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บทความวิจัยนี้รายงานการสังเคราะหอนุภาคนาโน LaMnO3 โดยวิธีโซล-เจลแบบดัดแปลงอยางงายโดยใช
สารละลายไคโตซาน, แลนทานัม ไนเตรท เฮกซะไฮเดรต และแมงกานีส (II) ไนเตรท ไฮเดรต เปนสารตั้งตน
สารตวัอยางพรเีคอรเซอรทีไ่ดจากการเตรยีมถกูนำไปตรวจสอบหาคาอณุหภมูกิารสลายตวัโดยเทคนคิ TG/DTA จาก
นัน้แคลไซนทีอ่ณุหภมู ิ600, 700, 800 และ 900 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชัว่โมง ตรวจสอบลกัษณะและคณุสมบตัิ
ของอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีผ่านการแคลไซนดวยเทคนคิ XRD, FT-IR, TEM, SEM และ VSM จากผลการศกึษา
ลกัษณะสณัฐานของอนภุาคนาโน LaMnO3 ดวยเทคนคิ SEM และ TEM พบวาอนภุาคมลีกัษณะเปนทรงกลมทีม่ี
ขนาดอนุภาคประมาณ 15-50 นาโนเมตร และจากผลการศึกษาดวยเทคนิค XRD, FT-IR และการเลี้ยวเบน
อเิลก็ตรอนบรเิวณเฉพาะ พบวาอนภุาคนาโน LaMnO3 เริม่เกดิการสรางผลกึเปนรปูแบบเพอรรอพสไกตทีอ่ณุหภมูิ
แคลไซน 700 องศาเซลเซยีส ประกอบดวยโครงสรางผลกึในสองรปูแบบ คอื ออรโธรอมบกิและรอมโบฮดีรอล และ
พบเฟสปลอมปนของ LaCO3OH และ La(OH)3 จากการศกึษาสมบตัทิางแมเหลก็ของอนภุาคนาโน LaMnO3 พบวา
มสีมบตัเิปนแมเหลก็พารา

Abstract
This paper reports the synthesis of LaMnO3 nanoparticles by a simple, modified sol-gel route using

chitosan solution, lanthanum nitrate hexahydrate and manganese (II) nitrate hydrate as starting materials.
The polymeric precursor was characterized by TG-DTA to determine the thermal decomposition and it was
then calcined at different temperatures of 600, 700, 800 and 900 oC for 3 h to obtain LaMnO3 nanoparticles.
The calcined samples were characterized by XRD, FT-IR, TEM, SEM and VSM. The synthesized nanoparticles
are spherical with a particle size of ~15-50 nm, as revealed by SEM and TEM. The XRD, FTIR and selected
area electron diffraction results indicate that the synthesized LaMnO3 nanoparticles formed a perovskite structure
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at 700 oC and had both orthorhombic and rhombohedral structure of LaMnO3 with the presence of impurities
as the phases of LaCO3OH and La(OH)3. Room temperature magnetization results show paramagnetic
behavior for all the LaMnO3 samples.

บทนำ
จากการศึกษาทางฟสิกสและเคมีของวัสดุที่มี

ขนาดอนภุาคหรอืผลกึในระดบันาโน (nanocrystalline
material) ทำใหเราทราบวาอนภุาคนาโนสามารถแสดง
พฤติกรรมและสมบัติที่แตกตางไปจากวัสดุที่มีขนาด
อนุภาคหรือผลึกที่มีขนาดใหญหรือเปนชิ้นงานทั่วไป
(bulk) ถงึแมวาจะเปนวสัดชุนดิเดยีวกนักต็าม (Gleiter,
2000) ซ่ึงความแตกตางที่เกิดขึ้นนี้เปนความนาสนใจ
อยางยิง่และยงักอใหเกดิแรงบนัดาลใจแกนกัวจิยัในการ
คดิคนและพฒันาหาวธิกีารใหมๆ  ทีส่ามารถสงัเคราะห
วสัดนุาโนใหมคีณุสมบตัติรงกบัความตองการทีจ่ะนำไป
ใชงานไดอยางเหมาะสม โดยมงุเนนใหคำนงึถงึประโยชน
ทัง้ในดานทรพัยากร ตนทนุในการผลติและคณุภาพของ
วัสดุที่ไดใหมากที่สุด นอกจากนี้การคิดคนวิจัยและ
พฒันาวธิกีารสงัเคราะหวสัดนุาโนโดยวธิกีารตางๆ ทีใ่หม
และงายนี้ยังเปนการเพิ่มปริมาณตัวเลือกที่เหมาะสม
ในการนำไปประยุกตใชงานดานตางๆ ไดอีกทางหนึ่ง
และเปนที่ทราบกันดีวาปจจัยที่มีอิทธิพลตอสมบัติของ
วสัดโุดยทัว่ไปทัง้ในดานของโครงสรางผลกึ สมบตัทิาง
แมเหล็ก และสมบัติทางไฟฟา คือ กระบวนการและ
เงือ่นไขทีใ่ชในการเตรยีมวสัด ุนอกจากนีข้นาดของผลกึ
หรือขนาดของอนุภาคที่ไดมีความสำคัญเปนอยางมาก
เพราะสามารถชวยลดอุณหภูมิที่ใชในการเปลี่ยนแปลง
โครงสรางเฟสที่เสถียรของวัสดุใหต่ำลงและชวยทำให
เกิดพฤติกรรมการเผาผนึกที่ดีขึ้น (Crushing et al.,
2004)

LaMO3 (M = Mn, Co, Fe) เปนสารประกอบ
ออกไซดทีม่โีครงสรางแบบเพอรรอฟสไกต (perovskite
oxide) ทีไ่ดรบัความสนใจมากในปจจบุนั มคีณุสมบตัิ
และศกัยภาพทีส่ามารถนำไปประยกุตใชงานไดหลากหลาย
ไมวาจะใชเปนขั้วอิเล็กโตรดในเซลลเชื้อเพลิงของ
สารประกอบออกไซดแบบของแข็ง (solid oxide fuel
cell, SOFC) ใชเปนเซนเซอรสำหรับการตรวจวัดทาง
เคม ีหรอืใชเปนสารคะตะลสิต (catalyst) ในระบบการ
ควบคมุมลภาวะทีเ่กิดจากไอเสยีของเครือ่งยนต เปนตน
(Tan et al., 2002; Popa et al., 2003; Nagabhushana
et al., 2006) ในการประยกุตใชงานดงักลาวนีต้องการ
LaMO3 ทีม่ขีนาดอนภุาคในระดบันาโนเมตร โดยเฉพาะ
การประยกุตใชเปนสารคะตะลสิต ซึง่การมขีนาดอนภุาค
ในระดับนาโนเมตรจะทำใหมีพื้นผิวจำเพาะ (specific
surface area) สงู สามารถเพิม่ประสทิธภิาพในการใช
งาน สำหรับการประยุกตใชเปนขั้วอิเล็กโตรดในเซลล
เชือ้เพลงิของสารประกอบออกไซดแบบของแขง็ อนภุาค
ในระดับนาโนเมตรจะชวยใหสามารถนำไปสรางเปน
ชิน้งานทีม่คีวามแนนตวัสงู ทำใหประสทิธภิาพในการใชงาน
เพิม่สงูขึน้ เปนตน

จากประโยชนของ LaMO3 ที่สามารถนำไปใช
งานไดหลากหลายดังที่ไดกลาวมาขางตน ทำใหใน
ปจจบุนัมกีารศกึษาการสงัเคราะหวสัดใุนกลมุนีก้นัมาก
ดวยวิธีการที่แตกตางกันออกไป ยกตัวอยางเชน
โซล-เจล (sol-gel) การตกตะกอนรวม (coprecipitation)
การฉดีพนดวยความรอน (spray pyrolysis) การเผาไหม
อยางรวดเร็ว (combustion) และไฮโดรเทอรมอล
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(hydrothermal) (Tian et al., 2006) ซึง่จากรายงาน
การสังเคราะหอนุภาค LSMO โดยวิธีการตางๆ ที่ได
กลาวมานี ้พบวาโครงสรางและสมบตัทิีไ่ดมคีวามแตกตาง
กันเมื่อใชวิธีการสังเคราะหที่ตางกัน ซึ่งสมบัติเหลานี้
ขึ้นอยูกับองคประกอบหลายอยาง เชน ขนาดอนุภาค
โครงสรางผลึก และวิธีการสังเคราะห ซึ่งรวมไปถึง
สารตัง้ตน อณุหภมูิ เวลา และเงือ่นไขทีใ่ชในการเตรยีม
และดวยเหตุนี้เองจึงเปนความนาสนใจอยางยิ่งที่จะทำ
การศกึษาถงึสาเหตขุองพฤตกิรรมเหลานี้ และสวนใหญ
วิธีการที่ใชในการสังเคราะหวัสดุ LaMO3 ที่ใชกันใน
ปจจบุนัยงัคงเตรยีมจากวธิปีฏกิริยิาของแขง็แบบดัง้เดมิ
(conventional solid state reaction) ซึ่งตองอาศัย
อุณหภูมิที่สูงถึง 1400 องศาเซลเซียส จึงจะไดเฟสที่
บรสิทุธิ ์หรอืบางครัง้ใชวธิโีซล-เจล และไฮโดรเทอรมอล
ซึ่งตองใชอุปกรณที่ยุงยาก ซับซอน และใชสารตั้งตน
ที่มีราคาแพง และในบางครั้งก็ยากที่จะไดวัสดุที่มีเฟส
บริสุทธิ์ เนื่องจากมักจะเกิดปฏิกิริยาที่ไมสมบูรณใน
ระหวางกระบวนการเตรยีมเสมอ (Li et al., 2006) ซึง่
ในทกุวนันีก้ารสงัเคราะหวสัดุ LaMO3 ใหไดเฟสทีบ่รสิทุธิ์
มคีวามเปนเนือ้เดยีวกนัสงู (homogenouse) และมขีนาด
ในระดบันาโนนัน้ยงัคงเปนทีต่องการอย ู(Pang et al.,
2003)

ไคโตซาน (chitosan) เปนไบโอพอลเิมอรธรรมชาติ
(natural biopolymer) อยางหนึ่ง พบไดในธรรมชาติ
โดยเปนองคประกอบอยูในเปลือกนอกของสัตวพวก
กุง ปู แมลง และเชื้อรา มีชื่อทางเคมีวา (1,4)-2-
Amino-2-deoxy-beta-D-glucan สูตรทางเคมี คือ
(C6H11NO4)n (Krajewska, 2004) มลีกัษณะโครงสราง
ดงัรปูที่ 1 โดยไคโตซานเปนสารประกอบเชงิซอนทีจ่ดั
เปนพวกสารอนิทรยีโมเลกลุใหญยาวทีม่โีครงสรางคลาย
เซลลโูลส ไคโตซานมลีกัษณะโดดเดนเฉพาะตวั คอื เปน
วัสดุชีวภาพ (biometerials) ที่ยอยสลายไดเองตาม
ธรรมชาติ มคีวามปลอดภยัในการนำมาใชกบัมนษุย ไม
เกดิผลเสยีและปลอดภยัตอสิง่แวดลอม ไมเกดิการแพ
ไมไวไฟและไมเปนพษิ และมรีาคาถกู คณุสมบตัทิางเคมี
ของไคโตซาน คอื สามารถละลายไดในกรดอนิทรยี และ

สารละลายกรด ซึง่ทำใหไคโตซานมลีกัษณะทางไฟฟาที่
สามารถแตกตวัใหประจบุวกมาก และมคีณุสมบตัใินการ
เปนสารกอใหเกดิอมิลัชัน่ การจบักบัสี การเกดิแผนฟลม
และการเกดิเปนเจล จากคณุสมบตัเิหลานี ้ทำใหไคโตซาน
มคีวามเหมาะสมในการนำมาใชเปนสารละลายทีม่สีมบตัิ
เปนพอลิเมอร เพื่อใชในกระบวนการสังเคราะห
สารประกอบทีต่องการใหมขีนาดอนภุาคทีเ่ลก็ในระดบั
นาโนเมตรโดยอาศยัวธิกีารทางพอลเิมอร หรอืใชในวธิี
โซล-เจลแบบดดัแปลงได

งานวิจัยนี้จึงไดเสนอวิธีการสังเคราะหอนุภาค
นาโน LaMO3 อยางงาย และเนนทีก่ลมุ LaMnO3 โดย
อาศยักระบวนการทางพอลเิมอรโดยใชสารละลายไคโตซาน
ซึ่งมีหลักการคือ การละลายสารตั้งตนของโลหะเกลือ
ไนเตรทในสารละลายไคโตซาน ที่มีสมบัติชวยทำให
อนภุาคของสารตัง้ตนนีม้กีารกระจายตวัไปทัว่ของเหลว
อยางสม่ำเสมอ โดยอนภุาคของโลหะจะแตกตวัออกเปน
ประจบุวกกระจายในสารละลาย โดยอนภุาคประจบุวก
ของโลหะจะจับกับอิเล็กตรอนจากไนโตรเจนในหมู
อะมโิน (NH2) ของไคโตซานทำใหเกิดพนัธะเคมทีีเ่รยีกวา
พันธะเชิงซอนขึ้นมา สงผลใหเกิดการกระจายตัว
ของอนภุาคอยางสม่ำเสมอ (Shin and Fung, 2006)
จากนัน้ทำการเปลีย่นแปลงความเขมขนดวยการระเหย
ของเหลวในสารละลายบางสวนออกไป เพือ่เหนีย่วนำให
เกดิการสรางพนัธะทีเ่ชือ่มตอกันเปนโครงขายตอเนือ่งใน
สามมิติ คลายคลึงกับกระบวนการเกิดพอลิเมอร ซึ่ง
จะทำใหสารละลายมีความหนืดมากขึ้นเรื่อยๆ จนเกิด
เปนเจล ซึ่งกระบวนการเกิดเจลนี้จะเปนกลไกสำคัญที่
คอยควบคมุการยดึเกาะกนัขององคประกอบทางเคมใีห
มคีวามสม่ำเสมอและเมือ่ทำการระเหยของเหลวทีอ่ยใูน
ตวัเจลออกไป (dehydration) ความแขง็แรงของตวัเจล
จะชวยปองกันไมใหอะตอมยายตำแหนงหรือหลุดแยก
ออกไปจากกันในระหวางที่ทำใหเจลแหง จึงชวยให
สามารถรักษาความสม่ำเสมอและเปนเนื้อเดียวกันใน
ระดับโมเมกุลใหคงอยูได อนุภาคนาโนจะไดจากการ
แคลไซน (calcination) สารพรเีคอรเซอร (precursor)
ทีอ่ณุภมูทิีเ่หมาะสม
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การสงัเคราะหอนภุาคนาโน LaMO3 โดยใชสาร
ละลายไคโตซานนี้ถือวาเปนวิธีการที่ใหมและยังไมมี
รายงานการเตรยีมมากอน ดงันัน้โครงงานวจิยันีจ้งึเปน
การนำเสนอทางเลือกในการเตรียมอนุภาคนาโน
LaMO3 ดวยวิธีการที่งาย สะดวก ประหยัดเวลาและ
คาใชจาย ซึง่คาดวาจะทำใหไดอนภุาคทีม่ขีนาดในระดบั
นาโนเมตร สามารถควบคุมขนาดของอนุภาคได
นอกจากนี้ไดทำการศึกษาลักษณะของอนุภาคนาโน
LaMnO3 ทีเ่ตรยีมไดทัง้ในเชงิโครงสรางและสมบตัทิาง
แมเหลก็

วธิกีารทดลอง
ในการสงัเคราะหอนภุาคนาโน LaMnO3 ใชวิธี

โซล-เจลดดัแปลง โดยใชสารละลายไคโตซานทำหนาที่
เปนพอลเิมอร (polymer precursor) สำหรบัขัน้ตอนการ
เตรยีมสารละลายไคโตซาน เริม่จากการละลายผงไคโตซาน
ในน้ำและกรดอะซติกิ (100%, BDH Analar) ในสดัสวน
ผงไคโตซาน:น้ำ:กรดอะซติกิ เปน 0.1 กรมั:2 มลิลลิติร:
1.5 มลิลลิติร ทีอ่ณุหภมูหิอง จนกระทัง่ไดเปนสารละลาย
เนือ้เดยีวกนั ซึง่ใชเวลาประมาณ 2 ชัว่โมง การเตรยีม
สารละลายไคโตซานจะเตรียมดวยผงไคโตซานความ
หนดืปานกลาง (chitosan middle viscous, 200-400
mPa.s, Fluka) ในการสงัเคราะหอนภุาคนาโน LaMnO3
เริม่จากการเตรยีมสารละลายของสารตัง้ตน 2 ชนดิ ซึง่
ประกอบดวย แลนทานัม ไนเตรท เฮกซะไฮเดรต
(99.999%, Aldrich) และแมงกานีส (II) ไนเตรท
ไฮเดรต (99.99%, Aldrich) โดยปรมิาณของสารตัง้ตน
เกลอืไนเตรททีใ่ชเปนไปตามอตัราสวนโดยโมลของ La
และ Mn ตามสตูรโครงสราง LaMnO3 นัน่คอื La:Mn
เปน 1:1 โดยปริมาณสารที่ใชจริง คือ 0.01 เทาของ
คาโมล สำหรับขั้นตอนการเตรียม เริ่มจากการละลาย
สารตั้งตนทั้งสองในเอทานอล (99.7-100%, BDH
Analar) 25 มิลลิลิตร ที่อุณหภูมิหองและคนอยาง
สม่ำเสมอ จนกระทั่งสารตั้งตนทั้งสองละลายผสมเปน
เนื้อเดียวกัน (ใชเวลาประมาณ 2 ชั่วโมง) จึงนำ
สารละลายไคโตซานทีเ่ตรยีมไวในปรมิาณ 50 มลิลลิติร

เทผสมลงไปในสารละลายไนเตรทนี้และคนอยาง
ตอเนือ่งทีอ่ณุหภมูหิองเปนเวลา 2 ชัว่โมง จากนัน้จงึเพิม่
อุณหภูมิใหสูงขึ้นที่ประมาณ 150 องศาเซลเซียส
พรอมทั้งคนอยางสม่ำเสมอเพื่อใหเกิดปฎิกิริยาทาง
พอลเิมอรและไดเจลหนดื โดยทิง้ไวประมาณ 3-4 วนั
สารจะเริม่แขง็ตวัและแหง มลีกัษณะเปนผงและกอนสดีำ
จากนั้นนำมาบดเพื่อทำลายการเกาะตัวกันของอนุภาค
เรยีกสารตวัอยางตัง้ตนผสมทีไ่ดนีว้าพรเีคอรเซอร และ
พรีเคอรเซอรนี้จะถูกนำไปตรวจสอบการเปลี่ยนแปลง
ทางโครงสรางเมื่อไดรับพลังงานความรอนเพื่อใช
ประมาณอณุหภูมขิองการสลายตวัและการเปลีย่นแปลง
เฟสที่เกิดขึ้น โดยใชเทคนิค thermogravimetric/
differential thermal analysis ( TG/DTA) เพือ่ศกึษา
การเปลี่ยนแปลงทางโครงสรางของอนุภาค LaMnO3
และเพื่อประมาณอุณหภูมิการแคลไซน (calcination
temperature) ซึง่ในการทดลองทำการวดั TG และ DTA
ไปพรอมๆ กนั ในชวงอณุหภมู ิ25-1000 องศาเซลซยีส
ในอากาศ โดยเพิม่อณุหภมูใินอตัรา 10 องศาเซลเซยีส/
นาท ีสารอางองิทีใ่ช คอื α-Al2O3 โดยในงานวจิยันีใ้ช
เครื่อง Pyris Diamond TG/DTA (Perkin Elmer
Intrument, USA) และนำคาอณุหภมูทิีไ่ดจากการตรวจ
สอบโดยเทคนิค TG/DTA นี้ไปใชในการแคลไซน
พรเีคอรเซอร (ผลการตรวจสอบโดยเทคนคิ TG/DTA
แสดงในรปูที ่2) ซึง่ในงานวจิยันีท้ำการแคลไซนพรเีคอรเซอร
ทีอ่ณุหภมูิ 600, 700, 800 และ 900 องศาเซลเซยีส
ตามลำดับ เปนเวลา 3 ชั่วโมง ในเตาเผาอุณหภูมิสูง
(Lenton furnace, UK) โดยใชอัตราการเพิ่มและลด
อุณหภูมิเปน 5 องศาเซลเซียส/นาที เพื่อใหเกิด
สารประกอบ LaMnO3 และไดอนภุาคทีม่ขีนาดในระดบั
นาโนเมตร จากนัน้นำอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีผ่านการ
แคลไซนไปศกึษาสมบตัโิดยเทคนคิตางๆ ไดแก

• การเลีย้วเบนรงัสเีอกซ (X-ray diffraction,
XRD) โดยใชเครื่อง Phillips X-ray diffractometer
รุน PW 1730 ผลิตโดยบริษัท Phillips ประเทศ
เนเธอรแลนด และใชเปาทองแดง (Cu, Ka) เปนแหลง
กำเนิดรังสีเอกซ ใชความตางศักยไฟฟาระหวางขั้ว
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แคโทดและเปาทองแดงในการกำเนิดรังสีเอกซเทากับ
40 กโิลโวลต และใชกระแสเทากบั 35 มลิลแิอมแปร
โดยทำการวดัมมุ 2θ ในชวง 20-80 องศา ความละเอยีด
ในการวัดรังสีเอกซของการหมุนวัสดุตัวอยางคือ θ
เทากบั 0.02 องศา

• การถายภาพดวยกลองจลุทรรศนอเิลก็ตรอน
แบบสองกราด (Scanning Electron Microscope, SEM)
โดยใชเครื่อง SEM ผลิตโดยบริษัท LEO ประเทศ
องักฤษ รนุ 1450VP ในการเตรยีมตวัอยางเพือ่ศกึษา
ลักษณะทางสัณฐานของอนุภาค LaMnO3 โดยเทคนิค
การถายภาพ SEM นี ้เตรยีมไดจากการกระจายอนภุาค
ผงนาโน LaMnO3 ลงบนวสัดรุองรบั (stub) แลวนำไป
เคลือบผิวของอนุภาคดวยทองเพื่อใหเกิดการนำไฟฟา
ได โดยใชเครือ่งเคลอืบทอง (sputter coater) ทีต่ัง้อยู
ณ ภาควิชาฟสิกส คณะวิทยาศาสตร มหาวิทยาลัย
ขอนแกน ผลิตโดยบริษัท FISONS รุน POLARON
SC500  ใชกระแส 25 มลิลแิอมแปร เวลาทีใ่ชเคลอืบ
4 นาที

• การถายภาพดวยกลองจลุทรรศนอเิลก็ตรอน
แบบสองผาน (Transmission Electron Microscope,
TEM) โดยใชเครือ่ง TEM รนุ 2010 ผลติโดยบรษิทั
JEOL ประเทศญีป่นุ ความตางศกัยทีใ่ชเรงอเิลก็ตรอน
ในเครือ่ง TEM เทากบั 200 กโิลโวลต ในการเตรยีม
ตวัอยางสำหรบัตรวจสอบโดยเทคนคิ TEM นี ้ทำไดโดย
การกระจายอนุภาคนาโน LaMnO3 ในเมทานอล
(methanol) แลวนำไปสั่นในเครื่องอัลตราโซนิค
(ultrasonic) นาน 1 ชั่วโมง เพื่อไมใหมีการเกาะตัว
ของอนุภาค จากนั้นทำการหยดสารละลาย LSMO นี้
บนแผนวางชิน้งาน(substrate) (ในงานวจิยันีใ้ช carbon
copper grid) แลวทำใหเมทานอลแหงสนทิ

• เทคนิค Fourier Transform Infrared
Spectroscopy หรือ FT-IR โดยใชเครื่อง FT-IR
spectrometer รนุ Spectrum one FT-IR ผลติโดยบรษิทั
Perkin Elmer Instrument ประเทศสหรฐัอเมรกิา สำหรบั
การเตรยีมสารตวัอยางเพือ่ทำการวดั FT-IR นี ้เตรยีมโดย
นำ KBr ทีอ่นุไลความชืน้ทีอ่ณุหภมูิ 90 องศาเซลเซยีส

เปนเวลา 1 วนั มาบดผสมกบัอนภุาค LaMnO3 ทีเ่ตรยีม
ได ดวยอตัราสวน KBr:อนภุาค LaMnO3 เปน  10:1
แลวนำไปอดัเมด็ดวยเครือ่งอัดจนกระทัง่เปนแผนฟลม
ใส ไมแตกราว จึงนำไปวิเคราะหในชวงเลขคลื่น
400–4000  เซนตเิมตร-1

• เทคนคิ Vibrating sample magnetometry
(VSM) วดัทีอ่ณุหภมูหิอง เพือ่ศกึษาสมบตัคิวามเปน
แมเหลก็ของอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีเ่ตรยีมไดโดยใช
เครือ่ง Vibrating sample magnetometer รนุ 7403 ผลติ
โดยบรษิทั Lakeshore ประเทศสหรฐัอเมรกิา ในการวดั
ใหคาสนามแมเหล็กภายนอกแกสารตัวอยางสูงสุดที่
H = ±10  กโิลเออรสเตด

ผลการทดลองและวจิารณ
1.  ผลการศกึษาการเปลีย่นแปลงทางโครงสราง โดย
เทคนคิ TG/DTA

การศึกษาผลของอุณหภูมิที่ทำใหเกิดการสลาย
ตัวของสารตั้งตน หรือสารประกอบอื่นๆ ของสาร
พรเีคอรเซอร LaMnO3 แสดงดงัรปูที ่2 โดยสามารถแบง
การพจิารณาออกเปน 2 ชวงใหญๆ  คอื ชวงอณุหภมูกิาร
สลายตวัของสารอนิทรยี และชวงทีเ่กิดการสรางผลกึเปน
โครงสรางสารประกอบของ LaMnO3 ในชวงแรกที่
อณุหภมู ิ30-700 องศาเซลเซยีส เปนชวงทีม่กีารลดลง
ของน้ำหนักสารอยางรวดเร็วและตอเนื่องสูงถึง  63.5
เปอรเซ็นต แสดงใหเห็นวาเกิดการสลายตัวของสาร
อนิทรยี และสารทีร่ะเหยได เชน H2O, CO2 และคาดวา
ทีอ่ณุหภมู ิ 200-400 องศาเซลเซยีส เปนชวงทีม่กีาร
สลายตัวของไนเตรทและเกิดการสลายพันธะของ
สารประกอบไคโตซาน (C6H11NO4)n สวนในชวงทีส่อง
ทีอ่ณุหภมูติัง้แต 700 องศาเซลเซยีส ขึน้ไป เปนชวงที่
มีการรวมตัวและเกิดเปนโครงสรางของสารประกอบ
LaMnO3 และยังคงมีการลดลงของน้ำหนักสารตอไป
เรือ่ยๆ เพยีงเลก็นอย แสดงใหเหน็วายงัคงมเีฟสปลอมปน
ทีเ่ปนสารประกอบชนดิอืน่นอกเหนอืจาก LaMnO3 ทีย่งั
ไมสลายตวัไป แมอณุหภมูจิะสงูถึง 1,000 องศาเซลเซยีส
กต็าม และเฟสที่เปน LaMnO3 ที่ไดในชวงอุณหภูมินี้
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คาดวาเปนเฟสทีไ่มเสถยีรเพราะกราฟของ DTA ยงัไมมี
แนวโนมเปนเสนตรงทีค่งที่
2. ผลการวิเคราะหโครงสรางและเฟสปลอมปนที่
เกดิขึน้โดยเทคนคิ XRD

ผลการศึกษาโครงสรางเฟสของอนุภาคนาโน
LaMnO3 ที่ผานการแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ ในชวง
600-900 องศาเซลเซยีส โดยเทคนคิการเลีย้วเบนของ
รังสีเอกซ แสดงดังรูปที่ 3 จากการพิจารณาพบวาที่
อณุหภมูแิคลไซน 600 องศาเซลเซยีส อนภุาคมลีกัษณะ
เปนอสัณฐาน (amorphous) เนื่องจากไมปรากฏ
ยอดกราฟการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซเลย และเมื่อ
แคลไซนทีอุ่ณหภมูสิงูกวา 700 องศาเซลเซียส พบวา
เกดิยอดกราฟการเลีย้วเบนทีม่รีปูแบบแสดงถงึการเกดิ
เปนผลกึของสารประกอบออกไซดของ LaMnO3 ทีค่าดวา
ประกอบไปดวยโครงสรางเฟสของ LaMnO3 ในสอง
รปูแบบ คอื แบบออรโธรอมบกิของ LaMnO3 (JCPDS
ไฟลเลขที่ 35-1353) และแบบรอมโบฮีดรอลของ
LaMnO3.15 (JCPDS ไฟลเลขที่ 50-0298) ซึ่งโดย
สวนใหญแลวโครงสรางผลึกในรูปแบบทั้งสองนี้มัก
จะเกดิการเลีย้วเบนใหมมุแบรกก (Bragg’s angle) ที่
ตำแหนงใกลเคียงกันหรือมีการซอนทับกันในบาง
ตำแหนง ทำใหการวเิคราะหโครงสรางไมสามารถระบไุด
อยางชัดเจนวาเปนโครงสรางในรูปแบบใด ทั้งนี้ตอง
อาศัยผลการศึกษาการเลี้ยวเบนของอิเล็กตรอนจาก
เทคนิค TEM ชวยในการยืนยันโครงสรางที่ได ซึ่งได
แสดงรายละเอยีดไวในหวัขอ 4 นอกจากนีย้งัพบเฟสของ
สารประกอบอื่นๆ ปะปนอยูดวย เชน LaCO3OH
(JCPDS ไฟลเลขที ่49-0981) พบทีอ่ณุหภมูแิคลไซนต่ำ
และเฟสของ La(OH)3 (JCPDS ไฟลเลขที่ 36-1481)
ทีพ่บมากเมือ่แคลไซนทีอ่ณุหภมูสิงูขึน้ ในขณะทีเ่ฟสของ
LaCO3OH มกีารลดลง ผลทีไ่ดจาก XRD นีถ้อืวามคีวาม
สอดคลองกนัเปนอยางดกีบัผลทีไ่ดจาก TG/DTA กลาวคอื
อนุภาคนาโนที่เตรียมไดจากงานวิจัยนี้ เริ่มเกิดเปน
โครงสรางผลึกแบบเพอรรอพสไกสของ LaMnO3
ที่อุณหภูมิแคลไซน 700 องศาเซลเซียส ซึ่งถาสังเกต
จากกราฟ TG (รูปที่ 1) นาจะอยูที่ประมาณ  680

องศาเซลเซยีส และผลจากการมเีฟสอืน่ปลอมปนอยทูำให
เสนกราฟ TG ไมคงที่ ซึง่แสดงถงึการสลายตวัของเฟส
ปลอมปนทีย่งัคงมอียอูยางตอเนือ่ง ถงึแมจะแคลไซนที่
อณุหภมูสิงูถงึ 1,000 องศาเซลเซยีส กต็าม ซึง่ผลทีไ่ดนี้
สอดคลองกนัดกีบัรายงานของ Gaudon et al. (2002)
ซึง่รายงานวาอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีเ่ตรยีมโดยวธิโีซล-เจล
จะเริ่มเกิดเปนผลึกที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส
ในการวิเคราะหโครงสรางผลึกของอนุภาคนาโน
LaMnO3 ทีเ่ตรยีมไดจากงานวจิยันี ้จะสงัเกตไดวา ลกัษณะ
รปูแบบการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซมคีวามคลายคลงึกนัมาก
และเมื่ออุณหภูมิแคลไซนเพิ่มสูงขึ้นจะทำใหอนุภาค
นาโน LaMnO3  มีความเปนผลึกเพิ่มมากขึ้นตาม ซึ่ง
สังเกตไดจากความเขมของยอดกราฟการเลี้ยวเบน
ทีเ่พิม่สงูขึน้เมือ่อณุหภมูแิคลไซนเพิม่ขึน้

สำหรับขนาดของอนุภาค (particle size)
จะประมาณคาโดยใชสมการของเชอรเรอร (Scherrer’s
equation) โดยวธิทีีเ่รยีกวา X- ray line broadening ซึง่
อาศัยขอมูลที่ไดจากการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ ทั้งมุม
การเลี้ยวเบน (θ) และความกวางของยอดกราฟ
การเลี้ยวเบนมาชวยในการคำนวณ ซึ่งมีความสัมพันธ
ดงัสมการที่  (1)

โดยที่ D คอื ขนาดของอนภุาค (นาโนเมตร)
q คอื มมุการเลีย้วเบน
l คอื ความยาวคลืน่ของรงัสเีอกซทีใ่ช

(กรณนีีค้อื CuKa มคีาเทากบั
0.154065 นาโนเมตร)

b คอื full width at half maximum (FWHM)
เนือ่งจากขนาดของผลกึ (เรเดยีน)

k คอื คาคงที ่ขึน้กบัขนาดและรปูรางของเมด็
ผลกึ ในทางทฤษฎพีสิจูนไดวา 0.89 ≤
k  ≤  1.39

(1)D = κλ
βcosθ
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แตในทางปฏิบัติอาจใชคาประมาณ k ~ 1
(Suryanarayana and Norton, 1998)

ผลจากการคำนวณหาขนาดอนภุาคนาโน ดวยวธิี
X-ray  line broadening โดยเลือกคำนวณจากการ
เลีย้วเบนทีเ่กดิจากระนาบ (024) ทีต่ำแหนงมมุแบรกก
2θ ≈ 46.6 องศา (เพราะเปนตำแหนงเดยีวทีไ่มมกีาร
แตกแยกของยอดกราฟการเลี้ยวเบนของโครงสราง
LaMnO3 แบบรอมโบฮีดรอล) พบวา ขนาดอนุภาค
นาโน LaMnO3 ทีแ่คลไซนอณุหภมู ิ700, 800 และ 900
องศาเซลเซยีส มคีาเทากบั 24.86, 25.86 และ 26.28
นาโนเมตร ตามลำดับ สำหรับอนุภาค LaMnO3
แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ  600 องศาเซลเซยีส นัน้ไมสามารถ
หาคาขนาดของอนภุาคได เนือ่งจากไมปรากฏยอดกราฟ
การเลีย้วเบนทีต่องใชในการคำนวณ ทัง้นีค้าดวานาจะมี
ขนาดอนภุาคทีเ่ลก็กวาในกรณทีีแ่คลไซนอณุหภมู ิ700-
900 องศาเซลเซียส และเมื่อเปรียบเทียบขนาด
ของอนภุาคทีไ่ด กบังานวจิยัของ Gaudon et al. (2002)
ทีเ่ตรยีม LaMnO3 โดยวธิโีซล-เจล พบวาอนภุาคนาโน
LaMnO3 ทีเ่ตรยีมไดในงานวจิยันีใ้หขนาดอนภุาคทีเ่ลก็
กวามาก ซึ่งการมีขนาดอนุภาคที่เล็กลงนี้ คาดวาเปน
ผลเนือ่งจากการใชสารละลายไคโตซาน เนือ่งจากไคโตซาน
มคีวามสามารถในการเกดิเปนไอออนบวกไดมาก ดงันัน้
ในขณะที่เกิดการแตกตัวของไอออนบวกของโลหะใน
สารละลายทีเ่ตรยีม ไอออนบวกทีม่จีำนวนมากจะมผีลทำ
ใหเกิดการผลักกันมากขึ้น จึงชวยลดการเกาะตัวกัน
ของอนภุาค สงผลทำใหไดอนภุาคทีม่ขีนาดเลก็
3. ผลการวเิคราะหหมฟูงกชนัทีเ่ปนองคประกอบใน
อนภุาคนาโน LaMnO3 โดยเทคนคิ FT-IR

สำหรบัการศกึษาโดยเทคนคิ FT-IR นี ้เปนการ
วดัคาการสงผาน (transmittance) พลงังานคลืน่แมเหลก็
ไฟฟา ในชวงเลขคลื่น (wavenumber) ตั้งแต 400-
4000 เซนตเิมตร-1 โดยในแตละสเปกตรมัทีพ่บเกดิจาก
การสัน่ของโมเลกลุทีม่กีารสรางพนัธะกนั หรอืทีเ่รยีกวา
หมฟูงกชนั (functional group) ซึง่ในแตละหมฟูงกชนั
นั้นมีการดูดกลืนพลังงานที่เลขคลื่นตางๆ กัน เปน
ลกัษณะเฉพาะตวั โดยเรยีกตำแหนงของเลขคลืน่ทีเ่กดิ

การสัน่นีว้าเปนตำแหนงของการดดูกลนืรงัสอีนิฟราเรด
และในการศึกษาหาหมูฟงกชันที่มีอยูในสารตัวอยาง
LaMnO3 ซึง่แคลไซนทีอ่ณุหภมูติางๆ โดยเทคนคิ FT-
IR นี ้แสดงดงัรปูที่ 4 ผลจากการศกึษาพบวาอนภุาค
นาโน LaMnO3 แสดงลกัษณะเสนสเปกตรมัการสงผาน
ที่คลายคลึงกัน โดยสเปกตรัมการสงผานที่เกิดขึ้นใน
แตละตำแหนงของเลขคลืน่ใดๆ นัน้ สามารถระบไุดดงั
ตารางที่ 1 โดยอางอิงจากงานวิจัยของ V±zquez-
V±zquez and L±pez-Quintela(2006)  ที่ไดทำการ
ศึกษาโครงสรางและหมูฟงกชันของอนุภาคนาโน
(La1-xAxMnO3) เมือ่ A คอื Ca, Sr และ Ba โดยวธิี
โซลโวเทอรมอล (solvothermal)

ความสำคัญของการวิเคราะหอนุภาคนาโน
LaMnO3 ดวยเทคนคินี ้เพือ่เปนการยนืยนัการมอียขูอง
โครงสรางสารประกอบภายในอนภุาคนาโนทัง้โครงสราง
ทีเ่ปนเพอรรอพสไกสของ LaMnO3 และเฟสปลอมปนที่
เกิดขึน้โดยพจิารณาจากความเขมของแถบสเปกตรมัการ
สงผานทีป่รากฏ หากความสงูของแถบสเปกตรมัการสงผาน
ของหมฟูงกชนัใดมคีาลดลงมากแสดงวาในอนภุาคนาโน
LaMnO3 ทีเ่ตรยีมในเงือ่นไขนัน้มอีงคประกอบของสาร
ทีม่หีมฟูงกชนันัน้รวมอยดูวยในปรมิาณทีม่ากตาม และ
เมื่อพิจารณาผลการศึกษาโดยเทคนิค FT-IR
ของอนภุาคนาโน LaMnO3 ดงัรปูที ่4 โดยการเปรยีบเทยีบ
แถบสเปกตรมัทีเ่กดิการสงผานกบัตารางที ่1 แสดงให
เห็นวาอนุภาคที่เตรียมไดมีการรวมตัวกันเกิดเปน
โครงสรางของ LaMnO3 อยางชดัเจนทีอ่ณุหภมูแิคลไซน
700 องศาเซลเซยีส เนือ่งจากปรากฏเสนสเปกตรมัการ
สงผานทีล่ดลงหรอืเกดิการดดูกลนืพลงังานในตำแหนง
เลขคลืน่ทีร่ะบวุาเปนการสัน่ของพนัธะระหวาง Mn กบั
O ในโครงสรางออกตะฮีดรอลของ MnO6 ที่มีอยูใน
สารประกอบ LMO ทีต่ำแหนงเลขคลืน่ 622 และ 419
เซนตเิมตร-1  ซึง่ไดผลทีส่อดคลองกนักบัการศกึษาโดย
เทคนคิ TG/DTA และ XRD นอกจากนีย้งัพบสเปกตรมั
ของหมฟูงกชนัไฮดรอกซลิ (hydroxyl, OH) ทีเ่ลขคลืน่
3401 เซนติเมตร-1 และหมูออกซีคารบอเนต
(oxycarbonate, CO3) ที ่1457 และ 849 เซนตเิมตร-1
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ดวย โดยหมฟูงกชนัทัง้สองนีม้คีาความเขมของการสงผาน
ที่นอยมากในสารพรีเคอรเซอรและในอนุภาคนาโน
LaMnO3 ที่แคลไซนที่อุณหภูมิต่ำ และมีการสงผาน
มากขึน้เมือ่อณุหภมูแิคลไซนเพิม่สงูขึน้ แสดงใหเหน็วา
สารปลอมปนในอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีม่อีงคประกอบ
ของหมูฟงกชัน OH และ CO3 เชน La(OH)3 หรือ
LaCO3OH มแีนวโนมทีจ่ะหายไปเมือ่แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ
สงูขึน้ ทัง้นีจ้ะเหน็วาเปนไปตามผลทีไ่ดจากทัง้ TG/DTA
(รปูที่ 2) และ XRD (รปูที่ 3)  ดงัไดกลาวมาแลวใน
หวัขอที ่1 และ 2 ตามลำดบั
4. ผลการวเิคราะหโครงสรางเฟสและลกัษณะอนภุาค
โดยเทคนคิ TEM

ผลการถายภาพอนุภาคนาโน LaMnO3 ดวย
กลองจลุทรรศนอเิลก็ตรอนแบบสองผานทีค่วามตางศกัย
200 กิโลโวลต และกำลังขยาย 200000 เทา แสดง
ดงัรปูที ่5 ในการศกึษาดวยเทคนคิ TEM นี ้มจีดุประสงค
คอื ตองการหาโครงสรางเฟสที่เกิดขึ้นในอนุภาคนาโน
LaMnO3 ที่เตรียมไดโดยการพิจารณาจากรูปแบบการ
เลีย้วเบนของอเิลก็ตรอน เพือ่ใชในการยนืยนัผลทีไ่ดจาก
เทคนคิ XRD และ FT-IR รวมทั้งเพื่อศึกษาลักษณะ
สัณฐานและขนาดของอนุภาคที่ไดดวย

จากการศึกษาลักษณะของอนุภาคนาโน
LaMnO3  แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ  700 องศาเซลเซยีส และ
900 องศาเซลเซยีส (รปูที่ 5) พบวาอนภุาคมลีกัษณะ
เปนรูปคลายทรงกลม มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย 15-30
นาโนเมตร สำหรบัอนภุาคทีแ่คลไซน 700 องศาเซลเซยีส
และที่อุณหภูมิแคลไซน 900 องศาเซลเซียส มีขนาด
อนุภาคโดยเฉลี่ย 20-50 นาโนเมตร ซึ่งเห็นไดอยาง
ชดัเจนวาขนาดอนภุาคนีเ้พิม่ขึน้เมือ่แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ
สงูขึน้ และจากรปูแบบการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนทีม่ี
ลกัษณะเปนวงกลม (ring pattern) บงบอกไดวาอนภุาค
นาโน LaMnO3 ในบรเิวณทีศ่กึษามโีครงสรางภายในเปน
แบบพหุผลึก (polycrystal) โดยถาเปนเสนคมชัด
ประกอบดวยจดุเลก็ๆ เรยีงกนัเปนวง (shape discrete
ring) ดงัรปูแบบการเลีย้วเบนของ LaMnO3 ทีแ่คลไซน
อณุหภมูิ 900 องศาเซลเซยีส แสดงวาผลกึนัน้มขีนาด

คอนขางใหญ แตถาเปนวงเสนทีก่วางและไมคม (broad,
continuous ring) ดงัรปูแบบการเลีย้วเบนของ LaMnO3
ทีแ่คลไซนอณุหภมู ิ 700 องศาเซลเซยีส แสดงวาผลกึ
มขีนาดเลก็ โดยความกวางของวงเปนอตัราสวนผกผนั
กบัขนาดของผลกึ ซึง่ปรากฏการณนีม้สีาเหตเุชนเดยีวกบั
การที่ยอดกราฟการเลี้ยวเบนมีความกวางเพิ่มขึ้น
เนื่องจากขนาดของผลึกที่เล็ก ในเทคนิคการเลี้ยวเบน
ของรงัสเีอกซ (Brandon and Kaplan, 1999)

สำหรบัรปูแบบการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนทีม่ี
ลักษณะเปนวงนี้สามารถใชในการวิเคราะหโครงสราง
ผลกึและเฟสปลอมปนทีม่ใีนสารประกอบ LaMnO3 นีไ้ด
โดยการวดัระยะเสนผานศนูยกลางในแตละวงทีป่รากฏ
แลวทำการคำนวณหาระยะหางระหวางระนาบจาก
สมการที่ (2) (Brandon and Kaplan, 1999)

(2)

โดยที่ R คอื ระยะจากจดุศนูยกลาง (000)
ถงึจดุเลีย้วเบน (hkl)

dhkl คอื คาระยะระหวางระนาบ hkl
λ คอื ความยาวคลืน่ของอเิลก็ตรอนทีใ่ช

ในทีน่ีค้อื 0.0249 ±
L คอื ความยาวกลอง (camera length)

ในทีน่ีค้อื 100 เซนตเิมตร
ระยะหางระหวางระนาบหรอืคา d ทีค่ำนวณได

นี้ สามารถใชในการตรวจสอบโครงสรางเฟสที่เกิดขึ้น
ภายในอนุภาคนาโน LaMnO3 โดยการเปรียบเทียบคา
d ทีค่ำนวณไดกบัคา d จากฐานขอมลูอางองิซ่ึงประกอบ
ดวยสารประกอบของ LaMnO3 ที่มีโครงสรางเปนทั้ง
แบบออรโธรอมบิก LaMnO3 (JCPDS ไฟลเลขที่
35-1353) และแบบรอมโบฮีดรอล LaMnO3.15
(JCPDS ไฟลเลขที่ 50-0298) รวมทัง้เฟสปลอมปนที่
เกิดขึ้นจากผลการศึกษาโดยเทคนิค XRD ดวย เชน
LaCO3OH (JCPDS ไฟลเลขที่ 49-0981) และ
La(OH)3 (JCPDS ไฟลเลขที่ 36-1481)

dhkl =
λL
R
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การวิเคราะหโครงสรางเฟสของอนุภาคนาโน
LaMnO3 โดยการคำนวณเปรียบเทียบคา d นี้แสดง
ดังตารางที่ 2 สังเกตไดวาอนุภาคนาโน LaMnO3 มี
โครงสรางเฟสของสารประกอบออกไซดของ LaMnO3
เปนทัง้แบบออรโธรอมบกิและแบบรอมโบฮดีรอล โดย
โครงสรางแบบรอมโบฮดีรอลมแีนวโนมพบมากขึน้เมือ่
แคลไซนที่อุณหภูมิสูงขึ้น และเมื่อพิจารณาอนุภาคที่
แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ 700 องศาเซลเซยีส พบวามรีะนาบ
การเลีย้วเบนทีเ่กดิจากเฟสของ LaCO3OH ทีม่โีครงสราง
แบบออรโธรอมบิก และเมื่อแคลไซนที่อุณหภูมิ 900
องศาเซลเซียส พบวามีระนาบการเลี้ยวเบนจากเฟสที่
เปนโครงสรางเฮกซะโกนอลของ La(OH)3 เพิม่ขึน้มา
ซึง่จะเหน็วามคีวามสอดคลองกนักบัผลทีไ่ดจากเทคนคิ
XRD และ FT-IR กลาวคอื เฟสของ La(OH)3 มโีอกาส
พบไดมากเมือ่อณุหภมูแิคลไซนสงูขึน้
5. ผลการวเิคราะหโดยเทคนคิ SEM

ในการศึกษาลักษณะสัณฐานวิทยาของอนุภาค
นาโน โดยเทคนิคการถายภาพ SEM ดวยกำลังขยาย
20000 เทา แสดงดงัรปูที่ 6 จากรปูจะเหน็วาอนภุาค
นาโน LaMnO3 ทีไ่ดมลีกัษณะคลายกนัในทกุสารตวัอยาง
นัน่คอืมลีกัษณะเปนเมด็คอนขางกลมและมกีารเกาะตวั
กนัเปนกลมุกอนของอนภุาคขนาดเลก็จำนวนมาก เมือ่
แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ 600 องศาเซลเซยีส พบวาอนภุาค
ที่ไดไมมีลักษณะของการเปนผลึกเนื่องจากไมปรากฏ
เมด็ผลกึ ซึง่ตางจากลกัษณะของอนภุาค LaMnO3 ทีไ่ด
จากการแคลไซนทีอ่ณุหภมูิ 700-900 องศาเซลเซยีส
ซึง่สนันษิฐานไดวาอนภุาคทีเ่ตรยีมไดในเงือ่นไขนีย้งัไม
เกดิการสรางผลกึ และเมือ่เปรยีบเทยีบกบัผลการศกึษา
โครงสรางทีไ่ดจากเทคนคิ XRD (รปูที ่3) พบวามคีวาม
สอดคลองกัน สำหรับการพิจารณาขนาดอนุภาคโดย
เทคนคิ SEM นีไ้มสามารถระบขุนาดของอนภุาคไดอยาง
ชัดเจน เนื่องจากเครื่องมือที่ใชมีขีดจำกัดที่ไมสามารถ
ถายภาพดวยกำลังขยายที่สูงมากกวานี้ได ทำใหไม
สามารถประมาณขนาดอนุภาคที่แทจริงได ซึ่งคาดวา
อนุภาคที่ไดนั้นนาจะมีขนาดที่เล็กมาก ในระดับที่นอย
กวา 40 นาโนเมตร และสังเกตไดวาเมื่อแคลไซนที่

อณุหภมูสิงูขึน้จะไดขนาดอนภุาคทีม่แีนวโนมเพิม่สงูขึน้
ดวย โดยเมื่อเปรียบเทียบกับผลจากการศึกษาขนาด
อนภุาค LaMnO3 ดวยเทคนคิ XRD (หวัขอที ่2) และ
ภาพถาย TEM (รปูที่ 5) ใหผลทีส่อดคลองกนั
6. ผลการศกึษาสมบตัทิางแมเหลก็ของ อนภุาคนาโน
แมเหลก็ LaMnO3 โดยเทคนคิ VSM

ผลการศึกษาสมบัติทางแมเหล็กของอนุภาค
นาโน LaMnO3 ทีอ่ณุหภมูหิอง โดยเทคนคิ VSM แสดง
ดงัรปูที ่7 พบวาอนภุาคทีไ่ดแสดงสมบตัคิวามเปนแมเหลก็
แบบพารา โดยพบวาทีอ่ณุหภมูแิคลไซน 600 องศาเซลเซยีส
อนุภาคนาโน LSMO-0M มีคาแมกนีไตเซชัน (M)
ต่ำทีส่ดุ ในขณะทีเ่มือ่แคลไซนอณุหภมูสิงูขึน้จะไดคา M
ทีเ่พิม่ขึน้ และมคีาเทากนัทัง้สามอณุหภมู ิคอื ที่ 700,
800 และ 900 องศาเซลเซียส ซึ่งแสดงใหเห็นวา
นาจะเปนคา M ทีส่งูทีส่ดุทีอ่นภุาคนาโน LaMnO3 นีจ้ะมี
ได และสาเหตทุีท่ำใหอนภุาคทีอ่ณุหภมูแิคลไซน 600
องศาเซลเซียส มีคา M ต่ำที่สุดเพราะที่อุณหภูมินี้
LaMnO3 ยงัไมเกดิเปนผลกึของสารประกอบ LaMnO3
นัน่เอง และจากสมบตัคิวามเปนแมเหลก็แบบพาราของ
LaMnO3 ที่ไดพบวามีความสอดคลองกับทฤษฏีความ
เปนแมเหล็กของแมงกาไนต ซึ่งไดแสดงใหเห็นวาที่
อณุหภมูหิองสารประกอบออกไซดของแมงกาไนตนีจ้ะมี
สมบตัเิปนแมเหลก็แบบพารา และเมื่ออุณหภูมิต่ำกวา
200 เคลวนิ หรอื -73 องศาเซลเซยีส จะมสีมบตัเิปน
แมเหลก็แบบแอนตเิฟอรโร (O’Handley, 2000)

สรปุผลการทดลอง
ไดทำการสงัเคราะหอนภุาคนาโนของ LaMnO3

ขนาดอนภุาคประมาณ 15-50 นาโนเมตร โดยวธิโีซล-เจล
แบบดัดแปลงอยางงาย โดยใชสารละลายไคโตซานที่มี
ความหนืดในระดับปานกลาง, แลนทานัม ไนเตรท
เฮกซะไฮเดรต และ แมงกานสี (II) ไนเตรท ไฮเดรต
เปนสารตั้งตน สารตัวอยางพรีเคอรเซอรที่ไดจากการ
เตรยีมถกูนำไปศกึษาสมบตัทิางความรอนและตรวจสอบ
หาคาอุณหภูมิการสลายตัวโดยเทคนิค TG/DTA
สารตัวอยางพรีเคอรเซอรที่ไดจากการเตรียมถูกนำไป
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แคลไซนทีอ่ณุหภมู ิ600, 700, 800 และ 900 องศาเซลเซยีส
เปนเวลา 3 ชัว่โมง เพือ่ใหไดอนภุาคนาโน LaMnO3 และ
ตรวจสอบลกัษณะของอนภุาคนาโน LaMnO3 ทีไ่ดดวย
เทคนคิ XRD, FT-IR, TEM, SEM และ VSM  และ
จากผลการศึกษาดวยเทคนิค XRD, FT-IR, และ
การเลี้ยวเบนอิเล็กตรอนบริเวณเฉพาะ พบวาอนุภาค
นาโน LaMnO3 เริ่มเกิดการสรางผลึกเปนรูปแบบ
เพอรรอพสไกตทีอ่ณุหภมูแิคลไซน 700 องศาเซลเซยีส
และพบวาอนุภาคนาโน LaMnO3 ที่ไดประกอบดวย
โครงสรางผลึกในสองรูปแบบ คือ ออรโธรอมบิกและ
รอมโบฮีดรอล และพบเฟสปลอมปนของ LaCO3OH
และ La(OH)3 และจากการศึกษาสมบัติทางแมเหล็ก
ของอนุภาคนาโน LaMnO3 ที่ไดพบวามีสมบัติเปน
แมเหลก็พารา

งานวจิยันีแ้สดงใหเหน็วาการใชวธิกีารสงัเคราะห
อนุภาคนาโนของ LaMnO3 โดยวิธีโซล-เจลแบบ
ดัดแปลงอยางงายโดยใชสารละลายไคโตซานระดับ
ปานกลางเปนวธิทีีง่าย สะดวก และตนทนุต่ำ เมือ่เปรยีบเทยีบ
กับการสังเคราะหดวยวิธีโซล-เจลแบบดั้งเดิม อีกทั้ง
สารละลายอนิทรยีทีใ่ช คอื ไคโตซาน เปนสารพอลเิมอร
ธรรมชาต ิมคีวามเขากนัไดทางชวีภาพและไมเปนพษิกบั
รางกายมนษุย ดงันัน้ คณะผวูจิยัคาดวาวธิกีารสงัเคราะห
โดยใชสารละลายไคโคซานนี้จะเปนทางเลือกใหมที่
สามารถนำไปประยกุตใชในการสงัเคราะหอนภุาคนาโน
ของออกไซดและสารประกอบออกไซดอืน่ๆ ได อยางไร
ก็ตามยังตองมีการปรับปรุงรายละเอียดในกระบวนการ
เตรยีมบางสวนเพือ่ลดการเกดิเฟสปลอมปน ทัง้นีเ้พือ่ให
ไดวสัดทุีม่คีวามบรสิทุธิม์ากยิง่ขึน้
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ตารางที่ 2 ผลการคำนวณระยะหางระหวางระนาบเพือ่ระบโุครงสรางเฟสทีม่ภีายในอนภุาคนาโน LaMnO3 แคลไซน
ทีอ่ณุหภมู ิ 700 องศาเซลเซยีส และ 900 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชัว่โมง (O: Orthorhombic, R:
Rhombohedral และ H: Hexagonal)

สารตัวอยาง  วงท่ี R (mm) dคํานวณ (Å) d มาตรฐาน(Å) โครงสราง สารประกอบ ระนาบ 

1 6.550 3.8111 3.8440 O LaMnO3 002 

2 9.275 2.6914 2.6890 O LaMnO3 021 

3 11.275 2.2140 2.2140 R LaMnO3.15 006 

4 13.075 1.9092 1.9073 O  LaCO3OH 141 

5 14.550 1.7157 1.7120 O  LaMnO3 311 

LaMnO3  

แคลไซนท่ี 700 
องศาเซลเซียส 

6 16.025 1.5578 1.5571 O  LaCO3OH 052 

1 6.525 3.8257 3.8440 O  LaMnO3 002 

2 9.200 2.7134 2.7190 R  LaMnO3.15 104 

3 11.325 2.2042 2.2160 R  LaMnO3.15 006 

4 13.175 1.8947 1.8840 H La(OH)3 300 

5 14.575 1.7127 1.7120 O  LaMnO3 311 

6 16.050 1.5553 1.5571 O  LaCO3OH 052 

LaMnO3  

แคลไซนท่ี 900
องศาเซลเซียส 

7 18.625 1.3403 1.3478 H  La(OH)3 302 
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รปูที่ 1 โครงสรางของไคโตซาน (Krajewska, 2004)

รปูที่ 2 การสลายตวัทางความรอนของสารตัง้ตนพรเีคอรเซอร LaMnO3 โดยเทคนคิ TG/DTA
(รปูแทรก แสดงการสลายตวัในชวงอณุหภมูิ 600-1000 องศาเซลเซยีส)
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รปูที ่3 รปูแบบการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซจากเทคนคิ XRD ของอนภุาคนาโน LaMnO3 แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ (ก)
600 องศาเซลเซยีส, (ข) 700 องศาเซลเซยีส, (ค) 800 องศาเซลเซยีส และ (ง) 900 องศาเซลเซยีส
เปนเวลา 3 ชัว่โมง

รปูที ่4 อนิฟราเรดสเปกตรมัของสารพรเีคอรเซอร (ก) และอนภุาคนาโน LaMnO3 แคลไซนทีอ่ณุหภมู,ิ (ข) 600
องศาเซลเซยีส, (ค) 700 องศาเซลเซยีส, (ง) 800 องศาเซลเซยีส และ (จ) 900 องศาเซลเซยีส เปน
เวลา 3 ชัว่โมง
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รปูที ่5 ภาพถาย TEM และรปูแบบการเลีย้วเบนของอเิลก็ตรอนของอนภุาคนาโน LaMnO3 แคลไซนทีอ่ณุหภมูิ
(ก) 700 องศาเซลเซยีส และ (ข) 900 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชัว่โมง (หมายเลขทีก่ำกบัในรปู
แสดงลำดบัของวงการเลีย้วเบนจากขอมลูในตารางที่ 2)

รปูที ่6 ภาพถาย SEM ของอนภุาคนาโน LaMnO3 แคลไซนทีอ่ณุหภมู ิ (ก) 600 องศาเซลเซยีส, (ข) 700
องศาเซลเซยีส, (ค) 800 องศาเซลเซยีส และ (ง) 900 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชัว่โมง
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รปูที ่7 คาแมกนีไตเซชันที่เปลี่ยนตามสนามแมเหล็กจากภายนอกที่ใหแกอนุภาคนาโน LaMnO3 แคลไซนที่
อณุหภมู ิ600,  700,  800 และ 900 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 3 ชัว่โมง วดัทีอ่ณุหภมูหิอง


