเฟอรโรที่มีโดเมนชนิดโดเมนเด่ียวเสถียร (SSD), โดเมนเด่ียวเทียม (PSD) และ มัลติ-
โดเมน (MD) ที่สามารถรักษาอํานาจแมเหล็กตกคางไวไดนาน สวนอนุภาคแมเหล็กที่มีโดเมน
ชนิดพารายิ่งยวด (SP) ไมสามารถเก็บรักษาอํานาจแมเหล็กตกคางไวไดนาน จึงไมมีอํานาจ
แมเหล็กตกคางใหตรวจวัดไดไมวาจะตรวจวัดสมบัติฮิสเตอรีซิสแมเหล็กหรือสมบัติแมเหล็ก
ตกคางในสนามภายนอกที่เปนศูนย (Zero field) 
 
ตาราง 3.3 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กตั้งตนของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, 
B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 
 

วิธ ี k (μSI) 

A 69986 ±1333 

B 78608 ±2419 

C 113207 ±2413 

D (25°C) 10159 ±65 

D (50°C) 19412 ±32 

D (70°C) 52891 ±1469 

D (90°C) 43726 ±799 
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3.2.3 การทดสอบเสถียรภาพที่ระดับ pH ตางๆ 
จากการศึกษาผลของสภาวะความเปนกรด-ดางตอสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก 

(คา k) ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหเทียบกับเวลา (ภาพประกอบ 3.8) พบวาอนุภาค
เหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี มีเสถียรภาพดี เม่ืออยูในสารละลายกรดและดาง (pH 3-
9) โดยเฉพาะวิธี B รองลงมาเปนวิธี C วิธี D และวิธี A ตามลําดับ เม่ือพิจารณาในแตละวิธี
พบวาวิธี A มีเสถียรภาพดีที่สุดในสารละลายที่เปนดาง สวนวิธี B วิธี D และวิธี C มีเสถียรภาพ
ใกลเคียงกันที่ระดับ pH ตางๆ  
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Y = -0.0154 * ln(X) + 1.0690
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Y = -0.0162 * ln(X) + 1.0564

pH 7
Y = -0.0072 * ln(X) + 1.0240

pH 9
Y = -0.0050 * ln(X) + 1.0230
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Equation Y = -0.0017 * ln(X) + 1.0140
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Y = -0.0026 * ln(X) + 1.0094

pH 7
Y = -0.0002 * ln(X) + 0.9928

pH 9
Y = -6.4831 * ln(X) + 0.9990
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pH 3
Y = -0.0080* ln(X) + 1.0280

pH 5
Y = -0.0070 * ln(X) + 1.0315 

pH 7
Y = -0.0055 * ln(X) + 1.0310

pH 9
Y = -0.0060 * ln(X) + 1.031

 

 
ภาพประกอบ 3.8 ความสัมพันธระหวางคา k/k0 เปนฟงกชันกับเวลา ของอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหโดย (a) วิธี A, (b) วิธี B, (c) วิธี C และ (d) วิธี D เฉพาะที่อุณหภูมิตกตะกอน 70°C 
ในสารละลาย pH 3 ถึง 9 
 

(a) (b) 

(c) (d) 
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3.2.4  การเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 
จากภาพประกอบ 3.9 แสดงลักษณะกราฟการเหนี่ยวนําอํานาจแมเหล็กตกคาง

ชนิด IRM ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวธิี D ซ่ึงสามารถถูก
เหน่ียวนําใหเกิดอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM จนถึงคาสูงสุดหรืออ่ิมตัว (Saturation of IRM; 
SIRM) ไดงาย ดวยคาสนามเหนี่ยวนําเพียง 0.3T แสดงความเปนอนุภาคแมเหล็กเฟอรโรชนิด
ออน (Soft ferromagnetic materials) โดย SIRM มีคา 94.881, 34.134, 50.842, 87.817, 
250.534, 940.909 และ 775.192 A/m สําหรับวธิี A, B, C และวิธ ีD ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 
50, 70 และ 90°C ตามลําดับ โดยคา SIRM ของอนุภาคที่สังเคราะหโดยวิธี D มีคาสูงมาก เม่ือ
เทียบกับวธิี A, B และวิธี C ยกเวนวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25°C ซ่ึงมีคา SIRM  ใกลเคียง
กับวธิี A, B และวิธี C ชี้ใหเห็นวาอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี D อุณหภูมิตกตะกอน 
50, 70 และ 90°C มีสัดสวนของอนุภาคแมเหล็กชนิด SSD มากกวาที่มีอยูในอนุภาคแมเหล็ก
สังเคราะหโดยวิธ ีA, B และวธิี C หรือกลาวในทางกลบักัน อนุภาคแมเหล็กสังเคราะหโดยวิธี D 
ที่อุณหภูมิตกตะกอน 50, 70 และ 90°C มีสัดสวนของอนุภาคแมเหล็กชนิด SP นอยกวาที่มีใน
อนุภาคแมเหล็กสังเคราะหโดยวิธ ีA, B และวิธี C หลายเทา เน่ืองจากวิธี A, B และวิธี C มีคา k 
สูงมาก แตกลับมีคา SIRM ต่ํา แสดงวาอนุภาคแมเหลก็สวนใหญเปนชนิด SP เน่ืองจากคา IRM 
จะแสดงสมบัติเฉพาะของอนุภาคแมเหลก็ที่มีขนาด SSD ขึ้นไปเทาน้ัน 
 

0 0.1 0.2 0.3 0.4

Magnetizing Field (Tesla)

0

200

400

600

800

1000

IR
M

 In
te

ns
ity

 (A
/m

)

Method A
Method B
Method C
Method D 25oC
Method D 50oC
Method D 70oC
Method D 90oC

 
 

ภาพประกอบ 3.9 ความสัมพันธระหวางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดสังเคราะห โดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70  และ 90°C กับ
สนามแมเหล็กเหนี่ยวนํา 
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3.2.5  การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลบั 
ภาพประกอบ 3.10 แสดงลักษณะกราฟการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด 

IRM โดยใชสนามแมเหล็กสลับ พบวาสนามแมเหล็กสลับขนาด 30 mT สามารถลบลาง IRM 
ของอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ไดมากกวา 95 เปอรเซ็นต 
ยกเวนวิธี D อุณหภูมิตกตะกอน 25°C  และ 50°C ที่ยังคงมีอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 
เหลืออยูแมถูกลบลางดวยสนามแมเหล็กสลับขนาด 50 mT แสดงวาอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหดวยวิธี D อุณหภูมิการตกตะกอน 25°C และ 50°C มีอนุภาคแมเหล็กชนิดแข็ง เชน 
ฮีมาไทต หรือเกอรไทต เกิดรวมในการสังเคราะหดวย ซ่ึงสอดคลองกับผลการวิเคราะห
โครงสรางผลึกดวยเทคนิคการเล้ียวเบนรังสีเอกซ ซ่ึงตรวจพบรูปแบบการเลี้ยวเบนของอนุภาค
แมเหล็กเกอรไทตเกิดขึ้นในวิธี D ที่อุณหภูมิการตกตะกอน 25°C  และ 50°C 
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ภาพประกอบ 3.10 กราฟการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคาง IRM (M/Mo) ดวยสนามแมเหล็ก
สลับ ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 
50, 70 และ 90°C 
 

ผลการลบลางแสดงดวยคา MDF (Median Destructive Field, MDF) ซ่ึงเปน
คาสนามที่สามารถลบลาง IRM ใหลดลงเหลือคร่ึงหน่ึง อยางไรก็ตาม พบวาคา MDF ของ
อนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี C (ขนาดอนุภาค 12 นาโนเมตร) และ   
วิธี D (ขนาดอนุภาค 25 ถึง 70 นาโนเมตร) มีคาใกลเคียงกัน แมวาอนุภาคเหล็กออกไซด
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สังเคราะหโดยวิธี D มีโดเมนแมเหล็กชนิด SSD ที่ควรมีคา MDF สูง แตคา MDF ไมไดมี
ความสัมพันธเปนสัดสวนโดยตรงกับขนาดอนุภาคสังเคราะหอยางชัดเจน 
  

3.2.6  การลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM โดยใชความรอน  
เน่ืองจากมีความเปนไปไดที่จะเกิดอนุภาคแมเหล็กแมกนีไทตและแมกฮีไมตใน

การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดโดยวิธี A, B และวิธี C เพ่ือพิสูจนสมมุติฐานดังกลาว จึง
ทดสอบดวยการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ดวยความรอนที่อุณหภูมิตางๆ เพ่ือ
วิเคราะหหาอุณหภูมิคูรี (TC) ของอนุภาคแมเหล็กสังเคราะห ผลการทดสอบพบวาอนุภาค
แมเหล็กสังเคราะหโดยวิธี A มีคา TC ระหวาง 580 ถึง 600°C (ภาพประกอบ 3.11a) ซ่ึงเปน
ชวงคา TC ของแมกฮีไมต และเนื่องจากคา k ของสารไมเปลี่ยนแปลงมากเมื่อเทียบกับคา k 
ของสารกอนเผา (ตาราง 3.3 และภาพประกอบ 3.12) แสดงวาอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห
โดยวิธี A เปนแมกฮีไมตตั้งแตกอนนํามาเผาทดสอบ  
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ภาพประกอบ 3.11 ความสมัพันธระหวางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิดไอโซเทอรมัล (IRM) กับ
อุณหภูมิ ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 
25, 50, 70 และ 90°C 
 

สวนอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี B มีคา TC ประมาณ 560°C ซ่ึง
เปน TC ของแมกนีไทต (ภาพประกอบ 3.11b) เน่ืองจากคา k ของสารไมเปลี่ยนแปลงมากเม่ือ
เทียบกับคา k ของสารกอนเผา (ตาราง 3.3 และภาพประกอบ 3.12) แสดงวาสารสังเคราะหโดย
วิธี B เปนแมกนีไทต โดยมีอนุภาคขนาดใหญของ SSD แมกนีไทตในสัดสวนสูง ทําใหการ 
oxidation ของแมกนีไทต เปนไปไดยาก จึงเกิดเปนแมกฮีไมตไดนอย  

ในทํานองเดียวกันอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี C มีคา TC ระหวาง 
580 ถึง 600°C (ภาพประกอบ 3.11c) ซ่ึงเปนชวง TC ของแมกฮีไมต อยางไรก็ตามแมกฮีไมตที่
เกิดขึ้นนาจะเกิดจาก oxidation ของ SP แมกนีไทตที่เปนสารสังเคราะหเดิมที่มีอยูมาก เม่ือ
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สังเคราะหดวยวิธี C โดยสังเกตจากคา k ของสารกอนเผาจะมีคาสูงมากกวาคา k ของสารหลัง
เผามาก (ตาราง 3.3 และภาพประกอบ 3.12) ดังน้ันปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นนาจะเปน SP แมกนีไทต 
ที่เปนสารสังเคราะหตั้งตนเดิม เกิด oxidation กลายเปน SP แมกฮีไมตแลวเปลี่ยนเปน SSD 
แมกฮีไมต จากผลการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคาง IRM ชี้ใหเห็นวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่
สังเคราะหจากทั้ง 3 วิธี มีแมกนีไทตและแมกฮีไมตเปนองคประกอบหลัก โดยสัดสวนของแมกนี
ไทตตอแมกฮีไมตในวิธี B มีมากกวาวิธี A ขณะที่สารสังเคราะหดวยวิธี C มี SP แมกนีไทต 
(Fe3O4) เปนสวนใหญ โดยคาอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ที่เหลือคางอยูที่อุณหภูมิสูงกวา 
675°C นาจะแสดงเฟสของ α-Fe ซ่ึงมีคา TC 765°C 
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ภาพประกอบ 3.12 ความสัมพันธระหวางคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กกับอุณหภูมิ ของอนุภาค
เหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี C หลังการลบลางอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM 
ดวยความรอนที่อุณหภูมิตางๆ 
 

3.2.7  สมบัตฮิิสเทอรีซิสเชงิแมเหล็ก  
จากกราฟความสัมพันธระหวางคาแมกนิไทเซชัน (M) กับคาสนามแมเหล็ก

ภายนอก (H) หรือวงฮิสเทอรีซิสแมเหล็ก (magnetic hysteresis loop) ของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 
(ภาพประกอบ 3.13) ) พบวา ที่อุณหภูมิหองอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง 4 วิธี มี 
วงฮิสเทอรีซิสเรียวและแคบ แสดงพฤติกรรมสารแมเหล็กแบบเฟอรโร ชนิดออน สัมพันธกับคา
สภาพลบลางทางแมเหล็ก (Hc) และอัตราสวนระหวางคาแมกนิไทเซชันตกคางอ่ิมตัวตอคา  
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แมกนิไทเซชันอ่ิมตัว (Mr/Ms) (ตาราง 3.4) ซ่ึงมีคาต่ําและใกลเคียงกันของอนุภาคเหล็ก
ออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี C บงชี้วาอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหจากทั้ง   
3 วิธี มีลักษณะโดเมนแมเหล็กชนิดเดียวกัน คือ SP เปนสวนใหญ โดยมีบางสวนมีลักษณะ
โดเมนแมเหล็กชนิด SSD และจากคา k พบวาวิธี C มีสัดสวนของอนุภาค SP มากท่ีสุด 
รองลงมาเปนวิธี B และวิธี A ตามลําดับ  
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ภาพประกอบ 3.13 วงฮิสเทอรีซิสแมเหล็กของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C 
และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 

 
สวนกรณีวิธี D มีผลการวิเคราะหที่ตางออกไป คือการที่มีขนาดอนุภาคใหญ 

คือ 25 ถึง 70 นาโนเมตร และมีคา Mr/Ms และคา Hc ที่สูงมากเม่ือเทียบกับวิธี A, B และวิธี C 
ซึ่งเปนผลจากการเปลี่ยนแปลงของขนาดเกรนที่ใหญขึ้น บงชี้ไดวาอนุภาคเหล็กออกไซดที่
สังเคราะหโดยวิธี D มีลักษณะโดเมนแมเหล็กชนิด SSD ยกเวนวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 
25°C มีลักษณะโดเมนทั้งชนิด SSD และชนิด SP ผสมกัน สอดคลองกับผลวิจัยหลายงานวิจัยที่
สามารถยืนยันไดวา Critical size ของโดเมนแมเหล็กชนิด SP มีคาต่ํากวา 30 นาโนเมตร 
(McNab et al., 1968; Dunlop, 1973; Dunlop and Bina, 1977) และต่ํากวา 60  นาโนเมตร 
สําหรับอนุภาคแมเหล็กแมกนีไทตที่มีโดเมนแมเหล็กชนิด SSD (Dunlop, 1973) ขณะที่ตาม
ทฤษฎีมีคาต่ํากวา 84 นาโนเมตร (Enkin and Dunlop, 1987; Enkin and Williams, 1994)  
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ภาพประกอบ 3.14 ความสัมพันธระหวางสมบัติแมเหล็กกับขนาดอนุภาค (a) k กับ dBET,      
(b) Mr กับ dBET, (c) Ms กับ dBET และ (d) Hc กับ dBET ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะห
โดยวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 
 

จากการพิจารณาคาแมกนิไทเซชันอ่ิมตัว (Ms) ของอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหโดย วิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C พบวามีคา
เทากับ 63.20, 68.70, 52.20, 11.64, 26.14, 77.45 และ 70.84 emu/g ตามลําดับ แสดงถึง
ปริมาณอนุภาคเหล็กออกไซดแมกนีไทตสังเคราะหโดยวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25 และ 
50°C มีปริมาณต่ํากวาวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 70 และ 90°C มาก และผล
การศึกษาความสัมพันธระหวางขนาดอนุภาคกับ คา k คา Ms คา Mr และคา Hc (ภาพประกอบ 
3.14) พบวามีความสัมพันธเชิงเสนดวยสัมประสิทธิ์สหสัมพันธ (R2) 0.9857, 0.9995, 0.9895 
และ 0.9419 ตามลําดับ ดังน้ันจึงสามารถใชสมบัติแมเหล็กดังกลาว (คา k, Ms, Mr และคา Hc) 
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เปนคาประมาณขนาดอนุภาคของอนุภาคเหล็กออกไซดที่มีลักษณะโดเมนเด่ียวเสถียร หรือ 
SSD ได  
 
ตาราง 3.4  คาพ้ืนที่ผิว ขนาดอนุภาค คา k และสมบัติฮิสเทอรีซิส ของอนุภาคเหล็กออกไซด
สังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 25, 50, 70 และ 90°C 
 

วิธ ี As  
(m2g-1) 

dBET  
(nm) 

dXRD  
(nm) 

k 
 (μSI) 

Ms 
(emu/g) 

Mr  
(emu/g) 

Hc  
(G) 

Mr/Ms 

A 104.49 11.48 12.70 69986 ±1333 63.20 2.40 34.00 0.0387 

B 114.22 10.50 12.71 78608 ±2419  68.70 2.20 27.60 0.0325 

C 106.50 11.26 12.23 113207 ±2413 52.20 1.30 21.10 0.0258 

D 25°C 47.86 25.07 39±1 10159 ±65 11.64 1.28 112.42 0.1102 
D 50°C 33.79 35.51 36±3 19412 ±32 26.14 3.72 127.83 0.1425 
D 70°C 17.51 68.53 33±2 52891±1469 77.45 15.76 158.03 0.2036 
D 90°C 18.47 64.95 31±1 43726 ±799 70.84 13.12 144.93 0.1852 

 
3.2.8  การศึกษาพฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ในบริเวณไร

สนามแมเหล็ก 
จากการศึกษาพฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ใน

บริเวณไรสนามแมเหล็ก (zero field) ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และ  
วิธี D (ภาพประกอบ 3.15) พบวาวิธี D มีการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ต่ํา
มาก โดยมีคา Magnetic viscosity coefficient (S) เทากับ 0.0078 sec-1 แสดงวาอนุภาคเหล็ก
ออกไซดที่สังเคราะหโดยวิธี D มีลักษณะโดเมนแมเหล็กชนิด SSD จํานวนมาก เม่ือเทียบกับ 
วิธี A, B และวิธี C ซ่ึงมีคา S เทากับ 0.0546, 0.0619 และ 0.0493 sec-1 ตามลําดับ สอดคลอง
กับขนาดอนุภาคที่วิเคราะหดวยเทคนิคของ BET ที่มีขนาด 10 ถึง 12 นาโนเมตร กรณีวิธี A, B 
และวิธี C สวนวิธี D มีขนาดใหญมาก คือ 60.53 นาโนเมตร 
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ภาพประกอบ 3.15 ความสัมพันธระหวางพฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด
IRM ในบริเวณไรสนามแมเหล็กกับเวลา ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C 
และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 70°C  
 
ตาราง 3.5 คาอํานาจแมเหล็กตกคางชนิด IRM ที่สลายตัวและคาสัมประสิทธิ์สหสัมพันธ (R2) 
ของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A, B, C และวิธี D ที่อุณหภูมิตกตะกอน 70°C  
 

วิธ ี viscosity coefficient (S) 
(sec-1) 

สัมประสิทธิ์สหสัมพันธ (R2) 

A 0.0546 0.9982 
B 0.0619 0.9945 
C 0.0493 0.9983 

D (70°C) 0.0078 0.9895 
 
3.3  ผลการสังเคราะหวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 

เม่ือเปรียบเทยีบวธิีและขั้นตอนสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซด พบวาวิธี C มี
ความยุงยากซับซอนมากกวาวธิี A, B และวิธี D จึงพิจารณาเลือกใชวธิี A, B และวธิี D เฉพาะที่
อุณหภูมิตกตะกอน 70°C สังเคราะหวสัดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหลก็นาโน 
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3.4  ผลการศกึษาลักษณะเฉพาะของวสัดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 
 

3.4.1  สี และสถานะของสาร 
จากผลการสังเคราะหวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนโดยวิธี A, B และ  

วิธี D (ภาพประกอบ 3.16) พบวาวัสดุรวมที่สังเคราะหไดมีลักษณะเปนผง สีของวัสดุรวมวิธี B 
มีสีดําเขม (สีของแมกนีไทต) มากกวาวิธี A และวิธี D เม่ือมีอัตราสวนผสมของเคลยมากขึ้นจะมี
สีนํ้าตาล (สีของแมกฮีไมต) เพ่ิมมากขึ้น โดยเห็นชัดเจนในวิธี D มากกวาวิธี A และวิธี B เปนไป
ไดวาวิธี A และวิธี B แมกนีไทตที่เกิดขึ้นมีการออกซิไดซกลายเปนแมกฮีไมต และมีแนวโนม
การออกซิเดชันเพิ่มขึ้นตามอัตราสวนของเคลย หรือมีสารแมเหล็กชนิดอ่ืนรวมดวย 

 
อัตราสวนเคลย : อนุภาคเหล็กออกไซด 

วิธ ี
0:1 1:1 1.5:1 2:1 2.5:1 

A 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

B 
     

D 
     

 
ภาพประกอบ 3.16  สีของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาค
เหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 
 

3.4.2  การวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสเีอกซ 
ผลการวิเคราะหโครงสรางผลึกดวยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซของวัสดุรวม

เคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน กรณีไมผสมเคลยที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด 0:1  
และอัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด 1:1 สังเคราะหโดยวิธี A (ภาพประกอบ 3.17) พบ
รูปแบบ XRD ของควอตซ และมอนตมอริลโลไนต(Montmorillonite) ซ่ึงเปนองคประกอบหลัก
ของเคลย (โซเดียมเบนโทไนต) ที่ใชเปนสวนผสมในวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 
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ภาพประกอบ 3.17 รูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซของอนุภาคเหล็กออกไซดสังเคราะหโดยวิธี A 
(a) กรณีไมผสมเคลย และ (b) อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด 1:1  
 

3.4.3  การวิเคราะหหาปริมาณสารแมเหล็กในวัสดุรวม 
ผลการตรวจวัดคา k ของวัสดุรวมในตาราง 3.6 พบวาวัสดุรวมที่สังเคราะหโดย

วิธี A B และวิธี D มีคา k ลดต่ําลงจากคา k ของอนุภาคแมเหล็กนาโนบริสุทธ (0:1) โดยเฉพาะ
ในวิธี D มีคาลดต่ําลงอยางรวดเร็วและไมเปนไปตามสัดสวนของเคลยที่เติม เน่ืองจากผลของ
ขนาดอนุภาคเหล็กออกไซดมีขนาดใหญ (68.53 นาโนเมตร) ไมสามารถแทรกเขาไปในเนื้อ
เคลยไดเต็มที่ ซ่ึงสงผลตอสมบัติทางแมเหล็ก ยกเวนวาจะสามารถควบคุมการสังเคราะหเพ่ือลด
ขนาดอนุภาคเหล็กออกไซดใหเล็กลง 

 

ตาราง 3.6 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวน
เคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 
 

สภาพรับไวไดทางแมเหล็ก (mSI) 
อัตราสวนเคลย : อนุภาคเหล็กออกไซด วิธ ี

0:1 1:1 1.5:1 2:1 2.5:1 
A 69.86±1.33 47.24±1.64 38.50±0.75 33.12±0.27 27.88±0.25 
B 78.60±2.41 40.07±0.34 34.07±0.51 30.13±0.58 29.00±0.16 
D 52.89±1.47 15.58±0.07 14.18±0.53 12.15±0.90 6.98±0.49 
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3.4.4  การวิเคราะหพ้ืนที่ผิวจําเพาะและคาความจุแคตไอออนที่แลกเปลี่ยนไดโดยใชเทคนิค
การดูดซับเมทีลีนบลู  

จากการวิเคราะหหาพ้ืนที่ผิวจําเพาะและคาความจุแคตไอออนที่แลกเปลี่ยนได   
โดยใชเทคนิคการดูดซับเมทีลีนบลู พบวาเคลย (เบนโทไนต) บริสุทธิ์มีคา Methylene blue 

index และ Specific surface area เทากับ 72.50±0.71 meq/100g และ 567.39 ±5.53 m2/g 
ตามลําดับ เม่ือเปรียบเทียบกับคา Specific surface area และ Methylene blue index ของวัสดุ
รวม ที่เตรียมโดยวิธี A และวิธี B (ตาราง 3.7) พบวาประสิทธิภาพในการดูดซับ Methylene 
blue แปรผันโดยตรงกับอัตราสวนของเคลย คือ เม่ือปริมาณเคลยสูงขึ้นประสิทธิภาพในการดูด
ซับเมทีลีนบลูจะเพ่ิมสูงขึ้น ปริมาณอนุภาคแมเหล็กนาโนที่ผสมอยูมีสวนในการดูดซับเมทีลีนบลู
ต่ํามาก ซ่ึงความสามารถในการดูดซับของเคลยเปนผลจากการมีประจุลบในโครงสรางและมี
พ้ืนที่ผิวสูง ทําใหสามารถดูดติดหรือยึดเกาะไอออนบวกที่อยูในโครงสรางของเมทีลีนบลู
(C16H18N3S

+) ได นอกจากน้ีสามารถใชคา Methylene blue index ประมาณคา CEC ได 
เน่ืองจากคา Methylene blue index มีความสัมพันธเชิงเสนกับคา CEC (Yukselen et al., 
2008) 

จากขอมูลผลการทดลอง พบวาเคลยเปนตัวแปรสําคัญที่สงผลตอการดูดซับ        
เมทีลีนบลู โดยอนุภาคแมเหล็กมีสวนชวยเพิ่มชองวางหรือรูพรุนใหกับเคลยในวัสดุรวม ผูวิจัยจึง
พิจารณาไมนําวัสดุรวมในวิธี D มาวิเคราะหพ้ืนที่ผิวจําเพาะและคา CEC 
 
ตาราง 3.7 คา Specific surface area และ Methylene blue index ของวัสดุรวมเคลย-อนุภาค
แมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A และวิธี B  
 

วิธี A วิธี B 
อัตราสวน  

 
MBI 

(meq/100g) 
S (m2/g) MBI (meq/100g) S (m2/g) 

0:1 3.30±0.14 25.83±1.11 4.90±0.14 38.35±1.11 
1:1 38.50±0.71 301.30±5.53 38.50±0.71 301.30±5.53 

1.5:1 50.50±0.71 395.21±5.53 48.00±0.00 375.65±0.00 
2:1 58.50±0.71 457.82±5.53 52.50±0.71 410.87±5.53 

2.5:1 63.50±0.71 496.95±5.53 56.50±0.71 442.17±5.53 
เบนโทไนต MBI = 72.50±0.71 meq/100g; S = 567.39±5.53 m2/g 
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3.5  ผลการนําวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหลก็นาโนประยกุตใชเปนวัสดุดูดซับโลหะหนัก Cu,Ni,  
Pb, Zn และ Cd ในหองปฏิบัติการ 
 

3.5.1  เวลาทีเ่หมาะสมในการดูดซับของวัสดุดูดซับ 
   เน่ืองจากขั้นตอนการทดสอบประสิทธิภาพการดูดซับโลหะหนักมีตัวแปรจํานวน
มาก ผูวิจัยจึงอาศัยขอมูลจากผลการทดลองในขอ 3.5.4 ซ่ึงระบุวาเคลยเบนโทไนตเปนตัวแปร
สําคัญที่สงผลตอการประสิทธิภาพการดูดซับ ดังน้ันจึงเลือกใชเฉพาะเคลยเบนโทไนต ทดสอบ
หาเวลาที่เหมาะสมในการดูดซับของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน โดยศึกษาการดูดซับ
โลหะ Zn และ Cd ที่ความเขมขน 4000 μg/g พบวาเวลาที่เหมาะสมในการดูดซับอยูในชวง 10 
ถึง 15 นาที และเม่ือผานไป 30 นาที เ ร่ิมมีการคายหรือปลอยสารที่ ดูดซับไวออกมา 
(ภาพประกอบ 3.18)  
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ภาพประกอบ 3.18 ความเขมขนของสารละลายโลหะหนักมาตรฐาน Zn และ Cd กับเวลา หลัง
ถูกดูดซับดวยเคลยเบนโทไนตบริสุทธิ์ที่เวลาดูดซับตางๆ 
 

3.5.2  ประสิทธิภาพการดูดซับโลหะหนกัในหองปฏิบตัิการ 
จากผลการทดสอบประสิทธิภาพในการดูดซับโลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ 

Cd ในหองปฏิบัติการ (ตาราง 3.8 และภาพประกอบ 3.19) พบวาอัตราสวนเคลยตออนุภาค
เหล็กออกไซด 1.5:1 ของวัสดุรวมที่สังเคระหโดยวิธี A และวิธี D เปนอัตราสวนที่ดีที่สุดในการ
การผลิตเปนวัสดุรวมและใชเปนตัวดูดซับ Cu Ni และ Zn โดยวัสดุรวมที่สังเคราะหโดยวิธี A มี
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ความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cu และ Ni สูงสุด 9218 และ 18062 μg/g ตามลําดับ และวัสดุ
รวมที่สังเคราะหโดยวิธี D มีความจุในการดูดซับโลหะหนัก Zn สูงสุด 10935 μg/g สวนวัสดุรวม
ในวิธี B พบวามีแนวโนมเพ่ิมขึ้นตามอัตราสวนของเคลย โดยเฉพาะกรณีของโลหะหนัก Cd 
และ Pb แมจะมีความจุในการดูดซับมากกวาวิธี A และ วิธี D แตยังคงมีคาต่ํากวาวัสดุดูดซับ 
ดินเคลยบริสุทธิ์ (อัตราสวน 1:0) 
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ภาพประกอบ 3.19 ความสัมพันธระหวางความจุในการดูดซับโลหะหนัก (a) Cd, (b) Zn,  
(c) Cu, (d) Ni และ (e) Pb ของวัสดุรวมที่เตรียมจาก วิธี A, B และวิธี D ที่อัตราสวนเคลยตอ
อนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ 
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ภาพประกอบ 3.19 (ตอ) ความสัมพันธระหวางความจุในการดูดซับโลหะหนัก (a) Cd, (b) Zn,  
(c) Cu, (d) Ni และ (e) Pb ของวัสดุรวมที่เตรียมจาก วิธี A, B และ D ที่อัตราสวนเคลยตอ
อนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ 
 
ตาราง 3.8 ความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni และ Pb ของวัสดุรวมเคลย-อนุภาค
แมเหล็กนาโนที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D  
 

ความจุในการดูดซับของสารเตรียมดวยวธิี A (μg/g) 
อัตราสวนเคลย : อนุภาคเหล็กออกไซด 

ชนิด 
โลหะหนัก 

1:0 0:1 1:1 1.5:1 2:1 2.5:1 
Cd 2757 86 1082 1360 1577 1473 
Zn 7958 2648 3068 3075 2813 3308 
Cu 9248 450 3015 9218 4658 5693 
Ni 10170 10155 14606 18062 15366 11055 
Pb 2707 782 1271 1515 1424 1262 
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ตาราง 3.8 (ตอ) ความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni และ Pb ของวสัดุรวมเคลย-
อนุภาคแมเหล็กนาโนที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B 
และวิธี D 

  
ความจุในการดูดซับของสารเตรียมดวยวธิี B (μg/g) 

อัตราสวนเคลย : อนุภาคเหล็กออกไซด 
ชนิด 

โลหะหนัก 
1:0 0:1 1:1 1.5:1 2:1 2.5:1 

Cd 2757 17 1273 1451 1470 1495 
Zn 7958 2498 3000 3555 3548 3600 
Cu 9248 255 3720 4313 4628 5100 
Ni 10170 2280 5783 6518 7028 7403 
Pb 2707 406 1451 1586 1574 1595 

       
ความจุในการดูดซับของสารเตรียมดวยวธิี D (μg/g) 

อัตราสวนเคลย : อนุภาคเหล็กออกไซด 
ชนิด 

โลหะหนัก 
1:0 0:1 1:1 1.5:1 2:1 2.5:1 

Cd 2757 218 967 1348 1239 1509 
Zn 7958 2738 5993 10935 7613 7860 
Cu 9248 128 2573 4838 3848 5363 
Ni 10170 1463 8370 10125 9053 9435 
Pb 2707 618 836 1072 988 1049 

 
3.5.3  คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุดูดซับหลงัการดูดซับ 

ผลการตอบสนองทางแมเหล็กของวัสดุรวมภายหลังดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, 
Cu Ni และ Pb ศึกษาโดยการตรวจวัดคา k ของวัสดุรวมหลังการดูดซับ (ตารางที่ 3.9) พบวา
วัสดุรวมที่สังเคราะหโดยวิธี A มีคา k สูงขึ้น (คือมีความเปนแมเหล็กเพ่ิมขึ้น)ในทุกอัตราสวน
เคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด แตจะเพ่ิมขึ้นชัดเจนที่อัตราสวน 1:1 และ 1.5:1 แตวัสดุรวมใน 
วิธี B มีคา k ต่ํากวา คา k เริ่มตน (ตาราง 3.6 และตาราง 3.9) และต่ํากวาวัสดุรวมที่สังเคราะห

โดยวิธี A ซ่ึงสาเหตุมาจากสารตั้งตนเกิดการ Oxidation โดยเฉพาะ FeCl2⋅4H2O สําหรับวัสดุ
รวมในวิธี D พบวาหลังการดูดซับ คา k ของวัสดุรวมมีการเปลี่ยนแปลงต่ํามาก เน่ืองจาก
อนุภาคเหล็กออกไซดที่เปนวัสดุรวมมีโดเมนแมเหล็กชนิด SSD เพราะการเปลี่ยนแปลงคา k 
สวนใหญเปนผลจากขนาดเกรนและความเขมขนของอนุภาคแมเหล็ก 
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ตาราง 3.9 คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก ภายหลังการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni และ 
Pb ของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซดตางๆ 
สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 
 

วิธี A 
คา k (mSI) หลังการดูดซับโลหะ 

อัตราสวน 
เคลย : อนุภาค
เหล็กออกไซด 

คา k (mSI) 
กอนการดูดซับ Cd Zn Cu Ni Pb 

0:1 
50.03 
±0.27 

54.10 
±0.00 

53.61 
±0.06 

53.41 
±0.09 

51.64 
±0.01 

54.23 
±0.08 

1:1 
43.73 
±0.03 

47.36 
±0.01 

46.76 
±0.05 

46.97 
±0.12 

47.64 
±0.08 

48.48 
±0.01 

1.5:1 
34.74 
±0.05 

48.75 
±0.02 

42.89 
±0.02 

42.64 
±0.01 

42.66 
±0.06 

40.79 
±0.02 

2:1 
31.17 
±0.01 

33.52 
±0.01 

32.79 
±0.05 

32.48 
±0.08 

34.22 
±0.06 

33.54 
±0.02 

2.5:1 
24.60 
±0.01 

27.30 
±0.01 

27.25 
±0.02 

27.78 
±0.01 

29.63 
±0.01 

26.97 
±0.02 

 
วิธี B 

คา k (mSI) หลังการดูดซับโลหะ 
อัตราสวน 

เคลย : อนุภาค
เหล็กออกไซด 

คา k (mSI) 
กอนการดูดซับ Cd Zn Cu Ni Pb 

0:1 
51.92 
±0.04 

54.47 
±0.08 

52.48 
±0.10 

52.19 
±0.03 

53.86 
±0.04 

52.81 
±0.08 

1:1 
40.08 
±0.05 

41.62 
±0.04 

36.94 
±0.02 

39.37 
±0.06 

36.64 
±0.05 

40.14 
±0.04 

1.5:1 
28.40 
±0.01 

29.30 
±0.02 

30.03 
±0.02 

26.34 
±0.02 

28.08 
±0.03 

31.26 
±0.00 

2:1 
28.64 
±0.03 

29.89 
±0.01 

28.06 
±0.05 

28.84 
±0.02 

26.82 
±0.04 

28.45 
±0.01 

2.5:1 
26.80 
±0.02 

28.89 
±0.02 

27.12 
±0.04 

26.93 
±0.01 

26.94 
±0.03 

27.35 
±0.04 
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ตาราง 3.9 (ตอ) คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก ภายหลังการดูดซับโลหะหนัก Cd, Zn, Cu, Ni 
และ Pb ของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน ที่อัตราสวนเคลยตออนุภาคเหล็กออกไซด
ตางๆ สังเคราะหโดยวิธี A, B และวิธี D 
 

วิธี D 
คา k (mSI) หลังการดูดซับโลหะ 

อัตราสวน 
เคลย : อนุภาค
เหล็กออกไซด 

คา k (mSI) 
กอนการดูดซับ Cd Zn Cu Ni Pb 

0:1 
52.89 
± 1.47 

49.470 
±0.007 

50.17 
±0.09 

50.07 
±0.03 

48.94 
±0.04 

52.027 
±0.041 

1:1 
15.58 
± 0.07 

16.385 
±0.008 

17.46 
±0.01 

16.65 
±0.00 

15.69 
±0.00 

17.016 
±0.004 

1.5:1 
14.18 
± 0.53 

15.786 
±0.001 

16.23 
±0.01 

14.91 
±0.01 

14.58 
±0.01 

15.014 
±0.002 

2:1 
12.15 
±0.90 

13.488 
±0.004 

14.35 
±0.00 

14.93 
±0.00 

13.49 
±0.00 

13.751 
±0.002 

2.5:1 
6.98 

± 0.49 
6.802 
±0.001 

7.04 
±0.00 

6.65 
±0.00 

6.66 
±0.00 

7.303 
±0.001 

 
3.5.4  การแยกกลับของวัสดุดูดซับหลังการดูดซับโดยเทคนิคแมเหลก็ 

ผลการทดลองพบวาวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโนที่ใชเปนวัสดุดูดซับ 
หลังการดูดซับ สามารถใชคุณสมบัติทางแมเหล็ก (อํานาจแมเหล็ก) ของอนุภาคเหล็กออกไซด
แยกกลับออกจากสารละลาย โดยใชแทงแมเหล็กแยกออกมาได เน่ืองจากภายหลังการดูดซับ
ยังคงมีคาสภาพรับไวไดที่สูง 
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บทที่ 4  

บทสรุปและขอเสนอแนะ 

4.1  สรุปผล 
อนุภาคเหล็กออกไซดที่มีโครงสรางผลึกรูปทรงลูกบาศกแปดหนา มีพฤติกรรม 

เปนสารแมเหล็กเฟอรโร แบบออน ขนาดอนุภาค 11 ถึง 12 นาโนเมตร แสดงสมบัติของโดเมน
แมเหล็กพารายิ่งยวด โดยมีคาแมกนีไทเซซันตกคาง 1.3 ถึง 2.4 emu/g คาแมกนิไทเซซัน
อ่ิมตัว 52.20 ถึง 68.70 emu/g และคาสภาพลบลางทางแมเหล็ก 21.10 ถึง 34.00 G สามารถ
สังเคราะหไดโดยกระบวนการตกตะกอนรวม (วิธี A และวิธี B) และกระบวนการโซล-เจล
ดัดแปลงที่อุณหภูมิแอนนีล 400°C (วิธี C) โดยอนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหดวยวิธี C มี
โดเมนแมเหล็กพารายิ่งยวดในสัดสวนที่สูงกวาสารแมเหล็กที่สังเคราะหดวยวิธี A และวิธี B 
ตามลําดับ  

กระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลนไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ (วิธี D) 
สามารถใชสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดที่มีขนาดระหวาง 25 ถึง 70 นาโนเมตร แสดงสมบัติ
ของโดเมนแมเหล็กชนิดโดเมนเดี่ยวเสถียร มีคาแมกนิไทเซซันอ่ิมตัว 11.64 ถึง 77.45 emu/g 
คาแมกนิไทเซซันตกคาง 1.28 ถึง 15.769 emu/g และคาสภาพลบลางทางแมเหล็ก 112.42 ถึง 
158.03 G  

ขนาดอนุภาคแมเหล็กนาโนที่สังเคราะหไดโดยวิธี D ขึ้นอยูกับอุณหภูมิที่ใช
ตกตะกอน ซ่ึงสงผลโดยตรงตอคาสภาพไวไดทางแมเหล็ก สมบัติฮิสเทอรีซิสแมเหล็กและสมบัติ
อํานาจแมเหล็กตกคางของอนุภาคแมเหล็กนาโนสังเคราะห คาสูงสุดของขนาดเกรน สภาพรับไว
ไดทางแมเหล็ก และสมบัติฮิสเทอรีซิสแมเหล็กไดจากการสังเคราะหอนุภาคแมเหล็กนาโนที่
อุณหภูมิการตกตะกอน 70°C โดยมีขนาดอนุภาค 68.53 นาโนเมตร  

ขนาดผลึกคํานวณจากเทคนิค XRD และขนาดอนุภาคคํานวณจากเทคนิค BET 
มีคาใกลเคียงกันเฉพาะกรณีอนุภาคเหล็กออกไซดมีโดเมนแมเหล็กพาราย่ิงยวดเทาน้ัน โดย
อนุภาคเหล็กออกไซดที่สังเคราะหไดจากทั้ง 4 วิธี มีเสถียรภาพที่ดีในสภาวะความเปนกรด-ดาง 
และมีพฤติกรรมการสลายตัวของอํานาจแมเหล็กตกคาง IRM ในบริเวณไรสนามแมเหล็กแยก
ชัดเจน ระหวางอนุภาคเหล็กออกไซดที่มีโดเมนแมเหล็กพาราย่ิงยวดกับอนุภาคเหล็กออกไซดที่
มีโดเมนเด่ียวเสถียร สอดคลองกับขนาดอนุภาคที่วิเคราะหดวยเทคนิค BET  
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ผลการทดสอบลักษณะเฉพาะทางแมเหล็ก ไดแก คาสภาพรับไวไดทาง
แมเหล็ก คาแมกนิไทเซซันอ่ิมตัว คาแมกนิไทเซซันตกคาง และคาสภาพลบลางทางแมเหล็ก 
พบวา มีความสัมพันธเชิงเสนกับขนาดอนุภาคของเหล็กออกไซดชนิดที่มีลักษณะโดเมนเดี่ยว
เสถียร 

เม่ือนําเง่ือนไขที่ดีที่สุดของแตละวิธีมาผลิตเปนวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็ก   
นาโน โดยผลการวัดคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก พบวาวัสดุรวมที่เตรียมดวยวิธี A และวิธี B 
มีคา สภาพรับไวไดทางแมเหล็กลดลงตามสัดสวนของเคลยที่เติม แตในกรณีที่เตรียมดวยวิธี D 
คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กจะลดลงอยางรวดเร็ว และไมเปนไปตามสัดสวนของเคลยที่เติม 
เน่ืองจากอนุภาคแมเหล็กที่เตรียมโดยวิธี D มีขนาดคอนขางใหญ ยากที่จะแทรกเขาไปใน
ชองวางในเนื้อเคลยไดเต็มที่  

ผลการทดสอบประสิทธิภาพในการดูดซับโลหะหนัก Cu, Ni, Pb, Zn และ Cd 
ในหองปฏิบัติการ พบวาวัสดุรวมที่เตรียมโดยวิธี A และวิธี D มีแนวโนมไปทางเดียวกัน คือ 
อัตราสวนเคลยตอสารแมเหล็ก 1.5: 1 เปนสัดสวนที่ดีที่สุดในการผลิตวัสดุรวม และใชเปนตัวดูด
ซับ โดยมีความจุในการดูดซับโลหะหนัก Cu และ Ni สูงสุด 9218 และ 18062 μg/g ตามลําดับ 
ซ่ึงเปนวัสดุรวมที่เตรียมโดยวิธี A สวนวัสดุรวมที่เตรียมโดยวิธี D มีความจุในการดูดซับโลหะ
หนัก Zn สูงสุด 10935 μg/g แตพบวาวัสดุรวมที่เตรียมโดยวิธี B มีความสามารถในการดูดซับ
เพ่ิมขึ้นตามอัตราสวนของเคลยที่เพ่ิมขึ้น โดยเฉพาะกรณี Cd และ Pb ที่สามารถดูดซับได
มากกวาวิธี A และ วิธี D แตยังถือวาต่ํากวาเม่ือใชวัสดุดูดซับที่เปนดินเคลยบริสุทธิ์ นอกจากน้ี
พบวาหลังการดูดซับโลหะหนัก วัสดุรวมยังคงมีคา k สูง สามารถใชแมเหล็กดูดวัสดุรวมแยก
ออกจากสารละลาย เพ่ือนํามาบําบัดภายหลัง  
 
4.2  ขอเสนอแนะ 

การสังเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดและวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน
โดยกระบวนการออกซิเดทีฟแอลคาไลนไฮโดรไลซิสของผงเหล็กบริสุทธิ์ เปนวิธีที่นาสนใจ 
เน่ืองจากมีตนทุนการผลิตต่ํามาก กระบวนการผลิตไมซับซอน ไมตองพิจารณาเรื่องสัดสวน 
Fe2+ตอ Fe3+ และสามารถควบคุมขนาดของอนุภาคที่ตองการได อนุภาคเหล็กออกไซดที่
สังเคราะหไดแสดงสมบัติโดเมนเด่ียวเสถียร ซ่ึงมีประโยชนมากตอการนําไปประยุกตใชเปนตัว
ติดตามการทับถมของตะกอนในแหลงนํ้าธรรมชาติ หรืองานที่ตองการใชอนุภาคแมเหล็กนาโนที่
มีเสถียรภาพสูง  

การปรับปรุงอนุภาคเหล็กออกไซดโดยเฉพาะอนุภาคขนาดเล็กที่มีโดเมน
แมเหล็กพาราย่ิงยวด ใหมีความบริสุทธิ์สูงมากๆ อาจตองดําเนินการในสภาวะสุญญากาศสูง 
เพ่ือลดปญหาสารตั้งตนหรือสารผลิตภัณฑเกิดปฏิกิริยาเคมีรวมตัวกับออกซิเจน 
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ภาคผนวก ก 

ทฤษฎีที่เก่ียวของกับงานวิจัย 

การศึกษาลักษณะสมบัติเฉพาะของวัสดุรวมเคลย-อนุภาคแมเหล็กนาโน 
จําเปนตองทําความเขาใจกระบวนการทางเคมีที่ใชในการสังเคราะห รวมถึงลักษณะเฉพาะตางๆ 
ที่เก่ียวของกับทฤษฎี และสมบัติทางแมเหล็ก ดังตอไปน้ี 
 
1.  กระบวนการสังเคราะหวัสดุนาโนดวยกระบวนการเคมี  

1.1  การสังเคราะหวัสดุดวยกระบวนการตกตะกอนรวม  
เทคนิคการตกตะกอนรวมอาศัยวิธีการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิหรือความดันของ

สารละลายเพื่อใหมีการตกตะกอนเกิดขึ้น ซ่ึงกระบวนการหลักที่เกิดขึ้นในกระบวนการ
ตกตะกอนประกอบดวยการเกิดนิวเคลียส (Nucleation) และการเติบโต (Growth) โดยท่ัวไป
แลว ถาระบบมีอัตราการเกิดนิวเคลียสที่สูง แตมีอัตราการเติบโตที่ชา อนุภาคของตะกอนที่ไดจะ
มีขนาดเล็ก ซ่ึงตัวแปรสําคัญที่มีผลตอความบริสุทธิ์และลักษณะทางกายภาพของตะกอนท่ี
เตรียมได คือ ความเขมขนของสารตั้งตน ความเปนกรด-ดาง และอัตราการผสมของสารละลาย 
การทําใหเกิดสารละลายอิ่มตัวยิ่งยวด จะเหนี่ยวนําใหเกิดนิวเคลียสและการเติบโตขึ้นซ่ึงการทํา
ใหเกิดสารละลายอ่ิมตัวยิ่งยวดนั้นมีหลายวิธี (ภาพประกอบ ก-1) 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
ภาพประกอบ ก-1 คาการละลายของผลึกแบบตางๆ 

 
กราฟแสดงคาการละลายของผลึกแบบตางๆ (ภาพประกอบ ก-1) เสน A แสดง

ถึงพฤติกรรมการละลายของสารที่ไมขึ้นกับอุณหภูมิ (Isothermal solubility) เสน B แสดงถึง
พฤติกรรมการละลายของสารที่เพ่ิมขึ้นตามการเพิ่มของอุณหภูมิ (Positive temperature 

A 

C B 

คาการละลาย 

อุณหภูมิ 
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coefficient of solubility) และเสน C แสดงถึงพฤติกรรมการละลายของสารที่ลดลงตามการ
เพ่ิมขึ้นของอุณหภูมิ (Negative temperature coefficient of solubility) 

นอกจากน้ียังสามารถทําใหสารละลายเกิดการอ่ิมตัวยิ่งยวด และเกิดการ
ตกตะกอนไดโดยใชความดันที่เหมาะสม หรือใชวิธีการเติมสารเคมีที่เหมาะสมลงไป เรียก
สารเคมีที่เติมลงไปเพื่อทําใหเกิดการตกตะกอนน้ีวา ตัวตกตะกอน (Precipitation agent) เม่ือ
เติมสารเคมีน้ีลงไปจะทําใหเกิดตะกอนขององคประกอบที่สามารถละลายน้ําไดนอย ทําให
สารละลายเกิดการอ่ิมตัวยิ่งยวดสูงขึ้น สงผลทําใหระบบมีอัตราการเกิดนิวเคลียสสูงขึ้น จนทําให
ตะกอนที่ไดมีขนาดของอนุภาคเล็กลงหรืออาจจะทําใหมีการตกตะกอนของไอออนทั้งหมดอยาง
รวดเร็ว ซ่ึงก็อาจจะทําใหมีโมเลกุลหรือไออนของสารแปลกปลอมปะปนเขามาอยูในเนื้อของ
ตะกอนได ดังน้ันการเติมตัวตกตะกอนจึงควรเติมอยางชาๆ และคนสารละลายอยางสมํ่าเสมอ 
เพ่ือชวยใหระบบมีการตกตะกอนชาๆ และเปนไปอยางทั่งถึง และการใหอุณหภูมิในสารละลายที่
เหมาะสมจะทําใหตะกอนที่ไดมีขนาดใหญขึ้นและสะดวกตอการกรองไปใชงานตอไป 

การควบคุมการตกตะกอนทําไดโดยการควบคุมอัตราการผสมกัน ความเขมขน
ของสารละลาย อุณหภูมิของสารละลาย คาความเปนกรด-ดาง (คา pH) รวมทั้งการคน
สารละลาย ถาความเขมขนของสารละลายมากเกินไปจะทําใหอนุภาคมีขนาดใหญ และ หากทํา
การผสมกันในเครื่องอัตราโซนิก จะทําใหขนาดอนุภาคที่เกิดขึ้นมีขนาดเล็กและสม่ําเสมอ 
นอกจากน้ียังตองมีการตั้งสารละลายทิ้งไวใหเกิดตะกอนอยางสมบูรณ ซ่ึงใชเวลาไมเทากันทั้งนี้
ขึ้นอยูกับชนิดของปฏิกิริยา (ภาพประกอบ ก-2) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

ภาพประกอบ ก-2 กระบวนการที่เกิดขึ้นในการตกตะกอน 
 
 

นิวคลีไอด 
การเติบโต 

ไอออนในสารละลาย 

อนุภาคหยาบกับส่ิงเจือปน 

การเกิดผลึกซํ้า 

อนุภาคบริสุทธ์ิขนาดโต 

การเกิดนิวเคลียส 

คอลลอยดที่เสถียร 

การเติบโต 
อนุภาคคอลลอยด 

กระจุกของกลุมอนุภาค (agglomerates) 
กับส่ิงแปลกปลอมที่ถูกจับไว (occlude impurity) 

การดูดซับ 

การจับกอน (coagulation) 
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กระบวนการที่อาจเกิดขึ้นในการตกตะกอนรวมมี 2 แบบที่เปนไปไดคือ 
1) การตกตะกอนรวมแบบที่เรียกวาการตกตะกอนรวมแท (True coprecipitation) ซ่ึงเปน

การตกตะกอนของผลึกโลหะผสมดวยอัตราสวนที่แนนอน โดยการนําสารละลาย A  และ
สารละลาย B  มาผสมกัน จากน้ันจึงตกตะกอนสารละลายทั้งสองโดยการเติมสารละลาย X  ลง
ไปในสารละลายผสมทั้งสอง ซ่ึงสามารถแสดงการเกิดปฏิกิริยาไดดังสมการที่ (1) 
 

   ( )sXABmXnBA mn→++ −++ 32                                    (1) 
 
เม่ือ n และ m  คือจํานวนโมลของ B และ X ตามลาํดับ 

 
จากปฏิกิริยาดังกลาวสารผลิตภัณฑที่เตรียมไดจะมีความสามารถในการละลายขึ้นอยู

กับคาคงที่ของการละลาย ( )SPK  ของ mn XAB  
 
2) การตกตะกอนรวมแบบที่เรียกวาการตกตะกอนและจับตัวพรอมกัน (Simultaneous 

precipitation and coaggregation) ซ่ึงเปนการแยกตะกอนของอนุภาคของสารใหอยูในรูปโลหะ
ออกซาเลต (metal oxalate) ดังสมการที่ (2) และ สมการที่ (3) 
 

( )sAXXA 2
2 2 →+ −+                                                 (2) 

 
ละลายไดตามคา ( )SPK  ของ 2AX  

 
( )sBXXB 3

4 3 →+ −+                                               (3) 
 
ละลายไดตามคา ( )SPK  ของ 3BX  

 
จากปฏิกิริยาขางตนจะเกิด 2AX และ 3BX ซ่ึงสามารถเกาะกลุมกันแลว

ตกตะกอนลงมา การตกตะกอนแบบนี้จะตองคํานึงถึงความสามารถในการละลายของเกลือทั้ง
สองเพ่ือใหไดกอนของตะกอนที่มีสัดสวนองคประกอบทางเคมีที่แนนอน ซ่ึงกระบวนการที่
เกิดขึ้นจะเปนแบบที่ 1 หรือ 2 น้ันขึ้นอยูกับพฤติกรรมทางเทอรโมไดนามิกสของสารละลายเปน
สําคัญ  

กระบวนการตกตะกอนเปนเทคนิคที่ถูกนํามาใชในการสังเคราะหกันอยางแพร 
หลาย ในปจจุบัน เน่ืองจากสารที่ไดมีความบริสุทธิ์สูง สามารถควบคุมสัณฐานวิทยา และการ
แจกแจงของอนุภาค (Particle size distribution) ไดเปนอยางดี แตอยางไรก็ตามกระบวนการ
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ตกตะกอนมีขอเสีย คือ ตองมีการแยกตะกอนออกจากสารละลาย การทําใหแหงและการใหความ
รอนแกตะกอน เพ่ือทําใหเกิดเปนผงตามที่ตองการ ซ่ึงวิธีการทําใหแหงและการแคลไซนมักทํา
ใหตะกอนและผงเกิดการเกาะกันเปนกลุมกอน (Agglomerate) (สุคนธ, 2549) 
 

1.2  การสังเคราะหวัสดุดวยกระบวนการโซล-เจล 
กระบวนการโซล-เจลเปนกระบวนการเปลี่ยนสถานะจากของเหลวที่เรียกวา 

“Sol” ซ่ึงสวนมากอยูในรูปของสารแขวนลอยที่มีขนาดอนุภาคประมาณ 0.1-1 ไมครอน เปน
ของแข็งที่เรียกวา “Gel” (ภาพประกอบ ก-3) กระบวนการน้ีเหมาะกับวัสดุที่ตองการความ
บริสุทธิ์สูง  

 
 
 
 
 

                                                        Sol                                      Gel 
ภาพประกอบ ก-3 การเปลีย่นสถานะจากโซลเปนเจล 

 
ปฏิกิริยาที่สําคัญในกระบวนการโซล-เจล มี 3 ปฏิกิริยา คือ Hydrolysis, Water 

Condensation และ Alcohol Condensation ดังสมการ มีปจจัยสําคัญที่มีผลตออัตราการ
เกิดปฏิกิริยา คือ pH ตัวเรงปฏิกิริยา อัตราสวนโมลของน้ําและโลหะ และอุณหภูมิ ดังนั้นการ
ควบคุมปจจัยเหลาน้ี ในสภาวะที่ตางกันจะทําใหโซลและเจลที่ไดมีสมบัติและโครงสรางตางกัน 
 

 Hydrolysis :    M−O−R+HO→M−OH+R−OH 

 Water Condensation :   M−OH+HO−M→M−O−M+HO 

 Alcohol Condensation :  M−O−R+HO−M→M−O−M+R−OH 
   
  ขั้นตอนแรกของการทําโซล-เจล คือ การผสมสารตั้งตน (precursor) กับนํ้า สาร
ตั้งตนที่นิยมใชในกระบวนการโซล-เจล เปนสารประกอบโลหะและกึ่งโลหะที่ลอมรอบดวยลิ
แกนดที่ไวตอการเกิดปฏิกิริยา  ในกระบวนการผลิตทั้งจากสภาวะที่เปน Sol และ Gel เม่ือเขาสู
กระบวนการทําใหแหงจะไดผลิตภัณฑในรูปแบบตางๆ เชน Fiber, Aerogel, Xerogel, Powder 
และ Coating film เปนวัตถุดิบสําหรับอุตสาหกรรมอ่ืนๆ ตอไป (ภาพประกอบ ก-4) 
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ภาพประกอบ ก-4 กระบวนการโซล-เจล 
 

2.  ทฤษฎี และสมบตัิแมเหล็ก 
2.1  แมเหล็ก 

แมเหล็ก คือ วัตถุที่มีคุณสมบัติดูดเหล็ก หรือเหนี่ยวนําสารที่เปนเหล็กใหมี
สภาพกลายเปนสารที่ดูดเหล็กได หรือมีอํานาจแมเหล็ก ซ่ึงแมเหล็กจะมี 2 ขั้ว คือ ขั้วเหนือและ
ขั้วใต หรือขั้วบวกและขั้วลบ เม่ือนําเอาวัตถุที่มีสภาพเปนแมเหล็กมาวางใกลกัน กรณีที่ขั้ว
ตางกันวางอยูใกลกันจะเกิดแรงดูดกัน กรณีที่ขั้วตางกันวางอยูใกลกันจะเกิดแรงดูดกัน กรณีขั้ว
เหมือนกันอยูใกลกันจะเกิดแรงผลักกัน 
 

2.2  สนามแมเหล็ก (Magnetic field) 
สนามแมเหล็ก คือ บริเวณที่แสดงอํานาจเปนแมเหล็ก ซ่ึงสนามแมเหล็กใน

ธรรมชาติเกิดจาก 3 สาเหตุ คือ 
 1)  มีวัสดุที่มีธาตุแสดงอํานาจแมเหล็กเปนองคประกอบ ซ่ึงมีเพียง 3 ธาตุที่สามารถเกิด
สนามแมเหล็กที่มีความเขมสูงไดในสภาวะอุณหภูมิหอง คือ เหล็ก โคบอลต และนิกเกิล 
 2)  มีองคประกอบของธาตุที่สามารถเหนี่ยวนําใหมีอํานาจแมเหล็กได 
 3)  มีการไหลของกระแสไฟฟาผานตัวนํา ทําใหเกิดสนามแมเหล็กขึ้น เชน กรณีของ
สนามแมเหล็กโลก 

การเกิดสนามแมเหล็กของวัสดุอธิบายไดจากทฤษฎีอะตอมคือ ภายใน
โครงสรางอะตอมของวัสดุจะมีการเคลื่อนที่ของอิเล็กตรอน โดยอิเล็กตรอนในทุกๆ อะตอมจะ
เกิดการเคลื่อน ที่เปนวงโคจรรอบนิวเคลียส การเคลื่อนที่น้ีกอใหเกิดโมเมนตแมเหล็กจากการ
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เคลื่อนที่รอบวงโคจร (Orbit) สัมพันธกับโมเมนตัมเชิงมุม และในขณะเดียวกันอิเล็กตรอนจะ
หมุนรอบแกนของอิเล็กตรอน เปนผลใหเกิดโมเมนตัมเชิงมุมของการหมุน (Spin) สวนโมเมนต
แมเหล็กของอะตอมเปนผลจากการรวมเวคเตอรโมเมนตของการเคลื่อนที่รอบวงโคจรและ
โมเมนตของการหมุนรอบแกนตนเองของอิเล็กตรอน ซ่ึงหากผลรวมโมเมนตแมเหล็กของอะตอม
ไมเปนศูนย วัสดุน้ันจะมีสภาพโมเมนตแมเหล็กถาวร แตถาผลรวมเปนศูนย วัสดุจะไมมีโมเมนต
แมเหล็กถาวร ดังน้ันวัสดุใดๆ จึงอาจมีโมเมนตแมเหล็กถาวรหรือไมก็ได และถึงแมวัสดุบางชนิด
มีโมเมนตแมเหล็กถาวรประกอบอยูก็อาจไมแสดงสภาพแมเหล็ก เพราะทิศทางการเรียงตัวของ
โมเมนตแมเหล็กในแตละอะตอมหรือโมเลกุลไมเปนระเบียบ จึงเกิดการหักลางกัน มีวัสดุบาง
จําพวกเทาน้ันที่แสดงโมเมนตแมเหล็ก เพราะมีการเรียงตัวของโมเมนตแมเหล็กอยางเปน
ระเบียบ 
 

2.3  คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก (Magnetic susceptibility; k) 
คา k หรือ χ  เปนสมบัติทางฟสิกสอยางหน่ึงของวัสดุ แมวาโดยปกติแลวจะไม

ใชเปนสมบัติดัชนี (Indicating property) ของวัสดุ แตในขอบเขตของงานดานอํานาจแมเหล็ก
สามารถใชคา k ในการจําแนกชนิดของสารแมเหล็กที่มีอยูในวัสดุได นอกจากน้ีคา k ยังมี
ความสัมพันธกับสมบัติอยางอ่ืนของสารแมเหล็ก เชน ขนาด รูปราง ความเคน และสวนประกอบ  
(Size shape, Internal stress and composition) ดังน้ันโดยเง่ือนไขที่จําเพาะเจาะจงหนึ่งๆ 
การศึกษาคา k อาจมีประโยชนในการเปนสมบัติดัชนี จําแนกสมบัติของวัสดุไดเชนกัน แสดงดัง
สมการที่ (4) และสมการที่ (5) 

 
kHM i =                (4) 

 

0μ
χχ BHJi ==                  (5) 

 
เม่ือ M คือ Magnetization ตอหนวยปริมาตร หรือ J คือ Magnetization ตอ

หนวยมวล ที่ถูกเหนี่ยวนําขึ้นในวัสดุหน่ึงที่มีคา Volume susceptibility เทากับ k หรือมีคา  
Mass susceptibility เทากับ χ โดย Applied field B = H0μ  

สภาวะแมเหล็กของวัสดุอาจจะเปลี่ยนแปลงไปแบบไมยอนกลับ (Irreversible) 
ดวยการใสสนามแมเหล็กภายนอก (B) เขาไป โดยคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก อาจเปนอิสระ
ไมขึ้นกับสนามแมเหล็กภายนอก หรืออาจแปรเปลี่ยนไปกับสนามแมเหล็กภายนอก สําหรับกลุม
วัสดุแม เหล็กหลักๆ  วัสดุในกลุมพาราแมกเนติก  และไดอะแมกเนติกผลจากการใส
สนามแมเหล็กภายนอก จะเปนแบบยอนกลับ และโดยปกติคา k จะมีคาคงที่ คือ เปนอิสระไม
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ขึ้นกับคาความเขมสนาม B สวนวัสดุในกลุมเฟอรโรแมกเนติก ผลจากการใสสนามแมเหล็กจะ
เปนแบบไมยอนกลับ และคา k จะแปรเปลี่ยนขึ้นกับความแรงของสนาม ยกเวนในกรณีพิเศษที่
วัสดุเฟอรโรแมกเนติก จะมีพฤติกรรมเปนแบบยอนกลับ k เปนอิสระกับ B กรณีน้ีเกิดขึ้นที่
สนามแมเหล็กภายนอก B มีคาต่ําพอ คือ นอยกวาหรือเทากับ 1 mT และน่ันคือ Initial  
susceptibility จึงเปนสมบัติของสารแมเหล็กในยาน Low field ซ่ึงก็คือ คา k ในระบบ SI 

ในระบบ SI พารามิเตอรทางแทงแมเหล็กถูกกําหนดในเทอมของการไหลของ
กระแสไฟฟา ถาปอนกระแสใหกับขดลวดจะทําใหเกิดมีฟลักซแมเหล็กไหลผานและไหลอยูรอบ
ระนาบวงแหวนของขดลวดแรงทําใหเปนแมเหล็ก (Magnetizing force) H ขนาดของ H จะเปน
สัดสวนกับจํานวนรอบของขดลวดและความเขมของกระแส และเปนสัดสวนผกผันกับความยาว
ขดลวด ดังน้ัน H มีหนวยเปน Am-1 ความหนาแนนของฟลักซแมเหล็กซ่ึงพุงผานและมีทิศตั้ง
ฉากกับพ้ืนที่หน่ึง เรียกวา การเหนี่ยวนําแมเหล็ก หรือสนามแมเหล็ก (Magnetic induction or  
magnetic field) B โดย B มีขนาดเปนสัดสวนกับ H และคาคงตัวของสัดสวน μ  ที่เรียกวา
สภาพใหซึมไดทางแมเหล็ก (Magnetic  permeability) กฎการเหนี่ยวนําของ ฟาราเดยแสดง
ความสัมพันธของอัตราของการเปลี่ยนฟลักซแมเหล็กในวงจรกับความตางศักยซ่ึงเกิดในวงจร
น้ัน  ดังน้ัน B จึงมีหนวย Wbm-2 โดยหนวยของ Wbm-2 เรียกวา เทสลา (T) สภาพใหซึมไดทาง
แมเหล็ก (μ ) มีหนวยเปน WbA-1m-1 หรือ Hm-1 

โดยทั่วไป แทงแมเหล็กจะประกอบดวยขั้วแมเหล็ก 1 คู เรียกวาไดโพลโมเมนต
แมเหล็ก M ของไดโพล ซ่ึงแตละขั้วของไดโพลมีความเขม m และอยูหางกัน 1 คือ 

 
mlM =                (6) 

 
โมเมนตแมเหล็กของขดลวดที่มีกระแสไหลผานจะเปนสัดสวนกับจํานวนรอบใน

ขดลวดพื้นที่หนาตัด และขนาดของกระแส ดังน้ันโมเมนตแมเหล็กจึงมีหนวยเปน Am-2  
เม่ือสสารอยูในสนามแมเหล็ก สสารจะถูกทําใหเปนแมเหล็กและมีทิศเดียวกับ

ทิศทางของสนามแมเหล็ก สภาพการเปนแมเหล็กของสสารจะสูญหายไปเมื่อสสารอยูนอก
บริเวณที่มีสนามแมเหล็ก ปรากฏการณขางตนเรียกวา การทําใหเปนแมเหล็กโดยการเหนี่ยวนํา 
(Induced magnetization) หรือการทําใหเปนขั้วทางแมเหล็ก (Magnetic polarization) ซ่ึงมีผล
ใหไดโพลขนาดเล็กที่มีอยูในสสารจัดวางตัวในทิศทางของแมเหล็ก และทําใหเกิดมีขั้วแมเหล็ก
กระจายอยูที่ผิวของสสาร ความเขมของการทําใหเปนแมเหล็กของสสารซ่ึงเกิดจากการ
เหน่ียวนํา Mi กําหนดไวเปนโมเมนตของไดโพลตอหน่ึงหนวยปริมาตร 

 

LA
mM i =                (7) 
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เ ม่ือ  m เปนโมเมนตแม เหล็กของแทงตัวอยาง ซ่ึง มีความยาว  L และ
พ้ืนที่หนาตัด A และ Mi มีหนวยเปน Am-1  

ความเขมของการทําใหเปนแมเหล็กโดยการเหน่ียวนําจะเปนสัดสวนกับความ
เขมของแรงทําใหเปนแมเหล็ก H 

 
                                                kHM i =                                                    (8) 
   

เม่ือ k เปนสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของสสาร เน่ืองจาก Mi และ H มีหนวย
เปนAm-1 สภาพรับไวไดจึงไมมีหนวยในระบบ SI แตถากลาวในหนวยของระบบซีจีเอส คา kcgs 
(ในระบบซีจีเอส) มีคาเทากับ kSI /4π  (ในระบบเอสไอ)  
 

2.4  วัสดุแมเหล็กและประเภทของวัสดุแมเหลก็ 
พิจารณาคุณสมบัติเชิงแมเหล็ก โดยดูจากคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็ก (คา k)

หรือความยาก-งายของการที่จะถูกเหนี่ยวนําใหเปนแมเหล็กของวัสดุ สามารถแบงวัสดุแมเหล็ก
ออกเปน 3 ประเภทไดแก  

1)  วัสดุไดอะแมกเนติก (Diamagnetic material) เปนวัสดุที่แสดงคุณสมบัติแมเหล็กใน
เชิงตานกับสนามแมเหล็กภายนอก ไมมีโมเมนตแมเหล็กถาวรในโครงสรางอะตอม (ตาราง ก-1) 
โดยท่ีเม่ือมีสนามแมเหล็กภายนอกกระทําตออะตอมของวัสดุ จะทําใหอิเล็กตรอนท่ีเคลื่อนเปน
วงโคจรรอบนิวเคลียสของอะตอมเสียสมดุล เกิดขั้วแมเหล็กขนาดเล็กขึ้นในอะตอม ขั้วแมเหล็ก
จะตานกับสนามแมเหล็กภายนอก ทําใหเกิดผลในเชิงลบ วัสดุจําพวกน้ีมีคุณสมบัติคาสภาพรับ
ไวไดทางแมเหล็กของวัสดุมีคาเปนลบ ตัวอยางวัสดุที่มีคุณสมบัติแมเหล็กประเภทนี้ ไดแก 
ควอตซ เกลือหิน แคลไซต เปนตน 
 

2)  วัสดุพาราแมกเนติก (Paramagnetic material) เปนวัสดุที่เม่ืออยูในสนามแมเหล็ก
ภายนอก จะถูกเหนี่ยวนําใหมีสภาพเปนแมเหล็ก น่ันคือในโครงสรางอะตอมของวัสดุจําพวกน้ีมี
โมเมนตแมเหล็กถาวรประกอบอยู แตการเรียงตัวไมเปนระเบียบ (ตาราง ก-1) ดังน้ันเม่ือถูก
เหน่ียวนําจึงมีการเรียงตัวของโมเมนตแมเหล็กไปตามสนามแมเหล็กที่เหน่ียวนํา การเรียงตัวจะ
ไมเปนระเบียบอยางสมบูรณ และเม่ือนําสนามแมเหล็กออกไป วัสดุน้ันก็จะไมมีความเปน
แมเหล็กอีกตอไป วัสดุจําพวกน้ีมีคุณสมบัติของสภาพรับไวไดทางแมเหล็กของวัสดุเปนคาบวก
และมีคาอยูระหวาง 10-6-10-2 วัสดุที่มีคุณสมบัติแมเหล็กจําพวกน้ีไดแก วัสดุทุกชนิดที่ไมใชวัตถุ
จําพวกไดอะแมกเนติก  

3) วัสดุจําพวกเฟอรโรแมกเนติก (Ferromagnetic material) เปนวัสดุที่เม่ือถูก
เหน่ียวนําจากสนามแมเหล็กภายนอกจะมีสภาพแมเหล็ก และเมื่อนําสนามแมเหล็กภายนอก
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ออกไป จะยังคงมีสภาพความเปนแมเหล็กอยู น่ันคือ วัสดุมีโมเมนตแมเหล็กถาวรในโครงสราง
อะตอม วัสดุจําพวกนี้มีสภาพรับไวไดทางแมเหล็กเปนคาบวกและมีคามากกวา 100 ขึ้นไป หรือ
กลาวอีกนัยหนึ่ง คือเปนวัสดุจําพวกพาราแมกเนติที่มีคาของสภาพรับไวไดทางแมเหล็กมากกวา 
100 ขึ้นไป วัสดุที่จัดวาเปนจําพวกเฟอรโรแมกเนติก คือ วัสดุที่ประกอบดวยธาตุ เหล็ก (Fe) 
โคบอลต (Co) นิกเกิล (Ni) กาโดไลเนียม (Gadolinium, Gd) และไดสพรอเซียม (Dysprosium, 
Dy) วัสดุจําพวกเฟอรโรแมกเนติกแบงยอยได 3 ประเภท คือ  

3.1  ประเภทเฟอรโรแมกเนติกบริสุทธิ์ (Pure ferromagnetism) วัสดุที่จัดในประเภทนี้
จะมีทิศทางของโมเมนตแมเหล็กถาวรที่เรียงในโดเมนทุกๆโดเมน เรียงเปนแนวขนานตาม
ทิศทางของสนามแมเหล็ก (ตาราง ก-1) ทําใหมีคาสภาพรับไดทางแมเหล็กสูงและมีคาบวก ใน
ธรรมชาติสวนใหญพบไดเฉพาะในธาตุ เหล็ก นิกเกิล และโคบอลต  

 3.2  ประเภทแอนติเฟอรโรแมกเนติก (Antiferromagnetism) เปนวัสดุที่ถึงแมวาจะมี
โมเมนตแมเหล็กถาวรประกอบอยูในวัสดุ แตทิศทางการเรียงตัวของโมเมนตแมเหล็กถาวร
ภายในโดเมนแตละโดเมน มีการเรียงในทิศทางตรงกันขาม และมีขนาดเทากัน จึงหักลางกัน
หมดไป (ตาราง ก-1) ทําใหมีคาสภาพรับไดทางแมเหล็กเปนศูนย วัสดุที่มีคุณสมบัติประเภทนี้ 
คือ ฮีมาไทต 

3.3  ประเภทเฟอรริแมกเนติก (Ferrimagnetism) เปนวัสดุที่มีโมเมนตแมเหล็กถาวร
ประกอบอยูในวัสดุ และทิศทางการเรียงตัวของโมเมนตแมเหล็กถาวรภายในโดเมน มีการเรียง
ในทิศทางตรงกันขาม แตมีขนาดไมเทากัน (ตาราง ก-1) จึงทําใหมีอํานาจแมเหล็ก และมีคา
สภาพรับไดทางแมเหล็กเปนบวก วัสดุที่มีคุณสมบัติประเภทนี้ คือ จําพวกเฟอรไรต มีสูตรทาง
เคมีคือ XOFe2O3 เม่ือ X คือ Fe, Mn, Co, Ni, Cu, Mg, Zn เปนตน   
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ตาราง ก-1 คุณสมบัติของวสัดุเชิงแมเหลก็  
 

ประเภทของวสัดุ 
สภาพรับไว
ไดทาง
แมเหล็ก 

โมเมนตแมเหล็ก 
ภายในอะตอม 

อะตอม/กราฟลักษณะการ
เหน่ียวนําทางแมเหล็ก 

ไดอะแมกเนตกิ 
(Diamagnetic 

มีคาตํ่าและมีคา 
เปนลบ 

ไมม ี

 

พาราแมกเนตกิ 
(Paramagnetic) 

มีคาตํ่าและมีคา 
เปนบวก 

มี และมีการเรียงตัว
ระเกะระกะ 

 

เฟอรโรแมกเนติก 
(Ferromagnetic) 

มีคาสูงมากและ
มีคาเปนบวก 

มี และมีการเรียง
ตัวอยางเปนระเบียบ
ในทิศทางเดียวกัน 

 

แอนติเฟอรโรแมก
เนติก (Anti-

ferromagnetic) 

มีคาตํ่าและมีคา 
เปนบวก 

มี และมีการเรียงตัว
ในทิศทางตรงขาม
กัน มีขนาดเทากัน 

 

เฟอรริแมกเนติก 
(Ferrimagnetic) 

มีคาสูงและมีคา 
เปนบวก 

มี และมีการเรียงตัว
ในทิศทางตรงขาม
กัน ขนาดแตกตาง

กัน 

 

 
 
สัญลักษณ M หมายถึง การเหนี่ยวนําใหเกิดสนามแมเหล็ก H หมายถึง ความ

แรงของสนามแมเหล็ก 
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 2.5  อิทธิพลของอุณหภูมิตอพฤติกรรมทางแมเหล็ก 
เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นสงผลใหแอมพลิจูดการสั่นสะเทือนของอะตอมในของแข็ง

เพ่ิมขึ้น และเนื่องจากโมเมนตแมเหล็กในอะตอมมีอิสระที่จะหมุนทิศทางได ดังนั้นเม่ืออุณหภูมิ
สูงขึ้น การเคลื่อนที่ (สั่น) ของอะตอมที่เพ่ิมมากขึ้น อันเนื่องจากความรอนจึงมีแนวโนมจะทําให
ทิศทางของโมเมนตแมเหล็ก ที่อาจเรียงตัวดีแลว เกิดการกระเจิงผิดทิศทางไปได 
 

 
 

ภาพประกอบ ก-5 สภาพแมเหล็กอ่ิมตัวเปนฟงกชันของอุณหภูมิ ของแมกนีไทตและแมกฮีไมต 
 

สําหรับวัสดุที่มีสภาพแมเหล็กแบบเฟอรโร แอนติเฟอรโร และเฟอรริ การสั่น
ของอะตอมอันเนื่องจากความรอนจะไปแทรกแซงแรงคูควบระหวางโมเมนตของไดโพลใน
อะตอมที่อยูขางเคียงกัน สงผลใหเกิดการเรียงตัวผิดทิศทางไปจากเดิม โดยไมสนใจวาจะมี
สนามภายนอกหรือไมก็ตาม ผลก็คือ ทําใหแมเหล็กชนิดเฟอรโรและเฟอรริมีคาสภาพแมเหล็ก
อ่ิมตัวลดลง คาสภาพแมเหล็กอ่ิมตัวสูงสุดที่อุณหภูมิ 0 K ซ่ึงมีการส่ันสะเทือนจากความรอน
นอยที่สุด เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้น สภาพแมเหล็กอ่ิมตัวจะคอยๆ ลดต่ําลงและลดลงเหลือศูนยอยาง
รวดเร็วที่อุณหภูมิที่เรียกวา อุณหภูมิคูรี (TC) แรงคูควบท่ีทําใหโมเมนตจากการหมุนรอบตัวเอง
เรียงตัวเปนทิศทางเดียวกันถูกทําลายอยางสิ้นเชิง ทําให ณ อุณหภูมิเหนือ TC ขึ้นไป วัสดุที่เดิม
มีสภาพแมเหล็กแบบเฟอรโรและเฟอรริกลายเปนแบบพาราไปทั้งหมด คาของอุณหภูมิคูรี
แตกตางกันไปในวัสดุแตละชนิด เชน เหล็ก โคบอลต นิกเกิล แมกนีไทต และแมกฮีไมต มีคา
ดังกลาวเปน 768, 1120, 335, 585 และ 675°C ตามลําดับ (ภาพประกอบ ก-5) 
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 2.6  โดเมนและฮิสเทอรีซิส  
วัสดุที่มีสภาพแมเหล็กแบบเฟอรโรหรือเฟอรริทุกชนิดที่อยู ณ อุณหภูมิต่ํากวา 

TC ประกอบดวยอาณาบริเวณยอยๆ ภายในเนื้อวัสดุ ซ่ึงภายในอาณาเขตบริเวณยอยเหลาน้ีจะมี
การจัดเรียงตัวโมเมนตของไดโพลแมเหล็กในทิศทางเดียวกันทั้งบริเวณ (ภาพประกอบ ก-6) 
อาณาบริเวณยอยดังกลาวเรียกวา โดเมนแมเหล็ก ซ่ึงภายในจะอยูในสภาพแมเหล็กอ่ิมตัว 
โดเมนที่อยูติดกันจะถูกแบงแยกออกจากกันดวยขอบโดเมน (Domain boundary) หรือผนัง
โดเมน (Domain wall) ซ่ึงภายในบริเวณที่เปนขอบดังกลาว ทิศทางของสภาพแมเหล็กจะคอยๆ 
เปลี่ยนไปทีละนอย (ภาพประกอบ ก-7) โดยปกติแลวโดเมนจะมีขนาดในระดับจุลภาคและ
สําหรับชิ้นงานที่มีหลายผลึก (Polycrystalline) ในแตละเกรนของวัสดุอาจจะประกอบดวย
หลายๆโดเมน ดังน้ันในระดับมหภาคแลว ชิ้นวัสดุหน่ึงๆจะมีจํานวนโดเมนจํานวนมาก โดยที่แต
ละโดเมนตางก็จะมีการจัดวางทิศทางของสนามแมเหล็กในทุกโดเมนโดยถวงน้ําหนักของแตละ
โดเมนดวยอัตราสวนโดยปริมาตรของมันดวยในชิ้นงานที่ยังไมมีสภาพแมเหล็ก ผลรวมแบบถวง
นํ้าหนักแลวของเวกเตอรของสภาพแมเหล็กของทุกโดเมนจะรวมกันเปนศูนย 
 

 
ภาพประกอบ ก-6 ภาพจินตนาการที่อธบิายถึงโดเมนในวัสดุที่มีสภาพแมเหล็กแบบเฟอรโร 
หรือเฟอรริ 

 
 

ภาพประกอบ ก-7 การจัดเรียงตัวของโดเมน 

Domain wall 
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คาความหนาแนนฟลักซแมเหล็ก B และความเขมสนามแมเหล็ก H ในแมเหล็ก
แบบเฟอรโรและแบบเฟอรริจะไมแปรผันตรงตอกัน ในกรณีที่วัสดุน้ันเริ่มตนจากสภาพที่ไมเปน
แมเหล็ก คา B จะแปรเปนฟงกชันของ H (ภาพประกอบ ก-8) เสนโคงความสัมพันธดังกลาวจะ
เริ่มตนจากจุดกําเนิด และเม่ือ H เพ่ิมขึ้น สนาม B จะเร่ิมเพ่ิมขึ้นตามไปทีละนอยแลวจึงเพ่ิมขึ้น
ในชวงตอมาและสุดทายก็จะเปลี่ยนแปลงลงตามลําดับจนมีคาคงที่ไมขึ้นกับ H อีกตอไป 

คาสูงสุดของ B น้ีคือความหนาแนนของฟลักซอ่ิมตัว BS ซ่ึงในขณะนั้นสภาพแมเหล็กที่เกิดขึ้นก็
คือแมกนิไทเซชันอ่ิมตัว MS ดวย จะเห็นไดวาจากรูปอยางชัดเจนวาความสามารถซึมซับ
แมเหล็กมีคาไมคงที่และขึ้นอยูกับ H ในบางครั้งใชคาความชันของกราฟ B-H ที่ตําแหนง H = 0 

เปนสมบัติแมเหล็กของวัสดุอยางหนึ่ง เรียกวา คาความสามารถซึมซับแมเหล็กตั้งตน μi (คา k) 
 

 
       

ภาพประกอบ ก-8 พฤติกรรมระหวาง B กับ H 
 

เม่ือสนาม H มากระทํา บรรดาโดเมนจะเปลี่ยนรูปรางและขนาด โดยอาศัยการ
เคลื่อนตัวของของโดเมนในภาพประกอบ ก-8 ไดแสดงภาพสังเขปของโครงสรางโดเมน ณ จุด
ตางๆ บนเสนโคง B- H ในตอนเริ่มตนโมเมนตในโดเมนที่เปนสวนประกอบของวัสดุมีทิศ
ทางการวางตัวแบบสุม ทําใหไมมีสนามสุทธิของ B (หรือ M) เม่ือมีสนามภายนอกมากระทํา
โดเมนที่มีทิศการวางตัวของโมเมนตที่สอดคลอง (ขนานหรือใกลเคียง) กับทิศของสนามที่มา
กระทําจะขยายตัวออก โดยกินอาณาบริเวณของโดเมนอ่ืนที่มีทิศทางไมสอดคลองใหเล็กลงแทน  
กระบวนการเชนนี้จะดําเนินตอไปเม่ือความเขมสนามแมเหล็กสูงขึ้น  จนกระทั่งชิ้นงานทั้งชิ้นใน
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ระดับมหภาคกลายเปนโดเมนเดียวกันหมด โดเมนสุดทายน้ีจะมีทิศทางใกลเคียงกับสนาม
ภายนอก จุดอ่ิมตัวจะเกิดขึ้นเม่ือโดเมนนี้หมุนทิศทางโมเมนตใหเปนทิศเดียวกับสนามภายนอก 
H อยางสมบูรณ  

จากจุดอ่ิมตัวซ่ึงคือจุด S (ภาพประกอบ ก-9) เม่ือสนาม H ลดคาต่ําลง เชน มี
การกลับทิศของสนามเสนโคงในรูปจะไมยอนกลับตามเสนทางเดิมแตจะเกิดผลของฮิสเทอรีซิส
ขึ้น กลาวคือ สนาม B จะเปลี่ยนแปลงตามหลังสนาม H ที่กระทําน่ันคือ ลดลงดวยอัตราที่ชากวา 
เม่ือสนาม H ลดลงเหลือศูนย (จุด R ในเสนโคง) จะยังคงเหลือสนาม B ที่คางอยูในวัสดุ เรียกวา
แมกนิไทเซชันตกคางอ่ิมตัว (Mr) หรือความหนาแนนฟลักซแมเหล็กเหลือคาง Br สภาพนี้
เรียกวา วัสดุยังคงมีสภาพแมเหล็กอยูแมจะไมมีสนามภายนอก H อยูแลวก็ตาม  

พฤติกรรมการเกิดฮิสเทอรีซิสและสภาพแมเหล็กถาวร อาจจะอธิบายไดดวย
การเคล่ือนที่ของผนังโดเมน กลาวคือ ขณะที่มีการกลับทิศ (ลดคา) ของสนามจากจุดอ่ิมตัว 
(จากจุด S ในภาพประกอบ ก-9) กระบวนการที่โครงสรางของโดเมนเปลี่ยนไปในทางยอนกลับ
ดวยเชนกัน แรกสุดจะมีการหมุนของโดเมนเด่ียวภายในสนามที่กลับทิศ จากนั้นโดเมนที่มี
โมเมนตแมเหล็กในทิศเดียวกัน สนามใหมจะเกิดขึ้นและขยายตัวโดยกินเนื้อของโดเมนเดิมไป 
ประเด็นสําคัญในที่น้ี คือ การที่มีความตานทานเกิดขึ้นในการที่จะเคลื่อนผนังโดเมนใหสนองตอ
การเพ่ิมสนามแมเหล็กในทิศตรงขามที่กําลังเกิดขึ้นทําให B ลาหลัง H หรือเกิดฮิสเทอรีซิสน่ัน
เอง เม่ือสนามภายนอกลดลงเหลือศูนยยังคงเหลืออัตราสวนของโดเมนสุทธิอยูปริมาณหนึ่งที่
ยังคงมีการวางตัวในทิศทางในตอนแรกเปนที่มาของการเหนี่ยวนําแมเหล็กเหลือคาง Br 
เพ่ือที่จะลดคาสนาม B ในชิ้นงานใหเหลือศูนย (จุด C ในภาพประกอบ ก-9) สนามแมเหล็ก H 
ซ่ึงมีขนาด –Hc และมีทิศทางตรงขามกับสนามในตอนแรกจะตองถูกใสเขาไปในระบบ คา Hc น้ี
เรียกวา สนามแมเหล็กหักลาง (Coercivity) หรือ บางครั้งเรียกวาแรงแมเหล็กหักลาง (Coercive 
force) หรือสภาพลบลางทางแมเหล็ก (Hc) และหากยังคงใหสนามกระทําในทิศตรงขามน้ีแรงขึ้น
เรื่อยๆ ดังรูปจะทําใหถึงสภาพอ่ิมตัวอีกคร้ังหน่ึงในทิศตรงขามกับของเดิมไดแกจุด S หากให
สนามที่กลับทิศตรงขามอีกคร้ัง (คือ มีทิศเหมือนกับที่ใชในการเหนี่ยวนําสภาพแมเหล็กในครั้ง
แรกสุด) จะทําใหสภาพแมเหล็กในวัสดุน้ียอนกลับไปถึงสภาพอ่ิมตัวในครั้งแรก (จุด S) อีกคร้ัง
โดยมีเสนทางที่สมมาตรกับขามาเกิดเปนวงรอบฮิสเทอรีซิสที่สมบูรณขึ้นและระหวางทางวงรอบ
น้ีจะผานจุดที่แสดงคาการเหน่ียวนําแมเหล็กเหลือคางที่เปนลบ –Br และคาสนามแมเหล็ก
หักลางที่เปนบวก (+Hc) ตามลําดับ (สุวันชัย และคณะ, 2548) 
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ภาพประกอบ ก-9 ความสัมพันธระหวางความหนาแนนฟลักซแมเหล็กกับความเขม
สนามแมเหล็กในวัสดุที่มีสภาพแมเหล็กแบบเฟรโรซึ่งถูกเหนี่ยวนําจนถึงจุดอ่ิมตัวในทิศไปขาง 
หนาและยอนกลับ 
 
 2.7  การจําแนกประเภทของโดเมนแมเหล็ก 

สมบัติตางๆ ทางแมเหล็กของวัสดุ รวมทั้งการเกิดวงฮีสเทอรีซีส และการ
ตกคางของอํานาจแมเหล็กในวัสดุใดๆ จะขึ้นอยูกับขนาดของเกรนแมเหล็ก ซ่ึงเก่ียวของกับ
โดเมนแมเหล็กของวัสดุ สามารถจําแนกประเภทของโดเมนแมเหล็กออกเปนแมเหล็กพารา-
ยิ่งยวด โดเมนเด่ียว โดเมนเด่ียวเทียม และมัลติโดเมน โดย 
 3.1) แมเหล็กพารายิ่งยวด (Super Paramagnetic; SP) เกิดจากการกอตัวของโมเลกุล
แมเหล็ก 1 โมเลกุล ภายใตสนามแมเหล็ก เกิดเปนวัสดุแมเหล็กซ่ึงมีคาอํานาจแมเหล็กตกคางที่
ไม เสถียร จนเขาสูสภาวะท่ีเปนพารายิ่งยวด ซ่ึงมีพฤติกรรมที่ เ กิดจากการวางตัวใน
สนามแมเหล็กคลายกับวัสดุแมเหล็กเฟรโร แตมีคา Relaxation time; τ (เวลาที่คาอํานาจ
แมเหล็กตกคางลดลง 1/e จากคาเดิม) นอยกวามาก รวมทั้งมีคาอํานาจแมเหล็กและคาสภาพรับ
ไวไดทางแมเหล็กสูงกวาวัสดุพารายิ่งยวด เม่ือขนาดเม็ดตะกอนมีขนาดใหญขึ้นคาความเปน
แมเหล็กของวัสดุพารายิ่งยวด จะมีคาเพ่ิมขึ้น แตคาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กจะลดลง โดย
ขนาดเม็ดตะกอนจะโตขึ้นจนถึงระดับหน่ึง จากน้ันจะมีการเปลี่ยนแปลงจากแมเหล็กพารา
ยิ่งยวดไปเปนโดเมนเด่ียวเสถียร 

3.2) โดเมนเด่ียวเสถียร (Stable Single domain; SSD) เกิดจากการเปลี่ยนแปลงขนาด
เม็ดตะกอนของพารายิ่งยวดที่มีขนาดใหญขึ้นและมีการเกิดขั้วไดโพลขึ้นในโดเมน โดยไดโพล
โมเมนตแมเหล็กที่เกิดขึ้นจะมีทิศของไดโพลเพียงทิศเดียว คาอํานาจแมเหล็กตกคางเร่ิมมีความ
เสถียรมากขึ้น  
 3.3) โดเมนเด่ียวเทียม (Pseudo Single domain; PSD) เกิดจากการโตขึ้นของโดเมน
เด่ียวเปนคูโดเมนเทียม มีทิศทางของโมเมนตไดโพลแมเหล็กที่ตรงขามกัน โดยมีผนังโดเมนเปน
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ตัวก้ันระหวางไดโพลทั้งสอง คาความเปนแมเหล็กจะมีนอยมาก เน่ืองจากไดโพลโมเมนต
แมเหล็กมีทิศทางที่ตรงกันขามกัน 
 3.4) มัลติโดเมน (Multi-domain; MD) เกิดจากการโตขึ้นของคูโดเมนเทียม และมีการ
จับตัวกันเปนหลาย ๆ โดเมน จนมีขนาดที่ใหญขึ้น โดยการวางตัวของคูไดโพลจะมีลักษณะที่
เปนระเบียบและไมเปนระเบียบปะปนกัน โดยมีผนังโดเมนเปนตัวก้ันระหวางไดโพลทั้งหมด คา
ความเปนแมเหล็กของมัลติโดเมนจะเปนคาลัพธของทั้งระบบ 
 
  การกําเนิดของโดเมนเกิดขึ้นจากปฏิกิริยาเคมีโดยเริ่มจาก 1 โมเลกุล หรือ 1 ได
โพล เปนหลาย ๆ โมเลกุล หรือหลาย ๆ ไดโพล เขาสูสภาวะพารายิ่งยวด คือมีคาสภาพรับไวได
ทางแมเหล็กสูงแตไมมีอํานาจแมเหล็กตกคาง จากสภาวะพาราย่ิงยวด เม่ือเม็ดโดเมนโตขึ้นจน
เขาสูยานโดเมนเด่ียว ตรงนี้คาสภาพรับไวไดทางแมเหล็กจะลดลงแตยังคงมีคาอยู และเริ่มแสดง
อํานาจแมเหล็กถาวรหรืออํานาจแมเหล็กตกคาง เม่ือโตขึ้นก็จะเปลี่ยนเปนโดเมนเด่ียวเทียม 
และมัลติโดเมน ตามลําดับ (ภาพประกอบ ก-10)  
 

 
 

ภาพประกอบ ก-10 ขนาดของโดเมนประเภทตางๆ ลูกศรแสดงลักษณะของโมเมนตแมเหล็กใน
แตละโดเมน  
 

  2.8  วัสดุแมเหล็กออนและวัสดุแมเหล็กแข็ง 
วัสดุที่มีสภาพแมเหล็กแบบเฟอรโรและแบบเฟอรริ ถูกแบงประเภทวาเปนชนิด

ออนหรือชนิดแข็ง ขึ้นอยูกับลักษณะเฉพาะทางฮิสเทอรีซิส วัสดุแมเหล็กออน (Soft magnetic 
materials) ถูกใชในอุปกรณที่ตองอยูภายใตสนามแมเหล็กที่เปลี่ยนแปลงกลับไปกลับมาและตอง
มีการสูญเสียพลังงานต่ําที่สุด เชน แกนหมอแปลง ดวยเหตุผลนี้พ้ืนที่ภายในวงรอบฮิสเทอรีซิส
จึงตองแคบที่สุด น้ันคือ รูปรางของเสนโคงฮิสเทอรีซิสจะเปนแบบเรียวแคบ (ภาพประกอบ ก-
11) วัสดุแมเหล็กออนจะตองมีคาความสามารถซึมซับตั้งตนที่สูง และมีคาสนามแมเหล็กหักลาง
ต่ํา วัสดุที่มีสมบัติเชนนี้ จะสามารถไปถึงสภาพแมเหล็กอ่ิมตัวไดภายใตสนามกระทําที่มีความ
เขมต่ํา (ถูกเหนี่ยวนําและปลดปลอยแมเหล็กไดงาย) และยังมีการสูญเสียพลังงานในฮิสเทอรีซิส
นอยดวย สวนวัสดุแมเหล็กแข็ง (Hard magnetic materials) ตองมีคาของการเหนี่ยวนํา

SSD MD 

 

PSD SP 
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แมเหล็กเหลือคาง สนามแมเหล็กหักลางและความหนาแนนฟลักซแมเหล็กอ่ิมตัวที่สูง และมีคา
ความสามารถซึมซับตั้งตนที่ต่ํา รวมทั้งมีการสูญเสียพลังงานเนื่องจากฮิสเทอรีซิสสูง 
(ภาพประกอบ ก-11)  
 

 
 

ภาพประกอบ ก-11 เสนโคงการเหนี่ยวนาํสภาพแมเหล็ก สําหรับวัสดุแมเหล็กออนและวัสดุแม 
เหล็กแข็ง   
 

เปรียบเทียบลักษณะเฉพาะทางฮิสเทอรีซิสของวัสดุแมเหล็กออนและวัสดุ
แมเหล็กแข็ง ลักษณะเฉพาะที่สําคัญที่สุดในการพิจารณาใชงานวัสดุประเภทนี้มี 2 ประเด็น คือ 
คาสนามแมเหล็กหักลางและสิ่งที่เรียกวา “ผลคูณพลังงาน” ซ่ึงนิยามจาก (BH)max หรือพ้ืนที่ของ
สี่เหลี่ยมผืนผาที่ใหญที่สุดที่จะบรรจุเขาไปในควอดแรนตที่สองของเสนโคงฮิสเทอรีซิสได 
(ภาพประกอบ ก-12) หนวยของพื้นที่น้ีคือ kJ/m3 คาของผลคูณพลังงานนี้บงบอกถึงพลังงานท่ี
จําเปนในการปลดสภาพแมเหล็กของแมเหล็กถาวรน้ัน ซ่ึงหมายความวายิ่งมี (BH)max สูงเทาไร 
วัสดุน้ันก็ยิ่งเปนแมเหล็กที่ “แข็ง” มากเทาน้ัน 
 

 
 

ภาพประกอบ ก-12 เสนโคงการเหนี่ยวนําสภาพแมเหล็กที่ทําใหเกิดวงรอบฮิสเทอรีซิส ภายใน
ในควอดแรนตที่สอง   
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 2.9  หนวยทั่วไปที่ใชในการศึกษาปริมาณทางแมเหล็ก 
หนวยทั่วไปที่ใชในการศึกษาปริมาณทางแมเหล็กประกอบดวย 2 หนวยหลัก 

คือ หนวย cgs (emu) และหนวย SI ซ่ึงจะมีความสัมพันธดังตาราง ก-2 
 

ตาราง ก-2 หนวยที่ใชในการศึกษาปริมาณทางแมเหล็ก 

 

เทอม สัญลักษณ ระบบเอสไอ ระบบซีจีเอส 
สนามแมเหล็ก, ความเขมสนามแมเหล็ก 
หรือ ความหนาแนน ฟลักซแมเหล็ก   B 

1 tesla 
= 1 Wb/m2 

= 1 N/A-m 

= 104 Gauss 
= 109 Gamma 
= 104 Maxwell/cm2 

ขั้วแมเหล็ก  P A-m =108 unit poles 
โมเมนตขัว้คู   M A-m2 =1010 cm 
ฟลักซแมเหลก็  ϕ  1 Wb=volt-s =108 Maxwell 
ความแรงสนามแมเหล็ก  
 

H 
A/m = 4π 10-3 Oersted 

= 4π 10-3 Gilbert/cm2 
การเหนี่ยวนําใหเกิดสนามแมเหล็ก  
หรือ ความเขมของการเปนแมเหล็ก  M 

A/m = 4π 10-3  Oersted 
= 4π 10-3  
Gilbert/cm2 

สภาพยอมใหซึมได   μ  Wb/A-m 
หรือ 
Henry/m 

Gauss/Oersted 

สภาพยอมใหซึมไดสัมพันธ   rμ  ไมมีหนวย ไมมีหนวย 
สภาพรับไวไดทางแมเหล็กเชิงปริมาตร
สภาพรับไวไดทางแมเหล็กเชิงมวล 

k 
χ  

ไมมีหนวย 
M3/kg 

ไมมีหนวย 
= 4π K  cm3/g 

 
 ซ่ึงบางคร้ังจะสะดวกกวาที่จะแปลงหนวยจากแอมแปรตอเมตร (Am-1) เปนหนวยเทสลา 
(T) โดยอาศัยความสัมพันธดังน้ี 

1 mAm-1  =  1.256  nT 
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ภาคผนวก ข 

หลักการของเครื่องมือและเทคนิคที่ใชในการทดสอบ 

1.  เทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ (X-Ray Diffraction; XRD)  
เทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ หรือ เทคนิค XRD เปนเทคนิคที่ใชศึกษา

โครงสรางผลึก เพ่ือดูการจัดเรียงตัวของอะตอมหรือโมเลกุลของสารประกอบตางๆ ซ่ึงสามารถ
วิเคราะหหาองคประกอบของสารประกอบนั้นๆ ไดทั้งเชิงปริมาณและเชิงคุณภาพ โดยอาศัย
ปรากฏการณ X-ray diffraction (ปรากฏการณเลี้ยวเบนของรังสีเอกซจากวัตถุใดๆ) และใชกฎ
ของแบรกกที่กลาววา รังสีเอกซที่เลี้ยวเบนออกจากระนาบชุดหน่ึงๆ จะแทรกสอดแบบ
เสริมสรางกัน เม่ือระยะทางที่แตละลํารังสีที่ตกกระทบบนตางระนาบกันนั้นมีควมแตกตางกัน
เปนจํานวนเต็มเทาของความยาวคลื่นของรังสีเอกซ (ภาพประกอบ ข-1) ตามความสัมพันธใน
สมการที่ (1) 
 

λθ nd =sin2                                                        (1) 
 

เม่ือ d  คือ ระยะหางระหวางระนาบ θ  คือ มุมสะทอนจากระนาบของอะตอมซึ่ง
เทากับมุมตกกระทบ และ λ คือ ความยาวคลื่นของรังสีเอกซที่ใช และแบรกกไดแสดงใหเห็นวา
ปรากฏการณเลี้ยวเบนของรังสีเอกซโดยอะตอมในผลึกเปนลักษณะเดียวกันกับการสะทอนของ
แสงบนกระจกเงาระนาบ เน่ืองจากอะตอมในผลึกจัดเรียงตัวอยางเปนระเบียบ จะมีชุดระนาบ
ของอะตอมที่เหมือนกัน หางกันดวยระยะทางที่เทากันและมีหลายชุดระนาบในโครงสรางผลึก 
ในการทดลองรังสีเอกซที่ใชเกิดจากการใหกระแสไฟฟาที่ขั้วแคโทดและแอโนดเพื่อให
อิเล็กตรอนหลุดออกมา ขณะเดียวกันก็ใหความ ตางศักยระหวางขั้วแคโทดและแอโนดเพ่ือให
อิเล็กตรอนจากขั้วแคโทดวิ่งเขาชนเปาที่ขั้วแอโนด เม่ือนํารังสีเอกซมาฉายลงบนผลึกที่ตองการ
ศึกษา ลํารังสีสวนใหญผานผลึกไปโดยไมเกิดการเปลี่ยนแปลง บางสวนสะทอนและกระจาย
ออกไปในหลายทิสทางแลวเปนรูปแบบที่ไมตอเน่ือง มุมของรังสีเอกซที่สะทอนออกมาจะให
ขอมูลเก่ียวกับขนาด รูปรางและสมมาตรของหนวยเซลล และพบวาจะเกิดรูปแบบการเลี้ยวเบน 
(diffraction pattern) ขึ้นหากใชรังสีเอกซที่มีความยาวคลื่นใกล เคียงกับระยะหางของอะตอม
ภายในผลึก และเมื่อผลึกถูกหมุน รูปแบบการเลี้ยวเบนจะเปลี่ยนไป น้ันคือการหมุนผลึกจะทํา
ใหไดขอมูลจากการเลี้ยวเบนเพิ่มขึ้น ซ่ึงเทคนิคน้ีใชรังสีเอกซความยาวคลื่นเดียวตกกระทบสาร
ตัวอยาง โดยในการวัดสารตัวอยางจะหมุนไปเปนมุม θ ขณะที่อุปกรณการตรวจวัดสัญญาณรังสี
เอกซจะเคลื่อนที่ไปเปนมุม 2θ เพ่ือใหการเลี้ยวเบนสอดคลองกับกฎของแบรกก เน่ืองจากสาร
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ตัวอยางมีผลึกเด่ียวเล็กๆ จํานวนมาก และจัดเรียงตัวในทิศทางที่แตกตางกันอยางสุม ทําใหแต
ละชุดระนาบ hkl มีตําแหนงแตกตางกันและสามารถทําใหเกิดการสะทอนของรังสีเอกซไดเม่ือ
ทํามุมกับทิศทางของรังสีเอกซ θhkl ตามกฎของแบรกก ในขณะบันทึกขอมูลผลึกจะถูกหมุนเพ่ือ
เพ่ิมโอกาสในการเกิดการสะทอน เคร่ืองวัดรังสีจะถูกเลื่อนไปในตําแหนงตางๆ เพ่ือวัดรังสีที่
สะทอนออกมาจากผลึก แลวบันทึกความเขมที่คามุมตางๆ ไวในคอมพิวเตอร ขอมูลเหลาน้ีจะ
ถูกแสดงออกมาเปนกราฟระหวางความเขมของรังสีที่สะทอนออกมากับมุมที่ทําการวัด เม่ือได
คา θ จะทําใหสามารถคํานวณหาคา d  ไดตามสมการของแบรกก และจะสามารถบอกชนิดของ
สารประกอบท่ีทําการทดสอบและโครงสรางผลึกไดโดยการนําไปเปรียบเทียบกับคามาตรฐาน 
Joint Committee on Power Diffraction Standard (JCPDS) หรือ International Centre for 
Diffraction Data (ICDD) (สรินทร ลิ่มปนาท 2543)  
 

 
 

ภาพประกอบ ข-1 การเลี้ยวเบนของรังสเีอกซเม่ือตกกระทบระนาบของผลึก 
 

นอกจากนี้เทคนิค XRD ยังสามารถคํานวณหาขนาดผลึก โดยใชสมการเชอร-
เรอร (Scherer equation) ดวยวิธี X-ray line broadening ซ่ึงอาศัยขอมูลที่ไดจากการเลี้ยวเบน
ของรังสีเอกซ ทั้งมุมการเลี้ยวเบน θ และความกวางที่ตําแหนงคร่ึงหน่ึงของความสูงของยอด
กราฟการเลี้ยวเบนหรือ Full width at half maximum (FWHM) ดังสมการที่ (2) (Sun. et al., 
2004) 

θβ
λ

cos
KdXRD =                                               (2) 

โดยที่  

XRDd  คือ  Crystallite size ที่คํานวณจาก XRD (นาโนเมตร) 
K   คือ  คาคงที่ ขึ้นกับขนาดและรูปรางของเม็ดผลึก ใชคา k∼1 
λ  คือ  ความยาวคลืน่ของรังสเีอกซ 
β   คือ  Full width at half maximum (FWHM)  
θ  คือ  มุมเลี้ยวเบน 
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2.  เทคนิคการถายภาพดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน (Electron microscope)  
กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน เปนกลองจุลทรรศนที่ใชลําอนุภาคอิเล็กตรอน

พลังงานสูงในการตรวจสอบวัตถุแทนแสงธรรมดา เน่ืองจากความยาวคล่ืนของลําอนุภาค
อิเล็กตรอนนั้นสั้นกวาความยาวคลื่นแสงถึง 100,000 เทา ทําใหกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน
สามารถใหประสิทธิภาพของกําลังขยาย และการแจกแจงรายละเอียดไดเหนือกวากลอง
จุลทรรศนแบบใชแสง โดยสามารถแยกรายละเอียดของวัตถุที่เล็กขนาด 10 อังสตรอม หรือ 0.1 
นาโนเมตร (กลองจุลทรรศนแบบใชแสงจะแจกแจงรายละเอียดไดประมาณ 0.2 ไมโครเมตร) จึง
ทําใหกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนมีกําลังขยายสูงมากถึง 500,000 เทา กลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนมี 2 ชนิด ไดแก กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (TEM : Transmission 
electron microscope) และกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM : Scanning 
electron microscope ) 
 
 2.1  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (TEM) 

กลองจุลทรรศน อิ เล็กตรอนแบบสองผาน  (TEM) เปนกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนที่ใชศึกษาตัวอยางชนิดบาง ซ่ึงเตรียมขึ้นโดยวิธีพิเศษเพ่ือใหลําอนุภาคอิเล็กตรอน
ผานทะลุได การสรางภาพจากกลองประเภทน้ีจะทําไดโดยการตรวจวัดอิเล็กตรอนที่ทะลุผาน
ตัวอยางน่ันเอง เคร่ือง TEM เหมาะสําหรับศึกษารายละเอียดขององคประกอบภายในของ
ตัวอยาง เชน องคประกอบภายในเซลล ลักษณะของเยื่อหุมเซลล ผนังเซลล เปนตน ซ่ึงจะให
รายละเอียดสูงกวากลองจุลทรรศนชนิดอ่ืนๆ เน่ืองจากมีกําลังขยายและประสิทธิภาพในการแจก
แจงรายละเอียดสูงมาก (กําลังขยายสูงสุดประมาณ 0.1 นาโนเมตร) 

หลักการทํางานของเครื่อง TEM จะประกอบดวยแหลงกําเนิดอิเล็กตรอนซึ่งทํา
หนาที่ผลิตอิเล็กตรอนเพื่อปอนใหกับระบบ โดยกลุมอิเล็กตรอนที่ไดจากแหลงกําเนิดจะถูกเรง
ดวยสนามไฟฟา จากน้ันกลุมอิเล็กตรอนจะผานเลนสรวบรวมรังสี (Condenser lens) เพ่ือทําให
กลุมอิเล็กตรอนกลายเปนลําอิเล็กตรอน ซ่ึงสามารถปรับใหขนาดของลําอิเล็กตรอนใหญหรือเล็ก
ไดตามตองการ จากน้ันลําอิเล็กตรอนจะเคลื่อนที่ผานตัวอยางที่จะศึกษา (Specimen) ซ่ึง
ตัวอยางที่จะศึกษาจะตองมีลักษณะที่แบนและบางมาก (บอยคร้ังที่พบวาอยูในชวงระหวาง 1 ถึง 
100 นาโนเมตร) จากน้ันจะเกิดการกระเจิงอนุภาคขึ้นเม่ืออิเล็กตรอนทะลุผานตัวอยางไป และ
อิเล็กตรอนที่ทะลุผานตัวอยางน้ีก็จะถูกปรับโฟกัสของภาพโดยเลนสใกลวัตถุ (Objective lens) 
ซ่ึงเปนเลนสที่ทําหนาที่ขยายภาพใหไดรายละเอียดมากที่สุด จากน้ันจะไดรับการขยายดวย
เลนสทอดภาพไปสูจอรับ (Projector lens) และปรับโฟกัสของลําอนุภาคอิเล็กตรอนใหยาวพอดี
ที่จะปรากฏบนฉากเรืองแสง สุดทายจะเกิดการสรางภาพขึ้นมาได (ภาพประกอบ ข-2) 
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ภาพประกอบ ข-2 สวนประกอบและการทํางานของเครื่อง TEM  
 

 2.2  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) 
กลองจุลทรรศน อิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM)เปนกลองจุลทรรศน

อิเล็กตรอนท่ีมีกําลังขยายไมสูงเทากับเคร่ือง TEM (เคร่ือง SEM มีกําลังขยายสูงสุดประมาณ 
10 นาโนเมตร) การเตรียมตัวอยางเพ่ือที่จะดูดวยเครื่อง SEM น้ีไมจําเปนตองที่ตัวอยางจะตอง
มีขนาดบางเทากับเม่ือดูดวยเครื่อง TEM ก็ได (เพราะไมไดตรวจวัดจากการที่อิเล็กตรอน
เคลื่อนที่ทะลุผานตัวอยาง) การสรางภาพทําไดโดยการตรวจวัดอิเล็กตรอนที่สะทอนจากพ้ืน
ผิวหนาของตัวอยางที่ทําการสํารวจ ซ่ึงภาพที่ไดจากเคร่ือง SEM จะเปนภาพลักษณะของ 3 มิติ 
ดังนั้นเคร่ือง SEM จึงถูกนํามาใชในการศึกษาสัณฐานและรายละเอียดของลักษณะพื้นผิวของ
ตัวอยาง เชน ลักษณะพ้ืนผิวดานนอกของเน้ือเยื่อและเซลล หนาตัดของโลหะและวัสดุ เปนตน 
ขอดีของเครื่อง SEM เม่ือเปรียบเทียบกับเครื่อง TEM คือ ภาพโครงสรางที่เห็นจากเคร่ือง SEM 
จะเปนภาพลักษณะ 3 มิติ ในขณะที่ภาพจากเครื่อง TEM จะใหภาพลักษณะ 2 มิติ อีกทั้ง
วิธีการใชงานเคร่ือง SEM จะมีความรวดเร็วและใชงานงายกวาเคร่ือง TEM มาก 

หลักการทํางานของเครื่อง SEM จะประกอบดวยแหลงกําเนิดอิเล็กตรอนซึ่งทํา
หนาที่ผลิตอิเล็กตรอนเพื่อปอนใหกับระบบ โดยกลุมอิเล็กตรอนที่ไดจากแหลงกําเนิดจะถูกเรง
ดวยสนามไฟฟา จากน้ันกลุมอิเล็กตรอนจะผานเลนสรวบรวมรังสี เพ่ือทําใหกลุมอิเล็กตรอน
กลายเปนลําอิเล็กตรอน ซ่ึงสามารถปรับใหขนาดของลําอิเล็กตรอนใหญหรือเล็กไดตามตองการ 
หากตองการภาพที่มีความคมชัดจะปรับใหลําอิเล็กตรอนมีขนาดเล็ก หลังจากน้ันลําอิเล็กตรอน
จะถูกปรับระยะโฟกัสโดยเลนสใกลวัตถุ ลงไปบนผิวชิ้นงานที่ตองการศึกษา หลังจากลํา
อิเล็กตรอนถูกกราดลงบนชิ้นงานจะทําใหเกิดอิเล็กตรอนทุติยภูมิ (Secondary electron) ขึ้น  
ซ่ึงสัญญาณจากอิเล็กตรอนทุติยภูมิน้ีจะถูกบันทึก และแปลงไปเปนสัญญาณทางอิเล็กทรอกนิกส
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และถูกนําไปสรางเปนภาพบนจอโทรทัศนตอไป และสามารถบันทึกภาพจากหนาจอโทรทัศนได
เลย (ภาพประกอบ ข-3) 
 

 
 

ภาพประกอบ ข-3 สวนประกอบและการทํางานของเครื่อง SEM  
 
3.  เทคนิค Vibrating Sample magnetometer (VSM) 

เทคนิค VSM เปนเทคนิคที่ใชศึกษาสมบัติทางแมเหล็กของสารตัวอยาง ในการ
ตรวจสอบความเปนแมเหล็กของสารตัวอยางโดยเทคนิคน้ี สารตัวอยางที่บรรจุในแทง
ทรงกระบอกที่เรียกวา Sample holder ถูกวางในบริเวณที่มีสนามแมเหล็กสงผานตลอดเวลา 
(ภาพประกอบ ข-4) โดยสนามแมเหล็กน้ีถูกสรางขึ้นและควบคุมโดยแทงแมเหล็กไฟฟา 
(Electromagnet) ที่อยูดานขาง เม่ือสารตัวอยางอยูในสนามแมเหล็กจะถูกทําใหเกิดสภาพ
แมเหล็ก หรือเรียกวาถูกแมกนิไตซ โดยสารตัวอยางที่ถูกแมกนิไตซจะสรางฟลักซแมเหล็กตัด
ผาน pick-up coil (ตามกฎของฟาราเดย) และความตางศักยที่ไดน้ีถูกนํามาใชในการคนหาและ
วัดคาโมเมนตแมเหล็ก (Magnetic moment) ดังน้ัน VSM จึงเปนเทคนิคหน่ึงที่ไดรับการยอมรับ
ในการหาคาแมกนิไทเซชันของสารตัวอยางโดยอาศัยการสั่นของสารตัวอยาง นอกจากนี้ VSM 
ยังสามารถวัดการเปลี่ยนแปลงที่เกิดขึ้นอยางชาๆ ในขณะที่มีการแมกนิไทเซชันไดอีกดวย เม่ือ
มีการใหสนามที่คงที่ ซ่ึงผลที่ไดจากการวัดดวยเทคนิคน้ีจะแสดงในรูปความสัมพันธระหวางคา
โมเมนตแมเหล็กกับสนามแมเหล็กที่ใหเขาไป (Applied field) ซ่ึงขอมูลที่ตองการนําไปใชในการ
วิเคราะหจึงเปนคาแมกนีไตเซซัน ดังนั้นจึงตองมีการชั่งน้ําหนักของสารตัวอยางทุกคร้ัง และ
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นํามาหารกับคาโมเมนตแมเหล็กที่วัดได จึงจะไดคาแมกนิไทเซชันที่ขึ้นกับสนามแมเหล็ก
ภายนอกที่ใหเขาไป  

 

 
 

ภาพประกอบ ข-4 โครงสรางหลักของ VSM (Vibrating Sample magnetometer) 
 
4.  เทคนิคการวิเคราะหหาปริมาณธาตุดวยเครื่องพลาสมาเหนี่ยวนําคูควบ-สเปกโตร 
สโกปแบบเปลงแสง (Inductively Coupled Plasma - Optical Emission Spectroscopy; 
ICP-OES) 

เทคนิค ICP-OES เปนเทคนิคที่ใชวิเคราะหหาปริมาณธาตุ ที่รูจักและนิยมกัน
อยางแพรหลายมาเปนระยะเวลากวา 30 ป โดยใชหลักการวัดการคายแสงที่มีความยาวคลื่น
เฉพาะตัวของอะตอมหรือไอออนของธาตุที่ตองการวิเคราะห แสงที่คายออกมาจากอะตอม หรือ
ไอออนของธาตุจะมีจํานวนมากมายหลายพันหลายหม่ืนความยาวคลื่น ทําใหเทคนิค ICP-OES 
จําเปนตองมีเคร่ืองมือที่มีประสิทธิภาพในการแยกแสงที่สูงมาก มีแหลงกําเนิดพลาสมา ซ่ึงเปน
เปลวความรอนสูง (6000 ถึง 10000 K) โดยจะทําใหเกิดจากชนกันของอนุภาคอารกอนที่แตก
ตัวโดยการเรงพลังงานดวยสนามแมเหล็ก และขดลวดทองแดง (Inductive Coupling) ทําหนาที่
เปนแหลงกําเนิดพลังงานที่ทําใหธาตุในตัวอยางที่ผานการสเปรยใหเปนละอองฝอย ถูกเผาให
แตกตัวและคายแสงออกมา แสงที่ไดจะเปนแสงที่มีหลายความยาวคลื่น (Polychromatic Light) 
ซ่ึงตองผานการแยกแสงดวยระบบแยกแสงประสิทธิภาพสูงใหเปนความยาวคลื่นเด่ียว 
(Monochromatic Light) ตามในแตละธาตุที่ตองการวิเคราะห 

เทคนิค ICP-OES เปนเทคนิคที่มีสิ่งรบกวนนอยเน่ืองจากอุณหภูมิของพลาสมา
คอนขางสูง มีชวงความเขมขนของการสราง Calibration curve กวางมาก (Linear Dynamic 
range สูง) ทําให ICP-OES ไดรับความนิยมอยางแพรหลายในชวงหลัง ประกอบกับลักษณะ
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ของเทคนิคสามารถวิเคราะหธาตุในตัวอยางไดมากกวา 1 ธาตุในการวิเคราะหแตละครั้ง ทําให
การวิเคราะหเปนไปไดอยางรวดเร็ว สามารถนําไปใชงานไดในหลากหลายสายงานเชน งานทาง
สิ่งแวดลอม เกษตรและอาหาร การแพทยและเภสัชกรรม ธรณีวิทยา งานศึกษาวิจัย และ
อุตสาหกรรมตาง ๆ อาทิเชน งานปโตรเคมี งานชุบเคลือบผิวดวยไฟฟา ผลิตชิ้นสวนตาง ๆ 
ทางอุตสาหกรรม เปนตน 

เทคนิค ICP-OES แบงออกตามชนิดของระบบแยกแสงได 2 ชนิดใหญๆ 
ดังตอไปน้ี  

1)  Sequential ICP-OES  

เปนเคร่ือง ICP-OES ที่ทําการแยกแสงเพ่ือวิเคราะหทีละความยาวคลื่นอยาง
ตอเน่ือง โดยใชการเคลื่อนที่ของระบบ Optic มาใชในการ Scan ซ่ึงระบบน้ีจะใชเวลาในการ
วิเคราะหตามจํานวนธาตุทีว่ิเคราะห และไมจําเปนตอง Warm เคร่ืองมือ ดังน้ันจึงเหมาะกับงาน
ที่มีจํานวนธาตุและจํานวนตัวอยางไมมากนัก (5-8 ธาตุตอตัวอยาง หรือไมเกิน 100 ตวัอยางตอ
วัน) 

2)  Simultaneous ICP-OES  

เปนเคร่ือง ICP-OES ที่ทําการแยกแสงเพ่ือวิเคราะหทุกความยาวคลื่นพรอม
กันโดยไมมีการเคลื่อนที่ของระบบแยกแสง และใช Detector ขนาดใหญ ระบบนี้จะใชเวลา
วิเคราะหรวดเร็วและใชเวลาวิเคราะหเทากันไมวาจะวิเคราะหจํานวนธาตุเทาไร โดยตองอุน
เคร่ืองมือกอนเร่ิมการวิเคราะหทําใหเหมาะกับงานที่มีจํานวนธาตุและจํานวนตัวอยางมาก 

 
5.  เทคนิคการวิเคราะหพ้ืนที่ผิวดวยวิธีการของ BET (Specific surface area analysis 
by BET method) 

พ้ืนที่ผิวของสารเปนสมบัติทางกายภาพที่มีความสําคัญตอการนําไปใชประกอบ 
การพิจารณาเพ่ือนําสารน้ันไปพัฒนาเปนผลิตภัณฑตางๆ ที่มีคุณภาพตามตองการหรือตามที่
มาตรฐานกําหนด การวัดพ้ืนที่ผิวสามารถทําไดหลายวิธี แตวิธีที่จะกลาวในที่น้ีอาศัยการวัดจาก
ปริมาตรของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับ (Adsorb) บนผิวของสาร แลวนํามาคํานวณเปนพ้ืนที่ผิว
จําเพาะ (specific surface area) ของสารตอไป 
 

5.1  ทฤษฎีพ้ืนฐาน 
บรุนัวร เอ็มเมทท และเทลเลอร (Brunauer- Emmelt-Teller; BET) ไดศึกษา

การดูดซับ (Adsorption) แกสไนโตรเจนบนผิวของสารที่อยูในสถานะของแข็งที่มีลักษณะเปน
โมเลกุลหลายช้ันภายใตอุณหภูมิและความดันมาตรฐาน (Standard Temperature and 
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Pressure; STP) พบวาแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับ จะมีสวนหนึ่งที่เคลือบบนผิวของสารใน
ลักษณะที่เปนโมเลกุลชั้นเดียว (Monolayer) และในขณะเดียวกันแกสไนโตรเจนสวนที่เหลือ จะ
เคลือบบนผิวของสารในลักษณะที่เปนโมเลกุลหลายช้ัน ซ่ึงผลจากการศึกษาสามารถเขียนเปน
สมการที่เรียกวา “สมการของ BET (BET equation)” ไดดังน้ี 
 

( ) ( )[ ] ( )[ ] ( )00 11 PPCVCCVPPVP mm •−+=−                    (1) 
 
โดยที่ 
  P  คือ ความดันของแกส (ตัวถูกดูดซับ) ที่ใชขณะทําการทดลอง 

(มิลลิเมตรปรอท) 

0P  คือ ความดันอ่ิมตวัของแกสที่เปนตัวถูกดูดซับ 
(มิลลิเมตรปรอท) 

V  คือ ปริมาตรของแกสที่ถูกดูดซับทั้งหมดที่ความดัน P  
  (ลูกบาศกเมตร) 

mV  คือ ปริมาตรของแกสไนโตรเจนที่ใชในการคลมุผิวของสารดวยความหนา 1  
ชั้นโมเลกุลเตม็พอดี (ลูกบาศกเมตร) 

C  คือ คาคงที่ทีข่ึ้นอยูกับพลังงานที่ใชในการดูดซับ 
 

จากสมการของ BET สามารถคํานวณหาพื้นที่ผิวจําเพาะของสารได โดยนําคา
ปริมาตรของแกสไนโตรเจนที่ใชในการคลุมผิวของสาร หรือคา mV ที่ไดจากสมการที่ (1) ไป
คํานวณหาจํานวนโมเลกุลของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับในสภาพ 1 ชั้นโมเลกุล แลวจึงนําไป
คํานวณหาพื้นที่ผิวจําเพาะโดยใชสมการที่ (2) ดังน้ี 

 
                                WSaNS ASP 0max ••=                                        (2) 

 
โดยที่ 
  SPS  คือ พ้ืนที่ผิวจําเพาะของสาร (ตารางเมตรตอกรัม) 

AN  คือ เลขอาโวกาโด (6.023x1023) 

maxa  คือ จํานวนโมเลกุลของแกสที่ถกูดูดซับในสภาพ 1 ชั้นโมเลกุล หรือ 
เทากับ 22414mV  

0S  คือ พ้ืนที่หนาตัดของโมเลกุลแกสที่ถูกดูดซับ (16.2x10-20) (ตารางเมตร) 
W  คือ นํ้าหนักของสารหรือตัวดูดซับ (กรัม) 

 



 

 

 

 

 

88 

5.2  การคํานวณหาพื้นที่ผวิจําเพาะโดยใชทฤษฎีของ BET 
  ในการวัดพ้ืนที่ผิวจําเพาะของสาร สามารถวัดไดโดยวิธีวัดจุดเดียว (single 
point method) หรือวิธีวัดหลายจุด (Multipoint method) แตโดยท่ัวๆ ไปจะใชวิธีวัดหลายจุด
เพราะใหผลที่ถูกตองแมนยํากวาวัดจุดเดียว สําหรับวิธีวัดหลายจุดจะใชความเขมขนของแกส
ไนโตรเจนในอัตราสวนตามตองการ (ไมเกิน 30 เปอรเซ็นต) ดังนั้นขอมูลที่ไดจะเปนปริมาตร
ของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับหรือคาย (Desorb) ออกจากผิวของสารที่ความเขมขนของแกส
ไนโตรเจนตางๆ กัน หลังจากนั้นจึงนําขอมูลที่ไดในแตละจุดหรือความเขมขนของไนโตรเจนไป
คํานวณหาพื้นที่ผิวจําเพาะ โดยใชโดยใชทฤษฎีของ BET ตามสมการที่ (1) โดยใชทฤษฎีของ 
BET ซ่ึงสามารถเขียนในรูปสมการเสนตรงไดดังน้ี 
 

bXaY +=                                                  (3) 
โดยที่ 

Y  =   ( )PPVP −0  
X  =   0PP  
a  =   ( )CVm1  
b  =   ( ) ( )CVC m1−  
 

ซ่ึงมีจุดตัดแกน (intercept) แกน Y เปน ( )CVm1  และความชัน (slope) เปน ( ) ( )CVC m1−  และ
คาความเขมขนของแกสไนโตรเจนแตละคาที่ใชในการวัดสามารถนําไปคํานวณคา 0PP ได 
ในขณะท่ีคา V เปนคาที่ไดจากเคร่ือง ดังน้ันเม่ือนําขอมูลไปเขียนกราฟระหวาง 0PP

กับ ( )PPVP −0  หรือ 0PP กับ ( ) [ ]00 1 PPVPP −  ตามสมการที่ (3) จะไดกราฟเสนตรงที่สามารถ
หาคา mV และคา C ไดจากสวนตัดแกน Y และความชัน แลวจึงนําคา mV ที่ไดจากกราฟน้ีไป
คํานวณหาพื้นที่ผิวจําเพาะของสารโดยใชสมการที่ (2) 
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Magnetic Properties of Magnetite Nanoparticles Synthesized  
by OxidativeAlkaline Hydrolysis of the Iron Powder 

 
Nucharee Chomchoey 1,3, Darunee Bhongsuwan 2, Tripob Bhongsuwan 3,* 

 
ABSTRACT 

The black MNPs of magnetite (Fe3O4) were synthesized by oxidative alkaline hydrolysis of the 
atomized iron powder precursor. The synthesized particles prepared at different precipitation 
temperatures are characterized using X-ray powder diffraction (XRD), Brunauer–Emmett–Teller (BET), 
transmission electron microscopy (TEM). Their magnetic properties are examined using a vibrating 
sample magnetometer (VSM), measurement of the initial magnetic susceptibility, acquisition of the 
isothermal remanent magnetization (IRM) and AF demagnetization of the acquired IRM. The results 
showed that the sizes of MNPs depended upon the precipitation temperature, which affected the 
magnetic susceptibility, magnetic hysteresis properties and remanance properties of the synthesized 
MNPs. The maximum grain size, magnetic susceptibility and magnetic hysteresis properties were 
obtained from the MNPs synthesized at precipitation temperature 70oC. The MNPs prepared by this 
method exhibit cubo-octahedral structure with the average particle sizes of 25 - 70 nm. Room 
temperature magnetic hysteresis properties confirmed the ferromagnetic behavior of stable single 
domain particles with saturation magnetizations of 11.64 - 77.45 emu/g, remanent magnetization of 1.28 
- 15.769 emu/g, and coercivity of 112.42 - 158.03 G.  
 
Keyword : cubo-octahedral, magnetite, remanent magnetization, hysteresis properties, single domain. 
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INTRODUCTION 
Magnetic nanoparticles (MNPs) have attracted much interest in their applications in various 

fields not only in the field of medical care such as drug delivery, magnetic hyperthermia and magnetic 
resonance imaging (Gupta et al., 2004; Yu et al., 2008; Kallumadil et al., 2009) but also in the 
environment protection (Oliveira et al., 2002; Wu et al., 2005). The MNPs have widely been used as a 
magnetic recording material.  
 
 For such practical uses of the MNPs, particle sizes, magnetic properties, and surface properties 
of the nanoparticles are of great importance. These properties are reported to be influenced by the 
method of synthesis employed. MNPs have been prepared by various methods. Most studies were 
focused on the preparation of very small nano-size iron oxide particles with superparamagnetic (SPM) 
properties. In general, nanoparticles of iron oxides such as Fe3O4 and γ-Fe2O3 with the diameter in the 
range of 2 to 20 nm are prepared by the common co-precipitation of ferrous and ferric ions at the ratio 
of 1 : 2 in an alkaline medium (Sun. et al., 2004; Dutz et al., 2007; Mürbe et al., 2008; Chomchoey et 
al., 2009). Recently, sol-gel method has been developed for preparation of MNPs because of their good 
homogeneity and high purity (Chomchoey et al., 2009). However, phase transformation in sol-gel 
method needs a vacuum oven that is not available in many laboratories and makes the method 
complicated and expensive for MNPs production. 

In this paper we report a detailed investigation on the synthesis of Fe3O4 nanoparticles by 
oxidative alkaline hydrolysis of the iron powder, characterization and magnetic properties of Fe3O4 
particles of the single domain size ranges which are favorable for environment applications because of 
their high stability. 
 

MATERIALS AND METHODS 
 
Preparation of Ferrous precursor  

A 12M HCl (analytical reagent) 100 ml was added into 20 g of iron powder AHC 100.29 
contained in a 600 ml beaker. The mixture solution was heated on a hot plate until becoming turbid 
solution. The turbid mixture was further heated until it was dried. The obtained muddy solid was called 
the ferrous precursor and then used as the starting material to synthesize the MNPs. 
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Preparation of the MNPs 
The MNPs were prepared by dissolving ferrous precursor 10 g in 300 ml distilled water. This 

starting clear solution was heated and controlled at 25oC until the end of process. A 0.5 mol NaOH and 
oxidizing agent were dissolved in 100 ml distilled water and the mixed solution was added drop-wise 
into the previous solution with the rate of 2.5 ml min-1 and continuing stirred at 350 rpm until the pH of 
the solution raise to 13. The color of solution turned to black indicating the MNPs precipitates formed. 
The precipitates were filtered, rinsed with 500 ml distilled water, collected and then dried in an oven at 
80oC for 3 hr in air. Similar processes were performed at various starting solution temperatures of 50, 70 
and 90oC, respectively. 
  
Characterization 

 The crystallographic structure of the as-synthesized MNPs was characterized by high 
resolution powder X-ray diffraction (XRD, D/Max-RA, Rigaku, Japan) analysis. The crystallite size was 
calculated from the XRD pattern using the Scherrer equation (Sun et al., 2004)   
 

      
θ

λ
cosB
Kd XRD =     (1) 

 
The equation uses the reference peak width at angle θ, where λ is the X-ray wavelength (1.54059 Å), B 
is the width of the XRD peak at half height and K is a shape factor, about 0.90 for magnetite and 
maghemite. The specific surface area of the powders was determined by the Brunauer–Emmett–Teller 
method (BET) (Coulter SA3100, USA). A mean particle size was estimated using the following 
equation:  

                                                                         
As

dBET ρ
6

=                    (2) 

Where ρ is the density and As is the specific surface area of the powders (Dutz et al., 2007; Mürbe et 
al., 2008). The surface morphology and grain size of the powders was observed by Transmission 
electron microscopy (TEM, JEOL 2010, 200 kV, Japan) 
 

Several magnetic properties of the synthesized MNPs were examined. The magnetic 
susceptibility of the MNPs was measured using a Spinning Kappabridge (KLY-3S, AGICO, Czech 
Republic) and Magnetic hysteresis properties at room temperature were measured using a vibrating 
sample magnetometer (VSM, Lakeshore 7400) with the inducing field sweeping from -10 to 10 kG. The 
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isothermal remanent magnetization (IRM) was progressively stepwise induced with a strong magnetic 
field of 0 – 1 Tesla and was measured at each inducing step using a spinner magnetometer (JR-6, 
AGICO, Czech Republic). The IRM acquisition curve of the MNPs can be useful to distinguish among 
(1) superparamagnetic (SPM), single-domain (SD) or multi-domain (MD) magnetic grains, and (2) the 
low and high coercivity magnetic components. For example, the IRM of a low coercivity magnetite 
(Fe3O4) reached the saturation at a low inducing field of 30 mT whereas the IRM of a high coercivity 
hematite (α-Fe2O3) and goethite (α-FeOOH) did not saturate even at a high field of 1 T. The alternating 
filed (AF) demagnetization tests of IRM of the MNP samples were performed using an AF 
Demagnetiser (Molspin, AC Shielded demagnetizer, UK). The AF demagnetization curve can be used to 
distinguish a high coercivity phase (i.e. hematite, goethite) that shall be co-precipitated with the low 
coercivity magnetite nano-particles if the preparation conditions are not appropriate. 

  
RESULTS AND DISCUSSIONS 

 
Phase study and morphology 

The X-ray diffraction patterns of all the samples synthesized at different precipitation 
temperatures are shown in Figure 1. All diffraction peaks of particles synthesized at temperature of 70 
and 90oC were indexed in the cubic spinel structure (space group Fd3m, 227) for magnetite (Fe3O4) 
(PDF no. 19-0629) and no additional reflections were observed. Whereas the samples synthesized at 
temperature of 25 and 50oC were indexed in the cubic spinel structure for magnetite (Fe3O4) mixed with 
the Orthorhombic structure for goethite (α-FeOOH) (PDF no. 29-0713). However, it is noted that 
goethite peaks were disappeared at higher precipitation temperatures.  
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Figure 1 XRD patterns of MNPs precipitated at 25, 50, 70 and 90oC. 
 

This MNPs production reaction is an alkalization reaction of ferrous ions. The following 
reactions for the mechanism of formation of magnetite (Fe3O4) are proposed. 

 

Fe2+ + 2OH-  →   Fe(OH)2                     (I)           
 3Fe(OH)2 + 1/2O2  →   Fe(OH)2 + 2FeOOH (goethite) + H2O    (II) 
 Fe(OH)2 + 2FeOOH →   Fe3O4 (magnetite)  + 2H2O    (III)                            

 

Therefore, in the synthesis of Fe3O4 with ferrous ions alone, as in our case, Fe3O4 is formed as a 
result of the dehydration reaction of ferrous hydroxide and ferric oxyhydroxide (goethite, reaction III) in 
which the latter compound is produced by the partial oxidation of ferrous hydroxide by O2 dissolved in 
the solution (reaction II). This mechanism controls the transformation of iron hydroxide phases to the 
final phase of magnetite. These alkalization reactions of ferrous ions were extensively studied by Olowe 
and Refait (Olowe et al., 1991; Refait et al., 1993). 

The morphological properties of the synthesized MNPs at different preparation conditions are 
compared in Table 1. The crystallite sizes (dXRD) as calculated with Scherrer’s equation (30-40 nm) are 
not in agreement with those determined by BET method (dBET). This is because at larger crystallite sizes 
of multi-layer crystals, the dXRD is inaccurate and different from dBET with a larger uncertainty. The TEM 
micrographs of the synthesized MNPs precipitated at 70oC showed a clear cubo-octahedral morphology 
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(Figure 2). At this precipitation temperature, the average size of the MNPs measured from the TEM 
image is about 60-70 nm, which is in agreement with those determined from BET technique. 
 
Table 1 The physical properties and magnetic hysteresis properties of the MNPs synthesized at different 
precipitation temperatures. 
 

Precip. 
Temp.  

As  
(m2g-1) 

dBET  
(nm) 

dXRD  
(nm) 

k 
 (μSI) 

Ms 
(emu/g) 

Mr  
(emu/g) 

Hc  
(G) 

Mr/Ms 

25oC 47.862 25.07 39±1 10159±65 11.640 1.2830 112.42 0.1102 
50oC 33.796 35.51 36±3 19412±32 26.145 3.7258 127.83 0.1425 
70oC 17.510 68.53 33±2 52891±1469 77.450 15.769 158.03 0.2036 
90oC 18.475 64.95 31±1 43726±799 70.843 13.123 144.93 0.1852 

 

Note: As = specific surface area; dBET = particle size; dXRD = XRD crystallite size; k = magnetic 
susceptibility; Ms = saturation magnetization; Mr = remanent magnetization; and Hc = magnetic 
coercivity. 
 

 
(a) 

 
(b) 

Figure 2 TEM micrographs of the synthesized MNPs precipitated at 70oC; (a) at x25,000 and (b) 
x100,000 magnification. 
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Figure 3 Magnetic hysteresis loop of the synthesized MNPs precipitated at temperatures of 25, 50, 70 
and 90oC. 

 
Magnetic properties 

The M–H relation or magnetic hysteresis loops (Figure 3) of the MNPs prepared at different 
precipitation temperatures show the typical ferromagnetic behavior with a trace of a high coercivity 
phase that is interpreted as goethite (see reaction III). The saturation magnetization Ms of the MNPs 
increases when the precipitation temperature increases and reaches the maximum Ms (77.45 emu/g) for 
the MNPs precipitated at 70oC. At the precipitation temperature 90oC, the Ms of the MNPs decreases to 
70.843 emu/g. This probably implies the effect of chemicals concentrations and precipitation 
temperature that inhibited the formation of magnetite (reaction III) resulting in reducing the MNPs grain 
sizes (Figure 4a) and a reduction of the total magnetization of the MNPs (Figure 4c). It can be 
concluded that the sizes of synthesized magnetite MNPs depended on the precipitation temperature and 
can be estimated from the k, Ms and Mr of them (Figure 4). 
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Figure 4 Relationship between the physical properties and magnetic properties of the MNPs, (a) dBET vs. 
precipitation temperatures, (b) k vs. dBET, (c) Ms vs. dBET and (d) Mr vs. dBET. 

 
The magnetic hysteresis studies of the MNPs synthesized at 70oC in the present method and 

synthesized by two other methods, namely, the co-precipitation method (Chomchoey et al., 2009) and 
the sol-gel method (Chomchoey et al., 2009), are compared in Figure 5. The coercivity (Hc) and the 
saturation magnetization (Ms) of the MNPs increase with increasing particle size (reported in Table 2 by 
Hc = 34.0, 21.1, and 158.03 G and Ms = 63.2, 52.2, and 77.450 emu/g for the samples with dBET 11.48, 
11.26 and 68.53 nm, respectively). 

The ratios Mr/Ms and the Hc of the MNPs prepared by the co-precipitation and sol-gel 
methods were very low, indicating a large proportion of superparamagnetic (SPM) grains consistent 
with an average grain diameter of 11 nm by BET method. The ratios Mr/Ms (0.2) and the Hc (158 Oe) 
of the MNPs prepared in the present method at the precipitation temperature of 70 oC were high 
indicating that they possess the magnetic properties of single domain (SD) grains. This agrees with the 
MNPs grain size measured by TEM (60-70 nm) and by BET technique of 68.5 nm. Several experimental 



 

 

 

 

 

119 

studies have confirmed a critical size of dSPM < 30 nm for SPM grains (McNab et al., 1968; Dunlop and 
Bina, 1977) and single domain cubic magnetite particles have been experimentally observed below 60 
nm (Dunlop, 1973) while theoretically below 84 nm (Enkin and Dunlop, 1987; Enkin and Williams, 
1994). 
 
Table 2 Comparison of the physical and magnetic properties of the MNPs prepared by different method. 
  

Method  As  
(m2g-1) 

dBET  
(nm) 

dXRD  
(nm) 

k 
 (μSI) 

Ms 
(emu/g) 

Mr  
(emu/g) 

Hc  
(G) 

Mr/Ms 

Co-precipitation 104.49 11.48 12.70 69986±1333  63.2 2.4 34.0 0.0387 
Sol-gel 106.50 11.26 12.23 113207±2413  52.2 1.3 21.1 0.0258 

Present method 17.51 68.53 31-35 52891±1469 77.450 15.769 158.03 0.2036 
 

Note As=specific surface area; dBET=particle size; dXRD=crystallite size; k=magnetic susceptibility;    
Ms=saturation magnetization; Mr= remanent magnetization and Hc= coercivity. 
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Figure 5 Magnetic hysteresis loop of the MNPs prepared by three different methods. 
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Figure 6 IRM acquisition curves of the MNPs prepared by three different methods. 

 
Figure 6 shows the IRM acquisition curves for typical MNPs samples prepared by the three 

different methods. In general, with increasing applied magnetic field, all samples are easily saturated in 
their IRM at a low inducing field (under 0.3 T). The saturation IRM (SIRM) of samples prepared by co-
precipitation, sol-gel and the present methods are 94.881, 50.842 and 940.909 A/m, respectively, 
indicating the presence of magnetically soft ferromagnetic phase interpreted as magnetite. It is 
consistent with the results of AF demagnetization of IRM shown in Figure 7. It is found that an AF field 
of 30 mT can almost totally demagnetize the SIRM (>95%) of all samples. This indicates no high 
coercivity magnetic phase (i.e. goethite and hematite) formed in the synthesized MNPs for all three 
methods. 
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Figure 7 AF demagnetization of IRM of the MNPs prepared from the three methods. 
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CONCLUSIONS 
Magnetite nanoparticles (Fe3O4) of cubo-octahedral crystal structures with the average particle 

sizes of 25 - 70 nm have been successfully synthesized by oxidative alkaline hydrolysis of the atomized 
iron powder (AHC 100.29). The precipitation temperature is found to be the important factor controlling 
the particle sizes of the MNPs. The magnetite MNPs sized 68 nm are the biggest ones which are 
prepared by this method at the precipitation temperature of 70oC.  

The morphology, magnetic hysteresis properties, and remanance properties of the MNPs 
prepared in the present method indicate that they possess the magnetite nanoparticles of single domain 
grains with a saturation magnetization of 77.450 emu/g, a remanent magnetization of 15.769 emu/g, a 
coercivity of 158.03 G and a saturation IRM of 940.909 A/m. Moreover, the analysis showed that 
magnetic hysteresis properties can be used as an alternative tool to estimate the average size of the 
single domain magnetite grains because their magnetic properties are observed to be linearly 
proportional to their particle sizes (dBET) with the R-squared values equal to 0.9857, 0.9995 and 0.9895 
for the susceptibility value, saturation magnetization and remanent magnetization, respectively. 
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