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APPENDIX A

SYNTHESIS ALUMINA POWDER FROM SOL-GEL PROCESS 
WITH DIFFERENT PRESURSORS

Boehmite powder from drying of electrospinning solution and (Ï-AI2O3 
powder obtained from drying of electrospinning solution and subsequently 
calcined (X-AI2O3 powders at l,200°c for 2 hrs were also investigated by using 
aluminum isopropoxide and aluminum tri-sec-butoxide as precursor.

2  theta (degree)

Figure A l XRD pattern of powder obtained from drying of electrospinning
solution by using: (a) aluminum isopropoxide and (b) aluminum tri- 
sec-butoxide as precursor.
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Figure A2 XRD pattern of powder obtained from drying of electrospinning
solution and subsequently calcined (X-AI2O3 powders at l,200°c for 2 

hrs by using: (a) aluminum isopropoxide and (b) aluminum tri-sec- 
butoxide as precursor.

From these XRD patterns, it is suggested that boehmite and (X-AI2O3 
powders could be synthesized by use aluminum isopropoxide and aluminum tri- 
sec-butoxide as precursor.
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การส ังเคราะห ์เส ้นใยอะลูม ินาขนใดนาโนด้วยเทคน ิคโซณจลผสไนกับการป ันเส ้นใยด ้วยไฟฟ ้าสถิฅห ์

พัฒนาศักด้นักสอน พิชญ์ ศุภผล* และ วรงค์ ปวราจารย**
* วิทยาลัยปิโตรเลียมและปิโตรเคมี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย 

** ภาควิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร์ จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

บทกัคย่อ
งานวิจัยน้ีศึกษาถึงการสังเคราะห์เส้นใยอะลูมินาขนาดนาโนด้วยเทคนิคโซณจลผสานกับการปีนเส้นใยด้วยแรงทางไฟฟ้า โดยจะเร่ิมด้นจาก 

การเตรียมสารประกอบอะลูมินาด้วยเทคนิคโชลเจล และการเตรียมสารละลายเพ่ือผลิตเป็นเส้นใยคอมพอสัตระหว่างสารประกอบอะลูมินาและพอณิมอร์ 
หลังจากน้ันจึงทำการปีนเส้นใยคอมพอสัตด้วยไฟฟ้าสถิตย์ เพ่ือเป็นการสังเคราะห์เส้นใยอะลูมินาขนาดนาโนเมตรให้อยู่ในโครงสร้างของอัลฟ่าอะดูมินา 
เส้นใยท่ีได้จะถูกตรวจสอบลักษณะโดยใช้การกระเจิงรังสิเล็กซีและตรวจสอบโครงสร้างทางกายภาพด้วยกส้องจุลทรรห์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด โดย 
พบว่าเส้นใยที่ได้นั้นเป็นเส้นใยที่มีขนาดเส้นผ่านศนย์กลาง 90-120 นาโนเมตรโดยมีโครงสร้างแบบอัลฟาอะลุมินา นอกจากน้ันยังทำการศึกษา 
เปรียบเทียบถึงลักษณะของผงโบห์ไมห์ท่ีได้จากวิธีการโซลเจลและเส้นใยท่ีได้จากการดึงด้วยแรงทางไฟฟ้า พบว่าผลของพอลิเมอร์ท่ีใช้น้ันจะไม่ส่งผล 
อย่างมีนัยส์าคัญต่อการเปล่ียนแปลงโครงสร้างทางเคมีของเส้นใย

คำสำคัญ: อะลูมินา, โบห์ไมห์, โซลเจล, เส้นใย, อิเล็คโทรสปินนิง

1. บทนำ
เซรามิกของสารประกอบอะลุมินาได้ถูกนำไปใช้งานอย่าง 

แพร่หลาย เพื่องมาจากสมบัติที่สามารถทนอุณหภูมิสูงและเป็น 
ฉนวนไฟฟ้า นอกจากน้ันยังสามารถใช้ในกระบวนการดูดซับโลหะหนัก 
จำพวกสารประกอบอาชินิค เป็นด้น ช๋ึงความสามารถของการดูดซับจะ 
ข้ึนอยู่กับพ้ืนท่ีผิวในการดูดซับ ทำให้เส้นใยขนาดนาโนท่ีได้จากวิธีการ 
ปีนด้วยไฟฟ้าสถิตย์ มีความเหมาะสมท่ีจะนำไปใช้งานในกระบวนการ 
ดูดซับได้

สารผสมท่ีมีอะลูมินาคอลลอยด้ประกอบอยู่น้ันสามารถเตรียมได้ 
ด้วยการใช้เทคนิคโซลเจล โดยจะเป็นการเตรียมสารละลายท่ีมีอนุภาค 
ของแข็งขนาดเล็กแขวนลอยอยู่ และของแขึงท่ีแขวนลอยอยู่น้ีจะอาศัย 
ปฏิกิริยาทางเคมีเพ่ือจับกันเป็นโครงสร้างแบบ 3 มิติ เกิดเป็นโครงสร้าง 
แบบเจลขึ้นได้ ความเช้าใจพื้นฐานของการทำเทคนิคโชลเจลของ 
สารประกอบอะลุมินาได้ถูกตีพิมพ์ครังแรกเม่ือปีคริสดศักราช 1975 [1- 
2] ช๋ึงในช่วงแรกน้ันการเตรียมสารประกอบอะลูมินาด้วยเทคนิคโชณจล 
จะถูกใช้เพ่ือเตรียมฟ้ต์มใสของสารประกอบอะลูมินา [3-4]

การเตรียมเส้นใยขนาดนาโนด้วยเทคนิคการปีนด้วยไฟฟ้าสถิตย์ 
เร่ิม!ปีนท่ีนิยมมากข้ึน[ร-6] ช๋ึงเทคนิคการปีนด้วยไฟฟ้าสถิตย์จะเป็นการ 
ให้ความต่างศักย์ทางไฟฟ้ากับปลายเข็มชึ๋งเชึ๋อมต่อกับภาชนะบรรจุ 
สารละลายพอลิเมอร์ ช๋ึงแรงทางไฟฟ้าจะทำให้ลำของสารละลายพุ่งออก 
จากปลายเข็มไปยังแผ่นรองรับ โดยตัวทำละลายส่วนใหญ่จะระเหยไป 
ระหว่างท่ีลำของสารละลายพุ่งไปยังแผ่นรองรับ

* corresponding author(s); varong.p@chula.ac.th
2. อุปกรณ์และวิธีการทดลอง

2.1 สารเคมีพ่ืใช้
อะลูมิเนียมไอโซโพพอกไซด (Aluminium Isopropoxide, 98%), 

กรดอะฃิดิค และ หอลิไวนิลแอลกฮออส้
2.2 การเตรียมคอลลอยด์ของสารประกอบอะ!]มินาด้วยเทค

โชณจล
ของเหลวที่ใช้ในการปีนเส้นใยในงานวิจัยนี้ถูกเตรียมมาจาก 

อะลูมิเนียมไอโซโพพอกไซด์ น้ัากล่ัน และ กรดแอซีดิก โคยเร่ิมด้วยการ 
ให้ความร้อนกับนำกลั่นพร้อมกับการปีนกวนจนมีอุณหภูมิอยู่ในช่วง 
80-90 องศาเซลเซียส จากน้ันจึงเติมอะลูมิเนียมไอโซโพพอกไซด์ลงไป 
ในนำกล่ันทำการปีนกวนภายใด้สภาวะปิดเป็นเวลา1 ช่ัวโมงหลังจาก 
น้ันจึงทำการใส่กรดอะชิติค แล้วทำการปีนกวนท้ิงไวในภายใต้สภาวะ 
ปิด ท่ีอุณหภูมิประมาณ 80-90 องศาเซลเซียส ต่ออีกเป็นเวลา 24 ช่ัวโมง

ของเหลวท่ีได้จากกระบวนการช้างด้นจะถูกให้ความร้อนและทำ 
การปีนกวนจนมีอุณหภูมิประมาณ 60 องศาเซลเซียส แล้วจึงเติมพอลิไว 
นิลแอลกฮอลด์(polyvinyl ฝcohol, PVA) โดยใช้พอลิฌอร์ในอัตราส่วน 
5.50-5.80% โดยน้ัาหนัก ปีนกวนท้ิงไว้จนสารละลายเช้าเป็นเน้ือเดียวกัน

2.3 การป่นเส้นใยคอมพอสิตด้วยไฟฟ้าสถิตย์
นำสารผสมท่ีได้จากข้ันคอน 2.2 มาใส่ลงไปในหลอดฉีดยาท่ีมีหัว 

เข็มเป็นโลหะ ทำการต่อขั้วกระแสไฟฟ้าจากเครื่องกำเนิดไฟฟ้า 
กระแสดรง โดยให้ความต่างศักย์ระหว่างหัวเข็มกับแผ่นรองรับเส้นใย 
เท่ากับ 8.5 โวลต์ จะได้เส้นใยคอมพอสิตของพอลิเมอร/สารประกอบ 
อะลูมินาเกิดขึ้นบนแผ่นรองรับ ชึ๋งเส้นใยที่ได้นีจะถูกนำไปเผาที่ 
อุณหภูมิ 1,200 องศาเซลเซียสเพ่ือกำจัดพอลิเมอร์ส่วนเกินในเส้นใย 
ออกไป และเพ่ือให้ได้เป็นเส้นใยอะถูมินาขนาดนาโน

การประชุมวิชาการวิศวกรรมเคมีและเคมีประยุกต์แห่งประเทศไทย คร๋ังฑ 17 ประจำปี 2550
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3. ผลก!รทตลองและวิจารณ์ผล
3.1 การสังเคราะห์เส้นใยอะเ)นินาขนาดนาโนด้วยเทคนิคโซณจล 

ผสานกับการป่นเส้น'1ชด้วย'ไฟฟ้าสถิต a

งานวิจัยน้ีแสดงให้เห็นถึงเส้นใยอะลูมินาขนาดนาโนเมตร ซ๋ึง 
สามารถผลิตได้ด้วยกระบวนการแบบโชลเจลผสานกับการปีน!ปีนเส้น 
ใยโคยใช้แรงดึงทางไฟฟ้า

รูปท่ี 1 ภาพถ่ายจากเคร่ือง SEM ของเส้นใยอะถูมินาขนาดนาโนเมตร (ก) เส้นใยคอมพอสัตของพอลิเมอร์/สารประกอบอะลูมินาท่ีได้จากการดึง 
ด้วยแรงทางไฟฟ้า (ข) เส้นใยท่ีผ่านการเผาท่ีอุณหภูมิ 1,200 องศาเซลเชียส

จากรูปท่ี 1 พบว่าเส้นใยอะลูมินาขนาดนาโนท่ีได้จะมีขนาดเส้น 
ผ่านลูนย่กลางในช่วงระหว่าง 90-120 นาโนเมตร และเม่ือนำไปเผาท่ี 
อุณหภูมิ1,200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา2 ช่ัวโมงจะพบว่าเส้นใยอะลูมิ 
นาท่ีได้จากการเผายังคงเหลอสภาพของเส้นใยอยู่บางส่วน ช๋ึงการขาด 
จากกันของเส้นใยน้ีน เกิดจากการสลายคัวของพอลิเมอรํไนระหว่างการ 
ให้ความร้อน ช๋ึงลักษณะท่ีหลงเหลืออยู่ทำให้ทราบได้ว่าการกระจายคัว 
ของอะลูมิเนียมออกไซด้ไฮดรอกไชด้(โบห้ไมติ’) ท่ีได้จากขนตอนการ

เตรียมด้วยวิธืโชลเจล เม่ือนำไปผสมกับพอลิเมอร์เม่ือควบคุมความหนืด 
น้ัน มีการกระจายคัวอย่างสม่ืาเสมอ จากรูปท่ี 1 (ข) พบว่า พ้ืนผิวของ 
เส้นใยน้ันจะมีสภาพค่อนช้างขรุขระ น้ังน้ีเม่ืองมาจากเส้นใยแต่ละเส้น 
เกิดจากการรวมคัวกันของผลึกอะลูมินาท่ีมีขนาดนาโนเมตรเรียงต่อกัน 
ซ่ึงขนาดเส้นผ่านคูนย์กลางของเส้นใยท่ีได้น้ันจะมีความใกล้เคียงกับเส้น 
ใยก่อนทำการเผา

รูปท่ี 2 ผลจากการทดสอบด้วยเคร่ํองมิอวิเคราะห์แบบ XRD (ก) สารผสมท่ีได้จากวิธีการโซลเจล (ข) เส้นใยท่ีผ่านการเผาท่ีอุณหภูมิ 1,200 องศาเซลเซียส

จากรูปท่ี 2 พบว่าสารผสมท่ีได้จากการเตรียมด้วยวิธีใซลเจลน้ัน เม่ือ 
นำไปทำการอบให้แห้งแล้ววิเคราะห์ด้วยเคร่ือง XRD จะได้กราฟท่ี 
แสดงให้เห็นถึงสารประกอบอะลูมิเนียมออกไซด์ไฮดรอกไซด์ (โบห์ 
ไมด์) ซึ่งเป็นสารตั้งด้นที่จะเปลี่ยนเป็นสารอะลูมินาจากปฏิกิริยา 
ไฮโดรไลซีส ซ่ึงเม่ือทำการนำสารละลายไปผ่านข้ันตอนการผลิตเส้นใย 
และนำเส้นใยท่ีได้ไปทำการเผาท่ีอุณหภูมิ 1,200 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
2 ช่ัวโมงแล้ว พบว่าเส้นใยอะลูมินาท่ีได้จะเป็นเส้นใขอะลูมินาท่ีอยู่ 
ในวัฎกาคอัลฟ้า จากรูปท่ี 2 เม่ือทำการเปรียบเทียบระหว่างคัวอย่างก่อน 
ทำการเผาและหลังท่าการเผา พบว่าขนาดของผลึกเม่ือทำการเผาแล้วจะ

มีขนาดท่ีใหญ่ข้ึนกว่าก่อนทำการเผา โดยสังเกตได้จากความสูงของยอด 
แต่ละยอดจะมีความสูงมากขืน แต่ขนาดฐานจะมีความแคบลดลงอย่าง 
ชัดเจน ท่ํงน้ีเม่ืองมาจากโครงสร้างของอะลูมิเนียมออกไซด์ไฮดรอกไซด์ 
จะมีขนาดเลึกกว่าอะลูมินาหลังจากการเผา นอกจากน้ันในระหว่างการ 
เผาอะลูมินาจะเกิดการรวมคัวกันเม่ืองจากการให้ความร้อนทำให้ผลึกท่ี 
ได้มีแนวโน้มท่ีจะมีขนาดใหญ่ข้ึน

3.2 เปรียบเทียบการใช้พลังงานในการเกิดปฏิกิริยาระหว่างเส้น 
ใยฑ่ํได้จากเทคนิคโซลเจอผสานลับการป่นเส้นใยด้วยไฟฟ้าสถิตย์ลับผง 
โบห์ไมฑจากเทคนิคโซลเจล

การประชุมวิชาการวิศวกรรมเคมืและเททีประยุกต์แห่งประเทศไทย คร๋ังฑ๋ึ 17 ประจำปี 2550
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รูปท่ี 3 ผลจากการทดสอบเคร๋ึองมือวิเคราะห์แบบ TG-DTA ของผงโบห์ไมห์ท่ีได้จากวิธีการโชลเจล

Temperature (oC)
รูปท่ี 4 ผลจากการทดสอบเคร่ํองมือวิเคราะห์แบบ TG-DTA ของเสันใยท่ีได้จากการดึงด้วยแรงทางไฟฟ้า

การเปรียบเทียบค่าพลังงานที่ใช้ในการเกิดปฏิกิริยาเพํ่อเปลี่ยนจาก 

สารประกอบโบห์ไมห์ ซึ๋งเป็นสารตงด้นให์เป็นอะลูมินานั้น จะทำการ 

เปรียบเทียบระหว่างสารประกอบโบห์ไมห์ท่ีได้จากการนำสารผสมท่ีได้ 

จากการเตรียมด้วยวิธีโชลเจลไปอบให์แห์ง กับเสันใยท่ีได้จากการเตรียม 

โดยการผสมพอลิไวนิลแอลกฮอลลัแล้วนำไปดึงด้วยแรงทางไฟฟ้า จาก 

รูปท่ี 3 จะพบว่า การเกิดปฏิกิริยาในการเปล่ียนสารประกอบโบห์ไมห์ 

เป็นอะถูมินาจะเกิดฃี้นอย่างสมบรณที่อุณหภูมิประมาณ 450°c ซ๋ึง 

น้ัาหนักโดยรวมของตัวอย่างจะลดลงไปประมาณ 20% ในช่วงอุณหภูมิ 

150 ถึง 500°c โดยที่นั้าหนักเกอบทั้งหมดที่ลคลงไปนัน จะเกิดขืน

ในช่วงอุณหภูมิ 380 ถึง 460°c เน่ืองจากการเปล่ียนโครงสร้างของสาร 

ในขณะที่จากรูปที่ 4 จะพบว่า ตัวอย่างจะสูญเสียนำหนักโดยรวม 

ประมาณ 70% ในช่วงอุณหภูมิ 180 ถึง 500°c ซ๋ึงการลดลงของนาหนัก 

นั้นจะมีค่าประมาณ 50% ในช่วงอุณหภูมิ 180 ถึง 370°c และมี 

ค่าประมาณ 20% ในช่วงอุณหภูมิ 370 ถึง 500°c ทังปีการลดลง1ของ 

น้ัาหนักในช่วงแรกน้ัน เกิดจากการท่ีพอลิเมอร์ท่ีเป็นส่วนประกอบของ 

เสันใยเกิดการสลายตัวด้วยดวามร้อน ในขณะท่ีการสูญเสียนำหนักใน 

ขั้นที่สองนั้น เกิดจากการเปลี่ยนแปลงทางเคมีของสารประกอบ 

โบห์ไมห์ไปเป็นอะถูมินา

รูปท่ี 5 ผลการลดลงของน้ัาหนักแบบอนุพันธ์เปรียบเทียบระหว่างผงโบห์ไมห์ท่ีได้จากวิธีการโชลเจลและเสันใยท่ีได้จากการดึงด้วยแรงทางไฟฟ้า จาก

การทดสอบเคร่ํองมือวิเคราะห์แบบ TG-DTA

การประชุมวิชาการวิศวกรรมเคมีและเคมีประยุกต์แห่งประเทศไทย ทร๋ังฑ่ํ 17 ประจำปี 2550
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จากรูปท่ี 5 พบว่าท้ังผงโบห์ไมห์ท่ีได้จากวิรีการโชลเจลและ!สันใยท่ีได้ 

จากการดึงด้วยแรงทางไฟฟ้าท้ันจะเกิดการเปล่ียนแปลงอย่างสมบูรณ์ท่ี 

อุณหภูมิประมาณ 500°c ช๋ึงสามารถบอกได้ว่า พอลิฒอร”ททำการผสม 

เพื่อใช้ในกระบวนการดึงด้วยแรงทางไฟฟ้าทั้น จะไม่ส่งผลอย่างมี 

นัยสำคัญต่ออุณหภูมิที่ใช้ในการเปลี่ยนแปลงโครงสรางทางเคมีของ 

สารประกอบโบห'ไมทเปีนสารอะลูมินา

4. สรุปผลการทดสอง
การศึกษาการสังเคราะห์เสันใยอะศูมินาขนาดนาโนด้วย 

เทคนิคโซณจลผสานกับการปีนเสันใยด้วยแรงทางไฟฟ้า ทบว่า[สันใย 

อะดูมินาขนาดนาโนเมตรสามารถท่ีจะผลิตข้ึนมาได้โดยการใช้เทคนิค 

แบบโชลเจลผสานกับการป็นเสันใยด้วยไฟฟ้าสถิตย์ โคยเสันใยท่ีได้จะ 

มีขนาดเสันผ่านศูนย์กลางประมาณ 90-120 นาโนเมตร และเพ่ือนำ!สัน 

ใยท่ีได้ไปทำการเผาท่ีอุณหภูมิ1,200 องศาเซลเซียสเป็นเวลา2 ช่ัวโมง 

แล้ว พบว่าเสันใยอะลมินาที่ได้จะเป็นเสันใยอะดูมินาที่อยู่ใน วัฎ 
ภาคอัลฟ้า ช๋ึงฃนาดเสันผ่านศูนย์กลางของเสันทังก่อนและหลังจากเผา 

จะไม่มีความแดกต่างกันมากนัก นอกจากท้ันจากการศึกษายังพบว่า ผล 

ของพอลิเมอรัท่ีใช้สำหรับเพ่ืมความหนืดของสารละลายในข้ึนตอนของ 

การสังเคราะห์เสันใยด้วยแรงทางไฟฟ้าน้ัน จะไม่ส่งผลอย่างมีนัยสำคัญ 
ต่อต่ออุณหภูมิท ี่ใช้ในการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างทางเคมีของ 

สารประกอบโบห์ไมห์เป็นสารอะลูมินา อุณหภูมิท่ีเกิดการเปล่ียนแปลง 

ทางเคมีอย่างสมบูรณ์จะอยู่ท่ีอุณหภูมิประมาณ 500°c
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