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วิทยานิพนธ์น้ีมุ่งเน้นการพฒันาเทคนิคการดูดกลืนรังสีเอกซ์ (XAS) แบบ in situ เพื่อ

ตรวจสอบสถานะออกซิเดชันและโครงสร้างเฉพาะบริเวณของอะตอมท่ีสนใจในวสัดุท่ีมีการ

เปล่ียนแปลงขึ้นกับอุณหภูมิ ณ ระบบล าเลียงแสงท่ี 5.2 ซ่ึงเป็นสถานีร่วมวิจยัของมหาวิทยาลยั

เทคโนโลยีสุรนารี ศูนยน์าโนเทคโนโลยีแห่งชาติ และสถาบนัวิจยัแสงซินโครตรอน (องค์การ

มหาชน) ในงานน้ีไดอ้อกแบบสร้างและทดสอบอุปกรณ์ส าหรับการติดตั้งสารตวัอย่างส าหรับการ

วดัแบบ in situ เรียบร้อยแลว้ อุปกรณ์ดังกล่าวสามารถสร้างสภาพแวดลอ้มส าหรับตวัอย่างของ

เทคนิคการดูดกลืนด้วยรังสีเอกซ์ให้อยู่ในบรรยากาศของก๊าซท่ีต้องการ  และอุณหภูมิ ตั้ งแต่

อุณหภูมิห้องจนถึง 1000 องศาเซลเซียส ในการทดสอบการใช้งานอุปกรณ์ดังกล่าว ได้มีการ

เลือกใช้สารตวัอย่างคือ เหล็กออกไซด์ (FeO) ลิเธียมโคบอลต์ออกไซด์ (LiCoO2) และโคบอลต์

เฟอร์ไรท์ (CoFe2O4) เน่ืองจากมีตน้ทุนท่ีต ่า สามารถจดัหาได้ง่าย และท่ีส าคญัมีการใช้งานใน

อุตสาหกรรมแบตเตอร่ี และฮาร์ดดิสก ์

จากการวิเคราะห์สเปกตรัมการดูดกลืนรังสีเอกซ์ บริเวณใกลร้ะดบัชั้น K ของอะตอมเหลก็

พบว่ามีการเปล่ียนแปลงลักษณะสเปกตรัม โดยขอบการดูดกลืนแสงมีการขยับสูงขึ้ นตาม

พลงังานโฟตอนกระตุน้ ซ่ึงบ่งช้ีว่ามีการเพิ่มขึ้นของเลขออกซิเดชนัของอะตอมเหล็กในวสัดุ การ

วิเคราะห์เชิงปริมาณเลขออกซิเดชนัของเหล็กถูกก าหนดโดยการค านวณเชิงปริมาณตามการขยบั

ของขอบการดูดกลืนเปรียบเทียบกบัตวัอย่างมาตรฐาน (FeO และ Fe2O3) พบว่าเลขออกซิเดชนัมี

ค่าเพิ่มขึ้นเป็นเส้นตรงจาก 2.00+ เป็น 2.65+ เม่ืออุณหภูมิเพิ่มขึ้นจากอุณหภูมิห้องเป็น 800 องศา

เซลเซียส และคงท่ีเม่ืออุณหภูมิสูงขึ้น 

 จากการศึกษาโครงสร้างผลึกของ LiCoO2 โดยเทคนิคการเล้ียวเบนรังสีเอกซ์ (XRD) และ 

XAS ถูก  พบว่า  มีสัดส่วนของผลึก LiCoO2  เพิ่มขึ้ นตามอุณหภูมิของการเผาผนึกท่ีเพิ่มขึ้ น 

สเปกตรัมของ XANES ท่ีขอบการดูดกลืนชั้น K ของอะตอมโคบอลต์แสดงให้เห็นถึงการเล่ือน

ของขอบพลงังานการดูดกลืนทในทิศทางการลดลงของพลงังานในลกัษณะเป็นเส้นตรงเม่ืออุณหภูมิ
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DEVELOPMENT/LOCAL STRUCTURE/XANES/EXAFS 

 

This thesis focused on the development in situ X-ray absorption spectroscopy 

techniques for determining temperature-dependent oxidation state and local structural 

of interested atoms in materials at the SUT-NANOTEC-SLRI beamline (BL5.2) at the 

Synchrotron Light Research Institute. An in situ cell for XAS measurements was 

successfully designed, constructed and tested. The cell provides environments for XAS 

samples to be in required gas species atmosphere and at any temperature ranging from 

room temperature to 1000 C. In commissioning test of this home-developed 

temperature-dependent XAS set up, Iron oxide (FeO), lithium cobalt oxide (LiCoO2) 

and cobalt ferrite (CoFe2O4) were used mainly due to its low cost, commercial 

availability, and  more importantly, its applications in batteries and hard disks 

industries. 

Fe K-edge XANES spectra were taken and analyzed. The results showed that 

there are gradual changes in feature in the XANES and the shift in absorption edge 

towards higher with increasing excitation photon energy, indicating the increase in the 

average oxidation state of Fe atoms in the materials. Quantitative analysis of the valence 

states of Fe was determined performed using the empirical edge-shift calculations 

making with comparisons to known standard samples (FeO and Fe2O3). The oxidation 

state was found to increase linearly from +2.00 to +2.65 when the temperature increases 

from room temperature to 800 C and remains constant at higher temperatures. 

 



 




