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แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล หรือ สปิเนล เป็นวัสดุที่มีสมบัติเด่นหลายด้าน จึงได้รับความ
นิยมในการใช้งานทางด้านวิศวกรรม เช่น ใช้เป็นเกราะใส ใช้เป็นวัสดุทนไฟ เป็นต้น วิธีตกตะกอนเป็น
วิธีที่ได้รับความนิยมในการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนล เนื่องจากมีต้นทุนต่่า มีขั้นตอนการ
สังเคราะห์ไม่ซับซ้อน และสามารถขยายการผลิตเป็นระดับอุตสาหกรรมได้ แต่ในระหว่างขั้นตอนการ
สังเคราะห์ด้วยวิธีดังกล่าว อาจเกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเกิดขึ้นระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน 
ขั้นตอนการอบแห้ง และขั้นตอนการเผาแคลไซน์ ซึ่งการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนี้ส่งผลเสียต่อ
ความสามารถในการเผาผนึกของอนุภาคนาโนสปิเนล งานวิจัยในครั้งนี้จึงมีวัตถุประสงค์เพ่ือศึกษาการ
ลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้สารตั้งต้นในรูปเกลือไน
เตรต และใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นสารช่วยตกตะกอน โดยศึกษาผลของการเติม 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) เป็นสารช่วยกระจายตัว ต่อการลดการเกาะกลุ่มกัน
ของอนุภาคที่เกิดขึ้นระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน ศึกษาผลของการล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลาย
อินทรีย์ต่อการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างขั้นตอนการอบแห้ง และศึกษาผลของการเติม
แอมโมเนียมซัลเฟตต่อการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคที่เกิดขึ้นระหว่างขั้นตอนการเผาแคลไซน์  
พบว่าการเติม CTAB มีผลท่าให้ความเป็นผลึกของตะกอนที่เตรียมได้ลดลง และท่าให้ขนาดของ
อนุภาคที่มีการเกาะกลุ่มกันมีขนาดเล็กลง อย่างไรก็ตามเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่เตรียมได้ที่อุณหภูมิ 
1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ขนาดของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีขนาดใกล้เคียงกัน 
การล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์ ส่งผลท่าให้ตะกอนและอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้มีการ
เกาะกลุ่มกันน้อยลง และเมื่อน่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้จากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยตัวท่า
ละลายอินทรีย์มาขึ้นรูปเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก สามารถเตรียมชิ้นงานที่มีความหนาแน่นสัมพัทธ์สูง
กว่าร้อยละ 97 เมื่อท่าการเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง การเติม
แอมโมเนียมซัลเฟตลงในตะกอนที่ผ่านการอบแห้ง ไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิ
เนลที่เกิดขึ้นระหว่างการเผาแคลไซน์ได้ นอกจากนี้เมื่อเติมแอมโมเนียมซัลเฟตในปริมาณเพ่ิมขึ้น 
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้มีแนวโน้มที่จะเกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเพ่ิมมากขึ้น 
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# # 5572122623 : MAJOR CERAMIC TECHNOLOGY 
KEYWORDS: MAGNESIUM ALUMINATE SPINEL / CHEMICAL PRECIPITATION 

SARUT TEERASORADECH: DEAGGLOMERATION OF MAGNESIUM ALUMINATE 
SPINEL NANOPOWDERS SYNTHESIZED BY PRECIPITATION METHOD. ADVISOR: 
ASST. PROF. KARN SERIVALSATIT, Ph.D. {, 91 pp. 

Magnesium aluminate spinel (MgAl2O4) or spinel ceramics have been widely 
used in many fields due to their attractive properties. Precipitation is one of the most 
common techniques for preparing spinel nanopowders because it offers many 
advantages, including low cost, simple method, and ease of mass production. 
Unfortunately, agglomeration usually takes place during precipitation process, i.e., 
precipitation, drying, and calcination. These agglomerates deteriorate sinterability of 
the synthesized nanopowders. In the present work, deagglomeration of spinel 
nanopowders, synthesized by precipitation was investigated. Three approaches to 
reduce the formation of agglomeration during precipitation process were selected, i.e., 
adding cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) as a dispersant during precipitation, 
washing precipitated precursors with organic solvents, and doping dried precursors with 
ammonium sulfate. The results showed that adding CTAB as a dispersant during 
precipitation could decrease crystallinity of the precipitated precursors. The size of the 
agglomerated precursors was also decreased. However, adding CTAB did not have any 
effect on the size of the spinel nanopowders, calcined at 1100°C for 2 hours. In 
contrast, the formation of the agglomerates could be mitigated by washing the 
precipitated precursors with organic solvents, the spinel nanopowders with low degree 
of agglomeration were obtained. The relative density of the compact of the spinel 
nanopowders reached a value over 97% after sintering at 1500°C for 2 hours. Lastly, 
doping dried precursors with ammonium sulfate could not reduce the degree of 
agglomeration of the calcined nanopowders. Furthermore, the agglomerated size of 
the calcined nanopowders tended to increase as the amount of ammonium sulfate 
increased. 
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บทน า 

แมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนล (MgAl2O4) หรือสปิเนล เป็นวัสดุที่มีสมบัติเด่นหลายด้าน เช่น 
ความแข็งแรงสูง จุดหลอมเหลวสูง (2135 องศาเซลเซียส) ทนปฏิกิริยาเคมีได้ดี การน่าไฟฟ้าต่่า และมี
คุณสมบัติทางแสงที่ดี [1-5] จึงได้รับความนิยมในการใช้งานเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิกเพ่ือใช้งานใน
หลายด้าน เช่น ใช้เป็นวัสดุทนไฟ ใช้งานทางด้านการทหาร เป็นเกราะใสกันกระสุน หรือใช้งานด้าน
วิศวกรรมอ่ืนๆ โดยทั่วไปการสังเคราะห์สปิเนล สามารถท่าได้ด้วยวิธีท่าปฏิกิริยาในสถานะของแข็ง 
(solid-state reaction) โดยบดผสมผงแมกนีเซีย (MgO) และผงอะลูมินา (Al2O3) แล้วน่าไปเผา 
แคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงกว่า 1400 องศาเซลเซียส [6] เพ่ือให้เกิดเฟสสปิเนล และน่ามาบดเพ่ือใช้งาน
เป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก อย่างไรก็ตามการสังเคราะห์สปิเนลด้วยวิธีดังกล่าว อาจเกิดสิ่งเจือปน
เนื่องจากการบด และต้องใช้อุณหภูมิในการเผาแคลไซน์สูง ส่งผลให้เกิดการเกาะกลุ่มกันเป็นอนุภาค
ขนาดใหญ่ ขนาดอนุภาคไม่สม่่าเสมอ มีพ้ืนที่ผิวต่่า จึงต้องใช้อุณหภูมิสูงในการเผาผนึกวัสดุสปิเนล
เซรามิก เกิดการโตของเกรน ส่งผลเสียต่อสมบัติวัสดุสปิเนลเซรามิก 

สมบัติของสารตั้งต้นส่งผลอย่างยิ่งต่อสมบัติของวัสดุสปิเนลเซรามิก ดังนั้นการสังเคราะห์
ผงสปิเนลที่มีความบริสุทธิ์สูง มีอนุภาคขนาดเล็กระดับนาโนเมตร มีการกระจายขนาดอนุภาค
สม่่าเสมอ และไม่เกิดการเกาะกันระหว่างอนุภาค จึงมีความส่าคัญต่อการเตรียมวัสดุสปิเนลเซรามิก 
อย่างไรก็ตามผงสปิเนลที่มีสมบัติดังกล่าวไม่สามารถท่าได้โดยการสังเคราะห์ด้วยวิธีท่าปฏิกิริยาใน
สถานะของแข็ง จ่าเป็นต้องใช้วิธีทางเคมีในการสังเคราะห์ 

การสัง เคราะห์สปิ เนลด้วยวิธีทางเคมี  สามารถท่าได้หลายวิธี  เช่น วิธีตกตะกอน 
(Precipitaion) [7] วิธีโซลเจล (Sol-gel) [8, 9] วิธีเผาไหม้ (Combustion synthesis) [6] และวิธี
ไฮโดรเทอรม์ัล (Hydrothermal) [10] วิธีตกตะกอนเป็นวิธีที่ได้รับความนิยมในการสังเคราะห์สารที่มี
ขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตร เนื่องจากมีขั้นตอนในการเตรียมไม่ยุ่งยาก ใช้ต้นทุนต่่า เมื่อเทียบกับวิธี
อ่ืนๆ และได้สารที่มีขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตรที่มีความบริสุทธิ์สูง 

การสังเคราะห์อนุภาคนาโนด้วยวิธีตกตะกอน ท่าได้โดยน่าสารละลายของเกลือโลหะ เช่น 
เกลือไนเตรต (NO3-) เกลือคลอไรด์ (Cl-) และเกลือซัลเฟต (SO4

2-) ตกตะกอนร่วมกับตัวช่วย
ตกตะกอน (precipitant) เช่น โซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH) และ
แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3) ซึ่งแตกตัวให้หมู่ไอออนประจุลบ เช่น OH- และ HCO3

- 
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เป็นต้น เมื่อหยดสารละลายตัวช่วยตกตะกอนลงในสารละลายเกลือโลหะ ไอออนประจุบวกใน
สารละลายเกลือโลหะจะจับกับไอออนประจุลบที่แตกตัวจากตัวช่วยตกตะกอน เกิดการเปลี่ยนแปลง
ความเข้มข้นของสารละลายโดยฉับพลัน และเกิดการตกตะกอน จากนั้นน่าตะกอนที่ได้ไปล้างด้วยน้่า 
เพ่ือก่าจัดไอออนส่วนเกินออกจากตะกอน อบแห้งตะกอนที่เตรียมได้ และเผาแคลไซน์เพ่ือให้ตะกอน
เกิดปฏิกิริยาเปลี่ยนแปลงเป็นเฟสที่ต้องการ 

เป็นที่ทราบกันดีว่าปัญหาหลักของวิธีตกตะกอนคือการเกาะกลุ่มกันระหว่างตะกอนที่เตรียม
ได้ระหว่างกระบวนการสังเคราะห์ ซึ่งส่งผลเสียต่อสมบัติของอนุภาคนาโนที่เตรียมได้ ท่าให้อนุภาค 
นาโนมีการเกาะกลุ่มกันเป็นอนุภาคขนาดใหญ่ และการกระจายขนาดอนุภาคไม่สม่่าเสมอ ระหว่าง
กระบวนการตกตะกอน ตะกอนที่เกิดขึ้นจะมีขนาดเล็ก จึงเกิดการเกาะกลุ่มกันเพ่ือลดพลังงานพ้ืนที่
ผิว ซึ่งสามารถลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างตะกอนในขั้นตอนการตกตะกอนได้โดย เติมสารช่วย
กระจายตัว เช่น polyethylene glycol (PEG) [11] sodium dodecyl sulfate (SDS) [12] และ 
cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) [13, 14] นอกจากนี้สภาวะการสังเคราะห์สารด้วย
วิธีตกตะกอน อยู่ในระบบสารละลายที่ใช้น้่าเป็นหลัก จึงท่าให้เกิดแรงดึงดูดระหว่างตะกอนใน
สารละลายเนื่องจากพันธะไฮโดรเจนที่มาจากพันธะไฮดรอกซิลที่เกาะบนตะกอน จากนั้นเมื่อน่า
ตะกอนที่เตรียมได้มาท่าการอบแห้ง ตะกอนจะถูกดึงเข้าหากันเนื่องจากแรงแคพพิลารี (capillary 
force) และเกิดพันธะระหว่างตะกอนเนื่องจากการสลายตัวของหมู่ไฮดรอกซิล 2 หมู่ เกิดเป็นตะกอน
แข็ง (hard agglomeration) [15, 16] ซึ่งสามารถหลีกเลี่ยงการเกิดของหมู่ไฮดรอกซิลดังกล่าวได้โดย
ล้างตะกอนด้วยสารละลายอ่ืนๆ เช่น เอทานอล [16, 17] เมทานอล [18] บิวทานอล [19] เพ่ือแทนที่
หมู่ไฮดรอกซิลบนตะกอนด้วยพันธะอ่ืนๆก่อนการอบแห้ง นอกจากนี้เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่
อุณหภูมิสูง ตะกอนจะเกิดการเกาะกลุ่มกันเนื่องจากเกิดการแพร่ของเนื้อสาร เข้าไปอยู่ในบริเวณ 
neck ท่าให้ขนาดอนุภาคที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีขนาดใหญ่ขึ้น ซึ่งสามารถลดการเกาะกลุ่มกัน
ระหว่างอนุภาคที่เกิดในขั้นตอนดังกล่าวได้โดยการเติมสารเช่น แอมโมเนียมซัลเฟต [20] เพ่ือให้เกาะ
ที่ผิวของตะกอน เกิดช่องว่างระหว่างตะกอน ท่าให้ไม่เกิดการแพร่ของเนื้อสารระหว่างการเผา 
แคลไซน์และสลายตัวที่อุณหภูมิสูง  

ในงานวิจัยนี้ มีจุดประสงค์เพ่ือศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคที่เกิดขึ้นใน
ขั้นตอนต่างๆ ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้สารตั้งต้นอยู่ในรูปเกลือ
ของไนเตรต และใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน แบ่งหัวข้อการศึกษาตาม
การลดการเกาะตัวของตะกอนในแต่ละขั้นตอนได้แก่ เติม CTAB ที่ปริมาณต่างๆ เพ่ือศึกษาการลด
การเกาะกลุ่มกันระหว่างตะกอนในขั้นตอนการตกตะกอน ล้างตะกอนด้วยเอทานอล และอะซีโตน 
โทลูอีน และอะซีโตน (ATA) เพ่ือศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันในขั้นตอนการอบแห้ง และเติม
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แอมโมเนียมซัลเฟตที่ปริมาณต่างๆ เพ่ือศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคในขั้นตอนการ
เผาแคลไซน์ รวมถึงสังเคราะห์ตะกอนอ้างอิงในแต่ละขั้นตอนเพ่ือเปรียบเทียบผลที่ได้ วิเคราะห์
ตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนหลังเผาด้วยเทคนิค x-ray diffraction (xrd) Fourier transform 
infrared spectroscopy (FT-IR) dynamic light scattering (DLS) Bruner Emmett Teller (BET) 
scanning electron microscopy (SEM) และ transmission electron microscopy (TEM) 

 วัตถุประสงค์ของงานวิจัย 

ศึกษาการลดการเกาะกันของผงนาโนแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่เกิดระหว่าง ขั้นตอนการ
ตกตะกอน ขั้นตอนการอบแห้ง และข้ันตอนการเผาแคลไซน์ 

 ขอบเขตของงานวิจัย 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้สารตั้งต้นอยู่ในรูปเกลือของไนเตรต 
และใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน ศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคนาโนสปิเนลโดยเติม CTAB เป็นสารช่วยกระจายตัวเพ่ือลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาค 
นาโนสปิเนลที่เตรียมได้ในขั้นตอนตกตะกอน ล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยน้่า เอทานอล และอะซีโตน 
โทลูอีน และอะซีโตน (ATA) เพ่ือเปรียบเทียบการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียม
ได้ในขั้นตอนการอบแห้ง เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นสารปรับแต่งผิวเพ่ือลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ในขั้นตอนการเผาแคลไซน์ และเปรียบเทียบสมบัติของตะกอนและ
ตะกอนหลังเผาที่เตรียมได้กับตะกอนอ้างอิง 

 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

ได้ผงนาโนแมกนีเซียมอะลูมิเนตสปิเนลที่มีพ้ืนที่ผิวสูง และสามารถน่าไปผลิตเป็นวัสดุสปิเนล
เซรามิกทีม่ีความหนาแน่นสูงได้



 

 

 

ทฤษฏีและงานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง  

แมกนีเซียมอะลูมิ เนตสปิ เนล (MgAl2O4) หรือ สปิ เนล มีสมบัติ เด่นหลายด้าน เช่น  
ความแข็งแรงสูง จุดหลอมเหลวสูง (2135 องศาเซลเซียส) ทนปฏิกิริยาเคมีได้ดี การน่าไฟฟ้าต่่า  
มีคุณสมบัติทางแสงที่ดี [1-5] จึงได้รับความนิยมในการใช้งานได้อย่างหลากหลาย เช่น วัสดุทนไฟ 
เกราะใสกันกระสุน หรือใช้งานด้านวิศวกรรมอ่ืนๆ 

โครงสร้างสปิเนลจัดอยู่ในกลุ่ม Fd3m มีลักษณะโครงสร้างดังรูปที่ 2.1 ผลึกดังกล่าวประกอบ
เป็นโครงสร้างสปิเนล จากสารประกอบ AB2O4 โดยแอนไอออน (จากอะตอมของออกซิเจน) เกิดการ
จัดเรียงตัวของอะตอมเป็นโครงสร้าง cubic close packed (ccp) ท่าให้เกิดช่องว่างสองชนิดคือ 
ช่องว่างเตตระฮีดรอล (tetrahedral) และ ช่องว่างออกตะฮีดรอล (octahedral) ซึ่งถูกแทนที่ด้วย A 
คือแคทไอออนที่ เป็นชนิดไดวาเลนท์ (divalent) เช่น Mg2+ และ B คือแคทไอออนที่ เป็นชนิด 
ไตรวาเลนท์ (trivalent) เช่น Al3+ ตามล่าดับ 

 
รูปที่ 2.1 โครงสร้างผลึกสปเินล [21] 

โดยทั่วไปการสังเคราะห์อนุภาคสปิเนลสามารถท่าได้โดย น่าผงแมกนีเซีย (MgO) และ 
ผงอะลูมินา (Al2O3) มาบดผสมรวมกัน และน่ามาเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงกว่า 1400 องศาเซลเซียส 
[6] เพ่ือให้เกิดปฏิกิริยาระหว่างแมกนีเซียและอะลูมินาเปลี่ยนแปลงเป็นเฟสสปิเนล และบดอีกครั้ง
หนึ่งเพ่ือน่าไปขึ้นรูปเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก วิธีนี้เรียกว่า วิธีท่าปฏิกิริยาในสถานะของแข็ง (solid-
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state reaction) แต่การสังเคราะห์อนุภาคสปิเนลด้วยวิธีดังกล่าวอาจเกิดสิ่งเจือปนเนื่องจากการบด
และต้องใช้อุณหภูมิในการเผาแคลไซน์สูง ส่งผลให้ผงสปิเนลที่เตรียมได้ มีความบริสุทธิ์ต่่า เกิดการ
เกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาค มีพ้ืนที่ผิวต่่า ท่าให้ต้องใช้อุณหภูมิในการเผาผนึกสูง ท่าให้เกิดการโตของ
เกรนในโครงสร้างของวัสดุสปิเนลเซรามิก ส่งผลเสียต่อสมบัติของวัสดุสปิเนลเซรามิก 

เป็นที่ทราบกันโดยทั่วไปว่า สมบัติของวัสดุสปิเนลเซรามิกขึ้นอยู่กับคุณภาพของสารตั้งต้น ใน
แง่ของความบริสุทธิ์ และขนาดของผงเริ่มต้น ดังนั้นการสังเคราะห์อนุภาคสปิเนลที่มีความบริสุทธิ์สูง 
มีอนุภาคขนาดเล็กระดับนาโน มีการกระจายขนาดอนุภาคสม่่าเสมอ และไม่เกิดการเกาะกลุ่มกัน
ระหว่างอนุภาค จึงมีความส่าคัญต่อความสามารถในการเผาผนึกของผงนาโนสปิเนลที่เตรียมได้  
ซึ่งส่งผลต่อสมบัติของการใช้งานเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก ซึ่งผงนาโนสปิเนลที่มีสมบัติดังกล่าวไม่
สามารถท่าได้โดยการสังเคราะห์ด้วยวิธีท่าปฏิกิริยาในสถานะของแข็ง จึงจ่าเป็นต้องใช้วิธีทางเคมีใน
การสังเคราะห์ 

การสัง เคราะห์อนุภาคนาโนสปิ เนลด้วยวิธีทางเคมี  สามารถท่าได้หลายวิธี  เช่น  
การเกิดปฏิกิริยาเคมีระหว่างการบด (high energy ball-milling) [22] วิธีตกตะกอน (precipitation) 
[7, 23-25] วิธี โซลเจล (sol-gel) [9]  วิธี เผาไหม้  (combustion synthesis) [6, 26] และวิธี 
ไฮโดรเทอร์มัล (hydrothermal) [10] เป็นต้น อย่างไรก็ตาม การเกิดปฏิกิริยาเคมีระหว่างการบด 
สังเคราะห์อนุภาคสปิเนลได้เพียงระดับไมครอน และเกิดความผิดปกติของการโตของเกรน 
(abnormal grain growth) ระหว่างการเผาผนึกอนุภาคนาโนสปิเนลเนื่องจากการกระจายของขนาด
อนุภาคไม่สม่่าเสมอ วิธี โซลเจลใช้สารตั้งต้นเป็นสารจ่าพวกอัลคอกไซด์  (alkoxides) หรือ  
อะซิติลอะซิโตน (acetyl acetone) ซึ่งส่งผลเสียต่อสภาพแวดล้อม และมีขั้นตอนการเตรียมที่ยุ่งยาก  
วิธีสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยไฮโดรเทอร์มัลมีขั้นตอนการเตรียมที่ยุ่งยากเช่นเดียวกัน  
วิธีสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีคอมบัสชันส่งผลให้เกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเนื่องจาก
การท่าปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูง โดยภาพรวมการสังเคราะห์อนุภาคด้วยวิธีตกตะกอนเป็นวิธีที่ได้รับความ
นิยมสูงสุด เนื่องจากสังเคราะห์ได้อนุภาคในระดับนาโนที่มีการกระจายขนาดอนุภาคสม่่าเสมอ  
มีความบริสุทธิ์สูง มีขั้นตอนในการสังเคราะห์ไม่ซับซ้อน ใช้ต้นทุนต่่า และสามารถขยายการผลิตเป็น
ระดับอุตสาหกรรมได้ 
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 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน 

2.1.1 การตกตะกอน 

การสังเคราะห์อนุภาคนาโนด้วยวิธีตกตะกอนท่าได้โดยเริ่มจากน่าสารตั้งต้นที่อยู่ในรูปเกลือ
โลหะ เช่น เกลือไนเตรต (NO3

-) เกลือคลอไรด์ (Cl-) และเกลือซัลเฟต (SO4
2-) มาตกตะกอนร่วมกับตัว

ช่วยตกตะกอน (precipitant) เช่น โซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH) 
และแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3) โดยตัวช่วยตกตะกอนจะแตกตัวให้ไอออนลบ เช่น 
OH- HCO3

- เมื่อหยดสารละลายตัวช่วยตกตะกอนลงในสารละลายเกลือโลหะ โลหะไอออนที่มีประจุ
บวกจากสารละลายเกลือโลหะจะจับกับไอออนลบที่เกิดจากตัวช่วยตกตะกอน เกิดการเปลี่ยนแปลง
ความเข้มข้นของสารละลายโดยฉับพลันและเกิดการตกตะกอน จากนั้นท่าการแยกตะกอนออกจาก
สารละลาย แล้วน่าตะกอนที่ได้ไปล้างด้วยน้่าหรือตัวท่าละลายเพ่ือก่าจัดไอออนอื่นๆที่ไม่เกี่ยวข้องออก 
จากนั้นน่าตะกอนที่ได้มาท่าการอบแห้งในขั้นตอนสุดท้าย 

2.1.1.1 ความอ่ิมตัวย่ิงยวดของสารละลาย (supersaturation) 

การเกิดอนุภาคขึ้นในระหว่างการตกตะกอน เกิดจากการแพร่ของสารในสารละลายโดย
เปลี่ยนจากสถานะของสสารในสารละลายเกิดเป็นสสารในสถานะของแข็ง ซึ่ งเกิดการเปลี่ยนแปลง
ของพลังงานอิสระ (∆Gm, molar Gibbs free energy) ที่อุณหภูมิและความดันคงที่ เมื่อเกิดการ
เปลี่ยนสถานะของสถานะไปสู่อีกสถานะหนึ่ง ดังสมการที่ 2.1 

 

 LSmG        (2.1) 

 

โดย μS และ μL คือค่าศักย์เคมีของสสารในสถานะของแข็ง และค่าศักย์เคมีของสสารในสารละลาย
ตามล่าดับ เมื่อ ∆Gm < 0 สารละลายจะอยู่ในสภาวะอ่ิมตัวยิ่งยวด ท่าให้การเปลี่ยนสถานะของสสาร
จากสสารในสารละลายกลายเป็นสสารในสถานะของแข็งสามารถเกิดขึ้นได้เอง (spontaneous 
process) ถ้าสสารที่อยู่ในสารละลายอยู่ในสภาวะสมดุลกับสสารในสถานะของแข็ง ∆Gm จะมีค่า
เท่ากับศูนย์ ดังนั้น ∆Gm จะสามารถเขียนเป็นสมการได้ดังสมการที่ 2.2  

 

)/ln( 0aaRTGm       (2.2) 
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โดยที่ R คือค่าคงที่ของก๊าซ T คืออุณหภูมิ และ a คือค่าแอคติวิตี้ (activity) สสารในสถานะของแข็ง 
และ ao คือค่าแอคติวิตี้ของสสารในสารละลายที่ภาวะสมดุล ถ้าก่าหนดให้ค่าแอคติวิตี้มีค่าเท่ากับ S 
สามารถเขียนสมการ ∆Gm ได้ดังสมการที่ 2.3 

 

)1ln()ln(  RTSRTGm     (2.3) 

 

โดยที่ S คืออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลาย (saturation ratio) และ σ คือค่าความอ่ิมตัว
สัมพัทธ์ (relative saturation) เมื่อ 

 

eqCCS / และ 
eqeq CCC /     (2.4) 

 

โดยที่ C คือความเข้มข้นของสารละลาย และ Ceq คือค่าความสามารถในการละลายของสารละลาย 
(solubility) ส่าหรับการตกตะกอนของผลึก เช่น Mg(OH)2 ค่าความสามารถในการละลายของ
สารละลายสามารถแสดงในรูปของความสามารถในการละลายของผลิตภัณฑ์ท่ีเกิดขึ้นได้ดังนี้ 

 

 2

2 )()(2)( OHMgaqOHaqMg      (2.5) 

 
2

00

2 ][][  OHMgK sp     (2.6) 

 

โดยที่ [Mg2+]0 และ [OH-]0 คือความเข้มข้นของ Mg2+ และ OH- ที่ปฏิกิริยาสมดุล ดังนั้นอัตราส่วน
ค่าความอ่ิมตัวของสารละลาย สามารถเขียนได้ดังนี้: 

 

spK

OHMg
S

22 ]][[ 

      (2.7) 

 

โดยที่ [Mg2+] และ [OH-] คือความเข้มข้นของ Mg2+ และความเข้มข้นของ OH- ตามล่าดับ  
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การตกตะกอนของสารในสารละลาย สามารถอธิบายได้ดังรูปที่ 2.2 ซึ่งประกอบด้วยกราฟ
ของค่าการละลาย (solubility) และกราฟค่าความอ่ิมตัวยิ่งยวดของการละลาย (supersolubility) ที่
อุณหภูมิต่างๆ โดยที่ C0 คือความเข้มข้นของสารละลายที่มากกว่าความเข้มข้นของสารละลายที่จุด
อ่ิมตัว (Ceq) ซึ่งที่ความเข้มข้น C0 นี้จะเป็นช่วงที่เริ่มเกิดนิวเคลียสขึ้น ถ้าท่าการเพ่ิมความเข้มข้นของ
สารละลายให้สูงขึ้นผ่านจุด W X และ Y โดยท่าการระเหยสารละลายที่มีความเข้มข้นต่่ากว่าจุดอ่ิมตัว  
เมื่อสารละลายมีความเข้มข้นมากกว่าจุด Y หรือมากกว่า C0 จะเกิดการตกผลึกของอนุภาค ความ
เข้มข้นของสารละลายจะกลับมาอยู่ในช่วง X และ Y โดยมีตะกอนที่เป็นอนุภาคขนาดเล็กอยู่ในระบบ 
ซึ่งเรียกสถานะนี้ว่า metastable region หรือที่ความเข้มข้นของสารละลายช่วง C0 ถึง Ceq ในกรณี
ที่สารละลายมีความเข้มข้นเพ่ิมขึ้นมากกว่าจุด Y จะเกิดการตกตะกอนบนอนุภาคขนาดเล็กที่เกิดขึ้น
ก่อนหน้าและเกิดเป็นผลึกขึ้น 

การเกิดตะกอนโดยผ่านจุด W X และ Y เกิดขึ้นเมื่อความเข้มข้นของสารละลายเพ่ิมมากขึ้น 
ในกรณีท่ีท่าการระเหยสารละลายเพ่ือให้สารละลายมีความเข้มข้นมากข้ึน วิธีนี้เรียกว่า evaporative 
crystallization  

การลดอุณหภูมิ มีผลท่าให้สารละลายเกิดตะกอนโดยผ่านจุด W X’ และ Y’ โดยความเข้มข้น
ของสารละลายคงท่ี วิธีนี้เรียกว่า cooling crystallization 

นอกจาก 2 วิธีดังกล่าวข้างต้น การตกตะกอนยังสามารถท่าได้โดยเติมสารละลายที่มีความ
อ่ิมตัวยิ่งยวดลงในสารละลาย ซึ่งวิธีนี้จะเริ่มจากจุด Z ซึ่งเป็นช่วงที่สารละลายมีความอ่ิมตัวยิ่งยวด 
(supersaturated) ผ่านไปยังจุด X เกิดขึ้นได้โดยเกิดปฏิกิริยาเคมีดังสมการที่ 2.5 คือการตกตะกอน
แมกนีเซียมไอออนโดยใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH) หรือโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) โดย
สารละลายมีความเข้มข้นเริ่มต้นที่ Ci ในขณะที่ผสมสารละลายเข้าด้วยกันซึ่งความเข้มข้นนี้จะต้อง
มากกว่า C0/Ceq 
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รูปที่ 2.2 กราฟค่าความสามารถในการละลายของสารละลายและค่าความอ่ิมตัวยิ่งยวดของการ

ละลายของการตกตะกอนของสารใดๆ [27] 

2.1.1.2 การเกิดนิวเคลียส (nucleation) 

2.1.1.2.1 การเกิดนิวเคลียสแบบสม่ าเสมอ (homogeneous nucleation) 

การเกิดนิวเคลียสในสารละลายอ่ิมตัวยิ่งยวด ถูกก่าหนดด้วยนิยามของพลังงานอิสระที่ใช้ต่อ
การเกิดนิวเคลียสหนึ่งอนุภาค (∆G) ซึ่งประกอบด้วยพลังงานอิสระในการสร้างพ้ืนผิวใหม่และพลังงาน
อิสระในการเกิดนิวเคลียสที่มีสถานะของแข็ง แสดงดังสมการที่ 2.8 

 

ASRTVVG m  )ln()/(      (2.8) 

 

โดยที่ V คือปริมาตรรวมของสารละลาย Vm คือปริมาตรโดยโมลของนิวเคลียส A คือพ้ืนที่ของ
นิวเคลียสที่เกิดขึ้น และ γ คือพลังงานพื้นผิวอิสระต่อหนึ่งหน่วยพื้นที่ 

เมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลาย (S) น้อยกว่า 1 ค่าพลังงานอิสระ (∆G) มีค่าเป็น
บวกเสมอ ท่าให้ไม่เกิดนิวเคลียสเกิดขึ้น เมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลาย (S) มากกว่า 1 
จะเกิดนิวเคลียสที่มีขนาดวิกฤต (r*) ขึ้นในระบบ ให้ d∆G(r)/dr=0 ส่าหรับนิวเคลียสที่เป็นทรงกลม 
จะสามารถหาขนาดวิกฤตของนิวเคลียสได้จากสมการที่ 2.9 
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SRT

V
r m

ln

2
*


       (2.9) 

 

โดยนิวเคลียสที่มีขนาดใหญ่กว่าขนาดวิกฤต จะเกิดการโตขึ้นเพ่ือลดพลังงานอิสระในระบบและเกิด
เป็นอนุภาคขนาดใหญ่ที่มีความเสถียร นอกจากนี้นิวเคลียสที่มีขนาดเล็กกว่าขนาดวิกฤต จะเกิดการ
ละลายกลับไปในสารละลายเพ่ือลดพลังงานอิสระ  

ค่าพลังงานอิสระในการเกิดนิวเคลียสที่มีขนาดวิกฤต (∆G*) คือ: 

 

2

23

)ln(3

16
*

SRT

V
G m

      (2.10) 

 

และอัตราการเกิดนิวเคลียสแบบสม่่าเสมอ (nucleation rate) คือ: 

 








 


kT

G
AJ

*
exp      (2.11) 

 

โดยที่ A คือค่าคงที่ขึ้นกับความอ่ิมตัวยิ่งยวดของสารละลาย สัดส่วนของนิวเคลียสที่มีขนาดมากกว่า
ขนาดวิกฤต และความถ่ีของการเติบโตของนิวเคลียส 

2.1.1.2.2 การเกิดนิวเคลียสแบบไม่สม่ าเสมอ (heterogeneous nucleation) 

การเกิดนิวเคลียสแบบไม่สม่่าเสมอ จะเกิดขึ้นที่พ้ืนผิวของสิ่งเจือปน ซึ่งพลังงานอิสระในการ
เกิดนิวเคลียสชนิดนี้มักมีค่าต่่ากว่าพลังงานอิสระในการเกิดนิวเคลียสแบบสม่่าเสมอ ซึ่งพลังงานอิสระ
ดังกล่าวเชื่อมโยงกับ f ซึ่งเป็นฟังก์ชันขึ้นกับมุมระหว่างผิวสัมผัสและผลึกก่าหนดโดยสัญลักษณ์ θ จะ
ได้ว่า 

 

*

hom

* GfGhet  โดยที่ 
4

)cos1)(cos2( 2 
f   (2.12) 
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โดย f มีค่าน้อยกว่า 1 เสมอ นั่นคือพลังงานอิสระในการเกิดนิวเคลียสแบบสม่่าเสมอมีค่ามากกว่า
พลังงานอิสระท่ีใช้ในการเกิดนิวเคลียสแบบไม่สม่่าเสมอ 

2.1.1.3 การเกิดการโตของผลึก (crystal growth) 

การโตของผลึกเกิดขึ้นจากกระบวนการของการตกตะกอนบนอนุภาคเนื่องจากสารละลาย
โดยรอบมีความอ่ิมตัวสูง ส่งผลท่าให้อนุภาคมีขนาดใหญ่ขึ้น โดยการโตของขนาดอนุภาคดังกล่าว
เกิดขึ้นจากหลายปัจจัย เช่น การแพร่ของสารละลาย การเกิดการโตของด้านใดๆของผิวผลึก  การดูด
ซับของผลึกหรือสารละลายบนพ้ืนผิวอนุภาค  

 การโตของผลึกถูกจ่ากัดด้วยการแพร่ของสารในสารละลายและการแพร่บนพื้นผิวของอนุภาค 
อัตราของการเติบโตของผลึกในแต่ละหน้าผลึกเป็นตัวก่าหนดรูปร่างของตะกอนที่ได้ ดังนั้นการเติม
สารที่เกาะบนพื้นผิวหรือบนหน้าผลึกจ่าเพาะส่งผลให้เกิดการโตของผลึกในทิศทางที่จ่ากัดได้ 

 กลไกการโตของผลึกสามารถจ่าแนกได้จากโครงสร้างของพ้ืนผิวของผลึก ซึ่งถูกก่าหนดโดย
อัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลาย (S) เมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลายมีค่าสูง  
เกิดการโตของผลึกอย่างต่อเนื่องจนกระทั่งสัมผัสกับพ้ืนผิวอ่ืน ส่งผลให้พ้ืนผิวมีความขรุขระ  
เมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลายมีค่าปานกลาง เกิดนิวเคลียสบนผิวของผลึก  ซึ่งบริเวณ
ขอบของนิวเคลียสจะมีจุดเชื่อมต่อเพ่ือให้เกิดการโตของผลึกต่อไปได้ และเมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัว
ของสารละลายมีค่าต่่า เกิดดิสโลเคชันแบบเกลียว (screw dislocation) และมีช่องว่างที่เป็นชนิด 
step และ kink เกิดข้ึนบนพื้นผิวอนุภาค 

2.1.1.4 ปรากฏการณ์ Ostwald ripening 

ปรากฏการณ์ Ostwald ripening ใช้อธิบายเกี่ยวกับเรื่องกลไกการโตของผลึก โดยเกี่ยวข้อง
กับการละลายกลับของอนุภาคขนาดเล็ก และเกิดการตกตะกอนกลับบนอนุภาคขนาดใหญ่ เกิดขึ้น
เมื่ออัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลายลดลง (S) ในขณะตกตะกอน ส่งผลท่าให้เกิดการ
เปลี่ยนแปลงของค่าศักย์เคมีในระบบ สามารถใช้สมการของ Kelvin ในการอธิบายได้ดังนี้คือ: 

 

r

V

C

C
RT m


2

ln 0

0










     (2.13) 

 

สามารถก่าหนดอัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลายวิกฤต (S*) และขนาดอนุภาควิกฤต (r*) ของ
การละลายกลับได้ดังนี้คือ: 
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rRT

V
S m2

*        (2.14) 

 

 เมื่อค่า S-S(r*) มีค่าเป็นบวก จะเกิดการตกตะกอนจากสารละลาย ในทางกลับกัน  
ถ้า S-S(r*) มีค่าเป็นลบ อนุภาคที่มีขนาด r* จะเกิดการละลายกลับ และอนุภาคขนาดใหญ่กว่า r* 
จะเกิดการโตขึ้น  

สรุปเหตุการณ์ทั้งหมดที่เกิดขึ้นในขั้นตอนการตกตะกอนได้ว่า ช่วงเริ่มต้นตกตะกอน 
สารละลายมีความเข้มข้นสูงกว่าจุดอ่ิมตัว เกิดอนุภาคขนาดเล็กเป็นนิวเคลียส เมื่อมีอนุภาคขนาดเล็ก
เกิดมากขึ้น ส่งผลให้มีความเข้มข้นรวมถึงอัตราส่วนค่าความอ่ิมตัวของสารละลายลดลง และลด
จ่านวนของการเกิดของอนุภาค เมื่อค่าความอ่ิมตัวของสารละลายลดลงถึงจุดหนึ่ง ขนาดอนุภาคที่มี
ขนาดต่่ากว่า r* เกิดการละลายกลับ และส่งผลท่าให้เกิดการโตของอนุภาคท่ีมีขนาดมากกว่า r* 

2.1.2 การเผาแคลไซน์ 

ขั้นตอนสุดท้ายของการสังเคราะห์อนุภาคด้วยวิธีตกตะกอน คือการเผาแคลไซน์ตะกอนที่
เตรียมได้ เพ่ือให้ตะกอนที่อยู่ในรูปเชิงซ้อน เช่น สารประกอบคาร์บอเนต สารประกอบซัลเฟต 
สารประกอบคลอไรด์ และสารประกอบไฮเดรต เกิดปฏิกิริยาการสลายตัว และเกิดปฏิกิริยาระหว่าง
ตะกอนกลายเป็นสารประกอบออกไซด์ 

กลไกการเผาแคลไซน์ตะกอนเพ่ือให้เกิดเป็นสารประกอบออกไซด์ คือการเกิดปฏิกิริยา
เปลี่ยนแปลงของตะกอน (A) ไปยังผลิตภัณฑ์ (B) และไอระเหย (C) เนื่องจากกระบวนการทางความ
ร้อน ซึ่งสามารถเขียนได้ดังสมการเคม:ี 

 




)()()( vapourCsolidBsolidA    (2.15) 

 

เมื่อท่าการเผาแคลไซน์ตะกอน (A) จะเกิดการสลายตัวของไอระเหย (C) ที่อยู่ในโครงสร้าง
ของผลึก และเปลี่ยนเป็นสารประกอบออกไซด์ (B) ที่มีขนาดเล็กกว่า รวมถึงมีช่องว่างเกิดขึ้น
เนื่องจากการสลายตัวของสารระเหย 
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2.1.3 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน 

M.F. Zawrah และคณะ [23] สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน โดย
ใช้แมกนีเซียมคลอไรด์และอะลูมิเนียมคลอไรด์เป็นสารตั้งต้น และใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัว
ช่วยตกตะกอน พบว่าเฟสของตะกอนที่เตรียมได้ เป็นเฟสผสมระหว่างกิ๊บไซต์  (gibbsite, Al(OH)3) 
และแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ (Mg/Al hydroxide, 2Mg(OH)2·Al(OH)3) เมื่อเผาแคลไซน์
ตะกอนที่อุณหภูมิ 220 ถึง 280 องศาเซลเซียส ตะกอนจะเกิดการเปลี่ยนแปลงของเฟสแมกนีเซียม
อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ เป็นเฟส intermediate และเฟสกิ๊บไซต์เกิดการเปลี่ยนแปลงเป็นเฟส 
อีตาอะลูมินา (η-Al2O3) ต่อมาเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 350 ถึง 400 องศาเซลเซียส  
เฟส intermediate ที่เกิดจากเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์จะเกิดการเปลี่ยนแปลงเป็น
เฟสสปิเนล (spinel, MgAl2O4) และแมกนีเซีย (magnesia, MgO) และเฟสอีตาอะลูมินาเกิดการ
เปลี่ยนแปลงเป็นเฟสแกมมาอะลูมินา (γ-Al2O3) โดยเฟสแมกนีเซียและเฟสแกมมาอะลูมินา
เกิดปฏิกิริยากันเปลี่ยนเป็นเฟสสปิเนล และเกิดการตกผลึกของสปิเนลมากขึ้นเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอน
ที่อุณหภูมิสูงกว่า 400 องศาเซลเซียส ขั้นตอนการเปลี่ยนเฟสของตะกอนระหว่ างการเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิต่างๆสรุปดังรูปที่ 2.3 

 
รูปที่ 2.3 ขั้นตอนการเปลี่ยนเฟสของตะกอนระหว่างการเผาแคลไซน์ [23] 

อย่างไรก็ตาม J. G. Li และคณะ [7] อธิบายว่าการเกิดของเฟสอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ เช่น 
โบฮ์ไมต์ (boehmite) ซูโดโบฮ์ไมต์ (pseudo-boehmite) และกิ๊บไซต์ (gibbsite) ก่อให้เกิดการเกาะ
กลุ่มกันระหว่างอนุภาคเป็นตะกอนก้อนแข็งหลังอบแห้ง โดยเฟสอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ที่เกิดขึ้นจะ
ขึ้นกับความเข้มข้นของสารละลายและชนิดของตัวช่วยตกตะกอนที่ใช้ ดังนั้นเพื่อหลีกเลี่ยงการเกิดเฟส
อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ J. G. Li และคณะ จึงท่าการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลโดยใช้
แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน โดยท่าการสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 50  
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องศาเซลเซียส และปรับความเป็นกรดด่างเป็น 11.5 ซึ่งเป็นสภาวะที่เกิดสารประกอบคาร์บอเนต 
ไฮเดรตแทนที่การเกิดสารประกอบไฮดรอกไซด์ พบว่าเฟสของตะกอนที่เกิดขึ้นเป็นเฟสผสมระหว่าง
เ ฟสแ อม โ ม เนี ย มด อว์ โ ซ ไนต์  (ammonium dawsonite, NH4Al(OH)2CO3·H2O) แล ะ เฟส 
ไฮโดรทัลไซต์ (hydrotalcite, Mg6Al2(CO)3(OH)16·4H2O) โดยไฮโดรทัลไซต์เป็นสารประกอบที่อยู่ใน
กลุ่มของแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ซึ่งเกิดจากการแทนที่ของอะลูมิเนียมไอออนในโครงสร้าง
ของบรูไซต์ (brucite, Mg(OH)2) โดยประจุที่ผิวสุทธิมีค่าเป็นบวก จึงเกิดการแทนที่ของ CO3

2- ซึ่งเกิด
จากการละลายของก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ในบรรยากาศเข้าไปในโครงสร้างเพ่ือให้ประจุสมดุล 
นอกจากนี้แมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์อาจเกิดได้หลายรูปแบบเช่น Mg2Al(OH)7 และ 
Mg4Al2(OH)14·3H2O โดยเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์เป็นเฟสที่เกิดเป็นสปิเนลโดยตรง 
จากงานวิจัยของ A. Wajler และคณะ [25] สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้
สภาวะเดียวกันกับ J. G. Li และคณะ พบว่าเมื่อให้ความร้อนแก่ตะกอนที่อุณหภูมิ 140 ถึง 150  
องศาเซลเซียส เฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์เกิดการสลายตัวเป็นอะลูมินาที่มีโครงสร้างอสัณฐานและ
เฟสไฮโดรทัลไซต์เกิดการเปลี่ยนแปลงเป็นเฟส intermediate จากนั้นเฟส intermediate ที่เกิดจาก
เฟสไฮโดรทัลไซต์ เกิดการสลายตัวเป็นเพอริ เคลสเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่ อุณหภูมิ  300  
อ งศ า เ ซ ล เ ซี ย ส  เ มื่ อ เ ผ า แค ล ไ ซน์ ต ะกอนที่ อุ ณห ภู มิ  400 แล ะ  700 อ ง ศ า เ ซล เ ซี ย ส  
เฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และเฟสไฮโดรทัลไซต์เกิดการสลายตัว และเกิดปฏิกิริยาเปลี่ยนแปลงเป็น
อะลูมินาที่มีโครงสร้างอสัณฐาน และเพอริเคลส (periclase, MgO) ตามล่าดับ เมื่อเผาแคลไซน์
ตะกอนที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เฟสสปิเนล (spinel, MgAl2O4) จะเกิดขึ้นจากปฏิกิริยา
ระหว่างเพอริเคลสและอะลูมินาที่เป็นโครงสร้างอสัณฐานเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิสูงกว่า 
900 องศาเซลเซียส เฟสของสปิเนลมีความเป็นผลึกสูงขึ้น เนื่องจากที่อุณหภูมิสูงมีพลังงานเพียงพอ
ส่าหรับการเกิดการผนึกกันระหว่างอนุภาคส่งผลให้ผลึกสปิเนลมีขนาดใหญ่ขึ้น เทียบกับขนาดของ
ผลึกสปิเนลที่เผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส ขั้นตอนการเปลี่ยนเฟสของตะกอน
ระหว่างการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆสรุปดังรูปที่ 2.4 
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รูปที่ 2.4 ขั้นตอนการเปลี่ยนเฟสของตะกอนระหว่างการเผาแคลไซน์ 

ตะกอนที่เตรียมได้ และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 2 ชั่วโมง แสดงดังรูปถ่าย SEM และ TEM ดังรูปที่ 2.5(a) และ 2.5(b) ตามล่าดับ จะเห็นได้ว่า
ตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีลักษณะเป็นอนุภาคทรงกลมที่เรียงตัวกันเป็น
แท่ง โดยตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีขนาดอนุภาคที่เป็นทรงกลมต่่ากว่า 100 นาโนเมตร 

   
รูปที่ 2.5 รูปถ่าย SEM ของ (a) ตะกอนที่เตรียมได้ และ (b) ตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ที่

สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน [7] 

นอกจากนี้ J.G. Li และคณะ [28] ได้ท่าการผลิตชิ้นงานเซรามิกสปิเนลที่มีสมบัติโปร่งแสง 
โดยสังเคราะห์ผงสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน ซึ่งใช้สภาวะใกล้เคียงกันกับงานวิจัยก่อนหน้า ขึ้นรูปด้วย
การอัดทิศทุกทิศทางโดยเครื่อง cold isostatic pressing ใช้ความดัน 200 เมกะปาสคาล และเผา
ผนึกที่อุณหภูมิมากกว่า 1530 องศาเซลเซียส ทั้งในบรรยากาศปกติ และในสุญญากาศ ภาพถ่ายของ
ลักษณะของวัสดุสปิเนลเซรามิกที่มีลักษณะเป็นแผ่นที่ขึ้นรูปด้วยผงสปิเนลที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิต่างๆ และเผาผนึกในบรรยากาศสุญญากาศ แสดงดังรูปที่ 2.6 พบว่าสปิเนลที่เผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง และเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1750 องศาเซลเซียส  
ในบรรยากาศสุญญากาศ (รูปที่ 2.6(a)) มีสมบัติโปร่งแสงที่ดีที่สุด 
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รูปที่ 2.6 ภาพถ่ายวัสดุสปิเนลเซรามิกที่เผาผนึกที่อุณหภูมิต่างๆ โดยใช้ผงนาโนสปิเนลที่

สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน [28] 

 การเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาค ทีส่ังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน 

ขั้นตอนสังเคราะห์อนุภาคนาโนด้วยวิธีตกตะกอนประกอบด้วย การละลายเกลือโลหะลงใน
ตัวท่าละลาย ตกตะกอนโดยผสมสารละลายเกลือโลหะกับสารละลายตัวช่วยตกตะกอน กวนสาร
แขวนลอยทิ้งไว้ กรองตะกอนจากสารแขวนลอย ล้างตะกอน อบตะกอน และเผาแคลไซน์ตะกอนที่
เตรียมได้ ซึ่งระหว่างขั้นตอนการสังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอนมักจะเกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่าง
อนุภาคในระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน การอบแห้ง และการเผาแคลไซน์ เมื่ออนุภาคเกิดการเกาะ
กลุ่มกันเป็นอนุภาคใหญ่ จะส่งผลผลเสียต่อสมบัติของอนุภาคนาโนที่เตรียมได้คือ มีพ้ืนที่ผิวต่่าและมี
การกระจายของขนาดอนุภาคไม่สม่่าเสมอ เมื่อน่าไปใช้เป็นวัสดุเซรามิกจะก่อให้เกิดความผิดปกติของ
การโตของเกรน (abnormal grain growth) ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนด้วยวิธีตกตะกอน
แสดงดังรูปที่ 2.7 
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รูปที่ 2.7 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนด้วยวิธีตกตะกอน 

2.2.1 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน 

ระหว่างการสังเคราะห์ตะกอนเกิดขึ้นจากกระบวนการเกิดนิวเคลียส และมีขนาดเพ่ิมมากขึ้น
เนื่องจากเกิดการโตของผลึกเพ่ือลดปัจจัยในการโตของผลึก หรือเพ่ือลดการเกาะกลุ่มกันระหว่าง
อนุภาค ระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน ท่าได้โดยการเติมสารช่วยกระจายตัว (dispersant) หรือสาร
ปรับแต่งผิว (surfactant) เพ่ือให้เกิดการกระจายตัวของอนุภาค ซึ่งมีกลไกต่างๆดังนี้ 

1. Electrostatic stabilization คือการใช้สารปรับแต่งผิวที่มีสมบัติเปลี่ยนประจุที่ผิวของ
อนุภาค เช่น diammonium citrate (DAC) hemimellitic acid หรือการปรับประจุบนผิวของ
อนุภาคด้วยการปรับความเป็นกรดด่างเพ่ือให้เกิดการผลักกันเนื่องจากประจุ แสดงดังรูปที่ 2.8(a) 

2. Steric stabilization คือการใช้สารช่วยกระจายตัวที่อาศัยสายโซ่พอลิเมอร์ที่ไม่มีประจุ
เป็นตัวช่วยในการช่วยกระจายตัว ขัดขวางการสัมผัสกันระหว่างอนุภาค ส่งผลให้ไม่เกิดการเกาะกลุ่ม
กันของอนุภาค เช่น polyethylene glycol (PEG) polyvinyl alcohol (PVA) แสดงดังรูปที่ 2.8(b) 
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3. Electrosteric stabilization คือการใช้สารปรับแต่งผิวที่ใช้หลักการจาก electrostatic 
stabilization และ steric stabilization ร่วมกันคือเกิดการผลักกันเนื่องจากการเปลี่ยนประจุที่ผิว
ของอนุภาคและเกิดการกระจายตัวเนื่องจากสายโซ่พอลิเมอร์ เช่น sodium dodecyl benzene 
sulfonate cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) แสดงดังรูปที่ 2.8(c) 

 
รูปที่ 2.8 (a) electrostatic stabilization (b) steric stabilization และ (c) electrosteric 

stabilization [29] 

Y. Liu และคณะ [30] ศึกษาผลของการเติม cetyltrimethylammonium bromide 
(CTAB) ที่มีผลต่อสมบัติของอนุภาคนาโนซิลิกา ซึ่งมีโครงสร้างทางเคมีแสดงดังรูปที่ 2.9 โดยใช้ CTAB 
ความเข้มข้นตั้งแต่ 0.01 ถึง 100 มิลลิโมลาร์ เติมในสารแขวนลอยนาโนซิลิกาที่มีประจุที่ผิวเป็นลบ  
ในขั้นตอนที่ 1 เมื่อเติมปริมาณ CTAB ต่่าๆ ด้านที่เป็นประจุบวกของ CTAB จะเกาะอยู่บนผิวของ 
นาโนซิลิกา ส่งผลให้ปริมาณประจุลบลดลง แรงผลักกันที่เกิดจากประจุลบลดลง เมื่อเพ่ิมปริมาณ 
CTAB สูงขึ้น ในขั้นตอนที่ 2 CTAB ที่เกาะอยู่บนผิวของอนุภาคนาโนซิลิกา เกิดการเกี่ยวพันกัน
ระหว่างด้านที่ไม่มีขั้ว หรือเกิด hydrophobic interaction เมื่อเพ่ิมปริมาณ CTAB สูงขึ้น ในขั้นตอน
ที่ 3 ปริมาณของ CTAB เพ่ิมมากขึ้นจนท่าให้ผิวของนาโนซิลิกามีประจุเป็นกลาง หรือมีประจุบวกเพ่ิม
มากขึ้น และเกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคเนื่องจาก hydrophobic interaction และขั้นตอน
ที่ 4 เพิ่มปริมาณ CTAB สูงที่สุด ส่งผลให้ CTAB จับตัวกันล้อมรอบสารแขวนลอยนาโนซิลิกา เกิดการ
เรียงตัวเป็น 2 ชั้น ซึ่งจะหันด้านที่ไม่มีขั้วเข้าหากัน และหันด้านที่มีขั้วออกด้านนอก ส่งผลให้สาร
แขวนลอยมีความเสถียร คือเกิดการผลักกันเนื่องจากประจุ ซึ่งลักษณะการเกาะของ CTAB บนผิวของ
อนุภาคนาโนซิลิกาแสดงดังรูปที่ 2.10 
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รูปที่ 2.9 โครงสร้างทางเคมีของ cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) 

ประกอบด้วยด้านไฮโดรคารบ์อนที่ไม่มีขั้ว กับด้านแอมโมเนียมที่มีขั้วบวก [30] 

 
รูปที่ 2.10 ภาพจ าลองการเกาะกลุ่มกันของ CTAB บนผิวของสารแขวนลอยนาโนซิลิกา ตั้งแต่
การเติมปริมาณ CTAB ความเข้มข้น 0.01 มิลลิโมลาร์ (1) จนถึงการเติมปริมาณ CTAB ความ

เข้มข้น 100 มิลลิโมลาร์ (4) [30] 

ดังนั้น การเติม CTAB ในปริมาณที่พอเหมาะ มีผลท่าให้เกิดการกระจายตัวของอนุภาคได้ดี 
ท่าให้อนุภาคแต่ละตัวมีความเสถียร สามารถป้องกันให้ไม่เกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาค  
และลดอัตราการเกิดการโตของผลึกได้  

2.2.2 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างขั้นตอนการอบแห้ง 

การสังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน ส่วนมากใช้น้่าเป็นตัวกลางในการละลายไอออน ดังนั้น
ตะกอนที่เกิดขึ้นจึงมีลักษณะการเกาะกลุ่มกันเป็นเจลเนื่องจากพันธะไฮโดรเจน เมื่อก่าจัดน้่าส่วนเกิน
ออกด้วยการอบแห้ง ตะกอนที่มีลักษณะเป็นเจลจะถูกดึงเข้าหากันเนื่องจากแรงแคปปิลารี (capillary 
force) ท่าให้เกิดการเกาะกันระหว่างตะกอน เกิดเป็นสะพานของเหลวขึ้น (liquid bridge) ซึ่ง
ระยะห่างวิกฤตระหว่างสองอนุภาคที่เกิดเป็นสะพานของเหลว (rk) สามารถอฺธิบายได้โดยสมการ 
Kelvin: 
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โดยที่ γ คือแรงตึงผิว V คือปริมาตรโดยโมล R คือค่าคงที่ของก๊าซ และ p/p0 คืออัตราส่วนความดัน
ไอของของเหลว ซึ่ง p คือความดันไอขณะใดๆ และ p0 คือความดันไอที่จุดอ่ิมตัว ดังนั้นเมื่อแรงตึงผิว
ของสารละลายมีค่ามาก ส่งผลให้ระยะห่างวิกฤตระหว่างสองอนุภาคที่เกิดเป็นสะพานของเหลวมาก
ขึ้น ท่าให้มีระยะของการดึงเข้าหากันเนื่องจากแรงแคปปิลารี และเกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่าง
อนุภาคได้มากขึ้น 

นอกจากนี้เมื่ออบแห้งตะกอนที่เตรียมได้ จะเกิดการตกตะกอนกลับบนบริเวณรอยต่อของ
ตะกอน หรือเรียกว่าบริเวณ neck ท่าให้ตะกอนมีการเกาะกลุ่มกันมากข้ึน เห็นได้ชัดจากงานวิจัยของ 
S. Kwon และคณะ [31] ได้ศึกษาพฤติกรรมของการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคที่มีเฟสเป็นโบฮ์ไมต์ 
โดยพบว่าการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคที่เกิดขึ้นระหว่างการอบแห้ง สามารถเกิดขึ้นได้จากการตก
ผลึกกลับของอะลูมิเนียมไอออน โดยเกาะอยู่บริเวณ neck ซึ่งเป็นบริเวณผิวสัมผัสระหว่างอนุภาค 
แสดงดังรูปที่ 2.11 ส่งผลให้อนุภาคเกาะกันเป็นก้อนแข็ง และมีขนาดใหญ่  

 
รูปที่ 2.11 ภาพจ าลองบริเวณ neck [31] 

นอกเหนือจากกรณีท่ีเกิดขึ้นดังกล่าว การเผาแคลไซน์ตะกอนที่เตรียมได้ ที่มีลักษณะเกาะกัน
เนื่องจากแรงแคพพิลารี เกิดการแพร่ของสสารไปยังบริเวณ neck ในช่วงเริ่มต้นของการเผาแคลไซน์ 
ท่าให้อนุภาคที่เตรียมได้ที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีขนาดใหญ่เช่นกัน 

สาเหตุของการเกิดตะกอนที่มีลักษณะเป็นก้อนแข็งเนื่องจากแรงแคพพิลารีระหว่างการ
อบแห้ง ยังมีสาเหตุที่มาจากปฏิกิริยาการควบแน่น ซึ่งเกิดจากการสลายตัวของหมู่ไฮดรอกซิล ส่งผล
ให้เกิดพันธะออกซิเจนระหว่างตะกอน และเกิดการสลายตัวของน้่า 1 โมเลกุล หรือเรียกว่า solid 
bridge ดังสมการ: 

 

 OHMOMMOHOHM 2     (2.17) 
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ดังนั้นการเกิดตะกอนที่มีลักษณะเป็นก้อนแข็ง ส่งผลต่อสมบัติของตะกอนที่เตรียมได้และ
ตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ท่าให้มีการกระจายของขนาดอนุภาคกว้าง และมีขนาดใหญ่ ถึงแม้ว่า
ผงที่มีการกระจายขนาดอนุภาคกว้าง ช่วยในการไหลตัว และท่าให้การอัดขึ้นรูปเป็นชิ้นงานมีความ
หนาแน่นสูง แต่ท่าให้เกิดความผิดปกติของการโตของเกรน (abnormal grain growth) เมื่อเผาผนึก
ชิ้นงาน โดยส่งผลต่อสมบัติของการน่าไปใช้งานเป็นวัสดุเซรามิก การเกาะกลุ่มกันระหว่างตะกอนที่
เกิดขึ้นเนื่องจากการอบแห้ง สามารถเลี่ยงได้โดยการใช้ตัวท่าละลายอินทรีย์ เช่น เมทานอล [18]  
เอทานอล [16, 17] บิวทานอล [19] อะซีโตน โทลูอีน [17, 32] ที่มีแรงตึงผิวต่่ากว่าน้่ามาใช้ในการ
ล้างตะกอนแทนน้่า ซึ่งจะส่งผลท่าให้แรงแคปปิลารีที่เกิดขึ้นระหว่างตะกอนลดลง และเพ่ือแทนที่หมู่  
ไฮดรอกซิลที่อยู่บนผิวของตะกอนเป็นรูปแบบอ่ืนๆ  

W. L. Luan และคณะ [19] สังเคราะห์ BaTiO3 ด้วยวิธีตกตะกอน และใช้บิวทานอลล้าง
ตะกอน BaTiO3 ส่งผลให้เกิดการแทนที่ของหมู่ไฮดรอกซิลบนผิวตะกอน เป็นหมู่ -OC4H9 ท่าให้ลด
การเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาค M. S. Kaliszewski และคณะ [16] สังเคราะห์เซอร์โคเนียด้วยวิธี
ตกตะกอนและล้างตะกอนเซอร์โคเนียด้วยเอทานอล เพ่ือแทนที่หมู่อีทอกซิล (ethoxyl) แทนหมู่ 
ไฮดรอกซิลเดิมบนผิวของตะกอนเซอร์โคเนีย การเกิดขึ้นของหมู่อีทอกซิลบนผิวของตะกอน 
เซอร์โคเนีย ไม่ส่งผลให้อนุภาคแต่ละตัวเกิดการเกาะกลุ่มกัน เนื่องจากผลของ steric stabilization 
ขัดขวางไม่ให้อนุภาคแต่ละอนุภาคเข้ามาใกล้กัน และเมื่ออบแห้งให้หมู่อีทอกซิลหลุดออกจากผิวของ
ตะกอนเซอร์โคเนีย หมู่อีทอกซิล 2 หมู่เกิดการฟอร์มตัวเป็นไดเอทิลอีเทอร์ (diethyl ether) และ
สลายตัวเป็นเอทิลีน (ethylene) 2 โมเลกุล และน้่า 1 โมเลกุล ระเหยออกจากระบบ ส่งผลให้ไม่เกิด
พันธะระหว่างตะกอนและไม่เกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคเซอร์โคเนีย แผนภาพการจ่าลองการ
แทนที่ของหมู่อีทอกซิลแสดงดังรปูที่ 2.12 
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รปูท่ี 2.12 แผนภาพจ าลองการล้างตะกอนเซอร์โคเนียด้วย (A) น้ า และ (B) เอทานอล [16] 

นอกจากนี้ S. L. Dole และคณะ [32] ใช้ตัวท่าละลาย อะซีโตน โทลูอีน อะซีโตน ในการล้าง
ตะกอนออกไซด์ที่สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน โดยให้เหตุผลว่าอะซีโตนที่ใช้ล้างตะกอนในครั้งแรก  
มีผลท่าให้เกิดการแทนที่ของหมู่ไฮดรอกซิลที่เกิดจากการล้างตะกอนด้วยน้่าเป็นหมู่ออร์แกนิก และ
เป็นตัวกลางส่าหรับการล้างตะกอนด้วยโทลูอีน การล้างด้วยโทลูอีนครั้งต่อมา ท่าให้เกิดการก่าจัดน้่า
ส่วนอ่ืนที่ยังคงเหลืออยู่บนตะกอนจนหมด และเกิดเป็นตัวกลางที่สามารถละลายออกจากผิวของ
ตะกอนได้ง่าย การล้างอะซีโตนครั้งสุดท้าย มีผลให้เกิดการก่าจัดพันธะที่เกิดจากโทลูอีนที่เกาะอยู่บน
ตะกอน และเกิดเป็นตัวกลางที่สามารถท่าให้ตะกอนแห้งได้เร็ว 

2.2.3 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างขั้นตอนการเผาแคลไซน์ 

การเผาแคลไซน์ตะกอน ท่าให้เกิดปฏิกิริยาการสลายตัวของตะกอน รวมถึงก่าจัด
องค์ประกอบของน้่าภายในโครงสร้างและก๊าซต่างๆ และเกิดปฏิกิริยาเปลี่ยนแปลงเป็นเฟสที่ต้องการ
ท้ายที่สุด เมื่ออนุภาคได้รับพลังงานเนื่องจากความร้อนจากการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูง เกิดความไม่
เสถียรในระบบเนื่องจากพลังงานความร้อน โดยแต่ละอนุภาคจ่าเป็นต้องลดพลังงานอิสระที่พ้ืนผิว
เพ่ือให้ระบบสมดุล เกิดการลดพ้ืนที่ผิวของอนุภาคโดยการแพร่ของสสารจากบริเวณท่ีมีศักย์เคมีสูงไป
ยังบริเวณท่ีมีศักย์เคมีต่่า ซึ่งการแพร่สามารถแบ่งได้เป็น 6 กลไกหลัก แสดงดังรูปที่ 2.13 ได้แก่ 

1. Surface diffusion 
2. Lattice diffusion (จากบนพื้นผิว) 
3. Vapor transport 
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4. Grain boundary diffusion 
5. Lattice diffusion (จากขอบเกรน) 
6. Plastic flow 

 
รูปที่ 2.13 กลไกการเกิดการเผาผนึก [33] 

อย่างไรก็ตามการเกิดการแพร่ เนื่องจากกลไกดังกล่าว สามารถแบ่งได้เป็น 2 กลุ่มคือ 
densification และ coarsening โดยกลไกของ coarsening ประกอบด้วย surface diffusion 
lattice diffusion (จากบนพ้ืนผิว)  และ vapor transport อีกนัยหนึ่ งกลไกของ densification 
ประกอบด้วย grain boundary diffusion lattice diffusion (จากขอบเกรน) และ plastic flow 
กลไกของ densification มีผลตรงข้ามกันกับกลไกของ coarsening ซึ่งการแพร่ที่เกิดจากกลไกของ 
densification เกิดจากการแพร่ของขอบเกรน (grain boundary) ไปยังบริเวณที่เป็นรูพรุนจึงส่งผล
ให้มีขนาดของรูพรุนลดลง มีความหนาแน่นสูงขึ้น ในทางกลับกันกลไกของ coarsening ไม่เกิดการลด
รูพรุน และเกิดการโตของเกรน ส่งผลให้เกิด isolated pore ท่าให้ชิ้นงานมีความหนาแน่นต่่า และ
ส่งผลเสียต่อการใช้งานเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก ในแง่ของความแข็งแรง และสมบัติทางแสง  

แต่ในกรณีของการเผาแคลไซน์อนุภาคเพ่ือให้เกิดการเปลี่ยนเฟสที่อุณหภูมิสูง อนุภาคเกิด
การเกาะกลุ่มกันเนื่องจากกระบวนการ densification และ coarsening โดยการแพร่ที่เกิดจากกลไก
ของ densification ส่งผลให้อนุภาคเกิดการแพร่ของสสารไปที่บริเวณ neck ท่าให้เกิดการหดตัวของ
อนุภาค ส่งผลให้อนุภาคเกิดการเกาะกลุ่มกันเป็นอนุภาคขนาดใหญ่ ในขณะที่การแพร่ที่เกิดจากกลไก
ของ coarsening เกิดการโตของอนุภาคไปพร้อมๆกับการโตของรูพรุน ส่งผลให้อนุภาคที่ได้ไม่เกาะ
กลุ่มกันแน่น ดังนั้นการเผาแคลไซน์เพ่ือให้อนุภาคหลังเผามีขนาดเล็ก และมีขนาดสม่่าเสมอ จึงควร
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ลดการแพร่ที่ เกิดจากกลไกของ densification ซึ่งสามารถท่าได้โดยการเติมสารปรับแต่งผิว 
(surfactant) ที่สามารถเกาะอยู่บนอนุภาคและไม่เกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิต่่า เช่น หมู่ซัลเฟต 
เพ่ือให้เกิดการขัดขวางกลไกการแพร่ของสสารที่เกิดที่อุณหภูมิต่่า I. Takayasu และคณะ [34] ศึกษา
ผลของการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตที่มีผลต่อรูปร่างของอนุภาคอิทเทรียโดยเติมแอมโมเนียมซัลเฟต 
เป็นปริมาณร้อยละ 5 ต่อโมลของอิทเทรีย  พบว่าอนุภาคอิทเทรียที่ เติมแอมโมเนียมซัลเฟต  
เผาแคลไซน์ที่ 900 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 30 นาที มีการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคน้อยกว่า
อนุภาคอิทเทรียที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตดังรูปที่ 2.14 ซึ่งเกิดจากการยับยังการโตของผลึก
เนื่องจากการแพร่ที่เกิดจากกลไกของ densification  

   
รูปที่ 2.14 ภาพถ่าย SEM ของอนุภาคอิทเทรียท่ี (a) ไม่เติม และท่ี (b) เติมแอมโมเนียมซัลเฟต

เป็นปริมาณร้อยละ 5 ต่อโมล [34] 

ผลที่ได้สอดคล้องกับ Lei Wen และคณะ [20] ซึ่งเติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงในสารละลาย
ระหว่างกระบวนการตกตะกอนของอิทเทรีย โดยหมู่ซัลเฟตที่เกาะอยู่บนอนุภาคเกิดการสลายตัวที่
อุณหภูมิ 1050 องศาเซลเซียส ท่าให้เกิดการยับยั้งการโตของผลึกเนื่องจากการแพร่ที่ เกิดจากกลไก
ของ densification ส่งผลให้ขนาดอนุภาคอิทเทรียมีขนาดเล็ก และมีการกระจายขนาดอนุภาค
สม่่าเสมอ 

 จากงานวิจัยที่ผ่านมาจะเห็นได้ว่าการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาค สามารถเกิดขึ้นได้หลาย
ขั้นตอนระหว่างกระบวนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน งานวิจัยนี้จึงศึกษาการ
ลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคเนื่องจากขั้นตอนการตกตะกอนที่มีผลต่อสมบัติของตะกอนและ
ตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่สังเคราะห์ด้วยเกลือไนเตรต และใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ และ
แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต เป็นตัวช่วยตกตะกอน โดยแบ่งหัวข้อการศึกษาตามขั้นตอนของ
การลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคในขั้นตอนต่างๆ ได้แก่ ศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคระหว่างการตกตะกอน โดยใช้ cetylammonium bromide (CTAB) เป็นสารช่วยกระจายตัว
ที่ปริมาณสัดส่วนต่างๆ ศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างการอบแห้ง โดยล้างตะกอนที่เตรียมได้
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ด้วย น้่า เอทานอล และอะซีโตน โทลูอีน และอะซีโตน (ATA) และศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ โดยเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นสารปรับแต่งผิวที่ปริมาณสัดส่วน
ต่างๆ ศึกษาผลของการลดการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคเนื่องจากขั้นตอนต่ างๆของตะกอนและ
ตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่เตรียมได้จากขั้นตอนต่างๆ ในแง่ของเฟสที่เตรียมได้ รูปร่าง ลักษณะ 
และสมบัติต่างๆ



 

 

 

วิธีการทดลอง 

 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน 

3.1.1 การศึกษาผลของวิธีการหยดสารละลาย และระยะเวลาการกวนตะกอนต่อสมบัติ
ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้สารตั้งต้นอยู่ในรูปเกลือไนเตรตได้แก่ 
อะลูมิเนียมไนเตรตโนนะไฮเดรต (Al(NO3)3·9H2O, 98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., 
ประเทศออสเตรเลีย) และแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O, 98.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เตรียมสารละลายเกลือไนเตรตโดยละลายอะลูมิเนียม 
ไนเตรตโนนะไฮเดรตและแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรตในน้่าปราศจากไอออน (deionized 
water) โดยก่าหนดอัตราส่วนโดยโมลของอะลูมิเนียมไอออนต่อแมกนีเซียมไอออนเป็น 2 ต่อ 1 ใช้
ความเข้มข้นของอะลูมิเนียมไอออนและความเข้มข้นของแมกนีเซียมไอออนเป็น 0.15 โมลาร์ และ 
0.075 โมลาร์ ตามล่าดับ เตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3, AHC,  
98.0%, Ajax Finechem Pty. Ltd., ประเทศออสเตรเลีย) ความเข้มข้น 1.5 โมลาร์ เป็นตัวช่วย
ตกตะกอน โดยน่าแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตไปละลายในน้่าปราศจากไอออน ก่าหนดปริมาตร
ของสารละลายเกลือไนเตรตต่อสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 2 ต่อ 3 ปรับความ
เป็นกรดเบสของสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 10.5 ด้วยแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ 
(NH4OH, 30.0%, บริษัท Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) การตกตะกอนแบ่งออกเป็น 2 
แบบ ได้แก่ หยดสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตลงในสารละลายเกลือไนเตรตเรียกว่า 
normal strike และหยดสารละลายเกลือไนเตรตลงในสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต
เรียกว่า reverse strike ด้วยอัตรา 5 มิลลิลิตรต่อนาที โดยให้ความร้อนแก่สารละลายเป็น 50  
องศาเซลเซียส หลังตกตะกอนแยกสารแขวนลอยที่เตรียมได้เป็น 2 ส่วน ส่วนแรกท่าการกวนสาร
แขวนลอยทิ้งไว้เป็นเวลา 1 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส และอีกส่วนหนึ่งท่าการกวนสาร
แขวนลอยทิ้งไว้เป็นเวลา เป็นเวลา 24 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส จากนั้นแยกตะกอนจาก
สารแขวนลอยด้วยเครื่องหมุนเหวี่ยงด้วยความเร็ว 5500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที ล้างตะกอน
ที่เตรียมได้ด้วยน้่าและเอทานอลอย่างละ 2 ครั้ง อบตะกอนที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 
24 ชั่วโมง บดตะกอนที่ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและสากอะลูมินาแล้วน่ามาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 
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100 เมซ น่าตะกอนที่เตรียมได้มาเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีดังกล่าวสรุปดังรูปที่ 3.1 

 
รูปที่ 3.1 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน 

3.1.2 การศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยวิธี
ตกตะกอนในขั้นตอนการตกตะกอน โดยการเติม CTAB เป็นสารช่วยกระจายตัว 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้สารตั้งต้นในรูปเกลือไนเตรตได้แก่ 
อะลูมิเนียมไนเตรตโนนะไฮเดรต (Al(NO3)3·9H2O, 98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., 
ประเทศออสเตรเลีย) และแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O, 98.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เตรียมสารละลายเกลือไนเตรตโดยละลายอะลูมิเนียม 
ไนเตรตโนนะไฮเดรตและแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรตในน้่าปราศจากไอออน  (deionized 
water) โดยก่าหนดอัตราส่วนโดยโมลของอะลูมิเนียมไอออนต่อแมกนีเซียมไอออนเป็น 2  ต่อ 1  
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ใช้ความเข้มข้นของอะลูมิเนียมไอออน และความเข้มข้นของแมกนีเซียมไอออนเป็น 0.15 โมลาร์ และ 
0.075 โมลาร์ ตามล่าดับ เตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3, AHC, 
98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., ประเทศออสเตรเลีย) ความเข้มข้น 1.5 โมลาร์ เป็นตัว
ช่วยตกตะกอน โดยน่าแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตไปละลายในน้่าปราศจากไอออน ก่าหนด
ปริมาตรของสารละลายเกลือไนเตรตต่อสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 2 ต่อ 3 
เติมปริมาณ CTAB (CH3(CH2)15N(Br)(CH3)3, 96.0%, บริษัท Sigma-Aldrich Corp., สหรัฐอเมริกา) 
ในปริมาณอัตราส่วนต่อโมลของโลหะรวม (Mg2+ รวมกับ Al3+) 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 ลงใน
สารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต และปรับความเป็นกรดเบสของสารละลายเป็น 10.5 
ด้วยแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH, 30.0%, บริษัท Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) 
หยดสารละลายเกลือไนเตรตลงในสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตด้วยอัตรา 5 มิลลิลิตร
ต่อนาที โดยให้ความร้อนแก่สารละลายเป็น 50 องศาเซลเซียส หลังตกตะกอนกวนสารแขวนลอยทิ้ง
ไว้ที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นแยกตะกอนจากสารแขวนลอยด้วยเครื่อง
หมุนเหวี่ยงด้วยความเร็ว 5500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที ล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยน้่าและ 
เอทานอลอย่างละ 2 ครั้ง อบแห้งตะกอนที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง  
บดตะกอนที่ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและสากอะลูมินา แล้วน่ามาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ  
น่าตะกอนที่เตรียมได้มาเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ขั้นตอนการ
สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีดังกล่าวสรุปดังรูปที่ 3.2 
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รูปที่ 3.2 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน โดยเติม CTAB เป็นสาร

ช่วยกระจายตัว 

3.1.3 การศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลที่สังเคราะห์ด้วยวิธี
ตกตะกอนในขั้นตอนการอบแห้ง โดยการล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยตัวท าละลาย
ชนิดต่างๆ 

3.1.3.1 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้แอมโมเนียม 
ไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้สารตั้งต้นในรูปเกลือไนเตรตได้แก่ 
อะลูมิเนียมไนเตรตโนนะไฮเดรต (Al(NO3)3·9H2O, 98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., 
ประเทศออสเตรเลีย) และแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O, 98.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เตรียมสารละลายเกลือไนเตรตโดยละลายอะลูมิเนียม 
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ไนเตรตโนนะไฮเดรตและแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรตในน้่าปราศจากไอออน  (deionized 
water) โดยก่าหนดอัตราส่วนโดยโมลของอะลูมิเนียมไอออนต่อแมกนีเซียมไอออนเป็น 2  ต่อ 1  
ใช้ความเข้มข้นของอะลูมิเนียมไอออนและความเข้มข้นของแมกนีเซียมไอออนเป็น 0.15 โมลาร์ และ 
0.075 โมลาร์ ตามล่าดับ เตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH, 30.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เป็นตัวช่วยตกตะกอน ก่าหนดปริมาตรของสารละลายเกลือ
ไนเตรตต่อสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็น 2 ต่อ 3 หยดสารละลายเกลือไนเตรตลง 
ในสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ ด้วยอัตรา 5 มิลลิลิตรต่อนาที หลังตกตะกอนกวนสาร
แขวนลอยทิ้งไว้เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นแยกตะกอนจากสารแขวนลอยด้วยเครื่องหมุนเหวี่ยงด้วย
ความเร็ว 5500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที ล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยน้่า 2 ครั้ง จากนั้นน่า
ตะกอนที่ได้มาท่าการล้างด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์ได้แก่ เอทานอล (C2H5OH, 100%, บริษัท Merck, 
ประเทศเยอรมัน) อะซีโตน (CH3COCH3, 99.5%, บริษัท Labscan Ltd., ประเทศไทย) และโทลูอีน 
(C6H5CH3, 99.5%, บริษัท Labscan Ltd., ประเทศไทย) โดยการล้างด้วยเอทานอล จะท่าการล้าง
ตะกอนที่ผ่านการล้างน้่าแล้วด้วยเอทานอลจ่านวน 2 ครั้ง และส่าหรับการล้างด้วยอะซีโตนกับโทลูอีน 
(ATA) จะท่าการล้างตะกอนที่ผ่านการล้างน้่าแล้วด้วยอะซีโตน 1 ครั้ง แล้วน่าไปล้างด้วยโทลูอีน  
1 ครั้ง และกลับไปล้างด้วยอะซีโตนอีก 1 ครั้ง เป็นครั้งสุดท้าย อบแห้งตะกอนที่ล้างด้วยตัวท่าละลาย
ต่างๆที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง บดตะกอนที่ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและ
สากอะลูมินาแล้วน่ามาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ น่าตะกอนที่เตรียมได้มาเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธี
ดังกล่าวสรุปดังรูปที่ 3.3 
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รูปที่ 3.3 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยล้างตะกอนที่เตรียมได้

ด้วยตัวท าละลายต่างๆ และใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน 

3.1.3.2 การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้แอมโมเนียม
ไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้สารตั้งต้นอยู่ในรูปเกลือไนเตรตได้แก่ 
อะลูมิเนียมไนเตรตโนนะไฮเดรต (Al(NO3)3·9H2O, 98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., 
ประเทศออสเตรเลีย) และแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O, 98.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เตรียมสารละลายเกลือไนเตรตโดยละลายอะลูมิเนียม 
ไนเตรตโนนะไฮเดรตและแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรตในน้่าปราศจากไอออน  (deionized 
water) โดยก่าหนดอัตราส่วนโดยโมลของอะลูมิเนียมไอออนต่อแมกนีเซียมไอออนเป็น 2  ต่อ 1 ใช้
ความเข้มข้นของอะลูมิเนียมไอออนและความเข้มข้นของแมกนีเซียมไอออนเป็น 0.15 โมลาร์ และ 
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0.075 โมลาร์ ตามล่าดับ เตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3, AHC, 
98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., ประเทศออสเตรเลีย) ความเข้มข้น 1.5 โมลาร์ เป็นตัว
ช่วยตกตะกอน โดยน่าแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตไปละลายในน้่าปราศจากไอออน ก่าหนด
ปริมาตรของสารละลายเกลือไนเตรตต่อสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 2 ต่อ 3 
ปรับความเป็นกรดเบสของสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 10.5  ด้วย 
แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (NH4OH, 30.0%, บริษัท Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) หยด
สารละลายเกลือไนเตรตลงในสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตด้วยอัตรา 5 มิลลิลิตรต่อ
นาที โดยให้ความร้อนแก่สารละลายเป็น 50 องศาเซลเซียส หลังตกตะกอนกวนสารแขวนลอยทิ้งไว้ที่
อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นแยกตะกอนจากสารแขวนลอยด้วยเครื่อง
หมุนเหวี่ยงด้วยความเร็ว 5500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที ล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยน้่า 2 ครั้ง 
จากนั้นน่าตะกอนที่ได้มาท่าการล้างด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์ได้แก่ เอทานอล (C2H5OH, 100%, 
บริษัท Merck, ประเทศเยอรมัน) อะซีโตน (CH3COCH3, 99.5%, บริษัท Labscan Ltd., ประเทศ
ไทย) และโทลู อีน (C6H5CH3, 99.5%, บริษัท Labscan Ltd., ประเทศไทย) โดยการล้างด้วย 
เอทานอล จะท่าการล้างตะกอนที่ผ่านการล้างน้่าแล้วด้วยเอทานอลจ่านวน 2 ครั้ง และส่าหรับการ
ล้างด้วยอะซีโตนกับโทลูอีน (ATA) จะท่าการล้างตะกอนที่ผ่านการล้างน้่าแล้วด้วยอะซีโตน 1 ครั้ง 
แล้วน่าไปล้างด้วยโทลูอีน 1 ครั้ง และกลับไปล้างด้วยอะซีโตนอีก 1 ครั้ง เป็นครั้งสุดท้าย  อบแห้ง
ตะกอนที่ล้างด้วยตัวท่าละลายต่างๆที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง บดตะกอนที่
ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและสากอะลูมินาแล้วน่ามาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมซ น่าตะกอนที่
เตรียมได้มาเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ขั้นตอนการสังเคราะห์
อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีดังกล่าวสรุปดังรูปที่ 3.4 
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รูปที่ 3.4 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยล้างตะกอนที่เตรียมได้

ด้วยตัวท าละลายต่างๆ และใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน 

3.1.4 การศึกษาการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลในขั้นตอนการเผา 
แคลไซน์ที่สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน โดยเติมแอมโมเนียมซัลเฟต ((NH4)2SO4) 
เป็นสารปรับแต่งผิว 

สังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้สารตั้งต้นอยู่ในรูปเกลือไนเตรตได้แก่ 
อะลูมิเนียมไนเตรตโนนะไฮเดรต (Al(NO3)3·9H2O, 98.0%, บริษัท Ajax Finechem Pty. Ltd., 
ประเทศออสเตรเลีย) และแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O, 98.0%, บริษัท 
Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) เตรียมสารละลายเกลือไนเตรตโดยละลายอะลูมิเนียม 
ไนเตรตโนนะไฮเดรตและแมกนีเซียมไนเตรตเฮกซะไฮเดรตในน้่าปราศจากไอออน (deionized 
water) โดยก่าหนดอัตราส่วนโดยโมลของอะลูมิเนียมไอออนต่อแมกนีเซียมไอออนเป็น 2  ต่อ 1  
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ใช้ความเข้มข้นของอะลูมิเนียมไอออนและความเข้มข้นของแมกนีเซียมไอออนเป็น 0.15 โมลาร์ และ 
0.075 โมลาร์ ตามล่าดับ เตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต (NH4HCO3, AHC, 
98.0%, Ajax Finechem Pty. Ltd., ประเทศออสเตรเลีย) ความเข้มข้น 1.5 โมลาร์ เป็นตัวช่วย
ตกตะกอน โดยน่าแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตไปละลายในน้่าปราศจากไอออน ก่าหนดปริมาตร
ของสารละลายเกลือไนเตรตต่อสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 2 ต่อ 3 ปรับความ
เป็นกรดเบสของสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็น 10.5 ด้วยแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ 
(NH4OH, 30.0%, บริษัท Panreac Quimica Sau, ประเทศสเปน) หยดสารละลายเกลือไนเตรตลง
ในสารละลายแอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนต ด้วยอัตรา 5 มิลลิลิตรต่อนาที โดยให้ความร้อนแก่
สารละลายเป็น 50 องศาเซลเซียส หลังตกตะกอนกวนสารแขวนลอยทิ้งไว้ที่ อุณหภูมิ  50  
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง จากนั้นแยกตะกอนจากสารแขวนลอยด้วยการกรอง ล้างตะกอน
ที่เตรียมได้ด้วยน้่าและเอทานอลอย่างละ 2 ครั้ง อบตะกอนที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
24 ชั่วโมง บดตะกอนที่ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและสากอะลูมินาแล้วน่ามาร่อนผ่านตะแกรงขนาด 
100 เมซ แบ่งตะกอนที่เตรียมได้เป็น 5 ส่วน ส่วนที่ 1 ใช้เป็นตะกอนอ้างอิง ส่วนที่เหลือน่ามาผสมกับ
แอมโมเนียมซัลเฟต ((NH4)2SO4, 99.0%, Ajax Finechem Pty. Ltd., ประเทศออสเตรเลีย) เป็น
ปริมาณร้อยละ 5 10 15 และ 20 โดยน้่าหนัก โดยผสมตะกอนและแอมโมเนียมซัลเฟตลงในน้่า
ปราศจากไอออน กวนผสมเป็นเวลา 1 ชั่วโมง จากนั้นอบสารแขวนลอยที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 24 ชั่วโมง บดตะกอนที่ผ่านการอบแห้งด้วยโกร่งและสากอะลูมินาแล้วน่ามาร่อนผ่าน
ตะแกรงขนาด 100 เมซ น่าตะกอนที่เตรียมได้มาเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 2 ชั่วโมง นอกจากนี้เผาตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นร้อยละ 20 โดยน้่าหนัก ที่อุณหภูมิ 
400 600 800 และ 1000 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง เพ่ือศึกษาการสลายตัวของแอมโมเนียม
ซัลเฟต ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีดังกล่าวสรุปดังรูปที่ 3.5 
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รูปที่ 3.5 ขั้นตอนการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลโดยเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็น 

สารปรับแต่งผิว 

 การวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

3.2.1 การวิเคราะห์องค์ประกอบเฟสของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ 

3.2.1.1 การวิเคราะห์องค์ประกอบเฟสด้วยเทคนิค x-ray diffraction 

วิเคราะห์เฟสของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ด้วยเครื่อง x-ray 
diffractometer (XRD, Bruker D8, บริษัท Bruker, ประเทศเยอรมัน) ทดสอบโดยใช้การแผ่รังสีของ

คอปเปอร์เคอัลฟา (Cu-Kα) ที่มีความยาวคลื่น 1.5406 อังสตรอม ก่าลัง 40 กิโลโวลต์ 25  
มิลลิแอมแปร์ โดยมีอัตราการสแกน (scanning rate) 0.2 องศาต่อนาที ใช้ช่วงวิเคราะห์ผล 2-theta 
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(2θ) 10 ถึ ง 80 องศา ยืนยันพีคที่ ได้จากการวิ เคราะห์ด้วย joint committee on powder 
diffraction standard files (JCPDS)  

3.2.1.2 ก า ร วิ เ ค ร า ะ ห์ ห มู่ ฟั ง ก์ ชั น ด้ ว ย เ ท ค นิ ค  Fourier transform infrared 
spectroscopy 

วิเคราะห์หมู่ฟังก์ชันของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ด้วยเครื่อง 
Fourier transform infrared spectrometer (FT-IR, Thermo Nicolet 6 700  FT-IR, บ ริ ษั ท 
Thermo Fisher Scientific, ประเทศอังกฤษ) ใช้ โหมดการวิ เคราะห์แบบ attenuated total 
reflection (ATR) ใช้ผลึกเพชร (diamond crystal) เป็นตัวกลางในการหักเหแสงอินฟราเรดที่มีมุม
ตกกระทบ 45 องศา และใช้ช่วงวิเคราะห์ 4000 ถึง 400 เซนติเมตร-1  

3.2.2 การศึกษาสัณฐานวิทยาของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์
ที่อุณหภูมิต่างๆ  

3.2.2.1 การวิเคราะห์สัณฐานวิทยาด้วยเทคนิค scanning electron microscopy 

วิเคราะห์สัณฐานวิทยา (morphology) ของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผา 
แคลไซน์ด้วยกล้อง scanning electron microscope (SEM, JSM-6400 LV, บริษัท JEOL, ประเทศ
ญี่ปุ่น) การเตรียมตัวอย่างเพ่ือวิเคราะห์แบ่งออกเป็น 2 แบบได้แก่ 

1) วิเคราะห์สัณฐานวิทยาของตะกอนเตรียมตัวอย่างโดย เติมตะกอนปริมาณ 0.1 กรัม ลงใน
เอทานอลปริมาณ 20 มิลลิลิตร จากนั้นอัลตราโซนิกสารแขวนลอยเป็นเวลา 30 นาที หยดสาร
แขวนลอยที่เตรียมได้ลงบนกระจกทดลองขนาด 5×5 มิลลิเมตร ประมาณ 2 หยด เก็บกระจกทดลอง
ไว้ในตู้ควบคุมความชื้น (desiccator) เป็นเวลา 1 คืน ติดกระจกทดลองไว้บนแผ่นสตับทองแดง (stub 
holder) ด้วยเทปคาร์บอนและฉาบผิวกระจกด้วยทอง และวิเคราะห์ด้วยกล้อง scanning electron 
microscope โดยใช้อัตราเร่งต่างศักย์ (accelerating voltage) 15 kV ใช้ช่วงของก่าลังขยายตั้งแต่ 
20,000 ถึง 30,000 เท่า 

2) วิเคราะห์สัณฐานวิทยาของตะกอนที่มีลักษณะเป็นกลุ่ม (agglomerate morphology) 
เตรียมตัวอย่างโดยน่าตะกอนไปติดไว้บนแผ่นสตับทองแดง (stub holder) ด้วยเทปคาร์บอนและฉาบ
ผิวตะกอนด้วยทอง และวิเคราะห์ด้วยกล้อง scanning electron microscope โดยใช้อัตราเร่งต่าง
ศักย์ (accelerating voltage) 15 kV ใช้ช่วงของก่าลังขยายตั้งแต่ 1,000 ถึง 20,000 เท่า 
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3.2.2.2 การวิเคราะห์สัณฐานวิทยาด้วยเทคนิค transmission electron microscopy 

วิเคราะห์สัณฐานวิทยาของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ด้วย transmission electron 
microscopy (TEM, JEM-2100, บริษัท JEOL, ประเทศญี่ปุ่น) เตรียมตัวอย่างโดย ใส่ตะกอนที่ผ่าน
การเผาแคลไซน์ปริมาณ 0.1 กรัม ลงในเอทานอลปริมาณ 20 มิลลิลิตร จากนั้นอัลตราโซนิกสาร
แขวนลอยเป็นเวลา 30 นาที หยดสารแขวนลอยที่เตรียมได้ลงบนคอปเปอร์กริดที่ฉาบด้วยคาร์บอน
ฟอร์มวาร์  (carbon-formvar) ประมาณ 2 หยด เก็บคอปเปอร์กริดไว้ ในตู้ควบคุมความชื้น 
(desiccator) เป็นเวลา 1 คืน และวิเคราะห์ด้วยกล้อง transmission electron microscope โดยใช้
อัตราเร่งต่างศักย์ (accelerating voltage) 120 kV ใช้ช่วงก่าลังขยายตั้งแต่ 20,000 ถึง 100,000 
เท่า 

3.2.3 การศึกษาการกระจายขนาดอนุภาคของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการ
เผาแคลไซน์ ด้วยเทคนิค dynamic light scattering (DLS) 

วัดการกระจายขนาดอนุภาคของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ด้วย
เครื่อง particle size analyzer (Mastersizer 2000, บริษัท Malvern, สหรัฐอเมริกา) ใส่ตะกอน
ปริมาณ 0.1 กรัม ลงในน้่าปราศจากไอออน (deionized water) ที่ผสมโซเดียมเฮกซะเมตะฟอสเฟต 
(sodium hexametaphosphate, (NaPO3)6) โดยใช้ความเข้มข้น 0.1 w/w 40 มิลลิลิตร กระจาย
ตัวใน dispersion unit โดยใช้ความเร็ว 2000 รอบต่อนาที 

3.2.4 การศึกษาพื้นที่ผิวตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ด้วยเทคนิค Bruner Emmet 
Teller (BET) 

วิเคราะห์พื้นที่ผิวของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 
2 ชั่วโมง ด้วยเครื่อง BET surface area analyzer (Coulter SA 3100, บริษัท Beckman Coulter 
Inc., สหรัฐอเมริกา) ใช้ผงปริมาณ 0.15 กรัม ใส่ลงในแท่งแก้ว อบที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็น
เวลา 30 นาที และดูดอากาศออก จากนั้นวัดพ้ืนที่ผิวของผงด้วยการหาปริมาณของการดูดซับแก๊ซ
ไนโตรเจนที่ผิวของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

3.2.5 การศึกษาความสามารถในการเผาผนึกของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ 

ศึกษาโดยการขึ้นรูปอนุภาคนาโนสปิเนลใช้ผงอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ปริมาณ 0.4 
กรัม ขึ้นรูปเป็นแผ่นทรงกลมที่มีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 13 มิลลิเมตร และมีความหนาประมาณ 1 
มิลลิเมตร โดยให้ความดันทิศทางเดียว (uniaxial pressing) 20 เมกะปาสคาล จากนั้นอัดชิ้นงานอีก
ครั้งโดยให้ความดันทุกทิศทาง (cold isostatic pressing, CIP) 200 เมกะปาสคาล เผาผนึกวัสดุ 
สปิเนลเซรามิกที่อุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง และวัดความหนาแน่นของชิ้นงาน
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ด้วยวิธีอาคิมีดิส (Archimedes method) โดยแทนที่อากาศในชิ้นงานด้วยน้่าโดยการดูดอากาศออก 
(vacuum) เป็นเวลา 3 ชั่วโมง จากนั้นค่านวณความหนาแน่นของชิ้นงานดังสมการ: 

 

sussat

dry

WW

W
D


      (3.1) 

 

 โดยที่ D  คือความหนาแน่นรวม (bulk density) 

  Wdry  คือน้่าหนักของชิ้นงานที่ผ่านการเผาผนึก (dry weight)  

  Wsat  คือน้่าหนักของชิ้นงานที่อ่ิมตัวไปด้วยน้่า (saturated weight) 

  Wsus  คือน้่าหนักของชิ้นงานที่แขวนอยู่ในน้่า (suspension weight) 

น่าความหนาแน่นของวัสดุสปิเนลเซรามิกที่ค่านวณได้มาเทียบกับความหนาแน่นทางทฤษฏี
ของสปิเนลซึ่งมีค่าเท่ากับ 3.58 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร เพ่ือหาความหนาแน่นสัมพัทธ์จากสมการ: 
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relative       (3.2) 

 

โดยที่ Drelative  คือความหนาแน่นสัมพัทธ์ (relative density) 
D   คือความหนาแน่นรวม (bulk density) 
Dtheoretical คือความหนาแน่นของสปิเนลทางทฤษฏี (3.58 กรัมต่อลูกบาศก์
  เซนติเมตร)



 

 

 

ผลการทดลอง 

 การศึกษาการสังเคราะห์สปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน 

4.1.1 เฟสของตะกอนที่เตรียมได้ 

จากรูปที่ 4.1 แสดงผลการวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนที่เตรียมด้วยวิธีตกตะกอน
แบบ normal strike และ reverse strike ที่ท่าการกวนสารแขวนลอยทิ้งไว้เป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ 
24 ชั่วโมง พบว่าตะกอนที่ เตรียมได้ทุกตัวอย่างประกอบด้วยเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์  
(ammonium dawsonite, NH4Al(OH)2CO3·H2O, JCPDS Card No. 42-250) แ ล ะ เ ฟ ส 
ไ ฮ โ ด ร ทั ล ไ ซ ต์  (hydrotalcite, Mg6Al2(CO3)(OH)16·4H2O, JCPDS Card No. 41-1428) เ มื่ อ
เปรียบเทียบวิธีตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse strike ที่ท่าการกวนสารแขวนลอยเป็น
เวลา 24 ชั่วโมง พบว่าพีคของเฟสทั้งสองมีความเข้มมากขึ้น นั่นคือมีความเป็นผลึกมากขึ้นเทียบกับ
ตะกอนที่ท่าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง เนื่องจากการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลามาก
ขึ้นส่งผลให้เกิดการโตของผลึกของทั้งสองเฟส 

 
รูปที่ 4.1 กราฟ XRD ของตะกอนที่เตรียมด้วยวิธีตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse 

strike ที่ท าการกวนสารแขวนลอยท้ิงไว้เป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ 24 ชั่วโมง 

  



 

 

40 

4.1.2 ลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้ 

จากรูปที่ 4.2 แสดงการเปรียบเทียบลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้โดยใช้วิธีตกตะกอนแบบ 
reverse strike ทีท่่าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ 24 ชั่วโมง พบว่าตะกอนที่ได้ทุก
ตัวอย่างมีลักษณะเป็นกลุ่มๆและเป็นแท่งปนกัน เมื่อเปรียบเทียบลักษณะของตะกอนจากรูปที่ 4.2(a) 
กับ รูปที่ 4.2(b) พบว่าขนาดความยาวของตะกอนที่มีลักษณะเป็นแท่งมีแนวโน้มยาวขึ้น และตะกอน
ที่มีลักษณะเป็นกลุ่มมีแนวโน้มลดลง เหตุการณ์นี้สามารถอธิบายได้โดยปรากฏการณ์ Ostwald 
ripening เมื่อท่าการกวนสารแขวนลอย อนุภาคที่มีขนาดเล็กเกิดการละลายกลับเข้าไปในสาร
แขวนลอยและเกิดการตกผลึกบนอนุภาคที่มีขนาดใหญ่กว่า ส่งผลให้เกิดการโตของผลึกขึ้น สามารถ
ยืนยันได้จากผลการวิเคราะห์ด้วย XRD ดังรูปที่ 4.1 

 

 
รูปที่ 4.2 ภาพถ่าย SEM ของตะกอนที่เตรียมได้หลังการตกตะกอนแบบ reverse strike ที่  

(a) ท าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ (b) 24 ชั่วโมง 

จากรูปที่ 4.3 แสดงการเปรียบเทียบลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้โดยใช้วิธีตกตะกอนแบบ 
reverse strike ทีท่่าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ 24 ชั่วโมง พบว่าตะกอนที่เตรียม
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ได้ทุกตัวอย่างมีลักษณะเป็นกลุ่มๆและเป็นแท่งปนกัน เมื่อเปรียบเทียบลักษณะของตะกอนจากรูปที่ 
4.3(b) กับ รูปที่ 4.3(a) พบว่าขนาดความยาวของตะกอนที่มีลักษณะเป็นแท่งมีแนวโน้มยาวขึ้น และ
ตะกอนที่มีลักษณะเป็นกลุ่มมีแนวโน้มลดลง เหตุการณ์นี้สามารถอธิบายได้โดยปรากฏการณ์ 
Ostwald ripening เมื่อท่าการกวนสารแขวนลอย อนุภาคที่มีขนาดเล็กเกิดการละลายกลับเข้าไปใน
สารแขวนลอยและเกิดการตกผลึกบนอนุภาคที่มีขนาดใหญ่กว่า ส่งผลให้เกิดการโตของผลึกขึ้น 
สามารถยืนยันได้จากผลการวิเคราะห์ด้วย XRD ดังรูปที่ 4.1 

 

 
รูปที่ 4.3 ภาพถ่าย SEM ของตะกอนที่เตรียมได้หลังการตกตะกอนแบบ normal strike ที่ (a) 

ท าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง และ (b) 24 ชั่วโมง 

4.1.3 ผลวิเคราะห์พื้นที่ผิวของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 1100  
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ด้วยวิธี BET 

จากรูปที่ 4.4 แสดงพ้ืนที่ผิวที่วิเคราะห์ด้วยวิธี Brunauer-Emmett-Teller method (BET) 
ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ที่เตรียม
ตะกอนด้วยวิธีตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse strike ที่ท่าการกวนสารแขวนลอยเป็น
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เวลา 1 ชั่วโมง และ 24 ชั่วโมง พบว่าพ้ืนที่ผิวของตะกอนหลังเผาจากตะกอนที่เตรียมด้วยวิธี
ตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse strike มีแนวโน้มเพ่ิมขึ้นเมื่อเพ่ิมเวลาในการกวนสาร
แขวนลอยจาก 1 ชั่วโมง เป็น 24 ชั่วโมง จากรูปที่ 4.2 และรูปที่ 4.3 จะเห็นได้ว่าตะกอนที่เตรียมด้วย
วิธีตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse strike ที่ เตรียมตะกอนโดยท่าการกวนสาร
แขวนลอยเป็น 24 ชั่วโมง มีลักษณะที่เป็นแท่งจ่านวนมากกว่าตะกอนที่เตรียมโดยท่าการกวนสาร
แขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง โดยลักษณะที่เป็นแท่งของตะกอนดังกล่าวส่งผลให้เกิดการกระจายตัว
ได้ดีเนื่องจากลักษณะของตะกอนที่เป็นแท่งท่าให้เกิดการขัดขวางกันระหว่างตะกอน ท่าให้มีการเกาะ
กลุ่มกันอย่างหลวมๆของตะกอน ลดพ้ืนที่ผิวสัมผัสระหว่างตะกอน เมื่อน่าตะกอนไปท่าการเผา 
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ส่งผลให้เกิดการแพร่ของสสารไปยัง
บริเวณ neck ซึ่งเป็นรอยต่อระหว่างอนุภาค และแตกออกเป็นอนุภาคขนาดเล็ก หลีกเลี่ยงการเกิด
การรวมตัวของอนุภาคเป็นอนุภาคขนาดใหญ่เนื่องจากเกิด densification ได้ [15, 35, 36] ซึ่งกลไก
การเกิดการแพร่ที่บริเวณ neck แสดงดังรูปที่ 4.5 ตามล่าดับ เทียบกับตะกอนหลังเผาที่เตรียมโดยท่า
การกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 1 ชั่วโมง มีตะกอนที่มีลักษณะเป็นกลุ่มๆท่าให้มีพ้ืนที่ผิวสัมผัสกันอยู่
จ่านวนมาก จึงมีโอกาสในการเกิดการแพร่เนื่องจากกลไกของ densification ได้สูง ท่าให้ตะกอนมี
ขนาดใหญ่กว่า โดยเห็นได้ชัดจากค่าพ้ืนที่ผิวของตะกอนหลังเผาที่ได้ นอกจากนี้เมื่อเปรียบเทียบค่า
พ้ืนที่ผิวของตะกอนหลังเผาที่เตรียมตะกอนด้วยวิธีตกตะกอนแบบ normal strike และ reverse 
strike ที่ท่าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 24 ชั่วโมง พบว่าค่าพ้ืนที่ผิวของตะกอนหลังเผาที่เตรียม
ตะกอนด้วยวิธีตกตะกอนแบบ reverse strike มีค่าพ้ืนที่ผิวมากกว่าตะกอนหลังเผาที่เตรียมตะกอน
ด้วยวิธีตกตะกอนแบบ normal strike เนื่องจากวิธีตกตะกอนแบบ reverse strike จะท่าการหยด
สารละลายเกลือโลหะลงในสารละลายตัวช่วยตะกอนที่มีความเข้มข้นสม่่าเสมอ [37] จึงท่าให้มีความ
สม่่าเสมอของขนาดอนุภาคมากกว่า และส่งผลให้มีสมบัติของตะกอนที่เตรียมได้ที่ดีกว่า นอกจากนี้วิธี
ตกตะกอนแบบ reverse strike มีสภาวะความเป็นกรดด่างที่สม่่าเสมอ จึงเหมาะสมกับการสังเคราะห์
สารที่ประกอบด้วยไอออนมากกว่า 1 ชนิด เนื่องจากจะท่าให้เกิดการตกตะกอนของเฟสต่างๆได้อย่าง
สมบูรณ์ 
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รูปที่ 4.4 พื้นที่ผิวของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 

ชั่วโมง ที่เตรียมด้วยวิธีต่างๆ 

 
รูปที่ 4.5 กลไกการเกิดการแพร่ของสสารบริเวณ neck [15] 
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4.1.4 เฟสของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ 

จากผลการทดลองของหัวข้อ 4.1.1 ถึง 4.1.3 จะเห็นได้ว่าตะกอนที่เตรียมด้วยวิธีตกตะกอน
แบบ reverse strike แล้วท่าการบ่มสารแขวนลอยเป็นเวลา 24 ชั่วโมง เมื่อผ่านการเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง แล้ว ได้อนุภาคนาโนสปิเนลที่มีพ้ืนที่ผิวสูงสุด ดังนั้น
จึงน่าตะกอนที่สังเคราะห์ด้วยวิธีดังกล่าวมาท่าการเผาแคลไซน์ที่ อุณหภูมิ 400 ถึง 1100  
องศาเซลเซียส เพ่ือศึกษาการสลายตัวของตะกอนระหว่างการเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิต่างๆ  

ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนและตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 400 
600 800 1000 และ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ที่ เตรียมด้วยวิธีตกตะกอนแบบ 
reverse strike แล้วท่าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 24 ชั่วโมงแสดงดังรูปที่ 4.6 ตะกอนที่เตรียม
ได้ประกอบด้วยเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์  (ammonium dawsonite, NH4Al(OH)2CO3·H2O, 
JCPDS Card No. 42-250) และ เฟส ไฮ โดรทั ล ไซต์  (hydrotalcite, Mg6Al2(CO3)(OH)16·4H2O, 
JCPDS Card No. 41-1428) จ ากนั้ น เ มื่ อ เ ผาแคล ไซน์ ตะกอนที่ เ ตรี ยม ได้ที่ อุณหภูมิ  4 00  
องศาเซลเซียส เกิดการสลายตัวของเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และเฟสไฮโดรทัลไซต์เป็นเฟส 
อสัณฐานหรือเป็นสารที่มีความเป็นผลึกต่่า ที่คาดว่าประกอบด้วยแมกนีเซียมไอออนและอะลูมิเนียม
ไอออน เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส พบว่าเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอนซึ่ง
เป็นเฟสอสัณฐานและกลายเป็นเฟสสปิเนล (MgAl2O4, JCPDS Card No. 21-1152) ซึ่งในการทดลอง
นี้สามารถเตรียมอนุภาคนาโนสปิเนลได้ที่อุณหภูมิต่่ากว่าที่  J. G. Li และคณะ [7] สามารถเตรียมได้
ด้วยสารตั้งต้นและตัวช่วยตกตะกอนชนิดเดียวกัน ซึ่งสามารถเตรียมอนุภาคนาโนสปิเนลได้ด้ วยการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิตั้งแต่ 800 จนถึง 1100 
องศาเซลเซียส พบว่าพีคของสปิเนลมีความเข้มขึ้น ซึ่งแสดงถึงความเป็นผลึกที่สมบูรณ์มากขึ้นของ
เฟสสปิเนลเมื่อท่าการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิสูงขึ้น ขั้นตอนการเปลี่ยนแปลงเฟสของตะกอนที่ผ่านการ
เผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆสรุปดังรูปที่ 4.7 
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รูปที่ 4.6 กราฟ XRD ของตะกอนและตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ ที่เตรียมด้วย

วิธีตกตะกอนแบบ reverse strike ที่ท าการกวนสารแขวนลอยเป็นเวลา 24 ชั่วโมง 

 
รูปที่ 4.7 ขั้นตอนการเปลี่ยนเฟสของตะกอนระหว่างการเผาแคลไซน์ 
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 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน โดย
เติม CTAB เป็นสารช่วยกระจายตัว 

4.2.1 เฟสของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนที่เติม CTAB เป็นสารช่วยกระจายตัว โดยเติม
ปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวมเป็น 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 แสดงดังรูปที่ 4.8(a) พบว่า
ตะกอนทุกตัวอย่ า งประกอบด้ วยเฟส 2 ชนิดคือแอมโมเนี ยมดอว์ โซ ไนต์  (ammonium  
dawsonite, NH4AlCO3 (OH)2 , JCPDS Card No. 42-250) และ ไฮ โดรทั ล ไซต์  (hydrotalcite, 
Mg6Al2CO3(OH)·4(H2O), JCPDS Card No. 41-1428) สามารถยืนยันได้จากผลการวิเคราะห์ด้วย
เครื่อง FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้ แสดงดังรูปที่ 4.8(b) ประกอบด้วยพีคการดูดกลืนแสงอินฟราเรด
ของตะกอนที่เตรียมได้ รวมถึงพีคอ้างอิงของ CTAB พบว่ามีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการ
สั่นของหมู่ไฮดรอกซิล ประกอบด้วยพันธะ O-H แบบยืด (stretching) ที่ 3420 cm-1 [38-40] และ
พันธะ O-H แบบโค้งงอ (bending) ที่ 981 cm-1 [38, 40] มีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการ
สั่นของแอมโมเนียม ประกอบด้วยพันธะ N-H แบบยืด (stretching) ที่ 3178 3040 และ 2832 cm-1 
[38, 40] และ N-H แบบโค้งงอ (bending) ที่ 1722 cm-1 [38, 40] มีการดูดกลืนแสงอินฟราเรด
เนื่องจากการสั่นของหมู่คาร์บอเนต ประกอบด้วยการสั่นในโหมด υ4 ที่ 734 cm-1 [38, 40] การสั่นใน
โหมด υ3 ที่ 1548 1452 และ 1384 cm-1 [38-40] การสั่นในโหมด υ2 ที่ 852 cm-1 [38, 40] และ
การสั่นในโหมด υ1 ที่ 1105 cm-1 [38, 40] และมีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของ
พันธะ Al-O และพันธะที่เกิดจาก Mg และ Al ที่ 620 และ 447 cm-1 ตามล่าดับ [38, 41] ซึ่งหมู่ 
ไฮดรอกซิล หมู่คาร์บอเนต แอมโมเนียม รวมถึงพันธะที่เกิดจาก Mg และ Al เป็นพันธะที่ปรากฏอยู่ใน
โครงสร้างของเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และเฟสไฮโดรทัลไซต์ อย่างไรก็ตามไม่พบการดูดกลืนแสง
อินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะของ CTAB ซึ่งอาจเกิดจาก CTAB บนผิวของตะกอนถูกก่าจัด
โดยการล้างตะกอนด้วยเอทานอล นอกจากนี้การเติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวมที่ 0.001 
จนถึง 1 มีผลให้เฟสของตะกอนที่เตรียมได้มีความเป็นผลึกลดลง ซึ่งสังเกตได้จากพีคของกราฟ XRD 
ที่ลดลง นอกจากนี้จากการทดลองพบว่ากรณีที่เติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวมมากกว่า 1 มี
ผลท่าให้สารละลายมีความหนืดมากขึ้น ส่งผลให้การกระจายตัวของอนุภาคในสารละลายลดลง และ
ไม่สามารถท่าการตกตะกอนได้ 
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รูปที่ 4.8 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่มี

การเติม CTAB 

ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ โดยเติมปริมาณ CTAB ต่อ
ปริมาณโมลของโลหะรวม เป็น 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 แสดงดังรูปที่ 4.9(a) พบว่าตะกอนทุก
ตัวอย่างที่ผ่านการเผาแคลไซน์อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง เกิดปฏิ กิริยาการ
สลายตัวของเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และเฟสไฮโดรทัลไซต์ และเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอน
กลายเป็นเฟสสปิเนล (spinel, MgAl2O4, JCPDS Card No. 21-1152) โดยตะกอนทุกตัวอย่างมีความ
สูงของพีคใกล้เคียงกัน ซึ่งยืนยันได้จากผลการวิเคราะห์ด้วย FT-IR แสดงดังรูปที่ 4.9(b) ไม่พบการ
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ดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ไฮดรอกซิล หมู่คาร์บอเนต และแอมโมเนียม และพบ
การดูดกลืนแสงอินฟราเรดของพันธะ Mg-O-Al ที่ 670 และ 470 cm-1 ซึ่งเป็นพันธะในโครงสร้างของ
เฟสสปิเนล [22, 42-44] 

  

 
รูปที่ 4.9 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์และ

มีการเติม CTAB 

ตะกอนที่เตรียมได้ที่เติมปริมาณ CTAB ต่อปริมาณโมลของโลหะรวมต่างๆประกอบด้วยเฟส
แอมโมเนียมดอว์โซไนต์ และเฟสไฮโดรทัลไซต์ โดยการเติม CTAB ในปริมาณที่สูงขึ้นส่งผลให้ความ
เป็นผลึกของตะกอนลดลง อย่างไรก็ตามเมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส  
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เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ตะกอนเกิดปฏิกิริยาการสลายตัวและเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอนกลายเป็น
เฟสสปิเนล ซึ่งความเป็นผลึกของเฟสสปิเนลของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์แต่ละชนิดมีลักษณะ
ใกล้เคียงกัน 

4.2.2 ลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

ลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้หลังอบแห้งที่เตรียมได้ทุกตัวอย่าง แสดงดังรูปที่ 4.10 พบว่า
ตะกอนมีลักษณะเป็นกลุ่มๆและเป็นแท่งปนกัน โดยการเติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวมมาก
ขึ้นตั้งแต่ 0.001 ถึง 1 ไม่สังเกตเห็นถึงความแตกต่างของขนาดความยาวของตะกอนที่เป็นแท่ง ซึ่งจาก
การวัดขนาดอนุภาคมากกว่า 100 อนุภาคขึ้นไป พบว่าตะกอนที่เติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะ
รวม 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 มีขนาดเฉลี่ย 0.50±0.26 0.55±0.20 0.60±0.20 0.65±0.21 และ 
0.50±0.15 ตามล่าดับ 

  

  

 

รูปที่ 4.10 ภาพถ่าย SEM ของตะกอนที่เตรียมได้ที่เติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวมเป็น 
(a) 0 (b) 0.001 (c) 0.01 (d) 0.1 และ (e) 1 
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ลักษณะของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมตะกอนโดยเติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะรวม
ต่างๆ วิเคราะห์ด้วยกล้อง TEM แสดงดังรูปที่ 4.11 พบว่าตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่างที่มีลักษณะ
เป็นแท่ง เกิดการสลายตัวระหว่างการเผาแคลไซน์กลายเป็นอนุภาคสปิเนลที่มีลักษณะเป็นทรงกลมที่
มีขนาดเท่ากันทุกทิศทาง โดยมีขนาดใกล้เคียงกันคือมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางประมาณ 10 ถึง 30 
นาโนเมตร 
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รูปที่ 4.11 ภาพถ่าย TEM ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมตะกอนโดยเติมปริมาณ CTAB ต่อ
ปริมาณโมลของโลหะรวมเป็น (a) 0 (b) 0.001 (c) 0.01 (d) 0.1 และ (e) 1 

  



 

 

52 

4.2.3 การกระจายขนาดของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

การกระจายขนาดอนุภาคของตะกอนที่เตรียมได้และอนุภาคนาโนสปิเนลวัดโดยวิธี DLS 
แสดงดังรูปที่ 4.12 พบว่าขนาดของตะกอนที่เตรียมได้ที่ไม่เติม CTAB มีขนาดใหญ่กว่าเมื่อเทียบกับ
ตะกอนที่เติม CTAB ตะกอนที่เติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะ 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 มีขนาด
เฉลี่ย (d50) คือ 13.96 6.51 8.92 6.82 และ 7.38 ไมครอน ตามล่าดับ เห็นได้ชัดจากพีคของกราฟที่
เลื่อนมาทางซ้าย บ่งบอกถึงขนาดอนุภาคที่เล็กลง แสดงให้เห็นว่าการเติม CTAB มีผลท่าให้เกิดการ
ยับยั้งการโตของขนาดอนุภาคได้ นอกจากนี้เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส
เป็นเวลา 2 ชั่วโมง พบว่าขนาดอนุภาคของอนุภาคนาโนสปิเนลทุกตัวอย่างมีขนาดใกล้เคียงกัน 
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมโดยเติมปริมาณ CTAB ต่อโมลโลหะ 0 0.001 0.01 0.1 และ 1 มีขนาด
เฉลี่ย (d50) คือ 9.70 8.11 9.13 7.75 และ 8.56 ไมครอน ตามล่าดับ เนื่องจากเมื่อท่าการเผา 
แคลไซน์ตะกอนที่มีขนาดอนุภาคต่างกัน ตะกอนที่มีลักษณะเป็นแท่งจะเกิดการสลายตัวเป็นอนุภาค
นาโนสปิเนล โดย CTAB จะเกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิต่่า และไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ได้ ท่าให้อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้เกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่าง
การเผาแคลไซน์ 

อย่างไรก็ตามจะเห็นได้ว่าขนาดอนุภาคที่วัดด้วยวิธี DLS มีขนาดใหญ่กว่าขนาดอนุภาคที่วัด
ได้จากภาพถ่าย SEM ดังรูปที่ 4.10(a-e) และภาพถ่าย TEM ดังรูปที่ 4.11(a-e) เนื่องจากเป็นการวัด
ขนาดของอนุภาคท่ีมีการเกาะกลุ่มกันที่เกิดขึ้นในสารแขวนลอยระหว่างการวัดขนาดอนุภาค 
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รูปที่ 4.12 ผลการวัดการกระจายขนาดอนุภาคด้วยวิธี DLS ของ (a) ตะกอนที่เตรียมได้และ (b) 

ตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

 สรุปได้ว่าการสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลโดยเติม CTAB ในระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน 
มีผลท่าให้ความเป็นผลึกของตะกอนที่เตรียมได้ลดลงเมื่อเติมปริมาณ CTAB ต่อโมลของโลหะเพ่ิมขึ้น 
อย่างไรก็ตามขนาดของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้มีขนาดใกล้เคียงกันเนื่องจากเนื่องจาก CTAB 
จะเกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิต่่า ท่าให้ไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างการเผา 
แคลไซน์ได้ 
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 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลระหว่างขั้นตอนการอบแห้งโดยการ
ล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยตัวท าละลายต่างๆ 

4.3.1 ผลวิเคราะห์ตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ที่สังเคราะห์
โดยใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน 

4.3.1.1 เฟสและลกัษณะของตะกอนที่เตรียมได้และท่ีผ่านการเผาแคลไซน์ 

เมื่อท่าการบดตะกอนที่เตรียมได้หลังอบแห้งที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 
ชั่วโมง ด้วยโกร่งและสากอะลูมินา พบว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีความแข็งมากที่สุดเมื่อเทียบ
กับตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA ผลวิเคราะห์เฟสของตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า 
เอทานอล และ ATA แสดงดังรูปที่ 4.13(a) พบว่าตะกอนทุกตัวอย่างประกอบด้วยเฟสแมกนีเซียม
อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ (Mg/Al double hydroxides, Mg4Al2(OH)12(CO3)·3H2O, JCPDS Card 
No. 51-1525) และกิ๊บไซต์ (gibbsite, Al(OH)3, JCPDS Card No. 29-0041) ซึ่งเฟสที่ได้สอดคล้อง
กับผลของ M.F. Zawrah และคณะ [23] ซ่ึงเตรียมตะกอนโดยใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วย
ตกตะกอนเช่นกัน โดยเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ที่เกิดขึ้น เกิดจากการแทนที่ของ Al3+ 
ลงใน Mg2+ ในเฟสบรูไซต์ (brucite, Mg(OH)2) ส่งผลให้มีประจุบวกอยู่ที่ผิวของตะกอนซึ่งไม่เสถียร 
ท่าให้เกิดการดึงก๊าซคาร์บอนไดออกไซด์ในบรรยากาศเปลี่ยนรูปเป็นคาร์บอเนตไอออน และแทรกอยู่
ระหว่างโครงสร้างของแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ [7] ซึ่งยืนยันได้จากผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง 
FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้แสดงดังรูปที่ 4.13(b) พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่น
ของหมู่ไฮดรอกซิล ประกอบด้วยการสั่นของพันธะ O-H แบบยืด (stretching) ที่ 3420 cm-1  
[38, 39] และพันธะ O-H แบบโค้งงอ (bending) ที่ 1650 cm-1 [38] พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรด
เนื่องจากการสั่นของหมู่คาร์บอเนตในโหมด υ3 ที่ 1351 cm-1 [38, 39] การสั่นของพันธะที่เกิดจาก 
Mg และ Al มีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดที่ 437 cm-1 [41] นอกจากนี้ที่พีคบริเวณ 500 ถึง 1000 
cm-1 เป็นการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ Al-O [38, 45, 46] เห็นได้ชัดว่า
หมู่ไฮดรอกซิล หมู่คาร์บอเนต และพันธะที่เกิดจาก Mg และ Al เป็นพันธะที่ปรากฏในโครงสร้างของ
ตะกอนที่เตรียมได้ ซึ่งประกอบด้วยเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์และเฟสกิ๊บไซต์ 



 

 

55 

 

 
รูปที่ 4.13 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้ 

เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนทุกตัวอย่างที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
พบว่าเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์และเฟสกิ๊บไซต์ในตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่าง
เกิดปฏิกิริยาการสลายตัว และเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอนกลายเป็นเฟสสปิเนล (spinel, MgAl2O4, 
JCPDS Card No. 21-1152) แสดงผลวิเคราะห์ด้วย XRD ในรูปที่  4.14(a) ซึ่งยืนยันได้จากผล
วิเคราะห์ด้วยเครื่อง FT-IR ดังรูปที่ 4.14(b) แสดงให้เห็นถึงการหายไปของพีคที่เกิดจากการดูดกลืน
แสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ไฮดรอกซิล และหมู่คาร์บอเนต และพบการดูดกลืนแสง
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อินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ Mg-O-Al ที่บริเวณ 670 และ 470 cm-1 ซึ่งเป็นพันธะของ
โครงสร้างในเฟสสปิเนล [22, 42-44] 

 

 
รูปที่ 4.14 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

ลักษณะของตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เอทานอล และ ATA หลังอบแห้งที่อุณหภูมิ 110 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง แสดงภาพถ่าย SEM ดังรูปที่ 4.15(a-c) พบว่าตะกอนทุกตัวอย่าง
มีลักษณะคล้ายกันคือ มีลักษณะเกาะตัวกันเป็นกลุ่ม และมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางต่่ากว่า 30 
ไมครอน โดยตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีการเกาะกลุ่มกันมากที่สุด เทียบกับตะกอนที่ผ่านการล้าง
ด้วยเอทานอล และ ATA  
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รูปที่ 4.15 ภาพถ่าย SEM ของตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย (a) น้ า (b) เอทานอล และ (c) ATA 

เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่างที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา  
2 ชั่วโมง พบว่าตะกอนที่มีลักษณะเป็นกลุ่มขนาดไมครอนเกิดการสลายตัวและเกิดเป็นอนุภาคสปิเนล
ที่มีขนาดระดับนาโนเมตร เห็นได้ชัดจากภาพถ่าย TEM ดังรูปที่ 4.16(a-c) อนุภาคนาโนสปิเนลมี
ลักษณะเป็นอนุภาคที่มีขนาดเท่ากันทุกทิศทาง (equiaxial particle) มีขนาดอนุภาค 20 ถึง 50  
นาโนเมตร โดยอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีการเกาะตัวกันแน่น 
ในขณะที่อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA จะมีการ
เกาะกลุ่มกันอย่างหลวมๆ  
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รูปที่ 4.16 ภาพถ่าย TEM ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้าง
ด้วย (a) น้ า (b) เอทานอล และ (c) ATA 

 การล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลายต่างๆ ไม่ส่งผลต่อความแตกต่างของเฟสและลักษณะของ
ตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ซึ่งเฟสของตะกอนที่เตรียมได้มีเฟสเหมือนกันคือ
เฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์และเฟสกิ๊บไซต์ และเกิดการเปลี่ยนแปลงเป็นเฟสสปิเนลเมื่อ
เผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง อย่างไรก็ตามอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า มีลักษณะการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคนาโน 
สปิเนลมากกว่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA 

4.3.1.2 การกระจายขนาดของตะกอนที่เตรียมได้และท่ีผ่านการเผาแคลไซน์ 

ขนาดของตะกอนที่ เตรียมได้และอนุภาคนาโนสปิ เนลที่ วัดด้วยวิธี  DLS แสดงดั ง 
รูปที่ 4.17(a-b) พบว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีขนาดใหญ่ที่สุด ซึ่งมีขนาดเฉลี่ย (d50) คือ 16.23 
ไมครอน เทียบกับขนาดของตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีขนาดเฉลี่ย (d50) คือ 
9.25 และ 8.03 ไมครอน กราฟการกระจายขนาดของตะกอนที่เตรียมได้มีลักษณะเป็นฐานเดี่ยว 
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(unimodal distribution) ซึ่งเป็นลักษณะของการเกาะกลุ่มกันของตะกอนที่มีขนาดใกล้เคียงกัน โดย
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีการกระจายขนาดกว้าง และจุดสูงสุดของพีคเยื้องมาทางขวามากที่สุด 
เทียบกับตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA ในท่านองเดียวกันอนุภาคนาโนสปิเนลที่
เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีขนาดใหญ่ที่สุด ซึ่งมีขนาดเฉลี่ย (d50) คือ 13.03 ไมครอน 
ในขณะที่อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีขนาด
เฉลี่ย (d50) คือ 8.19 และ 10.96 ไมครอน กราฟการกระจายขนาดของอนุภาคสปิเนลมีลักษณะเป็น
ฐานคู่ (bimodal distribution) โดยกราฟของการกระจายขนาดของอนุภาคสปิเนลที่เตรียมจาก
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีการกระจายขนาดกว้างที่สุด เทียบกับการกระจายขนาดของอนุภาค 
นาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA  

อย่างไรก็ตามจะเห็นได้ว่าขนาดอนุภาคที่วัดด้วยวิธี DLS มีขนาดใหญ่กว่าขนาดอนุภาคที่วัด
ได้จากภาพถ่าย TEM ดังรูปที่ 4.16(a-c) เนื่องจากเป็นการวัดขนาดของอนุภาคท่ีมีการเกาะกลุ่มกันที่
เกิดข้ึนในสารแขวนลอยระหว่างการวัดขนาดอนุภาค 
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รูปที่ 4.17 ผลการวัดขนาดอนุภาคด้วยวิธี DLS ของ (a) ตะกอนที่เตรียมได้ และ (b) ตะกอนที่

ผ่านการเผาแคลไซน์ 

เห็นได้ชัดว่าการกระจายขนาด รวมถึงขนาดอนุภาคเฉลี่ยของตะกอนที่เตรียมได้และอนุภาค
นาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า มีการกระจายขนาดอนุภาคกว้าง และมีอนุภาค
ขนาดใหญ่ เทียบกับตะกอนที่เตรียมได้และอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย
เอทานอล และ ATA ซึ่งเป็นผลมาจากความแตกต่างของการล้างตะกอน ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า 
เกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเนื่องจากปัจจัยของแรงแคพพิลารี ที่ดึงให้ตะกอนเข้ามาหากัน  
เกิดการรวมตัวของตะกอนเนื่องจากพันธะไฮโดรเจน โดยเกิดขึ้นจากหมู่ไฮดรอกซิลที่เกาะอยู่บนผิว
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ของตะกอน และเกิดพันธะระหว่างตะกอน ซึ่งเป็นพันธะออกซิเจนหรือเรียกว่า oxygen bridging  
(M-O-M) เนื่องจากการสลายตัวของหมู่ไฮดรอกซิลระหว่างการอบแห้ง เมื่อเผาตะกอนที่ผ่านการล้าง
ด้วยน้่า จะก่อให้เกิดการรวมตัวของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้เป็นขนาดใหญ่  ในทางกลับกัน
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA จะเกิดการแทนที่หมู่ไฮดรอกซิลเดิมด้วยหมู่อินทรีย์อื่น 
ซึ่งไม่ก่อให้เกิดพันธะไฮโดรเจนระหว่างตะกอน [15, 16, 18, 32] รวมถึงตัวท่าละลายอินทรีย์ที่ใช้ล้าง
ตะกอน มีความเป็นขั้วต่่า ส่งผลให้มีแรงตึงผิวต่่าเมื่อเทียบกับน้่า ลดบดบาทของแรงแคพพิลารี ท่าให้
ไม่เกิดการดึงตะกอนให้เข้าหากัน และไม่เกิดพันธะออกซิเจนระหว่างตะกอนขึ้นระหว่างการอบแห้ง
เพ่ือก่าจัดตัวท่าละลายอินทรีย์  

4.3.1.3 ความสามารถในการเผาผนึกของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้  

ศึกษาความสามารถในการเผาผนึก (sinterability) ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้โดย
น่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เอทานอล และ ATA มาขึ้นรูปเป็น
เม็ดขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 13 มิลลิเมตร หนา 1 มิลลิเมตร แล้วน่ามาเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง น่าวัสดุสปิเนลเซรามิกท่ีเตรียมได้ มาวัดความหนาแน่นด้วยวิธีของ
อาคิมีดีสเทียบกับความหนาแน่นของสปิเนลทางทฤษฏี แสดงดังรูปที่ 4.18 พบว่าชิ้นงานเซรามิก 
สปิเนลที่ขึ้นรูปจากอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีความหนาแน่น
สัมพัทธ์แน่นต่่าที่สุดคือร้อยละ 81.28 ในขณะที่ชิ้นงานเซรามิกสปิเนลที่ขึ้นรูปจากอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีความหนาแน่นสัมพัทธ์สูงกว่าคือ
ร้อยละ 97.33 และ 97.06 ตามล่าดับ  
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รูปที่ 4.18 ความหนาแน่นสัมพัทธ์ของวัสดุสปิเนลเซรามิกที่เผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500  

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 

 เห็นได้ชัดว่าการล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลายต่างๆส่งผลต่อสมบัติของตะกอนและอนุภาค 
นาโนสปิเนลที่เตรียมได้ รวมถึงความสามารถในการเผาผนึกของวัสดุสปิเนลเซรามิกที่เตรียมได้  
การล้างตะกอนด้วยเอทานอล และ ATA ส่งผลท่าให้ตะกอนที่เตรียมได้มีการเกาะกลุ่มกันน้อยกว่า
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า ดังนั้นเมื่อน่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มาท่าการ
เผาแคลไซน์ ท่าให้ได้อนุภาคนาโนสปิเนลที่มีการเกาะกลุ่มกันน้อยกว่า และมีความสามารถในการเผา
ผนึก (sinterability) ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้สูงกว่าความสามารถในการเผาผนึกของ
อนุภาคนาโนสปิเนลที่ เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เนื่องจากเกิดการก่าจัดหมู่  
ไฮดรอกซิลบนผิวของตะกอน ท่าให้ไม่เกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่างตะกอน อย่างไรก็ตามการล้าง
ตะกอนด้วยตัวท่าละลายต่างๆ ไม่ส่งผลต่อเฟสและลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่าน
การเผาแคลไซน์ 
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4.3.2 ผลวิเคราะห์ตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่สังเคราะห์โดย
ใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน 

4.3.2.1 เฟสและลกัษณะของตะกอนที่เตรียมได้และท่ีผ่านการเผาแคลไซน์ 

เมื่อบดตะกอนที่เตรียมได้หลังอบแห้งที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ชั่วโมง  
ที่ผ่านการล้างตะกอนด้วยน้่า เอทานอล และ ATA ด้วยโกร่งและสากอะลูมินา พบว่าตะกอนที่ผ่าน
การล้างด้วยน้่ามีความแข็งมากที่สุด เทียบกับตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA  
ผลวิเคราะห์ด้วย XRD ของตะกอนที่เตรียมได้แสดงดังรูปที่ 4.19(a) พบว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย 
เอทานอล และ ATA ประกอบด้วย เฟสแอมโมเนียมดอว์ โซไนต์  (ammonite dawsonite, 
NH4 AlCO3 ( OH)2 , JCPDS Card No. 42-250) แ ล ะ เ ฟ ส ไ ฮ โ ด ร ทั ล ไ ซ ต์  (hydrotalcite, 
Mg6Al2CO3(OH)·4(H2O), JCPDS Card No. 41-1428) ในขณะที่ตะกอนที่ผ่ านการล้ างด้วยน้่ า  
ประกอบด้วยเฟสไฮโดรทัลไซต์ และเฟสกิ๊บไซต์ (gibbsite, Al(OH)3, JCPDS Card No. 29-0041) ซึ่ง
เป็นเฟสเดียวกันกับตะกอนที่ เตรียมได้จากการสังเคราะห์ตะกอนด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้  
แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน ผลของเฟสที่เกิดขึ้นดังกล่าว สามารถยืนยันได้จากผล
วิเคราะห์ด้วยเครื่อง FT-IR แสดงดังรูปที่ 4.19(b) พบว่าตะกอนทุกตัวอย่างมีการดูดกลืนแสง
อินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ไฮดรอกซิลคือพันธะ O-H แบบยืด (stretching) ที่ 3420 cm-1 
[38-40] มีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่คาร์บอเนตในโหมดการสั่นแบบ υ3 ที่ 
1548 1452 และ 1384 cm-1 [38-40] อย่างไรก็ตามตะกอนที่ล้างด้วยเอทานอล และ ATA พบการ
ดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ไฮดรอกซิลแบบโค้งงอ (bending) ที่ 981 cm-1  

[38, 40] พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของแอมโมเนียมคือพันธะ N-H แบบยืด 
(stretching) ที่ 3178 3040 และ 2832 cm-1 [38, 40] และพันธะ N-H แบบโค้งงอ (bending) ที่ 
1722 cm-1 [38, 40] พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่คาร์บอเนตเพ่ิมเติมใน
โหมดการสั่น υ2 ที่ 852 cm-1 [38, 40] โหมดการสั่น υ1 ที่ 1105 cm-1 [38, 40] และโหมดการสั่น υ4 
ที่ 734 cm-1 [38, 40] และมีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ Al-O และพันธะที่
เกิดจาก Mg และ Al ที่ 620 และ 447 cm-1  ตามล่าดับ [41] ในทางกลับกันตะกอนที่ผ่านการล้าง
ด้วยน้่า มีการดูดแสงอินฟราเรดของพันธะ Al-O อยู่ในช่วง 500 ถึง 1000 cm-1 [38, 45, 46] และ
พันธะที่เกิดจาก Mg และ Al ที่ 437 cm-1 [41] 
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รูปที่ 4.19 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้ 

การเกิดขึ้นของเฟสกิ๊บไซต์ในตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามาจากการเปลี่ยนแปลงของเฟส
แอมโมเนียมดอว์โซไนต์ที่เกิดขึ้นในขั้นตอนการตกตะกอน และเปลี่ยนเป็นเฟสกิ๊บไซต์ระหว่างการ
อบแห้ง โดยเกิดข้ึนดังสมการที่ 4.1 จาก G. Stoica และคณะ [38]  

 

  HCONHOHAlOHOHAlCONH 2)(2)( 2

3442234
  (4.1) 

molkJG /1483;   
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 เมื่อแอมโมเนียมดอว์โซไนต์ในระบบได้รับความร้อนจากการอบแห้ง ประกอบกับน้่าที่ได้จาก
การล้างตะกอน จะเกิดการแตกตัวกลายเป็นอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ คาร์บอเนต และแอมโมเนียม ซึ่ง
คาร์บอเนตและแอมโมเนียมจะเกิดการควบแน่นเปลี่ยนสถานะเป็นก๊าซ และสลายตัวออกจากระบบ 
ต่อมาอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ไอออนจะรวมตัวกับไฮโดรเจนไอออนเกิดเป็นเฟสกิ๊บไซต์หลังอบแห้ง 

ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนทุกตัวอย่างที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง แสดงดังรูปที่ 4.20(a) ตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่างเกิดปฏิกิริยา
การสลายตัวและเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอนกลายเป็นเฟสสปิเนล (spinel, MgAl2O4, JCPDS Card 
No. 21-1152) ยืนยันได้จากผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง FT-IR แสดงดังรูปที่ 4.20(b) ไม่พบการดูดกลืน
แสงอินฟราเรดเนื่องจากหมู่ไฮดรอกซิล หมู่คาร์บอเนต รวมถึงแอมโมเนียมที่ปรากฏในตะกอนที่ผ่าน
การล้างตะกอนด้วยน้่า เอทานอล และ ATA แต่พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดที่บริเวณ 670 และ 
470 cm-1 ซึ่งเป็นการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากพันธะ Mg-O-Al ซึ่งแสดงถึงโครงสร้างของ
เฟสสปิเนล [22, 42-44] 
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รูปที่ 4.20 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ 

ลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้หลังอบแห้งที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 
ชั่วโมง แสดงภาพถ่าย SEM ด้วยก่าลังขยาย 1000 เท่า ดังรูปที่ 4.21(a-c) ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย
น้่า มีลักษณะเกาะตัวกันเป็นกลุ่ม ในขณะที่ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีลักษณะ
เป็นกลุ่มของอนุภาคที่เกิดจากการการเกาะตัวของตะกอนที่มีลักษณะเป็นแท่ง ซึ่งตะกอนทุกตัวอย่าง
ที่มีลักษณะเป็นกลุ่มมีขนาดต่่ากว่า 30 ไมครอน ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีการ
เกาะกลุ่มกันของตะกอนอย่างหลวมๆเทียบกับตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เห็นได้ชัดจากรูปที่ 
4.21(d-f) แสดงภาพถ่าย SEM ด้วยก่าลังขยาย 20000 เท่า พบว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า  
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(รูปที่ 4.21(d)) มีลักษณะการเกาะกลุ่มกันเป็นก้อนแข็ง (hard agglomeration) ในขณะที่ตะกอนที่
ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA (รูปที่ 4.21(e, f)) มีลักษณะการเกาะกลุ่มกันอย่างหลวมๆ (soft 
agglomeration) เนื่องจากตะกอนมีลักษณะเป็นแท่งๆ 

   

   

   
รูปที่ 4.21 ภาพถ่าย SEM ของตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย (a, d) น้ า (b, e) เอทานอล และ (c, f) 

ATA โดยใช้ก าลังขยาย 1000 เท่า และ 20000 เท่า ตามล าดับ 

 เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่างที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 
ชั่วโมง กลุ่มของตะกอนระดับไมครอนเกิดการสลายตัวเป็นอนุภาคสปิเนลที่มีขนาดระดับนาโนเมตร 
แสดงผลวิเคราะห์ด้วยกล้อง TEM ดังรูปที่ 4.22(a-c) อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่าน
การล้างด้วยน้่า มีลักษณะเป็นกลุ่มของอนุภาคทรงกลมในระดับนาโนเมตรที่เกิดจากการสลายตัวของ
กลุ่มของตะกอนขนาดใหญ่ โดยมีขนาด 20 ถึง 100 นาโนเมตร อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจาก
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีลักษณะเป็นอนุภาคทรงกลมที่เรียงตัวต่อกันเป็นแท่ง 
มาจากการสลายตัวของตะกอนที่มีลักษณะเป็นแท่งและแตกออกเป็นอนุภาคขนาดเล็ก ซึ่งแต่ละ
อนุภาคมีขนาด 20 ถึง 50 นาโนเมตร มีลักษณะคล้ายกันกับอนุภาคนาโนสปิเนลที่สังเคราะห์โดย  
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J.G. Li และคณะ [7] เห็นได้ชัดว่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า มี
ลักษณะเป็นกลุ่มของอนุภาคขนาดใหญ่ เทียบกับตะกอนที่ล้างตะกอนด้วยเอทานอล และ ATA ที่มี
ลักษณะเป็นอนุภาคทรงกลมที่เรียงตัวกันเป็นแท่งที่มีขนาดและการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคน้อย
กว่า 

  

 

รูปที่ 4.22 ภาพถ่าย TEM ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ทีเ่ตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้าง
ด้วย (a) น้ า (b) เอทานอล และ (c) ATA 

 การล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลายต่างๆ มีผลต่อเฟสและลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้ 
ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เกิดเป็นเฟสแมกนีเซียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์และเฟสกิ๊บไซต์  
ซึ่งเปลี่ยนแปลงมาจากเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์ เนื่องจากปฏิกิริยาเคมีที่เกิดจากพลังงานความร้อน
ระหว่างการอบแห้งและน้่าจากการล้างตะกอน โดยเฟสกิ๊บไซต์ที่เกิดขึ้นเป็นกลุ่มจ่าพวกอะลูมิเนียม 
ไฮดรอกไซด์ ท่าให้ตะกอนที่เตรียมได้มีลักษณะเป็นก้อนแข็ง (hard agglomeration) [7] เทียบกับ
ตะกอนที่ผ่ านการล้ างด้วยเอทานอล และ ATA ประกอบด้วยเฟสไฮโดรทัลไซต์และเฟส 
แอมโมเนียมดอว์โซไนต์ ซึ่งเป็นเฟสที่มีการเกาะกลุ่มกันน้อยกว่า ยืนยันได้จากผลวิเคราะห์จาก
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ภาพถ่าย SEM และ TEM พบว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีลักษณะเป็นแท่ง 
ส่งผลให้เกิดการขัดขวางกันระหว่างตะกอน ลดผิวสัมผัสระหว่างตะกอน [15] และเกิดเป็นอนุภาค
ขนาดเล็กที่มีการเกาะกลุ่มกันน้อยกว่าเมื่อเผาตะกอนที่อุณหภูมิสูง เมื่อเทียบกับตะกอนและอนุภาค
นาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า 

4.3.2.2 การกระจายขนาดของตะกอนที่เตรียมได้และท่ีผ่านการเผาแคลไซน์ 

ขนาดของตะกอนที่เตรียมได้และอนุภาคนาโนสปิเนลวัดด้วยวิธี DLS แสดงดังรูปที่ 4.23 เห็น
ได้ชัดว่าตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีขนาดเฉลี่ย (d50) คือ 13.03 ไมครอน ซึ่งมีขนาดใหญ่กว่าเมื่อ
เทียบกับตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA ที่มีขนาดเฉลี่ย (d50) 9.41 และ 9.84 ไมครอน 
ตามล่าดับ ในท่านองเดียวกันอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีขนาด
เฉลี่ย (d50) คือ 28.48 ไมครอน มีขนาดใหญ่กว่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการ
ล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีขนาดเฉลี่ย (d50) คือ 8.95 และ 9.26 ไมครอน ตามล่าดับ กราฟการ
กระจายขนาดของตะกอนและอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีการ
กระจายขนาดกว้าง ในขณะที่ตะกอนและอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย
เอทานอล และ ATA มีการกระจายตัวของขนาดอนุภาคท่ีแคบกว่า แสดงให้เห็นถึงความสม่่าเสมอของ
ขนาดอนุภาคที่มากกว่า 

อย่างไรก็ตามจะเห็นได้ว่าขนาดอนุภาคที่วัดด้วยวิธี DLS มีขนาดใหญ่กว่าขนาดอนุภาคที่วัด
ได้จากภาพถ่าย TEM ดังรูปที่ 4.22(a-c) เนื่องจากเป็นการวัดขนาดของอนุภาคท่ีมีการเกาะกลุ่มกันที่
เกิดข้ึนในสารแขวนลอยระหว่างการวัดขนาดอนุภาค 
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รูปที่ 4.23 ผลการวัดขนาดอนุภาคด้วยวิธี DLS ของ (a) ตะกอนที่เตรียมได้ และ (b) ตะกอนที่

ผ่านการเผาแคลไซน์ 

 เห็นได้ชัดว่าการกระจายขนาด รวมถึงขนาดอนุภาคเฉลี่ยของตะกอนและอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า มีการกระจายขนาดกว้าง และมีขนาดของตะกอน
และอนุภาคนาโนสปิเนลใหญ่ เทียบกับการกระจายขนาดและขนาดของตะกอนและอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA ที่มีการกระจายขนาดแคบ และมี
ขนาดเล็กกว่า ประกอบด้วย 2 เหตุผลหลักคือ ประการแรกตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เกิดเป็นเฟส
กิ๊บไซต์ซึ่งเป็นกลุ่มของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด์ท่าให้เกิดเป็นกลุ่มของตะกอนที่มีลักษณะเป็นก้อนแข็ง 
และส่งผลให้เกิดการรวมตัวกันของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์เนื่องจากมีโอกาสในการเกิดการแพร่
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ของสสารสูงหรือมี diffusion path มาก ท่าให้อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้มีขนาดใหญ่ เห็นได้ชัด
จากรูปของอนุภาคนาโนสปิเนลที่วิเคราะห์ด้วยกล้อง TEM ในขณะที่ตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย 
เอทานอล และ ATA เกิดเป็นเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และไฮโดรทัลไซต์ ซึ่งไม่เกิดการเกาะกลุ่มกัน
เป็นก้อนแข็งและมีลักษณะของตะกอนเป็นแท่ง ท่าให้เกิดการขัดขวางกันระหว่างตะกอน ลดพ้ืนที่
ผิวสัมผัสของตะกอนและลดโอกาสในการเกิดการแพร่ของสสารระหว่างการเผาแคลไซน์ ท่าให้อนุภาค
นาโนสปิเนลที่เตรียมได้มีขนาดเล็กกว่าและมีความสม่่าเสมอมากกว่า อีกประการหนึ่งคือ ตะกอนที่
ผ่านการล้างด้วยน้่าเกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเนื่องจากปัจจัยของแรงแคพพิลารีดึงให้ตะกอน
เข้ามาเกาะกัน เกิดการรวมตัวกันของตะกอนเนื่องจากพันธะไฮโดรเจนโดยเกิดข้ึนจากหมู่ไฮดรอกซิลที่
เกาะอยู่บนผิวของตะกอน ต่อมาเกิดพันธะระหว่างตะกอนซึ่งเป็น พันธะออกซิเจนหรือเรียกว่า 
oxygen bridging (M-O-M) เนื่องจากการสลายตัวของหมู่ไฮดรอกซิลระหว่างการอบแห้ง ในทาง
กลับกันตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA จะเกิดการแทนที่หมู่ไฮดรอกซิลเดิมด้วยหมู่
อินทรีย์อ่ืนๆ ซึ่งไม่ก่อให้เกิดพันธะไฮโดรเจนระหว่างตะกอน [15, 16, 18, 32] รวมถึงตัวท่าละลาย
อินทรีย์ที่ใช้ล้างตะกอนมีความเป็นขั้วต่่า ส่งผลให้มีแรงตึงผิวต่่าเมื่อเทียบกับน้่า ลดบดบาทของแรง
แคพพิลารี ท่าให้ไม่เกิดการดึงตะกอนให้เข้าหากัน และไม่เกิดพันธะออกซิเจนระหว่างตะกอนขึ้น
ระหว่างการอบแห้งเพ่ือก่าจัดตัวท่าละลายอินทรีย์ 

4.3.2.3 ความสามารถในการเผาผนึกของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ 

 ศึกษาความสามารถในการเผาผนึก (sinterability) ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้โดย
น่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่า เอทานอล และ ATA มาขึ้นรูปเป็น
เม็ดขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 13 มิลลิเมตร หนา 1 มิลลิเมตร แล้วน่ามาเผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500 
องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง น่าวัสดุสปิเนลเซรามิกท่ีเตรียมได้ มาวัดความหนาแน่นด้วยวิธีของ
อาคิมีดีสเทียบกับความหนาแน่นของสปิเนลทางทฤษฏี แสดงดังรูปที่ 4.24 พบว่าชิ้นงานเซรามิก 
สปิเนลที่ขึ้นรูปจากอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยน้่ามีความหนาแน่น
สัมพัทธ์แน่นต่่าที่สุดคือร้อยละ 93.76 ในขณะที่ชิ้นงานเซรามิกสปิเนลที่ขึ้นรูปจากอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วยเอทานอล และ ATA มีความหนาแน่นสัมพัทธ์สูงกว่าคือ
ร้อยละ 98.40 และ 97.17 ตามล่าดับ และสูงกว่าวัสดุสปิเนลเซรามิกท่ีขึ้นรูปจากอนุภาคนาโนสปิเนล
ที่สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอนโดยใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน 
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รูปที่ 4.24 ความหนาแน่นสัมพัทธ์ของวัสดุสปิเนลเซรามิกที่เผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500  

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 

การล้างตะกอนด้วยตัวท่าละลายต่างๆในการสังเคราะห์ตะกอนโดยใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจน
คาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน ส่งผลต่อเฟสและลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้ โดยการล้าง
ตะกอนด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์ส่งผลท่าให้เกิดตะกอนที่มีรูปร่างเป็นแท่ง ท่าให้ลดพ้ืนที่ผิวสัมผัสของ
ตะกอนเนื่องจากการขัดขวางของรูปร่างที่เป็นแท่ง ส่งผลให้การแพร่ของสสารระหว่างการเผาแคลไซน์
ลดลง รวมถึงการแทนที่ของหมู่ไฮดรอกซิล เป็นหมู่ออร์แกนิกอ่ืนๆ ท่าให้ไม่เกิดพันธะระหว่างตะกอน 
และไม่เกิดเป็นตะกอนที่มีลักษณะเป็นก้อนแข็ง ท่าให้ผงสปิเนลที่ได้จากการเผาแคลไซน์ตะกอนมี
ขนาดเล็ก และมีความสม่่าเสมอของขนาดอนุภาคมากกว่า และเพ่ิมความสามารถในการเผาผนึกของ
วัสดุสปิเนลเซรามิกอีกด้วย 
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 การลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคนาโนสปิเนลระหว่างขั้นตอนการเผาแคลไซน์ด้วย
การเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นสารปรับแต่งผิว 

4.4.1 เฟสและลักษณะของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่
อุณหภูมิต่างๆเมื่อมีการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณต่างๆ 

ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD ของตะกอนที่เตรียมโดยไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตและเติม
แอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก แสดงดังรูปที่ 4.25(a) พบว่าตะกอนทุก
ตัวอย่างประกอบด้วยเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์ (ammonite dawsonite, NH4AlCO3(OH)2, 
JCPDS Card No. 42-250) และเฟสไฮโดรทัลไซต์ (hydrotalcite, Mg6Al2CO3(OH)·4(H2O), JCPDS 
Card No. 41-1428) ความเป็นผลึกของเฟสไฮโดรทัลไซต์มีแนวโน้มลดลงเมื่อเติมแอมโมเนียมซัลเฟต
เป็นปริมาณมากขึ้น เฟสของตะกอนที่เตรียมได้ยืนยันได้จากผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง FT-IR พบว่า
ตะกอนที่เตรียมได้ทุกตัวอย่างพบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะต่างๆดังนี้ 
หมู่ไฮดรอกซิล ประกอบด้วยพันธะ O-H แบบยืด (stretching) ที่ 3420 cm-1 [38-40] และพันธะ  
O-H แบบโค้งงอ (bending) ที่ 981 cm-1 [38, 40] หมู่แอมโมเนียมพบการดูดกลืนแสงเนื่องจากการ
สั่นที่เป็นแบบยืด (stretching) ที่ 3178 3040 และ 2832 cm-1 [38, 40] และแบบโค้งงอ (bending) 
ที่ 1722 cm-1 [38, 40] หมู่คาร์บอเนตพบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ C-O 
ในโหมดต่างๆประกอบด้วยการสั่นในโหมด υ3 ที่ 1548 1452 และ 1384 cm-1 [38-40] การสั่นใน
โหมด υ2 ที่ 852 cm-1 [38, 40] การสั่นในโหมด υ1 ที่ 1105 cm-1 [38, 40] และการสั่นในโหมด υ4 
ที่ 734 cm-1 [38, 40] พีคของการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะที่ 620 cm-1 และ 
447 cm-1 เป็นของพันธะ Al-O ที่ปรากฏในโครงสร้างของเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และพันธะที่เกิด
จากสารประกอบ Mg และ Al เป็นพันธะที่ปรากฏในโครงสร้างของเฟสไฮโดรทัลไซต์ตามล่าดับ  
[38, 41] ตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก พบการดูดกลืน
ของแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟตที่ความยาวคลื่นประมาณ 1105 cm-1 ซ่ึงซ้อนทับ
กับพีคของหมู่คาร์บอเนตในโหมด υ1 แสดงให้เห็นว่ามีหมู่ซัลเฟตเกาะอยู่บนตะกอน จะเห็นได้ว่าเกิด
การเลื่อนของพีคเมื่อเทียบกับพีคอ้างอิงจากแอมโมเนียมซัลเฟตที่มีการดูดกลืนของแสงอินฟราเรด
เนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟตที่ความยาวคลื่นช่วง 1250 ถึง 1000 cm-1 [47] เมื่อเติมแอมโมเนียม
ซัลเฟตมากข้ึนตั้งแต่ปริมาณร้อยละ 5 10 15 และ 20 โดยน้่าหนัก พีคของการดูดกลืนแสงอินฟราเรด
เนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟตมีความชัดมากข้ึนตามล่าดับ 
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รูปที่ 4.25 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียม

ซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้ าหนัก 

เพ่ือศึกษาอุณหภูมิที่เหมาะสมในการเผาแคลไซน์ตะกอนที่มีการเติมแอมโมเนียมซัลเฟต  
จึงท่าการเผาแคลไซน์ตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 20 ต่อน้่าหนัก ที่อุณหภูมิ
ต่างๆ รูปที่ 4.26(a, b) แสดงผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง XRD และ FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้และ
ตะกอนที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 400 600 800 1000 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง  
ที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 20 ต่อน้่าหนัก จะเห็นได้ว่าตะกอน
ประกอบด้วยเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และไฮโดรทัลไซต์ที่มีความเป็นผลึกต่่า และประกอบด้วย
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หมู่ไฮดรอกซิล หมู่แอมโมเนียม หมู่คาร์บอเนต หมู่ซัลเฟต รวมถึงอะลูมิเนียมไอออนและแมกนีเซียม
ไอออนที่ประกอบอยู่ในโครงสร้าง เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส เกิ ดการ
สลายตัวของเฟสไฮโดรทัลไซต์และเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์ เห็นได้ชัดว่าพีคที่เกิดจากการดูดกลืน
แสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ไฮดรอกซิลที่ 3420 และ 981 cm-1 หมู่แอมโมเนียมที่ 3178 
3040 2832 และ 1722 cm-1 และหมู่คาร์บอเนต 1548 1452 1384 1105 852 และ 734 cm-1 
ลดลงและหายไปจากกราฟ หมายความว่าน้่าที่ผิวและในผลึก หมู่แอมโมเนียม และหมู่คาร์บอเนต  
ที่ปรากฏอยู่ในโครงสร้างเกิดการสลายตัวออกไปจนหมด แต่ยังคงเหลือการดูดกลืนแสงอินฟราเรด
เนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟต เมื่อเพ่ิมอุณหภูมิเผาแคลไซน์เป็น 600 และ 800 องศาเซลเซียส  
ยังพบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟตที่ 1105 cm-1 นอกจากนี้ยังพบการ
ดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ Mg-O-Al ที่ 670 และ 470 cm-1 เมื่อท่าการเผา
แคลไซน์ที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส ซึ่งแสดงถึงการเกิดโครงสร้างของเฟสสปิเนล (spinel, 
MgAl2O4, JCPDS Card No. 21-1152) [22, 42-44] เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนสูงขึ้นท่ีอุณหภูมิมากกว่า 
1000 องศาเซลเซียส พบการดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะ Mg-O-Al แต่ไม่พบ
การดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของหมู่ซัลเฟต ซึ่งแสดงถึงการสลายตัวอย่างสมบูรณ์ของ
หมู่ซัลเฟต และเฟสสปิเนลมีความเป็นผลึกมากขึ้น ซึ่งอุณหภูมิที่หมู่ซัลเฟตเกิดการสลายตัวอย่าง
สมบูรณ์ในการทดลองนี้ ใกล้เคียงกับการศึกษาของ B. Y. Kokuoz และคณะ [48] ซึ่งพบการสลายตัว
ของหมู่ซัลเฟตที่เกาะบนอนุภาคอิทเทรียซึ่งเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 โดยโมล  
ที่อุณหภูมิ 1050 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 4 ชั่วโมง 
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รูปที่ 4.26 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่เตรียมได้และตะกอนที่
ผ่านการเผาแคลไซน์ที่อุณหภูมิต่างๆ ที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณ

ร้อยละ 20 ต่อน้ าหนัก 

จากผลการทดลองข้างต้น จะเห็นว่าแอมโมเนียมซัลเฟตเกิดการสลายตัวอย่างสมบูรณ์เมื่อท่า
การเผาแคลไซน์ตะกอนที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ดังนั้นจึงท่าการเผา 
แคลไซน์ตะกอนที่มีการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนักซึ่งผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง 
XRD และ FT-IR ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ ดังรูปที่ 4.27(a) และ รูปที่ 4.27(b) ตามล่าดับ 
เมื่อเผาแคลไซน์ตะกอนทุกตัวอย่างที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ไม่พบการ
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ดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นจากพันธะของหมู่ไฮดรอกซิล หมู่คาร์บอเนต และหมู่
แอมโมเนียม รวมถึงหมู่ซัลเฟต ซึ่งเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์และเฟสไฮโดรทัลไซต์ที่ประกอบอยู่ใน
ตะกอนเกิดการสลายตัวและเกิดปฏิกิริยาระหว่างตะกอนเป็นสารประกอบที่มีพันธะ Mg-O-Al ที่มีการ
ดูดกลืนแสงอินฟราเรดเนื่องจากการสั่นของพันธะที่ 670 และ 470 cm-1 ซึ่งเป็นเฟสสปิเนล (spinel, 
MgAl2O4, JCPDS Card No. 21-1152) [22, 42-44]  

 

 
รูปที่ 4.27 ผลวิเคราะห์ด้วยเครื่อง (a) XRD และ (b) FT-IR ของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์ที่

อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียม
ซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้ าหนัก 
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ลักษณะของอนุภาคนาโนสปิเนลที่วิ เคราะห์ด้วยกล้อง TEM แสดงดังรูปที่ 4.28 พบว่า
ลักษณะของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตดังรูปที่ 4.28(a) และ
เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 10 15 และ 20 โดยน้่าหนักดังรูปที่ 4.28(b-e) 
ตามล่าดับ มีลักษณะใกล้เคียงกันคือเป็นลักษณะอนุภาคที่เรียงตัวกันเป็นแท่ง โดยมีขนาดประมาณ 
20 ถึง 50 นาโนเมตร อย่างไรก็ตามอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟต
เป็นปริมาณร้อย 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก มีลักษณะการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคมากกว่าอนุภาคนาโน 
สปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟต 
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รูปที่ 4.28 ภาพถ่าย TEM ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ (a) ไม่เติมแอมโมเนียม
ซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ (b) 5 (c) 10 (d) 15 และ (e) 20  

โดยน้ าหนัก 
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4.4.2 การกระจายขนาดของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ 

 ผลการวัดขนาดอนุภาคด้วยวิธี DLS ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติม
แอมโมเนียมซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก แสดงดังรูป
ที่ 4.29 พบว่าการกระจายขนาดของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียม
ซัลเฟต มีลักษณะการกระจายขนาดที่เป็นแบบฐานเดี่ยว (unimodal distribution) และแคบกว่า 
เมื่อเทียบกับการกระจายขนาดของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟต
เป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก ที่มีลักษณะการกระจายขนาดกว้าง อนุภาคนาโนสปิเนลที่
เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟต มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย (d50) 11.35 ไมครอน ในขณะที่
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 10 15 และ 
20 โดยน้่าหนัก มีขนาดอนุภาคเฉลี่ย (d50) 12.71 12.70 12.65 และ 14.13 ไมครอน ตามล่าดับ  

 อย่างไรก็ตามจะเห็นได้ว่าขนาดอนุภาคที่วัดด้วยวิธี DLS มีขนาดใหญ่กว่าขนาดอนุภาคที่วัด
ได้จากรูป TEM เนื่องจากเป็นการวัดขนาดของอนุภาคที่มีการเกาะกลุ่มกันที่เกิดขึ้นในสารแขวนลอย
ระหว่างการวัดขนาดอนุภาค 

 
รูปที่ 4.29 การกระจายขนาดของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียม

ซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้ าหนัก 

 การเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์เกิดขึ้นได้จากการเกิดการแพร่ของสสาร
ระหว่างการเผาแคลไซน์ ประกอบด้วย 2 กลไกหลักคือการแพร่จากกลไกของ densification และ 
coarsening โดยที่การแพร่จากกลไกของ densification จะเกิดการรวมตัวของอนุภาคกลายเป็น
อนุภาคขนาดใหญ่ ในขณะที่การแพร่จากกลไกของ coarsening อนุภาคจะเกิดการโตเนื่องจากการ
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แพร่ไปพร้อมๆกับการโตของรูพรุน เมื่อถึงจุดหนึ่งอนุภาคนั้นๆจะเกิดการแตกออกเป็นอนุภาคขนาด
เล็ก ดังนั้นการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงบนตะกอนที่เตรียมได้ มีผลท่าให้เกิดช่องว่างระหว่างตะกอน 
และลดการเกาะกลุ่มกันของตะกอนระหว่างการเผาแคลไซน์ ส่งผลให้ขัดขวางการแพร่เนื่องจาก
กระบวนการ densification ซึ่งเป็นกระบวนการที่ส่าคัญที่ท่าให้เกิดการเกาะกลุ่มกันเป็นก้อนแข็ง 
(hard agglomeration) เห็นได้ชัดจากงานวิจัยของ I. Takayasu และคณะ [34] ที่เติมแอมโมเนียม
ซัลเฟตลงในอนุภาคนาโนอิทเทรียเป็นปริมาณร้อยละ 5 โดยโมล มีผลท่าให้เกิดการลดการแพร่ของ
อนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ ส่งผลให้การเกาะกลุ่มกันของอนุภาคลดลง ในท่านองเดียวกัน B. Y. 
Kokuoz และคณะ [48] เติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงในตะกอนอิทเทรียที่สังเคราะห์ด้วยวิธีตกตะกอน
และวิธีเผาไหม้ เป็นปริมาณร้อยละ 5 โดยโมล ท่าให้อนุภาคนาโนอิทเทรียที่เตรียมได้มีพ้ืนที่ผิวสูงและ
มีความสามารถในการเผาผนึกที่ดี นอกจากนี้ J. Li และคณะ [49] เติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงใน
ตะกอนอิทเทรียมอะลูมิเนียมการ์เนต (yttrium aluminium garnet, YAG, Y3Al5O12) เป็นปริมาณ
ต่ออัตราส่วนของความเข้มข้นของไนเตรต 0.625 พบว่าอนุภาคนาโนอิทเทรียมอะลูมิเนียมการ์เนตที่
เตรียมได้มีอนุภาคขนาดเล็ก และมีการเกาะกลุ่มกันระหว่างอนุภาคน้อยลง อย่างไรก็ตามงานวิจัยใน
ครั้งนี้ การเติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงในตะกอนที่เตรียมได้ ไม่เห็นผลของการลดการเกาะกลุ่มกันของ
อนุภาคได้อย่างชัดเจน เห็นได้ชัดจากผลวิเคราะห์ด้วยกล้อง TEM พบว่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียม
จากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก มีลักษณะการเกาะ
กลุ่มกันของอนุภาคขนาดเล็กเมื่ อเทียบกับอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติม
แอมโมเนียมซัลเฟต 

ดังนั้นการลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ ในกรณีท่ีเติมแอมโมเนียม
ซัลเฟตลงในอนุภาคที่เป็นชนิดจ่าพวกอิทเทรียมีผลท่าให้เกิดประสิทธิภาพในการลดการเกาะกลุ่มกัน
ของอนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ได้ดี แต่ในกรณีที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงในอนุภาคนาโน 
สปิเนลให้ผลที่แตกต่างกันคือไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างการเผาแคลไซน์ได้ 

4.4.3 ความสามารถในการเผาผนึกของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ 

 ศึกษาความสามารถในการเผาผนึก (sinterability) ของอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้โดย
น่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตและเติมแอมโมเนียมซัลเฟต
เป็นปริมาณร้อยละ 5 ถึง 20 โดยน้่าหนัก มาขึ้นรูปเป็นเม็ดที่มีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 13 มิลลิเมตร 
หนา 1 มิลลิเมตร แล้วน่ามาเผาผนึกที่ อุณหภูมิ  1500 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง  
น่าวัสดุสปิเนลเซรามิกที่เตรียมได้มาวัดความหนาแน่นด้วยวิธีของอาคิมีดีสเทียบกับความหนาแน่นของ 
สปิเนลทางทฤษฏี จากรูปที่ 4.30 พบว่าวัสดุสปิเนลเซรามิกที่ข้ึนรูปโดยใช้อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียม
จากตะกอนที่ไม่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตมีความหนาแน่นสัมพัทธ์ร้อยละ 96.76 ในขณะที่วัสดุสปิเนล
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เซรามิกที่ขึ้นรูปโดยใช้อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตเป็นปริมาณ
ร้อยละ 5 10 15 และ 20 โดยน้่าหนัก มีความหนาแน่นสัมพัทธ์ร้อยละ 96.05 95.78 94.72 และ 
93.26 ตามล่าดับ จะเห็นได้ว่าความหนาแน่นสัมพัทธ์ของวัสดุสปิเนลเซรามิกลดลงเมื่อขึ้ นรูปโดยใช้
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่เติมแอมโมเนียมซัลเฟตมากขึ้น เนื่องจากการเติม
แอมโมเนียมซัลเฟตลงในอนุภาคนาโนสปิเนลมีผลท่าให้เกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาค ซึ่งเห็นได้ชัด
จากผลวิเคราะห์ด้วยกล้อง TEM จากรูปที่ 4.28 

 
รูปที่ 4.30 ความหนาแน่นสัมพัทธ์ของชิ้นงานเซรามิกสปิเนลที่เผาผนึกที่อุณหภูมิ 1500  

องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 

 ผลของการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตของตะกอนที่เตรียมได้ ไม่ส่งผลต่อเฟสและลักษณะของ
อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมได้ อย่างไรก็ตามการเติมแอมโมเนียมซัลเฟตปริมาณตั้งแต่ร้อยละ 5 ถึง 
20 โดยน้่าหนัก ลงในตะกอนที่เตรียมได้ ท่าให้อนุภาคนาโนสปิเนลเกาะกลุ่มกันมากขึ้นและมีการ
กระจายขนาดกว้างหลังจากผ่านการเผาแคลไซน์ ส่งผลให้อนุภาคนาโนสปิเนลที่ เตรียมได้   
มีความสามารถในการเผาผนึกลดลงเมื่อเติมแอมโมเนียมซัลเฟตในปริมาณเพ่ิมข้ึน



 

 

 

สรุปผลการทดลอง 

1.) การสังเคราะห์อนุภาคนาโนสปิเนลด้วยวิธีตกตะกอน โดยใช้แอมโมเนียมไฮโดรเจน
คาร์บอเนต เป็นตัวช่วยตกตะกอน ตะกอนที่สังเคราะห์ได้มีลักษณะที่เป็นแท่ง ส่งผลให้เกิดการ
กระจายตัวได้ดี เกิดการขัดขวางกันระหว่างตะกอน ท่าให้มีการเกาะกลุ่มกันอย่างหลวมๆ ลดพ้ืนที่
ผิวสัมผัส ส่งผลให้เมื่อน่าตะกอนไปท่าการแคลไซน์ที่อุณหภูมิ 1100 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 
จะเกิดการสลายตัวของแท่งของตะกอนและแตกออกเป็นอนุภาคสปิเนลที่มีขนาด 20 ถึง 50  
นาโนเมตร 

2.) การเติม CTAB ในระหว่างขั้นตอนการตกตะกอน มีผลท่าให้ความเป็นผลึกของตะกอนที่
เตรียมได้ลดลง และท่าให้ขนาดของอนุภาคที่มีการเกาะกลุ่มกันมีขนาดเล็กลง อย่างไรก็ตามเมื่อเผา
แคลไซน์ตะกอนที่เตรียมได้ ขนาดของตะกอนที่ผ่านการเผาแคลไซน์มีขนาดใกล้เคียงกัน เนื่องจาก 
CTAB จะเกิดการสลายตัวที่อุณหภูมิต่่า ท่าให้ไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคระหว่างการ
เผาแคลไซน์ได้ ท่าให้อนุภาคนาโนสปิเนลเกิดการเกาะกลุ่มกันระหว่างการเผาแคลไซน์ 

3.) ส่าหรับตะกอนที่สังเคราะห์โดยใช้แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์เป็นตัวช่วยตกตะกอน การล้าง
ด้วยตัวท่าละลายต่างๆ ไม่ส่งผลต่อเฟสของตะกอนที่เตรียมได้ แต่ส่าหรับตะกอนที่สังเคราะห์โดยใช้
แอมโมเนียมไฮโดรเจนคาร์บอเนตเป็นตัวช่วยตกตะกอน การล้างด้วยน้่าส่งผลท่าให้เกิดการ
เปลี่ยนแปลงของเฟสของตะกอนที่เตรียมได้ จากเฟสแอมโมเนียมดอว์โซไนต์กลายเป็นกิ๊บไซต์ แต่ถ้า
ท่าการล้างด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์จะไม่เกิดการเปลี่ยนแปลงเฟสของตะกอนที่เตรียมได้ นอกจากนี้
การล้างตะกอนที่เตรียมได้ด้วยตัวท่าละลายอินทรีย์ ส่งผลท่าให้ตะกอนและอนุภาคนาโนสปิเนลที่
เตรียมได้มีการเกาะกลุ่มกันน้อยลง เมื่อน่าอนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ผ่านการล้างด้วย
ตัวท่าละลายอินทรีย์มาขึ้นรูปเป็นวัสดุสปิเนลเซรามิก สามารถเตรียมชิ้นงานที่มีความหนาแน่นสัมพัทธ์
สูงกว่าร้อยละ 97 เมื่อท่าการเผาผนึกท่ีอุณหภูมิ 1500 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง 

4.) การเติมแอมโมเนียมซัลเฟตลงในตะกอน ไม่สามารถลดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาค 
นาโนสปิเนลที่เตรียมได้ และเมื่อเพ่ิมปริมาณการเติมแอมโมเนียมซัลเฟต อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียม
ได้มีแนวโน้มที่จะเกิดการเกาะกลุ่มกันของอนุภาคเพ่ิมมากขึ้น 
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5.) จากผลการศึกษาในงานวิจัยนี้ อนุภาคนาโนสปิเนลที่เตรียมจากตะกอนที่ไม่เติม CTAB 
และแอมโมเนียมซัลเฟต และผ่านการล้างด้วยเอทานอล มีความสามารถในการเผาผนึกสูงสุด จึง
เหมาะส่าหรับน่าไปใช้ในการเตรียมเป็นชิ้นงานสปิเนลเซรามิกมากที่สุด
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