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บทที่ 1
บทนํา

1.1 ความสําคัญและท่ีมาของปญหา
เทคโนโลยีเมมเบรนเปนเทคโนโลยีที่มีประสิทธิภาพสูงและใชตนทุนการผลิตตํ่าสําหรับ

กระบวนการคัดแยกในภาคอุตสาหกรรม โดยระยะเวลาสองถึงสามทศวรรษที่ผานมาเทคโนโลยี
เมมเบรนมีบทบาทสําคัญมากขึ้นในกระบวนการคัดแยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตรเคมี
อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอมและอุตสาหกรรมอ่ืน ๆ Xianfu et al. (2015)
โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบงออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ เซรามิก
เมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน โดยที่เซรามิกเมมเบรนน้ันมีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน
สมบัติทางเคมีที่ เสถียร และมีประสิทธิภาพในการแยกแกสสูง เมื่อเปรียบเทียบกับพอลิเมอร
เมมเบรน ซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสิ่งสําคัญอยางยิ่งสําหรับกระบวนการแยกแกส ดังน้ันการเตรียม
เซรามิกเมมเบรนที่มีความเสถียรตามสมบัติขางตนที่ไดกลาวมา โดยการควบคุมโครงสรางและ
สมบัติของพื้นผิวจึงเปนสิ่งที่ควรพิจารณาเปนอยางยิ่งสําหรับพื้นฐานของการแยกดวยเทคโนโลยี
เมมเบรน Benfer et al. (2001)

ในชวงไมกี่ปที่ผานมา เซรามิกเมมเบรนไดรับการศึกษาอยางละเอียดและไดมีการนํามาใช
งานที่สําคัญหลายดาน ยกตัวอยางเชน การนําไมโครพอรัสเซรามิกเมมเบรนมาใชสําหรับการแยก
แกสไฮโดรเจน การนําแกสคารบอนไดออกไซดกลับมาใชใหมโดยใชเซรามิกเมมเบรนแยกแกส
คารบอนไดออกไซดออกจากแกสธรรมชาติ และการลดการปลอยแกสเรือนกระจกจากการใช
เซรามิกเมมเบรนกรองแกสไอเสีย Li et al. (2014) จากคํานิยามตาม International Union of Pure
and Applied Chemistry (IUPAC) ของพอรัสเมมเบรนสามารถแบงไดตามขนาดของรูพรุน ไดแก
แมคโครพอรัส (Macroporous) มีโซพอรัส (Mesoporous) และไมโครพอรัส (Microporous) Koros
et al. (1996) ดังน้ันการประยุกตใชงานของพอรัสเซรามิกเมมเบรนจะขึ้นกับขนาดของรูพรุน โดยที่
แมคโครพอรัสเมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนที่มากกวา 50 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับกระบวนการ
แยกแบบไมโครฟลเตรชัน (Microfiltration) และอัลตราฟลเตรชัน (Ultrafiltration) มีโซพอรัส
เมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนระหวาง 2 ถึง 50 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับกระบวนการแยกแบบ
อัลตราฟลเตรชัน (Ultrafiltration) นาโนฟลเตรชัน (Nanofiltration) และการแยกแกส (Gas
separation) สวนไมโครพอรัสเมมเบรนจะมีขนาดของรูพรุนที่นอยกวา 2 นาโนเมตร ซึ่งใชสําหรับ
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กระบวนการแยกแกส (Gas separation) และการที่มีโซพอรัสเมมเบรนมีขนาดของรูพรุนที่สม่ําเสมอ
มีพื้นที่ผิวสัมผัสและประสิทธิภาพการคัดแยกที่สูง รวมทั้งมีรูพรุนขนาดเล็กและการกระจายขนาด
ของรูพรุนในชวงแคบซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสมบัติของวัสดุที่ใชสําหรับกระบวนการแยกแกส

วัตถุประสงคหลักของกระบวนการผลิตเซรามิกเมมเบรนที่มีประสิทธิภาพสูงคือ ลักษณะ
ของเมมเบรนที่ผลิตไดจะตองปราศจากรอยราว (Crack) และรอยตําหนิลักษณะรูเข็ม (Pinhole)
ฟลมของเมมเบรนที่เคลือบลงไปบนวัสดุตัวยึด (Support material) จะตองมีความหนาที่สม่ําเสมอ
และมีการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ซึ่งกระบวนการโซลเจลเปนวิธีการที่เหมาะสม
ที่สุดสําหรับการเตรียมเซรามิกเมมเบรนที่มีความพรุนตัวและมีการกระจายตัวของรูพรุนในวงกวาง
เต็มพื้นที่ของเมมเบรน ขอดีอีกอยางหน่ึงของกระบวนการโซลเจลคือสามารถควบคุมขนาดรูพรุน
ของเมมเบรนได โดยเฉพาะอยางยิ่งสําหรับการควบคุมรูพรุนใหมีขนาดเล็ก Li. (2007) และการกอ
ตัวเปนโครงสรางที่เหมาะสมของมีโซพอรัสเมมเบรนโดยการสังเคราะหดวยวิธีโซลเจลน้ันจะตอง
คํานึงถึงปริมาณของตัวแปรที่เหมาะสมเชน คา pH ปริมาณของนํ้า อุณหภูมิและความชื้นสัมพัทธ
ของอากาศ โดยตัวแปรเหลาน้ีจะไปควบคุม 2 กระบวนการที่สําคัญในปฏิกิริยาโซลเจลซึ่งประกอบ
ไปดวย กระบวนการพอลิเมอไรเซซันของสารอนินทรีย (Inorganic polymerization) และ
กระบวนการระเหยของตัวทําละลาย (Solvent evaporation) Yuan et al. (2008) คา pH ของ
สารละลายในปฏิกิริยาโซลเจลน้ันจะขึ้นกับชนิดและปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจายตัว
ของอนุภาค (Peptizing agent concentration) จากการศึกษาพบวาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่เติมลงไปในปฏิกิริยาโซลเจลจะมีผลตอขนาด รูปรางและโครงสรางของ
เมมเบรน Amanipour et al. (2012) ไดกลาววา เมื่อเติมกรดไนตริกซึ่งเปนสารชวยกระจายตัวของ
อนุภาค (Peptizing agent) ลงไปในปฏิกิริยาจะทําใหอนุภาคของโบฮไมตมีขนาดเล็กลงเมื่อปริมาณ
ความเข็มขนของกรดไนตริกเพิ่มขึ้น Grant et al. (2012) ไดยืนยันวาเมื่อปริมาณความเขมขนของ
กรดเพิ่มขึ้นจะทําใหขนาดและปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนน้ันเพิ่มขึ้น และสงผลใหพื้นที่
ผิวจําเพาะของเมมเบรนน้ันลดลง

ดังน้ันงานวิจัยน้ีจึงมีจุดมุงหมายที่จะศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจายตัวของ
อนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เพื่อใหไดสภาวะ
ที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมี
ลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ซึ่งเปนสมบัติที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกส
1.2 วัตถุประสงคของการวิจัย

1.2.1 เพื่อสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจลเพื่อใชสําหรับการ
แยกแกส
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1.2.2 เพื่อหาสภาวะที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินามีโซพอรัส
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใหไดลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนในชวงแคบ

1.3 ขอบเขตของการวิจัย
1.3.1 การเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจล
1.3.2 ศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค

(Peptizing agent) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน
1.3.3 ศึกษาลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ไดแกการกระจายขนาดของ

รูพรุน ปริมาณของรูพรุน พื้นที่ผิวจําเพาะ และลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุนซึ่ง
ประกอบไปดวยขนาด รูปรางและโครงสรางของรูพรุน

1.4 ประโยชนท่ีคาดวาจะไดรับ
1.4.1 ไดทราบสภาวะที่เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่

ปราศจากตัวยึดใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมีลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุน
ในชวงแคบที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกส

1.4.2 ไดทราบวิธีการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดดวยวิธีโซลเจล
1.4.3 ไดทราบปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งเปนสารชวยในการกระจายตัวของ

อนุภาค (Peptizing agent) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน



บทที่ 2
ปริทัศนวรรณกรรมและงานวิจัยที่เกี่ยวของ

2.1 บทนํา
เมมเบรนเปนเทคโนโลยีที่มีประสิทธิภาพสูงและใชตนทุนการผลิตตํ่า ในปจจุบัน

เทคโนโลยีเมมเบรนมีบทบาทสําคัญมากขึ้นในกระบวนการคัดแยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตร
เคมี อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอม โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบง
ออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ เซรามิกเมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน ซึ่งในงานวิจัย
น้ีไดมุงเนนศึกษาไปที่เซรามิกเมมเบรน เมื่อไมนานมาน้ีไดมีการนําเซรามิกเมมเบรนมาใชงานที่
สําคัญหลายดาน ยกตัวอยางเชน การนําไมโครพอรัสเซรามิกเมมเบรนมาใชสําหรับการแยกแกส
ไฮโดรเจน การนําคารบอนไดออกไซดกลับมาใชใหมโดยการแยกออกจากแกสธรรมชาติ และการ
ลดแกสเรือนกระจกจากแกสไอเสีย ดังน้ันงานวิจัยน้ีจึงมี จุดมุงหมายที่จะเตรียมอะลูมินา
เมมเบรนดวยวิธีโซลเจลเพื่อใชสําหรับการแยกแกส โดยศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรน ทั้งน้ีจึงมีความ
จําเปนอยางยิ่งที่ตองดําเนินการสํารวจปริทัศนวรรณกรรม และงานวิจัยที่เกี่ยวของ เพื่อใหทราบถึง
แนวทางการวิจัย ระเบียบวิธีที่เคยมีการใชงานมากอน รวมถึงผลการดําเนินงานขอเสนอแนะตาง ๆ
จากคณะนักวิจัยต้ังแตอดีตถึงปจจุบัน เพื่อนําแนวทางของงานวิจัยเหลาน้ันมาประยุกตและพั ฒนา
ใหเขากับงานวิจัยที่จะดําเนินการตอไป

2.2 เซรามิกเมมเบรน
เซรามิกเมมเบรนไดรับความสนใจอยางมากในภาคอุตสาหกรรมเน่ืองจากมีศักยภาพในการ

ใชงานที่สําคัญหลายดานในกระบวนการคัดแยกตางๆ ในอุตสาหกรรมทั่วโลก ซึ่งไดมีการวิจัยและ
พัฒนาเซรามิกเมมเบรนเพื่อใหไดสมบัติที่ดีและเหมาะสมที่สุดสําหรับการนําไปใชในกระบวนการ
คัดแยกสารตางๆทั้งที่เปนของเหลว ของแข็ง และแกสในภาคอุตสาหกรรม ในการพัฒนาเมมเบรน
จะใหความสําคัญกับขนาดรูพรุนของเมมเบรนเปนหลักเพื่อใหมีความเหมาะสมกับประเภทและ
ลักษณะการนําไปใชงาน โดยลักษณะการใชงานและกลไกการคัดแยกพอรัสเซรามิกเมมเบรนน้ัน
จะขึ้นกับขนาดของรูพรุน ดังแสดงในตารางที่ 2.1 ซึ่งคัดแยกประเภทและลักษณะการนําไปใชงาน
ตามระบบ International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) Koros. (1996)
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ตารางที่ 2.1 ประเภทของเซรามิกเมมเบรน

ไอโซเทิรมการดูดซับของเซรามิกเมมเบรนสามารถจําแนกไดตามระบบ International
Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC). Sing et al. (1985) ได 6 ชนิดดังรูปที่ 2.1

รูปที่ 2.1 ไอโซเทิรมการดูดซับของเซรามิกเมมเบรนที่จําแนกตามระบบ IUPAC. (Sing et al., 1985)

ประเภท
ขนาดรูพรุน
(นาโนเมตร)

กลไกการคัดแยก ลักษณะการใชงาน

แมคโครพอรัส >50 Sieving ไมโครฟลเตรชัน, อัลตราฟลเตรชัน

มีโซพอรัส 2–50 Knudsen diffusion
อัลตราฟลเตรชัน, นาโนฟลเตรชัน,
การแยกแกส

ไมโครพอรัส <2 Micropore diffusion การแยกแกส
วัสดุที่มีความ
หนาแนนสูง (Dens)

- Diffusion การแยกแกส, การทําปฎิกิริยา
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และสามารถจําแนกประเภทรูพรุนของเซรามิกเมมเบรนตามชนิดของไอโซเทิรมไดดัง
ตารางที่ 2.2

ตารางที่ 2.2 การจําแนกประเภทรูพรุนของเซรามิกเมมเบรนตามชนิดของไอโซเทิรม

ไอโซเทิรมชนิดที่ 1 เรียกวาไอโซเทิรมแบบแลงมัวร จะมีลักษณะสําคัญคือจะเกิดการ
ดูดซับที่รวดเร็วในชวงที่มีความดันสัมพัทธตํ่า เมื่อความดันสัมพัทธสูงขึ้นปริมาณการดูดซับก็จะ
เร่ิมคงที่แสดงวาเปนการดูดซับแบบชั้นเดียว จะพบไดในเมมเบรนที่ไมมี รูพรุน หรือหากเปน
เมมเบรนที่มีรูพรุน ก็จะมีรูพรุนขนาดนอยกวา 2 นาโนเมตร ซึ่งเรียกวาไมโครพอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 2 มีลักษณะกราฟแบบ sigmoidal shape มีลักษณะเปนรูปตัวเอส
(S-shaped isotherm) ซึ่งสามารถแบงออกไดเปน 3 ชวง ในชวงแรกน้ันจะเกิดการดูดซับอยาง
รวดเร็ว ในชวงที่สองที่ตอจากชวงแรกน้ันจะมีการดูดซับเพิ่มเพียงเล็กนอย กอนที่จะเกิดการดูดซับ
ที่รวดเร็วอีกในชวงที่สามซึ่งไอโซเทิรมน้ีจะเปนการดูดซับแบบหลายชั้น โดยจะเกิดการดูดซับที่ชั้น
แรกกอนทําใหเกิดการดูดซับไดเร็วในชวงแรก และเมื่อทําการเพิ่มความดันเร่ือยๆก็จะทําใหเกิดการ
ดูดซับมากกวาหน่ึงชั้นซึ่งเปนการดูดซับแบบหลายชั้น (Multilayer adsorption) จะพบไดใน
เมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 3 มีลักษณะแบบ J shape โคงคลายกระจกเวา เน่ืองจากแรงดึงดูดไม
แข็งแรง ซึ่งก็คือแรงดึงดูดระหวางโมเลกุลของตัวถูกดูดซับและตัวดูดซับมีคานอยกวาแรงดึงดูด
ระหวางโมเลกุลของตัวดูดซับเอง โดยที่ความดันตํ่าๆจะทําใหเกิดการดูดซับไดนอย แตเมื่อเพิ่ม
ความดัน เน่ืองจากแรงระหวางโมเลกุลของตัวถูกดูดซับเองที่มากกวา จะชวยใหปริมาณการดูดซับ
เพิ่มขึ้น และเมื่อเกิดการดูดซับหลายชั้นก็จะทําให เกิดแรงดึงดูดระหวางตัวถูกดูดซับดวยกันเอง
ทําใหปริมาณการดูดซับเพิ่มขึ้นเชนกัน ไอโซเทิรมแบบน้ีสามารถพบไดในเมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

ชนิดของไอโซเทิรม ประเภทรูพรุนของเมมเบรน
I ไมโครพอรัส
II ไมมีรูพรุน
III ไมมีรูพรุน
IV มีโซพอรัส
V ไมโครพอรัส และมีโซพอรัส
VI ไมมีรูพรุน
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ไอโซเทิรมชนิดที่ 4 มีลักษณะคลายกับชนิดที่ 2 ในชวงแรก แตเมื่อความดันถึงจุดหน่ึงจะ
เกิดการดูดซับอยางรวดเร็วทําใหกราฟชันขึ้น และเมื่อความดันสัมพัทธเขาใกล 1 กราฟก็จะมีความ
ชันลดลงจนกระทั่งคงที่  แต เมื่อลดความดันน้ันจะพบวาเสนไอโซเทิรมของการคายซับ
(Desorption) จะอยูเหนือเสนไอโซเทิรมของการดูดซับ ทําใหเกิดวงฮิสเทอริซิส (Hysteresis loop)
และเมื่อความดันสัมพัทธตํ่าลง เสนกราฟของการคายซับก็จะกลับมาอยูในเสนเดียวกันกับเสนของ
การดูดซับ ไอโซเทิรมแบบน้ีจะพบในเมมเบรนที่มีรูพรุนอยูในชวง 2-50 นาโนเมตร ซึ่งเรียกวามีโซ
พอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 5 มีลักษณะคลายชนิดที่ 3 แตมีวงฮิสเทอริซิสเกิดขึ้นดวย ในชวงที่ความ
ดันสัมพัทธสูงเสนไอโซเทิรมอาจจะมีลักษณะคงที่หรือเพิ่มขึ้นก็ได และเกิดขึ้นเมื่อแรงดึงดูด
ระหวางตัวถูกดูดซับเองมีคามากกวาแรงดึงดูดระหวางตัวถูกดูดซับกับตัวดูดซับ สวนใหญจะพบใน
เมมเบรนประเภทไมโครพอรัสเมมเบรนและมีโซพอรัสเมมเบรน

ไอโซเทิรมชนิดที่ 6 มีลักษณะเปนแบบขั้นบันได (Stepped isotherm) เปนการดูดซับแบบ
ชั้นตอชั้นของตัวถูกดูดซับบนพื้นผิวของตัวดูดซับที่มีความสม่ําเสมอของแรงระหวางโมเลกุลของ
ตัวถูกดูดซับและตัวดูดซับ ซึ่งในแตละขั้นน้ันจะแสดงลักษณะของการดูดซับในแตละชั้นสวนใหญ
จะพบในเมมเบรนที่ไมมีรูพรุน

เซรามิกเมมเบรนจะประกอบดวยวัสดุเซรามิกหลายชั้น โดยทั่วไปจะมีชั้นของวัสดุตัวยึด
แมคโครพอรัส 1 ชั้น (Support layer) และประกอบดวยชั้นของวัสดุมีโซพอรัส 1 ถึง 2 ชั้นซึ่งทํา
หนาที่คั่นกลาง (Intermediate layer) ระหวางวัสดุแมคโครพอรัสกับวัสดุไมโครพอรัสที่เปนชั้น
บนสุด (Top layer) จากรูปที่ 2.2 ไดแสดงถึงสวนประกอบของเซรามิกเมมเบรนใหเห็นภาพได
ชัดเจนยิ่งขึ้นซึ่งประกอบดวยชั้นของวัสดุตัวยึด ชั้นของวัสดุซึ่งทําหนาที่คั่นกลาง และชั้นของการ
คัดแยกที่แทจริงซึ่งเปนชั้นบนสุด โดยทั่วไปจะมีการใชออกไซดประเภท Al2O3, TiO2, ZrO2, SiO2

หรือผสมผสานการใชออกไซดประเภทน้ีเปนวัสดุคอมโพสิท (Composite material) เพื่อใชสําหรับ
การเตรียมอะลูมินาเมมเบรน Li. (2007) และสามารถอธิบายสวนประกอบในชั้นตางๆของเซรามิก
เมมเบรนไดดังน้ี

1. ชั้นโมดิไฟด เซพพาเรชัน (Modified separation layer) ซึ่งเปนวัสดุที่มีความหนาแนนสูง
(Dense) หรือมีขนาดของรูพรุนนอยกวา 2 นาโนเมตร

2. ชั้นการคัดแยก (Separation layer) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 2 นาโนเมตร ถึง 50
นาโนเมตร

3. ชั้นคั่นกลาง (Intermediate layer) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 50 นาโนเมตร ถึง
1000 นาโนเมตร
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4. ชั้นของวัสดุตัวยึด (Porous support) โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 1 ไมโครเมตร ถึง
15 ไมโครเมตร
โดยที่ 1+2+3+4 เรียกวา นาโนฟลเตรชันเมมเบรน (Nanofiltration membranes) หรือเมมเบรน
สําหรับการแยกแกส (Gas separation membranes )

2+3+4 เรียกวา อัลตราฟลเตรชัน เมมเบรน (Ultrafiltration membranes)
3+4 เรียกวา ไมโครฟลเตรชัน เมมเบรน (Microfiltration membranes)

รูปที่ 2.2 สวนประกอบของเซรามิกเมมเบรน

และสามารถยกตัวอยางการตรวจสอบการกระจายรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรน โดย
ประกอบดวยชั้นของวัสดุเซรามิกทั้งหมด 4 ชั้น ดังรูปที่ 2.3 ซึ่งแสดงใหเห็นถึงชั้นบนสุดที่ใช
สําหรับการคัดแยก ซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเทากับ 6 นาโนเมตร ชั้นคั่นกลางซึ่งมี
ขนาดของรูพรุนเทากับ 0.2 ไมโครเมตร ถึง 0.7 ไมโครเมตร และชั้นของวัสดุตัวยึดซึ่งมีขนาดของ
รูพรุนเทากับ 10 ไมโครเมตร Hsieh et al. (1988)

รูปที่ 2.3 การกระจายรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรน โดยประกอบดวยชั้นของวัสดุเซรามิกทั้งหมด
4 ชั้น (Hsieh. et al.,1988)
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Vos and Verweij. (1998) ไดอธิบายถึงเมมเบรนหลายชั้นที่ซับซอนมากขึ้นโดย
ประกอบดวยวัสดุตัวยึดแอลฟาอะลูมินาแมคโครพอรัสเมมเบรน และชั้นคั่นกลาง 2 ชั้นที่
ประกอบดวยแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรน และซิลิกาไมโครพอรัสเมมเบรนซึ่งเปนชั้น
บนสุดที่ใชสําหรับการคัดแยกดังรูปที่ 2.4 ซึ่งแสดงการวิเคราะหความหนาของอะลูมินา
เมมเบรนดวยเทคนิค Transmission electron microscope พบวา ซิลิกาไมโครพอรัสเมมเบรนซึ่งเปน
ชั้นบนสุดมีความหนาประมาณ 30 นาโนเมตร ซึ่งอยูในระดับที่บางมากและมีขนาดของรูพรุน
เทากับ 0.5 นาโนเมตร, ชั้นอันดับที่ 2 ของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีความหนาเทากับ
200 นาโนเมตร และชั้นอันดับที่ 1 ของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีความหนาเทากับ 50
นาโนเมตร ตามลําดับ

รูปที่ 2.4 ลักษณะดานขางของเมมเบรน (Cross section) ที่วิเคราะหดวยเทคนิค
Transmission electron microscope (TEM) (Vos and Verweij., 1998)

2.2.1 ลักษณะท่ีดีของมีโซพอรัสเมมเบรนท่ีใชสําหรับการคัดแยกแกส
1. มีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน และสมบัติทางเคมี ที่เสถียรภาพสูง
2. มีความสามารถในการคัดแยกสูง ซึ่งหมายความถึง มีการกระจายขนาดของรูพรุน

อยูในชวงแคบ และมีโครงสรางของรูพรุนแบบมีโซพอรัสซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวง 2 นาโนเมตร
ถึง 5 นาโนเมตร

3. มีพื้นที่ผิวสัมผัสของมีโซพอรัสเมมเบรนสูง
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4. มีอัตราการซึมผานสูง High flux rate (Permeability) ซึ่งหมายความถึง ความหนา
ของชั้นมีโซพอรัสเมมเบรนตองมีขนาดที่บาง

2.2.2 ขอดีของเซรามิกเมมเบรน
โดยทั่วไปแลวชนิดของเมมเบรนจะแบงออกเปน 2 กลุมใหญตามสมบัติของวัสดุคือ

เซรามิกเมมเบรนและพอลิเมอรเมมเบรน เมื่อเปรียบสมบัติของวัสดุทั้ง 2 ชนิดจะพบวาเซรามิก
เมมเบรนน้ันมีสมบัติทางกล สมบัติทางความรอน และสมบัติทางเคมี ที่ เสถียรมากกวาเมื่อ
เปรียบเทียบกับพอลิเมอรเมมเบรน

เน่ืองจากพอลิ เมอร เมมเบรนน้ันถูก เตรียมมาจากวัสดุพอลิ เมอรที่สวนมาก
ประกอบดวยสารอินทรียโดยมีคารบอนเปนองคประกอบ ซึ่งมีโมเลกุลเปนโซยาวหรือเปนโครงขาย
โดยโครงสรางแลววัสดุพอลิเมอรสวนใหญไมมีรูปรางผลึก มีความหนาแนนตํ่า ไมทนตอสารเคมี
และวัสดุพอลิเมอรน้ันมีขอจํากัดดานความสามารถในการทนตออุณหภูมิสูงสุดเพียง 80 องศา
เซลเซียส Das et al. (2009) เมื่อเปรียบเทียบกับเซรามิกเมมเบรนซึ่งถูกเตรียมมาจากวัสดุเซรามิกที่
เปนสารอนินทรีย ซึ่งประกอบดวยธาตุที่เปนโลหะและธาตุที่เปนอโลหะรวมตัวกันดวยพันธะเคมี
วัสดุเซรามิกมีโครงสรางเปนไดทั้งแบบมีรูปรางผลึก และไมมีรูปรางผลึกหรือเปนของผสมของทั้ง
สองแบบ วัสดุเซรามิกสวนใหญมีความแข็งสูงและคงความแข็งแรงไดที่อุณหภูมิสูง ทนตอสารเคมี
ทนตอการขัดสีและลดการเสียดทานไดดี

ซึ่งสมบัติเหลาน้ีเปนสิ่งสําคัญอยางยิ่งสําหรับกระบวนการคัดแยกแกส เน่ืองจาก
ลักษณะที่เหมาะสมของเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกสน้ันจะตองมีขนาดของรูพรุนที่เล็กใน
ระดับนาโนเมตร และตองมีขนาดที่บางเพื่อจะสามารถกรองเอาสวนที่ตองการออกมาในระยะเวลา
อันสั้น ในขณะเดียวกันจะตองมีความแข็งแรงสูงเน่ืองจากตองทนกับแรงดันสูงที่อัดเขามาภายใน
เมมเบรนในระหวางการคัดแยกแกส ซึ่งการใชวัสดุพอลิเมอรอาจไมเหมาะสมเน่ืองจากสมบัติทาง
กลที่ไมเสถียร ดังน้ันวัสดุที่สามารถเติมเต็มขอจํากัดในเร่ืองอุณหภูมิและความเสถียรเชิงกลได อีก
ทั้งยังมีความเสถียรทางเคมีไดเปนอยางดีคือเซรามิกเมมเบรน

2.3 การเตรียมเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล
การเตรียมเมมเบรนเพื่อใชสําหรับการแยกแกสน้ันมีหลายวิธี อยางเชน วิธีการหลอแบบ (Slip

casting) การหลอแผนบาง (Tape casting) การอัด (Pressing) การรีด (Extrusion) และวิธีโซลเจล
(Sol gel) Li. (2007) ซึ่งการเตรียมเมมเบรนดวยวิธีโซลเจลเปนวิธีที่ถูกพิจารณาและนํามาใชมากกวา
หลายๆวิธี เน่ืองจากวิธีโซลเจลมีขอดีในเร่ืองของการไดขนาดรูพรุนเมมเบรนในระดับนาโนที่
สม่ําเสมอและไดเมมเบรนที่ปราศจากสิ่งเจือปนสูงเมื่อทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตํ่า Ahmad et
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al. (2005) โดยทั่วไปกระบวนการโซลเจลเปนกระบวนการที่เปลี่ยนสถานะจากของเหลวที่เรียกวา
โซล ซึ่งสวนมากอยูในรูปของสารแขวนลอยที่มีขนาดอนุภาค 100 นาโนเมตร ถึง 1000 นาโนเมตร
มาเปนของแข็งที่เรียกวา เจล

วิธีโซลเจลมีปฏิกิริยาที่สําคัญในกระบวนการอยู 3 ปฏิกิริยาคือ ปฏิกิริยาการยอยสลาย
(Hydrolysis), ปฏิกิริยาการควบแนนของนํ้า (Water condensation) และปฏิกิริยาการควบแนนของ
แอลกอฮอล (Alcohol condensation) ดังสมการที่ 2.1 ถึง 2.3 โดยปจจัยสําคัญที่มีผลตอการ
เกิดปฏิกิริยา คือ อุณหภูมิ อัตราสวนโมเลกุลของนํ้าและโลหะ และคา pH ของสารละลาย ซึ่งคา pH
ของสารละลายในปฏิกิริยาโซลเจลน้ันจะขึ้นกับชนิดและปริมาณความเขมขนของสารชวยกระจาย
ตัวของอนุภาค (Peptizing agent) ดังน้ันการควบคุมปจจัยเหลาน้ีในสภาวะที่ตางกันจะทําใหโซล
และเจลที่ไดมีสมบัติและโครงสรางตางกัน
ปฏิกิริยาการยอยสลาย;

M-O-R + H2O M-OH + R-OH (2.1)
ปฏิกิริยาการการควบแนนของนํ้า;

M-OH + HO-M M-O-M + H2O (2.2)
ปฏิกิริยาการการควบแนนของแอลกอฮอล;

M-O-R + HO-M M-O-M + R-OH (2.3)
เมื่อ M แทนโลหะ ไดแก Al, Si, Zr, Ti, Sn, Ce
และ OR แทน กลุมอัลคอกไซด

ขั้นตอนแรกของการเตรียมปฏิกิริยาโซลเจล คือ การผสมสารต้ังตน (Precursor) กับนํ้า
สารต้ังตนที่นิยมใชในกระบวนการโซลเจล เปนสารประกอบโลหะและกึ่งโลหะที่ลอมรอบดวย
ลิแกนดที่ไวตอการเกิดปฎิกิริยา เชน โลหะอัลคอกไซด (Metal alkoxide) เปนสารต้ังตนที่ไดรับ
ความนิยมสูง เน่ืองจากทําปฏิกิริยากับนํ้าไดดี เชน Tetramethoxysilane (TMOS) และ
Tetraethoxysilane (TOES) สวนอัลคอกไซนชนิดอ่ืนเชน Aluminate, Titanate และ Borate ก็นิยมใช
กันแพรหลาย ในที่น้ีไดแสดงการเกิดปฏิกิริยาการยอยสลายของนํ้า จากสารต้ังตน 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)
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และในขณะเดียวกันก็จะเกิดปฏิกิริยาการการควบแนนของนํ้า ดังสมการที่ 2.5

และในขณะเดียวกันก็จะเกิดปฏิกิริยาการการควบแนนของแอลกอฮอล ดังสมการที่ 2.6

สารประกอบที่เกิดขึ้นจะเกิดปฏิกิริยาการควบแนนตอไปจนกลายเปน เครือขายอะลูมินา
(Alumina network) อยูในสภาวะที่เรียกวา เจล จึงเรียกปฏิกิริยาดังกลาววา ปฏิกิริยาโพลีคอนเดน
เซชัน (Poly condensation) ดังสมการที่ 2.7 Xianfu et al. (2015)

ในกระบวนการผลิตทั้งจากสภาวะที่เปนโซลและเจล เมื่อเขาสูกระบวนการทําใหแหงจะได
เมมเบรนในรูปแบบตางๆ เชน Fiber, Aerogel, Xerogel, Powder และ Coating film เพื่อเปนวัตถุดิบ
สําหรับอุตสาหกรรมอ่ืนๆตอไป

Al

OH

OHHO

Al

OH

OHHO
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OH

O
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OH

+  H2O (2.5)
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การนําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนสามารถทําไดหลายรูปแบบ เชน เสนใย วัสดุกอน
ผงละเอียด และฟลมบาง ซึ่งเปนสารต้ังตนสําหรับการผลิตผลิตภัณฑตางๆตอไป เชน แกวซิลิกา
สารเคลือบปองกันการสึกกรอน การสะทอนแสง การเกาะติดของผิวนํ้า และเมมเบรน เปนตน
วิธีโซลเจลเปนประโยชนอยางยิ่งในการผลิตสารหรือวัสดุที่มีสมบัติเฉพาะตัวหรือตองการความ
บริสุทธิ์สูงหรือแมแตการผลิตสารหรือวัสดุทดแทนการใชแรหรือทรัพยากรธรรมชาติหายากและมี
อยูจํากัดเปนวัตถุดิบ ผลิตภัณฑที่ไดจากการเตรียมดวยวิธีโซลเจลจะมีความบริสุทธิ์สูงเ น่ืองจากเปน
การเตรียมสารหรือวัสดุในระดับโมเลกุลทําใหสามารถกําหนดสมบัติตางๆที่ตองการไดงายซึ่ง
นับเปนประโยชนตออุตสาหกรรมหลายประเภท เชน การเตรียมเมมเบรนเพื่อใชในกระบวนการคัด
แยกตางๆ ทั้งในอุตสาหกรรมปโตรเคมี อุตสาหกรรมอาหาร อุตสาหกรรมสิ่งแวดลอมและ
อุตสาหกรรมอ่ืนๆ ซึ่งการนําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนในเชิงอุตสาหกรรมจําเปนตองศึกษาใน
รายละเอียดเกี่ยวกับสภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมผลิตภัณฑน้ันๆ และในปจจุบันแนวโนมในการ
นําวิธีโซลเจลมาใชประโยชนในเชิงพาณิชยมีความเปนไปไดสูง เน่ืองจากวิธีโซลเจลเปน
เทคโนโลยีการผลิตที่ทําไดที่ อุณหภูมิหอง สามารถทําไดต้ังแตหองปฏิบัติการจนถึงระดับ
อุตสาหกรรม ซึ่งสามารถตอบสนองความตองการของผูบริโภคไดจริง

2.4 ศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential) ที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของเมมเบรน
2.4.1 ศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential, ζ) และ Isoelectric point (IEP)

Srilomsak. (2006) ไดอธิบายวาศักยไฟฟาเซตา เปนศักยไฟฟาที่ shear plane ของ
double layer เน่ืองจากการวัดศักยไฟฟาเซตา ทําไดงายกวาการวัดศักยไฟฟาที่ผิวของอนุภาค
(Nernst potential) และศักยไฟฟาเซตามีความสัมพันธโดยตรงกับพลังงานศักยผลัก (Repulsive
potential energy, VR ) ดังน้ันจึงมีการศึกษาศักยไฟฟาเซตา เพื่อนําไปเปนตัวบอกความเสถียรของ
อนุภาคที่แขวนลอยในสารละลาย อนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีความเสถียรมากกวาอนุภาคที่
มีศักยไฟฟาเซตานอย เพราะวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีพลังงานศักยผลักมากทําให
อนุภาคผลักกันไดมาก โอกาสที่อนุภาคจะชนกันแลวดูดจับกันจึงมีนอยลง ศรีหลมสัก . (2549)
ศักยไฟฟาเซตาของอนุภาคใดๆจะมีคาเปลี่ยนแปลงไปตามปจจัยสําคัญ 2 ประการคือ ความเปนกรด
ดาง (pH) ของสารละลาย และความเขมขนของอิเล็กโทรไลตที่ละลายอยูในสารละลาย จากรูปที่ 2.5
แสดงกราฟความสัมพันธระหวางศักยไฟฟาเซตา และคา pH ของ -Fe2O3 ที่แขวนลอยในนํ้าเกลือ
(NaCl solution) ที่ความเขมขนตางกัน จะเห็นวากราฟของศักยไฟฟาเซตามีลักษณะเปนรูปตัว S
กลับซายเปนขวา และศักยไฟฟาเซตามีคาต้ังแตบวกมากไปจนถึงลบมาก ขึ้นกับ pH ของสารละลาย
ซึ่งเรียกวา pH ที่ศักยไฟฟาเซตาเปนศูนยวา Isoelectric point (IEP) ที่คา pH ตํ่ากวา IEP ศักยไฟฟา
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เซตาจะมีคาเปนบวก แสดงใหเห็นวาที่คา pH น้ีอนุภาคมีประจุเปนบวก ดังน้ันที่ pH น้ี อนุภาคจึงมี
Counter-ion เปนไอออนที่มีประจุเปนลบ (Anion) ผลก็คือที่ pH ตํ่ากวา IEP อนุภาคจึงดูดจับประจุ
ลบไดมากวาประจุบวก ในทางตรงกันขามที่คา pH สูงกวา IEP ศักยไฟฟาเซตาจะมีคาเปนลบ แสดง
ใหเห็นวาที่คา pH น้ีอนุภาคมีประจุเปนลบ ดังน้ันที่ pH น้ี อนุภาคจึงมี Counter-ion เปนไอออนที่มี
ประจุเปนบวก (Cation) ผลก็คือที่ pH สูงกวา IEP อนุภาคจึงดูดจับประจุบวกไดมากวาประจุลบ จาก
รูปที่ 2.5 จะเห็นวา -Fe2O3 ที่แขวนลอยในนํ้าเกลือมีคา IEP ที่ pH ประมาณ 6.5 อนุภาค -Fe2O3

จะดูดจับ Na+ ไดมากวา Cl- อาจจะกลาวไดวา IEP เปนจุดที่อนุภาคเปลี่ยนแปลงพฤติกรรมการดูด
จับไอออน Reed. (1995)

กราฟศักยไฟฟาเซตาตอคา pH ของสารละลายที่มีอนุภาคของของแข็งชนิดอ่ืนแขวนลอยอยู
ก็จะมีลักษณะทั่วไปคลายๆกับกราฟศักยไฟฟาเซตาของ -Fe2O3 ในนํ้าเกลือ ดังรูปที่ 2.5 กลาวคือ
เปนรูปตัว S กลับซายเปนขวาเหมือนกัน จะแตกตางกันบางตรงจุด IEP เน่ืองจากวัสดุแตละชนิดจะ
มี IEP ที่ pH แตกตางกัน ดังน้ันตําแหนงจุด IEP ของกราฟศักยไฟฟาเซตาของวัสดุตางๆ จึงอยูที่ pH
แตกตางกัน

รูปที่ 2.5 กราฟความสัมพันธระหวางศักยไฟฟาเซตา และคา pH ของ -Fe2O3 ที่แขวนลอยใน
นํ้าเกลือ (Reed., 1995)

ตารางที่ 2.3 แสดงตําแหนงจุด IEP ของสารประกอบเซรามิกชนิดตางๆ จากตารางจะเห็น
ไดวา Al2O3 มี IEP ที่ pH ประมาณ 9 ดังน้ัน กราฟศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 จึงมีจุด IEP ที่ pH
ประมาณ 9 ดังรูปที่ 2.6 ฉะน้ันหากนํา Al2O3 ไปแขวนลอยในนํ้ากลั่น (pH 7) อนุภาค Al2O3 จึงมี
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ประจุเปนบวกนิด และดูดจับประจุลบไดดี ในทางตรงกันขาม SiO2 มี IEP ที่ pH ประมาณ 3 ดังน้ัน
อนุภาคของ SiO2 ที่แขวนลอยในนํ้ากลั่น จึงมีประจุเปนลบและดูดจับประจุบวกไดดี

ตารางที่ 2.3 คา 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 การวิเคราะหคาศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 และ SiO2 ที่แขวนลอยในนํ้ากลั่น
(Zeta potential., 2005)

2.4.2 ศักยไฟฟาเซตากับเสถียรภาพของอนุภาค
ดังที่กลาวแลวขางตนวาศักยไฟฟาเซตา มีความสัมพันธกับเสถียรสภาพในการ

แขวนลอยของอนุภาคในสารละลาย และการที่ศักยไฟฟาเซตามีคาเปลี่ยนไปตาม pH ดังน้ันอาจใช
กราฟศักยไฟฟาเซตาตอ pH บอกชวง pH ที่อนุภาคสามารถแขวนลอยอยางเสถียรในสารละลายได
โดยใชหลักวาอนุภาคจะแขวนลอยอยางเสถียรในสารละลาย เมื่ออนุภาคมีศักยไฟฟาเซตาที่มากกวา
+30 มิลลิโวลต หรือนอยกวา -30 มิลลิโวลต จากรูปที่ 2.7 เปนตัวอยางการใชกราฟศักยไฟฟาเซตา
บอกชวง pH ที่อนุภาคจะแขวนลอยไดอยางเสถียรโดยลากเสนขนานแกน x ออกมาจากจุดที่
ศักยไฟฟาเซตาเทากับ +30 และ -30 มิลลิโวลต ไปตัดกับกราฟศักยไฟฟาเซตา จากน้ันลากเสน
ขนานกับแกน y ที่จุดตัดไปตัดกับแกน x จะไดชวง pH ที่อนุภาคสามารถแขวนลอยอยางเสถียรคือ
ชวง pH < 4 ลงไป และชวง pH> 7.2 ขึ้นไป

ศักยไฟฟาเซตา ยังเปลี่ยนไปตามไอออนภายนอกที่เติมเขาไปในระบบซึ่งละลาย
อยูในตัวกลางอีกดวย ดังแสดงในรูปที่ 2.5 และ 2.6 โดยจากรูปที่ 2.5 แสดงใหเห็นวาศักยไฟฟาเซตา
ของ -Fe2O3 มีคาเพิ่มขึ้นเมื่อความเขมขนของนํ้าเกลือเพิ่มขึ้น สวนรูปที่ 2.6 แสดงใหเห็นวาสาร
ชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) ทําใหศักยไฟฟาเซตาของ Al2O3 เปลี่ยนไป
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รูปที่ 2.7 กราฟศักยไฟฟาเซตาซึ่งบอกชวง pH ที่อนุภาคจะแขวนลอยไดอยางเสถียร
(Zeta potential., 2005)

2.4.3 ความหนาของ Double layer
Srilomsak. (2006) ไดอธิบายวาความหนาของ Double layer มีความสัมพันธกับ

ศักยไฟฟาเซตา ดังรูปที่ 2.8 จากรูปจะเห็นวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามาก จะมีความหนาของ
Double layer มาก และเน่ืองจากอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตามากกวา จะแขวนลอยอยางเสถียรได
ดีกวาอนุภาคที่มีศักยไฟฟาเซตานอย ดังน้ันอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer มากจะ
แขวนลอยอยางเสถียรไดดีกวาอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer นอย ซึ่งอธิบายไดวาอนุภาค
ที่มีความหนาของ Double layer มากเสมือนวาเปนอนุภาคที่มีชั้นของเกราะปองกันหนาจึงชวยกัน
ไมใหอนุภาคชนกันได ดี  ดังน้ันโอกาสที่อนุภาคแบบน้ีจะชนและเกาะกัน เปนกลุมกอน
(Agglomerate) จึงเกิดไดยากกวาอนุภาคที่มีความหนาของ Double layer นอย
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รูปที่ 2.8 ความสัมพันธระหวางความหนาของ Double layer กับศักยไฟฟาเซตา
(Zeta potential, ζ) (Reed., 1995)

2.5 งานวิจัยที่เก่ียวของ
2.5.1 การศึกษาชนิดและปริมาณความเขมขนของกรดท่ีมีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะ

ของสารละลายโบฮไมตและแกมมาอะลูมินาเมมเบรน
Grant et al. (2011) ไดศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกที่มีผลตอขนาดรู

พรุนของแกมมาอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรน โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธี
โซลเจล ซึ่งมีสารต้ังตนคือ aluminum isopropoxide จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขน
ของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน aluminum isopropoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคา
เทากับ 0.006-0.048:0.01 จากน้ันทําการอบแหงที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เปนเวลา 48 ชั่วโมง
และเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส 700 องศาเซลเซียส และ 900 องศาเซลเซียส
ตามลําดับ ดวยอัตราการใหความรอนเทากับ 1 องศาเซลเซียสตอนาที และทําการทดสอบขนาดของ
รูพรุนดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.9 ซึ่งแสดงขนาดของ
รูพรุนที่ความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 0.006 โมล ถึง 0.048 โมล โดยการเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิเทากับ 400 องศาเซลเซียส ถึง 900 องศาเซลเซียส ทําใหทราบวาที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดไนตริกเพิ่มขึ้น สงผลใหขนาดของรูพรุนเพิ่มขึ้นดวย
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รูปที่ 2.9 ขนาดของรูพรุนที่ความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 0.006 โมล ถึง 0.048 โมล
(Grant et al., 2011)

Amanipour et al. (2012) ไดศึกษาชนิดและปริมาณความเขมขนของกรดที่มีผลตอขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต โดยที่สารละลายโบฮไมตถูกเตรียมขึ้นดวยวิธีโซลเจล ซึ่งชนิดของ
กรดที่ใชในการศึกษาคือ กรดอะซิติก (CH3COOH), กรดไนตริก (HNO3) และกรดไฮโดรคลอริก
(HCl) และมีสารต้ังตนคือ aluminum-tri-sec-butoxide (ATSB, Merck, >98%) จากการทดลอง
กําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดทั้ง 3 ชนิดตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคาเทากับ 0.08 เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมตดวยเทคนิด Dynamic light scattering (DLS) ซึ่งใชคา Refractive index เทากับ 1.65 จากผล
การทดลองทําใหทราบวา ขนาดของอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเมื่อใชกรดอะซิติก
(CH3COOH), กรดไนตริก (HNO3) และกรดไฮโดรคลอริก (HCl) มีคาเทากับ 712 นาโนเมตร 527
นาโนเมตร และ 310 นาโนเมตร ตามลําดับ ดังแสดงในรูปที่ 2.10 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต
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รูปที่ 2.10 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต ที่ปริมาณความเขมขนของกรด
ตอปริมาณของสารต้ังตน (H+/alkoxide molar ratios), มีคาเทากับ 0.08
(Amanipour et al., 2012)

จากน้ันไดทําการศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide molar ratios), มีคาเทากับ 0.08, 0.1, 0.15 และ 0.2
ตามลําดับ เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลายโบฮไมตดวยเทคนิด Dynamic light
scattering (DLS) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.11 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมต ทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกเพิ่มขึ้นจาก 0.08 ถึง 0.2
จะทําใหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตลดลงจาก 1000 นาโนเมตรเปน 300 นาโนเมตร
เน่ืองจากกรดไนตริกมีสมบัติเปนสารชวยกระจายตัวของอนุภาค ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขน
ของกรดไนตริกลงในสารละลายโบฮไมต กรดไนตริกจะทําหนาที่กระจายขนาดอนุภาคทําให
อนุภาคแยกออกจากกันโดยไมจับตัวเปนกลุมกอนจึงทําใหไดสารละลายโบฮไมตที่มีขนาดอนุภาค
เล็กลงในที่สุด
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รูปที่ 2.11 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต ที่ปริมาณความเขมขนของกรดไนตริก
ตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide molar ratios) มีคา
เทากับ 0.08, 0.1, 0.15 และ 0.2 ตามลําดับ (Amanipour et al., 2012)

Xianfu et al. (2015) ไดเตรียมแกมมาอะลูมินานาโนฟลเตรชันเมมเบรน ดวยวิธีโซลเจล
ซึ่งสารต้ังตนที่ใชคือ Aluminum-tri-sec-butoxide และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค
(Peptizing agent) คือ กรดไนตริกและกรดอะซิติก จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขน
ของกรดทั้ง 2 ชนิดตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide mole
ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 เมื่อทําการตรวจสอบอนุภาคของสารละลายโบฮไมตดวยเทคนิค
Dynamic light scattering (DLS) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.12 ซึ่งแสดงถึงการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมต ทําใหทราบวา ในปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกและกรด
อะซิติกที่เทากันทําใหมีขนาดอนุภาคเฉลี่ยเทากับ 21 นาโนเมตร และ 16 นาโนเมตร ตามลําดับ โดย
มีคา pH เทากับ 3.48 และ 3.50 ซึ่งสงผลใหมีคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตเทากับ 1.34
mPa.s และ 1.31 mPa.s ตามลําดับ ซึ่งจากการทดลองเมื่อเปรียบเทียบชนิดของสารชวยในการ
กระจายตัวของอนุภาคทําใหทราบวา เมื่อใชกรดอะซิติกจะทําใหไดขนาดของอนุภาคที่เล็กกวาการ
ใชกรดไนตริก

จากน้ัน Xianfu et al. (2015) ทําการตรวจสอบการกระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ดวยอัตราการให
ความรอน 3 องศาเซลเซียสตอนาทีดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) ที่ปริมาณความ
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เขมขนของกรดไนตริกและกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide
(H+/alkoxide mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.13 ซึ่งแสดงถึงการ
กระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ทําใหทราบวาขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยมีคาเทากับ 2.7 นาโนเมตร และ 3 นาโนเมตร ตามลําดับ ซึ่งสงผลใหมีปริมานของรูพรุนเทากับ
2.3 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และ 3 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และมีคาพื้นที่ผิวสัมผัสเทากับ
260 ตารางเมตรตอกรัมและ 327 ตารางเมตรตอกรัม ตามลําดับ

ซึ่งจากผลการทดลองดังรูปที่ 2.13 แสดงใหเห็นวาเมื่อเปรียบเทียบการใชกรดอะซิติกและ
กรดไนตริกเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาคในสารละลายโบฮไมตน้ัน จะสงผลถึงการ
กระจายขนาดของรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนโดยที่กรดอะซิติกจะใหการกระจายขนาด
รูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนมีชวงที่แคบกวากรดไนตริก ซึ่งการกระจายขนาดของรูพรุนที่มี
ชวงแคบน้ัน เปนสมบัติที่เหมาะสมของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส

รูปที่ 2.12 การกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตปริมาณความเขมขนของกรดไนตริก
และกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide
mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 (Xianfu et al., 2015)



23

รูปที่ 2.13 การกระจายขนาดรูพรุนของแกมมาอะลูมินาเมมเบรนที่ปริมาณความเขมขนของกรด
ไนตริก แล ะก รดอะ ซิ ติกตอปริม า ณข อง สา ร ต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide
(H+/alkoxide mole ratios), มีคาเทากับ 0.07:0.1 (Xianfu et al., 2015)

2.5.2 การศึกษาอุณหภูมิการเผาแคลไซนท่ีมีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของสารละลาย
โบฮไมตและแกมมาอะลูมินาเมมเบรน

Yuan et al. (2007) ไดศึกษาอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่มีผลตอการสังเคราะหวัสดุแกมมา
อะลูมินามีโซพอร โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีสารต้ังตนคือ
Aluminum isopropoxide และมีกรดไนตริกเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค จากการ
ทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกเทากับ 1.4 ถึง 1.6 มิลลิกรัม ตอปริมาณของ
สารต้ังตน Aluminum isopropoxide มีคาเทากับ 2.04 กรัม จากน้ันทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400
องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส จากผลการ
วิเคราะหเอกซเรยดิฟแฟรกชันดังรูปที่ 2.14 พบวาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400 องศา
เซลเซียส จะใหโครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐาน (Amorphous) ซึ่งหมายถึง การเรียงตัวอยางไม
เปนระบบในโครงสรางของสารประกอบทําใหมีรูปรางที่ไมแนนอน และ เมื่อเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส ถึง 1000 องศาเซลเซียส โครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐานของวัสดุ
แกมมาอะลูมินามีโซพอรจะเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนโครงสรางผลึกของแกมมาอะลูมินาตามขอมูล
JCPDS หมายเลข 10-0425
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จากน้ัน Yuan et al. (2007) ไดทําการตรวจการกระจายขนาดของรูพรุนของวัสดุแกมมา
อะลูมินามีโซพอร ที่ไดสังเคราะหตามสูตรและอุณหภูมิการแคลไซลดังที่กลาวมาขางตนดวย
เทคนิค Brunauer emmett teller (BET) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.15 แสดงผลการวิเคราะห N2

adsorption-desorption isotherms พบวาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนต้ังแต 400 องศาเซลเซียส ถึง
1000 องศาเซลเซียส ชนิดไอโซเทิรมของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรแสดงดวยลักษณะของกราฟ
Hysteresis loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุ
ประเภทมีโซพอร และจากผลการทดลองดังรูปที่ 2.16 ซึ่งแสดงการกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุ
แกมมาอะลูมินามีโซพอรที่ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส
900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส ตามลําดับ ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400
องศาเซลเซียส ซึ่งวัสดุมีโครงสรางมีโซพอรัสแบบอสัณฐาน พบวาวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรมี
พื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 434 ตารางเมตรตอกรัม และมีปริมาณของรูพรุนเทากับ 0.80 ลูกบาศก
เซนติเมตรตอกรัม เมื่อวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอรเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนโครงสรางผลึกของ
แกมมาอะลูมินาที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000
องศาเซลเซียส พบวามีพื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 226 ตารางเมตรตอกรัม, 220 ตารางเมตรตอกรัม และ
116 ตารางเมตรตอกรัม ตามลําดับ และจากผลการกระจายขนาดรูพรุนของวัสดุแกมมาอะลูมินา
มีโซพอร พบวามีการกระจายขนาดของรูพรุนในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 4 นาโน
เมตร ถึง 6 นาโนเมตร และพบอีกวาการกระจายขนาดของรูพรุนมีชวงที่กวางมากขึ้นเมื่ออุณหภูมิ
การเผาแคลไซนเพิ่มขึ้นจาก 400 องศาเซลเซียส เปน 1000 องศาเซลเซียส

รูปที่ 2.14 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของวัสดุแกมมาอะลูมินามีโซพอร (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) ไดศึกษาอุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซนแกมมาอะลูมินาเมม

เบรน ซึ่งไดอธิบายถึงอุณหภูมิที่ใชสําหรับการเผาแคลไซนวา หากใชอุณหภูมิที่ตํ่าเกินไปจะทําให
ผลึกของโบฮไมตน้ันสลายไปไมหมดและยังคงเหลืออยูในโครงสรางของเมมเบรนได แตในทาง
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กลับกันก็ไมควรทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิที่สูงเกินไปเน่ืองจาก ทอที่ทําหนาที่เปนวัสดุตัวยึด
(Tubular support) ไมสามารถทนความรอนไดสูงเกิน 900 องศาเซลเซียส ซึ่งหากอุณหภูมิในการเผา
แคลไซนสูงเกิน 900 องศาเซลเซียส จะทําใหวัสดุตัวยึดเกิดการเปลี่ยนรูปซึ่งจะสงผลตอโครงสราง
รูพรุนของเมมเบรนได ดังน้ันการทราบอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนจึงเปนสิ่งที่
สําคัญอยางยิ่ง โดยในงานวิจัยน้ีไดรายงานอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนแกมมา
อะลูมินาเมมเบรนเทากับ 700 องศาเซลเซียส

Bleta et al. (2012) ไดศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซนที่มีผลตอวัฎภาคของอะลูมินา
เมมเบรน โดยเร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ังตน Aluminium tri-sec-butoxide
และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) คือ กรดไนตริก จากการทดลอง
กําหนดใหปริมาณความเขมขนของกรดไนตริกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide (H+/alkoxide mole ratios) มีคาเทากับ 0.07:0.1 และมีคา pH ของสารละลายโบฮไมตอยู
ในชวง 4.4 ถึง 4.8 จากน้ันทําการอบที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส ถึง 80 องศาเซลเซียส เปนเวลา 24
ชั่วโมงแลวทําการเผาแคลไซนโดยกําหนดคาอุณหภูมิที่ใชในการเผาแคลไซนของตัวอยางทั้งหมด
5 อุณหภูมิคือ เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส เปนเวลา 6 ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ
500 องศาเซลเซียส เปนเวลา 4 ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1
ชั่วโมง เผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง และเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ
1000 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง ตามลําดับ โดยใหอัตราการใหความรอนเทากับ 2 องศา
เซลเซียสตอนาที จากน้ันทําการตรวจสอบวัฎภาคของอะลูมินาดวยเทคนิค X-ray diffraction ดวย
การสแกนคาของ 2-Theta (Degree) ที่มุมระหวาง 10o ถึง 80o ซึ่งกําหนด Step size เทากับ 0.016
จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.17 ซึ่งแสดงผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของโบฮไมตที่ผานการอบแหง
และอะลูมินาเมมเบรนที่ เผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ พบวาโบฮไมตที่ผานการอบแหงเมื่อนํามา
ตรวจสอบจะไดวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมตตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 21-1307 ซึ่ง
ใหวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมต (γ-AlOOH) ที่ระนาบ (020), (021), (130), (150), (151), (132)
และ (152) ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 14.47o, 28.19o, 38.34o, 48.89o, 55.21o, 64.10o และ
71.95o ตามลําดับ และเมื่อเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตมีการ
เปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3) แลวตามฐานขอมูล JCPDS
หมายเลข 10-0425 แตยังไมสามารถเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินาไดโดย
สมบูรณ และเมื่อเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตจึงสามารถ
เปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3) ไดโดยสมบูรณ และเมื่อเผาแคลไซน
ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส 900 องศาเซลเซียส และ 1000 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมต
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มีการเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบเดลตาอะลูมินา (δ-Al2O3) ตามขอมูล JCPDS หมายเลข
35-0121 แทนสารประกอบแกมมาอะลูมินา ( γ-Al2O3)

รูปที่ 2.17 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของโบฮไมตที่ผานการอบแหงและอะลูมินาเมมเบรน
ที่ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ (Bleta et al., 2012)

จากน้ันไดนําตัวอยางที่ผานการเผาแคลไซนในอุณหภูมิขางตนมาทําการตรวจสอบการ
กระจายขนาดของรูพรุนดวยเทคนิค Brunauer emmett teller (BET) พบวาที่อุณหภูมิการเผา
แคลไซนต้ังแต 400 องศาเซลเซียส ถึง 1000 องศาเซลเซียส ชนิดไอโซเทิรมของสารประกอบ
แกมมาอะลูมินาแสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่ง
บงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร และเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้น
จาก 400 องศาเซลเซียส เปน 1000 องศาเซลเซียส จะสงผลใหรูพรุนมีขนาดใหญขึ้นและการกระจาย
ขนาดของรูพรุนน้ันกวางขึ้น โดยแสดงดังรูปที่ 2.18 ซึ่งแสดงถึงผลการวิเคราะห N2 adsorption-
desorption isotherms และการกระจายขนาดของรูพรุน โดยที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 400
องศาเซลเซียส ขนาดของรูพรุนมีคาอยูในชวง 2 ถึง 6 นาโนเมตร เมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 500 องศาเซลเซียส แสดงใหเห็นวามีการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบโดยมีขนาด
ของรูพรุนตํ่ากวา 3 นาโนเมตร และที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนต้ังแต 800 องศาเซลเซียสขึ้นไป
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พบวาการกระจายขนาดของรูพรุนมีชวงที่กวางขึ้นและมีขนาดของรูพรุนใหญขึ้นเน่ืองจากการเชื่อม
อัดกันอยางหนาแนนของอนุภาค (Densification) จากการเผาผนึก

รูปที่ 2.18 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms และการกระจายขนาดของ
รูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิตางๆ (Bleta et al., 2012)

Xianfu et al. (2015) ไดตรวจสอบโครงสรางของแกมมาอะลูมินาเมมเบรน โดยการนํา
A-xerogel และ N-xerogel ที่ผานการอบแหงที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12 ชั่วโมง
มาตรวจสอบโครงสรางโดยการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค Differential thermal analysis
(DTA) จากผลการทดลองดังรูปที่ 2.19 แสดงกราฟการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค
Differential thermal analysis (DTA) พบวา อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซด (Al hydroxides) และ
สารประกอบอินทรีย มีการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 210 ถึง 250 องศา
เซลเซียส และสิ้นสุดการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 500 ถึง 600 องศา
เซลเซียส ซึ่งจากกราฟพบวา อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซดของ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดอะซิติก
(A-xerogel) เร่ิมมีการสลายองคประกอบทางเคมีดวยความรอนที่อุณหภูมิ 241 องศาเซลเซียส และ
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อะลูมิเนียม-ไฮดรอกไซดของ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดไนตริก ( N-xerogel) เร่ิมมีการสลาย
องคประกอบดวยความรอนที่อุณหภูมิ 216 องศาเซลเซียส จากน้ัน A-xerogel และ N-xerogel ไดมี
การสลายสารประกอบอินทรียออกจาก xerogel อยางสมบูรณที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส

รูปที่ 2.19 ผลการวิเคราะหเชิงความรอนดวยเทคนิค Differential thermal analysis (DTA) ของ
xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรดอะซิติด (A-xerogel) และ xerogel ที่ถูกเตรียมดวยกรด ไน
ตริก (N-xerogel) (Xianfu et al., 2015)

จากการศึกษาคร้ังน้ีจึงสรุปไดวา อุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเผาแคลไซนแกมมา
อะลูมินาเมมเบรนซึ่งสามารถสลายองคประกอบทางเคมีของอะลูมิเนียม -ไฮดรอกไซดและ
สารประกอบอินทรียออกจากเมมเบรนอยางสมบูรณจนหมดสิ้นมีอุณหภูมิเทากับ 600 องศา
เซลเซียส

Kunde and Yadav. (2016) ไดศึกษาอุณหภูมิในการเผาแคลไซนที่มีผลตอลักษณะเฉพาะ
ของอะลูมินาเมมเบรน โดยการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล เพื่อใชสําหรับการ
เตรียมอัลตราฟลเตรชันเมมเบรน เร่ิมตนจากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ังตน
Aluminium tri-sec-butoxide และมีสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) คือ
Glycolic acid จากการทดลองกําหนดใหปริมาณความเขมขนของ Glycolic acid ตอปริมาณของ
สารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide (H+/alkoxide mole ratios) มีคาเทากับ 0.15:1 หลังจากนํา
สารละลายโบฮไมตมาอบแหงแลว ไดทําการเผาแคลไซนที่อุณภูมิ 400 องศาเซลเซียส 500 องศา
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เซลเซียส 600 องศาเซลเซียส 700 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส
ตามลําดับ จากการตรวจสอบวัฎภาคของอะลูมินาเมมเบรนดวยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray
diffraction, XRD) ดังแสดงในรูปที่ 2.20 พบวา ที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 500 องศา
เซลเซียสถึง 700 องศาเซลเซียส อะลูมินาเมมเบรนมีวัฏภาคของแกมมาอะลูมินา สวนที่อุณหภูมิการ
เผาแคลไซนเทากับ 900 องศาเซลเซียสและ 1100 องศาเซลเซียส พบวาอะลูมินาเมมเบรนมีวัฏภาค
ของแอลฟาอะลูมินา

รูปที่ 2.20 ผลการวิเคราะหเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 500 องศาเซลเซียสถึง 1100 องศาเซลเซียส (Kunde and Yadav., 2016)

จากน้ันทําการตรวจสอบการกระจายขนาดของรูพรุนและพื้นที่ผิวสัมผัสดวยเทคนิค
Brunauer emmett teller (BET) จากรูปที่ 2.21 ซึ่งแสดงผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption
isotherms ของอะลูมินาเมมเบรนซึ่งทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียสและ 1100
องศาเซลเซียส พบวาชนิดไอโซเทิรมของอะลูมินาเมมเบรนแสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis
loops โดยแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร
และจากรูปที่ 2.22 เมื่อเปรียบเทียบการกระจายปริมาณของรูพรุนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ
400 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส พบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้น จะสงผล



31

ใหการกระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนน้ันกวางขึ้น และขนาดของรูพรุนเฉลี่ยมีขนาด
เพิ่มขึ้นจาก 40 นาโนเมตร เปน 75 นาโนเมตร และเมื่อพิจารณาถึงพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินา
เมมเบรนเมื่อเปรียบเทียบอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่ 400 องศาเซลเซียส ถึง 1100 องศาเซลเซียส
พบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนเพิ่มขึ้นจะสงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนน้ัน
ลดลงและขนาดของรูพรุนมีคาเพิ่มขึ้น ซึ่งแสดงดังรูปที่ 2.23

รูปที่ 2.21 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms ของอะลูมินาเมมเบรน
ซึ่งทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียสและ 1100 องศาเซลเซียส
(Kunde and Yadav., 2016)
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รูปที่ 2.22 การกระจายปริมาณของรูพรุนและขนาดของรูพรุนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 400 องศาเซลเซียส และ 1100 องศาเซลเซียส (Kunde and Yadav., 2016)

รูปที่ 2.23 พื้นที่ผิวจําเพาะและขนาดของรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซน
เทากับ 400 องศาเซลเซียส ถึง 1100 องศาเซลเซียส

จากการสํารวจปริทัศนวรรณกรรม และงานวิจัยที่เกี่ยวของ เพื่อใหทราบถึงแนวทางการ
วิจัยน้ี ทําใหสามารถสรุปไดวา การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล เพื่อใหไดเมมเบรน
ที่เหมาะสมสําหรับการคัดแยกแกสน้ัน ในสวนของการศึกษาปริมาณความเขมขนของสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคที่มีผลตอลักษณะของอะลูมินาเมมเบรน ผูวิจัยไ ดเลือกใชกรดอะซิติก
เน่ืองจากการศึกษาพบวา กรดอะซิติกจะชวยใหการสังเคราะหไดขนาดรูพรุนของเมมเบรนที่อยู
ในชวงมีโซพอรัส โดยใหการกระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงแคบ และ
กําหนดใหอุณหภูมิการเผาแคลไซนเทากับ 600 องศาเซลเซียส เน่ืองจากเปนอุณหภูมิที่ใหการ
กระจายปริมาณรูพรุนซึ่งมีขนาดของรูพรุนในชวงแคบเมื่อเปรียบเทียบกับการเผาแคลไซนที่
อุณหภูมิที่สูงกวา และเปนอุณหภูมิที่เหมาะสมสําหรับการเกิดวัฏภาคของแกมมาอะลูมินาที่สมบูรณ
ซึ่งเปนวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส



บทที่ 3
วิธีการดําเนินการวิจัย

3.1 บทนํา
งานวิจัยน้ีมุงเนนที่จะศึกษาหาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ซึ่งเปนสารชวยกระจาย

ตัวของอนุภาคที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรน เพื่อใหไดสภาวะที่
เหมาะสมของปฏิกิริยาโซลเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมี
ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนใหมีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ ที่เหมาะสมสําหรับการ
แยกแกส

3.2 อุปกรณและสารเคมีที่ใชในการทดลอง
เคร่ืองมือและอุปกรณที่ใชในการวิเคราะหผลการทดลองแสดงดังตารางที่ 3.1

ตารางที่ 3.1 ขอมูลของเคร่ืองมือและอุปกรณที่ใชสําหรับการทดลอง
อุปกรณ ผูผลิต แบบ/รุน

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 ขอมูลของสารเคมีที่ใชสําหรับการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนดวยวิธีโซลเจล

ชื่อสารเคมี สูตรเคมี ความบริสุทธ ผูผลิต
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 การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด (Unsupported alumina
membrane)
3.3.1 การเตรียมสารละลายโบฮไมต (Boehmite sol) ดวยวิธีโซลเจล
การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนเร่ิมตนจากการเตรียมใหเปนสารละลายโบฮไมตดวยวิธี

โซลเจล โดยนําสารต้ังตนคือ Aluminum-tri-sec-butoxide ซึ่งมีขนาดของรูพรุนคอนขางเล็กและมี
พื้นที่ผิวจําเพาะสูง ผสมกับเอทานอลในปริมาณเล็กนอยเพื่อทําใหสารละลายเปนเน้ือเดียวกัน
จากน้ันเติมนํ้าที่ปราศจากไอออน (Deionized water) ลงในสารละลายเพื่อทําใหเกิดการฟอรมตัว
เปนสารละลาย γ-AlOOH โบฮไมต (γ-AlOOH Boehmite sol) แลวเติมกลีเซอรอล (Glycerol) ลง
ในสารละลายดวยปริมาณเล็กนอยเพื่อปองกันการเกิดรอยราว (Crack) ในระหวางขั้นตอนการ
อบแหง และขั้นตอนที่สําคัญสําหรับการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรน คือการเติมกรดอะซิติกดวย
ปริมาณความเขมขนที่ตางๆกันลงในสารละลายโบฮไมต โดยที่กรดอะซิติกจะทําหนาที่เปนสารชวย
กระจายตัวของอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมต ซึ่งสงผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของ
สารละลายโบฮไมตและอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ในการทดลองน้ีไดกําหนดปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลายทั้งหมด 3 ระดับ โดยมีอัตราสวนระหวาง
H+/alkoxide mole ratio (acetic acid/ Aluminum-tri-sec-butoxide ratio, X/0.1) ดังตารางที่ 3.3
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ตารางที่ 3.3 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย

รายละเอียดของการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจลมีขั้นตอนดังตอไปน้ี
3.3.1.1. นําสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide ปริมาน 0.1 โมล (24.6 กรัม) และเอ

ทานอลปริมาณ 3 มิลลิลิตร ผสมใหเปนสารละลายเน้ือเดียวกัน
3.3.1.2. นํานํ้าที่ปราศจากไอออนปริมาณ 500 มิลลิลิตร ที่มีอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส

เติมลงไปในสารละลายที่เตรียมไว จากน้ันเพิ่มอุณหภูมิไปที่ 90 องศาเซลเซียสเปนเวลา 1 ชั่วโมง
ภายใตสภาวะการรีฟลักซ (Reflux condition) พรอมทั้งกวนดวยความรุนแรง (Vigorous stirring) ที่
ระดับความเร็วของเคร่ืองกวนเทากับ 5

3.3.1.3. เติมกรดอะซิติกลงในสารละลายที่ปริมาณความเขมขนตางๆกันสําหรับแตละ
การทดลอง ดังแสดงในตารางที่ 3.3 แลวทําการกวนสารละลายดวยความเร็วของเคร่ืองกวนระดับ 5
ภายใตสภาวะการรีฟลักซเปนเวลา 1 ชั่วโมง

3.3.1.4. จากน้ันเติมกลีเซอรอลปริมาณ 0.5 มิลลิลิตร แลวทําการกวนสารละลายดวย
ความเร็วของเคร่ืองกวนระดับ 5 ภายใตสภาวะการรีฟลักซเปนเวลา 1 ชั่วโมง หลังจากน้ันหยุดการ
กวนแลวปลอยใหสารละลายเย็นตัวที่อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และทําการบม (Aging) สารละลาย
ที่อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12 ชั่วโมงเพื่อใหเกิดการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมต

ตัวแปร
การทดลอง

1 2 3
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
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 นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลว เทลงบนจาน
แกวดังรูปที่ 3.3 และต้ังไวที่อุณหภูมิหองเปนเวลา 12 ชั่วโมง โดยกําหนดใหอุณหภูมิภายในหอง
เทากับ 25 องศาเซลเซียส

รูปที่ 3.3 การเทสารละลายโบฮไมตลงบนจานแกว
3.3.2.2 จากน้ันทําการอบสารละลายโบฮไมตที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12

ชั่วโมง แลวทําการแคลไซน (Calcination) ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปนเวลา 2 ชั่วโมงดวย
อัตราการใหความรอน (Heating rate) เทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที ดังรูปที่ 3.5 เพื่อเปลี่ยน
วัฏภาคเปนอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ดังรูปที่ 3.6

รูปท่ี 3.4 สารละลายโบฮไมตท่ีผานการอบท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส
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รูปท่ี 3.5 กราฟอุณหภูมิการเผาแคลไซนอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปท่ี 3.6 อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซน



39 

 

 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 ์



40

3.3.3. การเตรียมอะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด (Supported alumina
membranes)

3.3.3.1 นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวเคลือบลงบนผิว
ของวัสดุตัวยึด ซึ่งวัสดุตัวยึดทํามาจากอะลูมินาซัพพอรท (Alumina support) โดยมีขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยเทากับ 0.2 ไมโครเมตร แลวต้ังไวใหแหงตามธรรมชาติที่อุณหภูมิหองเปนเวลา 12 ชั่วโมง โดย
กําหนดใหอุณหภูมิภายในหองเทากับ 25 องศาเซลเซียส

3.3.3.2 จากน้ันทําการอบสารละลายโบฮไมตที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลา 12
ชั่วโมง แลวทําการแคลไซน (Calcination) ที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปนเวลา 2 ชั่วโมงดวย
อัตราการใหความรอน (Heating rate) เทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที เชนเดียวกับการเตรียม
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ซึ่งแสดงกราฟอุณหภูมิการเผาแคลไซนไดดังรูปที่ 3.5

3.3.4 การตรวจสอบสมบัติของตัวอยาง
3.3.4.1 สารละลายโบฮไมต

3.3.4.1.1 การตรวจสอบคา pH
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบคา

ความเปนกรดดวยเคร่ือง pH Meter โดยกําหนดใหอุณหภูมิของสารละลายโบฮไมตในขณะที่ทํา
การตรวจสอบเทากับ 25 องศาเซลเซียส

รูปที่ 3.8 เคร่ือง pH Meter
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3.3.4.1.2 การตรวจสอบความหนืดของสารละลายโบฮไมต
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบคา

ความหนืดดวยเคร่ือง Capillary tube viscometer ซึ่งเร่ิมตนจากการเติมสารละลายโบฮไมตลงใน
หลอดแกวรูเล็กดังรูปที่ 3.9 โดยขนาดของหลอดแกวที่ใชในการทดลองเทากับ 75 จากน้ันแช
สารละลายโบฮไมตลงในอางนํ้าควบคุมอุณหภูมิ กําหนดใหอุณหภูมิของสารละลายโบฮไมตใน
ขณะที่ทําการทดลองเทากับ 25 องศาเซลเซียส โดยอาศัยตัวกลางของนํ้าภายในอางนํ้าควบคุม
อุณหภูมิของเคร่ือง Capillary tube viscometer เปนตัวใหอุณหภูมิ แลวใชจุกยางดูดสารละลาย
โบฮไมตใหสูงถึงระดับ A และเร่ิมจับเวลาเมื่อของเหลวไหลลงมาที่ระดับ B และหยุดจับเวลาเมื่อ
ของเหลวไหลลงมาที่ระดับ C จากน้ันบันทึกเวลาที่จับไดเปนวินาทีแลวนําเวลาที่ไดไปคํานวณหาคา
ความหนืดของสารละลายโบฮไมตดวยสมการที่ 3.1

รูปที่ 3.9 หลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-fenske

สมการสําหรับการคํานวณคาความหนืดที่วัดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด 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 คาคงที่ C และ B ขึ้นกับขนาดของหลอดแกว ดังแสดงในตารางที่ 3.4

ตารางที่ 3.4 คาคงที่ C และ B ของหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-fenske

เน่ืองจากการรายงานผลขอมูลนิยมใชการรายงานความหนืดแบบไดนามิก ดัง น้ันจึงแปลง
ความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s) ดวยสมการ ที่
3.2

310  (3.2)
กําหนดให

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

3.3.4.1.3 การตรวจสอบการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต
นําสารละลายที่ผานการฟอรมตัวเปนสารละลายโบฮไมตแลวมาตรวจสอบการ

กระจายขนาดอนุภาคดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer ซึ่งแสดงดังรูปที่
3.10 โดยกําหนดใหปริมาณสารละลายโบฮไมตที่ใชสําหรับการทดลองเทากับ 1 มิลลิลิตร ที่
อุณหภูมิ 25 องศาเซลเซียส และคา Refractive index ของสารละลายโบฮไมตชนิด γ-AlOOH
เทากับ 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 ใชสําหรับตรวจสอบอนุภาคดวยเทคนิค Dynamic light scattering

3.3.4.2 อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด
3.3.4.2.1 การตรวจสอบการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และ

ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุน
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผา แคลไซนแลวมา

ตรวจสอบการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุน ดวย
วิธี Brunauer emmett teller (BET) ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบ จะนําอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณไมเกิน 0.25 กรัม บรรจุลงในเซลลสําหรับใสตัวอยาง (Sample
cell) แลวใหความรอนเพื่อไลความชื้นและโมเลกุลของสารถูกดูดซับชนิดอ่ืนใหออกจากผิวหนา
ของตัวอยาง จากน้ันทําใหเซลลเปนสุญญากาศ เพื่อใหภายในเซลลไมมีโมเลกุลของแกสชนิดอ่ืน
ซึ่งการใหความรอนในการไลความชื้นน้ันแบงออกเปน 2 ขั้นตอน โดยในขั้นตอนแรกจะใหความ
รอนที่อุณหภูมิ 90 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง จากน้ันเพิ่มอุณหภูมิเปน 250 องศาเซลเซียส
เปนเวลา 5 ชั่วโมง แลวนําตัวอยางมาทดสอบโดยใชเซลลสําหรับใสตัวอยางจํานวน 2 เซลล เซลล
หน่ึงบรรจุตัวอยางที่ตองการทดสอบ สวนอีกเซลลไมตองบรรจุตัวอยางเน่ืองจากทําหนาที่เปนเซลล
อางอิง จากน้ันเคร่ืองมือจะทําการวัดปริมาณของแกสไนโตรเจนที่ถูกดูดซับบนผิวของตัวอยาง แลว
นําปริมาณของแกสไนโตรเจนที่ไดมาคํานวณคาการกระจายขนาด ปริมาณ พื้นที่ผิวจําเพาะ และ
ลักษณะทางสัณฐานวิทยาของรูพรุนตอไป
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รูปที่ 3.11 เคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 ใชสําหรับทดสอบดวยวิธี
Brunauere emmette teller
3.3.4.2.2 ตรวจสอบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผาแคลไซนแลวมา

ตรวจสอบวัฏภาค โดยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ดังแสดงในรูปที่ 3.12
ดวยการสแกนคาของ 2-Theta (Degree) ที่มุมระหวาง 20o-80o ซึ่งกําหนด Step size เทากับ 0.02
และคา Radiation ของ ceramic Cu x-ray เทากับ 1.5406

รูปที่ 3.12 เคร่ือง X-ray diffraction
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3.3.4.2.3 ตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ผานการเผาแคลไซนแลวมาตรวจสอบ

โครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดชนิด Field emission scanning
electron microscope (FE-SEM) ดังแสดงในรูปที่ 3.13 ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบน้ัน
ตองนําตัวอยางไปเคลือบคารบอนดวยเคร่ือง Ion sputtering ดังแสดงในรูปที่ 3.14 ที่ความหนา 5
นาโนเมตรเพื่อใหเกิดการนําไฟฟา สําหรับการทดสอบโครงสรางจุลภาคน้ีใชกําลังขยายที่
100000 เทา

รูปที่ 3.13 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดชนิด Field emission
scanning electron microscope

รูปที่ 3.14 เคร่ือง Ion sputtering สําหรับใชเคลือบผิวชิ้นงานดวยคารบอนและทองคํา
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3.3.4.3 อะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด
3.3.4.3.1 การตรวจสอบโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบน

พื้นผิวของวัสดุตัวยึด
นําอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดที่ผานการเผาแคล

ไซนแลวมาตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด Scanning
electron microscope (SEM) ดังแสดงในรูปที่ 3.15 ซึ่งการเตรียมตัวอยางสําหรับการทดสอบน้ันตอง
นําตัวอยางไปเคลือบทองดวยเคร่ือง Ion sputtering ดังแสดงในรูปที่ 3.10 ที่ความหนา 5 นาโนเมตร
เพื่อใหเกิดการนําไฟฟา สําหรับการทดสอบโครงสรางจุลภาคน้ีใชกําลังขยายที่ 500, 1000, 5000 เทา
ตามลําดับ

รูปที่ 3.15 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
(Scanning electron microscope)



บทที่ 4
ผลการศึกษา และการวิเคราะหผล

4.1 การศึกษา ปริมาณค วามเขม ขนของกร ดอะ ซิติก ที่ มีผลตอ สมบัติ แล ะ
ลักษณะเฉพาะของสารละลายโบฮไมต
4.1.1 ลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.1 ลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.1 แสดงลักษณะทางกายภาพของสารละลายโบฮไมต ซึ่งจากผลการทดลอง
ทําใหทราบวาสารละลายโบฮไมตที่มีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอ
ปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1,
0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ตามลําดับ จะใหสีของสารละลายโบฮไมตเปนสีใสและมีลักษณะโปรงแสง
ซึ่งสอดคลองกับผลการทดลองของ Xianfu et al. (2015) ที่ไดเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยสารต้ัง
ตน Aluminum-tri-sec-butoxide แลวใหสารละลายเปนสีใสและมีลักษณะโปรงแสงเชนเดียวกัน

Transparent
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4.1.2 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอคา pH ของสารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.2 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คา pH ของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.2 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คา pH ของสารละลายโบฮไมตที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบคา pH ดวยเคร่ือง pH
Meter โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 มีคา
ความเปน pH เทากับ 3.91, 3.56 และ 3.31 ตามลําดับ ซึ่งจากผลการทดลองทําใหทราบวาเมื่อเพิ่ม
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีคาความเปนกรดเพิ่มขึ้น
เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนกรด เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในปฏิกิริยา
จึงสงผลใหสารละลายโบฮไมตสะสมคาความเปนกรดเพิ่มมากขึ้น
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4.1.3 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอคาความหนืดของสารละลาย
โบฮไมต

รูปที่ 4.3 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
ที่สงผลตอคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.3 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอคา
ความหนืดของสารละลายโบฮไมต ซึ่งทําการทดสอบคาความหนืดดวยเคร่ือง Capillary tube
viscometer โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
คาความหนืดเทากับ 1.3270 mPa.s, 1.1745 mPa.s และ 1.0830 mPa.s ตามลําดับ จากผลการทดลอง
ทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้น จะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีคา
ความหนืดลดลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing
agent) หรือในทางเซรามิกเรียกวาสาร Deflocculant ซึ่งการเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกจะสงผลใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตมีศักยไฟฟาเซตา (Zeta potential) สูงขึ้น
ทําใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร
Srilomsak. (2006) ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะ
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ทําใหอนุภาคภายในสารละลายสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียรเพิ่มมากขึ้นสงผล
ใหคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตลดลง จากรูปที่ 4.4 สามารถอธิบายเหตุผลสนับสนุนการ
วิเคราะหขางตนได ซึ่งกราฟผลการทดลองแสดงใหเห็นวาศักยไฟฟาเซตาของอะลูมินาเพิ่มขึ้นอยาง
รวดเร็วเมื่อเติมสาร Deflocculant ชนิด Polyacrylate เขาไป พรอมทั้งไดแสดงวาความหนืดของนํ้า
สลิปลดลงอยางรวดเร็วดวยเมื่อเติมสาร Deflocculant เขาไปในสารละลาย Reed. (1995)

รูปที่ 4.4 คาศักยไฟฟาเซตาและคาความหนืดของอะลูมินาในนํ้าสลิปเมื่อเติมสาร
Deflocculant ชนิด Polyacrylate (Reed., 1995)
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4.1.4 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอการกระจายขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมต

รูปที่ 4.5 ผลการวิเคราะหการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.5 แสดงผลการวิเคราะหการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตที่
เตรียมดวยวิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer
โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-
tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 จากผลการ
ทดลองทําใหทราบวาการกระจายขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตอยูในชวง 10-600
นาโนเมตร และพบวาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เพิ่มขึ้นจะสงผลใหการกระจายขนาด
อนุภาคของสารละลายโบฮไมตลูเขาหาแกน y ทางดานซายมากขึ้น ทําใหขนาดอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมตน้ันเล็กลง ซึ่งไดอธิบายเหตุผลการลดลงของขนาดอนุภาคภายในสารละลาย
โบฮไมตไวในหัวขอที่ 4.15

4.1.5 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอขนาดอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมต
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รูปที่ 4.6 ผลการวิเคราะหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมต

จากรูปที่ 4.6 แสดงผลการวิเคราะหขนาดอนุภาคของสารละลายโบฮไมตที่เตรียมดวย
วิธีโซลเจล ซึ่งทําการทดสอบดวยเทคนิค Dynamic light scattering ในเคร่ือง Zetasizer โดยมี
อัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมีขนาดอนุภาค
เทากับ 54.15 นาโนเมตร 49.42 นาโนเมตร และ 44.52 นาโนเมตร ตามลําดับ จากผลการทดลองทํา
ใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีขนาด
อนุภาคเล็กลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวยในการกระจายตัวของอนุภาค ซึ่งทําให
อนุภาคของสารละลายโบฮไมตไมเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน (Agglomeration) อนุภาคจึงมี
ลักษณะแยกตัวออกจากกันอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
สารละลาย จะสงผลตอการเพิ่มประสิทธิภาพใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตสามารถแยกตัวออก
จากกันไดมากขึ้น จึงทําใหสารละลายโบฮไมตมีขนาดของอนุภาคเล็กลง
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4.2 การศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ที่มีผลตอสมบัติและ
ลักษณะเฉพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
4.2.1 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอโครงสรางรูพรุนของอะลูมินา

เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.7 ผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.7 แสดงผลการวิเคราะห N2 adsorption-desorption isotherms ของอะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide
mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองทําใหทราบวาชนิดไอโซเทิรม
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่แสดงดวยลักษณะของกราฟ Hysteresis loops น้ันแสดงถึง
ไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร โดยสอดคลองกับ
การจําแนกชนิดไอโซเทิรมการดูดซับของรูพรุนตามระบบ International Union of Pure and
Applied Chemistry (IUPAC). Sing et al. (1985)

4.2.2 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอการกระจายปริมาณรูพรุน
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ของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.8 ผลการวิเคราะหการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.8 แสดงผลการวิเคราะหการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึด ซึ่งคํานวณการดูดซับแกสไนโตรเจนดวยวิธี Barrett joyner halenda method (BJH)
ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองทําใหทราบวาลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุน
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดมีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยู
ในชวง 3-6 นาโนเมตร หากเปรียบเทียบขนาดของรูพรุนตามระบบ International Union of Pure and
Applied Chemistry (IUPAC) อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่สังเคราะหไดจัดอยูในหมวดหมู
ของมีโซพอรัสเมมเบรนซึ่งระบบ International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC)
กําหนดขนาดรูพรุนของมีโซพอรัสเมมเบรนอยูในชวง 2-50 นาโนเมตร Koros et al. (1996) โดย
ขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเมมเบรนน้ี สามารถนํามาประยุกตใชในงานการคัดแยกสสารที่มี
โมเลกุลขนาดเล็กได อยางเชนในอุตสาหกรรมการคัดแยกแกส เปนตน
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4.2.3 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอขนาดรูพรุนของอะลูมินา
เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.9 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนในอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.9 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
คาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนในอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งคํานวณการดูดซับแกสไนโตรเจน
ดวยวิธี Barrett joyner halenda method (BJH) ดวยเคร่ือง Micromeritics ASAP-2010 โดยมี
อัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมีคาเฉลี่ยของ
ขนาดรูพรุนเทากับ 4.01 นาโนเมตร 4.35 นาโนเมตร และ 4.53 นาโนเมตร ตามลําดับ จากผลการ
ทดลองทําใหทราบวาเมื่อปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหคาเฉลี่ยของขนาด
รูพรุนเพิ่มขึ้น ซึ่งสามารถอธิบายกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใน
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่แตกตางกันไดจากรูปที่ 4.10
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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รูปที่ 4.10 กลไกลการเกิดอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกที่แตกตางกัน

เมื่อพิจารณาถึงกลไกลการเกิดรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด เมื่อเร่ิม
ต้ังแตขั้นตอนการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล โดยเปรียบเทียบระหวางสารละลาย
โบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตํ่าและสารละลายโบฮไมตที่มีปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกสูง ซึ่งการเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะทําใหอนุภาคภายใน
สารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร เมื่อสารละลายโบฮไมตเขาสู
ขั้นตอนของการเปปไทเซชัน (Peptization) หากพิจารณาถึงคา Isoelectric point (IEP) ของโบฮไมต
พบวามีคา pH เทากับ 9.5 Xianfu et al. (2015) และสารละลายโบฮไมตที่เตรียมไดน้ันมีคา pH
เทากับ 3.31-3.91 ซึ่งตํ่ากวาคา pH ใน Isoelectric point ของโบฮไมต ทําใหอนุภาคโบฮไมตใน
สารละลายที่เตรียมมีประจุบวกที่ผิว อนุภาคโบฮไมตจึงมีความสามารถดูดจับประจุลบไดมากกวา
ประจุบวก Srilomsak. (2006) เมื่อเติมกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต กรดอะซิติกจะแตกตัว
เปนประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ โดยทําใหอนุภาคโบฮไมตภายในสารละลายดูดจับประจุ
ลบ CH3COO- มาเกาะไวที่ผิวของอนุภาคจนเต็มกอน แลวจึงดูดจับประจุบวก H+ มาเกาะไวที่ผิวของ
อนุภาคเปนชั้นตอไป การที่มีประจุของกรดอะซิติกมาเกาะบนผิวของอนุภาคโบฮไมตน้ีจะทําใหเกิด
ชั้นอินทรียที่ผิวของอนุภาค ซึ่งชั้นอินทรียทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางออกจากกันซึ่งชวย
ปองกันไมใหอนุภาคของโบฮไมตน้ันดูดจับกันเปนกอน สงผลใหอนุภาคโบฮไมตสามารถกระจาย
ตัวและแขวนลอยไดอยางเสถียร ดังน้ันเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงใน
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สารละลาย จะเปนการเพิ่มประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ บนผิวของอนุภาคโบฮไมต สงผล
ใหชั้นอินทรียขยายวงกวางขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางจากกันมากขึ้น เมื่อเขาสูขั้นตอน
ของการเผาแคลไซน จะทําใหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งถูกเตรียมดวยปริมาณของ
กรดอะซิติกที่มีความเข็มขนสูง มีขนาดของรูพรุนที่ใหญกวาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่ง
ถูกเตรียมดวยปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความเขมขนตํ่า เน่ืองจากปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความ
เขมขนสูงน้ันจะทําใหอนุภาคโบฮไมตมีระยะหางจากกันมากกวาปริมาณของกรดอะซิติกที่มีความ
เขมขนตํ่า

จากผลการทดลองแสดงใหเห็นวา ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของ
ไอออน (CH3COO- และ H+) ที่เกิดจากการเพิ่มความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลาย
โบฮไมตมีผลตอคาความหนาของชั้นอินทรีย ซึ่งความหนาของชั้นอินทรียมีความสัมพันธกับคา
ศักยไฟฟาเซตา โดยที่เมื่อความหนาของชั้นอินทรียมากจะสงผลใหคาศักยไฟฟาเซตามากไปดวย
และเมื่อคาศักยไฟฟาเซตามากจะสงผลใหอนุภาคในสารละลายโบฮไมตสามารถกระจายตัวและ
แขวนลอยไดอยางเสถียรมากขึ้น Srilomsak. (2006) ซึ่งสามารถอธิบายไดดวยทฤษฏี DLVO หาก
พิจารณาถึงสมการความหนาของชั้นอินทรีย ซึ่งหมายถึงความหนาของ double layer (K-1) ในทฤษฏี
DLVO สามารถพิจารณาไดดังน้ี= ∑ (4.1)

โดยที่ คือ ความหนาของชั้น double layer หรือ Debye-Huckel screening length
หนวยเปน m

คือ ความเขมขนของไอออนชนิด ในนํ้าสลิป หนวยเปน particle/m3

คือ ขนาดของประจุของไอออนชนิด ในนํ้าสลิป เชน +1, -1 เปนตน
คือ relative dielectric constant ของตัวกลางที่อนุภาคแขวนลอย ของนํ้าบ

ริสุทธที่ 25 oC เทากับ 80 (ไมมีหนวย)
คือ สภาพะยอม (permittivity) ของสุญญากาศ เทากับ 8.85x10-12

Coulomb/J.m
คือ Avogadro’s number เทากับ 6.02x1023 particle/mole
คือ Boltzmann’s constant เทากับ 1.381x10-23 Joule/mole.K
คือ อุณหภูมิ หนวยเปน Kelvin
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เมื่อพิจารณาจากสมการที่ 4.1 จะเห็นวา ปริมาณความเขมขนของไอออน ( ) และ
ขนาดประจุของไอออน ( ) ที่เติมเขาไปในสารละลายจะสงผลใหความหนาของ Double layer
เปลี่ยนแปลงไป โดยที่เมื่อปริมาณความเขมขนของไอออนและขนาดประจุของไอออนที่เติมเขาไป
ในสารละลายมีมากเกินไปจะทําใหความหนาของ Double layer น้ันบางลง ทําใหศักยไฟฟาเซตา
ลดลง และสงผลใหระยะหางของอนุภาคในสารละลายอยูใกลกันและสามารถดูดจับกันไดทําให
อนุภาคโบฮไมตตกตะกอนในที่สุด ซึ่งสงผลไมดีตอลักษณะของมีโซพอรัสเมมเบรน เชนอาจเกิด
ตําหนิรูเข็มบนพื้นผิวของเมมเบรนไดหลังจากการเผาแคลไซนเน่ืองจากเกิดการจับตัวเปนกลุมกอน
ของอนุภาคโดยผลกระทบจากความหนาของ Double layer สามารถอธิบายเหตุผลไดจากรูปที่ 4.11
ซึ่งแสดงความสัมพันธระหวางความหนาของ Double layer กับปริมาณความเขมขนของไอออน
และประจุของไอออนในนํ้าสลิป จากรูปจะเห็นไดวาความหนาของ Double layer ลดลงเมื่อปริมาณ
ความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนในนํ้าสลิปมีคาเพิ่มขึ้น เน่ืองจากอนุภาคที่มี Double
layer บางจะมีความเสถียรนอยซึ่งอาจกลาวไดวา ไอออนที่มีประจุมากเชน +2, +3, -2 และ -3 และมี
ปริมาณความเขมขนของไอออนสูงจะทําใหความเสถียรของอนุภาคที่แขวนลอยในนํ้าสลิปลดลง
สงผลใหความหนาของ Double layer ลดลงตาม

รูปที่ 4.11 ความสัมพันธระหวางความหนาของ double layer กับปริมาณความเขมขน
ของไอออนและประจุของไอออนในนํ้าสลิป (Carty., 1998)
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ดังน้ันการเติมปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในสารละลายโบฮไมตจะตองมี
ปริมาณที่เหมาะสมโดยไมทําใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน
(Agglomeration) ซึ่งในการทดลองของผูวิจัยไดใชอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 และขนาดประจุของไอออนเทากับ +1 และ -1 ซึ่งเปนสภาวะที่
เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดใหมีการกระจายปริมาณของรูพรุน
ในชวงแคบและมีขนาดของรูพรุนเฉลี่ยอยูในชวงมีโซพอรัสเมมเบรน ซึ่งไดอธิบายผลการทดลอง
ไวในหัวขอที่ 4.2.2

4.2.4 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอปริมาณรูพรุนของอะลูมินา
เมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.12 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอปริมาณรูพรุน
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.12 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
ปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งทําการทดสอบดวยเคร่ือง Micromeritics
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ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
ปริมาณรูพรุนเทากับ 0.3618 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม 0.3735 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม และ
0.3845 ลูกบาศกเซนติเมตรตอกรัม ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นสงผลใหปริมาณรูพรุนเพิ่มขึ้น เน่ืองจากเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติก ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนา
ของ Double layer หนามากขึ้น และสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมาก
ขึ้น เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซนจึงทําใหไดรูพรุนที่มีขนาดกวางขึ้นจึงสงผลใหปริมาณของ
รูพรุนเพิ่มขึ้น

4.2.5 ผลของปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกท่ีมีผลตอพื้นท่ีผิวจําเพาะของรูพรุนของ
อะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.13 ผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอพื้นที่ผิวจําเพาะของ
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.13 แสดงผลการวิเคราะหปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่สงผลตอ
พื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดซึ่งทําการทดสอบดวยเคร่ือง Micromeritics
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ASAP-2010 โดยมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ซึ่งมี
พื้นที่ผิวจําเพาะเทากับ 287.81 ตารางเมตรตอกรัม 278.38 ตารางเมตรตอกรัม และ 272.72 ตาราง
เมตรตอกรัม ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
เพิ่มขึ้นสงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดลดลง เน่ืองจากเมื่อเพิ่ม
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะ
สูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนาของ Double layer หนาขึ้นและสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมต
มีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งการที่อนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกัน เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซน
เกิดการเปลี่ยนแปลงขนาดของรูพรุน จากรูพรุนขนาดเล็กเปนรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น ทําใหพื้นที่ผิว
จําเพาะจํานวนมากที่เกิดจากการรวมตัวของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไป เกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มี
พื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

โดยสามารถอธิบายการลดลงของพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดใหเห็นภาพไดชัดเจนมากขึ้นจากรูปที่ 4.14 ซึ่งแสดงปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่มี
ผลตอการเปลี่ยนแปลงพื้นที่ผิวจําเพาะของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

รูปที่ 4.14 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่มีผลตอการเปลี่ยนแปลงพื้นที่ผิวจําเพาะ
ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากที่ไดอธิบายไวในหัวขอที่ 4.2.3 แลววาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนตํ่า
ลงในสารละลายโบฮไมต เมื่อผานการเผาแคลไซนจะทําใหรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดน้ันมีขนาดเล็กกวาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนสูง หากพิจารณาถึงพื้นที่ผิว
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จําเพาะบริเวณรูพรุน จากรูปที่ 4.14 แสดงใหเห็นวาการเติมกรดอะซิติกที่ปริมาณความเขมขนตํ่าทํา
ใหเกิดรูพรุนขนาดเล็กกระจายอยูทั่วบริเวณของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ซึ่งการที่มี
รูพรุนขนาดเล็กกระจายอยูทั่วบริเวณเปนจํานวนมากน้ันจะทําใหมีพื้นที่ผิวจําเพาะสูง เน่ืองจากเกิด
การรวมกันของพื้นที่ผิวจําเพาะจากรูพรุนขนาดเล็ก และเมื่อเปรียบเทียบกับการเติมกรดอะซิติกที่
ปริมาณความเขมขนสูง ซึ่งจะไดรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น จะทําใหพื้นที่ผิวจําเพาะจํานวนมากที่เกิด
จากการรวมกันของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไปและเกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มีพื้นที่ผิวจําเพาะ
ลดลง

4.2.6 ลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังผานการเผาแคลไซน

รูปที่ 4.15 ลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.15 แสดงลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลัง
ผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง ซึ่งจากผลการทดลองทําให
ทราบวาลักษณะทางกายภาพของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่มีอัตราสวนระหวางปริมาณ
ความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide
mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1และ 0.28:0.1 ตามลําดับ จะมีสีของอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึดเปนสีใสและมีลักษณะเปนแผนฟลมบางที่โปรงแสง ซึ่งสังเกตไดจากเมื่อวาง
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่มีลักษณะเปนแผนฟลมลงบนกระดาษ ทําใหสามารถมองทะลุ
ผานเห็นถึงตัวอักษรที่อยูภายใตอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดได

Transparent
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โดยการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดจากงานวิจัยคร้ังน้ี ไดปริมาณ
ผลผลิตของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดในอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ
0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 ที่ Percent yield เทากับ 36.748 เปอรเซ็นต 36.739 เปอรเซ็นต และ
36.504 เปอรเซ็นต ตามลําดับ

4.3 การศึกษาโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนหลังผานการเผาแคลไซน
4.3.1 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึด

จากรูปที่ 4.16 ถึง 4.18 แสดงโครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจาก
ตัวยึดที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล โดยตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบ
สองกราดชนิด Field emission scanning electron microscopy (FE-SEM) ที่กําลังขยายเทากับ
100000 เทา ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1
ตามลําดับ โดยทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง เพื่อใหได
โครงสรางที่มีรูพรุนของมีโซพอรัสเมมเบรน Xianfu et al. (2015) ซึ่งจากรูปแสดงใหเห็นถึงการ
กระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบที่สม่ําเสมอ และมีโครงสรางของรูพรุนที่มีขนาดเล็กใน
ระดับนาโนเมตร แตในเทคนิคการถายภาพแบบ Field emission scanning electron microscopy
(FE-SEM) ที่กําลังขยายเทากับ 100000 เทา ยังมีสมรรถนะไมเพียงพอสําหรับการแสดงใหเห็นถึง
ขนาดของรูพรุนที่แทจริงของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดน้ี ดังน้ันการตรวจสอบโครงสราง
ของรูพรุนจึงควรใชเทคนิคอ่ืนๆรวมดวย อยางเชนในงานวิจัยน้ีไดใชเทคนิค Brunauer emmett
teller (BET) เขาชวยในการตรวจสอบ ซึ่งเมื่อทําการตรวจสอบดวยเทคนิค Brunauer emmett teller
(BET) จะทําใหทราบวาการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดอยูในชวง
แคบที่ใหขนาดของรูพรุนอยูในชวง 3-6 นาโนเมตร และลักษณะของกราฟ Hysteresis loops น้ัน
แสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุประเภทมีโซพอร
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รูปที่ 4.16 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.07 มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

รูปที่ 4.17 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

PoreAlumina grain
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รูปที่ 4.18 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด ที่ปริมาณความเขมขนของ
กรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล มีกําลังขยายเทากับ 100000 เทา

4.3.2 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด



66

Alumina membrane

Alumina substrate

รูปที่ 4.19 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานขางของอะลูมินาเมมเบรน (cross section)
ที่เคลือบลงบนวัสดุตัวยึด

จากรูปที่ 4.19 แสดงลักษณะโครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานขางของอะลูมินาเมมเบรน
ที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด หลังผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเปน
เวลา 2 ชั่วโมง ดวยอัตราการใหความรอนเทากับ 3 องศาเซลเซียสตอนาที แลวตรวจสอบ
โครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscope)
ที่กําลังขยายเทากับ 1000 เทา ซึ่งแสดงใหเห็นถึงชั้นของอะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของ
วัสดุตัวยึดมีความเรียบเนียนและซึมยึดติดกับวัสดุตัวยึดไดเปนอยางดี โดยที่ความหนาเฉลี่ยของชั้น
อะลูมินาเมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดมีคาเทากับ 50 ไมโครเมตร และขนาดรูพรุน
เฉลี่ยของวัสดุตัวยึดมีคาเทากับ 0.2 ไมโครเมตร
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รูปที่ 4.20 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (Top view) ของอะลูมินาเมมเบรน
ที่เคลือบลงบนวัสดุตัวยึด

จากรูป 4.20 แสดงโครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (top view) ของอะลูมินา
เมมเบรนที่เคลือบลงบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึด โดยตรวจสอบโครงสรางจุลภาคดวยกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscopy) ที่กําลังขยายเทากับ 5000 เทา แสดงให
เห็นถึงลักษณะพื้นผิวของอะลูมินาเมมเบรนที่มีความเรียบเนียนสม่ําเสมอ ซึ่งเปนลักษณะที่ดีของ
ผิวเคลือบที่เหมาะสําหรับการนําไปใชเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุที่ใชในการแยกแกส Li. (2007)
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รูปที่ 4.21 โครงสรางจุลภาคของพื้นผิวดานบน (Top view) ของวัสดุตัวยึด

จากรูปที่ 4.21 แสดงโครงสรางจุลภาคของพื้นผิววัสดุตัวยึด โดยตรวจสอบโครงสราง
จุลภาคดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscopy) ที่กําลังขยาย
เทากับ 500 เทา ซึ่งวัสดุตัวยึดทําจากอะลูมินาซัพพอรท (Alumina support) โดยมีขนาดของรูพรุน
เฉลี่ยเทากับ 0.2 ไมโครเมตร

4.4 การศึกษาวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
4.4.1 การเปรียบเทียบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดกอนและหลังการเผา

แคลไซน
จากรูปที่ 4.22 ถึง 4.24 แสดงการเปรียบเทียบวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัว

ยึดกอนและหลังการเผาแคลไซน ซึ่งมีปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสาร ต้ัง
ตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1
ตามลําดับ โดยตรวจสอบดวยเทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ที่การสแกน
คา 2-Theta (Degree) ระหวาง 20o ถึง 80o และ step size เทากับ 0.02 ซึ่งแสดงใหเห็นวา อะลูมินา
เมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนการเผาแคลไซนน้ัน ใหวัฏภาคของสารประกอบโบฮไมต (γ-
AlOOH) ตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 83-1505 ที่ระนาบ (021), (130), (150), (132) และ (152)
ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 28.19o, 38.34o, 48.89o, 64.10o และ 71.95o ตามลําดับ และเมื่อเผา
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แคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง สารประกอบโบฮไมตมีการเปลี่ยนวัฏ
ภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3 membrane) ตามฐานขอมูล JCPDS
หมายเลข 10-0425 ที่ระนาบ (311), (400), (440) ซึ่งมีคา 2-Theta (Degree) เทากับ 37.60o, 45.79o,
66.76o ตามลําดับ จากการศึกษาพบวาที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส สารประกอบโบฮไมตจะเร่ิม
เปลี่ยนวัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา (γ-Al2O3) ซึ่งสามารถแสดงไดดังสมการที่
4.2

2[AlOOH] γ-Al2O3 + H2O (4.2)

และสารประกอบโบฮไมตจะเปลี่ยนวัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา
(γ-Al2O3) จนหมดสิ้นที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส Bleta et al. (2012) และในงานวิจัยน้ีผูวิจัยได
ทําการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ซึ่งเปนอุณหภูมิการเผาแคลไซนที่เพียงพอสําหรับ
การเปลี่ยนวัฏภาคมาเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3) จนหมดสิ้น

รูปที่ 4.22 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล

-Al2O3-Al2O3-Al2O3

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH

-AlOOH

Before

After

-AlOOH
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รูปที่ 4.23 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล

รูปที่ 4.24 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดกอนและหลัง
การเผาแคลไซนปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก เทากับ 0.28 โมล

-AlOOH

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH

-Al2O3-Al2O3-Al2O3

After

Before
-AlOOH

-Al2O3
-Al2O3

-Al2O3

-AlOOH

-AlOOH
-AlOOH

-AlOOH
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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)

จากการศึกษาพบวาการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนใหอยูในชวงมีโซพอรัสและมีลักษณะ
การกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบเพื่อสมบัติที่เหมาะสมสําหรับการแยกแกสน้ัน อุณหภูมิ
ที่ใชในการเผาแคลไซนเปนสิ่งสําคัญที่จะทําใหไดสมบัติของเมมเบรนที่เหมาะสมตามตองการ ซึ่ง
การเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส น้ันเปนชวงอุณหภูมิที่เหมาะสม เน่ืองจากหากทํา
การเผาที่อุณหภูมิที่สูงกวาชวงอุณหภูมิที่กําหนด จะทําใหไดลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุน
ในชวงที่กวางขึ้นดังรูปที่ 4.25 ซึ่งแสดงการเปรียบเทียบการกระจายขนาดรูพรุนของอะลูมินา
มีโซพอรัสเมมเบรนที่อุณหภูมิการเผาแคลไซนที่ 550 องศาเซลเซียส 800 องศาเซลเซียส และ 1000
องศาเซลเซียส ตามลําดับ จากผลการทดลองทําใหทราบวาเมื่ออุณหภูมิการเผาแคลไซนสูงขึ้นจะ
สงผลใหอะลูมินามีโซพอรัสเมมเบรนมีการกระจายขนาดของรูพรุนที่กวางมากขึ้น Sun et al. (2008)
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-Al2O3-Al2O3

-Al2O3

0.28 mol

0.14 mol

0.07 mol

4.4.2 วัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนท่ีปราศจากตัวยึดหลังการเผาแคลไซนท่ีปริมาณความ
เขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล

รูปที่ 4.26 ผลเอกซเรยดิฟแฟรกชันของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการ เผา
แคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน
Aluminum-tri-sec-butoxide, เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1

จากรูปที่ 4.26 แสดงวัฏภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดหลังการ เผา
แคลไซนที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-
butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 โดยตรวจสอบดวย
เทคนิคเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction, XRD) ที่การสแกนคา 2-Theta (Degree) ระหวาง
20o ถึง 80o และ step size เทากับ 0.02 ซึ่งแสดงใหเห็นวาอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล หลังการเผาแคลไซนมีวัฏภาคเปน
สารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินา (γ-Al2O3) ที่ระนาบ (311), (400), (440) โดยมีคา 2-Theta
(Degree) เทากับ 37.60o, 45.79o, 66.76o ตามลําดับ ตามฐานขอมูล JCPDS หมายเลข 10-0425 ซึ่ง
จากการวิเคราะหผลของเอกซเรยดิฟแฟรกชันสามารถยืนยันไดวาการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรน
ที่ปราศจากตัวยึดในงานวิจัยน้ี ไดวัฏภาคของสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาซึ่งเปนวัฏภาคที่
เหมาะสมของเมมเบรนที่ใชสําหรับการแยกแกส Li. (2006)



บทที่ 5
บทสรุป

5.1 บทนํา
การสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนเพื่อใหไดขนาดของรูพรุนที่อยูในชวงมีโซพอรัสและมี

ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนที่มีขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบเพื่อใหไดสมบัติที่เหมาะสม
สําหรับการแยกแกส โดยมุงเนนศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย
โบฮไมตที่มีผลตอสมบัติและลักษณะเฉพาะของสารละลายและอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
โดยการสังเคราะหดวยวิธีโซลเจล ซึ่งสามารถสรุปผลการวิจัยไดดังตอไปน้ี

5.2 สารละลายโบฮไมต
จากการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความ

เขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole
ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองพบวาเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขน
ของกรดอะซิติกจะสงผลใหสารละลายโบฮไมตมีสมบัติดังน้ี

5.2.1 สารละลายโบฮไมตมีคาความเปนกรดเพิ่มขึ้นเน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนกรด
เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกลงในปฏิกิริยาจึงสงผลใหสารละลายโบฮไมตสะสมคา
ความเปนกรดเพิ่มมากขึ้น ซึ่งมีผลตอสมบัติของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดโดยที่ขนาดและ
ปริมาณของรูพรุนเพิ่มมากขึ้นในขณะที่พื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

5.2.2 สารละลายโบฮไมตมีคาความหนืดลดลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวย
ในการกระจายตัวของอนุภาค (Peptizing agent) หรือในทางเซรามิกเรียกวาสาร Deflocculant เมื่อ
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเพิ่มขึ้นจะสงผลใหอนุภาคภายในสารละลายโบฮไมตมี
ศักยไฟฟาเซตา (Zeta Potential) สูงขึ้นจะทําใหอนุภาคภายในสารละลายสามารถกระจายตัวและ
แขวนลอยไดอยางเสถียรเพิ่มมากขึ้นสงผลใหคาความหนืดของสารละลายโบฮไมตลดลง

5.2.3 สารละลายโบฮไมตมีขนาดอนุภาคเล็กลง เน่ืองจากกรดอะซิติกมีสมบัติเปนสารชวย
ในการกระจายตัวของอนุภาค เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก ปริมาณความเขมขน
ของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ทําใหความหนาของ Double layer หนามากขึ้น สงผล
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ใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคของสารละลาย
โบฮไมตไมเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน (Agglomeration) และเพิ่มประสิทธิภาพใหอนุภาคของ
สารละลายโบฮไมตสามารถแยกตัวออกจากกันไดมากขึ้นจึงทําใหสารละลายโบฮไมตมีขนาดของ
อนุภาคเล็กลง

5.3 อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด
จากการสังเคราะหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด โดยการเตรียมใหเปนสารละลาย

โบฮไมต ดวยวิธีโซลเจล ซึ่งมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณ
ของสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1
และ 0.28:0.1 จากผลการทดลองพบวาเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจะสงผลให
อะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดมีสมบัติดังน้ี

5.3.1 โครงสรางจุลภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่เตรียมดวยวิธีโซลเจล
และผานการเผาแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง พบวาที่โครงสรางจะมี
รูพรุนแบบมีโซพอรัสเมมเบรน ซึ่งมีลักษณะการกระจายขนาดของรูพรุนอยูในชวงแคบที่สม่ําเสมอ
และรูพรุนมีขนาดเล็กในระดับนาโนเมตร

5.3.2 วัฎภาคของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่ ใชปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกเทากับ 0.07, 0.14 และ 0.28 โมล หลังการแคลไซนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส จะได
วัฏภาคเปนสารประกอบชนิดแกมมาอะลูมินาเมมเบรน (γ-Al2O3 membrane)

5.3.3 ชนิดไอโซเทิรมของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดที่แสดงดวยลักษณะของ
กราฟ Hysteresis loops น้ันแสดงถึงไอโซเทิรมชนิดที่ 4 ซึ่งบงบอกถึงลักษณะโครงสรางของวัสดุ
ประเภทมีโซพอรัสเมมเบรน

5.3.4 ลักษณะการกระจายปริมาณรูพรุนของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึด มีขนาด
ของรูพรุนอยูในชวงแคบ โดยมีขนาดของรูพรุนอยูในชวง 3-6 นาโนเมตร ซึ่งเปนขนาดของรูพรุน
ในชวงมีโซพอรัสเมมเบรน โดยขนาดของรูพรุนในชวงมีโซพอรัสเมมเบรนน้ีเปนลักษณะที่
เหมาะสมซึ่งสามารถนํามาประยุกตใชในงานการคัดแยกสสารที่มีโมเลกุลขนาดเล็กไดอยางเชน ใน
อุตสาหกรรมการคัดแยกแกส เปนตน

5.3.5 ปริมาณและคาเฉลี่ยของขนาดรูพรุนมีคาเพิ่มขึ้น เมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรด
อะซิติกลงในสารละลายโบฮไมต จะเปนการเพิ่มประจุลบ CH3COO- และประจุบวก H+ บนผิวของ
อนุภาคโบฮไมต สงผลใหความหนาของ Double layer น้ันหนามากขึ้น ซึ่งทําใหอนุภาคโบฮไมตมี
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ระยะหางจากกันมากขึ้น เมื่อผานการเผาแคลไซน จะทําใหอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดน้ันมี
ขนาดของรูพรุนที่กวางขึ้นสงผลใหปริมาณของรูพรุนเพิ่มขึ้น

5.3.6 พื้นที่ผิวสัมผัสจําเพาะลดลง เน่ืองจากเมื่อเพิ่มปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
ปริมาณความเขมขนของไอออนและประจุของไอออนจะสูงขึ้น ซึ่งทําใหความหนาของ Double
layer หนาขึ้นและสงผลใหระยะหางระหวางอนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกันมากขึ้น ซึ่งการที่
อนุภาคโบฮไมตมีระยะที่หางกัน เมื่อถึงขั้นตอนการเผาแคลไซนเกิดการเปลี่ยนแปลงขนาดของ
รูพรุนจากรูพรุนขนาดเล็กเปนรูพรุนที่มีขนาดใหญขึ้น ทําใหพื้นที่ผิวจําเพาะจํานวนมากที่เกิดจาก
การรวมตัวของรูพรุนขนาดเล็กน้ันหายไป เกิดเปนรูพรุนขนาดใหญที่มีพื้นที่ผิวจําเพาะลดลง

จากการวิจัยคร้ังน้ีสรุปไดวา การเติมปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกซึ่งมีสมบัติเปน
สารชวยในการกระจายตัวของอนุภาคลงในสารละลายโบฮไมตจะตองมีปริมาณที่เหมาะสม โดยไม
ทําใหอนุภาคของสารละลายโบฮไมตเกิดการดูดจับกันเปนกลุมกอน ซึ่งในการทดลองของผูวิจัยได
ใชอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสารต้ังตน Aluminum-tri-
sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1, 0.14:0.1 และ 0.28:0.1 และขนาดประจุ
ของไอออนเทากับ +1 และ -1 ซึ่งเปนสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนที่
ปราศจากตัวยึดใหมีการกระจายปริมาณของรูพรุนในชวงแคบและมีขนาดของรูพรุนเฉลี่ยอยูในชวง
มีโซพอรัสเมมเบรน และสภาวะที่เหมาะสมที่สุดของปฎิกิริยาโซเจลสําหรับการเตรียมอะลูมินา
มีโซพอรัสเมมเบรนน้ีมีอัตราสวนระหวางปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของสาร
ต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide, (H+/alkoxide mole ratio) เทากับ 0.07:0.1 เน่ืองจากใหขนาด
และปริมาณของรูพรุนที่นอยที่สุดและมีพื้นที่ผิวจําเพาะมากที่สุด ซึ่งเปนสภาวะที่เหมาะสมของ
เมมเบรนที่ใชสําหรับการคัดแยกแกส

5.4 ขอเสนอแนะ
งานวิจัยน้ี สามารถปรับปรุงและศึกษาขั้นตอไปไดดังน้ี
1. ศึกษาการนําสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมต เพื่อใชงานที่

สภาวะการใชงานจริงเมื่อนําไปเคลือบบนพื้นผิวของวัสดุตัวยึดซึ่งมีสมบัติเปนวัสดุตัวกรองที่มี
ลักษณะเปนแทงหรือแผน อยางเชน Alumina tube

2. ศึกษาสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนโดยใชสารชวยในการ
กระจายตัวของอนุภาคชนิดอ่ืนๆเพื่อใหไดเมมเบรนที่มีสมบัติที่ดีหรือเหมาะสมตอการใชงานใน
การคัดแยกแกสตอไป
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3. สามารถนําสภาวะที่เหมาะสมสําหรับการเตรียมอะลูมินาเมมเบรนน้ีไปพัฒนาตอดวย
การนําชั้นของเมมเบรนที่มีขนาดของรูพรุนที่เล็กกวามาเคลือบลงบนผิวของอะลูมินาเมมเบรนที่
เตรียมได เพื่อใชในการทําเมมเบรนสําหรับการแยกของเหลว อยางเชน การแยกแลกโตสออกจาก
นํ้านมวัวเพื่อชวยใหผูแพนมวัวสามารถด่ืมนมได
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ภาคผนวก ก
แสดงวิธีการคํานวณสวนผสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมต

รายละเอียดของการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจลมีขั้นตอนดังตอไปน้ี
กําหนดให

1. นําสารต้ังตน Aluminum-tri-sec-butoxide ปริมาน 0.1 โมล (24.6 กรัม) และเอทานอล
ปริมาณ 3 มิลลิลิตร ผสมใหเปนสารละลายเน้ือเดียวกัน

2. นํานํ้าที่ปราศจากไอออนปริมาณ 500 มิลลิลิตร เติมลงไปในสารละลายที่เตรียมไว
3. เติมกรดอะซิติก ลงในสารละลายที่ปริมาณความเขมขนตางๆกันสําหรับแตละการ

ทดลอง
4. เติมกลีเซอรอลปริมาณ 0.5 มิลลิลิตร ลงในสารละลาย

ตาราง ก.1 แสดงขอมูลของสารเคมีที่ใชสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล

ชื่อสารเคมี สูตรเคมี
มวลโมเลกุล
(กรัมตอโมล)

ความหนาแนน
(กรัมตอลูกบากศ

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 ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่เติมลงในสารละลาย

ตัวแปร
การทดลอง

1 2 3
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกตอปริมาณของ

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

0.07 0.14 0.28
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จากการพิจารณารายละเอียดของขั้นตอนการทดลองขางตน ทําใหทราบวาในขั้นตอนที่ 3
จําเปนตองแปลงหนวยปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกจากโมลใหเปนมิลลิลิตรเพื่อความ
สะดวกในการเตรียมสารละลาย โดยสามารถแสดงวิธีทําไดดังน้ี
1. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม) = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.07 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    4.2035 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 4.2035 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 4.0071 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 4.0071 มิลลิลิตร
2. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม)   = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.14 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    8.0470 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 8.0470 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 8.8189 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 8.8189 มิลลิลิตร
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3. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล
วิธีทํา เปลี่ยนจากหนวยโมล กรัม มิลลิลิตร
ขั้นตอนที่ 1 เปลี่ยนจากหนวยโมลเปนกรัม
จากสูตร มวล (กรัม)   = จํานวนโมล (โมล) x มวลโมเลกุล (กรัมตอโมล)

มวล (กรัม)   =   0.28 โมล x 60.05 กรัมตอโมล
มวล =    16.8140 กรัม

ขั้นตอนที่ 2 เปลี่ยนจากหนวยกรัมเปนมิลลิลิตร
จากสูตร ปริมาตร (มิลลิลิตร) = มวล (กรัม) / ความหนาแนน (กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร)

ปริมาตร (มิลลิลิตร) = 16.8140 กรัม / 1.049 กรัมตอลูกบากศเซนติเมตร
ปริมาตร = 17.6379 มิลลิลิตร

ดังน้ัน ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกที่ตองเติมลงในสารละลายเทากับ 17.6379 มิลลิลติร
จากการคํานวณสวนผสมสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตสามารถสรุปไดดังน้ี

ตาราง ก.3 แสดงขอมูลปริมาณสารเคมีที่ใชสําหรับการเตรียมสารละลายโบฮไมตดวยวิธีโซลเจล

ปริมาณสวนผสม
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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แสดงวิธีการคํานวณคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต
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ภาคผนวก ข
แสดงวิธีการคํานวณคาความหนืดของสารละลายโบฮไมต

การตรวจสอบความหนืดของสารละลายโบฮไมตทําไดโดยนําเวลาที่บันทึกไดจากผลการ
ทดลอง มาเขาสูตรคํานวณคาความหนืดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-Fenske ซึ่งมีขั้นตอนการ
คํานวณดังน้ี

ขั้นตอนที่ 1 นําเวลาที่บันทึกไดมาคํานวณคาความหนืดดังสมการที่ 3.1 ซึ่งเปนสมการ
สําหรับการคํานวณคาความหนืดที่วัดดวยหลอดแกวรูเล็กชนิด 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 คาคงที่ C และ B ขึ้นกับขนาดของหลอดแกว ดังแสดงในตารางที่ 3.4

ตารางที่ 3.4 คาคงที่ C และ B ของหลอดแกวรูเล็กชนิด Cannon-Fenske
Tube Number C value (cSt/s) B value (1/oC)

75 0.0076 76*10-6

ขั้นตอนที่ 2 เน่ืองจากการรายงานผลขอมูลนิยมใชการรายงานความหนืดแบบไดนามิก
ดังน้ันจึงแปลงความหนืดคิเนมาติก (Kinematic, cSt) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)
ดวยสมการ 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 แสดงคาตัวแปรที่ใชสําหรับการคํานวณ

จากขั้นตอนที่กลาวมาขางตนสามารถคํานวณคาความหนืดไดดังน้ี
1. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.07 โมล

เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 174 วินาที
วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 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) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.3224*1003.5*10-3

 1.3270 mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.07 โมล มีคาเทากับ 1.3270 mPa.s

2. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.14 โมล
เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 154 วินาที

วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 154 วินาที ลงในสมการที่ 3.1 เพื่อหาความหนืดคิเนมาติก
(Kinematic, cSt)

 = ])[1( FT TTBtC  (3.1)

ตัวแปร
ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก

0.07 0.14 0.28
เวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลอง

(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) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.1704 *1003.5*10-3

 1.1745  mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.14 โมล มีคาเทากับ 1.1745  mPa.s

3. ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติกเทากับ 0.28 โมล
เมื่อเวลาที่บันทึกไดจากผลการทดลองเทากับ 142 วินาที

วิธีทํา แทนคาเวลาเทากับ 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) ใหเปนความหนืดไดนามิก (Dynamic, mPa.s)

ดวยสมการ ที่ 3.2
310   (3.2)

 1.0792 *1003.5*10-3

 1.0830 mPa.s
ดังน้ัน ความหนืดไดนามิกของสารละลายโบฮไมตที่ปริมาณความเขมขนของกรดอะซิติก
0.28 โมล มีคาเทากับ 1.0830 mPa.s
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JCPDS
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JCPDE ของสารประกอบโบฮไมตที่สังเคราะหได
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JCPDE ของอะลูมินาเมมเบรนที่ปราศจากตัวยึดทีส่ังเคราะหได



ประวัติผูเขียน

นางสาวนันทนา  ทองดี เกิดเมื่อวันจันทรที่ 7 พฤษภาคม พ.ศ. 2533 ที่ตําบลบานเลื่อม
อําเภอเมืองอุดรธานี จังหวัดอุดรธานี สําเร็จการศึกษาระดับชั้นประถมศึกษาจากโรงเรียนเทศบาล 2
มุขมนตรี ตําบลหมากแขง อําเภอเมืองอุดรธานี จังหวัดอุดรธานี ในป พ.ศ. 2545 และเขารับ
การศึกษาตอในระดับชั้นมัธยมศึกษาตอนตน และมัธยมศึกษาตอนปลายที่โรงเรียนอุดรพิชัยรักษ
พิทยา ตําบลหมากแขง อําเภอเมืองอุดรธานี จังหวัดอุดรธานี จนสําเร็จการศึกษาระดับมัธยมศึกษา
ในป พ.ศ. 2551 ในระหวางการศึกษาในระดับชั้นมัธยมศึกษาตอนตน และมัธยมศึกษาตอนปลาย
ไดรับทุนการศึกษาสําหรับผูมีผลการเรียนดีจากมูลนิธิ เอโตะไซดัน ประเทศญ่ีปุนตลอดระยะเวลา
การศึกษา และเขารับการศึกษาตอในระดับอุดมศึกษาจนสําเร็จการศึกษาระดับปริญญาวิศวกรรม
ศาสตรบัณฑิต (วิศวกรรมเซรามิก) มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีสุรนารี ในป พ.ศ. 2556 ซึ่งในระหวาง
การศึกษาไดรับทุนการศึกษาจากกองทุนหลวงพอคูณ ปริสุทโธ เปนระยะเวลา 2 ป หลังจากสําเร็จ
การศึกษาในระดับปริญญาตรีแลวไดเขารับการศึกษาตอในระดับปริญญาโท ที่สาขาวิชาวิศวกรรม
เซรามิก สํานักวิชาวิศวกรรมศาสตร มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีสุรนารี ในป พ.ศ. 2557 โดยไดรับ
ทุนการศึกษาสําหรับผูมีผลการเรียนดีเดนระดับบัณฑิตศึกษาจากมหาวิทยาลัยเทคโนโลยีสุรนารี ใน
ระหวางการศึกษาไดปฏิบัติงานในตําแหนงผูชวยสอนและผูชวยวิจัยของสาขาวิชาวิศวกรรมเซรามิก
สํานักวิชาวิศวกรรมศาสตร มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีสุรนารี จึงทําใหเกิดการเรียนรูและพัฒนา
หลักการทํางานวิจัยซึ่งสามารถนํามาประยุกตใชกับวิทยานิพนธของผูวิจัยได นอกจากน้ียังมีผลงาน
ทางวิชาการที่ไดรับการตีพิมพและนําเสนอในงานวิชาการ โดยมีรายละเอียดปรากฏในภาคผนวก ง




