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บทคัดย่อ 

งานวิจัยนี้ได้ทำการเตรียมแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล ด้วยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลและแคลไซน์ 
โดยศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาในการไฮโดรเทอร์มัล และผลของอุณหภูมิแคลไซน์ต่อเฟสและโครงสร้าง
จุลภาคของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่สังเคราะห์ได้ ผลการศึกษาพบว่าสามารถสังเคราะห์ แมกนีเซียม
อะลูมิเนตสปิเนลที่มีความบริสุทธิ์เพียงเฟสเดียว เมื่อผ่านกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิตั้งแต่ 120, 150 
ถึง 180 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง และนำไปแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส 
ทั้งนี้อุณหภูมิไฮโดรเทอร์มัลส่งผลต่อโครงสร้างจุลภาคของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่สังเคราะห์ โดยผงที่
ได้ขนาดเล็กค่อนข้างกลมเกาะกลุ่มกัน เปลี่ยนเป็นผงที่มีลักษณะคล้ายแผ่นซ้อนกันเมื่ออุณหภูมิไฮโดรเทอร์มัล
สูงขึ้น นอกจากนี้สามารถสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลได้ที่อุณหภูมิแคลไซน์ลดลงถึง 700 องศา
เซลเซียส โดยเฟสของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลมีความเป็นผลึกสูงขึ้น ขนาดผลึกเมื่อคำนวณจากสมการ
เชอร์เรอร์เพ่ิมขึ้นจาก 6.82 ถึง 15.56 นาโนเมตร เมื่ออุณหภูมิแคลไซน์ที่สูงขึ้นจาก 700, 900 ถึง 1100 องศา
เซลเซียส ตามลำดับ ทั้งนี้ผลของการเจือด้วยไอออนของเหล็กในแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลต่อสมบัติการ
สะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้จะทำการศึกษาต่อไป 
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Abstract 

In this research, magnesium aluminate spinel (MgAl2O4) was prepared through 
hydrothermal and calcination process. The effects of temperature and time taken during the 
hydrothermal synthesis and the calcination temperature on phases and microstructure of 
synthesized MgAl2O4 powder were studied. It was found that pure MgAl2O4 spinel phase was 
obtained via hydrothermal at 120, 150 to 180 °C for 6, 12 and 18 hours and then calcination 
at 1100 °C. The hydrothermal temperatures effected the size and microstructure of the 
synthesized MgAl2O4 spinel. The MgAl2O4 fine powder with round shape obtained from 
hydrothermal at 120 °C transformed to plate-like particles at 150 to 180 °C. Furthermore, 
MgAl2O4 could be synthesized even when calcination was decreased to 700 °C. The crystallinity 
significantly increased as calcination temperature increased. It was obtained that the crystallite 
size investigated by Scherrer equation was increased from 6.82 to 15.56 nm as calcination 
temperature increased from 700 to 1100 °C. Furthermore, the effects of Fe3+ ions doping in 
MgAl2O4 on the Infrared reflection property will be conducted in the future. 
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บทที่ 1 

บทนำ 

1.1 ที่มาและความสำคัญของปัญหา 

 เนื่องจากปัจจุบันอัตราการเพ่ิมจำนวนของประชากรทั่วโลกสูงมากขึ้น และยิ่งไปกว่านั้น ความก้าวหน้า

ทางเทคโนโลยีก็เข้ามามีบทบาทต่อการดำเนินชีวิตเป็นอย่างมาก ส่งผลให้ความต้องการใช้พลังงานมีมากขึ้น

ตามไปด้วย แต่อย่างไรก็ตามแหล่งพลังงานเป็นทรัพยากรที่มีอยู่อย่างจำกัด และมีแนวโน้มลดลงอย่างต่อเนื่อง 

ผู้คนจึงตระหนักถึงแนวคิดการอนุรักษ์พลังงานกันมากขึ้น ประกอบกับวิกฤตการสภาวะปัญหาโลกร้อนซึ่งทวี

ความรุนแรงเพิ่มขึ้น ยิ่งส่งผลให้อัตราการใช้พลังงานไฟฟ้าภายในบ้านเรือนสูงขึ้น เช่น การใช้เครื่องปรับอากาศ

กันอย่างแพร่หลายในประเทศที่มีสภาพภูมิอากาศอยู่ในเขตร้อน เนื่องจากได้รับผลกระทบจากรังสีของดวง

อาทิตย์ โดยรังสีของดวงอาทิตย์ (Solar Radiation) หมายถึงคลื่นแม่เหล็กไฟฟ้าที่แผ่ออกมาจากดวงอาทิตย์  

ซึ ่งเป็นพลังงานจากดวงอาทิตย์ที ่ส่งมายังโลกโดยการแผ่รังสีของคลื ่นแม่เหล็กไฟฟ้า ( Electromagnetic 

radiation) รังสีที่แผ่ออกมานี้มีแถบความยาวคลื่น (Wavelength) ต่าง ๆ กัน ทำให้เกิดพลังงานที่แตกต่างกัน 

ได้แก่ รังสีในช่วง UV รังสีในช่วงที่มองเห็นได้ (Visible light) และรังสีในช่วงอินฟราเรด (Infrared) โดยเฉพาะ

อย่างยิ่งรังสีในช่วงอินฟราเรด ซึ่งเป็นรังสีที่ไม่สามารถมองเห็นได้ด้วยตาเปล่า ให้ความร้อนสูง หรือเรียกอีก

อย่างว่าคลื่นความร้อน โดยรังสีอินฟราเรดคิดเป็น 53% ของรังสีที่มาจากดวงอาทิตย์ ซึ่งมีปริมาณเกินครึ่งของ

ปริมาณรังสีจากดวงอาทิตย์ทั้งหมด ด้วยเหตุนี้จึงมีความจำเป็นต้องลดปริมาณรังสีชนิดดังกล่าวที่จะผ่านเข้ามา

ภายในอาคาร เพื่อลดอุณหภูมิภายในอาคาร ทำให้ลดพลังงานไฟฟ้าที่ใช้กับเครื่องปรับอากาศลงได้ ดังนั้น

การศึกษาวิจัยและพัฒนาเทคโนโลยีเพ่ือในการป้องกันความร้อนจากรังสีอินฟราเรดสำหรับอาคารบ้านเรือน จึง

มีความสำคัญต่อการลดการใช้พลังงานภายในบ้านเรือนเป็นอย่างยิ่ง งานวิจัยนี้จึงสนใจการเตรียมวัสดุที่มีสมบัติ

สะท้อนรังสีอินฟราเรดเพื่อนำไปประยุกต์ใช้เป็นสารเคลือบเพื่อใช้กับอาคารบ้านเรือน สิ่งก่อสร้างต่อไป 

 วัสดุที่สามารถสะท้อนรังสีอินฟราเรดได้และนิยมศึกษาได้แก่ วัสดุกลุ่มออกไซด์สปิเนล อาทิ โคบอลต์

อะลูมิเนตสปิเนล (CoAl2O4) ซึ่งถูกนำไปใช้กันแพร่หลายในการใช้เป็นเม็ดสี (pigment) โดยวัสดุในกลุ่มนี้

สามารถถูกแทนที่ตำแหน่งไอออนบวกด้วยไอออนโลหะอื่นในโครงสร้างได้หลากหลาย เกิ ดเป็นเม็ดสีที่มีสี

แตกต่างกัน ทั้งนี้โคบอลต์เป็นธาตุที่หายากและราคาแพงจึงมีการแทนที่โคบอลต์ด้วยแมกนีเซียม ซึ่งมีงานวิจัยที่

ศึกษาการเจือด้วยโลหะทราสซิชัน เช่น Fe3+ ที่สามารถเพิ่มสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดมากกว่า 43% 

ดังนั้นผู้วิจัยจึงสนใจศึกษาการเตรียมวัสดุแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดโดย

การเจือด้วย Fe3+ ซึ่งแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล (MgAl2O4) เป็นวัสดุที่มีสมบัติเด่นในหลายด้าน เช่น มีจุด
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หลอมตัวที่สูง (2135 °C) ความแข็งและความแข็งแรงสูง ทนทานต่อสารเคมี มีค่าสัมประสิทธิ์การขยายตัวทาง

ความร้อนต่ำ ทนทานต่อการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิอย่างฉับพลัน รวมถึงมีสมบัติทางแสงที่ดี 

กระบวนการสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลมีหลายวิธี เช่น ปฏิกิริยาที่สถานะของแข็ง (solid-

state reaction) ว ิ ธ ี โ ซล เจล  (sol-gel) ว ิ ธ ี ก ารตกตะกอน (precipitation) และว ิ ธ ี ไ ฮ โดร เทอร ์ มั ล 

(hydrothermal) โดยวิธีไฮโดรเทอร์มัลเป็นวิธีที่สังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลได้ที่อุณหภูมิค่อนข้างต่ำ 

เมื่อเทียบกับการสังเคราะห์ด้วยกระบวนการอื่น และสารที่สังเคราะห์ได้สามารถควบคุมขนาดและโครงสร้าง

จุลภาคให้มีความสม่ำเสมอได้ นอกจากนี้แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่ได้จากการสังเคราะห์ด้วยวิธีนี้นิยม

นำมาทำวัสดุที่มีความโปร่งแสง 

 ดังนั้นงานวิจัยนี้จึงมุ่งเน้นศึกษาผลของตัวแปร และหาภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียม

อะลูมิเนตสปิเนลโดยวิธีไฮโดรเทอร์มัล และแคลไซน์ เพ่ือควบคุมสมบัติของผงที่สังเคราะห์ได้ โดยใช้อุณหภูมิใน

สังเคราะห์ที่ต่ำลง 

1.2 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

เพื่อศึกษาผลของอุณหภูมิ เวลาและปริมาณของสารที่เจือในการสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิ

เนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลและอุณหภูมิในการเผาแคลไซน์ ที่มีต่อโครงสร้างจุลภาค องค์ประกอบเฟสหลังการ

แคลไซน ์และสมบัติการสะท้อนแสงในช่วงรังสีอินฟราเรดใกล้ 

1.3 ขอบเขตของการวิจัย 

1.3.1 ศึกษากระบวนการสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่ไม่เจือ และท่ีเจือด้วยเหล็ก (III) ด้วย

วิธีไฮโดรเทอร์มัลและแคลไซน์ที่สภาวะต่างๆ 

1.3.2 ศึกษาและเปรียบเทียบสมบัติทางกายภาพและสมบัติการสะท้อนในช่วงรังสีอินฟราเรดใกล้ของ

อนุภาคแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล ที่เตรียมได้จากสภาวะต่าง ๆ  

1.4 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

 ได้แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีสมบัติสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้  โดยกระบวนการสังเคราะห์ที่

อุณหภูมิต่ำ 



3 
 

บทที่ 2 

ความรู้พื้นฐานและงานวิจัยที่เกี่ยวข้อง 

2.1 แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล (Magnesium Aluminate Spinel, MAS: MgAl2O4) [1] 

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลเป็นสารประกอบออกไซด์ที่มีโครงสร้างผลึกแบบสปิเนล ซึ่งถูกตั้งชื่อตาม

แร่สปิเนล (MgAl2O4) มีสูตรทั่วไปคือ AB2O4 โดยโครงสร้างของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลใกล้เคียงกับ

โครงสร้างของเพชร ตำแหน่งของไอออน A นั้นคล้ายกับตำแหน่งของอะตอมของคาร์บอนในโครงสร้างของ

เพชร สารกลุ่มนี้โดยทั่วไปจึงมีความแข็งและความหนาแน่นที่สูง 

หน่วยเซลล์ (unit cell) ของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลสามารถแสดงเป็น Mg8Al16O32 หรือ 

MgAl2O4 8 หน่วยต่อหนึ่งลูกบาศก์เซลล์ ประกอบด้วยไอออนบวกของออกซิเจน จัดเรียงตัวแบบ close 

packing ชนิด face center cubic ซึ่งมี 8 tetrahedral sites และ 4 octahedral sites ต่อหนึ่งหน่วยเซลล์ 

โดยมีไอออน A (Mg2+) อยู่หนึ่งในแปดของช่องว่างใน tetrahedral และ มีไอออน B (Al3+) อยู่ครึ่งหนึ่งของ

จำนวนช่องว่างใน octahedral ดังแสดงในภาพที่ 2.1 

 
ภาพที่ 2.1 โครงสร้างของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล [2] 

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลได้รับความสนใจจากภาคการศึกษาและภาคอุตสาหกรรรมเป็นอย่างมาก 

เนื่องจากมีการรวมกันของสมบัติที่ดีหลายประการ เช่น จุดหลอมเหลวสูง (2135 °C) ความแข็งสูง (16 GPa) 

ความหนาแน่นค่อนข้างต่ำ (3.58 g.cm-3) ความแข็งแรงสูง ทั้งที่อุณหภูมิห้อง (135-216 MPa) และที่อุณหภูมิ

สูง (120-205 MPa ที่ 1300°C) ต้านทานต่อการกัดกร่อนเชิงเคมีได้ดี มีแถบพลังงาน (band gap) ที่กว้าง 

ความต้านทานไฟฟ้าสูง สัมประสิทธิ์การขยายตัวทางความร้อนต่ำ (9x10-6 °C ระหว่าง 30 ถึง 1400 °C) 

ทนทานต่อการเปลี่ยนอุณหภูมิอย่างฉับพลัน และอ่ืน ๆ ดังแสดงในตารางที่ 2.1 
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ตารางที่ 2.1 สมบัติทั่วไปของ polycrystalline แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล [1] 

 

โดย polycrystalline แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีความหนาแน่นสูงนั้นมีความโปร่งใสในการ

มองเห็น เนื่องจากขนาดเกรนมีค่าน้อยกว่าความยาวคลื่นของแสงตกกระทบมาก สามารถทำให้มีความหนากว่า

อะลูมินาโดยไม่สูญเสียคุณสมบัติความโปร่งใส จึงถูกประยุกต์ใช้กับงานวิศวกรรมด้านทัศนศาสตร์ เช่น หน้าต่าง

เกราะ หน้าต่างกันเลเซอร์พลังงานสูง และเกราะน้ำหนักเบา โดยในปัจจุบันแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลเข้ามา

แทนที่วัสดุอย่างอะลูมินา, แซฟไฟร์ม AlON, ZnS และแลนทานัมไนโอเบท ในงานที่ต้องการการส่งผ่านแสง

ในช่วงความยาวคลื่น 2-5.5 ไมโครเมตร 

2.2 การสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล 

ปฏิกิริยาในสถานะของแข็ง (Solid State reaction) [3, 4] เป็นวิธีการดั้งเดิมในการสังเคราะห์สารอนิ

นทรีย์ที่มีความเสถียรเชิงโครงสร้างโดยการผสมสารตั้งต้นแบบผงเข้าด้วยกัน ในการเตรียมผงสปิเนลโดยวิธีการ

ดั้งเดิมนั้นเป็นวิธีที่ไม่มีความซับซ้อน โดยจะใช้สารตั้งต้น 2 ชนิด คือ แมกนีเซียมออกไซด์ (MgO) และ อะลูมินา 

(Al2O4) จากนั้นจึงนำมาทำการบดหยาบและบดละเอียด แล้วจึงนำมาผสมและเผาที่อุณหภูมิ 1400-1600 °C 

และต้องใส่สารตัวเติมบางชนิดเพื่อช่วยให้เกิดเฟสสปิเนลขึ้น จากนั้นจึงนำไปบดเพ่ือใช้งานต่อไป  สารผลิตภัณฑ์

ที่ได้มักจะมีความบริสุทธิ์ต่ำเมื่อเทียบกับการสังเคราะห์ด้วยวิธีอื่น เนื่ องมาจากการเกิดปฏิกิริยาในสภาวะ

ของแข็งที่ไม่สมบูรณ์ นอกจากนี้อาจมีสิ่งเจือปนในระหว่างกระบวนการบด วิธีนี้จึงไม่เป็นที่นิยมสำหรับงานที่

ต้องการความบริสุทธิ์สูง 

วิธีโซลเจล (sol-gel) [3] เป็นวิธีการหนึ่งที่เตรียมจากสารตั้งต้นในรูปของสารละลาย “โซล” นำมาทำ

ปฏิกิริยาควบแน่น (condensation) ทำให้เกิดการเชื่อมกันจนมีลักษณะเป็น “เจล” โดยสารละลายตั้งต้นที่ใช้

นั ้นจะเตรียมโดยละลายสารประกอบอินทรีย์ที ่อยู ่ในรูปของโลหะแอลคอกไซด์ (metal alkoxide) โดย
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กระบวนการส ังเคราะห ์ประกอบด้วยปฏ ิก ิร ิยาไฮโดรไลซ ิส ( hydrolysis) และพอล ิเมอไรซ ์ เซชัน 

(polymerization) สารประกอบพอลิเมอร์ที่เกิดขึ้นมีลักษณะเป็นสายโซ่ จะเชื่อมต่อกันเป็นโครงร่างสามมิติ 

(โครงสร้างเจล) ด้วยสารตัวเติมบางประเภท เจลที่สังเคราะห์ได้เม่ือถูกนำมาแคลไซน์ (calcination) จะเกิดเป็น

สารประกอบสปิเนล วิธีโซลเจลมีข้อดีคือไม่ต้องใช้เครื่องมือซับซ้อนราคาแพงก็ได้สารผลิตภัณฑ์ที่ค่อนข้าง

บริสุทธิ์ แต่มีข้อเสียคือสารเคมีที่ใช้ส่วนใหญ่เป็นอันตรายและยากต่อการกำจัด 

วิธีการตกตะกอน (precipitation) [4, 5] เป็นวิธีที่ใช้ในการสังเคราะห์สารที่มีขนาดอนุภาคระดับนาโน

เมตรเพราะเป็นวิธีที่ง่ายเมื่อเทียบกับวิธีการสังเคราะห์ทางเคมีแบบอื่นๆ วิธีการตกตะกอนสามารถเตรียมผง

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีความบริสุทธิ์สูงได้ โดยมีขนาดอนุภาพเล็กและมีการกระจายตัวของขนาดที่

แคบ เริ่มจากการนำสารตั้งต้นซึ่งนิยมใช้สารละลายเกลือโลหะทำปฏิกิริยากับตัวช่วยตกตะกอน (precipitate) 

ซึ่งไอออนลบจากตัวช่วยตกตะกอนจะจับกับโลหะไอออนประจุบวกในสารละลาย และตกตะกอนของแข็งแยก

ออกมา ตะกอนที่ได้นี ้จะถูกนำไปล้างเพื่อกำจัดไอออนส่วนเกินแล้วนำมาผ่านกระบวนการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 800-1300 °C ได้เป็นผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่ต้องการ  โดยวิธีการตกตะกอนเป็นวิธีที่ได้รับ

ความนิยมมากเพราะใช้ต้นทุนต่ำ มีความปลอดภัยและไม่ต้องอาศัยเครื่องมือพิเศษก็ได้ผงสปิเนลที่มีความ

บริสุทธิ์สูง 

2.2.1 การสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

Krijgsman [6] สังเคราะห์ผง MgO⋅nAl2O3 ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล โดยใช้แมกนีเซียมไฮดรอกไซด์ 

(Mg(OH)2) และอะลูมิเนียมไฮดรอกไฮดรอกไซด์ (Al(OH)3) เป็นสารตั้งต้น และใช้น้ำเป็นตัวทำละลาย การ

สังเคราะห์ดำเนินภายใต้อุณหภูมิ 250 °C ความดัน 4 MPa เป็นเวลา 4 ชั่วโมง จากนั้นเผาผลึกที่อุณหภูมิ 

1600 °C เป็นเวลา 2 ชั่วโมงในบรรยากาศปกติ โดยอนุภาคที่สังเคราะห์ได้มีขนาดอนุภาคอยู่ในช่วง 2 ถึง 10  

ไมโครเมตร  

   
ภาพที่ 2.2 ลักษณะผลึกและพ้ืนผิวรอยแตกของสปิเนลที่สังเคราะห์โดย Krijgsman [6] 
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 Chen และคณะ [7] สังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตที่มีลักษณะทางสัณฐานเป็นแผ่น (platelet) ได้

เป็นครั้งแรก ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล โดยใช้ γ‐AlO(OH) และสารละลายแมกนีเซียมไนเตรต (Mg(NO3)2) เป็น

สารตั้งต้น ที่อุณหภูมิ 400 °C เป็นเวลา 20 ชั่วโมง ได้อนุภาคเป็นแผ่นที่มีความกว้าง 100-200 นาโนเมตรและ

ความหนา 25 นาโนเมตร โดยในการศึกษาอิทธิพลของอุณหภูมิ แอนไอออนของเกลือแมกนีเซียม ปริมาณของ

เกลือแมกนีเซียม และ pH ของสารตั้งต้น ต่อการก่อตัวของโครงสร้างดังกล่าว พบว่า แอนไอออนของเกลือ

แมกนีเซียม และ pH ของสารตั้งต้น มีอิทธิพลสำคัญในการเจริญเติบโตของ MgAl2O4 แสดงให้เห็นว่าสัณฐาน

วิทยาของสปิเนลขึ้นกับกลไกการก่อตัว แม้ว่าสารที่ได้จะมีโครงสร้างสปิเนลเหมือนกัน แต่สัณฐานวิทยาที่

แตกต่างกัน เกิดจากกลไกการก่อตัวที่แตกต่างกันภายใต้สภาวะไฮโดรเทอร์มัล 

 
ภาพที่ 2.3 ภาพลักษณะสัณฐานวิทยาของแมกนีเซียมอะลูมิเนต platelet [7] 

 Duan และคณะ [8] สังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัล โดยใช้ 

stoichiometric แมกนีเซียม (99.9%) อลูมิเนียม (99.9%) และ n-butanol เป็นสารตั้งต้น (nAl:nMg=2:1) 

alkoxides ถูกเตรียมด้วยวิธีการไหลย้อนกลับ (Backflow) โดยใช้ AlCl3 เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา alkoxides ที่

สังเคราะห์ได้จะถูกไฮโดรไลซ์ด้วยน้ำปราศจากไอออนภายใต้การกวนจนกลายเป็นเจลที่เป็นเนื้อเดียวกัน 

จากนั ้นไฮโดรไลเซอร์จะถูกวางลงใน  high-pressure autoclave พร้อมเครื ่องกวนแม่เหล็กเพื ่อให้เกิด

กระบวนการไฮโดรเทอร์มัล จากนั้นปล่อยให้เย็นตัวเอง และนำไปเผาแคลไซน์ พ้ืนผิวอนุภาคที่สังเคราะห์ได้มี

โครงสร้างเป็นชั ้นซ้อนกัน (laminate) และมีขนาดใหญ่ขึ ้นตามการเพิ ่มขึ ้นของอุณหภูมิและเวลาของ

กระบวนการไฮโดรเทอร์มอล โดยเฟสของสปิเนลเริ่มเกิดที่อุณหภูมิ 450 °C และ โครงสร้างผลึกที่สมบูรณ์

เกิดข้ึนที่ 600 °C  
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ภาพที่ 2.4 ลักษณะของสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ  

(a) 80 °C (b) 120 °C (c) 160 °C (d) 250 °C [8] 

 
ภาพที่ 2.5 ลักษณะของสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลที่เวลา 

(a) 6 ชั่วโมง (b) 24 ชั่วโมง (c) 48 ชั่วโมง (d) 96 ชั่วโมง [8] 

Zhang [9] สังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัล โดยใช้สารละลาย 

Mg(NO3)2·6H2O และ Al(NO3)3·9H2O และใส่ตัวเติม cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) จากนั้น

เติมสารละลายแอมโมเนีย กวนอย่างรวดเร็วให้ได้ของเหลวหนืด มีค่า pH เท่ากับ 11 แล้วนำไปให้ความร้อนใน

หม้อ autoclave ที่อุณหภูมิ 180 °C เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นทำให้เย็นตัวอย่างรวดเร็วในน้ำเย็น กรองและ

ล้างให้สะอาดจนน้ำที่ล่างมีค่า pH เท่ากับ 7 นำไปอบแห้งที่ 110 °C เป็นเวลา 4 ชั่วโมงแล้วเผาที่ 600 °C เป็น

เวลา 3 ชั่วโมง พบว่าแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่สังเคราะห์ได้โดยวิธีนี้มีพื้นที่ผิวสูง และขนาดอนุภาคเล็ก

กว่าการสังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอนร่วม ซึ่งเป็นผลมาจาการเติม CTAB โดยปกติ MgAl2O4 ก่อตัวขึ้นจาก

ปฏิกิริยาของ MgO (หรือ Mg(OH)2) กับ Al2O3 (หรือ Al(OH)3) โดยก่อตัวเป็นโซ่ยาวของอนุภาคโดยพันธะ

ไฮโดรเจนในการเตรียมสารเคมีแบบเปียก (wet-chemical preparation) ปรากฏการณ์ดังกล่าวทำให้เกิดการ
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เติบโตของอนุภาคออกไซด์เมื่อเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูง การเติม CTAB จึงสามารถป้องกันการก่อตัวของโซ่ยาว

ของอนุภาคออกไซด์ได้ ดังนั้น MgO (หรือ Mg(OH)2) กับ Al2O3 (หรือ Al(OH)3) จึงมีขนาดอนุภาคที่เล็ก ไม่

ค่อยจับกลุ่มกันเป็นก้อน ทำให้ทำปฏิกิริยาเกิดเป็น nanocrystallite MgAl2O4 ซึ่งมีอนุภาคผลึกขนาดเล็กได้

ง่าย 

 
ภาพที่ 2.6 ภาพสปิเนลจากกล้อง TEM ที่สังเคราะห์ด้วยวิธี (a) ตกตะกอนร่วม (b) ไฮโดรเทอร์มัล [9] 

Kreisberg และคณะ [10] สังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลภายใต้สภาวะ thermovapour 

จากผงอะลูมิเนียมออกซีไฮเดรต (boehmite) AlOOH และ MgO ในน้ำที่สภาวะกึ่งวิกฤต โดยเติมกลีเซอรีน

เล็กน้อย ทำให้หม้อ autoclave โดยเติมน้ำลงในช่องว่างระหว่างผนังหม้อกับภาชนะบรรจุสารตั้งต้น การ

สังเคราะห์ทำที่อุณหภูมิ 280 °C และ370 °C แรงดันไอน้ำในการสังเคราะห์ที่ 280 °C และ 370 ° C เท่ากับ 

6.5 และ 21 MPa ตามลำดับ เป็นเวลา 20 ชั่วโมง สปิเนลที่ได้จากการสังเคราะห์มีอนุภาคผลึกที่ละเอียด ขนาด

โดยเฉลี่ยอยู่ที่ 0.52 ไมโครเมตร 

 
ภาพที่ 2.7 ภาพผลึกขนาดละเอียดของสปิเนลจากกล้อง SEM ที่สังเคราะห์โดย Kreisberg และคณะ [10] 

Danchevskaya และคณะ [11] สังเคราะห์แมกนีเซียมสปิเนล โดยผสมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ และ

แมกนีเซีย ภายใต้สภาวะไอน้ำ โดยเฟสที่ได้เป็น boehmite (γ-AlOOH) โดยมีแมกนีเซียมไอออนกระจายตัว

อยู ่ใน boehmite เมื ่อนำมาผ่านกระบวนการดีไฮเดรชัน (dehydration) จะเริ ่มเปลี ่ยนจากอะลูมิเนียม-
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ออกซิเจน ทรงแปดหน้า (aluminum-oxygen octahedrons) เป็น cubic anionic sublattice ของสปิเนล 

แมกนีเซียมไอออนจึงแพร่เข้าไปอยู่ตามช่องว่างของเตตระฮีดรอล และออกตะฮีดรอลใน cubic oxygen 

แมกนีเซียมไอออนมีความเสถียรในโครงสร้างของสปิเนล ได้เป็นสปิเนลผลึกละเอียดขนาด 0.5-2.0 ไมโครเมตร 

 
ภาพที่ 2.8 ภาพผลึกของสปิเนลจากกล้อง SEM ที่สังเคราะห์โดย Danchevskaya และคณะ [11] 

พิสณฑ์ รักษ์จินดา [3] สังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล โดยใช้

สารประกอบไนเตรตเป็นสารตั้งต้น ใช้สารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน และใช้ cetyl 

trimethylammonium bromide (CTAB) เป็นสารลดแรงตึงผิว ก่อนการแคลไซน์เฟสที่ได้จากวิธีตกตะกอน

คือกิบไซต์และไฮโดรทัลไซต์ ในขณะที่เฟสที่ได้จากการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอมัลคือไฮโดรทัลไซต์ และจะ

เปลี่ยนเฟสเป็นแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลบริสุทธิ์ภายหลังการแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C พบว่าการใช้สาร

ลดแรงตึงผิว 0.46% โดยโมล ส่งผลให้ขนาดอนุภาคหลังแคลไซน์ลดลงจากท่ีไม่เติมสารลดแรงตึงผิวถึงประมาณ 

51% โดยเมื่อเติมสารลดแรงตึงผิวในปริมาณเพ่ิมข้ึนขนาดอนุภาคมีการเปลี่ยนแปลงจากเดิมเพียงเล็กน้อย 

 
ภาพที่ 2.9 สปิเนลที่สังเคราะห์โดย พิสณฑ์ รักษ์จินดา ที่อุณหภูมิ 120 °C 1 ชั่วโมง มีการเติม CTAB  

(a) 0 (b) 0.46 (c) 4.12 (d) 8.43 % โดยโมล หลังแคลไซน์ท่ีอุณหภูมิ 1100 °C 1 ชั่วโมง [3] 
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2.3 รังสีอินฟราเรด [12, 13] 

รังสีอินฟราเรดหรือรังสีความร้อนเป็นคลื่นแม่เหล็กไฟฟ้าชนิดหนึ่งที่แผ่ออกมาจากดวงอาทิตย์และวัตถุ

ทุกชนิดที่มีอุณหภูมิอยู่ในช่วง (-200-4000 °C)  มีความยาวคลื่นอยู่ในช่วง 0.75-100 ไมโครเมตร หรือ ในช่วง

ความถี่ 1,011 – 1,014 เฮิร์ตซ์ ซึ ่งตาของมนุษย์ไม่สามารถมองเห็นได้ แต่ในชีวิตประจำวันมนุษย์ทุกคน

เกี่ยวข้องกับรังสีอินฟราเรดอยู่ตลอดเวลา กล่าวคือ จะรู้สึกร้อนเมื่ออยู่กลางแสงอาทิตย์หรือใกล้ไฟ  รังสี

อินฟราเรดมีคุณสมบัติพิเศษ คือ ไม่เบี่ยงเบนในสนามแม่เหล็กไฟฟ้า และถ้าหากมีความถี่สูงขึ้น พลังงานก็จะ

เพ่ิมสูงตามไปด้วย 

2.3.1 ช่วงของรังสีอินฟราเรด [14] 

 รังสีอินฟราเรดสามารถแบ่งออกได้เป็น 3 ช่วง ได้แก่ 

1) ร ังส ีอ ินฟราเรดใกล้ (Near Infrared radiation หรือ NIR) ม ีความยาวคลื ่นในช ่วง 0.75 - 1.5 

ไมโครเมตร ให้กำลังความร้อนต่อพื้นที่สูง สามารถให้ความร้อนได้สูง ความร้อนผ่านเข้าในเนื้อวัสดุได้

ลึก  

2) รังสีอินฟราเรดกลาง (Middle Infrared radiation หรือ MIR) มีความยาวคลื ่นในช่วง 1.5 – 5.6 

ไมโครเมตร ให้ความร้อนได้ปานกลาง และ ผ่านเข้าไปในเนื้อวัสดุได้ลึกปานกลาง 

3) รังสีอินฟราเรดไกล (Far Infrared radiation หรือ FIR) มีความยาวคลื่นในช่วง 5.6 - 100 ไมโครเมตร 

ให้ความร้อนต่อหน่วยพื้นที่ได้ต่ำ ความร้อนผ่านเข้าไปในเนื้อวัสดุได้ไม่ลึก 

2.4 วัสดุสะท้อนรังสีอินฟราเรด [15, 16] 

 วัสดุสะท้อนอินฟราเรดที่พบกันในปัจจุบันมักอยู่ในรูปของเม็ดสี (pigment) ได้แก่ โลหะบริสุทธิ์ เช่น 

Al Ag และ Cu, โลหะที่มีการเคลือบผิว (AlO(OH) บน Al และ AgS บน Ag) และโครงสร้างหลาย (Multiple-

layered structures) ชั ้นซึ ่งประกอบด้วย TiO2/Au/TiO2, ผงซิล ิกอนและ โลหะที ่เคลือบด้วยอนุภาค 

cenosphere  

การใช้โลหะเคลือบเพื่อลดการสะท้อนของแสงที่มองเห็น ตัวอย่างเช่น การเคลือบผิวด้านนอกของ

โลหะด้วยโลหะออกไซด์ โลหะออกไซด์จะดูดซับแสงที่มองเห็น ในขณะที่แสง IR ซึ่งมีความยาวคลื่นที่ยาวกว่า

จะผ่านชั้นเคลือบและสะท้อนโดยโลหะที่อยู่ใต้สารที่เคลือบ ส่วนโครงสร้างหลายชั้น (Multiple-layered 

structures) จะออกแบบมาเพ่ือลดการสะท้อนของแสงในช่วงที่ตามองเห็น ในขณะที่สะท้อน IR สูง  
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ในบรรดาออกไซด์ของโลหะทั ้งหมด TiO2 เป็นหนึ ่งในวัสดุที ่มีการใช้งานอย่างกว้างขวางที ่สุด 

นอกจากนี้ยังมีรายงานเกี่ยวกับวัสดุพอลิเมอร์ที่มีสมบัติสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ เช่น Polythiourethane 

Polyurethane 

2.4.1 ประโยชน์การนำไปใช้งานของวัสดุสะท้อนรังสีอินฟราเรด [15] 

ปัจจุบันมีการนำวัสดุสะท้อนรังสีอินฟาเรดมาประยุกต์ใช้ในด้านอุตสาหกรรมเพื่อเป็นการเพิ่มสมบัติ

ให้แก่งานต่างๆ เช่น ใช้วัสดุสะท้อนรังสีอินฟาเรดที่อยู่ในรูปเม็ดสี (pigment) กับงานสีเคลือบบนผิวสิ่งก่อสร้าง 

อย่างผนังอาคาร และหลังคา รวมถึงใช้ตกแต่งเพ่ือความสวยงาม 

2.4.2 หลักการสะท้อนรังสีอินฟราเรดของวัสดุ [17, 18] 

รังสีดวงอาทิตย์ประกอบด้วยรังสียูวี 5% รังสีที่มองเห็นได้ 43% และรังสี NIR 52% (780–2500 นาโน

เมตร) เมื่อรังสี NIR เกิดการดูดซับในวัสดุจะส่งผลให้พื้นผิวของวัสดุร้อนขึ้น วัสดุที่สะท้อนรังสี NIR ส่วนใหญ่

เป็นออกไซด์ที่ซับซ้อนของโลหะ ซึ่งสะท้อนความยาวคลื่นในย่านอินฟราเรด นอกจากนี้ยังสามารถสะท้อนแสง

ที่มองเห็นได้บางส่วนด้วย โดยเมื่อนำวัสดุสะท้อน NIR มาใช้ในการผลิตวัสดุมุงหลังคาจะส่งผลให้การสะท้อน

รังสีจากดวงอาทิตย์โดยรวมสูงขึ้น เมื่อเทียบกับวัสดุสีแบบเดิมที่มีสีเดียวกัน การสะท้อนนี้ทำให้อุณหภูมิพื้นผิว

ลดลง ซึ่งจะลดการใช้พลังงานสำหรับการทำความเย็น และเพ่ิมสภาวะความสบายทางความร้อนภายในอาคาร 

กลไกการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ของวัสดุ สามารถอธิบายได้จากหลักการที่ว่า การดูดกลืนแสง

เกิดขึ้นเมื่อพลังงานแสงกระตุ้นให้อิเล็กตรอนเปลี่ยนจากสถานะพันธะหนึ่งไปยังอีกสถานะหนึ่ง หากใช้แสงที่มี

ความยาวคลื่นที่เปลี่ยนไปพลังงานนี้จะไม่ถูกดูดกลืน ตัวอย่างเช่นในกรณีที่ลำแสงที่มีความยาวคลื่น 1500 นา

โนเมตร ซึ่งมีพลังงานต่ำเกินกว่าที่จะทำให้เกิดการเปลี่ยนแปลงพลังงานของอิเล็กตรอน ดังนั้นจึงไม่ถูกดูดกลืน

โดยวัสดุ แต่ลำแสงนี้จะเกิดการหักเห สะท้อน และกระเจิง ซึ่งนำไปสู่การสะท้อนแบบกระจายของแสง NIR  

เมื่อลำแสงตกบนผงตัวอย่างจะเกิดการการสะท้อน (reflection) การทะลุผ่าน (transmission) และ

การดูดกลืนแสง (absorption) ขึ้นได้ หากตัวอย่างมีความทึบแสงเพียงพอ จะไม่สามารถมองเห็นแสงที่ส่องผ่าน

ได้ การสะท้อนมีสองประเภท ได้แก่ การสะท้อนแบบสเปกตรัม (specular reflection) และการสะท้อนแบบ

กระจาย (diffuse reflection) การสะท้อนแสงแบบสเปกตรัม พบมากในพื้นผิวที่เรียบและมีการดูดกลืนสูง 

การสะท้อนแบบกระจายเกิดขึ ้นเมื ่อรังสีที ่ตกกระทบทะลุผ่านผง และถูกสะท้อนด้วยขอบเกรน (grain 

boundaries) ของอนุภาค การสะท้อนแบบแพร่ขึ้นอยู่กับขนาดของอนุภาค เมื่อขนาดอนุภาคลดลงจำนวนการ

สะท้อนแสงที่ขอบเกรนจะเพิ่มขึ้น เป็นผลให้ความลึกของการส่องผ่านของแสงตกกระทบลดลงซึ่งส่งผลให้การ

ดูดกลืนแสงลดลง และการสะท้อนกลับเพิ่มขึ้น ส่งผลให้ค่าการดูดกลืนแสงลดลงและค่าการสะท้อนแสงเพิ่มขึ้น 
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2.4.3 การวัดค่าการสะท้อนของรังสีอินฟราเรดใกล้ของวัสดุ [18, 19] 

 การสะท้อนแสงแบบกระจายของผงสีสามารถวัดโดยใช้เครื่อง  UV–vis-NIR spectrophotometer 

(Lamda 950, Perkin Elmer, USA) ด้วยคำนวณแบบทรงกลม (sphere) ซึ่งใช้ Poly tetrafluoroethylene 

(PTFE) เป็นตัวเปรียบเทียบสีขาวมาตรฐาน สเปคตรัมสะท้อนแสงวัดในช่วง 250-2500 นาโนเมตร การหาค่า 

NIR solar reflectance (R) ในช่วงความยาวคลื่นระหว่าง 780 ถึง 2,500 nm ถูกคำนวณตามมาตรฐานการวัด 

G159-98 โดยค่าการสะท้อน R คือคำนวณได้จากสมการต่อไปนี้ 

𝑅 =
∫ 𝑟(𝜆)ⅈ(𝜆) ⅆ(𝜆)

2500

780

∫ ⅈ(𝜆) ⅆ(𝜆)
2500

780

 

 โ ด ยที่  𝑟(𝜆)  ค ื อ  ส เ ปกตร ั ม ขอ งก า รส ะท ้ อน  ( W·m−2 )  ท ี ่ ไ ด ้ จ า ก เ ค ร ื ่ อ ง  UV–vis-NIR 

spectrophotometer และ ⅈ(𝜆) คือ ค่าความเข้มของรังสี (W·m−2 nm−1) ที่อ้างอิงจากมาตรฐาน ASTM 

G159-98 

2.5 งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง 

ในปี 2018 Liu และคณะ [19] ได้ศึกษาสมบัติทางแสงของสี kaolin/CoAl2O4 โดยการใช้ดินขาว 

(Kaolin) เป็นแหล่งอลูมิเนียมเพื่อสร้างเม็ดสีน้ำเงิน kaolin/CoAl2O4 สองมิติ ที่มีการสะท้อนอินฟราเรดใกล้ 

(NIR) สูง โดยการเผาแคลไซน์ผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการตกตะกอน ดินขาวกับ Co2(OH)2CO3 ได้เป็นสปิเนล 

CoAl2O4 ที่มีขนาดอนุภาค 30-50 นาโนเมตวางอย่างสม่ำเสมอบนพื้นผิวของดินขาวและสี kaolin/CoAl2O4 

เมื่อทดสอบสมบัติทางสี พบว่าได้ผลที่เป็นที่น่าพอใจ (L*=38.29, a*=-9.21, b *=-38.90, C=39.98) ค่าการ

สะท้อน NIR (R = 60.18%) และมีความเสถียรทางเคมี 

ในปี 2020 Menon และคณะ [20] ได้ศึกษาสีสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ระดับนาโนของสารประกอบ 

NiAl2O4 ที่สังเคราะห์ผ่านวิธี solvothermal โดยใช้ไมโครเวฟช่วย ผงที่เตรียมได้นั้นถูกอบให้สูงถึง 1200 °C 

เพื่อปรับอุณหภูมิให้เหมาะสมสำหรับค่าการสะท้อนที่ NIR สูงสุด การอบอ่อนเปลี่ยนสีของตัวอย่างจากสีเขียว

แกมน้ำเงินเป็นสีฟ้า ที่เกิดจากการแยกสนามผลึกของ Ni2+ ใน d-orbitals ในรูปสมมาตรแปดด้าน ตัวอย่างที่

อบที่อุณหภูมิ 1000 °C แสดงการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้สูงสุด และสะท้อนแสงอาทิตย์อินฟราเรดใกล้อย่าง

มีนัยสำคัญเกือบ 60% โดยความสามารถของเม็ดสีในการส่งผ่านสีและการสะท้อน NIR นั้นแสดงให้เห็นจาก

การเคลือบบนบล็อกเหล็กชุบสังกะสี 

ในปี 2008 Pailhe และคณะ [21] ได้ศึกษาสเปกตรัมการสะท้อนแสงแบบกระจายของรังสีอินฟราเรด

ใกล้และแสงในช่วงที่มองเห็นได้ ของ MgFe2O4  ZnFe2O4 และ ฮีมาไทต์ ที่ถูกสังเคราะห์โดยวิธี Pechini และ 
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วิธีการตกตะกอนตามลำดับ ซึ่งเกิดการดูดซับของแสงในช่วงที่มองเห็นได้ (400 นาโนเมตร - 800 นาโนเมตร) 

และ เกิดถ่ายโอนประจุของไอออนของออกซิเจนไปยังไอออนของเหล็ก ซึ่งพลังงานที่เกิดข้ึนเชื่อมโยงโดยตรงกับ

โครงสร้างของ FeO6 ทรงแปดหน้า  

ในปี 2016 Alvarez-Docio และคณะ [22] ได้ศึกษาสีสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ระดับนาโนของ

สารประกอบ CoAl2O4   ที่ถูกทำให้อยู่ในรูปสองมิติบนพื้นผิวของอะลูมินา โดยสังเคราะห์ด้วยวิธีการผสมแบบ

แห้งโดยใช้พลังงานต่ำ จากนั้นนำไปเผา 1200 °C ในรูปแบบของ nanostructured shell อนุภาคสองมิติเกิด

การเข้าไปเติมเต็มช่องว่างระหว่าง CoAl2O  และ พื้นผิวของอะลูมินาทำให้ได้ shell structure แบบใหม่

เกิดข้ึนซึ่งเมื่อนำไปทดสอบพบว่า สามารถสะท้อนแสงอาทิตย์รังสีอินฟราเรดใกล้ หรือ NIR ได้มากกว่า 70% 
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บทที่ 3 

วิธีการดำเนินงาน 

3.1 สารเคมี อุปกรณ์และเครื่องมือที่ใช้ในการทดลอง 

3.1.1 สารเคมี 

ตารางที่ 3.1 สารเคมีที่ใช้ในงานวิจัย 

สารเคมี ความบริสุทธิ์ บริษัทผู้จัดจำหน่าย 

Mg(NO3)2•6H2O 99.0% Ajax, Australia 

Al(NO3)3•9H2O 98.0% Ajax, Australia 

Fe(NO3)3•9H2O 98.5% QRëC, Australia 

NH4OH 25.0% QRëC, Australia 

 

3.1.2 อุปกรณ์ และเครื่องมือในการวิจัย 

− แท่งแม่เหล็กกวน 

− เครื่องกวนสาร 

− กระบอกเทฟลอน 

− เครื่องปั่นเหวี่ยงสาร (centrifuge) 

− หม้อนึ่งอัดไอน้ำ (Autoclave) 

− เตาอบสาร 

− เตาเผา 

3.1.3 เครื่องมือที่ใช้ในการวิเคราะห์ 

− Simultaneous Thermal Analyzer (TG-DTA/DSC, Linseis STA PT 1600, Germany) 

− Scanning Electron Microscope (SEM) 

− X-Ray Diffractometer (XRD, D8-Advance, Bruker AXS Model D8, Germany) 
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3.2 ขั้นตอนการทดลอง 

3.2.1 การสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

1. ละลายผงแมกนีเซียมไนเตรต 1.6188 กรัม และผงอะลูมิเนียมไนเตรต 4.7849 กรัม ในน้ำกลั่น 15 

มิลลิลิตร แล้วกวนด้วยเครื่องกวนสารให้ละลายในกระบอกเทฟลอน ณ อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 10 

นาท ี

2. ค่อย ๆ หยดสารละลาย NH4OH ความเข้มข้น 25% โดยน้ำหนัก ปริมาณ 10 มิลลิลิตร ให้ pH ของ

สารละลายมีค่าประมาณ 11 กวนผสมเป็นเวลา 20 นาที 

3. นำกระบอกเทฟลอนบรรจุใน Autoclave หมุนฝาให้แน่น แล้วนำไปเข้าในเตาอบ 

4. ปรับเปลี่ยนตัวแปรในกระบวนการไฮโดรเทอร์มัล ได้แก่ อุณหภูมิ 120, 150 และ 180 องศาเซลเซียส 

และเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง 

5. ล้างสารโดยแยกสารและของเหลวที่ได้ด้วยการปั่นเหวี่ยง (centrifugal) ล้างสารด้วยน้ำกลั่น 3 รอบ 

จนมี pH ใกล้ 7 แล้วล้างด้วยเอทานอลอีก 2 รอบ 

6. อบสารที่ผ่านการล้างแล้วที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 15 ชั่วโมง 

7. บดสารด้วยโกร่งบดสาร 

8. เผาแคลไซน์ในบรรยากาศปกติ ที่อุณหภูมิ 700, 900 และ 1100 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

โดยใช้อัตราเพิ่มลดอุณหภูมิ 5 องศาเซลเซียสต่อนาที 
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ภาพที่ 3.1 แผนผังแสดงกระบวนการสังเคราะห์ผงสปิเนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลและแคลไซน์ 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Mg(NO3)2•6H2O 
Al(NO3)3•9H2O 

 

 

Deionized water 15 ml 
 

Mixing 10 min 
 

Solution 

Mixing 20 min 
 

NH4OH 10 ml 
 

Suspension ~ pH 11 

Synthesized Suspension 
 

Washed powder 

Hydrothermal processing 
120/150/180 °C, 6/12/18 
hours 
 

Washing & Drying 
110 °C, 15 hours 

Magnesium Aluminate spinel powder 

Calcination 700/900/1100 °C, 1 hours 
hours 
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3.2.2 การสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก (III) ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

1. ละลายผงแมกนีเซียมไนเตรต ผงอะลูมิเนียมไนเตรต และผงเหล็กไนเตรต ตามสัดส่วนดังแสดงใน

ตารางที่ 3.2 ในน้ำกลั่น 15 มิลลิลิตร แล้วกวนด้วยเครื่องกวนสารให้ละลายในกระบอกเทฟลอน ณ 

อุณหภูมิห้อง เป็นเวลา 10 นาที 

2. ค่อย ๆ หยดสารละลาย NH4OH ความเข้มข้น 25% โดยน้ำหนัก ปริมาณ 10 มิลลิลิตร ให้ pH ของ

สารละลายมีค่าประมาณ 11 กวนผสมเป็นเวลา 20 นาที 

3. นำกระบอกเทฟลอนบรรจุใน Autoclave หมุนฝาให้แน่น แล้วนำไปเข้าในเตาอบที่อุณหภูมิ 120 

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 

4. ล้างสารโดยแยกสารและของเหลวที่ได้ด้วยการปั่นเหวี่ยง (centrifugal) ล้างสารด้วยน้ำกลั่น 3 รอบ 

จนมี pH ใกล้ 7 แล้วล้างด้วยเอทานอลอีก 2 รอบ 

5. อบสารที่ผ่านการล้างแล้วที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 15 ชั่วโมง 

6. บดสารด้วยโกร่งบดสาร 

7. เผาแคลไซน์ในบรรยากาศปกติ ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 1 ชั่วโมง โดยใช้อัตราเพิ่มลด

อุณหภูมิ 5 องศาเซลเซียสต่อนาที 

 

ตารางท่ี 3.2 ปริมาณสารเคมีที่ใช้ในการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก (III) 

Mg(FexAl2-x)O4 Mg(NO3)2•6H2O (g) Al(NO3)3•9H2O (g) Fe(NO3)3•9H2O (g) 

x = 0.2 1.6188 4.3063 0.5127 

x = 0.4 1.6188 3.8279 1.0254 

x = 0.6 1.6188 3.3494 1.5381 
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ภาพที่ 3.2 แผนผังแสดงกระบวนการสังเคราะห์ผงสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก (III) ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

และแคลไซน์ 

  

 Mg(NO3)2•6H2O  
Al(NO3)3•9H2O  

Fe(NO3)3•9H2O 

Deionized water 15 ml 
 

Mixing 10 min 
 

Solution 

Mixing 20 min 
 

NH4OH 10 ml 
 

Suspension ~ pH 11 

Synthesized Suspension 
 

Washed powder 

Hydrothermal processing 
120 °C, 6 hours 
 

Washing & Drying 
110 °C, 15 hours 

Fe3+ doped MgAl2O4 

Calcination 1100 °C, 1 hours 
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3.3 การวิเคราะห์ 

3.3.1 การวิเคราะห์ช่วงอุณหภูมิการเกิดปฏิกิริยา 

ศึกษาอุณหภูมิที่เหมาะสมต่อการเกิดเป็นแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลของสารที่ได้จากการสังเคราะห์

โดยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลด้วยวิธีการวิเคราะห์จากการเกิดการเปล่ี่ยนแปลงของพลังงานสารตัวอย่างเมื่อ

อุณหภูมิเพ่ิมข้ึนด้วยเทคนิค Differential Thermal Analysis  (DTA) และวิเคราะห์จากการสลายตัวกลายเป็น

ก๊าซของสารตัวอย่างที่อุณหภูมิต่าง ๆ ด้วยเทคนิค Thermogravimetric Analyzer (TGA) 

3.3.2 การวิเคราะห์เฟส 

ศึกษาองค์ประกอบเฟสของสารที่ได้จากการสังเคราะห์โดยกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลทั้งช่วงก่อนและ

หลังการแคลไซน์ที ่อ ุณหภูมิต ่าง ๆ โดยการใช้เทคนิคการเลี ้ยวเบนของรังส ีเอ็กซ์ด ้วยเคร่ ื ่อง X-ray 

Diffractometer (XRD)   

3.3.3 การวิเคราะห์สัณฐานวิทยา 

ศึกษาสัณฐานวิทยา ขนาดอนุภาคและการกระจายขนาดอนุภาคของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่

เตรียมได้ถูกด้วยเทคนิคการส่องกราดของอิเล็กตรอนโดยใช้เครื่อง Scanning Electron Microscope (SEM) 
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บทที่ 4 

ผลการทดลองและวิเคราะห์ผลการทดลอง 

งานวิจัยนี้ทำการศึกษาเป็น 4 ส่วน โดยศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มัล

ต่อการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล รวมถึงผลของอุณหภูมิแคลไซน์ในการสังเคราะห์ผง

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่ได้จากการสังเคราะห์ด้วยไฮโดรเทอร์มัล แล้วเลือกสภาวะที่เห มาะสมมา

สังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก ( III) จากนั ้นการศึกษาสมบัติการสะท้อนรังสี

อินฟราเรดใกล้ของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก (III) 

เนื่องจากสถานการณ์การระบาดของเชื้อ COVID-19 ส่งผลให้การตรวจหาลักษณะเฉพาะ ได้แก่ X-ray 

diffraction (XRD), Scanning electron microscope (SEM) และการว ิเคราะห์สมบัต ิการสะท้อนร ังสี

อินฟราเรดใกล้ของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก ( III) ด้วย UV-Visible-Near Infrared 

spectrophotometer ไม่สามารถทำการตรวจสอบได้ จึงได้ทำการศึกษาหางานวิจัยที่เกี่ยวข้องมาอธิบายใน

เพิ่มเติมในส่วนนี้ ดังนั้นผลการศึกษาจะแบ่งเป็น 2 ส่วนคือ ส่วนที่ได้ดำเนินการแล้ว และส่วนผลที่คาดว่าจะ

ได้รับจากการอ้างอิงงานวิจัยที่เก่ียวข้อง 

ผลส่วนที่ได้ดำเนินการแล้ว 

4.1 ผลของอุณหภูมิและเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลต่อการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิ

เนล 

4.1.1 องค์ประกอบเฟสของผงที่เตรียมได้หลังการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

 ผลการวิเคราะห์เฟสองค์ประกอบของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120  °C เป็น

เวลา 6 ชั่วโมง ด้วยเทคนิค XRD แสดงดังภาพที่ 4.1 พบว่าผงที่เตรียมได้ประกอบไปด้วยเฟสของมิกซ์เนอไรต์ 

(Meixnerite, [Mg5Al3(OH)16][(OH)3(H2O)4], JCPDS card no. 50-1684), ก ิ บบ ์ ไซต ์  (Gibbsite, Al(OH)3, 

Monoclinic, JCPDS card no. 33-0018), นอร์ดสแตรนไดต์ (Nordstrandite, Al(OH)3, Triclinic, JCPDS 

card no. 085-1049) และเบย์ไรต์ (Bayerite, Al(OH)3, Monoclinic, JCPDS card no. 20-0011) ซึ่งจะเห็น

ได้ว่าผงที่เตรียมได้หลังการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมงยังไม่ปรากฎ

เฟสของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล โดยสารตั้งต้นเปลี่ยนไปอยู่ในรูปของสารประกอบไฮดรอกไซด์ นอกจากนี้

กราฟ XRD ที่ได้ยังแสดงถึงความเป็นผลึกที่ต่ำ ซึ่งอาจประกอบไปด้วยเฟสอสัณฐาน (amorphous) สังเกตได้

จากสัญญาณรบกวนที่มีมากเนื่องจากยังไม่ผ่านกระบวนการเผาแคลไซน์ 
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ภาพที่ 4.1 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 

 

4.1.2 องค์ประกอบเฟสของผงท่ีเตรียมได้หลังการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลและผ่านการเผา

แคลไซน์ที่ 1100 °C 

 ภาพที่ 4.2, 4.3 และ 4.4 แสดงผลองค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่

อุณหภูมิ 120,150 และ 180 °C ตามลำดับ โดยเปรียบเทียบเวลาที่แตกต่างกัน ได้แก่ 6 , 12 และ 18 ชั่วโมง 

หลังแคลไซน์ที ่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั ่วโมง พบแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล (Magnesium 

Aluminate Spinel, MgAl2O4, JCPDS card no. 021-1152) ที่มีความเป็นผลึกชัดเจน เป็นเฟสหลักเพียงเฟส

เดียวปราศจากเฟสเจือปนที่ทุกอุณหภูมิ และเวลาในกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลที่ทำการทดลอง โดยเมื่อ

เปรียบเทียบที่อุณหภูมิเท่ากัน พบว่าที่เวลาแตกต่างกัน ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่สังเคราะห์ได้มีความ

เป็นผลึกใกล้เคียงกัน สังเกตได้จากลักษระของพีกท่ีมีความแคบและความสูงของพีคที่ใกล้เคียงกัน 
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ภาพที่ 4.2 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C  

เป็นเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

 
ภาพที่ 4.3 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 150 °C  

เป็นเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 
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ภาพที่ 4.4 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 180 °C  

เป็นเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

ภาพที่ 4.5 แสดงผลของอุณหภูมิไฮโดรเทอมัลต่อองค์ประกอบเฟส ความเป็นผลึกของผงที่สังเคราะห์ที่

อุณหภูมิ 120,150 และ 180 °C ตามลำดับ เป็นเวลา 6 ชั่วโมง หลังผ่านการแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็น

เวลา 1 ชั่วโมง ซึ่งแสดงเฟสของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลเป็นเฟสหลักตั้งแต่ไอโดรเทอมัลที่เวลา 120 °C  

โดยเมื่อเปรียบเทียบที่เวลา 6 ชั่วโมงเท่ากัน พบว่าที่อุณหภูมิแตกต่างกัน ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่

สังเคราะห์ได้มีแนวโน้มความเป็นผลึกเพ่ิมขึ้นตามอุณหภูมิการสังเคราะห์ที่เพ่ิมขึ้น สังเกตได้จากความแคบและ

ความสูงของพีคท่ีมีแนวโน้มมากขึ้น 
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ภาพที่ 4.5 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120, 150, 180 °C  

เป็นเวลา 6 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

 ขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่สภาวะ

แตกต่างกัน แสดงดังตารางที่ 4.1 โดยขนาดผลึกของวัสดุสามารถคำนวณโดยใช้สมการเชอร์เรอร์ (Scherrer 

equation)  ⅆ =
𝐾𝜆

𝛽 𝑐𝑜𝑠 𝜃
  เมื ่อ ⅆ คือ ขนาดผลึกเฉลี ่ย (นาโนเมตร), 𝐾 คือ  shape factor โดยมีค่า

เท่ากับ 0.94 สำหรับผลึกทรงกลมที่มีสมมาตรแบบคิวบิค , 𝜆 คือ ความยาวคลื่น X-ray (1.54178 Å), 𝜃 คือ 

มุมเลี้ยวเบนของแบรกก (Bragg’s angle) และ 𝛽 คือ ความกว้างของพีคที่ครึ่งหนึ่งของความสูง (FWHM) ใน

หนวยเรเดียน (Radians) [23] 

ตารางที่ 4.1 ขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิและเวลาแตกต่างกันหลัง

แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

อุณหภูมิการสังเคราะห์ด้วยวิธี

ไฮโดรเทอร์มัล (°C) 

เวลาการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

(ชั่วโมง) 

ขนาดผลึกโดยเฉลี่ย 

(นาโนเมตร) 

120 

6 15.56 

12 16.99 

18 16.42 

150 6 17.95 
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12 17.90 

18 16.28 

180 

6 20.13 

12 16.82 

18 18.25 

จากภาพที่ 4.6 แสดงแผนภาพเปรียบเทียบขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์

มัลที่อุณหภูมิ 120, 150, 180 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

พบว่าอุณหภูมิไฮโดรเทอร์มัลมีผลต่อขนาดผลึกเฉลี่ยของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล โดยขนาดผลึกเฉลี่ยมี

แนวโน้มเพิ่มขึ้นตามอุณหภูมิจาก 15.56 เป็น 20.13 นาโนเมตร เมื่ออุณหภูมิเพิ่มจาก 120  เป็น 180 °C ทั้งนี้

ที่อุณหภูมิเท่ากันการเพิ่มเวลาไม่ได้ส่งผลเด่นชัดต่อขนาดผลึกของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล 

 
ภาพที่ 4.6 ขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120, 150, 180 °C  

เป็นเวลา 6 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 
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 4.1.3 โครงสร้างจุลภาคของผงท่ีเตรียมได้หลังการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลและผ่านการเผา

แคลไซน์ที่ 1100 °C 

           ภาพที่ 4.7 4.8 และ 4.9 แสดงโครงสร้างจุลภาคของผงที่สังเคราะห์ได้ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 

120, 150 และ 180 °C ที่เวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C พบว่าเมื่ออุณหภูมิ

ไฮโดรเทอร์มัลสูงขึ้น มีผลทำให้ลักษณะโครงสร้างจุลภาคของผงที่สังเคราะห์ได้เปลี่ยนแปลง โดยจากภาพที่ 4.7 

ผงที่สังเคราะห์ได้ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C อนุภาคมีขนาดเล็กค่อนข้างกลมเกาะกลุ่มกัน เมื่อ

เพ่ิมอุณหภูมิ ที่ 150 และ 180 °C อนุภาคเปลี่ยนเป็นมีลักษณะคล้ายแผ่นซ้อนกัน โดยขนาดมีแนวโน้มใหญ่ขึ้น

เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นดังแสดงในภาพที่ 4.8 และ 4.9 ตามลำดับ 

      

 
ภาพที่ 4.7 โครงสร้างจุลภาคกำลังขยาย 20,000 เท่า ของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

ที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา a) 6 ชั่วโมง, b) 12 ชั่วโมง และ c) 18 ชั่วโมง 

  

a) b) 

c) 
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ภาพที่ 4.8 โครงสร้างจุลภาคกำลังขยาย 20,000 เท่า ของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

ที่อุณหภูมิ 150 °C เป็นเวลา a) 6 ชั่วโมง, b) 12 ชั่วโมง และ c) 18 ชั่วโมง 

      

 
ภาพที่ 4.9 โครงสร้างจุลภาคกำลังขยาย 20,000 เท่า ของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

ที่อุณหภูมิ 180 °C เป็นเวลา a) 6 ชั่วโมง, b) 12 ชั่วโมง และ c) 18 ชั่วโมง 

a) 

a) 

b) 

b) 

c) 

c) 
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4.2 ผลของอุณหภูมิแคลไซน์ในการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่ได้จากการสังเคราะห์ด้วย

ไฮโดรเทอร์มัล 

 4.2.1 องค์ประกอบเฟสของผงท่ีเตรียมได้หลังการแคลไซน์ 

จากผลการศึกษาข้างต้นพบว่าสามารถสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอลูมิเนตสปิเนลได้ตั้งแต่ผ่านการไฮโดร

เทอร์มัลที่ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง และแคลไซน์ที่ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง จึงเลือกสภาวะดังกล่าวมา

ทำการศึกษาเพื่อศึกษาผลของการลดอุณหภูมิแคลไซน์ต่อการสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล โดยทำ

การลดอุณหภูมิการแคลไซน์ลงจาก 1100 เป็น 900 และ 700 °C ดังแสดงในภาพที่ 4.10 จากผลการศึกษา

พบว่าเกิดเฟสของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล (Magnesium Aluminate Spinel, MgAl2O4, JCPDS card 

no. 021-1152) เป็นเฟสหลักเพียงเฟสเดียวตั้งแต่ 700 °C แต่สารที่ได้มีความเป็นผลึกต่ำ ซึ่งการเพิ่มอุณหภูมิ

แคลไซน์เป็น 900 และ 1100 °C ส่งเสริมความเป็นผลึกของสารที่ได้ชัดเจน สังเกตจากพีคที่ได้จะมีลักษณะ

ความสูงและความกว้างของพีกแตกต่างกัน โดยสัดส่วนของความสูงต่อความกว้างของพีกจะสูงขึ้นตามอุณหภูมิ

แคลไซน์ที่สูงขึ้น  

 
ภาพที่ 4.10 องค์ประกอบเฟสของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เวลา 6 ชั่วโมง หลัง

แคลไซน์ที่่่อุณหภูมิ 700 °C, 900 °C และ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

ภาพที่ 4.11 แสดงขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C 

เวลา 6 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่ ่ ่อุณหภูมิ 700 °C, 900 °C และ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง เมื่อนำไปคำนวณ

ขนาดผลึกเฉลี่ยจากสมการเชอร์เรอร์พบว่ามีขนาดเพิ่มขึ้นจาก 6.82 ถึง 15.56 นาโนเมตร   เมื่ออุณหภูมิแคล
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ไซน์ที่สูงขึ้นจาก 700, 900 ถึง 1100 องศาเซลเซียสตามลำดับ ซึ่งแสดงถึงอุณหภูมิแคลไซน์ที่มีผลต่อขนาดผลึก

เฉลี่ยของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล โดยขนาดผลึกเฉลี่ยมีแนวโน้มเพ่ิมข้ึนตามอุณหภูมิแคลไซน์ 

 
ภาพที่ 4.11 ขนาดผลึกโดยเฉลี่ยของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เวลา 6 ชั่วโมง 

หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 700 °C, 900 °C และ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง 

 4.2.2 ปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิ 

เมื่อนำสารที่ได้หลังจากจากการสังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 

ไปศึกษาปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นเมื่อเพิ่มอุณหภูมิด้วยเทคนิค Differential Thermal Analysis  (DTA) ดังแสดงใน

ภาพที่ 4.12 พบว่า ปรากฎพีคแสดงปฏิกิริยาดูดความร้อนที่อุณหภูมิ 142 °C แสดงถึงการระเหยของน้ำอิสระ

ออกจากตัวอย่าง พีคปฏิกิริยาดูดความร้อนในช่วงอุณหภูมิ 200-400 °C เกิดจากการกำจัดน้ำในโครงสร้างผลึก

และการสลายพันธะของหมู่ไฮดรอกไซด์ และพบพีคปฏิกิริยาดูดความร้อนที่ 484 °C บ่งชี้ถึงการเกิดปฏิกิริยา

การกำจัดหมู่ -OH (dihydroxylation) ของ meixnerite (Mg6Al2(OH)18•4H2O) [3, 24] แต่ไม่พบพีคปฏิกิริยา

คายความร้อนที่ชัดเจน ทำให้ไม่สามารถระบุได้ว่าการก่อตัวของเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลเกิดที่อุณหภูมิ

ใด 
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ภาพที่ 4.12 อุณหภูมิที่เกิดปฏิกิริยาของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C  

เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 

 ภาพที่ 4.13 แสดงการสูญเสียน้ำหนักของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เป็น

เวลา 6 ชั่วโมง เมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้นจากอุณหภูมิห้องไปถึงอุณหภูมิ 1100 °C พบว่ามีการสูญเสียน้ำหนักไป 

44.11% โดยมีอัตราการสูญเสียน้ำหนักที่สูงในช่วง 200-500 °C ซึ่งสอดคล้องกับผล DTA ที่เกิดปฏิกิริยาการ

กำจัดน้ำในโครงสร้างผลึกและการสลายพันธะหมู่ไฮดรอกไซด์ของสาร 

 
ภาพที่ 4.13 การสูญเสียน้ำหนักเมื่อเพิ่มอุณหภูมิของผงที่สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

ที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง 
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ผลที่คาดว่าจะได้รับโดยอ้างอิงจากงานวิจัย 

4.3 ผลการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก (III) ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล 

 ในปี 2007 Iqbal, M. และ Farooq, S. [25] ได้ศึกษาผลของการเติมไอออนของโลหะไดวาเลนต์และ

ไตรวาเลนต์ที่มีต่อโครงสร้างและคุณสมบัติทางไฟฟ้าของแมกนีเซียมอะลูมิเนต โดยสังเคราะห์แมกนีเซียม

อะลูมิเนตขนาดนาโนที่มีการเจือด้วย Fe3+ ที่มีองค์ประกอบเป็น MgAl2−xFexO4 (x = 0.0–0.6) ด้วยวิธีโซล-เจล

แล้วนำไปแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 °C และนำไปหาลักษณะเฉพาะด้วยเทคนิค XRD เพ่ือใช้พีคการเลี้ยวเบนระบุ

โครงสร้างของตัวอย่าง โดยจับคู่กับรูปแบบมาตรฐานของแมกนีเซียมสปิเนลอะลูมิเนต และหาขนาดผลึกโดยใช้

สมการของเชอร์เรอร์ โดยจากการทดลองพบเฟสของสปิเนลเพียงเฟสเดียวก่อตัวขึ้นในทุกตัวอย่าง (แสดงใน

ภาพที่ 4.14)  

 
ภาพที่ 4.14 การเปรียบเทียบรูปแบบ XRD ของ MgAl 2−xFexO4 โดยที่: (a) x = 0.0; (b) 

x = 0.1; (c) x = 0.2; (d) x = 0.3; (e) x = 0.4l; (f) x = 0.5; (g) x = 0.6 [25] 

ค่าคงที่ของแลตทิซ ‘a’ ของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่คำนวณจากข้อมูล XRD มีค่าเท่ากับ 8.082 

Å โดยที่ค่าคงที่ของแลตทิซ ‘a’ เพิ่มขึ้นตามการแทนที่ของ Fe3+ ในโครงสร้าง แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล 
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เนื่องจากรัศมีไอออนของ Fe3+ (0.64 Å) ใหญ่กว่ารัศมีไอออนของ Al3+ (0.50 Å) ค่าของ ‘a’ จะเพิ่มขึ้นตาม

ปริมาณของ Fe3+ ซึ่งแสดงให้เห็นว่าไอออนบวกของโลหะเข้าไปในแลตทิซของผลึก แต่ยังคงโครงสร้างสปิเนลที่

เป็นคิวบิคไว้ 

ตารางที่ 4.2 การเปรียบเทียบค่าแลตทิซพารามิเตอร์ (a), ปริมาตรยูนิตเซลล์ และขนาดผลึกของตัวอย่าง MgAl 

2−xFexO4 [25] 

ตัวอย่าง 2θ (◦) a (Å) V (Å3) D (nm) 

MgAl1.9Fe0.1O4 36.942 8.083 528.5 10.90 

MgAl1.8Fe0.2O4 44.816 8.088 529.1 6.63 

MgAl1.7Fe0.3O4 36.367 8.092 529.8 15.89 

MgAl1.6Fe0.4O4 44.779 8.098 531.0 9.09 

MgAl1.5Fe0.5O4 44.728 8.104 532.2 10.91 

MgAl1.4Fe0.6O4 44.662 8.108 533.0 13.63 

 จึงสามารถสรุปได้ว่าปริมาณของ Fe3+ ที่เจือในแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลจะส่งผลให้ยังคงพบเฟส

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล แต่เมื่อคำนวณค่าแลตทิซพารามิเตอร์ ‘a’ ของแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลจาก

ข้อมูล XRD พบว่า ‘a’ มีค่าเพิ่มขึ้นตามปริมาณของ Fe3+ ที่ถูกเจือในโครงสร้าง แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล 

เนื่องจากรัศมีไอออนของ Fe3+ มีขนาดใหญ่กว่ารัศมีไอออนของ Al3+  

4.4 ผลการศึกษาสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก 

(III) 

 ในปี 2016 Weiwei Bao และคณะ [26] ได้สังเคราะห์สารสีอนินทรีย์ที ่มีสมบัติการสะท้อนรังสี

อินฟราเรดใกล้ มีสูตรทั่วไปเป็น Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 (x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0) ซึ่งเตรียมด้วยวิธี 

Pechini-type โซล-เจล โดยผลแสดงให้เห็นว่า Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 เฟสเดียวสังเคราะห์ได้ที่อุณหภูมิ 900 

°C พบว่าการแทนที่ของ Fe3+ ใน Al3+ ของ Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 ส่งผลให้ช่องว่างแถบพลังงาน (band gap) 

เลื่อนไปจาก 4.40 eV เป็น 3.50 eV ซึ่งหาได้จาก Tanc relation โดยกราฟความสัมพันธ์ระหว่าง  (F(R)hv)2 

กับ hv ของแต่ละตัวอย่างแสดงในภาพที่ 4.15 ซึ่งแสดงให้เห็นชัดเจนว่าการแทนที่ของ Fe3+ ที่ตำแหน่ง Al3+ 

ทำให้เกิดการเลื่อนของ absorption edge จาก323 เป็น 353 nm ค่า band gap โดยประมาณของอนุภาค 

Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 (x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0) เป็น 4.40, 3.77, 3.50, 3.50, 3.67 และ 3.69 eV 

ตามลำดับ โดยปริมาณเหล็กท่ีเพ่ิมข้ึนจะแสดง red shift ในการเปลี่ยนช่องว่างแถบพลังงาน 
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ภาพที่ 4.15 Kubelka-Munk transformed สเปกตรัมการสะท้อนแสงของผงสารสี  

Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 (x = 0.0-1.0) [26] 

สเปกตรัมการสะท้อน NIR ของเฟอร์ริกเจือ Co0.5Mg0.5 Al2O4 ดังภาพที่ 4.16 และ 4.17 แสดงค่าการ

สะท้อน NIR ของสารสีที่จัดการด้วยมาตรฐานการวัด JG/T235-2014 ตัวอย่างของ Co0.5Mg0.5 Al2O4 มีค่า NIR 

solar reflectance สูงสุดประมาณ 54% ด้วยการแทนที่ของ Fe3+ ในตำแหน่ง Al3+ ส่งผลให้ค่า NIR solar 

reflectance ของตัวอย่างผงเพ่ิมขึ ้นกว่า 43.0% และสูงสุดที ่ 52.7% (x = 0.2) อันเป็นผลมาจากการ

เปลี่ยนแปลงของ Co2+ สภาพแวดล้อมโดยรอบของอิเล็กตรอน 

 
ภาพที่ 4.16 NIR reflectance ของผง Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 (x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0) [26] 
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ภาพที่ 4.16 NIR solar reflectance ของผง Co0.5Mg0.5 Al2-xFexO4 (x = 0.0, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0) [26] 

ในงานวิจัยนี้ทำการศึกษาการเจือ Fe3+ ในสารที่มีโครงสร้างอยู่ในกลุ่มสปิเนลที่มีองค์ประกอบเคมี

ใกล้เคียงกันกับงานวิจัยที่อ้างอิง จึงคาดว่าผลที่ได้น่าจะมีความใกล้เคียงกับงานวิจัยของ  Weiwei Bao และ

คณะ (2016) [26] ข้างต้น หรือมีโอกาสเป็นไปได้ที่จะแสดงพฤติกรรมการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ที่แตกต่าง

ออกไป ทั้งนี้จะต้องทำการวิเคราะห์ผลต่อไป เนื่องจากความแตกต่างของชนิดอะตอมในโครงสร้างสปิเนลของ

สารที่สังเคราะห์ ส่งผลต่อสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ของวัสดุ 
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บทที่ 5 
สรุปผลการทดลองและข้อเสนอแนะ 

5.1 สรุปผลการทดลอง 

งานวิจัยนี้ ได้ทำการสังเคราะห์ผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120, 

150 และ 180 °C เป็นเวลา 6, 12 และ 18 ชั่วโมง และแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 700, 900 และ 1100 °C เป็นเวลา 

1 ชั่วโมง ผลสรุปแสดงเป็นหัวข้อต่าง ๆ ดังนี้ 

− ผงที่สังเคราะห์ได้จากกระบวนการไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120 °C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง ก่อนการนำไป

แคลไซน์ ยังไม่พบการเกิดเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล แต่พบเฟสของมิกซ์เนอไรต์ กิบบ์ไซต์ 

นอร์ดสแตรนไดต์ และเบย์ไรต์ และเฟสที่มีความเป็นผลึกต่ำ  

− การสังเคราะห์ผงด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120,150 และ 180 °C เป็นเวลา 6, 12 และ 18 

ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 °C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง พบเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล เป็น

เฟสหลักเพียงเฟสเดียวที่ทุกอุณหภูมิและเวลาในการสังเคราะห์ และลักษณะโครงสร้างจุลภาคท่ีได้

แตกต่างกันตามอุณหภูมิในการสังเคราะห์ 

− การสังเคระห์ผงด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัลที่อุณหภูมิ 120°C เป็นเวลา 6 ชั่วโมง หลังแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 

700, 900 และ 1100°C เป็นเวลา 1 ชั่วโมง พบเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลเป็นเฟสหลักเพียง

เฟสเดียวทุกอุณหภูมิแคลไซน์ โดยสารที่ได้มีความเป็นผลึกต่ำที่อุณหภูมิ 700°C ซึ่งความเป็นผลึกและ

ขนาดผลึกเพ่ิมสูงขึ้นตามอุณหภูมิแคลไซน์ที่สูงขึ้น 

เนื ่องจากผลกระทบจากสถานการณ์การระบาดของเชื ้อ COVID-19 ทำให้ไม่สามารถดำเนินการ

วิเคราะห์ทดสอบตามแผนที่วางไว้ได้ จึงอ้างอิงผลการวิจัยบางส่วนจากงานวิจัยที่คล้ายกันที่มีการรายงานมา

ก ่อน ซ ึ ่ งผลการว ิ เคราะห ์ทดสอบท ี ่ ใช ้ อ ้ า งอ ิ ง  ได ้ แก่  X-ray diffraction (XRD) และ UV–vis-NIR 

spectrophotometer ดังแสดงในหัวข้อที่ 4.3-4.4 

5.2 ข้อเสนอแนะ 

เนื ่องจากงานวิจัยนี ้ยังไม่สมบูรณ์และมีส่วนที่ต้องศึกษาเพิ่มเติม โดยมีข้อเสนอแนะสำหรับ

การศึกษาต่อไป ดังนี้ 

− ศึกษาเกี่ยวกับผลของการสังเคราะห์แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีการเจือด้วยเหล็ก (III) อาทิ 

การศึกษาองค์ประกอบเฟส ขนาดแลตทิซพารามิเตอร์ ด้วย XRD, ศึกษาหมู่ฟังก์ชันด้วยเทคนิค FTIR 

รวมถึงศึกษาลักษณะทางสัณฐานวิทยาด้วย SEM 
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− ศึกษาสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ของผงแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เจือด้วยเหล็ก ( III) 

ด้วยเครื่อง UV–vis–NIR spectrophotometer 

− ศึกษาเพิ่มเติมเกี่ยวกับผลของอุณหภูมิและเวลาไฮโดรเทอร์มัล รวมถึงอุณหภูมิแคลไซน์ ที่มีผลต่อ

ขนาดอนุภาคโดยใช้เครื่อง SEM ที่มีกำลังขยายสูงขึ้นและมีการเตรียมตัวอย่างที่มีการนำไปทำให้เกิด

การกระจายตัวก่อน 

− ศึกษาเพ่ิมเติมเกี่ยวกับผลของขนาดอนุภาคท่ีมีต่อสมบัติการสะท้อนรังสีอินฟราเรดใกล้ 
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