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บทคัดย่อ 

LiFePO4 คารบ์อนนาโนคอมพอสิต ซึง่เป็นข้ัวแคโทดชนิดหน่ึงที่ใช้ในลเิทียมแบตเตอรีส่งัเคราะหส์ำเร็จใน

งานวิจัยน้ี ด้วยกระบวนการ sol-gel ได้ผลิตภัณฑผ์สมระหว่าง Li3Fe2(PO4)3 และ Fe2O3 ในขณะที่กระบวน

ที่สังเคราะห ์ LiFePO4 ได้ คือกระบวนการไฮโดรเทอร์มอล โดยมี LiOH FeSO4 และ H3PO4 เป็นแหล่ง 

ลิเทียม เหล็ก และฟอสเฟตตามลำดับ ในตอนแรก เน้ือของผลกล้วย ชานอ้อย และผลตะลิงปิงถูกใช้เป็นแหล่ง

คาร์บอน และตัวรีดิวซ ์ โดยคอมพอสิตที่ได้จากการใช้กลว้ย และชานอ้อยในการสังเคราะหใ์หเ้ฟสเด่ียวของ 

LiFePO4 ทีม่ีความเป็นผลึก ในขณะที่ตะลงิปงิมสีารปนเปื้อนเป็น เหล็กออกซาเลต จากน้ันทำการเผา 

LiFePO4 ที่ใช้กล้วยในการสงัเคราะห์ภายใต้แก๊สอาร์กอน XRD ได้แสดงว่าหลังจากเผายังคงเปน็เฟสเด่ียวของ 

LiFePO4 เมื่อนำไปวิเคราะห์ธาตุพบว่ามีปริมาณคารบ์อน 10.95% โดยน้ำหนัก และการทำแผนที่ธาตุโดยใช้ 

SEM-EDX ยืนยันว่าคาร์บอนกระจายตัวทั่ว LiFePO4.  

 

 

คำสำคัญ: LiFePO4, นาโนคอมพอสิต, ลิเทียมไอออนแบตเตอรี ่

  



 ง 

Project Title Synthesis of LiFePO4/carbon nanocomposite using natural carbon 

sources for cathode materials in lithium ion battery 

Student Name Miss Machima Mongkhonratanachai  Student ID  5733144223 

Advisor Name Nipaka Sukpirom, Ph.D. 

Co-advisor Name Assistant Professor Chareonkwan Kraiya, Ph.D. 

Department of Chemistry, Faculty of Science, Chulalongkorn University, Academic Year 2017 

 

Abstract 

LiFePO4/carbon nanocomposites, ones of the cathode candidates for lithium ion battery, 

were successfully synthesized. In this work, sol-gel process provided the mixture of 

Li3Fe2(PO4)3 and Fe2O3, while the single phase of LiFePO4 were could obtained via 

hydrothermal process, with LiOH, FeSO4 and H3PO4 as lithium, iron, and phosphate sources. 

For the first time, banana, bagasse, and bilimbi were used as a carbon source and a reducing 

agent. XRD results show that the products obtained from banana and bagasse gave the 

single crystalline phase of LiFePO4, while that from bilimbi was impure with iron oxalate. The 

product obtained from banana was then calcined in the argon atmosphere to transform 

organic species to carbon. XRD showed that the phase of LiFePO4 was still maintained after 

calcination, and elemental analysis revealed the carbon amount of 10.95% w/w. The 

elemental mapping by SEM-EDX also confirmed the distribution of carbon over LiFePO4 

particles.  
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บทท่ี 1 

บทนำ 

1.1 ความเป็นมาและความสำคญัของปัญหา 

ความต้องการใช้พลงังานในปจัจุบันเพิ่มข้ึนอย่างรวดเร็ว เน่ืองจากการพฒันาของอปุกรณ์อิเล็กทรอนิกส ์

ซึ่งเข้ามามีบทบาทในชีวิตประจำวัน จึงมีการพฒันาแบตเตอรี่ทีม่ีขนาดเล็กและสามารถนำกลบัมาใช้ใหม่ได้ 

โดยหน่ึงในน้ันคือลิเทียมแบตเตอรี่ ซึ่งมีการพัฒนาสารที่ใช้เป็นข้ัวแคโทดของลิเทียมแบตเตอรีเ่พื่อเพิ่ม

ความสามารถในการเกบ็ประจุและความปลอดภัย เริ่มจากลิเทียมโคบอลต์ออกไซด์ซึง่สามารถเก็บพลังงานได้

มาก แต่เน่ืองจากโคบอลต์มีความเป็นพิษสูง 1 เพื่อลดปรมิาณการใช้โคบอลต์ลง จึงมกีารพฒันาสารโดยการ

แทนที่โคบอลต์บางส่วนด้วยนิกเกลิเน่ืองจากนิกเกลิสามารถแทนที่โคบอลต์ในช่องออกตะฮีดรลัของออกซิเจน

ได้โดยไม่เปลี่ยนแปลงโครงสร้างเดิม นอกจากน้ียังพบกว่าการแทนที่น้ียังเพิม่ความสามารถในการเก็บประจุ

ของสารได้อกีด้วย 2-4 อย่างไรก็ตามมรีายงานว่าออกซิเจนในสารประกอบออกไซด์สามารถหลุดออกจาก

โครงสร้างเหล่าน้ันได้ ทำใหเ้กิดการลกุติดไฟและเป็นอันตรายแก่ผู้ใช้ 5 จงึมีการพฒันาโครงสร้างแบบ 

phospho-olivines ซึ่งออกซเิจนอยู่ในรูปของสารประกอบฟอสเฟตแอนไอออนมาใช้เป็นข้ัวแบตเตอรี ่ จาก

งานวิจัยของ Shigeto และคณะ ได้ศึกษาลิเทียมเมทัลฟอสเฟตเมื่อเมทัลเป็น โคบอล เหล็ก นิกเกิล และ

แมงกานีส พบว่าลเิทียมไอรอนฟอสเฟตสามารถเกบ็พลังงานได้ดีที่สุด โดยมีความจขุองประจ ุ 160 mAh/g 6 

และมีความปลอดภัยมากกว่า เน่ืองจากไม่มสี่วนประกอบของธาตุอันตราย นอกจากน้ันยังมีราคาถูก ไม่เป็นพิษ

ต่อสิ่งแวดล้อม ใช้งานได้หลายครั้งปัญหาหลักของลเิทียมไอรอนฟอสเฟตคือมสีมบัติการนำไฟฟ้าต่ำจึงมี

การศึกษาการเคลือบคารบ์อนบนอนุภาคลิเทียมไอรอนฟอสเฟต เพื่อเพิม่ความสามารถในการนำไฟฟ้า 7-15  

โดยวิธีการสงัเคราะหล์เิทียมไอรอนฟอสเฟตมหีลายวิธีเช่น solid state synthesis, hydrothermal 

method และ sol-gel method 

Solid state synthesis เป็นกระบวนการทีง่่ายในการสังเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟต โดยใช้การบด

สารเพื่อใหส้ารเกิดปฏิกิริยากันเป็นสารใหม ่ แต่กระบวนการน้ี ให้สารที่มคีวามบรสิุทธ์ิต่ำ เน่ืองจากสารที่ใช้อยู่

ในสถานะของแข็ง การแพรเ่ข้าหากันของอะตอมต่างชนิดเกดิได้ยาก ทำให้เกิดปฏิกิริยากันไมส่มบูรณ์ และต้อง

ใช้เวลาในการทำปฏิกิริยานาน 16 จากงานวิจัยของ Kozawan และคณะ ได้ศึกษาการสังเคราะห์ลเิทียมไอรอน

ฟอสเฟตแบบข้ันเดียว โดยใช้ FeC2O4•2H2O, NH4H2PO4, Li2CO3 และ ketjen black ผสมกันแล้วบดด้วย

ลูกกลิ้ง 8 พบว่าได้ลเิทียมไอรอนฟอสเฟตดังที่ต้องการ  

Hydrothermal method เป็นกระบวนการที่ต้องใช้อุปกรณ์จำเพาะเพื่อควบคุมความดันและอุณหภูมิ

ให้เหมาะสมกบัการสังเคราะห์ 16 Fathollahi และคณะ สามารถสงัเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟตคารบ์อนนา

โนคอมโพสิต แบบข้ันเดียวผ่านกระบวนการ hydrothermal โดยใช้ FeSO4•7H2O, H3PO4, LiOH•H2O และ 

graphene ผสมกันใน teflon-lined stainless steel autoclave ภายใต้บรรยากาศแกส๊ไนโตรเจน 9  

Sol-gel  เป็นกระบวนการสงัเคราะหท์ี่ทำใหส้ารต้ังต้นผสมเป็นเน้ือเดียวกัน โดยอยู่ในรูปของ sol หรอื

คอลลอยด์ แล้วจึงกลายเป็น gel หรอืโครงสร้างร่างแหที่มคีวามยืดหยุ่นต่ำและมรีูพรุนขนาดไมโครเมตร โดย
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กระบวนการน้ีมีข้อเสียคือ ใช้ในโรงงานอุตสาหกรรมได้ยาก 16  จากงานวิจัยของ Leea  และคณะ สามารถ

สังเคราะห ์ ลิเทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยวิธี Sol-gel ได้ในความดันบรรยากาศ โดยการใช้ LiCH3COO, 

Fe(CH3COO)2, H3PO4 และ C6H10O4 ผสมกันในเอทานอล 10  

จะเห็นได้ว่าในการสงัเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟตมีการควบคุมการเปลี่ยนเลขออกซิเดชันของเหล็ก 

เน่ืองจากเหลก็ถูกออกซิไดซ์เป็น Fe3+ ได้ง่าย แต่โครงสร้างของลิเทียมไอรอนฟอสเฟตต้องใช้ Fe2+ จึงมกีารใช้

แก๊สไนโตรเจน 9 หรอืใส่ตัวรีดิวซ ์ 8, 10 เพือ่ป้องกันการเปลี่ยนเลขออกซิเดชัน โดยตัวรีดิวซ์ที่นิยมใช้คือ กรด

ออกซาลิก 17 วิตามินซ ี18 กรดซิตริก 19 คารบ์อน 8 กลูโคส 20 ฟรกุโทส 21 โดยผู้วิจัยพบว่าพืชหลายชนิดมีสาร

ที่ประพฤติตัวเป็นตัวรีดิวซ ์ โดยมีงานวิจัยก่อนหน้าน้ี พบว่าสารสกัดจากใบสน ใบพลบั ใบแปะก๊วย ใบแมกโน

เลีย ใบมะเด่ือองักฤษ สามารถเป็นตัวรีดิวซ์ในการสงัเคราะห์อนุภาคเงินขนาดนาโน พบว่าใบแมกโนเลีย

สามารถรีดิวซ์ไอออนเงิน 90% ให้กลายเป็น อนุภาคเงินนาโนได้รวดเร็วทีสุ่ด โดยใช้เวลา 11 นาที ที่อุณหภูมิ 

95 องศาเซลเซียส 22 อย่างไรก็ตามยังไม่มผีู้วิจัยใช้กล้วย ชานอ้อย และตะลิงปิง ซึง่เป็นพืชผักที่หาได้ง่ายใน

ประเทศไทย โดยมีรายงานว่ากล้วยมปีรมิาณกลูโคส 5.82% และฟรุกโทส 3.78% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนัก

เปียก 23 ตะลิงปิงซึ่งมปีรมิาณกรดออกซาลิก 10.32% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนักเปียกของผลตะลงิปงิที่ยังไมสุ่ก

ในหน้าแล้ง 24 และชานอ้อยที่มสีว่นประกอบของเซลลูโลส 25 ซึง่มสี่วนประกอบหลกัเป็นคาร์บอน 

 

1.2 วัตถุประสงค ์และขอบเขตงานวิจัย 

พัฒนาข้ัวแคโทคแบบลิเทียมไอรอนฟอสเฟต โดยสงัเคราะห์ผ่านกระบวนการ sol-gel และ 

hydrothermal และใช้กล้วย ตะลิงปิง ชานอ้อย เป็นตัวรดิีวซ์และเป็นแหล่งคารบ์อน เพื่อลดค่าใช้จ่าย และ

เป็นการนำวัสดุเหลอืทิ้งทางการเกษตรมาใช้ใหเ้ป็นประโยชน์ 

 

1.3 งานวิจัยท่ีเก่ียวข้อง 

แบตเตอร่ี 

อุปกรณ์เกบ็พลงังานชนิดหน่ึงซึ่งเป็นที่นิยม โดยความต้องการใช้แบตเตอรีเ่พิ่มข้ึนทุกปี ปีละ 7.8% ซึ่งมี

แนวโน้มว่าจะถึง 120,000 ล้านดอลลารส์หรัฐในป ี 2562 26 แบตเตอรีป่ระกอบไปด้วยข้ัวบวก ข้ัวลบ และอิ

เล็กโทรไลต์ โดยประจบุวกจากข้ัวบวกจะเคลือ่นที่ไปยังข้ัวลบระหว่างการบรรจุกระแส และเคลือ่นที่กลับมายัง

ข้ัวบวกเมื่อนำไปใช้งาน แบตเตอรีม่ีสองประเภทคือ เซลลป์ฐมภูมิ ซึ่งเป็นแบตเตอรี่ชนิดใช้ครั้งเดียว และเซลล์

ทุติยภูมิ ซึง่สามารถประจุไฟฟ้าใหม่ได้ ทำใหส้ามารถใช้ซ้ำได้ 
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เซลลทุ์ติยภูม ิ

แบตเตอรี่ชนิดสามารถใช้งานซ้ำได้เน่ืองจากปฏิกริิยาภายในแบตเตอรีเ่ป็นแบบผันกลับได้ ทำใหม้ีอายุ

การใช้งานที่ยาวนาน แบตเตอรี่ชนิดเซลลท์ุติยภูมิหลายประเภทเช่น lead acid batteries, nickel cadmium 

batteries, nickel metal hydride batteries, lithium-ion batteries, plastic Li ion และ Li-metal 

battery 27 ดังแสดงในรูปที ่1.1 

 

ลิเทียมไอออนแบตเตอร่ี 

แบตเตอรีท่ี่อาศัยการเคลือ่นที่ของลิเทียมไอออนในการบรรจุประจุและการใช้งาน โดยลเิทียมไอออน

แบตเตอรี ่ชนิดแรกที่ถูกใช้งานในทางธุรกจิคือ ลเิทียมโคบอลออกไซต์ และถูกพฒันาโดยการแทนที่โคบอลด้วย

ธาตุอื่นเช่น ลิเทียมนิกเกิลออกไซต์ ลิเทียมแมงกานีสออกไซต์ เพื่อเพิ่มความสามารถในการเก็บประจุ จากน้ัน

ถูกพัฒนาเป็นลเิทียมเมทัลฟอสเฟต เพื่อเพิ่มความปลอดภัยในการใช้งาน โดยการใช้เมทัลเป็น โคบอล นิกเกิล 

เหล็ก ซึ่งลิเทียมแบตเตอรีช่นิดต่าง ๆ ให้ความต่างศักย์อยู่ในช่วง 2-5 โวลต์ 5 ดังแสดงในรูปที่ 1.2 

  

รูปที่ 1.1 ความสามารถในการเก็บประจุต่อน้ำหนักและขนาดของแบตเตอรี่ชนิดเซลลท์ุติยภูมิ 26 
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ลิเทียมไอรอนฟอสเฟต 

ลิเทียมไอรอนฟอสเฟตเป็นสารชนิดหน่ึงที่นิยมใช้เป็นข้ัวแคโทดในลิเทียมไอออนแบตเตอรี ่ เน่ืองจาก

สามารถใช้งานซ้ำได้ อายุการใช้งานนาน เกบ็ประจุได้มาก ความต่างศักย์เหมาะสม ปลอดภัย และราคาถูก 

โดยมโีครงสร้างเป็นแบบฟอสโฟโอลเิวียนโดยมเีหลก็อยู่ในช่องออกตระฮีดรัลของออกซิเจน ฟอสฟอรสัอยู่ใน

ช่องเตตระฮีดรลัของออกซเิจน และลิเทียมอยู่ระหว่างออกตระฮีดรลั และเตตระฮีดรัลของออกซิเจน 28 ดังรูป

ที่ 1.3 แต่ลิเทียมไอรอนฟอสเฟตยังคงมีข้อเสียคือ ความสามารถในการนำไฟฟ้าต่ำทำให้ความสามารถในการ

เก็บประจจุากการทดลองน้อยกว่าความสามารถในการเกบ็ประจุทางทฤษฎี จึงมีการพัฒนาโดยใส่โลหะชนิดอื่น

เข้าไปเพื่อใหเ้กิด defect หรือเคลือบลิเทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยคารบ์อนที่อยู่ในรูปของ sp2 เพื่อเพิ่ม

ความสามารถในการนำไฟฟ้า 29-30 

รูปที่ 1.2 ความสามารถในการเก็บประจุและความต่างศักย์ของลเิทียมไอออนแบตเตอรี ่เมื่อ LCO 

คือ ลิเทียมโคบอลออกไซต์ LMO คือ ลิเทียมแมงกานีสออกไซต์ LFP คือ ลเิทียมไอรอนฟอสเฟต 

LCP คือ ลเิทียมโคบอลฟอสเฟต NCM คือ ลิเทียมนิกเกิลโคบอลแมงกานีสออกไซต์ NCA คือ 

ลิเทียมนิกเกิลโคบอลอลมูิเนียมออกไซต์ LFSF คือ ลิเทียมไอรอนฟลูออโรซลัเฟต LTS คือ ลิเทียม

ไทเทเนียมซลัไฟด์ 5 

รูปที่ 1.3 โครงสร้างผลึกแบบฟอสโฟโอลเิวียน 27 
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Sol-gel 

กระบวนการสงัเคราะหท์ี่มีข้ันตอนคือ ละลายสารให้อยู่ในรูปของ sol ซึ่งเป็นคอลลอยด์ที่อนุภาคที่

ละลายอยู่ในสารละลายมีอนุภาคขนาด 1-100 nm และใส ่ complexing agent เพื่อใหส้ารเกิดการไฮโดรไล

ซิส แล้วเกิดคอนเดนเซชัน เช่ือมต่อกันเป็นโครงสร้างสามมิติที่แข็งเกร็ง หรือเรียกว่า gel  

ไฮโดรไลซสิ : M-OR + H2O -> M-OH + ROH 

คอนเดนเซชัน : M-OH + M-OH -> M-O-M + H2O 

จากน้ันนำไปเผาเพื่อกำจัดสารที่ใช้เป็น complexing agent โดยการสังเคราะห์แบบ sol-gel ควบคุม

ปฏิกิริยาได้ง่าย ผลิตภัณฑ์ที่ได้มีขนาดเล็ก ความบรสิุทธ์ิสงู แต่ในไปใช้ในทางอุตสาหกรรมได้ยาก 16, 28  

 

Hydrothermal 

การทำปฏิกริิยาของสารที่ให้ความรอ้น และความดันสูงภายใต้ Teflon-lined autoclave 

ซึ่งเป็นอุปกรณ์จำเพาะ ทำใหส้ารสามารถละลายน้ำเป็นเน้ือเดียวได้ โดยสามารถกำหนดคุณสมบัติของ

ผลิตภัณฑ ์ เช่น ขนาด หรือรูปทรงได้ ด้วยการควบคุมความดัน และอุณหภูมทิี่เหมาะสม โดยจะได้ผลิตภัณฑ์ที่

ต้องการที่มีความบริสทุธ์ิสูง เน่ืองจาก เกิดการตกผลึก ละลาย และตกผลึกใหม่ 16, 28  

 

ตัวรีดิวซ์ 

สารทีม่ีคุณสมบัติให้อเิลก็ตรอนแก่ระบบ หรือเปน็สารที่เกิดออกซเิดชันได้ง่าย ซึ่งจำเป็นในกระบวนการ

สังเคราะหล์เิทียมไอรอนฟอสเฟตเน่ืองจาก เหล็กสามารถเกิดปฏิกริิยากบัออกซิเจนในอากาศได้ง่ายเมื่อให้

ความร้อนระหว่างการสงัเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟต จึงจำเป็นต้องใช้ตัวรีดิวซ์ในการเกิดออกซิเดชันแทน

เหล็ก เพื่อให้เลขออกซิเดชันของเหล็กเหมาะสมต่อการเกิดเป็นลเิทียมไอรอนฟอสเฟต 28 

 

กล้วย 

เป็นพืชลม้ลกุที่มใีบเป็นแผ่นขนาดใหญ่มีเส้นใบขนานกัน มดีอกขนาดใหญ่ ออกผลเป็นเครือครั้งเดียว 

ผลออ่นมีรสฝาดเมือ่สุกเน้ือมสีเีหลืองรสชาติหวาน นิยมนำมาบริโภค โดยมีปริมาณกลูโคส 5.82% ฟรุกโทส 

3.78% ซูโครส 6.58% และแป้ง 3.02% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนักเปียก 23 

 

ตะลิงปิง 

มีช่ือวิทยาศาสตร์คือ Averrhoa bilimbi L. ผลไม้ตระกลูมะเฟือง เป็นพืชเขตร้อน มีลักษณะเป็นไม้ยืน

ต้นขนาดเล็ก ผลหน้าตาคล้ายมะเฟืองแต่มีขนาดที่เล็กกว่า และมีรสชาติเปรี้ยว นิยมใช้ทำอาหาร ผลอ่อนมีสี

เขียวมีปรมิาณกรดออกซาลิกในหน้าแล้ง 9.33% หน้าฝน 10.32% และผลแกม่ีสเีหลืองมีปริมาณกรดออก

ซาลิกในหน้าแล้ง 8.57% หน้าฝน 9.82% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนักเปียก 24 
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ชานอ้อย 

ส่วนกากของออ้ยที่เหลือจากการค้ันน้ำ มสี่วนประกอบที่สำคัญคือ เซลลูโลส เฮมเิซลลูโลส และลิกนิน 
25 ซึ่งเป็นโพลเิมอร์ของน้ำตาล นิยมใช้เป็นเช้ือเพลิง อ้อยมช่ืีอวิทยาศาสตร์คือ Saccharum officinarum L. 

เป็นพืชใบเลี้ยงเด่ียววงศ์เดียวกับไผ่และหญ้า 

 

X-ray powder diffraction spectroscopy (XRD) 

เทคนิคที่ใช้ตรวจสอบโครงสร้างผลึกโดยไมท่ำลายตัวอย่าง นิยมใช้หลอดทองแดงในการใหร้ังสีเอกซ์ ซึ่ง

จะใหร้ังสีเอกซ์ทีม่ีความยาวคลื่น 0.154 นาโนเมตร แล้วอาศัยการเลี้ยวเบนของรงัสเีอกซ์ ตามสมการ bragg 

nλ=dsinθ 

เมื่อ 

n คือ จำนวนเต็มบวก 

λ คือ ความยาวคลื่นของรังสเีอกซ ์

d คือ ระยะห่างระหว่างระนาบของสาร 

θ คือ องศาทีร่ังสีเอกซ์ตกตระทบ 

โดยโครงสร้างผลึกของสารแต่ละชนิดจะมีความเข้มของรงัสเีอกซ์ทีเ่ลี้ยวเบนออกมาที่องศาต่าง ๆ 

ต่างกันทำใหท้ราบชนิดและโครงสร้างของสารได้ จากการเทียบฐานข้อมลู Joint committee on powder 

diffraction standard (JCPDs) จงึสามารถพิสจูน์ได้ว่าผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้มีโครงสร้างแบบใด 

 

Fourier Transform Infrared spectrometer (FTIR)  

เทคนิคที่ใช้ระบุหมูฟ่ังก์ชันของสาร ด้วยการวัดการดูดกลืนพลังงานในช่วงอินฟราเรด (เลขคลื่น 400-

4000 ซม-1) ของสารในสถานะ ของแข็ง ของเหลว และแกส๊ โดยทำการวัดความเข้มของพลังงานก่อนและหลัง

ถูกดูดกลืน เน่ืองจากเมือ่ให้พลังงานที่เหมาะสม พันธะจะดูดกลืนพลังงานเพื่อใช้ในการสั่น ทำให้เกิดการ

เปลี่ยนโมเมนต์ข้ัวคู่ จึงสามารถระบุพันธะของสารตัวอย่างได้  

การสั่นม ี2 แบบ คือ แบบยืดหด และแบบงอ โมเลกุลที่ต่างกันจะดูดกลืนพลังงานที่มีค่าจำเพาะเป็นไป

ตามสมการ 

ν=(k)1/2/2c(μ)1/2 โดย μ=(m1m2)/(m1+m2) 

เมื่อ 

ν คือ ความถ่ี 

k คือ ค่าคงที่สปริง 

c คือ ความเร็วแสง 

m คือ มวล  
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Scanning electron microscope (SEM) 

เทคนิคที่ใช้ในการดูพื้นผิวของสาร โดยอเิลก็ตรอนที่ถูกผลิตข้ึนจากทังสเตนจะถูกรวมด้วยเลนสร์วมแสง

ให้กลายเปน็ลำเพือ่ให้มีความเข้มทีเ่หมาะสม จากน้ันเคลื่อนที่ผ่านขดลวดสำหรบัการส่องกราดที่ใช้ควบคุมการ

เคลื่อนที่ของอเิล็กตรอน จากน้ันเลนส์ใกล้วัตถุจะทำหน้าทีป่รับความคมชัดของภาพ เมื่ออเิลก็ตรอนชนกบัสาร

ตัวอย่างจะถ่ายเทพลงังานใหส้ารตัวอย่าง ทำให้อิเล็กตรอนของสารตัวอย่างหลุดออกในรูปของอิเล็กตรอนทุติย

ภูม ิและถูกแปลงเป็นภาพ ทำให้เห็นลกัษณะของสารตัวอย่าง 

 

Energy dispersive x-ray spectrometer (EDX) 

เครื่องมือวิเคราะห์ที่ต่อกับ SEM สามารถระบุธาตุ ปริมาณ และบริเวณทีพ่บธาตุได้โดยการวัดพลังงาน

ของอิเล็กตรอนทีห่ลุดออกมา ซึง่จะมีค่าจำเพาะของแต่ละธาตุ แล้วแสดงออกมาในรูปของแผนที่ธาตุ 

จึงทราบได้ว่าธาตุใดอยู่บรเิวณใดของสารตัวอย่าง 

 

การวิเคราะห์ธาตุ C/H/N 

เทคนิคที่ใช้ในการหาคาร์บอน ไฮโดรเจน และไนโตรเจนที่อยู่ในสารตัวอย่าง โดยการเผาสารให้

กลายเป็นแกส๊คาร์บอนไดออกไซด์ ไอน้ำ และแก๊สไนโตรเจน จากน้ันจึงแยกแก๊สแต่ละชนิดเพื่อวิเคราะห์

ปริมาณธาตุคาร์บอน ไฮโดรเจน และไนโตรเจน 31 เพื่อยืนยันสารทีพ่บในผลิตภัณฑ์ และติดตามการเปลี่ยน 

แปลงของธาตุก่อนและหลังจากการเผา 

 



 

บทท่ี 2 

การทดลอง 

2.1 อุปกรณ์ และสารเคม ี

อุปกรณ ์

บีกเกอร ์ ย่ีห้อ Duran   

ขนาด 50 มิลลิลิตร 

ขวดรูปชมพู ่ ย่ีห้อ Duran   

ขนาด 250 มิลลลิิตร 

ขวดกำหนดปริมาตร  ย่ีห้อ Duran   

ขนาด 100 และ 500 มลิลลิิตร 

กระบอกตวง ย่ีห้อ HBG 

ขนาด 10 มิลลลิิตร 

บิวเรต ย่ีห้อ Witeg 

ขนาด 50 มิลลลิิตร 

ปิเปต ย่ีห้อ HBG 

ขนาด 10 และ50 มลิลลิิตร 

กระดาษทดสอบ pH ย่ีห้อ Merck 

หลอดเซนติฟิว  ขนาด 50 มิลลลิิตร 

Teflon line autoclave  ขนาด 100 และ 150 มลิลลิิตร 

โกร่งบดสาร 

เครื่องให้ความร้อนและคนสารละลาย  ย่ีห้อ Jenway   

รุ่น1000 

ตู้อบ  ย่ีห้อ Memmert   

รุ่น UB-300 

เครื่องช่ังน้ำหนัก 4 ตำแหน่ง  ย่ีห้อ Mettler Toledo   

รุ่น Classic 

เตาเผาสาร  ย่ีห้อ Carbolite 

RHF 16/3 

เตาเผาสารภายใต้แกส๊อารก์อน - 

XRD  ย่ีห้อ Rigaku   

รุ่น Dmax 2000 Ultima+ 
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FTIR  ย่ีห้อ Thermo Scientific   

รุ่น Nicolet 6700 

Element analysis (การวิเคราะห์ธาตุ) ย่ีห้อ Thermo Scientific   

รุ่น Flash 2000 elemental analyzer 

SEM  ย่ีห้อ Jeol   

รุ่น jsm it 100 

 

สารเคมี  

สาร ย่ีห้อ ความบริสทุธ์ิ 

ลิเทียมไนเตรต (LiNO3) Himedia 98.0-102.0% 

ลิเทียมไฮดรอกไซด์ (LiOH) Fisher Scientific >95.0% 

เฟอรกิไนเตรต (Fe(NO3)3•9H2O) Ajax Finechem 98.0-101.0% 

เฟอรร์สัซลัเฟต (FeSO4•7H2O) Loba Chemie 99.0-104.5% 

แอมโมเนียมไดไฮโดรเจนฟอสเฟต (NH4H2PO4) Carlo Erba 99.0% 

กรดฟอสฟอริก (H3PO4) Ajax Finechem 85.0% 

น้ำ DI  - - 

เมทานอล (CH3OH) Merck 99.8% 

กรดออกซาลกิ (C2H2O4• 2H2O) Merck 99.5-102.5% 

วิตามินซี (L-ascorbic acid) (C6H8O6) Loba Chemie 99.5% 

กล้วยหักมุก  - - 

ชานอ้อย  - - 

ผลตะลิงปิง  - - 

กรดทารท์ารกิ (L(+)Tartaric acid) (C4H6O6)  Carlo Erba >99.0% 

โซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) Merck 99.0% 

คอปเปอรซ์ัลเฟต (CuSO4•5H2O) Fluka >99.0% 

น้ำกลั่น  - - 

กลูโคส (D(+)Glucose anhydrous) (C6H12O6) Carlo Erba For analysis 

โพแทสเซียมโบรไมด์ (KBr)  - - 
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2.2 วิธีการทดลอง 

ตอนท่ี 1 การสังเคราะห์ลิเทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยวิธี sol-gel และ hydrothermal  

การสงัเคราะห์ด้วยกระบวนการ sol-gel 

เตรียม LiNO3 Fe(NO3)3•9H2O NH4H2PO4 และกรดออกซาลกิ ในอัตราส่วน 

1:1:1:3 โมล ละลายในน้ำ DI 10 มิลลลิิตร และ เมทานอล 10 มลิลลิิตร คนใหเ้ข้ากัน 

จากน้ันคนอย่างแรงพร้อมให้ความร้อนด้วย 70 องศาเซลเซยีส จนสารกลายเป็นเจล อบ

ให้แห้งที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส เผาที่อุณหภูมิ 350 องศาเซลเซยีส และ 650 องศา

เซลเซียสตามลำดับ แล้วทำการตรวจสอบโครงสร้างสารที่สงัเคราะห์ได้ด้วย XRD  

การสงัเคราะห์ด้วยกระบวนการ hydrothermal 

เตรียม LiOH FeSO4 H3PO4 L-ascorbic acid ในอัตราส่วน 3:1:1:0.67 โมล 

ละลายในน้ำ DI ให้มปีรมิาตรรวม 30 มิลลลิิตรลงใน Teflon line autoclave แล้ว

นำเข้าเตาอบที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 5 ช่ัวโมง ล้างสารด้วยน้ำ DI อบให้

แห้งที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสข้ามคืน แล้วทำการตรวจสอบโครงสร้างสารทีส่ังเคราะห์

ได้ด้วย XRD  

 

ตอนท่ี 2 การสังเคราะห์นาโนคอมพอสิตของลิเทียมไอรอนฟอสเฟตและคาร์บอนด้วยกระบวนการ 

hydrothermal โดยใช้ตัวรีดิวซ์เป็น กล้วย ชานอ้อย และตะลิงปิง  

การสงัเคราะห์นาโนคอมพอสิตของลิเทียมไอรอนฟอสเฟตและคารบ์อน 

ปลอกเปลือกกล้วย แล้วหั่นเน้ือเปน็เป็นช้ินเล็ก ๆ ตัดชานอ้อยเป็นท่อน และตัด 

ตะลิงปิงเป็นช้ิน นำไปอบ ที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส จนสารแหง้ บดใหล้ะเอียด แล้ว

เก็บในตู้ดูดความช้ืน เตรียม LiOH•H2O FeSO4•7H2O H3PO4 ในอัตราส่วน 3:1:1 โมล 

ใช้รีดิวซ์เป็นกล้วย 4 กรัม ชานอ้อย 1 กรัม หรือตะลิงปงิ 2 กรัม เน่ืองจากใน

เอกสารอ้างอิงพบว่ากล้วยมปีรมิาณน้ำตาลกลูโคสและน้ำตาลฟรกุโทสเท่ากับ 5.82% 

3.78% โดยน้ำหนักตามลำดับ ในน้ำหนักเปียกของกล้วย 23 ชานอ้อยมีส่วนประกอบหลกั

เป็นเซลลูโลส เฮมิเซลลูโลส และลกินิน 25 ซึ่งมสี่วนประกอบหลักเป็นคารบ์อน และตะ

ลิงปงิซึง่มปีริมาณกรดออกซาลกิ 10.32% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนักเปียกของผลตะลงิปงิที่

ยังไม่สุกในหน้าแลง้ 24 ดังน้ันจงึทำการสงัเคราะห ์ LiFePO4 โดยใช้ตัวรีดิวซแ์ละแหลง่

คาร์บอนเป็นสารจากธรรมชาติอย่าง กล้วย ชานอ้อย หรือตะลิงปิง ในอัตราส่วน 1 เมือ่

เทียบกับ FeSO4•7H2O หรือ H3PO4 โดยคำนวณปรมิาณสารที่ใช้จากปริมาณตัวรีดิวซ์

ตามเอกสารอ้างอิง ยกเว้นชานอ้อยที่มลีักษณะเบาและบวมน้ำซึ่งใช้ปริมาณมากที่สุดที่ยัง

สามารถคนเป็นเน้ือเดียวกันได้ ละลายในน้ำ DI ให้มปีรมิาตรรวม 35 มลิลลิิตรลงใน 

Teflon line autoclave แล้วนำเข้าเตาอบที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 5 
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ช่ัวโมง นำ Teflon line autoclave ออกจากเตาอบ ลา้งสารด้วยน้ำ DI อบใหแ้ห้งที่

อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสข้ามคืน และทำการตรวจสอบโครงสร้างสารทีส่ังเคราะห์ได้

ด้วย XRD  

การหาปรมิาณน้ำตาลในกล้วย 

จากน้ันไทเทรตหาปริมาณตัวน้ำตาลรีดิวซด้์วยวิธี Lane Eynon โดยเตรียม

สารละลาย Fehling จากกรดทารท์าริก 18.5 กรัม และ NaOH 6 กรัม ละลายในขวด

กำหนดปริมาตรขนาด 500 มิลลลิิตร และปรับปรมิาตรด้วยน้ำกลั่น เตรียม CuSO4•5H2O 

6.5 กรัม ละลายในขวดกำหนดปรมิาตรขนาด 100 มิลลลิิตร และปรับปรมิาตรด้วยน้ำ

กลั่น ปิเปตสารจากขวดกำหนดปริมาตรอย่างละ 50.00 และ 10.00 มิลลลิิตรตามลำดับ 

ใส่ขวดรูปชมพูแ่ละเติม NaOH มากเกินพอ เตรียมสารละลายกลโูคส จากกลูโคส 1.3 

กรัม ละลายในขวดกำหนดปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร และปรับปรมิาตรด้วยน้ำกลั่น 

และเตรียมสารละลายกล้วย จากผงกล้วย 4.2 กรัม ละลายในน้ำ DI แล้วกรอง นำกากไป

ละลายในน้ำ DI จนสารละลายที่ได้ไม่มสี ี ส่วนใสทั้งหมดนำไปต้มเพื่อลดปริมาตร ทิ้งให้

เย็น ปรับปริมาตรในขวดกำหนดปริมาตรขนาด 100 มิลลลิิตร ด้วยน้ำ DI แล้วทำการ 

Standardize สารละลายกลโูคสกบัสารละลาย Fehling ด้วยการไทเทรตรอ้น จากน้ันนำ

สารละลาย Fehling ที่ทราบความเข้มข้นไปไทเทรตรอ้นกับสารละลายกล้วยเพื่อหา

ปริมาณน้ำตาล 

การหาปรมิาณกรดออกซาลิกในตะลิงปงิ 

ไทเทรตกรดเบสโดยการเตรียม NaOH 2.9 กรมั ละลายในน้ำ DI 250 มลิลิลิตร 

สารละลายกรดออกซาลิกจาก oxalic acid dihydrate 1.3 กรัม ละลายในขวดกำหนด

ปริมาตรขนาด 100 มิลลิลิตร และปรับปริมาตรด้วยน้ำ DI เตรียมสารละลายตะลงิปงิ 

จากตะลงิปงิ 3.4 กรมั ละลายในน้ำ DI แล้วกรอง นำกากไปละลายในน้ำ DI จน

สารละลายที่ได้ไม่มีส ี นำส่วนใสทั้งหมดไปต้มเพื่อลดปริมาตร ทิ้งให้เย็น ปรบัปริมาตรใน

ขวดกำหนดปริมาตรขนาด 250 มิลลิลิตร ด้วยน้ำ DI แล้วทำการ Standardize 

สารละลายกรดออกซาลิกกบัสารละลาย NaOH ด้วยการไทเทรต จากน้ันนำสารละลาย 

NaOH ทีท่ราบความเข้มข้นไปไทเทรตกับสารละลายตะลงิปิงเพื่อหาปรมิาณกรดออกซา-

ลิก 

 

ตอนท่ี 3 การเผาตัวผลิตภัณฑ์ท่ีได้หลังกระบวนการ hydrothermal เพ่ือแปลงสารอินทรียเ์ปน็

คาร์บอน  

นำผลิตภัณฑจ์ากการสังเคราะหใ์นตอนที่ 2 มาเผาที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็น

เวลา 3 ช่ัวโมง ด้วยอัตรา 3 องศาเซลเซียสต่อนาท ีภายใต้แก๊สอาร์กอน  
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จากน้ันนำไปพสิูจน์เอกลักษณ์ด้วย  

XRD โดยใช้รังสีเอกซ์ทีม่ีความยาวคลื่น 0.154 นาโนเมตร จากแหล่งกำเนิด Cu-Kα 

ในช่วง 2θ เท่ากบั 10 ถึง 65 องศา ด้วยอัตราเร็วในการสแกน 5 องศาต่อนาท ีโดยเพิม่ข้ึนทีละ 

5 องศา แรงดันไฟฟ้า 40 kV กระแสไฟฟ้า 30 mV เพือ่ยืนยันโครงสร้างของสาร  

FTIR ในช่วง 400 ถึง 1400 เซนติเมตร-1 โดยการบดผสม KBr เพื่อพสิจูน์หมูฟ่ังก์ชัน 

ของสาร 

วิเคราะหป์รมิาณธาตุ คาร์บอน ไฮโดรเจน ไนโตรเจน ด้วยเครื่อง elemental analyzer 

โดยทำการทดสอบที่ศูนย์เครื่องมือวิจัยวิทยาศาสตร์และเทคโนโลยีจุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 

ใช้ SEM ความต่างศักย์ 20.00 kV ระยะทำงาน 10 มิลลิเมตร เพื่อขยาย 190 เท่าและ

วิเคราะหล์ักษณะสัณฐานของผลติภัณฑ ์ แล้วเปลี่ยนกำลงัขยายเป็น 1700 เท่าเพื่อทำ EDX 

หาการกระจายตัวของธาตุต่าง ๆ ในสารคอมพอสิตที่สงัเคราะห์ได้ 

 

 

 



 

บทท่ี 3 

ผลการทดลอง 

ตอนท่ี 1 การสังเคราะห์ลิเทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยวิธี sol-gel และ hydrothermal  

การสงัเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟตแบบ hydrothermal ทำให้ได้ผลิตภัณฑท์ีม่ี

โครงสร้างเป็น LiFePO4 อ้างองิตามฐานข้อมลูโครงสร้างผลกึ (JCPDs) pdf หมายเลข 81-1173 

ซึ่งเป็นผลิตภัณฑ์ที่ต้องการ โดยมีพีคทีสู่งที่สุด 4 ลำดับแรกบรเิวณ 2θ เท่ากบั 25.56 องศา 

ซึ่งมรีะนาบเป็น (111) และ (021) 35.50 องศา ซึง่มีระนาบเป็น (311) 29.70 องศา 

ซึ่งมรีะนาบเป็น (121) และ (020) และ 20.72 องศา ซึง่มีระนาบเป็น (111) และ (201) แต่การ

สังเคราะหแ์บบ sol-gel ให้ผลิตภัณฑ์เป็น Li3Fe2(PO4)3 โดยมีพีคที่สงูทีสุ่ด 2 ลำดับแรกบริเวณ 

2θ เท่ากับ 20.90 องศา ซึ่งมรีะนาบเป็น (121) และ 24.54 องศา ซึ่งมรีะนาบเป็น (211) และ 

Fe2O3 โดยมีพีคที่สงูทีสุ่ด 2 ลำดับแรกบริเวณ 2θ เท่ากับ 33.32 องศา ซึง่มรีะนาบเป็น (104) 

และ 35.76 องศา ซึ่งมรีะนาบเป็น (110) อ้างองิตาม pdf หมายเลข 80-1516 และ 87-1164 

ตามลำดับ สันนิษฐานว่าเกิดจากสามสาเหตุคือปริมาณออกซิเจน การควบคุมอุณหภูมิ และ

กระบวนการตกผลกึของผลิตภัณฑ์  

วิธี hydrothermal เป็นการสงัเคราะห์ใน Teflon line autoclave ซึ่งเป็นระบบปิดที่มี

สัดส่วนของปรมิาตรอากาศและของผสมต้ังต้นทีก่ำหนดได้ จึงทำใหม้ีปริมาณออกซิเจนจำกัด 

รวมทั้งทำการทดลองในตู้อบ ซึ่งอุณหภูมิค่อนข้างคงที่ ซึ่งต่างกับกระบวนการ sol-gel ที่ในที่น้ี

ทำในระบบเปิดทำใหส้ารสัมผสัออกซิเจนตลอดเวลา ทำให้ Fe(II) กลายเป็น Fe(III) ได้ง่าย และ

ควบคุมอุณหภูมิในอ่างน้ำร้อนได้ยาก นอกจากน้ี ผู้ทำวิจยัสังเกตว่าการเกิดเจลในกระบวนการ 

sol-gel เน่ืองจากอัตราการตกผลึกกบัแอนไอออนของโลหะต่างชนิดมีค่าไม่เท่ากัน 

หากของผสมไม่เป็นเน้ือเดียวกัน ส่งผลใหเ้กิดตะกอนของผลิตภัณฑ์มากกว่าหน่ึงชนิด ในขณะที่

กระบวนการ hydrothermal ทำในระบบปิดเมื่อให้ความร้อนจะมีความดันสงู เกิดการตกผลึก

ของสาร การละลายกลบับางส่วน และการตกผลึกใหม่ ผลิตภัณฑ์ที่ได้จึงมีความบริสทุธ์ิกว่า   
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รูปที่ 3.1.1 XRD ของผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการสังเคราะห์ด้วยกระบวนการ sol-gel และ hydrothermal เมื่อ * 

แสดงถึง Li3Fe2(PO4)3 และ ■ แสดงถึง LiFePO4 

 

ตอนท่ี 2 การสังเคราะห์ลเิทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยกระบวนการ hydrothermal โดยใช้แหล่ง

คาร์บอนและตัวรีดิวซ์เป็น กล้วย ชานอ้อย และตะลิงปิง 

เน่ืองจากงานวิจัยน้ีต้องการใช้สารที่มสีมบัติเป็นตัวรีดิวซ์และเป็นแหลง่คาร์บอนจาก

ธรรมชาติ โดยในเอกสารอ้างอิงพบว่ากล้วยมปีรมิาณน้ำตาลกลโูคส และน้ำตาลฟรกุโทสเท่ากับ 

5.82% 3.78% โดยน้ำหนักตามลำดับ ในน้ำหนักเปียกของกล้วย 23 และชานอ้อยมสี่วนประกอบ

หลักเป็นเซลลโูลส เฮมเิซลลโูลส และลิกนิน 25 ซึ่งมสี่วนประกอบหลกัเป็นคาร์บอน และตะลงิปงิ

ซึ่งมปีริมาณกรดออกซาลิก 10.32% โดยน้ำหนัก ในน้ำหนักเปียกของผลตะลิงปิงที่ยังไมสุ่กใน

หน้าแล้ง 24 ดังน้ันเมือ่ทำการสงัเคราะห ์ LiFePO4 ที่ใช้ตัวรดิีวซ์เป็นสารสงัเคราะห์ L-ascorbic 

acid ในตอนที ่ 1 เปรียบเทียบกบัสารจากธรรมชาติอย่าง กล้วย ชานอ้อย หรือตะลงิปิง โดย

คำนวณปริมาณสารที่ใช้จากปริมาณตัวรีดิวซ์ตามเอกสารอ้างอิง ยกเว้นชานอ้อยที่มลีักษณะเบา

และบวมน้ำซึ่งใช้ปรมิาณมากทีสุ่ดที่ยังสามารถคนเป็นเน้ือเดียวกันได้ ได้ผลดังต่อไปน้ี  

เมื่อใช้กล้วยเป็นตัวรีดิวซ์ ได้ผลิตภัณฑเ์ป็น LiFePO4 อ้างอิงตาม pdf หมายเลข 81-1173 

เช่นเดียวกับการสงัเคราะห์โดยใช้ตัวรีดิวซเ์ป็น L-ascorbic acid ดังแสดงในรปูที่ 3.2.1 

เน่ืองจากผงกล้วยที่ใช้ในการทำการทดลองมีน้ำตาลทีส่ามารถรีดิวซ์ได้ถึง 28.0% โดยน้ำหนัก ซึ่ง
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น้อยกว่าเอกสารอ้างอิงที่ใช้คำนวนปริมาณผงกล้วย ทำให้ปริมาณน้ำตาลทีส่ามารถรีดิวซ์ได้ใน

ระบบน้อยกว่าที่ต้องการ แต่เพียงพอต่อการสังเคราะห์ LiFePO4 ให้เป็นเฟสเด่ียว 

ในขณะที่เมื่อใช้ชานอ้อยเป็นแหล่งคารบ์อน และตัวรีดิวซ ์ ดังแสดงในรูปที่ 3.2.1 สารที่ได้

มีความเป็นผลกึต่ำแต่พบว่าเฟสที่ได้ยังคงเป็น LiFePO4 เพียงเฟสเดียว สันนิษฐานว่า

องค์ประกอบหลักของชานอ้อยซึ่งเป็นเซลลูโลสทำหน้าที่เปน็ตัวดูดซับและตรึงไอออนของสารต้ัง

ต้นก่อนการตกตะกอนฟอสเฟต ดังน้ันจึงทำให้การกระจายของลเิทียมและไอรอนเป็นเน้ือ

เดียวกันทั่วการทดลอง และปอ้งกันการเกิดการรวมตัวของผลิตภัณฑ์เป็นผลกึขนาดใหญ่  

เมื่อใช้ตะลงิปงิเป็นตัวรีดิวซ์ ดังแสดงในรูปที่ 3.2.1 พบว่าผลิตภัณฑ์ที่ได้เป็นเฟสผสม โดย

มีเหล็กออกซาเลตปนเปื้อนในผลิตภัณฑ ์ โดยมีพีค 2 พีคทีชั่ดเจนบริเวณ 2θ เท่ากบั 18 องศา 

ซึ่งตรงกับพีคของ Fe2(C2O4)3•4H2O 32 ทัง้น้ีเน่ืองจากตะลิงปิงมีกรดออกซาลิกในปรมิาณ 

17.6% โดยน้ำหนัก เมื่อเทียบกับการทดลองในตอนที่ 1 ซึ่งใช้กรดออกซาลิกเป็นตัวรีดิวซ์

เช่นเดียวกัน จงึสันนิษฐานว่า ภาวะที่ใช้ในการสงัเคราะห์อาจไม่เหมาะสมกบักรดออกซาลิกที่อยู่

ในผักผลไมเ้มื่อเทียบกับกรดออกซาลกิทีล่ะลายแล้ว  

จากการทดลองในตอนน้ีจึงสรปุได้ว่ากล้วยและชานอ้อยเป็นแหล่งคาร์บอนและตัวรีดิวซท์ี่

เหมาะสมในการนำมาปรบัปรุงประสิทธิภาพ LiFePO4  
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รูปที่ 3.2.1 XRD ของ LiFePO4 ที่ใช้ตัวรีดิวซ์เป็น L-ascorbic acid กล้วย ชานอ้อย และตะลิงปงิ 

ตอนท่ี 3 การเผาตัวรีดิวซ์ท่ีเป็นกล้วยในลิเทียมไอรอนฟอสเฟตเพ่ือแปลงเป็นคาร์บอน 

ในการศึกษาการเผาผลิตภัณฑเ์พื่อเปลี่ยนรปูสารอินทรีย์ใหเ้ป็นคาร์บอนเพื่อเพิ่ม

ความสามารถในการนำไฟฟ้า ได้เลือกผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการใช้กล้วยเป็นแหล่งคารบ์อนและตัว

รีดิวซ์ เน่ืองจากให้ LiFePO4 ทีม่ีความเป็นผลกึสงูกว่าผลติภัณฑ์ที่ได้จากชานอ้อย จึงสามารถ

ติดตามการเปลี่ยนแปลงได้ชัดเจนกว่า 

หลงัจากการเผาผลิตภัณฑ์ในบรรยากาศของแก๊สอาร์กอน สารเปลี่ยนจากสีน้ำตาลเป็นสี

ดำ เมื่อนำไปวิเคราะห์ธาตุคาร์บอน ไฮโดรเจน ไนโตรเจน พบว่าก่อนเผามีปริมาณคารบ์อน 
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ไฮโดรเจน ไนโตรเจน 13.93% 1.85% 0.53% โดยน้ำหนักตามลำดับ และหลังเผาภายใต้

อาร์กอนมี ปรมิาณ คาร์บอน ไฮโดรเจน ไนโตรเจน 10.95% 0.27% 0.59% โดยน้ำหนัก

ตามลำดับ เน่ืองการเผาภายใต้อารก์อนสามารถเปลี่ยนสารอินทรีย์ให้อยู่ในรูปของคาร์บอนได้ 

โดยสลายหมู่ฟงัก์ชันในรปูของแกส๊คารบ์อนไดออกไซด์และน้ำ 

ผล SEM แสดงดังรูปที่ 3.3.1 โดยก่อนเผา สารมลีักษณะเป็นกลุม่เส้นใยขนาด 100-300 

ไมโครเมตร และหลงัจากเผา สารมีลักษณะเป็นกอ้นอนุภาคชัดเจนข้ึนมีขนาด 50-200 

ไมโครเมตร 

 

รูปที่ 3.3.1 SEM ของ LiFePO4 i) ก่อนเผา ii) หลงัเผา  
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เมื่อทำ Energy dispersive x-ray spectroscopy โดยเจาะขยายไปที่พื้นผิวของสารที่มี

ลักษณะเป็นก้อน พบว่าเหล็ก ฟอสฟอรัส ออกซเิจน คารบ์อน กระจายตัวอยู่ทั่วทุกส่วนดังแสดง

ในรูปที่ 3.3.2 และรูปที่ 3.3.3 แสดงว่าสารที่มลีักษณะเป็นก้อนคือ LiFePO4 จริง และคาร์บอน

กระจายตัวอยู่ทั่ว LiFePO4 โดยปริมาณคาร์บอนก่อนเผามมีากกว่าปรมิาณคาร์บอนหลังเผา ซึง่

สอดคล้องกบัผลจากการวิเคราะหห์าปริมาณธาตุคาร์บอนด้วยวิธี elemental analysis 

 

รูปที่ 3.3.2 element mapping ของ LiFePO4 ก่อนเผา i) ภาพ SEM ii) เหล็ก iii) ฟอสฟอรสั vi) ออกซเิจน 

v) คาร์บอน  
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รูปที่ 3.3.3 element mapping ของ LiFePO4 หลังเผา i) ภาพ SEM ii) เหล็ก iii) ฟอสฟอรสั vi) ออกซเิจน 

v) คาร์บอน  
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ผล FTIR ของผลิตภัณฑ์ก่อนและหลังเผาแสดงดังรปู 3.3.4 พบว่าสัญญาณของ LiFePO4 

เห็นได้ชัดเจนข้ึนหลงัการเผา โดยก่อนเผามีการสั่นของโมเลกุล แบบ ν1 ที่เห็นได้ไม่ชัดเจน 

doublet ของ ν2 ซึ่งรวมกันเป็นพีคเดียวที่ 472 cm-1 triplets ของ ν3 ที่ 1060, 1100, 1150 

cm-1 และ triplets ของ ν4 ที ่ 548, 577, 636 cm-1 และ LiFePO4 หลังเผามีการสั่นของ

โมเลกุล แบบ ν1 ที ่968 cm-1 doublet ของ ν2 ที่ 467, 499 cm-1 triplets ของ ν3 ที ่1060, 

1100, 1140 cm-1 และ triplets ของ ν4 ที่ 548, 579, 634 cm-1 

จึงทำให้ทราบว่าโครงสร้างทีส่ังเคราะห์ได้เป็น LiFePO4 จรงิ และอ้างองิจากงานวิจัยของ A. Ait 

Salah ที่กล่าวถึง LiFePO4 ที่มีความเป็นผลึกสูงจะทำให้ความถ่ีที่ใช้ในการสั่นของพันธะชนิด

เดียวกันมีค่าเท่ากัน 33 จึงทำให้พีคชัดเจนข้ึน  

 

รูปที่ 3.3.4 FTIR ของ LiFePO4 ก่อนและหลังเผาที่ 600 องศาเซลเซียส 
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ซึ่งสอดคล้องกับผลจากแพทเทริ์น XRD ของผลิตภัณฑ์ก่อนและหลังเผา (รปูที่ 3.3.5) 

แสดงใหเ้ห็นว่าความเป็นผลึกของ LiFePO4 สูงข้ึนเล็กน้อย เน่ืองจากการรวมตัวกัน 

(aggreagation) ของสารประกอบออกไซด์ที่อุณหภูมิสงู อย่างไรก็ตามเมื่อพจิารณาความกว้างที่

ครึง่ของความความสงูในแพทเทิร์น XRD จะเห็นได้ว่าไม่ต่างกันมากนัก แสดงว่าขนาดผลกึ

เพิ่มข้ึนเพยีงเล็กน้อย ทั้งน้ีเน่ืองมาจากการปรากฎของคารบ์อนในผลิตภัณฑ์ขัดขวางการรวมตัว

กันของอนุภาคออกไซด์ ซึง่ผลึกขนาดเล็กเป็นข้อดีในการเคลื่อนที่ของลิเทียมไอออน เน่ืองจาก 

มีพื้นที่ผิวสูง ในขณะที่คารบ์อนที่อยู่โดยรอบผลึกสามารถเพิม่ความสามารถในการนำไฟฟ้าได้ 

 

รูปที่ 3.3.5 XRD ของ LiFePO4 ก่อนและหลงัเผาที่ 600 องศาเซลเซียส  
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จากการทดสอบทัง้หมดจงึกล่าวได้ว่าสารที่สงัเคราะห์โดยใช้แหล่งคาร์บอนและตัวรีดิวซ์

เป็นกล้วย ได้ผลิตภัณฑเ์ป็นคอมพอสิตของ LiFePO4 และคาร์บอน โดยมีคาร์บอนกระจายตัวอยู่

ทั่วอนุภาค LiFePO4 โดยไมท่ำลายโครงสร้างของ LiFePO4  

 



 

บทท่ี 4 

สรุปผลการทดลอง 

LiFePO4 ไม่สามารถสังเคราะห์ได้ด้วยกระบวนการ sol-gel แต่สามารถสังเคราะห์ได้ผ่านกระบวนการ 

hydrothermal โดยใช้ LiOH•H2O FeSO4•7H2O H3PO4 และ L-ascorbic acid เพื่อเป็นแหล่งลิเทียม เหล็ก 

ฟอสฟอรสั และคารบ์อน ในอัตราส่วน 3:1:1:0.67 โมล ตามลำดับ  

การใช้แหลง่คาร์บอนและตัวรีดิวซ์เป็น กล้วย ชานอ้อย หรือตะลงิปงิ เปรียบเทียบกับสารสังเคราะห์

อย่าง L-ascorbic acid ด้วยกระบวนการ hydrothermal พบว่ากล้วยและชานอ้อยเป็นพืชผักที่เหมาะสมใน

การเตรียมคอมพอสิตของ LiFePO4 และคารบ์อน โดยน้ำตาลในกล้วยสามารถเป็นตัวรีดิวซ์ได้ทำให้ผลิตภัณฑ์

ที่ได้เป็นเฟสเด่ียว และเซลลูโลสของชานอ้อยทำให้ LiFePO4 มี่สงัเคราะหไ์ด้มีความเป็นผลกึต่ำ ส่วนตะลงิปงิ

ทำใหเ้กิดสารเจอืปนคือเหล็กออกซาเลตจึงไมเ่หมาะสมกับการใช้เป็นข้ัวแบตเตอรี ่ 

การเผาเปลี่ยนรูปสารอินทรีย์ให้เป็นคารบ์อนในบรรยากาศอาร์กอน อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เป็น

เวลา 3 ช่ัวโมง สามารถเปลี่ยนรปูสารอินทรีย์เป็นคาร์บอนได้โดยไม่ทำลายโครงสร้างของ LiFePO4 และการมี

อยู่ของคาร์บอนทำให้อนุภาคของ LiFePO4 รวมตัวกันเพียงเล็กน้อยหลงัการเผา 

งานวิจัยน้ีสามารถนำไปพฒันาต่อเพือ่ใช้เป็นข้ัวแบตเตอรี ่ ได้โดยการศึกษาความสามารถในการเก็บ

พลังงาน และอายุการใช้งาน นอกจากน้ีอาจศึกษาอัตราส่วนตัวรีดิวซ์ที่ทำให้แบตเตอรี่สามารถเก็บพลังงานได้

มากที่สุด หรือเปรียบเทียบการเกบ็ประจรุะหว่าง การใช้ตัวรีดิวซ์เป็นกล้วยซึง่ให ้ LiFePO4 ทีม่ีความเป็นผลึก

สูง และการใช้ตัวรีดิวซ์เป็นชานอ้อยซึง่ให ้LiFePO4 ที่มีความเป็นผลกึต่ำ 
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รูปที่ 4.1 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 1 

ผลการทดลอง 2  

ของแข็งสีน้ำตาลอ่อน เมือ่ทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.2 

 

รูปที่ 4.2 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 2 

ผลการทดลอง 3  

ของแข็งสเีหลืองเขียว เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.3 
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รูปที่ 4.3 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 3 

ผลการทดลอง 4  

ของแข็งสเีหลืองเขียว เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.4 

 

รูปที่ 4.4 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 4 

ผลการทดลอง 5  

ของแข็งสีน้ำตาลแดง เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.5 
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รูปที่ 4.5 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 5 

ผลการทดลอง 6  

ของแข็งสีน้ำตาลแดง เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.6 

 

รูปที่ 4.6 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 6 

ผลการทดลอง 7  

ของแข็งสเีขียวอ่อน เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.7 
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รูปที่ 4.7 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 7 

ผลการทดลอง 8  

ของแข็งสีน้ำตาลดำ เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.8 

 

รูปที่ 4.8 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 8 

ผลการทดลอง 9  

ของแข็งสีน้ำตาลแดง เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.9 
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รูปที่ 4.9 แสดง XRD ของผลการทดลองที่ 7 

ผลการทดลอง 10  

ของแข็งสีน้ำตาลเทา เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.10 

 

รูปที่ 4.10 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่10 

ผลการทดลอง 11  

ของแข็งสีน้ำตาลเข้ม เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.11 



 34 

 

รูปที่ 4.11 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่11 

ผลการทดลอง 12  

ของแข็งสีน้ำตาล เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.12 

 

รูปที่ 4.12 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่12 

ผลการทดลอง 13  

ของแข็งสเีหลืองอ่อน เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.13 
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รูปที่ 4.13 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่13
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การสงัเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟตด้วยกระบวนการ hydrothermal 

LiOH•H2O FeSO4•7H2O H3PO4 ตัวรีดิวซ ์ ปริมาตร 

น้ำ DI 

(มลิลิลิตร) 

หมาย

เหตุ 

ผล

การ

ทดล

องที ่

น้ำหนัก

สาร 

(กรัม) 

ปริมาตรน้ำ 

DI 

(มิลลิลิตร) 

น้ำหนัก

สาร 

(กรัม) 

ปริมาตร

น้ำ DI 

(มิลลิลิตร) 

ปริมา

ตรสาร 

(มิลลิลิ

ตร) 

ช่ือสาร น้ำหนัก 

(กรัม) 

ปริมาตรน้ำ 

DI 

(มิลลิลิตร) 

0.7919 6.5 1.7809 3.00 0.368 L-

ascorb

ic acid 

0.7419 3.00 -  14 

0.7985 6.5 1.7583 4.00 0.368 L-

ascorb

ic acid 

0.7988 3.00 - Auto

clav

e 

ขนาด

เล็ก 

15 

0.7975 8.50 1.7700 10.00 0.368 L-

ascorb

ic acid 

0.7944 4.00 7.00  16 

0.8122 6.50 1.7652 5.00 0.368 Banana 4.1062 10.00 10.00  17 

0.8031 6.50 1.7938 5.00 0.368 ชาน

อ้อย 

1.0613 10.00 10.00  18 

0.8241 6.50 1.7684 5.00 0.368 ตะลิงป

ลิง 

2.1964 10.00 10.00  19 

0.8021 6.50 1.7994 5.00 0.368 - - - 18.00  20 

ตารางที่ 4.2 แสดงสาร ปริมาณ และปริมาตรที่ใช้ในการสังเคราะหล์ิเทียมไอรอนฟอสเฟต 

ผลการทดลอง 14  

ของแข็งสเีทาเข้มเกือบดำ มีกลิน่ไหม้ เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.14 มีความเป็นผลึกต่ำจนไม่

สามารถระบโุครงสร้างสารได้ 
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รูปที่ 4.14 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่14 

ผลการทดลอง 15  

จากผลการทดลองที่ 14 ทำการเปลี่ยน autoclave เป็นขนาด 100 มิลลิลิตร ซึ่งเลก็ลง พบว่าสารที่

ออกมายังคงมีกลิ่นไหม้ และมสีดีำ เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.15 

 

รูปที่ 4.15 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่15 

ผลการทดลอง 16  

จากผลการทดลองที่ 14 ทำการเพิ่มปรมิาณสารละลายก่อนอบใหเ้ป็น พบว่าสารที่ออกมามสีีเทา และ

เมื่อทำ XRD เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รูปที่ 4.16 ซึง่เปน็โครงสารของ LiFePO4 จึงทำการทดลองต่อด้วย

สภาวะน้ี 
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รูปที่ 4.16 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่16 

ผลการทดลอง 17 

เมื่อใช้สภาวะเดียวกับผลการทดลองที่ 16 แต่เปลี่ยนตัวรีดิวซ์เป็นผงกล้วย ได้ของแข็งสีน้ำตาลเทา เมื่อ

ทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.17 

 

รูปที่ 4.17 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่17 

ผลการทดลอง 18  

เมื่อใช้สภาวะเดียวกับผลการทดลองที่ 16 แต่เปลี่ยนตัวรีดิวซเ์ป็นผงชานอ้อย ได้ของแข็งสีเทา เมื่อทำ 

XRD เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.18 แต่มีความเป็นผลึกต่ำ 
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รูปที่ 4.18 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่18 

ผลการทดลอง 19 

เมื่อใช้สภาวะเดียวกับผลการทดลองที่ 16 แต่เปลี่ยนตัวรดิีวซเ์ป็นผงตะลิงปิง ได้ของแข็งสีน้ำตาลเทา 

เมื่อทำ XRD พบว่าเป็นดัง รปูที่ 4.19 

 

รูปที่ 4.19 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่19 

ผลการทดลอง 20 

เมื่อทำการสังเคราะหล์เิทียมไอรอนฟอสเฟตโดยไม่ใช้ตัวรีดิวซ์ ได้ของแข็งสีน้ำตาล เมือ่ทำ XRD พบว่า

ไม่สามารถระบสุารได้ เน่ืองจากสารมีความเป็นผลึกต่ำ แต่ยังคงมลีักษณะกราฟคล้าย LiFePO4  
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รูปที่ 4.20 แสดง XRD ของผลการทดลองที ่20 
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