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บทที่ 1
บทนํา

1.1 ความสําคัญและท่ีมาของปญหา
เทคโนโลยีเมมเบรนเปนเทคโนโลยีที่มีประสิทธิภาพสูงและใชตนทุนการผลิตตํ่าสําหรับ

กระบวนการคัดแยกในภาคอุตสาหกรรม โดยระยะเวลาสองถึงสามทศวรรษที่ผานมาเทคโนโลยี
เมมเบรนมีบทบาทสําคัญมากขึ้นในกระบวนการคัดแยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตรเคมี
อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอมและอุตสาหกรรมอ่ืน ๆ Xianfu et al. (2015)
โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบงออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ เซรามิก
เมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน โดยที่เซรามิกเมมเบรนน้ันมีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน
สมบัติทางเคมีที่ เสถียร และมีประสิทธิภาพในการแยกแกสสูง เมื่อเปรียบเทียบกับพอลิเมอร
เมมเบรน ซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสิ่งสําคัญอยางยิ่งสําหรับกระบวนการแยกแกส ดังน้ันการเตรียม
เซรามิกเมมเบรนที่มีความเสถียรตามสมบัติขางตนที่ไดกลาวมา โดยการควบคุมโครงสรางและ
สมบัติของพื้นผิวจึงเปนสิ่งที่ควรพิจารณาเปนอยางยิ่งสําหรับพื้นฐานของการแยกดวยเทคโนโลยี
เมมเบรน Benfer et al. (2001)

ในชวงไมกี่ปที่ผานมา เซรามิกเมมเบรนไดรับการศึกษาอยางละเอียดและไดมีการนํามาใช
งานที่สําคัญหลายดาน ยกตัวอยางเชน การนําไมโครพอรัสเซรามิกเมมเบรนมาใชสําหรับการแยก
แกสไฮโดรเจน การนําแกสคารบอนไดออกไซดกลับมาใชใหมโดยใชเซรามิกเมมเบรนแยกแกส
คารบอนไดออกไซดออกจากแกสธรรมชาติ และการลดการปลอยแกสเรือนกระจกจากการใช
เซรามิกเมมเบรนกรองแกสไอเสีย Li et al. (2014) จากคํานิยามตาม International Union of Pure
and Applied Chemistry (IUPAC) ของพอรัสเมมเบรนสามารถแบงไดตามขนาดของรูพรุน ไดแก
แมคโครพอรัส (Macroporous) มีโซพอรัส (Mesoporous) และไมโครพอรัส (Microporous) Koros
et al. (1996) ดังน้ันการประยุกตใชงานของพอรัสเซรามิกเมมเบรนจะขึ้นกับขนาดของรูพรุน โดยที่
แมคโครพอรัสเมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนที่มากกวา 50 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับกระบวนการ
แยกแบบไมโครฟลเตรชัน (Microfiltration) และอัลตราฟลเตรชัน (Ultrafiltration) มีโซพอรัส
เมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนระหวาง 2 ถึง 50 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับกระบวนการแยกแบบ
อัลตราฟลเตรชัน (Ultrafiltration) นาโนฟลเตรชัน (Nanofiltration) และการแยกแกส (Gas
separation) สวนไมโครพอรัสเมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนที่นอยกวา 2 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับ
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กระบวนการแยกแกส (Gas separation) และการที่มีโซพอรัสเมมเบรนมีขนาดของรูพรุนที่สม่ําเสมอ
มีพื้นที่ผิวสัมผัสและประสิทธิภาพการคัดแยกที่สูง รวมทั้งมีรูพรุนขนาดเล็กและการกระจายขนาด
ของรูพรุนในชวงแคบซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสมบัติของวัสดุที่ใชสําหรับกระบวนการแยกแกส

วัตถุประสงคหลักของกระบวนการผลิตเซรามิกเมมเบรนที่มีประสิทธิภาพสูงคือ ลักษณะ
ของเมมเบรนที่ผลิตไดจะตองปราศจากรอยราว (Crack) และรอยตําหนิลักษณะรูเข็ม (Pinhole)
ฟลมของเมมเบรนที่เคลือบลงไปบนวัสดุตัวยึด (Support material) จะตองมีความหนาที่สม่ําเสมอ
และมีการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ซึ่งกระบวนการโซลเจลเปนวิธีการที่เหมาะสม
ที่สุดสําหรับการเตรียมเซรามิกเมมเบรนที่มีความพรุนตัวและมีการกระจายตัวของรูพรุนในวงกวาง
เต็มพื้นที่ของเมมเบรน ขอดีอีกอยางหน่ึงของกระบวนการโซลเจลคือสามารถควบคุมขนาดรูพรุน
ของเมมเบรนได โดยเฉพาะอยางยิ่งสําหรับการควบคุมรูพรุนใหมีขนาดเล็ก Li. (2007) และการกอ
ตัวเปนโครงสรางที่เหมาะสมของมีโซพอรัสเมมเบรนโดยการสังเคราะหดวยวิธีโซลเจลน้ันจะตอง
คํานึงถึงปริมาณของตัวแปรที่เหมาะสมเชน คา pH ปริมาณของนํ้า อุณหภูมิและความชื้นสัมพัทธ
ของอากาศ โดยตัวแปรเหลาน้ีจะไปควบคุม 2 กระบวนการที่สําคัญในปฏิกิริยาโซลเจลซึ่งประกอบ
ไปดวย กระบวนการพอลิเมอไรเซซันของสารอนินทรีย (Inorganic polymerization) และ
กระบวนการระเหยของตัวทําละลาย (Solvent evaporation) Yuan et al. (2008) คา pH ของ
สารละลายในปฏิกิริยาโซลเจลน้ันจะขึ้นกับชนิดและปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจายตัว
ของอนุภาค (Peptizing agent concentration) จากการศึกษาพบวาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่เติมลงไปในปฏิกิริยาโซลเจลจะมีผลตอขนาด รูปรางและโครงสรางของ
เมมเบรน Amanipour et al. (2012) ไดกลาววา เมื่อเติมกรดไนตริกซึ่งเปนสารชวยกระจายตัวของ
อนุภาค (Peptizing agent) ลงไปในปฏิกิริยาจะทําใหอนุภาคของโบฮไมตมีขนาดเล็กลงเมื่อปริมาณ
ความเข็มขนของกรดไนตริกเพิ่มขึ้น Grant et al. (2012) ไดยืนยันวาเมื่อปริมาณความเขมขนของ
กรดเพิ่มขึ้นจะทําใหขนาดและปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนน้ันเพิ่มขึ้น และสงผลใหพื้นที่
ผิวจําเพาะของเมมเบรนน้ันลดลง

ดังน้ันงานวิจัยน้ีจึงมีจุดมุงหมายที่จะศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจายตัวของ
อนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เพื่อใหไดสภาวะ
ที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมี
ลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ซึ่งเปนสมบัติที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกส
1.2 วัตถุประสงคของการวิจัย

1.2.1 เพื่อสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจลเพื่อใชสําหรับการ
แยกแกส
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1.2.2 เพื่อหาสภาวะที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินามีโซพอรัส
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใหไดลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนในชวงแคบ

1.3 ขอบเขตของการวิจัย
1.3.1 การเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจล
1.3.2 ศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค

(Peptizing agent) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน
1.3.3 ศึกษาลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ไดแกการกระจายขนาดของ

รูพรุน ปริมาณของรูพรุน พื้นที่ผิวจําเพาะ และลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุนซึ่ง
ประกอบไปดวยขนาด รูปรางและโครงสรางของรูพรุน

1.4 ประโยชนท่ีคาดวาจะไดรับ
1.4.1 ไดทราบสภาวะที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่

ปราศจากตัวยึดใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมีลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุน
ในชวงแคบที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกส

1.4.2 ไดทราบวิธีการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจล
1.4.3 ไดทราบปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งเปนสารชวยในการกระจายตัวของ

อนุภาค (Peptizing agent) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน



บทที่ 2
ปริทัศนวรรณกรรมและงานวิจัยที่เกี่ยวของ

2.1 บทนํา
เมมเบรนเปนเทคโนโลยีที่มีประสิทธิภาพสูงและใชตนทุนการผลิตตํ่า ในปจจุบัน

เทคโนโลยีเมมเบรนมีบทบาทสําคัญมากขึ้นในกระบวนการคัดแยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตร
เคมี อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอม โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบง
ออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ เซรามิกเมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน ซึ่งในงานวิจัย
น้ีไดมุงเนนศึกษาไปที่เซรามิกเมมเบรน เมื่อไมนานมาน้ีไดมีการนําเซรามิกเมมเบรนมาใชงานที่
สําคัญหลายดาน ยกตัวอยางเชน การนําไมโครพอรัสเซรามิกเมมเบรนมาใชสําหรับการแยกแกส
ไฮโดรเจน การนําคารบอนไดออกไซดกลับมาใชใหมโดยการแยกออกจากแกสธรรมชาติ และการ
ลดแกสเรือนกระจกจากแกสไอเสีย ดังน้ันงานวิจัยน้ีจึงมี จุดมุงหมายที่จะเตรียมอะลูมินา
เมมเบรนดวยวิธีโซลเจลเพื่อใชสําหรับการแยกแกส โดยศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรน ทั้งน้ีจึงมีความ
จําเปนอยางยิ่งที่ตองดําเนินการสํารวจปริทัศนวรรณกรรม และงานวิจัยที่เกี่ยวของ เพื่อใหทราบถึง
แนวทางการวิจัย ระเบียบวิธีที่เคยมีการใชงานมากอน รวมถึงผลการดําเนินงานขอเสนอแนะตาง ๆ
จากคณะนักวิจัยต้ังแตอดีตถึงปจจุบัน เพื่อนําแนวทางของงานวิจัยเหลาน้ันมาประยุกตและพั ฒนา
ใหเขากับงานวิจัยที่จะดําเนินการตอไป

2.2 เซรามิกเมมเบรน
เซรามิกเมมเบรนไดรับความสนใจอยางมากในภาคอุตสาหกรรมเน่ืองจากมีศักยภาพในการ

ใชงานที่สําคัญหลายดานในกระบวนการคัดแยกตางๆ ในอุตสาหกรรมทั่วโลก ซึ่งไดมีการวิจัยและ
พัฒนาเซรามิกเมมเบรนเพื่อใหไดสมบัติที่ดีและเหมาะสมที่สุดสําหรับการนําไปใชในกระบวนการ
คัดแยกสารตางๆทั้งที่เปนของเหลว ของแข็ง และแกสในภาคอุตสาหกรรม ในการพัฒนาเมมเบรน
จะใหความสําคัญกับขนาดรูพรุนของเมมเบรนเปนหลักเพื่อใหมีความเหมาะสมกับประเภทและ
ลักษณะการนําไปใชงาน โดยลักษณะการใชงานและกลไกการคัดแยกพอรัสเซรามิกเมมเบรนน้ัน
จะขึ้นกับขนาดของรูพรุน ดังแสดงในตารางที่ 2.1 ซึ่งคัดแยกประเภทและลักษณะการนําไปใชงาน
ตามระบบ International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) Koros. (1996)
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ตารางที่ 2.1 ประเภทของเซรามิกเมมเบรน

ไอโซเทิรมการดูดซับของเซรามิกเมมเบรนสามารถจําแนกไดตามระบบ International
Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC). Sing et al. (1985) ได 6 ชนิดดังรูปที่ 2.1

รูปที่ 2.1 ไอโซเทิรมการดูดซับของเซรามิกเมมเบรนที่จําแนกตามระบบ IUPAC. (Sing et al., 1985)

ประเภท
ขนาดรูพรุน
(นาโนเมตร)

กลไกการคัดแยก ลักษณะการใชงาน

แมคโครพอรัส >50 Sieving ไมโครฟลเตรชัน, อัลตราฟลเตรชัน

มีโซพอรัส 2–50 Knudsen diffusion
อัลตราฟลเตรชัน, นาโนฟลเตรชัน,
การแยกแกส

ไมโครพอรัส <2 Micropore diffusion การแยกแกส
วัสดุที่มีความ
หนาแนนสูง (Dens)

- Diffusion การแยกแกส, การทําปฎิกิริยา
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และสามารถจําแนกประเภทรูพรุนของเซรามิกเมมเบรนตามชนิดของไอโซเทิรมไดดัง
ตารางที่ 2.2

ตารางที่ 2.2 การจําแนกประเภทรูพรุนของเซรามิกเมมเบรนตามชนิดของไอโซเทิรม

ไอโซเทิรมชนิดที่ 1 เรียกวาไอโซเทิรมแบบแลงมัวร จะมีลักษณะสําคัญคือจะเกิดการ
ดูดซับที่รวดเร็วในชวงที่มีความดันสัมพัทธตํ่า เมื่อความดันสัมพัทธสูงขึ้นปริมาณการดูดซับก็จะ
เร่ิมคงที่แสดงวาเปนการดูดซับแบบชั้นเดียว จะพบไดในเมมเบรนที่ไมมี รูพรุน หรือหากเปน
เมมเบรนที่มีรูพรุน ก็จะมีรูพรุนขนาดนอยกวา 2 นาโนเมตร ซึ่งเรียกวาไมโครพอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 2 มีลักษณะกราฟแบบ sigmoidal shape มีลักษณะเปนรูปตัวเอส
(S-shaped isotherm) ซึ่งสามารถแบงออกไดเปน 3 ชวง ในชวงแรกน้ันจะเกิดการดูดซับอยาง
รวดเร็ว ในชวงที่สองที่ตอจากชวงแรกน้ันจะมีการดูดซับเพิ่มเพียงเล็กนอย กอนที่จะเกิดการดูดซับ
ที่รวดเร็วอีกในชวงที่สามซึ่งไอโซเทิรมน้ีจะเปนการดูดซับแบบหลายชั้น โดยจะเกิดการดูดซับที่ชั้น
แรกกอนทําใหเกิดการดูดซับไดเร็วในชวงแรก และเมื่อทําการเพิ่มความดันเร่ือยๆก็จะทําใหเกิดการ
ดูดซับมากกวาหน่ึงชั้นซึ่งเปนการดูดซับแบบหลายชั้น (Multilayer adsorption) จะพบไดใน
เมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 3 มีลักษณะแบบ J shape โคงคลายกระจกเวา เน่ืองจากแรงดึงดูดไม
แข็งแรง ซึ่งก็คือแรงดึงดูดระหวางโมเลกุลของตัวถูกดูดซับและตัวดูดซับมีคานอยกวาแรงดึงดูด
ระหวางโมเลกุลของตัวดูดซับเอง โดยที่ความดันตํ่าๆจะทําใหเกิดการดูดซับไดนอย แตเมื่อเพิ่ม
ความดัน เน่ืองจากแรงระหวางโมเลกุลของตัวถูกดูดซับเองที่มากกวา จะชวยใหปริมาณการดูดซับ
เพิ่มขึ้น และเมื่อเกิดการดูดซับหลายชั้นก็จะทําให เกิดแรงดึงดูดระหวางตัวถูกดูดซับดวยกันเอง
ทําใหปริมาณการดูดซับเพิ่มขึ้นเชนกัน ไอโซเทิรมแบบน้ีสามารถพบไดในเมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

ชนิดของไอโซเทิรม ประเภทรูพรุนของเมมเบรน
I ไมโครพอรัส
II ไมมีรูพรุน
III ไมมีรูพรุน
IV มีโซพอรัส
V ไมโครพอรัส และมีโซพอรัส
VI ไมมีรูพรุน
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ไอโซเทิรมชนิดที่ 4 มีลักษณะคลายกับชนิดที่ 2 ในชวงแรก แตเมื่อความดันถึงจุดหน่ึงจะ
เกิดการดูดซับอยางรวดเร็วทําใหกราฟชันขึ้น และเมื่อความดันสัมพัทธเขาใกล 1 กราฟก็จะมีความ
ชันลดลงจนกระทั่งคงที่  แต เมื่อลดความดันน้ันจะพบวาเสนไอโซเทิรมของการคายซับ
(Desorption) จะอยูเหนือเสนไอโซเทิรมของการดูดซับ ทําใหเกิดวงฮิสเทอริซิส (Hysteresis loop)
และเมื่อความดันสัมพัทธตํ่าลง เสนกราฟของการคายซับก็จะกลับมาอยูในเสนเดียวกันกับเสนของ
การดูดซับ ไอโซเทิรมแบบน้ีจะพบในเมมเบรนที่มีรูพรุนอยูในชวง 2-50 นาโนเมตร ซึ่งเรียกวามีโซ
พอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 5 มีลักษณะคลายชนิดที่ 3 แตมีวงฮิสเทอริซิสเกิดขึ้นดวย ในชวงที่ความ
ดันสัมพัทธสูงเสนไอโซเทิรมอาจจะมีลักษณะคงที่หรือเพิ่มขึ้นก็ได และเกิดขึ้นเมื่อแรงดึงดูด
ระหวางตัวถูกดูดซับเองมีคามากกวาแรงดึงดูดระหวางตัวถูกดูดซับกับตัวดูดซับ สวนใหญจะพบใน
เมมเบรนประเภทไมโครพอรัสเมมเบรนและมีโซพอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 6 มีลักษณะเปนแบบขั้นบันได (Stepped isotherm) เปนการดูดซับแบบ
ชั้นตอชั้นของตัวถูกดูดซับบนพื้นผิวของตัวดูดซับที่มีความสม่ําเสมอของแรงระหวางโมเลกุลของ
ตัวถูกดูดซับและตัวดูดซับ ซึ่งในแตละขั้นน้ันจะแสดงลักษณะของการดูดซับในแตละชั้นสวนใหญ
จะพบในเมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

เซรามิกเมมเบรนจะประกอบดวยวัสดุเซรามิกหลายชั้น โดยทั่วไปจะมีชั้นของวัสดุตัวยึด
แมคโครพอรัส 1 ชั้น (Support layer) และประกอบดวยชั้นของวัสดุมีโซพอรัส 1 ถึง 2 ชั้นซึ่งทํา
หนาที่คั่นกลาง (Intermediate layer) ระหวางวัสดุแมคโครพอรัสกับวัสดุไมโครพอรัสที่เปนชั้น
บนสุด (Top layer) จากรูปที่ 2.2 ไดแสดงถึงสวนประกอบของเซรามิกเมมเบรนใหเห็นภาพได
ชัดเจนยิ่งขึ้นซึ่งประกอบดวยชั้นของวัสดุตัวยึด ชั้นของวัสดุซึ่งทําหนาที่คั่นกลาง และชั้นของการ
คัดแยกที่แทจริงซึ่งเปนชั้นบนสุด โดยทั่วไปจะมีการใชออกไซดประเภท Al2O3, TiO2, ZrO2, SiO2

หรือผสมผสานการใชออกไซดประเภทน้ีเปนวัสดุคอมโพสิท (Composite material) เพื่อใชสําหรับ
การเตรียมอะลูมินาเมมเบรน Li. (2007) และสามารถอธิบายสวนประกอบในชั้นตางๆของเซรามิก
เมมเบรนไดดังน้ี

1. ชั้นโมดิไฟด เซพพาเรชัน (Modified separation layer) ซึ่งเปนวัสดุที่มีความหนาแนนสูง
(Dense) หรือมีขนาดของรูพรุนนอยกวา 2 นาโนเมตร

2. ชั้นการคัดแยก (Separation layer) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 2 นาโนเมตร ถึง 50
นาโนเมตร

3. ชั้นคั่นกลาง (Intermediate layer) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 50 นาโนเมตร ถึง
1000 นาโนเมตร
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4. ชั้นของวัสดุตัวยึด (Porous support) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 1 ไมโครเมตร ถึง
15 ไมโครเมตร
โดยที่ 1+2+3+4 เรียกวา นาโนฟลเตรชันเมมเบรน (Nanofiltration membranes) หรือเมมเบรน
สําหรับการแยกแกส (Gas separation membranes )

2+3+4 เรียกวา อัลตราฟลเตรชัน เมมเบรน (Ultrafiltration membranes)
3+4 เรียกวา ไมโครฟลเตรชัน เมมเบรน (Microfiltration membranes)

รูปที่ 2.2 สวนประกอบของเซรามิกเมมเบรน

และสามารถยกตัวอยางการตรวจสอบการกระจายรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรน โดย
ประกอบดวยชั้นของวัสดุเซรามิกทั้งหมด 4 ชั้น ดังรูปที่ 2.3 ซึ่งแสดงใหเห็นถึงชั้นบนสุดที่ใช
สําหรับการคัดแยก ซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเทากับ 6 นาโนเมตร ชั้นคั่นกลางซึ่งมี
ขนาดของรูพรุนเทากับ 0.2 ไมโครเมตร ถึง 0.7 ไมโครเมตร และชั้นของวัสดุตัวยึดซึ่งมีขนาดของ
รูพรุนเทากับ 10 ไมโครเมตร Hsieh et al. (1988)

รูปที่ 2.3 การกระจายรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรน โดยประกอบดวยชั้นของวัสดุเซรามิกทั้งหมด
4 ชั้น (Hsieh. et al.,1988)
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Vos and Verweij. (1998) ไดอธิบายถึงเมมเบรนหลายชั้นที่ซับซอนมากขึ้นโดย
ประกอบดวยวัสดุตัวยึดแอลฟาอะลูมินาแมคโครพอรัสเมมเบรน และชั้นคั่นกลาง 2 ชั้นที่
ประกอบดวยแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรน และซิลิกาไมโครพอรัสเมมเบรนซึ่งเปนชั้น
บนสุดที่ใชสําหรับการคัดแยกดังรูปที่ 2.4 ซึ่งแสดงการวิเคราะหความหนาของอะลูมินา
เมมเบรนดวยเทคนิค Transmission electron microscope พบวา ซิลิกาไมโครพอรัสเมมเบรนซึ่งเปน
ชั้นบนสุดมีความหนาประมาณ 30 นาโนเมตร ซึ่งอยูในระดับที่บางมากและมีขนาดของรูพรุน
เทากับ 0.5 นาโนเมตร, ชั้นอันดับที่ 2 ของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีความหนาเทากับ
200 นาโนเมตร และชั้นอันดับที่ 1 ของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีความหนาเทากับ 50
นาโนเมตร ตามลําดับ

รูปที่ 2.4 ลักษณะดานขางของเมมเบรน (Cross section) ที่วิเคราะหดวยเทคนิค
Transmission electron microscope (TEM) (Vos and Verweij., 1998)

2.2.1 ลักษณะท่ีดีของมีโซพอรัสเมมเบรนท่ีใชสําหรับการคัดแยกแกส
1. มีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน และสมบัติทางเคมี ที่เสถียรภาพสูง
2. มีความสามารถในการคัดแยกสูง ซึ่งหมายความถึง มีการกระจายขนาดของรูพรุน

อยูในชวงแคบ และมีโครงสรางของรูพรุนแบบมีโซพอรัสซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวง 2 นาโนเมตร
ถึง 5 นาโนเมตร

3. มีพื้นที่ผิวสัมผัสของมีโซพอรัสเมมเบรนสูง
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4. มีอัตราการซึมผานสูง High flux rate (Permeability) ซึ่งหมายความถึง ความหนา
ของชั้นมีโซพอรัสเมมเบรนตองมีขนาดที่บาง

2.2.2 ขอดีของเซรามิกเมมเบรน
โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบงออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ

เซรามิกเมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน เมื่อเปรียบสมบัติของวัสดุทั้ง 2 ชนิดจะพบวาเซรามิก
เมมเบรนน้ันมีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน และสมบัติทางเคมี ที่ เสถียรมากกวาเมื่อ
เปรียบเทียบกับพอลิเมอรเมมเบรน

เน่ืองจากพอลิ เมอร เมมเบรนน้ันถูก เตรียมมาจากวัสดุพอลิ เมอรที่สวนมาก
ประกอบดวยสารอินทรียโดยมีคารบอนเปนองคประกอบ ซึ่งมีโมเลกุลเปนโซยาวหรือเปนโครงขาย
โดยโครงสรางแลววัสดุพอลิเมอรสวนใหญไมมีรูปรางผลึก มีความหนาแนนตํ่า ไมทนตอสารเคมี
และวัสดุพอลิเมอรน้ันมีขอจํากัดดานความสามารถในการทนตออุณหภูมิสูงสุดเพียง 80 องศา
เซลเซียส Das et al. (2009) เมื่อเปรียบเทียบกับเซรามิกเมมเบรนซึ่งถูกเตรียมมาจากวัสดุเซรามิกที่
เปนสารอนินทรีย ซึ่งประกอบดวยธาตุที่เปนโลหะและธาตุที่เปนอโลหะรวมตัวกันดวยพันธะเคมี
วัสดุเซรามิกมีโครงสรางเปนไดทั้งแบบมีรูปรางผลึก และไมมีรูปรางผลึกหรือเปนของผสมของทั้ง
สองแบบ วัสดุเซรามิกสวนใหญมีความแข็งสูงและคงความแข็งแรงไดที่อุณหภูมิสูง ทนตอสารเคมี
ทนตอการขัดสีและลดการเสียดทานไดดี

ซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสิ่งสําคัญอยางยิ่งสําหรับกระบวนการคัดแยกแกส เน่ืองจาก
ลักษณะที่เหมาะสมของเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกสน้ันจะตองมีขนาดของรูพรุนที่เล็กใน
ระดับนาโนเมตร และตองมีขนาดที่บางเพื่อจะสามารถกรองเอาสวนที่ตองการออกมาในระยะเวลา
อันสั้น ในขณะเดียวกันจะตองมีความแข็งแรงสูงเน่ืองจากตองทนกับแรงดันสูงที่อัดเขามาภายใน
เมมเบรนในระหวางการคัดแยกแกส ซึ่งการใชวัสดุพอลิเมอรอาจไมเหมาะสมเน่ืองจากสมบัติทาง
กลที่ไมเสถียร ดังน้ันวัสดุที่สามารถเติมเต็มขอจํากัดในเร่ืองอุณหภูมิและความเสถียรเชิงกลได อีก
ทั้งยังมีความเสถียรทางเคมีไดเปนอยางดีคือเซรามิกเมมเบรน

2.3 การเตรียมเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล
การเตรียมเมมเบรนเพื่อใชสําหรับการแยกแกสน้ันมีหลายวิธี อยางเชน วิธีการหลอแบบ (Slip

casting) การหลอแผนบาง (Tape casting) การอัด (Pressing) การรีด (Extrusion) และวิธีโซลเจล
(Sol gel) Li. (2007) ซึ่งการเตรียมเมมเบรนดวยวิธีโซลเจลเปนวิธีที่ถูกพิจารณาและนํามาใชมากกวา
หลายๆวิธี เน่ืองจากวิธีโซลเจลมีขอดีในเร่ืองของการไดขนาดรูพรุนเมมเบรนในระดับนาโนที่
สม่ําเสมอและไดเมมเบรนที่ปราศจากสิ่งเจือปนสูงเมื่อทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตํ่า Ahmad et
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al. (2005) โดยทั่วไปกระบวนการโซลเจลเปนกระบวนการที่เปลี่ยนสถานะจากของเหลวที่เรียกวา
โซล ซึ่งสวนมากอยูในรูปของสารแขวนลอยที่มีขนาดอนุภาค 100 นาโนเมตร ถึง 1000 นาโนเมตร
มาเปนของแข็งที่เรียกวา เจล

วิธีโซลเจลมีปฏิกิริยาที่สําคัญในกระบวนการอยู 3 ปฏิกิริยาคือ ปฏิกิริยาการยอยสลาย
(Hydrolysis), ปฏิกิริยาการควบแนนของนํ้า (Water condensation) และปฏิกิริยาการควบแนนของ
แอลกอฮอล (Alcohol condensation) ดังสมการที่ 2.1 ถึง 2.3 โดยปจจัยสําคัญที่มีผลตอการ
เกิดปฏิกิริยา คือ อุณหภูมิ อัตราสวนโมเลกุลของนํ้าและโลหะ และคา pH ของสารละลาย ซึ่งคา pH
ของสารละลายในปฏิกิริยาโซลเจลน้ันจะขึ้นกับชนิดและปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจาย
ตัวของอนุภาค (Peptizing agent) ดังน้ันการควบคุมปจจัยเหลาน้ีในสภาวะที่ตางกันจะทําใหโซล
และเจลที่ไดมีสมบัติและโครงสรางตางกัน
ปฏิกิริยาการยอยสลาย;

M-O-R + H2O M-OH + R-OH (2.1)
ปฏิกิริยาการการควบแนนของนํ้า;

M-OH + HO-M M-O-M + H2O (2.2)
ปฏิกิริยาการการควบแนนของแอลกอฮอล;

M-O-R + HO-M M-O-M + R-OH (2.3)
เมื่อ M แทนโลหะ ไดแก Al, Si, Zr, Ti, Sn, Ce
และ OR แทน กลุมอัลคอกไซด

ขั้นตอนแรกของการเตรียมปฏิกิริยาโซลเจล คือ การผสมสารต้ังตน (Precursor) กับนํ้า
สารต้ังตนที่นิยมใชในกระบวนการโซลเจล เปนสารประกอบโลหะและกึ่งโลหะที่ลอมรอบดวย
ลิแกนดที่ไวตอการเกิดปฎิกิริยา เชน โลหะอัลคอกไซด (Metal alkoxide) เปนสารต้ังตนที่ไดรับ
ความนิยมสูง เน่ืองจากทําปฏิกิริยากับนํ้าไดดี เชน Tetramethoxysilane (TMOS) และ
Tetraethoxysilane (TOES) สวนอัลคอกไซนชนิดอ่ืนเชน Aluminate, Titanate และ Borate ก็นิยมใช
กันแพรหลาย ในที่น้ีไดแสดงการเกิดปฏิกิริยาการยอยสลายของนํ้า จากสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide ดังสมการที่ 2.4 Xianfu et al. (2015)

Al

OCH(CH3)CH2CH3

OCH(CH3)CH2CH3H3CH2C(H3C)HCO

Al

OH

OHHO

+  3H2O +   OCH(CH3)CH2CH3 (2.4)



12

และในขณะเดียวกันก็จะเกิดปฏิกิริยาการการควบแนนของนํ้า ดังสมการที่ 2.5

และในขณะเดียวกันก็จะเกิดปฏิกิริยาการการควบแนนของแอลกอฮอล ดังสมการที่ 2.6

สารประกอบที่เกิดขึ้นจะเกิดปฏิกิริยาการควบแนนตอไปจนกลายเปน เครือขายอะลูมินา
(Alumina network) อยูในสภาวะที่เรียกวา เจล จึงเรียกปฏิกิริยาดังกลาววา ปฏิกิริยาโพลีคอนเดน
เซชัน (Poly condensation) ดังสมการที่ 2.7 Xianfu et al. (2015)

ในกระบวนการผลิตทั้งจากสภาวะที่เปนโซลและเจล เมื่อเขาสูกระบวนการทําใหแหงจะได
เมมเบรนในรูปแบบตางๆ เชน Fiber, Aerogel, Xerogel, Powder และ Coating film เพื่อเปนวัตถุดิบ
สําหรับอุตสาหกรรมอ่ืนๆตอไป

Al

OH

OHHO

Al

OH

OHHO

+ Al

OH

O

HO

Al

OH

OH

+  H2O (2.5)

Al

OH

OHHO

Al

OHHO

+ Al

OH

O

HO

Al

OH

OH

(2.6)

OCH(CH3)CH2CH3

+ OCH(CH3)CH2CH3H

OAl

OH

OHHO

Al

OH

OHHO

+      n Al

O

O

HO

Al

O

OH

(2.7)Al

O

(                    )n
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การนําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนสามารถทําไดหลายรูปแบบ เชน เสนใย วัสดุกอน
ผงละเอียด และฟลมบาง ซึ่งเปนสารต้ังตนสําหรับการผลิตผลิตภัณฑตางๆตอไป เชน แกวซิลิกา
สารเคลือบปองกันการสึกกรอน การสะทอนแสง การเกาะติดของผิวนํ้า และเมมเบรน เปนตน
วิธีโซลเจลเปนประโยชนอยางยิ่งในการผลิตสารหรือวัสดุที่มีสมบัติเฉพาะตัวหรือตองการความ
บริสุทธิ์สูงหรือแมแตการผลิตสารหรือวัสดุทดแทนการใชแรหรือทรัพยากรธรรมชาติหายากและมี
อยูจํากัดเปนวัตถุดิบ ผลิตภัณฑที่ไดจากการเตรียมดวยวิธีโซลเจลจะมีความบริสุทธิ์สูงเ น่ืองจากเปน
การเตรียมสารหรือวัสดุในระดับโมเลกุลทําใหสามารถกําหนดสมบัติตางๆที่ตองการไดงายซึ่ง
นับเปนประโยชนตออุตสาหกรรมหลายประเภท เชน การเตรียมเมมเบรนเพื่อใชในกระบวนการคัด
แยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตรเคมี อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอมและ
อุตสาหกรรมอ่ืนๆ ซึ่งการนําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนในเชิงอุตสาหกรรมจําเปนตองศึกษาใน
รายละเอียดเกี่ยวกับสภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมผลิตภัณฑน้ันๆ และในปจจุบันแนวโนมในการ
นําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนในเชิงพาณิชยมีความเปนไปไดสูง เน่ืองจากวิธีโซลเจลเปน
เทคโนโลยีการผลิตที่ทําไดที่ อุณหภูมิหอง สามารถทําไดต้ังแตหองปฏิบัติการจนถึงระดับ
อุตสาหกรรม ซึ่งสามารถตอบสนองความตองการของผูบริโภคไดจริง

2.4 ศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน
2.4.1 ศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential, ζ) และ Isoelectric point (IEP)

Srilomsak. (2006) ไดอธิบายวาศักยไฟฟาเซตา เปนศักยไฟฟาที่ shear plane ของ
double layer เน่ืองจากการวัดศักยไฟฟาเซตา ทําไดงายกวาการวัดศักยไฟฟาที่ผิวของอนุภาค
(Nernst potential) และศักยไฟฟาเซตามีความสัมพันธโดยตรงกับพลังงานศักยผลัก (Repulsive
potential energy, VR ) ดังน้ันจึงมีการศึกษาศักยไฟฟาเซตา เพื่อนําไปเปนตัวบอกความเสถียรของ
อนุภาคที่แขวนลอยในสารละลาย อนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีความเสถียรมากกวาอนุภาคที่
มีศักยไฟฟาเซตานอย เพราะวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีพลังงานศักยผลักมากทําให
อนุภาคผลักกันไดมาก โอกาสที่อนุภาคจะชนกันแลวดูดจับกันจึงมีนอยลง ศรีหลมสัก . (2549)
ศักยไฟฟาเซตาของอนุภาคใดๆจะมีคาเปลี่ยนแปลงไปตามปจจัยสําคัญ 2 ประการคือ ความเปนกรด
ดาง (pH) ของสารละลาย และความเขมขนของอิเล็กโทรไลตที่ละลายอยูในสารละลาย จากรูปที่ 2.5
แสดงกราฟความสัมพันธระหวางศักยไฟฟาเซตา และคา pH ของ -Fe2O3 ที่แขวนลอยในนํ้าเกลือ
(NaCl solution) ที่ความเขมขนตางกัน จะเห็นวากราฟของศักยไฟฟาเซตามีลักษณะเปนรูปตัว S
กลับซายเปนขวา และศักยไฟฟาเซตามีคาต้ังแตบวกมากไปจนถึงลบมาก ขึ้นกับ pH ของสารละลาย
ซึ่งเรียกวา pH ที่ศักยไฟฟาเซตาเปนศูนยวา Isoelectric point (IEP) ที่คา pH ตํ่ากวา IEP ศักยไฟฟา
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เซตาจะมีคาเปนบวก แสดงใหเห็นวาที่คา pH น้ีอนุภาคมีประจุเปนบวก ดังน้ันที่ pH น้ี อนุภาคจึงมี
Counter-ion เปนไอออนที่มีประจุเปนลบ (Anion) ผลก็คือที่ pH ตํ่ากวา IEP อนุภาคจึงดูดจับประจุ
ลบไดมากวาประจุบวก ในทางตรงกันขามที่คา pH สูงกวา IEP ศักยไฟฟาเซตาจะมีคาเปนลบ แสดง
ใหเห็นวาที่คา pH น้ีอนุภาคมีประจุเปนลบ ดังน้ันที่ pH น้ี อนุภาคจึงมี Counter-ion เปนไอออนที่มี
ประจุเปนบวก (Cation) ผลก็คือที่ pH สูงกวา IEP อนุภาคจึงดูดจับประจุบวกไดมากวาประจุลบ จาก
รูปที่ 2.5 จะเห็นวา -Fe2O3 ที่แขวนลอยในนํ้าเกลือมีคา IEP ที่ pH ประมาณ 6.5 อนุภาค -Fe2O3

จะดูดจับ Na+ ไดมากวา Cl- อาจจะกลาวไดวา IEP เปนจุดที่อนุภาคเปลี่ยนแปลงพฤติกรรมการดูด
จับไอออน Reed. (1995)

กราฟศักยไฟฟาเซตาตอคา pH ของสารละลายที่มีอนุภาคของของแข็งชนิดอ่ืนแขวนลอยอยู
ก็จะมีลักษณะทั่วไปคลายๆกับกราฟศักยไฟฟาเซตาของ -Fe2O3 ในนํ้าเกลือ ดังรูปที่ 2.5 กลาวคือ
เปนรูปตัว S กลับซายเปนขวาเหมือนกัน จะแตกตางกันบางตรงจุด IEP เน่ืองจากวัสดุแตละชนิดจะ
มี IEP ที่ pH แตกตางกัน ดังน้ันตําแหนงจุด IEP ของกราฟศักยไฟฟาเซตาของวัสดุตางๆ จึงอยูที่ pH
แตกตางกัน

รูปที่ 2.5 กราฟความสัมพันธระหวางศักยไฟฟาเซตา และคา pH ของ -Fe2O3 ที่แขวนลอยใน
นํ้าเกลือ (Reed., 1995)

ตารางที่ 2.3 แสดงตําแหนงจุด IEP ของสารประกอบเซรามิกชนิดตางๆ จากตารางจะเห็น
ไดวา Al2O3 มี IEP ที่ pH ประมาณ 9 ดังน้ัน กราฟศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 จึงมีจุด IEP ที่ pH
ประมาณ 9 ดังรูปที่ 2.6 ฉะน้ันหากนํา Al2O3 ไปแขวนลอยในนํ้ากลั่น (pH 7) อนุภาค Al2O3 จึงมี
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ประจุเปนบวกนิด และดูดจับประจุลบไดดี ในทางตรงกันขาม SiO2 มี IEP ที่ pH ประมาณ 3 ดังน้ัน
อนุภาคของ SiO2 ที่แขวนลอยในนํ้ากลั่น จึงมีประจุเปนลบและดูดจับประจุบวกไดดี

ตารางที่ 2.3 คา Isoelectric point (IEP) ของวัสดุเซรามิก Lewis. (2000)

วัสดุ Isoelectric point (IEP)α-Al2O3 8-9
3Al2O32SiO2 6-8
BaTiO3 5-6
CeO2 6.7
Cr2O3 7
CuO 9.5
Fe3O4 6.5
La2O3 10.4
MgO 12.4
MnO2 4-4.5
NiO 10-11
SiO2 (amorphous) 2-3
Si2N4 9
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รูปที่ 2.6 การวิเคราะหคาศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 และ SiO2 ที่แขวนลอยในนํ้ากลั่น
(Zeta potential., 2005)

2.4.2 ศักยไฟฟาเซตากับเสถียรภาพของอนุภาค
ดังที่กลาวแลวขางตนวาศักยไฟฟาเซตา มีความสัมพันธกับเสถียรสภาพในการ

แขวนลอยของอนุภาคในสารละลาย และการที่ศักยไฟฟาเซตามีคาเปลี่ยนไปตาม pH ดังน้ันอาจใช
กราฟศักยไฟฟาเซตาตอ pH บอกชวง pH ที่อนุภาคสามารถแขวนลอยอยางเสถียรในสารละลายได
โดยใชหลักวาอนุภาคจะแขวนลอยอยางเสถียรในสารละลาย เมื่ออนุภาคมีศักยไฟฟาเซตาที่มากกวา
+30 มิลลิโวลต หรือนอยกวา -30 มิลลิโวลต จากรูปที่ 2.7 เปนตัวอยางการใชกราฟศักยไฟฟาเซตา
บอกชวง pH ที่อนุภาคจะแขวนลอยไดอยางเสถียรโดยลากเสนขนานแกน x ออกมาจากจุดที่
ศักยไฟฟาเซตาเทากับ +30 และ -30 มิลลิโวลต ไปตัดกับกราฟศักยไฟฟาเซตา จากน้ันลากเสน
ขนานกับแกน y ที่จุดตัดไปตัดกับแกน x จะไดชวง pH ที่อนุภาคสามารถแขวนลอยอยางเสถียรคือ
ชวง pH < 4 ลงไป และชวง pH> 7.2 ขึ้นไป

ศักยไฟฟาเซตา ยังเปลี่ยนไปตามไอออนภายนอกที่เติมเขาไปในระบบซึ่งละลาย
อยูในตัวกลางอีกดวย ดังแสดงในรูปที่ 2.5 และ 2.6 โดยจากรูปที่ 2.5 แสดงใหเห็นวาศักยไฟฟาเซตา
ของ -Fe2O3 มีคาเพิ่มขึ้นเมื่อความเขมขนของนํ้าเกลือเพิ่มขึ้น สวนรูปที่ 2.6 แสดงใหเห็นวาสาร
ชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) ทําใหศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 เปลี่ยนไป
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รูปที่ 2.7 กราฟศักยไฟฟาเซตาซึ่งบอกชวง pH ที่อนุภาคจะแขวนลอยไดอยางเสถียร
(Zeta potential., 2005)

2.4.3 ความหนาของ Double layer
Srilomsak. (2006) ไดอธิบายวาความหนาของ Double layer มีความสัมพันธกับ

ศักยไฟฟาเซตา ดังรูปที่ 2.8 จากรูปจะเห็นวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีความหนาของ
Double layer มาก และเน่ืองจากอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามากกวา จะแขวนลอยอยางเสถียรได
ดีกวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตานอย ดังน้ันอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer มากจะ
แขวนลอยอยางเสถียรไดดีกวาอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer นอย ซึ่งอธิบายไดวาอนุภาค
ที่มีความหนาของ Double layer มากเสมือนวาเปนอนุภาคที่มีชั้นของเกราะปองกันหนาจึงชวยกัน
ไมใหอนุภาคชนกันได ดี  ดังน้ันโอกาสที่อนุภาคแบบน้ีจะชนและเกาะกัน เปนกลุมกอน
(Agglomerate) จึงเกิดไดยากกวาอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer นอย
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รูปที่ 2.8 ความสัมพันธระหวางความหนาของ Double layer กับศักยไฟฟาเซตา
(Zeta potential, ζ) (Reed., 1995)

2.5 งานวิจัยที่เก่ียวของ
2.5.1 การศึกษาชนิดและปริมาณความเขมขนของกรดท่ีมีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะ

ของสารละลายโบฮไมตและแกมมาอะลูมินาเมมเบรน
Grant et al. (2011) ไดศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกที่มีผลตอขนาดรู

พรุนของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรน โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธี
โซลเจล ซึ่งมีสารต้ังตนคือ aluminum isopropoxide จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขน
ของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน aluminum isopropoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคา
เทากับ 0.006-0.048:0.01 จากน้ันทําการอบแหงที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เปนเวลา 48 ชั่วโมง
และเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส 700 องศาเซลเซียส และ 900 องศาเซลเซียส
ตามลําดับ ดวยอัตราการใหความรอนเทากับ 1 องศาเซลเซียสตอนาที และทําการทดสอบขนาดของ
รูพรุนดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.9 ซึ่งแสดงขนาดของ
รูพรุนที่ความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 0.006 โมล ถึง 0.048 โมล โดยการเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิเทากับ 400 องศาเซลเซียส ถึง 900 องศาเซลเซียส ทําใหทราบวาที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดไนตริกเพิ่มขึ้น สงผลใหขนาดของรูพรุนเพิ่มขึ้นดวย
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รูปที่ 2.9 ขนาดของรูพรุนที่ความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 0.006 โมล ถึง 0.048 โมล
(Grant et al., 2011)

Amanipour et al. (2012) ไดศึกษาชนิดและปริมาณความเขมขนของกรดที่มีผลตอขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต โดยที่สารละลายโบฮไมตถูกเตรียมขึ้นดวยวิธีโซลเจล ซึ่งชนิดของ
กรดที่ใชในการศึกษาคือ กรดอะซิติก (CH3COOH), กรดไนตริก (HNO3) และกรดไฮโดรคลอริก
(HCl) และมีสารต้ังตนคือ aluminum-tri-sec-butoxide (ATSB, Merck, >98%) จากการทดลอง
กําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดทั้ง 3 ชนิดตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคาเทากับ 0.08 เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมตดวยเทคนิด Dynamic light scattering (DLS) ซึ่งใชคา Refractive index เทากับ 1.65 จากผล
การทดลองทําใหทราบวา ขนาดของอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเมื่อใชกรดอะซิติก
(CH3COOH), กรดไนตริก (HNO3) และกรดไฮโดรคลอริก (HCl) มีคาเทากับ 712 นาโนเมตร 527
นาโนเมตร และ 310 นาโนเมตร ตามลําดับ ดังแสดงในรูปที่ 2.10 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต
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รูปที่ 2.10 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต ที่ปริมาณความเขมขนของกรด
ตอปริมาณของสารต้ังตน (H+/alkoxide molar ratios), มีคาเทากับ 0.08
(Amanipour et al., 2012)

จากน้ันไดทําการศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide molar ratios), มีคาเทากับ 0.08, 0.1, 0.15 และ 0.2
ตามลําดับ เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลายโบฮไมตดวยเทคนิด Dynamic light
scattering (DLS) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.11 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมต ทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกเพิ่มขึ้นจาก 0.08 ถึง 0.2
จะทําใหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตลดลงจาก 1000 นาโนเมตรเปน 300 นาโนเมตร
เน่ืองจากกรดไนตริกมีสมบัติเปนสารชวยกระจายตัวของอนุภาค ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขน
ของกรดไนตริกลงในสารละลายโบฮไมต กรดไนตริกจะทําหนาที่กระจายขนาดอนุภาคทําให
อนุภาคแยกออกจากกันโดยไมจับตัวเปนกลุมกอนจึงทําใหไดสารละลายโบฮไมตที่มีขนาดอนุภาค
เล็กลงในที่สุด
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รูปที่ 2.11 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต ที่ปริมาณความเขมขนของกรดไนตริก
ตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคา
เทากับ 0.08, 0.1, 0.15 และ 0.2 ตามลําดับ (Amanipour et al., 2012)

Xianfu et al. (2015) ไดเตรียมแกมมาอะลูมินานาโนฟลเตรชันเมมเบรน ดวยวิธีโซลเจล
ซึ่งสารต้ังตนที่ใชคือ Aluminum-tri-sec-butoxide และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค
(Peptizing agent) คือ กรดไนตริกและกรดอะซิติก จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขน
ของกรดทั้ง 2 ชนิดตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide mole
ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลายโบฮไมตดวยเทคนิค
Dynamic light scattering (DLS) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.12 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต ทําใหทราบวา ในปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกและกรด
อะซิติกที่เทากันทําใหมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเทากับ 21 นาโนเมตร และ 16 นาโนเมตร ตามลําดับ โดย
มีคา pH เทากับ 3.48 และ 3.50 ซึ่งสงผลใหมีคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตเทากับ 1.34
mPa.s และ 1.31 mPa.s ตามลําดับ ซึ่งจากการทดลองเมื่อเปรียบเทียบชนิดของสารชวยในการ
กระจายตัวของอนุภาคทําใหทราบวา เมื่อใชกรดอะซิติกจะทําใหไดขนาดของอนุภาคที่เล็กกวาการ
ใชกรดไนตริก

จากน้ัน Xianfu et al. (2015) ทําการตรวจสอบการกระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ดวยอัตราการให
ความรอน 3 องศาเซลเซียสตอนาทีดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) ที่ปริมาณความ
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เขมขนของกรดไนตริกและกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide
(H+/alkoxide mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.13 ซึ่งแสดงถึงการ
กระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ทําใหทราบวาขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยมีคาเทากับ 2.7 นาโนเมตร และ 3 นาโนเมตร ตามลําดับ ซึ่งสงผลใหมีปริมานของรูพรุนเทากับ
2.3 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และ 3 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และมีคาพื้นที่ผิวสัมผัสเทากับ
260 ตารางเมตรตอกรัมและ 327 ตารางเมตรตอกรัม ตามลําดับ

ซึ่งจากผลการทดลองดังรูปที่ 2.13 แสดงใหเห็นวาเมื่อเปรียบเทียบการใชกรดอะซิติกและ
กรดไนตริกเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาคในสารละลายโบฮไมตน้ัน จะสงผลถึงการ
กระจายขนาดของรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนโดยที่กรดอะซิติกจะใหการกระจายขนาด
รูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนมีชวงที่แคบกวากรดไนตริก ซึ่งการกระจายขนาดของรูพรุนที่มี
ชวงแคบน้ัน เปนสมบัติที่เหมาะสมของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส

รูปที่ 2.12 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตปริมาณความเขมขนของกรดไนตริก
และกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide
mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 (Xianfu et al., 2015)
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รูปที่ 2.13 การกระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ปริมาณความเขมขนของกรด
ไนตริก แล ะก รดอะ ซิ ติกตอปริม า ณข อง สา ร ต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide
(H+/alkoxide mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 (Xianfu et al., 2015)

2.5.2 การศึกษาอุณหภูมิการเผาแคลไซนท่ีมีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของสารละลาย
โบฮไมตและแกมมาอะลูมินาเมมเบรน

Yuan et al. (2007) ไดศึกษาอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่มีผลตอการสังเคราะหวัสดุแกมมา
อะลูมินามีโซพอร โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีสารต้ังตนคือ
Aluminum isopropoxide และมีกรดไนตริกเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค จากการ
ทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 1.4 ถึง 1.6 มิลลิกรัม ตอปริมาณของ
สารต้ังตน Aluminum isopropoxide มีคาเทากับ 2.04 กรัม จากน้ันทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400
องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส จากผลการ
วิเคราะหเอกซเรยดิฟแฟรกชันดังรูปที่ 2.14 พบวาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400 องศา
เซลเซียส จะใหโครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐาน (Amorphous) ซึ่งหมายถึง การเรียงตัวอยางไม
เปนระบบในโครงสรางของสารประกอบทําใหมีรูปรางที่ไมแนนอน และ เมื่อเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส ถึง 1000 องศาเซลเซียส โครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐานของวัสดุ
แกมมาอะลูมินามีโซพอรจะเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนโครงสรางผลึกของแกมมาอะลูมินาตามขอมูล
JCPDS หมายเลข 10-0425
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จากน้ัน Yuan et al. (2007) ไดทําการตรวจการกระจายขนาดของรูพรุนของวัสดุแกมมา
อะลูมินามีโซพอร ที่ไดสังเคราะหตามสูตรและอุณหภูมิการแคลไซลดังที่กลาวมาขางตนดวย
เทคนิค Brunauer emmett teller (BET) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.15 แสดงผลการวิเคราะห N2

adsorption-desorption isotherms พบวาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนต้ังแต 400 องศาเซลเซียส ถึง
1000 องศาเซลเซียส ชนิดไอโซเทิรมของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรแสดงดวยลักษณะของกราฟ
Hysteresis loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุ
ประเภทมีโซพอร และจากผลการทดลองดังรูปที่ 2.16 ซึ่งแสดงการกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุ
แกมมาอะลูมินามีโซพอรที่ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส
900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส ตามลําดับ ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400
องศาเซลเซียส ซึ่งวัสดุมีโครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐาน พบวาวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรมี
พื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 434 ตารางเมตรตอกรัม และมีปริมาณของรูพรุนเทากับ 0.80 ลูกบาศก
เซนติเมตรตอกรัม เมื่อวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนโครงสรางผลึกของ
แกมมาอะลูมินาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000
องศาเซลเซียส พบวามีพื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 226 ตารางเมตรตอกรัม, 220 ตารางเมตรตอกรัม และ
116 ตารางเมตรตอกรัม ตามลําดับ และจากผลการกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุแกมมาอะลูมินา
มีโซพอร พบวามีการกระจายขนาดของรูพรุนในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 4 นาโน
เมตร ถึง 6 นาโนเมตร และพบอีกวาการกระจายขนาดของรูพรุนมีชวงที่กวางมากขึ้นเมื่ออุณหภูมิ
การเผาแคลไซนเพิ่มขึ้นจาก 400 องศาเซลเซียส เปน 1000 องศาเซลเซียส

รูปที่ 2.14 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอร (Yuan et al., 2007)
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รูปที่ 2.15 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms
ของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอร (Yuan et al., 2007)

รูปที่ 2.16 การกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอร(Yuan et al., 2007)
Amanipour et al. (2012) ไดศึกษาอุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซนแกมมาอะลูมินาเมม

เบรน ซึ่งไดอธิบายถึงอุณหภูมิที่ใชสําหรับการเผาแคลไซนวา หากใชอุณหภูมิที่ตํ่าเกินไปจะทําให
ผลึกของโบฮไมตน้ันสลายไปไมหมดและยังคงเหลืออยูในโครงสรางของเมมเบรนได แตในทาง
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กลับกันก็ไมควรทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิที่สูงเกินไปเน่ืองจาก ทอที่ทําหนาที่เปนวัสดุตัวยึด
(Tubular support) ไมสามารถทนความรอนไดสูงเกิน 900 องศาเซลเซียส ซึ่งหากอุณหภูมิในการเผา
แคลไซนสูงเกิน 900 องศาเซลเซียส จะทําใหวัสดุตัวยึดเกิดการเปลี่ยนรูปซึ่งจะสงผลตอโครงสราง
รูพรุนของเมมเบรนได ดังน้ันการทราบอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนจึงเปนสิ่งที่
สําคัญอยางยิ่ง โดยในงานวิจัยน้ีไดรายงานอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนแกมมา
อะลูมินาเมมเบรนเทากับ 700 องศาเซลเซียส

Bleta et al. (2012) ไดศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซนที่มีผลตอวัฎภาคของอะลูมินา
เมมเบรน โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ังตน Aluminium tri-sec-butoxide
และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) คือ กรดไนตริก จากการทดลอง
กําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide (H+/alkoxide mole ratios) มีคาเทากับ 0.07:0.1 และมีคา pH ของสารละลายโบฮไมตอยู
ในชวง 4.4 ถึง 4.8 จากน้ันทําการอบที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ถึง 80 องศาเซลเซียส เปนเวลา 24
ชั่วโมงแลวทําการเผาแคลไซนโดยกําหนดคาอุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซนของตัวอยางทั้งหมด
5 อุณหภูมิคือ เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส เปนเวลา 6 ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ
500 องศาเซลเซียส เปนเวลา 4 ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1
ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง และเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ
1000 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง ตามลําดับ โดยใหอัตราการใหความรอนเทากับ 2 องศา
เซลเซียสตอนาที จากน้ันทําการตรวจสอบวัฎภาคของอะลูมินาดวยเทคนิค X-ray diffraction ดวย
การสแกนคาของ 2-Theta (Degree) ที่มุมระหวาง 10o ถึง 80o ซึ่งกําหนด Step size เทากับ 0.016
จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.17 ซึ่งแสดงผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของโบฮไมตที่ผานการอบแหง
และอะลูมินาเมมเบรนที่ เผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ พบวาโบฮไมตที่ผานการอบแหงเมื่อนํามา
ตรวจสอบจะไดวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมตตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 21-1307 ซึ่ง
ใหวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมต (γ-AlOOH) ที่ระนาบ (020), (021), (130), (150), (151), (132)
และ (152) ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 14.47o, 28.19o, 38.34o, 48.89o, 55.21o, 64.10o และ
71.95o ตามลําดับ และเมื่อเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตมีการ
เปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3) แลวตามฐานขอมูล JCPDS
หมายเลข 10-0425 แตยังไมสามารถเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินาไดโดย
สมบูรณ และเมื่อเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตจึงสามารถ
เปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3) ไดโดยสมบูรณ และเมื่อเผาแคลไซน
ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมต
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มีการเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบเดลตาอะลูมินา (δ-Al2O3) ตามขอมูล JCPDS หมายเลข
35-0121 แทนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3)

รูปที่ 2.17 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของโบฮไมตที่ผานการอบแหงและอะลูมินาเมมเบรน
ที่ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ (Bleta et al., 2012)

จากน้ันไดนําตัวอยางที่ผานการเผาแคลไซนในอุณหภูมิขางตนมาทําการตรวจสอบการ
กระจายขนาดของรูพรุนดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) พบวาที่อุณหภูมิการเผา
แคลไซนต้ังแต 400 องศาเซลเซียส ถึง 1000 องศาเซลเซียส ชนิดไอโซเทิรมของสารประกอบ
แกมมาอะลูมินาแสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่ง
บงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร และเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้น
จาก 400 องศาเซลเซียส เปน 1000 องศาเซลเซียส จะสงผลใหรูพรุนมีขนาดใหญขึ้นและการกระจาย
ขนาดของรูพรุนน้ันกวางขึ้น โดยแสดงดังรูปที่ 2.18 ซึ่งแสดงถึงผลการวิเคราะห N2 adsorption-
desorption isotherms และการกระจายขนาดของรูพรุน โดยที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400
องศาเซลเซียส ขนาดของรูพรุนมีคาอยูในชวง 2 ถึง 6 นาโนเมตร เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 500 องศาเซลเซียส แสดงใหเห็นวามีการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบโดยมีขนาด
ของรูพรุนตํ่ากวา 3 นาโนเมตร และที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนต้ังแต 800 องศาเซลเซียสขึ้นไป
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พบวาการกระจายขนาดของรูพรุนมีชวงที่กวางขึ้นและมีขนาดของรูพรุนใหญขึ้นเน่ืองจากการเชื่อม
อัดกันอยางหนาแนนของอนุภาค (Densification) จากการเผาผนึก

รูปที่ 2.18 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms และการกระจายขนาดของ
รูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ (Bleta et al., 2012)

Xianfu et al. (2015) ไดตรวจสอบโครงสรางของแกมมาอะลูมินาเมมเบรน โดยการนํา
A-xerogel และ N-xerogel ที่ผานการอบแหงที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12 ชั่วโมง
มาตรวจสอบโครงสรางโดยการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค Differential thermal analysis
(DTA) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.19 แสดงกราฟการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค
Differential thermal analysis (DTA) พบวา อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซด (Al hydroxides) และ
สารประกอบอินทรีย มีการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 210 ถึง 250 องศา
เซลเซียส และสิ้นสุดการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 500 ถึง 600 องศา
เซลเซียส ซึ่งจากกราฟพบวา อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซดของ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดอะซิติก
(A-xerogel) เร่ิมมีการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 241 องศาเซลเซียส และ
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อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซดของ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดไนตริก ( N-xerogel) เร่ิมมีการสลาย
องคประกอบดวยความรอนที่อุณหภูมิ 216 องศาเซลเซียส จากน้ัน A-xerogel และ N-xerogel ไดมี
การสลายสารประกอบอินทรียออกจาก xerogel อยางสมบูรณที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส

รูปที่ 2.19 ผลการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค Differential thermal analysis (DTA) ของ
xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดอะซิติด (A-xerogel) และ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรด ไน
ตริก (N-xerogel) (Xianfu et al., 2015)

จากการศึกษาคร้ังน้ีจึงสรุปไดวา อุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนแกมมา
อะลูมินาเมมเบรนซึ่งสามารถสลายองคประกอบทางเคมีของอะลูมิเนียม -ไฮดรอกไซดและ
สารประกอบอินทรียออกจากเมมเบรนอยางสมบูรณจนหมดสิ้นมีอุณหภูมิเทากับ 600 องศา
เซลเซียส

Kunde and Yadav. (2016) ไดศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซนที่มีผลตอลักษณะเฉพาะ
ของอะลูมินาเมมเบรน โดยการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล เพื่อใชสําหรับการ
เตรียมอัลตราฟลเตรชันเมมเบรน เร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ังตน
Aluminium tri-sec-butoxide และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) คือ
Glycolic acid จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขนของ Glycolic acid ตอปริมาณของ
สารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide mole ratios) มีคาเทากับ 0.15:1 หลังจากนํา
สารละลายโบฮไมตมาอบแหงแลว ไดทําการเผาแคลไซนที่อุณภูมิ 400 องศาเซลเซียส 500 องศา
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เซลเซียส 600 องศาเซลเซียส 700 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส
ตามลําดับ จากการตรวจสอบวัฎภาคของอะลูมินาเมมเบรนดวยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray
diffraction, XRD) ดังแสดงในรูปที่ 2.20 พบวา ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 500 องศา
เซลเซียสถึง 700 องศาเซลเซียส อะลูมินาเมมเบรนมีวัฏภาคของแกมมาอะลูมินา สวนที่อุณหภูมิการ
เผาแคลไซนเทากับ 900 องศาเซลเซียสและ 1100 องศาเซลเซียส พบวาอะลูมินาเมมเบรนมีวัฏภาค
ของแอลฟาอะลูมินา

รูปที่ 2.20 ผลการวิเคราะหเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 500 องศาเซลเซียสถึง 1100 องศาเซลเซียส (Kunde and Yadav., 2016)

จากน้ันทําการตรวจสอบการกระจายขนาดของรูพรุนและพื้นที่ผิวสัมผัสดวยเทคนิค
Brunauer emmett teller (BET) จากรูปที่ 2.21 ซึ่งแสดงผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption
isotherms ของอะลูมินาเมมเบรนซึ่งทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียสและ 1100
องศาเซลเซียส พบวาชนิดไอโซเทิรมของอะลูมินาเมมเบรนแสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis
loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร
และจากรูปที่ 2.22 เมื่อเปรียบเทียบการกระจายปริมาณของรูพรุนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ
400 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส พบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้น จะสงผล
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ใหการกระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนน้ันกวางขึ้น และขนาดของรูพรุนเฉลี่ยมีขนาด
เพิ่มขึ้นจาก 40 นาโนเมตร เปน 75 นาโนเมตร และเมื่อพิจารณาถึงพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินา
เมมเบรนเมื่อเปรียบเทียบอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่ 400 องศาเซลเซียส ถึง 1100 องศาเซลเซียส
พบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้นจะสงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนน้ัน
ลดลงและขนาดของรูพรุนมีคาเพิ่มขึ้น ซึ่งแสดงดังรูปที่ 2.23

รูปที่ 2.21 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms ของอะลูมินาเมมเบรน
ซึ่งทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียสและ 1100 องศาเซลเซียส
(Kunde and Yadav., 2016)
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รูปที่ 2.22 การกระจายปริมาณของรูพรุนและขนาดของรูพรุนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 400 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส (Kunde and Yadav., 2016)

รูปที่ 2.23 พื้นที่ผิวจําเพาะและขนาดของรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 400 องศาเซลเซียส ถึง 1100 องศาเซลเซียส

จากการสํารวจปริทัศนวรรณกรรม และงานวิจัยที่เกี่ยวของ เพื่อใหทราบถึงแนวทางการ
วิจัยน้ี ทําใหสามารถสรุปไดวา การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล เพื่อใหไดเมมเบรน
ที่เหมาะสมสําหรับการคัดแยกแกสน้ัน ในสวนของการศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่มีผลตอลักษณะของอะลูมินาเมมเบรน ผูวิจัยไ ดเลือกใชกรดอะซิติก
เน่ืองจากการศึกษาพบวา กรดอะซิติกจะชวยใหการสังเคราะหไดขนาดรูพรุนของเมมเบรนที่อยู
ในชวงมีโซพอรัส โดยใหการกระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงแคบ และ
กําหนดใหอุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 600 องศาเซลเซียส เน่ืองจากเปนอุณหภูมิที่ใหการ
กระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงแคบเมื่อเปรียบเทียบกับการเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิที่สูงกวา และเปนอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเกิดวัฏภาคของแกมมาอะลูมินาที่สมบูรณ
ซึ่งเปนวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส



บทที่ 3
วิธีการดําเนินการวิจัย

3.1 บทนํา
งานวิจัยน้ีมุงเนนที่จะศึกษาหาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ซึ่งเปนสารชวยกระจาย

ตัวของอนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรน เพื่อใหไดสภาวะที่
เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมี
ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนใหมีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ที่เหมาะสมสําหรับการ
แยกแกส

3.2 อุปกรณและสารเคมีที่ใชในการทดลอง
เคร่ืองมือและอุปกรณที่ใชในการวิเคราะหผลการทดลองแสดงดังตารางที่ 3.1

ตารางที่ 3.1 ขอมูลของเคร่ืองมือและอุปกรณที่ใชสําหรับการทดลอง
อุปกรณ ผูผลิต แบบ/รุน

Zetasizer (Dynamic Light Scattering
Technique)

Malvern Zetasizer-ZS

Brunauere-Emmette-Teller (BET) Micromeritics ASAP-2010
Field Emission Scanning Electron
Microscope (FE-SEM)

Zeiss Auriga

Scanning Electron Microscope (SEM) JEOL JSM-6010LV
X-Ray Diffraction (XRD) Bruker D2 Phaser
Water Bath Polyscience 2B1230200
pH Meter Mettler toledo Sevencompact
Capillary Tube Viscometer Cannon Cannon-fenske No.75
Magnetic Stirrer Thermolyne cimarec Cimarec 3
Ion sputtering Leica LEICA EM ACE600
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ตารางที่ 3.2 ขอมูลของสารเคมีที่ใชสําหรับการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล

ชื่อสารเคมี สูตรเคมี ความบริสุทธ ผูผลิต
Aluminum-tri-sec-butoxide Al[OCH(CH3)C2H5]3 97% Sigma-Aldrich
Acetic acid C2H4O2 99.8% Qrec
Ethanol C2H5OH 99.9% VWR
Glycerol C3H8O3 - Vidhyasom
Deionized water H2O - -

3.3 การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด (Unsupported alumina
membrane)
3.3.1 การเตรียมสารละลายโบฮไมต (Boehmite sol) ดวยวิธีโซลเจล
การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนเร่ิมตนจากการเตรียมใหเปนสารละลายโบฮไมตดวยวิธี

โซลเจล โดยนําสารต้ังตนคือ Aluminum-tri-sec-butoxide ซึ่งมีขนาดของรูพรุนคอนขางเล็กและมี
พื้นที่ผิวจําเพาะสูง ผสมกับเอทานอลในปริมาณเล็กนอยเพื่อทําใหสารละลายเปนเน้ือเดียวกัน
จากน้ันเติมนํ้าที่ปราศจากไอออน (Deionized water) ลงในสารละลายเพื่อทําใหเกิดการฟอรมตัว
เปนสารละลาย γ-AlOOH โบฮไมต (γ-AlOOH Boehmite sol) แลวเติมกลีเซอรอล (Glycerol) ลง
ในสารละลายดวยปริมาณเล็กนอยเพื่อปองกันการเกิดรอยราว (Crack) ในระหวางขั้นตอนการ
อบแหง และขั้นตอนที่สําคัญสําหรับการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรน คือการเติมกรดอะซิติกดวย
ปริมาณความเขมขนที่ตางๆกันลงในสารละลายโบฮไมต โดยที่กรดอะซิติกจะทําหนาที่เปนสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมต ซึ่งสงผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของ
สารละลายโบฮไมตและอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ในการทดลองน้ีไดกําหนดปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลายทั้งหมด 3 ระดับ โดยมีอัตราสวนระหวาง
H+/alkoxide mole ratio (acetic acid/ Aluminum-tri-sec-butoxide ratio, X/0.1) ดังตารางที่ 3.3
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ตารางที่ 3.3 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย

รายละเอียดของการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจลมีขั้นตอนดังตอไปน้ี
3.3.1.1. นําสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide ปริมาน 0.1 โมล (24.6 กรัม) และเอ

ทานอลปริมาณ 3 มิลลิลิตร ผสมใหเปนสารละลายเน้ือเดียวกัน
3.3.1.2. นํานํ้าที่ปราศจากไอออนปริมาณ 500 มิลลิลิตร ที่มีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส

เติมลงไปในสารละลายที่เตรียมไว จากน้ันเพิ่มอุณหภูมิไปที่ 90 องศาเซลเซียสเปนเวลา 1 ชั่วโมง
ภายใตสภาวะการรีฟลักซ (Reflux condition) พรอมทั้งกวนดวยความรุนแรง (Vigorous stirring) ที่
ระดับความเร็วของเคร่ืองกวนเทากับ 5

3.3.1.3. เติมกรดอะซิติกลงในสารละลายที่ปริมาณความเขมขนตางๆกันสําหรับแตละ
การทดลอง ดังแสดงในตารางที่ 3.3 แลวทําการกวนสารละลายดวยความเร็วของเคร่ืองกวนระดับ 5
ภายใตสภาวะการรีฟลักซเปนเวลา 1 ชั่วโมง

3.3.1.4. จากน้ันเติมกลีเซอรอลปริมาณ 0.5 มิลลิลิตร แลวทําการกวนสารละลายดวย
ความเร็วของเคร่ืองกวนระดับ 5 ภายใตสภาวะการรีฟลักซเปนเวลา 1 ชั่วโมง หลังจากน้ันหยุดการ
กวนแลวปลอยใหสารละลายเย็นตัวที่อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และทําการบม (Aging) สารละลาย
ที่อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12 ชั่วโมงเพื่อใหเกิดการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมต

ตัวแปร
การทดลอง

1 2 3
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide mole ratios), (X:0.1)

0.07 0.14 0.28
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รูปท่ี 3.1 การกวนสารละลายโบฮไ์มตด์ว้ยวธีิโซลเจลภายใตส้ภาวะการรีฟลกัซ์ 

 

 โดยขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไ์มต ์(Boehmite sol) ดว้ยวิธีโซลเจล แสดงแผนภาพ
ดงัรูปท่ี 3.2  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.2 การเตรียมสารละลายโบฮไ์มต ์(Boehmite sol) ดว้ยวธีิโซลเจล 

สารตั้งตน้ Aluminum-tri-sec-butoxide เอทานอล 

ผสมน ้าท่ีปราศจากไอออนท่ีมีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส แลว้กวนภายใตส้ภาวะการรีฟลกัซ์ 
จากนั้นเพิ่มอุณหภูมิไปท่ี 90 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

 
เติมกรดอะซิติก แลว้กวนภายใตส้ภาวะการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

 
เติมกลีเซอรอล แลว้กวนภายใตส้ภาวะการรีฟลกัซ์เป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

 
บ่มสารละลายท่ีอุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 12 ชัว่โมง 

สารละลายโบฮไ์มต ์
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3.3.2. การเตรียมอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด (Unsupported alumina
membranes)

3.3.2.1 นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลว เทลงบนจาน
แกวดังรูปที่ 3.3 และต้ังไวที่อุณหภูมิหองเปนเวลา 12 ชั่วโมง โดยกําหนดใหอุณหภูมิภายในหอง
เทากับ 25 องศาเซลเซียส

รูปที่ 3.3 การเทสารละลายโบฮไมตลงบนจานแกว
3.3.2.2 จากน้ันทําการอบสารละลายโบฮไมตที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12

ชั่วโมง แลวทําการแคลไซน (Calcination) ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปนเวลา 2 ชั่วโมงดวย
อัตราการใหความรอน (Heating rate) เทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที ดังรูปที่ 3.5 เพื่อเปลี่ยน
วัฏภาคเปนอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ดังรูปที่ 3.6

รูปท่ี 3.4 สารละลายโบฮไมตท่ีผานการอบท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส
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รูปท่ี 3.5 กราฟอุณหภูมิการเผาแคลไซนอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปท่ี 3.6 อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซน
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 การเตรียมและการตรวจสอบสมบติัของอะลูมินาเมมเบรนแสดงแผนภาพดงัรูปท่ี 3.7 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 3.7 การเตรียมและการตรวจสอบสมบติัของอะลูมินาเมมเบรน 

เตรียมอะลูมินาเมมเบรน  

ท่ีปราศจากตวัยดึโดยเท

สารละลายโบฮไ์มตล์ง

บนจานแกว้ 

เตรียมอะลูมินาเมมเบรนท่ี

เคลือบบนพื้นผิวของวสัดุตวั

ยดึโดยเคลือบสารละลายโบฮ์

ไมตล์งบนพื้นผวิของวสัดุ 

ตั้งไวท่ี้อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส 

เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 

 
อบท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส 

เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 
 

 เผาแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 2 ชัว่โมง ดว้ยอตัราการให ้    
ความร้อน 3 องศาเซลเซียสต่อนาที 

 

 

การตรวจสอบสมบติัของ

สารละลายโบฮไ์มต ์

-ค่า pH  

-ค่าความหนืด 

-การกระจายขนาดอนุภาค 

-ขนาดอนุภาคเฉล่ีย 

 

 

การตรวจสอบสมบติัของอะลูมินา

เมมเบรนท่ีปราศจากตวัยดึ       

- ประเภทของรูพรุน 

- การกระจายปริมาณของรูพรุน 

- ขนาดของรูพรุน 

- ปริมาณของรูพรุน 

- พื้นท่ีผวิจ าเพาะของรูพรุน  

- โครงสร้างจุลภาคของรูพรุน 

- วฏัภาคของอะลูมินาเมมเบรน 

 

 

 

การตรวจสอบสมบติัของอะลูมินา

เมมเบรนท่ีเคลือบบนพื้นผวิของวสัดุตวัยดึ 

- โครงสร้างจุลภาคของพื้นผิว       

อะลูมินาเมมเบรน 

- ชั้นความหนาของอะลูมินาเมมเบรน 

 

 

 

สารละลายโบฮไ์มต ์
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3.3.3. การเตรียมอะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด (Supported alumina
membranes)

3.3.3.1 นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวเคลือบลงบนผิว
ของวัสดุตัวยึด ซึ่งวัสดุตัวยึดทํามาจากอะลูมินาซัพพอรท (Alumina support) โดยมีขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยเทากับ 0.2 ไมโครเมตร แลวต้ังไวใหแหงตามธรรมชาติที่อุณหภูมิหองเปนเวลา 12 ชั่วโมง โดย
กําหนดใหอุณหภูมิภายในหองเทากับ 25 องศาเซลเซียส

3.3.3.2 จากน้ันทําการอบสารละลายโบฮไมตที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12
ชั่วโมง แลวทําการแคลไซน (Calcination) ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปนเวลา 2 ชั่วโมงดวย
อัตราการใหความรอน (Heating rate) เทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที เชนเดียวกับการเตรียม
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ซึ่งแสดงกราฟอุณหภูมิการเผาแคลไซนไดดังรูปที่ 3.5

3.3.4 การตรวจสอบสมบัติของตัวอยาง
3.3.4.1 สารละลายโบฮไมต

3.3.4.1.1 การตรวจสอบคา pH
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบคา

ความเปนกรดดวยเคร่ือง pH Meter โดยกําหนดใหอุณหภูมิของสารละลายโบฮไมตในขณะที่ทํา
การตรวจสอบเทากับ 25 องศาเซลเซียส

รูปที่ 3.8 เคร่ือง pH Meter
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3.3.4.1.2 การตรวจสอบความหนืดของสารละลายโบฮไมต
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบคา

ความหนืดดวยเคร่ือง Capillary tube viscometer ซึ่งเร่ิมตนจากการเติมสารละลายโบฮไมตลงใน
หลอดแกวรูเล็กดังรูปที่ 3.9 โดยขนาดของหลอดแกวที่ใชในการทดลองเทากับ 75 จากน้ันแช
สารละลายโบฮไมตลงในอางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ กําหนดใหอุณหภูมิของสารละลายโบฮไมตใน
ขณะที่ทําการทดลองเทากับ 25 องศาเซลเซียส โดยอาศัยตัวกลางของนํ้าภายในอางนํ้าควบคุม
อุณหภูมิของเคร่ือง Capillary tube viscometer เปนตัวใหอุณหภูมิ แลวใชจุกยางดูดสารละลาย
โบฮไมตใหสูงถึงระดับ A และเร่ิมจับเวลาเมื่อของเหลวไหลลงมาที่ระดับ B และหยุดจับเวลาเมื่อ
ของเหลวไหลลงมาที่ระดับ C จากน้ันบันทึกเวลาที่จับไดเปนวินาทีแลวนําเวลาที่ไดไปคํานวณหาคา
ความหนืดของสารละลายโบฮไมตดวยสมการที่ 3.1

รูปที่ 3.9 หลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-fenske

สมการสําหรับการคํานวณคาความหนืดที่วัดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-fenske
 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)

กําหนดให
 = Kinematiic viscosity, (cSt = mm2/s)
C = Cailbration constant of the viscometer, (cSt/s)
t = Mean flow time, (s)
B = Constant value for correction

TT = Testing Temperature, (oC)
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FT = Filling Temperature, (oC)
*หมายเหตุ คาคงที่ C และ B ขึ้นกับขนาดของหลอดแกว ดังแสดงในตารางที่ 3.4

ตารางที่ 3.4 คาคงที่ C และ B ของหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-fenske

เน่ืองจากการรายงานผลขอมูลนิยมใชการรายงานความหนืดแบบไดนามิก ดัง น้ันจึงแปลง
ความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s) ดวยสมการ ที่
3.2

310  (3.2)
กําหนดให

 = Dynamic viscosity, (mPa.s)
 = Density, (kg/m3)
 = Kinematiic viscosity, (mm2/s)

3.3.4.1.3 การตรวจสอบการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบการ

กระจายขนาดอนุภาคดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer ซึ่งแสดงดังรูปที่
3.10 โดยกําหนดใหปริมาณสารละลายโบฮไมตที่ใชสําหรับการทดลองเทากับ 1 มิลลิลิตร ที่
อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และคา Refractive index ของสารละลายโบฮไมตชนิด γ-AlOOH
เทากับ 1.66

Tube Number C value (cSt/s) B value (1/oC)
75 0.00767 76*10-6
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รูปที่ 3.10 เคร่ือง Zetasize ใชสําหรับตรวจสอบอนุภาคดวยเทคนิค Dynamic light scattering

3.3.4.2 อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด
3.3.4.2.1 การตรวจสอบการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และ

ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุน
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผา แคลไซนแลวมา

ตรวจสอบการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุน ดวย
วิธี Brunauer emmett teller (BET) ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบ จะนําอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณไมเกิน 0.25 กรัม บรรจุลงในเซลลสําหรับใสตัวอยาง (Sample
cell) แลวใหความรอนเพื่อไลความชื้นและโมเลกุลของสารถูกดูดซับชนิดอ่ืนใหออกจากผิวหนา
ของตัวอยาง จากน้ันทําใหเซลลเปนสุญญากาศ เพื่อใหภายในเซลลไมมีโมเลกุลของแกสชนิดอ่ืน
ซึ่งการใหความรอนในการไลความชื้นน้ันแบงออกเปน 2 ขั้นตอน โดยในขั้นตอนแรกจะใหความ
รอนที่อุณหภูมิ 90 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง จากน้ันเพิ่มอุณหภูมิเปน 250 องศาเซลเซียส
เปนเวลา 5 ชั่วโมง แลวนําตัวอยางมาทดสอบโดยใชเซลลสําหรับใสตัวอยางจํานวน 2 เซลล เซลล
หน่ึงบรรจุตัวอยางที่ตองการทดสอบ สวนอีกเซลลไมตองบรรจุตัวอยางเน่ืองจากทําหนาที่เปนเซลล
อางอิง จากน้ันเคร่ืองมือจะทําการวัดปริมาณของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับบนผิวของตัวอยาง แลว
นําปริมาณของแกสไนโตรเจนที่ไดมาคํานวณคาการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และ
ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุนตอไป
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รูปที่ 3.11 เคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 ใชสําหรับทดสอบดวยวิธี
Brunauere emmette teller
3.3.4.2.2 ตรวจสอบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผาแคลไซนแลวมา

ตรวจสอบวัฏภาค โดยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ดังแสดงในรูปที่ 3.12
ดวยการสแกนคาของ 2-Theta (Degree) ที่มุมระหวาง 20o-80o ซึ่งกําหนด Step size เทากับ 0.02
และคา Radiation ของ ceramic Cu x-ray เทากับ 1.5406

รูปที่ 3.12 เคร่ือง X-ray diffraction
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3.3.4.2.3 ตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผาแคลไซนแลวมาตรวจสอบ

โครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดชนิด Field emission scanning
electron microscope (FE-SEM) ดังแสดงในรูปที่ 3.13 ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบน้ัน
ตองนําตัวอยางไปเคลือบคารบอนดวยเคร่ือง Ion sputtering ดังแสดงในรูปที่ 3.14 ที่ความหนา 5
นาโนเมตรเพื่อใหเกิดการนําไฟฟา สําหรับการทดสอบโครงสรางจุลภาคน้ีใชกําลังขยายที่
100000 เทา

รูปที่ 3.13 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดชนิด Field emission
scanning electron microscope

รูปที่ 3.14 เคร่ือง Ion sputtering สําหรับใชเคลือบผิวชิ้นงานดวยคารบอนและทองคํา
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3.3.4.3 อะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด
3.3.4.3.1 การตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบน

พื้นผิวของวัสดุตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดที่ผานการเผาแคล

ไซนแลวมาตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด Scanning
electron microscope (SEM) ดังแสดงในรูปที่ 3.15 ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบน้ันตอง
นําตัวอยางไปเคลือบทองดวยเคร่ือง Ion sputtering ดังแสดงในรูปที่ 3.10 ที่ความหนา 5 นาโนเมตร
เพื่อใหเกิดการนําไฟฟา สําหรับการทดสอบโครงสรางจุลภาคน้ีใชกําลังขยายที่ 500, 1000, 5000 เทา
ตามลําดับ

รูปที่ 3.15 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
(Scanning electron microscope)



บทที่ 4
ผลการศึกษา และการวิเคราะหผล

4.1 การศึกษา ปริมาณค วามเขม ขนของกร ดอะ ซิติก ที่ มีผลตอ สมบัติ แล ะ
ลักษณะเฉพาะของสารละลายโบฮไมต
4.1.1 ลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.1 ลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.1 แสดงลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต ซึ่งจากผลการทดลอง
ทําใหทราบวาสารละลายโบฮไมตที่มีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอ
ปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1,
0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ตามลําดับ จะใหสีของสารละลายโบฮไมตเปนสีใสและมีลักษณะโปรงแสง
ซึ่งสอดคลองกับผลการทดลองของ Xianfu et al. (2015) ที่ไดเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ัง
ตน Aluminum-tri-sec-butoxide แลวใหสารละลายเปนสีใสและมีลักษณะโปรงแสงเชนเดียวกัน

Transparent
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4.1.2 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอคา pH ของสารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.2 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คา pH ของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.2 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คา pH ของสารละลายโบฮไมตที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบคา pH ดวยเคร่ือง pH
Meter โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 มีคา
ความเปน pH เทากับ 3.91, 3.56 และ 3.31 ตามลําดับ ซึ่งจากผลการทดลองทําใหทราบวาเมื่อเพิ่ม
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีคาความเปนกรดเพิ่มขึ้น
เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนกรด เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในปฏิกิริยา
จึงสงผลใหสารละลายโบฮไมตสะสมคาความเปนกรดเพิ่มมากขึ้น



49

4.1.3 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอคาความหนืดของสารละลาย
โบฮไมต

รูปที่ 4.3 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
ที่สงผลตอคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.3 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอคา
ความหนืดของสารละลายโบฮไมต ซึ่งทําการทดสอบคาความหนืดดวยเคร่ือง Capillary tube
viscometer โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
คาความหนืดเทากับ 1.3270 mPa.s, 1.1745 mPa.s และ 1.0830 mPa.s ตามลําดับ จากผลการทดลอง
ทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้น จะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีคา
ความหนืดลดลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing
agent) หรือในทางเซรามิกเรียกวาสาร Deflocculant ซึ่งการเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกจะสงผลใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตมีศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential) สูงขึ้น
ทําใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร
Srilomsak. (2006) ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะ
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ทําใหอนุภาคภายในสารละลายสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียรเพิ่มมากขึ้นสงผล
ใหคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตลดลง จากรูปที่ 4.4 สามารถอธิบายเหตุผลสนับสนุนการ
วิเคราะหขางตนได ซึ่งกราฟผลการทดลองแสดงใหเห็นวาศักยไฟฟาเซตาของอะลูมินาเพิ่มขึ้นอยาง
รวดเร็วเมื่อเติมสาร Deflocculant ชนิด Polyacrylate เขาไป พรอมทั้งไดแสดงวาความหนืดของนํ้า
สลิปลดลงอยางรวดเร็วดวยเมื่อเติมสาร Deflocculant เขาไปในสารละลาย Reed. (1995)

รูปที่ 4.4 คาศักยไฟฟาเซตาและคาความหนืดของอะลูมินาในนํ้าสลิปเมื่อเติมสาร
Deflocculant ชนิด Polyacrylate (Reed., 1995)
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4.1.4 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอการกระจายขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.5 ผลการวิเคราะหการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.5 แสดงผลการวิเคราะหการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตที่
เตรียมดวยวิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer
โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-
tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 จากผลการ
ทดลองทําใหทราบวาการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตอยูในชวง 10-600
นาโนเมตร และพบวาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เพิ่มขึ้นจะสงผลใหการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมตลูเขาหาแกน y ทางดานซายมากขึ้น ทําใหขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมตน้ันเล็กลง ซึ่งไดอธิบายเหตุผลการลดลงของขนาดอนุภาคภายในสารละลาย
โบฮไมตไวในหัวขอที่ 4.15

4.1.5 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอขนาดอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมต
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รูปที่ 4.6 ผลการวิเคราะหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.6 แสดงผลการวิเคราะหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตที่เตรียมดวย
วิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer โดยมี
อัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมีขนาดอนุภาค
เทากับ 54.15 นาโนเมตร 49.42 นาโนเมตร และ 44.52 นาโนเมตร ตามลําดับ จากผลการทดลองทํา
ใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีขนาด
อนุภาคเล็กลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค ซึ่งทําให
อนุภาคของสารละลายโบฮไมตไมเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน (Agglomeration) อนุภาคจึงมี
ลักษณะแยกตัวออกจากกันอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
สารละลาย จะสงผลตอการเพิ่มประสิทธิภาพใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตสามารถแยกตัวออก
จากกันไดมากขึ้น จึงทําใหสารละลายโบฮไมตมีขนาดของอนุภาคเล็กลง
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4.2 การศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ที่มีผลตอสมบัติและ
ลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
4.2.1 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอโครงสรางรูพรุนของอะลูมินา

เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.7 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.7 แสดงผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms ของอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide
mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองทําใหทราบวาชนิดไอโซเทิรม
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่แสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis loops น้ันแสดงถึง
ไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร โดยสอดคลองกับ
การจําแนกชนิดไอโซเทิรมการดูดซับของรูพรุนตามระบบ International Union of Pure and
Applied Chemistry (IUPAC). Sing et al. (1985)

4.2.2 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอการกระจายปริมาณรูพรุน
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ของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.8 ผลการวิเคราะหการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.8 แสดงผลการวิเคราะหการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึด ซึ่งคํานวณการดูดซับแกสไนโตรเจนดวยวิธี Barrett joyner halenda method (BJH)
ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองทําใหทราบวาลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุน
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดมีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยู
ในชวง 3-6 นาโนเมตร หากเปรียบเทียบขนาดของรูพรุนตามระบบ International Union of Pure and
Applied Chemistry (IUPAC) อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่สังเคราะหไดจัดอยูในหมวดหมู
ของมีโซพอรัสเมมเบรนซึ่งระบบ International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC)
กําหนดขนาดรูพรุนของมีโซพอรัสเมมเบรนอยูในชวง 2-50 นาโนเมตร Koros et al. (1996) โดย
ขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเมมเบรนน้ี สามารถนํามาประยุกตใชในงานการคัดแยกสสารที่มี
โมเลกุลขนาดเล็กได อยางเชนในอุตสาหกรรมการคัดแยกแกส เปนตน
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4.2.3 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอขนาดรูพรุนของอะลูมินา
เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.9 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนในอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.9 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนในอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งคํานวณการดูดซับแกสไนโตรเจน
ดวยวิธี Barrett joyner halenda method (BJH) ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมี
อัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมีคาเฉลี่ยของ
ขนาดรูพรุนเทากับ 4.01 นาโนเมตร 4.35 นาโนเมตร และ 4.53 นาโนเมตร ตามลําดับ จากผลการ
ทดลองทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหคาเฉลี่ยของขนาด
รูพรุนเพิ่มขึ้น ซึ่งสามารถอธิบายกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใน
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่แตกตางกันไดจากรูปที่ 4.10
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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สารละลาย จะเปนการเพิ่มประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ บนผิวของอนุภาคโบฮไมต สงผล
ใหชั้นอินทรียขยายวงกวางขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางจากกันมากขึ้น เมื่อเขาสูขั้นตอน
ของการเผาแคลไซน จะทําใหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งถูกเตรียมดวยปริมาณของ
กรดอะซิติกที่มีความเข็มขนสูง มีขนาดของรูพรุนที่ใหญกวาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่ง
ถูกเตรียมดวยปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความเขมขนตํ่า เน่ืองจากปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความ
เขมขนสูงน้ันจะทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางจากกันมากกวาปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความ
เขมขนตํ่า

จากผลการทดลองแสดงใหเห็นวา ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของ
ไอออน (CH3COO- และ H+) ที่เกิดจากการเพิ่มความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลาย
โบฮไมตมีผลตอคาความหนาของชั้นอินทรีย ซึ่งความหนาของชั้นอินทรียมีความสัมพันธกับคา
ศักยไฟฟาเซตา โดยที่เมื่อความหนาของชั้นอินทรียมากจะสงผลใหคาศักยไฟฟาเซตามากไปดวย
และเมื่อคาศักยไฟฟาเซตามากจะสงผลใหอนุภาคในสารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและ
แขวนลอยไดอยางเสถียรมากขึ้น Srilomsak. (2006) ซึ่งสามารถอธิบายไดดวยทฤษฏี DLVO หาก
พิจารณาถึงสมการความหนาของชั้นอินทรีย ซึ่งหมายถึงความหนาของ double layer (K-1) ในทฤษฏี
DLVO สามารถพิจารณาไดดังน้ี= ∑ (4.1)

โดยที่ คือ ความหนาของชั้น double layer หรือ Debye-Huckel screening length
หนวยเปน m

คือ ความเขมขนของไอออนชนิด ในนํ้าสลิป หนวยเปน particle/m3

คือ ขนาดของประจุของไอออนชนิด ในนํ้าสลิป เชน +1, -1 เปนตน
คือ relative dielectric constant ของตัวกลางที่อนุภาคแขวนลอย ของนํ้าบ

ริสุทธที่ 25 oC เทากับ 80 (ไมมีหนวย)
คือ สภาพะยอม (permittivity) ของสุญญากาศ เทากับ 8.85x10-12

Coulomb/J.m
คือ Avogadro’s number เทากับ 6.02x1023 particle/mole
คือ Boltzmann’s constant เทากับ 1.381x10-23 Joule/mole.K
คือ อุณหภูมิ หนวยเปน Kelvin
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เมื่อพิจารณาจากสมการที่ 4.1 จะเห็นวา ปริมาณความเขมขนของไอออน ( ) และ
ขนาดประจุของไอออน ( ) ที่เติมเขาไปในสารละลายจะสงผลใหความหนาของ Double layer
เปลี่ยนแปลงไป โดยที่เมื่อปริมาณความเขมขนของไอออนและขนาดประจุของไอออนที่เติมเขาไป
ในสารละลายมีมากเกินไปจะทําใหความหนาของ Double layer น้ันบางลง ทําใหศักยไฟฟาเซตา
ลดลง และสงผลใหระยะหางของอนุภาคในสารละลายอยูใกลกันและสามารถดูดจับกันไดทําให
อนุภาคโบฮไมตตกตะกอนในที่สุด ซึ่งสงผลไมดีตอลักษณะของมีโซพอรัสเมมเบรน เชนอาจเกิด
ตําหนิรูเข็มบนพื้นผิวของเมมเบรนไดหลังจากการเผาแคลไซนเน่ืองจากเกิดการจับตัวเปนกลุมกอน
ของอนุภาคโดยผลกระทบจากความหนาของ Double layer สามารถอธิบายเหตุผลไดจากรูปที่ 4.11
ซึ่งแสดงความสัมพันธระหวางความหนาของ Double layer กับปริมาณความเขมขนของไอออน
และประจุของไอออนในนํ้าสลิป จากรูปจะเห็นไดวาความหนาของ Double layer ลดลงเมื่อปริมาณ
ความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนในนํ้าสลิปมีคาเพิ่มขึ้น เน่ืองจากอนุภาคที่มี Double
layer บางจะมีความเสถียรนอยซึ่งอาจกลาวไดวา ไอออนที่มีประจุมากเชน +2, +3, -2 และ -3 และมี
ปริมาณความเขมขนของไอออนสูงจะทําใหความเสถียรของอนุภาคที่แขวนลอยในนํ้าสลิปลดลง
สงผลใหความหนาของ Double layer ลดลงตาม

รูปที่ 4.11 ความสัมพันธระหวางความหนาของ double layer กับปริมาณความเขมขน
ของไอออนและประจุของไอออนในนํ้าสลิป (Carty., 1998)
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ดังน้ันการเติมปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะตองมี
ปริมาณที่เหมาะสมโดยไมทําใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน
(Agglomeration) ซึ่งในการทดลองของผูวิจัยไดใชอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 และขนาดประจุของไอออนเทากับ +1 และ -1 ซึ่งเปนสภาวะที่
เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใหมีการกระจายปริมาณของรูพรุน
ในชวงแคบและมีขนาดของรูพรุนเฉลี่ยอยูในชวงมีโซพอรัสเมมเบรน ซึ่งไดอธิบายผลการทดลอง
ไวในหัวขอที่ 4.2.2

4.2.4 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอปริมาณรูพรุนของอะลูมินา
เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.12 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอปริมาณรูพรุน
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.12 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
ปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งทําการทดสอบดวยเคร่ือง Micromeritics
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ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
ปริมาณรูพรุนเทากับ 0.3618 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม 0.3735 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และ
0.3845 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นสงผลใหปริมาณรูพรุนเพิ่มขึ้น เน่ืองจากเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติก ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนา
ของ Double layer หนามากขึ้น และสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมาก
ขึ้น เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซนจึงทําใหไดรูพรุนที่มีขนาดกวางขึ้นจึงสงผลใหปริมาณของ
รูพรุนเพิ่มขึ้น

4.2.5 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอพื้นท่ีผิวจําเพาะของรูพรุนของ
อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.13 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอพื้นที่ผิวจําเพาะของ
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.13 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
พื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งทําการทดสอบดวยเคร่ือง Micromeritics
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ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
พื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 287.81 ตารางเมตรตอกรัม 278.38 ตารางเมตรตอกรัม และ 272.72 ตาราง
เมตรตอกรัม ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
เพิ่มขึ้นสงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดลดลง เน่ืองจากเมื่อเพิ่ม
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะ
สูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนาของ Double layer หนาขึ้นและสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมต
มีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งการที่อนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกัน เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซน
เกิดการเปลี่ยนแปลงขนาดของรูพรุน จากรูพรุนขนาดเล็กเปนรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น ทําใหพื้นที่ผิว
จําเพาะจํานวนมากที่เกิดจากการรวมตัวของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไป เกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มี
พื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

โดยสามารถอธิบายการลดลงของพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดใหเห็นภาพไดชัดเจนมากขึ้นจากรูปที่ 4.14 ซึ่งแสดงปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่มี
ผลตอการเปลี่ยนแปลงพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.14 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่มีผลตอการเปลี่ยนแปลงพื้นที่ผิวจําเพาะ
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากที่ไดอธิบายไวในหัวขอที่ 4.2.3 แลววาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนตํ่า
ลงในสารละลายโบฮไมต เมื่อผานการเผาแคลไซนจะทําใหรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดน้ันมีขนาดเล็กกวาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนสูง หากพิจารณาถึงพื้นที่ผิว
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จําเพาะบริเวณรูพรุน จากรูปที่ 4.14 แสดงใหเห็นวาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนตํ่าทํา
ใหเกิดรูพรุนขนาดเล็กกระจายอยูทั่วบริเวณของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ซึ่งการที่มี
รูพรุนขนาดเล็กกระจายอยูทั่วบริเวณเปนจํานวนมากน้ันจะทําใหมีพื้นที่ผิวจําเพาะสูง เน่ืองจากเกิด
การรวมกันของพื้นที่ผิวจําเพาะจากรูพรุนขนาดเล็ก และเมื่อเปรียบเทียบกับการเติมกรดอะซิติกที่
ปริมาณความเขมขนสูง ซึ่งจะไดรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น จะทําใหพื้นที่ผิวจําเพาะจํานวนมากที่เกิด
จากการรวมกันของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไปและเกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มีพื้นที่ผิวจําเพาะ
ลดลง

4.2.6 ลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังผานการเผาแคลไซน

รูปที่ 4.15 ลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.15 แสดงลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลัง
ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง ซึ่งจากผลการทดลองทําให
ทราบวาลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่มีอัตราสวนระหวางปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide
mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ตามลําดับ จะมีสีของอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึดเปนสีใสและมีลักษณะเปนแผนฟลมบางที่โปรงแสง ซึ่งสังเกตไดจากเมื่อวาง
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่มีลักษณะเปนแผนฟลมลงบนกระดาษ ทําใหสามารถมองทะลุ
ผานเห็นถึงตัวอักษรที่อยูภายใตอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดได

Transparent
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โดยการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดจากงานวิจัยคร้ังน้ี ไดปริมาณ
ผลผลิตของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ที่ Percent yield เทากับ 36.748 เปอรเซ็นต 36.739 เปอรเซ็นต และ
36.504 เปอรเซ็นต ตามลําดับ

4.3 การศึกษาโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนหลังผานการเผาแคลไซน
4.3.1 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.16 ถึง 4.18 แสดงโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล โดยตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองกราดชนิด Field emission scanning electron microscopy (FE-SEM) ที่กําลังขยายเทากับ
100000 เทา ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1
ตามลําดับ โดยทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง เพื่อใหได
โครงสรางที่มีรูพรุนของมีโซพอรัสเมมเบรน Xianfu et al. (2015) ซึ่งจากรูปแสดงใหเห็นถึงการ
กระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบที่สม่ําเสมอ และมีโครงสรางของรูพรุนที่มีขนาดเล็กใน
ระดับนาโนเมตร แตในเทคนิคการถายภาพแบบ Field emission scanning electron microscopy
(FE-SEM) ที่กําลังขยายเทากับ 100000 เทา ยังมีสมรรถนะไมเพียงพอสําหรับการแสดงใหเห็นถึง
ขนาดของรูพรุนที่แทจริงของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดน้ี ดังน้ันการตรวจสอบโครงสราง
ของรูพรุนจึงควรใชเทคนิคอ่ืนๆรวมดวย อยางเชนในงานวิจัยน้ีไดใชเทคนิค Brunauer emmett
teller (BET) เขาชวยในการตรวจสอบ ซึ่งเมื่อทําการตรวจสอบดวยเทคนิค Brunauer emmett teller
(BET) จะทําใหทราบวาการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดอยูในชวง
แคบที่ใหขนาดของรูพรุนอยูในชวง 3-6 นาโนเมตร และลักษณะของกราฟ Hysteresis loops น้ัน
แสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร
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รูปที่ 4.16 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.07 มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

รูปที่ 4.17 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

PoreAlumina grain
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รูปที่ 4.18 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

4.3.2 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด
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Alumina membrane

Alumina substrate

รูปที่ 4.19 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานขางของอะลูมินาเมมเบรน (cross section)
ที่เคลือบลงบนวัสดุตัวยึด

จากรูปที่ 4.19 แสดงลักษณะโครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานขางของอะลูมินาเมมเบรน
ที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด หลังผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปน
เวลา 2 ชั่วโมง ดวยอัตราการใหความรอนเทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที แลวตรวจสอบ
โครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope)
ที่กําลังขยายเทากับ 1000 เทา ซึ่งแสดงใหเห็นถึงชั้นของอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของ
วัสดุตัวยึดมีความเรียบเนียนและซึมยึดติดกับวัสดุตัวยึดไดเปนอยางดี โดยที่ความหนาเฉลี่ยของชั้น
อะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดมีคาเทากับ 50 ไมโครเมตร และขนาดรูพรุน
เฉลี่ยของวัสดุตัวยึดมีคาเทากับ 0.2 ไมโครเมตร
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รูปที่ 4.20 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (Top view) ของอะลูมินาเมมเบรน
ที่เคลือบลงบนวัสดุตัวยึด

จากรูป 4.20 แสดงโครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (top view) ของอะลูมินา
เมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด โดยตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscopy) ที่กําลังขยายเทากับ 5000 เทา แสดงให
เห็นถึงลักษณะพื้นผิวของอะลูมินาเมมเบรนที่มีความเรียบเนียนสม่ําเสมอ ซึ่งเปนลักษณะที่ดีของ
ผิวเคลือบที่เหมาะสําหรับการนําไปใชเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุที่ใชในการแยกแกส Li. (2007)
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รูปที่ 4.21 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (Top view) ของวัสดุตัวยึด

จากรูปที่ 4.21 แสดงโครงสรางจุลภาคของพื้นผิววัสดุตัวยึด โดยตรวจสอบโครงสราง
จุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscopy) ที่กําลังขยาย
เทากับ 500 เทา ซึ่งวัสดุตัวยึดทําจากอะลูมินาซัพพอรท (Alumina support) โดยมีขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยเทากับ 0.2 ไมโครเมตร

4.4 การศึกษาวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
4.4.1 การเปรียบเทียบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดกอนและหลังการเผา

แคลไซน
จากรูปที่ 4.22 ถึง 4.24 แสดงการเปรียบเทียบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัว

ยึดกอนและหลังการเผาแคลไซน ซึ่งมีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสาร ต้ัง
ตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1
ตามลําดับ โดยตรวจสอบดวยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ที่การสแกน
คา 2-Theta (Degree) ระหวาง 20o ถึง 80o และ step size เทากับ 0.02 ซึ่งแสดงใหเห็นวา อะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนการเผาแคลไซนน้ัน ใหวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมต (γ-
AlOOH) ตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 83-1505 ที่ระนาบ (021), (130), (150), (132) และ (152)
ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 28.19o, 38.34o, 48.89o, 64.10o และ 71.95o ตามลําดับ และเมื่อเผา
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แคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง สารประกอบโบฮไมตมีการเปลี่ยนวัฏ
ภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3 membrane) ตามฐานขอมูล JCPDS
หมายเลข 10-0425 ที่ระนาบ (311), (400), (440) ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 37.60o, 45.79o,
66.76o ตามลําดับ จากการศึกษาพบวาที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตจะเร่ิม
เปลี่ยนวัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา (γ-Al2O3) ซึ่งสามารถแสดงไดดังสมการที่
4.2

2[AlOOH] γ-Al2O3 + H2O (4.2)

และสารประกอบโบฮไมตจะเปลี่ยนวัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา
(γ-Al2O3) จนหมดสิ้นที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส Bleta et al. (2012) และในงานวิจัยน้ีผูวิจัยได
ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซึ่งเปนอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่เพียงพอสําหรับ
การเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3) จนหมดสิ้น

รูปที่ 4.22 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล

-Al2O3-Al2O3-Al2O3

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH

-AlOOH

Before

After

-AlOOH
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รูปที่ 4.23 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล

รูปที่ 4.24 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก เทากับ 0.28 โมล

-AlOOH

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH

-Al2O3-Al2O3-Al2O3

After

Before
-AlOOH

-Al2O3
-Al2O3

-Al2O3

-AlOOH

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH

After

Before
-AlOOH
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รูปที่ 4.25 การกระจายขนาดรูพรุนของอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรน ณ อุณหภูมิการเผาแคลไซน
(A) 550 องศาเซลเซียส, (B) 800 องศาเซลเซียส และ (C) 1000 องศาเซลเซียส
(Sun et al., 2008)

จากการศึกษาพบวาการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมีลักษณะ
การกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบเพื่อสมบัติที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกสน้ัน อุณหภูมิ
ที่ใชในการเผาแคลไซนเปนสิ่งสําคัญที่จะทําใหไดสมบัติของเมมเบรนที่เหมาะสมตามตองการ ซึ่ง
การเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส น้ันเปนชวงอุณหภูมิที่เหมาะสม เน่ืองจากหากทํา
การเผาที่อุณหภูมิที่สูงกวาชวงอุณหภูมิที่กําหนด จะทําใหไดลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุน
ในชวงที่กวางขึ้นดังรูปที่ 4.25 ซึ่งแสดงการเปรียบเทียบการกระจายขนาดรูพรุนของอะลูมินา
มีโซพอรัสเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนที่ 550 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส และ 1000
องศาเซลเซียส ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงขึ้นจะ
สงผลใหอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีการกระจายขนาดของรูพรุนที่กวางมากขึ้น Sun et al. (2008)
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-Al2O3-Al2O3

-Al2O3

0.28 mol

0.14 mol

0.07 mol

4.4.2 วัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซนท่ีปริมาณความ
เขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล

รูปที่ 4.26 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการ เผา
แคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1

จากรูปที่ 4.26 แสดงวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการ เผา
แคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 โดยตรวจสอบดวย
เทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ที่การสแกนคา 2-Theta (Degree) ระหวาง
20o ถึง 80o และ step size เทากับ 0.02 ซึ่งแสดงใหเห็นวาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล หลังการเผาแคลไซนมีวัฏภาคเปน
สารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา (γ-Al2O3) ที่ระนาบ (311), (400), (440) โดยมีคา 2-Theta
(Degree) เทากับ 37.60o, 45.79o, 66.76o ตามลําดับ ตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 10-0425 ซึ่ง
จากการวิเคราะหผลของเอกซเรยดิฟแฟรกชันสามารถยืนยันไดวาการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรน
ที่ปราศจากตัวยึดในงานวิจัยน้ี ไดวัฏภาคของสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาซึ่งเปนวัฏภาคที่
เหมาะสมของเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส Li. (2006)



บทที่ 5
บทสรุป

5.1 บทนํา
การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนเพื่อใหไดขนาดของรูพรุนที่อยูในชวงมีโซพอรัสและมี

ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนที่มีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบเพื่อใหไดสมบัติที่เหมาะสม
สําหรับการแยกแกส โดยมุงเนนศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย
โบฮไมตที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของสารละลายและอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
โดยการสังเคราะหดวยวิธีโซลเจล ซึ่งสามารถสรุปผลการวิจัยไดดังตอไปน้ี

5.2 สารละลายโบฮไมต
จากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความ

เขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole
ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองพบวาเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีสมบัติดังน้ี

5.2.1 สารละลายโบฮไมตมีคาความเปนกรดเพิ่มขึ้นเน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนกรด
เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในปฏิกิริยาจึงสงผลใหสารละลายโบฮไมตสะสมคา
ความเปนกรดเพิ่มมากขึ้น ซึ่งมีผลตอสมบัติของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดโดยที่ขนาดและ
ปริมาณของรูพรุนเพิ่มมากขึ้นในขณะที่พื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

5.2.2 สารละลายโบฮไมตมีคาความหนืดลดลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวย
ในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) หรือในทางเซรามิกเรียกวาสาร Deflocculant เมื่อ
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตมี
ศักยไฟฟาเซตา (Zeta Potential) สูงขึ้นจะทําใหอนุภาคภายในสารละลายสามารถกระจายตัวและ
แขวนลอยไดอยางเสถียรเพิ่มมากขึ้นสงผลใหคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตลดลง

5.2.3 สารละลายโบฮไมตมีขนาดอนุภาคเล็กลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวย
ในการกระจายตัวของอนุภาค เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ปริมาณความเขมขน
ของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ทําใหความหนาของ Double layer หนามากขึ้น สงผล
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ใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมตไมเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน (Agglomeration) และเพิ่มประสิทธิภาพใหอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมตสามารถแยกตัวออกจากกันไดมากขึ้นจึงทําใหสารละลายโบฮไมตมีขนาดของ
อนุภาคเล็กลง

5.3 อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
จากการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด โดยการเตรียมใหเปนสารละลาย

โบฮไมต ดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณ
ของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1
และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองพบวาเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจะสงผลให
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดมีสมบัติดังน้ี

5.3.1 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล
และผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง พบวาที่โครงสรางจะมี
รูพรุนแบบมีโซพอรัสเมมเบรน ซึ่งมีลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบที่สม่ําเสมอ
และรูพรุนมีขนาดเล็กในระดับนาโนเมตร

5.3.2 วัฎภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ ใชปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกเทากับ 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล หลังการแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส จะได
วัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3 membrane)

5.3.3 ชนิดไอโซเทิรมของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่แสดงดวยลักษณะของ
กราฟ Hysteresis loops น้ันแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุ
ประเภทมีโซพอรัสเมมเบรน

5.3.4 ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด มีขนาด
ของรูพรุนอยูในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 3-6 นาโนเมตร ซึ่งเปนขนาดของรูพรุน
ในชวงมีโซพอรัสเมมเบรน โดยขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเมมเบรนน้ีเปนลักษณะที่
เหมาะสมซึ่งสามารถนํามาประยุกตใชในงานการคัดแยกสสารที่มีโมเลกุลขนาดเล็กไดอยางเชน ใน
อุตสาหกรรมการคัดแยกแกส เปนตน

5.3.5 ปริมาณและคาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนมีคาเพิ่มขึ้น เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต จะเปนการเพิ่มประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ บนผิวของ
อนุภาคโบฮไมต สงผลใหความหนาของ Double layer น้ันหนามากขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคโบฮไมตมี
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ระยะหางจากกันมากขึ้น เมื่อผานการเผาแคลไซน จะทําใหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดน้ันมี
ขนาดของรูพรุนที่กวางขึ้นสงผลใหปริมาณของรูพรุนเพิ่มขึ้น

5.3.6 พื้นที่ผิวสัมผัสจําเพาะลดลง เน่ืองจากเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนาของ Double
layer หนาขึ้นและสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งการที่
อนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกัน เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซนเกิดการเปลี่ยนแปลงขนาดของ
รูพรุนจากรูพรุนขนาดเล็กเปนรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น ทําใหพื้นที่ผิวจําเพาะจํานวนมากที่เกิดจาก
การรวมตัวของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไป เกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มีพื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

จากการวิจัยคร้ังน้ีสรุปไดวา การเติมปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งมีสมบัติเปน
สารชวยในการกระจายตัวของอนุภาคลงในสารละลายโบฮไมตจะตองมีปริมาณที่เหมาะสม โดยไม
ทําใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน ซึ่งในการทดลองของผูวิจัยได
ใชอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 และขนาดประจุ
ของไอออนเทากับ +1 และ -1 ซึ่งเปนสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึดใหมีการกระจายปริมาณของรูพรุนในชวงแคบและมีขนาดของรูพรุนเฉลี่ยอยูในชวง
มีโซพอรัสเมมเบรน และสภาวะที่เหมาะสมที่สุดของปฎิกิริยาโซเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินา
มีโซพอรัสเมมเบรนน้ีมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสาร
ต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1 เน่ืองจากใหขนาด
และปริมาณของรูพรุนที่นอยที่สุดและมีพื้นที่ผิวจําเพาะมากที่สุด ซึ่งเปนสภาวะที่เหมาะสมของ
เมมเบรนที่ใชสําหรับการคัดแยกแกส

5.4 ขอเสนอแนะ
งานวิจัยน้ี สามารถปรับปรุงและศึกษาขั้นตอไปไดดังน้ี
1. ศึกษาการนําสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมต เพื่อใชงานที่

สภาวะการใชงานจริงเมื่อนําไปเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดซึ่งมีสมบัติเปนวัสดุตัวกรองที่มี
ลักษณะเปนแทงหรือแผน อยางเชน Alumina tube

2. ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนโดยใชสารชวยในการ
กระจายตัวของอนุภาคชนิดอ่ืนๆเพื่อใหไดเมมเบรนที่มีสมบัติที่ดีหรือเหมาะสมตอการใชงานใน
การคัดแยกแกสตอไป
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3. สามารถนําสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนน้ีไปพัฒนาตอดวย
การนําชั้นของเมมเบรนที่มีขนาดของรูพรุนที่เล็กกวามาเคลือบลงบนผิวของอะลูมินาเมมเบรนที่
เตรียมได เพื่อใชในการทําเมมเบรนสําหรับการแยกของเหลว อยางเชน การแยกแลกโตสออกจาก
นํ้านมวัวเพื่อชวยใหผูแพนมวัวสามารถด่ืมนมได
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ภาคผนวก ก

แสดงวิธีการคํานวณสวนผสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมต
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ภาคผนวก ก
แสดงวิธีการคํานวณสวนผสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมต

รายละเอียดของการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจลมีขั้นตอนดังตอไปน้ี
กําหนดให

1. นําสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide ปริมาน 0.1 โมล (24.6 กรัม) และเอทานอล
ปริมาณ 3 มิลลิลิตร ผสมใหเปนสารละลายเน้ือเดียวกัน

2. นํานํ้าที่ปราศจากไอออนปริมาณ 500 มิลลิลิตร เติมลงไปในสารละลายที่เตรียมไว
3. เติมกรดอะซิติก ลงในสารละลายที่ปริมาณความเขมขนตางๆกันสําหรับแตละการ

ทดลอง
4. เติมกลีเซอรอลปริมาณ 0.5 มิลลิลิตร ลงในสารละลาย

ตาราง ก.1 แสดงขอมูลของสารเคมีที่ใชสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล

ชื่อสารเคมี สูตรเคมี
มวลโมเลกุล
(กรัมตอโมล)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบากศ

เซนติเมตร)
Aluminum-tri-sec-

butoxide
Al[OCH(CH3)C2H5]3 246.33 0.967

Acetic acid C2H4O2 60.05 1.049
Ethanol C2H5OH 46.07 0.789
Glycerol C3H8O3 92.09 1.261

Deionized water H2O 18.01 1.000

ตาราง ก.2 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย

ตัวแปร
การทดลอง

1 2 3
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของ

สารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide
(H+/alkoxide mole ratios), (X:0.1)

0.07 0.14 0.28
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จากการพิจารณารายละเอียดของขั้นตอนการทดลองขางตน ทําใหทราบวาในขั้นตอนที่ 3
จําเปนตองแปลงหนวยปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจากโมลใหเปนมิลลิลิตรเพื่อความ
สะดวกในการเตรียมสารละลาย โดยสามารถแสดงวิธีทําไดดังน้ี
1. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม) = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.07 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    4.2035 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 4.2035 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 4.0071 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 4.0071 มิลลิลิตร
2. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม)   = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.14 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    8.0470 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 8.0470 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 8.8189 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 8.8189 มิลลิลิตร
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3. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม)   = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.28 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    16.8140 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 16.8140 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 17.6379 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 17.6379 มิลลิลติร
จากการคํานวณสวนผสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตสามารถสรุปไดดังน้ี

ตาราง ก.3 แสดงขอมูลปริมาณสารเคมีที่ใชสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล

ปริมาณสวนผสม
การทดลอง

1 2 3
Aluminum-tri-sec-butoxide (กรัม) 0.07 0.14 0.28

Acetic acid  (มิลลิลิตร) 4.0071 8.8189 17.6379
Ethanol (มิลลิลิตร) 3 3 3
Glycerol (มิลลิลิตร) 0.5 0.5 0.5

Deionized water (มิลลิลิตร) 500 500 500
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แสดงวิธีการคํานวณคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต
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ภาคผนวก ข
แสดงวิธีการคํานวณคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต

การตรวจสอบความหนืดของสารละลายโบฮไมตทําไดโดยนําเวลาที่บันทึกไดจากผลการ
ทดลอง มาเขาสูตรคํานวณคาความหนืดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-Fenske ซึ่งมีขั้นตอนการ
คํานวณดังน้ี

ขั้นตอนที่ 1 นําเวลาที่บันทึกไดมาคํานวณคาความหนืดดังสมการที่ 3.1 ซึ่งเปนสมการ
สําหรับการคํานวณคาความหนืดที่วัดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-Fenske

 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)
กําหนดให

 = Kinematiic viscosity, (cSt = mm2/s)
C = Cailbration constant of the viscometer, (cSt/s)
t = Mean flow time, (s)
B = Constant value for correction

TT = Testing Temperature, (oC)
FT = Filling Temperature, (oC)

*หมายเหตุ คาคงที่ C และ B ขึ้นกับขนาดของหลอดแกว ดังแสดงในตารางที่ 3.4

ตารางที่ 3.4 คาคงที่ C และ B ของหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-Fenske
Tube Number C value (cSt/s) B value (1/oC)

75 0.0076 76*10-6

ขั้นตอนที่ 2 เน่ืองจากการรายงานผลขอมูลนิยมใชการรายงานความหนืดแบบไดนามิก
ดังน้ันจึงแปลงความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)
ดวยสมการ ที่ 3.2

310   (3.2)
กําหนดให

 = Dynamic viscosity, (mPa.s)
 = Density, (kg/m3)
 = Kinematiic viscosity, (mm2/s)
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ตาราง ข.1 แสดงคาตัวแปรที่ใชสําหรับการคํานวณ

จากขั้นตอนที่กลาวมาขางตนสามารถคํานวณคาความหนืดไดดังน้ี
1. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล

เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 174 วินาที
วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 174 วินาที ลงในสมการที่ 3.1 เพื่อหาความหนืดคิเนมาติก

(Kinematic, cSt)
 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)

 = 0.0076*174(1-76*10-6*[25-25])
 = 1.3224 cSt
แปลงความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.3224*1003.5*10-3

 1.3270 mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.07 โมล มีคาเทากับ 1.3270 mPa.s

2. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล
เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 154 วินาที

วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 154 วินาที ลงในสมการที่ 3.1 เพื่อหาความหนืดคิเนมาติก
(Kinematic, cSt)

 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)

ตัวแปร
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก

0.07 0.14 0.28
เวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลอง

(วินาที)
174 154 142

TT = Testing Temperature, (oC) 25
FT = Filling Temperature, (oC) 25

 = Density of solution, (kg/m3) 1003.5
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 = 0.0076*154 (1-76*10-6*[25-25])
 = 1.1704 cSt
แปลงความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.1704 *1003.5*10-3

 1.1745  mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.14 โมล มีคาเทากับ 1.1745  mPa.s

3. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล
เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 142 วินาที

วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 142 วินาที ลงในสมการที่ 3.1 เพื่อหาความหนืดคิเนมาติก
(Kinematic, cSt)

 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)
 = 0.0076*142 (1-76*10-6*[25-25])
 = 1.0792 cSt
แปลงความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.0792 *1003.5*10-3

 1.0830 mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.28 โมล มีคาเทากับ 1.0830 mPa.s
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JCPDS
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JCPDE ของสารประกอบโบฮไมตที่สังเคราะหได
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JCPDE ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดทีส่ังเคราะหได
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