
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

นายอดิศกัดิ์  ไสยสุข 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

วิทยานิพนธนี้เปนสวนหนึ่งของการศึกษาตามหลักสูตรปริญญาวิศวกรรมศาสตรมหาบัณฑิต 
สาขาวิชาวิศวกรรมเคมี  ภาควิชาวิศวกรรมเคมี 
คณะวิศวกรรมศาสตร จุฬาลงกรณมหาวทิยาลัย 

ปการศึกษา 2547 
ISBN 974-17-6453-7 

ลิขสิทธิ์ของจุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย 

อิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุนของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และ คารบอนเจล 



 
 
  
 
 
 
 

 
 

ADISAK  SIYASUKH 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

A Thesis Submitted in Partial Fulfillment of the Requirements 
for the Degree of Master of Engineering in Chemical Engineering 

Department of Chemical Engineering 
Faculty of Engineering 

Chulalongkorn University 
Academic Year 2004 
ISBN 974-17-6453-7 

EFFECTS OF ULTRASOUND ON THE POROUS CHARACTERISTICS OF RESORCINOL-
FORMALDEHYDE GEL AND CARBON GEL 



หัวขอวิทยานพินธ อิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุนของรีโซซิ 
นอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และ คารบอนเจล 

โดย   นายอดิศกัดิ์  ไสยสุข 
สาขาวิชา  วิศวกรรมเคมี 
อาจารยที่ปรึกษา  อาจารยณัฐพร  โทณานนท 
อาจารยที่ปรึกษา (รวม) ศาสตราจารย ดร.วิวัฒน  ตณัฑะพานิชกุล 
 
  คณะวิศวกรรมศาสตร  จุฬาลงกรณมหาวทิยาลัย  อนุมัตใิหนับวิทยานพินธฉบับนี้
เปนสวนหนึ่งของการศึกษาตามหลักสูตรปริญญามหาบัณฑิต 
 
   ....................................................................คณบดีคณะวิศวกรรมศาสตร 
   (ศาสตราจารย ดร. ดิเรก  ลาวัณยศิริ) 
 
คณะกรรมการสอบวิทยานิพนธ 
 
   ...................................................................ประธานกรรมการ 
   (รองศาสตราจารย ดร.ธวัชชัย  ชรินพาณิชกุล) 
 
   ..................................................................อาจารยที่ปรึกษา 
   (อาจารยณัฐพร  โทณานนท) 
 
   .................................................................อาจารยที่ปรึกษา (รวม) 
   (ศาสตราจารย ดร.วิวัฒน  ตณัฑะพานิชกุล) 
 
   ...............................................................กรรมการ 
   (ผูชวยศาสตราจารย ดร.ศราวุธ  ริมดุสิต) 
 
   ..............................................................กรรมการ 
   (อาจารย ดร.วทิย  สุนทรนันท) 
 



 

ง

อดิศักดิ์ ไสยสุข: อิทธิพลของคลื่นเหนือเสยีงที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุนของรีโซซินอล-ฟอรมัลดี
ไฮด เจล และ คารบอนเจล (EFFECTS OF ULTRASOUND ON THE POROUS CHARACTER-
ISTICS OF RESORCINOL-FORMALDEHYDE GEL AND CARBON GEL) อ.ที่ปรึกษา: อ.ณัฐ
พร โทณานนท, อ.ที่ปรึกษารวม: ศ.ดร.วิวฒัน ตัณฑะพานิชกุล. 69 หนา.ISBN 974-17-6453-7 
 
 

คารบอนเจลที่มีรูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesoporous Carbon Gel) โดยปรกติแลวไดจากการเผาใหเปน
คารบอน (Carbonization) ของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล หรือ RF Gel ซึ่งสังเคราะหไดจากกระบวนการโซล-
เจล โพลีคอนเดนเซชัน (Sol-gel Polycondensation) ของ รีโซซินอลกับฟอรมัลดีไฮด ในสารละลายที่เปนดางออน
และตามดวยการอบแหง อยางไรก็ตามคารบอนเจลที่มีรูพรุนในชวงมีโซพอรไมสามารถเตรียมขึ้นภายใตสภาวะ
การเตรียมที่มีปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดางหรือคา C/W ที่มีคามากได (C/W =80 mol/m3) ในงานวิจัยนี้คารบอน
เจลที่มีรูพรุนในชวงมีโซพอรถูกเตรียมขึ้นดวยการใชคลื่นเหนือเสียงระหวางขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 
และตามดวยการอบแหงแบบเย็นเยือก (Freeze Drying) พบวาสามารถลดระยะเวลาในการกลายเปนเจลไดอยาง
มากและสามารถปรับปรุงดวยการเพิ่มปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรได นอกจากนั้นยังพบวาภายใตสภาวะการ
เตรียมที่มีคา C/W มาก (C/W = 80 mol/m3) การใชคลื่นเหนือเสียงระหวางขั้นตอนโซล-เจลโพลีคอนเดนเซชัน 
คารบอนเจลสามารถรักษารูพรุนในชวงมีโซพอรไวไดหลังการเผาใหเปนคารบอนและมีการกระจายขนาดรัศมีรู
พรุนในชวงมีโซพอรแคบ 

การใชคลื่นเหนือเสียงในการเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล เปนวิธีการที่นาสนใจในการปรับปรุง
ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของคารบอนเจลที่มีคา C/W มาก 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
ภาควิชา...............วิศวกรรมเคมี................ลายมือช่ือนิสิต.................................................................. 
สาขาวิชา.............วิศวกรรมเคมี................ลายมือช่ืออาจารยที่ปรึกษา................................................ 
ปการศึกษา.................2547......................ลายมือช่ืออาจารยที่ปรึกษารวม.......................................... 
 



 

จ

## 4570622421: MAJOR DEPARTMENT OF CHEMICAL ENGINEERING 
KEYWORD: POROUS CARBON / CARBONIZATION / ADSORPTION / PROSITY 

ADISAK SIYASUKH: EFFECTS OF ULTRASOUND ON THE POROUS 
CHARACTERISTICS OF RESORCINOL-FORMALDEHYDE GEL AND CARBON 
GEL. THESIS ADVISOR: MISS NATTAPORN TONANON, M.Sc., THESIS CO-
ADVISOR: PROF. WIWUT TANTHAPANICHAKOON, Ph.D., 69 pp. ISBN 974-17-
6453-7 

 
 
 Mesoporous carbon gels are usually obtained by carbonizing resorcinol-formaldehyde (RF) gels, 
which are synthesized via the sol-gel polycondensation of resorcinol with formaldehyde in a slightly basic 
aqueous solution followed by drying. However, mesoporous carbon gels can not be prepared under condition of 
high catalyst concentration or C/W value (C/W > 70 mol/m3) of RF solution. In this work, mesoporous carbon 
gels are prepared by ultrasonic irradiation to RF solution during sol-gel polycondensation step followed by 
freeze drying. It is found that the gelation time of RF solution becomes greatly short by ultrasonic irradiation 
and the ultrasonic can improve mesopore volume of carbon gels. Although the carbon gels prepared by 
ultrasonic at high C/W value (C/W = 80 mol/m3) can be retained mesopore after carbonization and they have 
sharp mesopore radius size distribution. 
 The ultrasonic using in the preparation of RF gel is an interesting way in improving mesoporosity in 
carbongels prepared at high C/W value. 
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บทที่ 1 

 
บทนํา 

 
 
1.1 บทนําและมูลเหตุจูงใจ 

ในปจุบันไดมีความพยายามในการสังเคราะห และผลิตวัสดุอนุภาคแบบใหม โดยมุงเนน
ใหวัสดุอนุภาคเหลานั้นมีสมบัติพิเศษเพื่อใหสามารถตอบสนองความตองการใชงานในรูปแบบ
ใหมๆของมนุษย ไมวาจะเปนสารดูดซับสมรรถนะสูง วัสดุรองรับตัวเรงปฏิกิริยา วัสดุสําหรับทําตัว
กรองน้ําทะเล หรือการใชเปนสวนประกอบของขั้วไฟฟาเพื่อใชในตัวเก็บประจุแบบสองชั้นที่มี
ขนาดเล็กมากเพื่อใชในอุปกรณส่ือสารสมัยใหม หรือใชในเซลลเชื้อเพลิง  

ในบรรดาวัสดุดังกลาววัสดุคารบอนที่มีรูพรุนที่ไดมาจากกระบวนการเผาใหเปนคารบอน 
(Carbonization) ของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล หรือ RF Gel ไดรับความสนใจอยางมากเปน
พิเศษเนื่องจากเปนวัสดุที่เปนแหลงกําเนิดคารบอน (Carbon Precursor) ที่มีสภาพความพรุนสูง 
(Porosity) และสามารถควบคุมลักษณะสมบัติรูพรุน เชน ปริมาตรูพรุน พื้นที่ผิวจําเพาะ ขนาดรัศมีรู
พรุน ไดงายหลายเทคนิควิธี เชน การควบคุมสัดสวนของสารตั้งตนในการทําปฏิกิริยา การควบคุม
คา pH ในสภาวะการเตรียมเริ่มแรก เปนตน      

โดยปรกติแลว RF Gel เตรียมจากปฏิกิริยา โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชนั (Sol-gel Polycon-
densation) ระหวางรีโซซินอลกับฟอรมัลดีไฮดในน้ําโดยมีโซเดียมคารบอเนตเปนตวัเรงปฏิกิริยาช-
นิดดาง (Basic Catalyst) เมื่อปฏิกิริยาดําเนนิไปจนกระทัง่กลายเปนเจลแลวจึงนําเจลดังกลาวไปอบ 
แหงเพื่อดึงน้ําซึ่งไดจากปฏิกริิยาโพลีคอนเดนเซชันออกจากรูพรุน ซ่ึงจะได RF Gel ที่มีรูพรุน หลัง 
จากนั้นเมื่อ RF Gel ถูกเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) จะไดคารบอนเจลที่มีรูพรุนตามมา  

ในงานวิจัยนี้มีความสนใจที่จะใชคล่ืนเหนือเสียงระหวางขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอนเดนเซ
ชัน (Sol-gel Polycondensation) เพื่อศึกษาถึงลักษณะสมบัติรูพรุนที่ไดของ RF Gel และคารบอน
เจล 

 
 



 

2

1.2 วัตถุประสงคของวิทยานิพนธ 
เพื่อศึกษาถึงอิทธิพลของคล่ืนเหนือเสียงที่ใชระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 

ที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุนของ RF Gel และ คารบอนเจล ที่ไดจากการเผา RF Gel ใหเปนคารบอน 
  

1.3 แนวทางในการทดลอง 
เปนการทดลองในระดับหองปฏิบัติการ โดยแบงขั้นตอนในการเตรียมวัสดุเพื่อศึกษาเปน 3 

ขั้นตอนคือ 
1. ขั้นตอนการเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล กอนการอบแหง โดยปรับเปลี่ยนตัว
แปรเพื่อเปรียบเทียบคือ คากําลังของคลื่นเหนือเสียงและสัดสวนของตัวเรงปฏิกิริยาชนิด
ดางโซเดียมคารบอเนตกับน้ําที่สภาวะเริ่มแรก หรือคา C/W 

2. ขั้นตอนการอบแหง ดวยวิธีการอบแหงแบบเย็นเยือก (Freeze Drying) โดยควบคุม 
     สภาวะการอบแหงเหมือนกันทุกตัวอยางการทดลอง 
3. ขั้นตอนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) โดยควบคุมสภาวะการเผาใหเปน 
     คารบอนเหมือนกันทุกตัวอยางการทดลอง 

   
1.4 ขอบเขตงานวิจัย 
1.4.1ปจจัยในการศึกษา 

1. กําลังของคลื่นเหนือเสียงเปน 16, 22 และ 30 วัตต 
2. สัดสวนของตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดางกับน้ําที่สภาวะเริ่มแรกหรือคา C/W เปน 20, 40 และ  
    80 โมลตอลูกบาศกเมตร ตามลําดับ 
 

1.4.2 ปจจัยควบคุม 
 1. ขั้นตอนการเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล กอนการอบแหง 
  - คาสัดสวนเชิงโมลของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล เปน 0.5 

- ความถี่ของคลื่นเหนือเสียงที่ใชระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 
เปน 20 กิโลเฮิตซ 

- อุณหภูมิที่ใชระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน และอุณหภูมิการบม 
(Aging) เปน 35 และ 75 องศาเซลเซียส ตามลําดับ 

- ระยะเวลาในการบม 7 วัน 
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- ใช t – Butanol ในการแลกเปลี่ยนตัวทําละลายกอนการอบแหง ดวยปริมาตร 10 
เทาของ เจล จํานวน 3 คร้ัง ทุก 24 ชั่วโมง 

 2. ขั้นตอนการอบแหง (Drying) 
- การอบแหงแบบเย็นเยือก (Freeze Drying) ที่อุณหภูมิแชแข็งและอุณหภูมิการ
ระเหิด เปน -40 และ -10 องศาเซลเซียส 

 3. ขั้นตอนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) 
- อุณหภูมิระหวางการเผาใหเปนคารบอน 750 องศาเซลเซียส ภายใตบรรยากาศ
ของกาซไนโตรเจน 

 
1.5 ประโยชนท่ีคาดวาไดรับ 

1. ทราบถึงอิทธิพลของคล่ืนเหนือเสียงที่ใชระหวางขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 
ที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุนซึ่งไดแก 1) ปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore 
Volume) มีโซพอร (Mesopore Volume) และแมคโครพอร (Macropore Volume) 2) 
การกระจายขนาดปริมาตรรูพรุน (Pore Size Distribution) และ 3) พื้นที่ผิว BET (BET 
Surface Area) ของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และคารบอนเจล 

2. ความเปนไปไดในการคนพบเทคนิคการใชคล่ืนเหนือเสียงในการเตรียมรีโซซินอล-
ฟอรมัลดีไฮด เจล และคารบอนเจลที่มีลักษณะโครงสรางรูพรุนที่นาสนใจเพื่อพัฒนา
วัสดุดังกลาวเพื่อการประยุกตใชเชนตัวรองรับตัวเรงปฏิกิริยาแบบโลหะและชีวภาพ 
หรือเปน Column ใน HPLC 

 
 



 
บทที่ 2 

 
ความรูเบื้องตน 

 
 
2.1 รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และคารบอนเจล 

ในปจุบันไดมีความพยายามในการสังเคราะห และผลิตวัสดุอนุภาคแบบใหม โดยมุงเนน
ใหวัสดุอนุภาคเหลานั้นมีสมบัติพิเศษเพื่อใหสามารถตอบสนองความตองการใชงานในรูปแบบ
ใหมๆของมนุษย ไมวาจะเปนสารดูดซับสมรรถนะสูง วัสดุรองรับตัวเรงปฏิกิริยา วัสดุสําหรับทําตวั
กรองน้ําทะเล หรือการใชเปนสวนประกอบของขั้วไฟฟาเพื่อใชในตัวเก็บประจุแบบสองชั้นที่มี
ขนาดเล็กมากเพื่อใชในอุปกรณส่ือสารสมัยใหม หรือใชในเซลลเชื้อเพลิง [S. Sircar et.al, 1996, 
Y.H. Liu et.al, 1996, I. Tanahashi et.al, 1991] ในบรรดาวัสดุอนุภาคเหลานั้นคารบอนที่มีรูพรุน
เปนวัสดุที่ไดรับความสนใจเปนอยางมาก 

การเตรียมคารบอนเจลที่มรูีพรุนจากวัสดุที่เปนแหลงกําเนิดคารบอน (Carbon Precursor) ที่
มีสภาพความพรุน (Porosity) สูงและสามารถควบคุมลักษณะสมบัติความพรุนไดงายจะทําให
คารบอนที่ไดมีลักษณะสมบัติความพรุนไดตามความตองการที่จะนําไปประยุกตใช 

รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮดเจล (Resorcinol-Formaldehyde Gel) หรือ RF Gel เปนวัสดุที่เปน
แหลงกําเนิดคารบอนท่ีมีสภาพความพรุนสูง ซ่ึงสังเคราะหขึ้นครั้งแรกโดย Pekala ในป ค.ศ. 1989 
[R.W Pekala et.al, 1989] และเมื่อนําไปเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) ภายใตบรรยากาศของ
กาซไนโตรเจนจะไดคารบอนที่มีรูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore) ในสัดสวนสูง จึงทําใหมีพื้นที่
ผิวจําเพาะขนาดใหญ อีกท้ังมีความหนาแนนต่ํา (น้ําหนักเบา) มีสมบัติดานการนําความรอนและ
ไฟฟาที่ดี ประกอบกับมีสมบัติการดูดซับเสียงที่ดี ประกอบกับคุณสมบัติทางกลที่ดีของคารบอนที่
ได จึงทําใหมีผูสนใจนําไปใชเตรียมวัสดุประกอบแตง (Composite material) อ่ืนๆ อีกดวย  [H. 
Marsh et.al, 2000] 

RF Gel และคารบอนเจล มีขั้นตอนในการเตรียมหลายขั้นตอน ซ่ึงแตละขั้นตอนมีตัวแปรที่
สามารถกําหนดลักษณะสมบัติรูพรุนของวัสดุคารบอน ดังรูปที่ 2.1  
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รูปที่ 2.1 ขั้นตอนการเตรียม RF Gel และ Carbon Gel รวมถึงตัวแปรที่กําหนดลักษณะสมบัติความพรุน 
 
 
 
 

Gel Formation and Aging 

Carbonization  

Drying  

Resorcinol (R) + Formaldehyde (F) + 
Water (W) + NaCO3 (C) 

Pre-Drying 

Porous Carbon  

Hydrogel Preparation Step 

Gel Drying Step 

Carbonization Step 
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 จากรูปที่ 2.1 การเตรียม RF Gel และ Carbon Gel จะแบงออกเปน 3 ขั้นตอนหลักดวยกัน 
คือ 1) การเตรียมเจลกอนการอบแหง 2) การอบแหง (Drying) และ 3) การเผาใหเปนคารบอน 
(Carbonization) 
 
2.1.1 ขั้นตอนการเตรียมเจลกอนการอบแหง 
 กลไกหลักที่ใชในการสังเคราะหรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล มี 2 กลไกหลักไดแก
ปฏิกิริยาการเติม (Additional Reaction) และปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน (Polycondensation) หรือ
เรียกโดยรวมวากระบวนการ โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน (Sol-gel Polycondensation) [R.W. 
Pekala, 1989] 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 2.2 กลไกการเกิดปฏิกิริยาที่เกี่ยวของในการสังเคราะห RF Gel [J.A. Ritter et.al, 2003] 
 
 สารตั้งตนที่ใชในการสังเคราะห RF Gel ไดแก รีโซซินอล (Resorcinol, R) ซ่ึงเปน
สารประกอบประเภท Tri-functional ในตระกูล Phenol ซ่ึงสามารถเติม ฟอรมัลดีไฮด 
(Formaldehyde, F) ในตําแหนง 2, 4 และ 6 บนวงแหวน Aromatic ในสภาวะที่เปนดางออนๆ ซ่ึง
โดยทั่วไปจะใชโซเดียมคารบอเนต (Sodium Carbonate, C) เปนตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดาง (Basic 
Catalyst) 
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 จากรูปที่ 2.2 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาที่เกี่ยวของในกระบวนการสังเคราะห รีโซซินอล-
ฟอรมัลดีไฮด เจล ซ่ึงสามารถอธิบายไดดังนี้คือ ภายใตสภาวะที่เปนดาง รีโซซินอลจะกลายเปน รี
โซซินอล แอนไอออน (Resorcinol Anion) เนื่องจากสูญเสียโปรตอนหรือไฮโดรเจนอิออน 
 ขั้นตอมา รีโซซินอล แอนไอออน (Resorcinol Anion) จะรวมตัวกับฟอรมัลดีไฮดดวย
ปฏิกิริยาการเติมเกิดเปนอนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) ซ่ึงมีความวองไวตอการ
เกิดปฏิกิริยามาก 
 อนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) และสารตั้งตนที่เหลือจะรวมตัวกันดวยปฏิกิริยา
โพลีคอนเดนเซชัน (Polycondensation) และเชื่อมตอกันดวยหมู Methyl (-CH2-) และหมู Methyl 
ether (-CH2-O-CH2-) และรวมตัวกันเปนกลุม (Cluster) และเติบโตจนเปนอนุภาคปฐมภูมิที่ยึด
เกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ อยางไรก็ดีปฏิกิริยาการเติม กับปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชันจะ
เกิดขึ้นพรอมกันในระบบ [R.W. Pekala et.al, 1992, R.W. Pekala et.al., 1998] 
 มีงานวิจัยหลายชิ้นที่ศึกษาเกี่ยวกับบทบาทของปริมาณความเขมขนของตัวเรงปฏิกิริยาชนิด
ดาง หรือ คา C/W ในขั้นตอนการเกิด โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน [T. Yamamoto et.al., 2002, T. 
Yamamoto et.al., 2003, H. Tamon et.al, 1998]   งานวิจัยเหลานั้นพบวาคา C/W สงผลตอขนาดของ
อนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ และไดมีการเสนอแนวคิดเกี่ยวกับบทบาท
ของคา C/W ที่มีตอกลไกการกลายเปนเจล ดังรูปที่ 2.3 ดานลาง 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 2.3 แนวคิดของกลไกการกลายเปนเปนเจลของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล (a) กรณีที่มีคา C/W มาก และ 
(b) กรณีที่มีคา C/W นอย [T. Yamamoto et.al., 2002] 
 

 

(a) 

(b) 
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แนวคิดของกลไกดังกลาวอธิบายไดวา เมื่อปริมาณ C/W มีคามาก ภายใตสภาวะดังกลาว 
เปนการสนับสนุนการเกิด รีโซซินอล แอนไอออน (Resorcinol Anion) ทําใหสามารถเรงอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาการเติมเปนผลใหอัตราการเพิ่มจํานวนอนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) มี
จํานวนมาก ทําใหมีการรวมกลุม (Cluster) กันดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน หรือ เกิดเปนอนุภาค
กอกําเนิด (Initiator Particle) จํานวนปริมาณมากในชวงแรก  ทําใหอนุภาคปฐมภูมิ (Primary 
Particle) ที่ไดมีขนาดเล็ก ผลที่ตามมาคือ อนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) ที่เกิดขึ้นทีหลังจะ
มีปริมาณที่นอยลงและจะเขารวมตัวกับอนุภาคกอกําเนิดที่มีอยูกอนแลวดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดน
เซชัน เปนผลใหอนุภาคปฐมภูมิที่ไดมีขนาดเล็กดวยเหตุนี้ เจลที่ไดจะมีชองวางระหวางอนภุาคทีเ่ล็ก 
หรือมีขนาดรูพรุนในชวงมีโซพอรที่เล็ก 

ในทางตรงขามเมื่อคา C/W มีคาลดลง อัตราการเกิดปฏิกิริยาการเติมจะชาลง เนื่องดวย
ปริมาณ รีโซซินอล แอนไอออน (Resocinol Anion) เปนผลใหอัตราการเพิ่มจํานวนอนุพันธของ 
Hydroxymethyl (-CH2OH) มีจํานวนนอย ทําใหมีการรวมกลุม (Cluster) หรือ จํานวนอนุภาค
กอกําเนิดมีปริมาณนอยในชวงแรก ผลที่ตามมาคือ อนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) ที่
เกิดขึ้นทีหลังซึ่งมีปริมาณมากจะเขารวมตัวกับอนุภาคกอกําเนิดที่มีอยูกอนแลวดวยปฏิกิริยาโพลี
คอนเดนเซชัน เปนผลใหอนุภาคปฐมภูมิที่ไดมีขนาดเพิ่มขึ้น   ดวยเหตุนี้เจลที่ไดจะมีขนาดชองวาง
ระหวางอนุภาคใหญ หรือมขีนาดรูพรุนในชวงมีโซพอรใหญ 
  
2.1.2 การอบแหง 
 ในการเตรียมวัสดุที่มีรูพรุนดวยวิธี โซล-เจล (Sol-gel Polycondensation) วิธีและสภาวะการ
อบแหงมีความสําคัญตอการกําหนดลักษณะสมบัติรูพรุนที่ได 
 โดยทั่วไปวิธีการอบแหงที่ใชเพื่ออบแหง RF Gel มี 3 ประเภท ซ่ึง RF Gel ที่ใดจาก
กระบวนการอบแหงในแตละประเภทจะมีช่ือเรียก RF Gel ที่ไดแตกตางกัน ดังตอไปนี้ 

- การอบแหงดวยลมรอน RF Gel ที่ได จะเรียกวา RF Xerogel 
- การอบแหงดวยสภาวะเหนือวิกฤติ (Supercritical Drying) RF Gel ที่ได จะเรียกวา RF 

Aerogel 
- การอบแหงแบบเย็นเยือก (Freeze Drying) RF Gel ที่ไดจะเรียกวา RF Cryogel 
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2.1.3 การเผาใหเปนคารบอน 
 การเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) เปนขั้นตอนเปลี่ยนวัสดุอินทรียใหอยูในรูปของ
โครงสรางที่เกือบจะเปนคารบอนที่บริสุทธิ์ดวยการกําจัดกลุมของไฮโดรเจนหรือออกไซค โดยการ
เพิ่มอุณหภูมิใหสูง โดยสวนมากแลวประมาณ 400 ถึง 600 องศาเซลเซียส ภายใตบรรยากาศเฉื่อย 

สําหรับโครงสรางของ RF Gel ที่ผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) 
เรียกวา Carbon gel การเผาใหเปนคารบอนของ RF Gel โดยสวนมากแลวมักกระทําในเตาเผาแบบ
ทอ (Tube Furnace) โดยมีกาซเชน ไนโตรเจน ฮีเลียม เปนตน ไหลผานดวยอัตราการไหลเชิง
ปริมาตรคงที่และเพิ่มอุณหภูมิจากอุณหภูมิหองไปจนถึงอุณหภูมิที่ตองการ    โดยสวนมากจะใช
อุณหภูมิในชวง 600 – 2,100 องศาเซลเซียส [T. Yamamoto et.al., 2001, J.L. Kaschmitter et.al., 
1998] 

การปรับเปลี่ยนสภาวะการเผาใหเปนคารบอน    เปนสาเหตุที่ทําใหเกิดการเปลี่ยนแปลง
ลักษณะสมบัติรูพรุนของ คารบอนเจล อยางมีนัยสําคัญ ดังตารางที่ 2.1 ซ่ึงแสดงสภาวะตางๆใน
กระบวนการเผาใหเปนคารบอนวามีผลตอลักษณะสมบัติรูพรุนของคารบอนเจลอยางไร 

   
ตารางที่ 2.1 การเปลี่ยนสภาวะการเผาใหเปนคารบอนที่สงผลตอลักษณะสมบัติรูพรุนของคารบอนเจล [J.A. Ritter 
et.al., 2003] 
 
 
 
 

สภาวะที่ปรับเปล่ียน อิทธิพล 
1. เมื่อเพิ่มอุณหภูมิการเผาใหเปนคารบอน 
 
 
 
 
 
 
2. เพิ่มระยะเวลาการเผาใหเปนคารบอน 

- ลดองคประกอบออกซิเจน 
- คารบอนเจลที่ไดมีพื้นที่ผิวลดลง 
- ปริมาตรรูพรุนมีคาลดลง 
- เพิ่มการกระจายขนาดรูพรุนขนาดมาโคร  
   (Macropore Size Distribution) 
- เพิ่มการกระจายขนาดรูพรุนขนาดมีโซ  
   (Mesopore Size Distribution) 
- เพิ่มขนาดรพูรุน ปริมาตร และพื้นที่ผิว 
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2.2 ความรูเบื้องตนเกี่ยวกับการใชคล่ืนเหนอืเสียงในกระบวนการเคม ี
 เมื่อปอน (Irradiation) คล่ืนเหนือเสียงใหกับของเหลว จะเกิดการสราง เติบโต และยุบตัว 
ของฟองภายในของเหลวดวยระยะเวลารวดเร็ว (ประมาณ 20,000 รอบตอวินาทีเปนอยางนอย) ซ่ึง
เวลาในการเติบโต และยุบตัวของฟอง จะขึ้นกับอัตราการเปลี่ยนผานในชวงขยายและชวงอัดตัวของ
คล่ืนความดันหรือคล่ืนเหนือเสียง และจะเรียกปรากฏการณที่ เกิดข้ึนวา คาวิเทชันของเสียง 
(Acoustic Cavitation)  

การยุบขยายตัวของฟองคาวิเทชัน (Cavitation) ดวยเวลาที่รวดเร็วเสงผลใหเกิดกลุมหมอก
ของฟองคาวิเทชันซึ่งเหมือนกับจุดความรอน (Hot spot) จํานวนมากและแตละจุดความรอนมีความ
เขมของพลังงานสูง ภายในกลุมหมอกของฟองคาวิเทชันจํานวนมากซึ่งภายในแตละจุดความรอน
เองมีอุณหภูมิประสิทธิผล (Effectiveness temperature) สูงถึง 5,000 เคลวิน ความดันราวๆ 1,000 
บรรยากาศและอัตราการถายเทความรอนระหวางภายในฟองคาวิเทชันและเนื้อของเหลว (Bulk 
Liquid) จะสูงกวา 1010 เคลวิน/วินาที ซ่ึงทําใหสภาวะที่รุนแรงดังกลาวเกิดขึ้นเฉพาะภายในจุดความ
รอนเทานั้น ในขณะที่อุณหภูมิของเนื้อของเหลวเองยังคงอยูในสภาวะของสิ่งแวดลอมปรกติอยู     
จากปรากฏการณดังกลาวสามารถสรางสภาวะทางกายภาพและเคมีที่ รุนแรงขึ้นไดภายใต
ส่ิงแวดลอมปรกติ [L. K. Doraiswamy et.al, 1999] 
 ผลจากสภาวะดังกลาวของระบบของเหลวที่ปอนคลื่นเหนือเสียงความเขมสูงสงผลใหเกิด
อนุมูลอิสระ (เกิดขึ้นภายในฟองคาวิเทชันแลวผานเขาสูเนื้อของเหลว) เชน การตรวจพบ    ํOH และ  
 ํH  จากการปอนคลื่นเหนือเสยีงใหกับน้ํา [Henglein, 1985, 1987] การตรวจพบ   ํCH3 และ   ํCH2OH 
จากการปอนคลื่นเหนือเสียงใหกับสารละลายเมทานอล [Riesz et al., 1990] การตรวจพบ Superoxi-
de anion radicals (O2 ํ) จากสารละลายของ Cytochrom C. ภายใตบรรยากาศของอารกอน [Kondo et- 
al.,1996] เปนตน  

นอกจากนั้นพบวาการใชคล่ืนเหนือเสียงสามารถเพิ่มอัตราเร็วของการเกิดปฏิกิริยาเคมีและ
ผลได (Yield) ของผลิตภัณฑ รวมถึงประหยัดเวลาที่ใชในการทําปฏิกิริยาเคมี ตัวอยางที่นาสนใจ
ไดแกการใชคล่ืนเหนือเสียงความถี่ 20 กิโลเฮิตซ ในปฏิกิริยา Diels-Alder Cyclization ที่
อุณหภูมิหอง สามารถลดเวลาในการเกิดปฏิกิริยาเคมีจาก 35 ชั่วโมง เปน 3.5 ชั่วโมง [Javed et.al., 
1995] หรือการใชคล่ืนเหนือเสียงในการสังเคราะห tert-Butoxycarbonylation ที่อุณหภูมิหอง
สามารถลดเวลาการเกิดปฏิกิริยาเคมีจาก 24 ชั่วโมง เปน 1.5 ชั่วโมงได เปนตน 

สําหรับเทคโนโลยีในกระบวนการวัสดุพบวาคล่ืนเหนือเสียงสามารถใชเพื่อควบคุม
ลักษณะสมบัติบางประการไดเชน การควบคุมการกระจายน้ําหนักโมเลกุลของพอลิมอร การ
ปรับปรุงพื้นผิววัสดุ การเตรียมอนุภาคในระดับนาโนเมตร เปนตน 
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2.3 การตรวจวิเคราะหลักษณะสมบัติของวัสดุท่ีมีรูพรุน 
สภาวะการเปนรูพรุนของวัสดุพรุนสามารถแบงออกเปน 3 กลุมดวยกันตามขนาดของรู

พรุนภายในโครงสรางของวัสดุดังนี้ 
 รูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore) เปนรูพรุนที่มีขนาดเสนผานศูนยกลางเล็กกวา 2 นา
โนเมตร และมีความสามารถในการดูดซับโมเลกุลสูงมาก 
 รูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore) เปนรูพรุนที่มีขนาดเสนผานศูนยกลางระหวาง 2 ถึง 50 
นาโนเมตร เปนขนาดรูพรุนที่มีความเหมาะสมกับตัวดูดซับที่ใชในกระบวนการดูดซับในวัฐภาค
ของเหลว 
 รูพรุนในชวงแมคโครพอร (Macropore) เปนรูพรุนที่มีขนาดเสนผานศูนยกลางมากกวา 50 
นาโนเมตร เดิมทีมีความเขาใจวาไมมีบทบาทในกระบวนการดูดซับนอกจากเปนชองทางนําสง
โมเลกุลที่ถูกดูดซับไปยังรูพรุนที่มีขนาดเล็กกวา แตอยางไรก็ดีงานวิจัยในระยะหลังๆไดคนพบวา
วัสดุที่มีโครงสรางรูพรุนในชวงแมคโครพอรภายในโครงสรางแบบ Monolith เปนประโยชนใน
การประยุกตใชเปน Column ใน HPLC เนื่องจากสามารถเพิ่มอัตราการถายเทมวลสารเหนือ
ขีดจํากัดของ Column แบบเดิมที่ใชอนุภาคเม็ดบรรจุภายใน Column ทําใหเพิ่มอัตราเร็วและผลได
จากกระบวนการแยกดวย HPLC  
 
2.3.1 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน 

เมื่อของแข็งถูกปกคลุมดวยของไหลแลวของไหลที่ถูกดูดซับจะเปนฟงคชันกับคุณสมบัติ
ทางเคมีของของไหล (Adsorptive) และของแข็ง (Adsorbent) รวมไปถึงคุสมบัติทางกายภาพของ
ระบบเชน ความดัน อุณหภูมิ และปริมาตร 

เมื่อบันทึกคาระหวางปริมาตรของของไหลที่ถูกดูดซับหรือมวลของของไหลที่ถูกดูดซับกับ
ความดันสัมพัทธ (Relative Pressure) เราจะเรียกความสัมพันธที่ไดวา ไอโซเทอมของการดูดซับ-
คายซับ (Adsorption – Desorption Isotherm) โดยปรกติแลวไนโตรเจนจะถูกเลือกใชเปนตัวถูกดูด
ซับในการประเมิณลักษณะสมบัติรูพรุนของของแข็ง ซ่ึงลักษณะของไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ
ของไนโตรเจนที่ไดสามารถแบงประเภทเปน 5 แบบตามหลักของ IUPAC ดังรูปที่ 2.4 ซ่ึงไอโซ-
เทอมการดูดซับ - คายซับของไนโตรเจนแตละแบบสามารถบอกลักษณะสมบัติรูพรุนของวัสดุได
ดังตอไปนี้ 
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 แบบที่ 1 (Type I) ซ่ึงจะบงบอกวาลักษณะสมบัติรูพรุนของวัสดุเปนวัสดุที่มีรูพรุนในชวง
ไมโครพอร (Micropore) เทานั้น ลักษณะของเสนไอโซเทอมจะเปนรูปเสนโคงคว่ําโดยเสนโคงที่
ความดันต่ํามากๆจะมีความชันมากเนื่องจากโมเลกุลท่ีถูกดูดซับ (Adsorbed) จะเริ่มถูกดูดซับลงในรู
พรุนในชวงไมโครพอรและจะเริ่มเปนระนาบขนานกับแกนนอนเมื่อความดันสูงขึ้นเนื่องจากรูพรุน
ในชวงไมโครพอรเต็มไปดวยโมเลกุลตัวถูกดูดซับแลว ซ่ึงไอโซเทอมจะมีลักษณะดังรูปที่ 2.4 ก.
 แบบที่ 2 (Type II) ลักษณะของเสนโคงไอโซเทอมจะเปนเสนโคงคว่ําในชวงความดันต่ํา
ซ่ึงเกิดจากอิทธิพลของการดูดซับของรูพรุนในชวงไมโครพอรและจะกลายเปนเสนโคงหงายหรือมี
การดูดซับเพิ่มขึ้นเมื่อความดันมีคาสูงขึ้น ซ่ึงเกิดขึ้นจากการดูดซับแบบ Multilayer หรือเกิดการ
ซอนทับกันเองของโมเลกุลตัวถูกดูดซับและเสนการดูดซับจะทับซอนทับกับเสนการคายซับ ดังรูป
ที่ 2.4 ข. ซ่ึงไอโซเทอมแบบที่ 2 บงบอกถึงลักษณะสมบัติรูพรุนของวัสดุวาเปนวัสดุที่ไมมีรูพรุน
หรือมีรูพรุนที่มีขนาดแมคโครพอร (Macropore)  
 แบบที่ 4 (Type IV) ลักษณะของเสนโคงไอโซเทอมจะคลายกับแบบที่ 2 (Type II) เพียงแต
ที่ความดันสูงเสนโคงของการคายซับจะไมซอนทับกับเสนโคงของการดูดซับ ดังรูปที่ 2.4 ง. ซ่ึงจะ
เรียกวา Hysteresis Loop เนื่องมาจากการเกิดปรากฎการณ Capillary Condensation ซ่ึงเปน
ปรากฎการณที่เกิดภายในรูพรุนขนาดมีโซพอร (Mesopore) ไอโซเทอมแบบที่ 4 นี้ จึงบงบอกถึง
การมีรูพรุนขนาดมีโซพอร (Mesopore) ภายในวัสดุ 
 แบบที่ 3 (Type III) และ 5 (Type V) ลักษณะของเสนโคงจะเปนเสนโคงหงาย ซ่ึงไอโซ
เทอมแบบที่ 3 ดังรูปที่ 2.4 ค. จะไมมี Hysteresis Loop ในขณะที่แบบที่ 5 ดังรูปที่ 2.4 จ. ปรากฎ 
Hysteresis Loop ลักษณะของไอโซเทอมดังกลาวบงบอกวาแรงที่กระทําระหวางโมเลกุลตัวถูกดูด
ซับ (Adsorbed) กับ โมเลกุลตัวถูกดูดซับ (Adsorbed) มีมากกวา โมเลกุลตัวถูกดูดซับ (Adsorbed) 
กับ ตัวดูดซับ (Adsorbent)  
 โดยรายละเอยีดเกีย่วกับลักษณะของไอโซเทอมการดูดซบั - คายซับ Type ตางๆ สามารถดู
รายละเอียดเพิม่เติมไดจาก K.S.W. Sing et.al., 1982 
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รูปที่ 2.4 ลักษณะตางๆของไอโซเทอมของการดูดซับ-คายซับ ตามหลักของ IUPAC โดยที่เสนทึบแสดงการดูดซับ 
และเสนประแสดงการคายซับ [K.S.W. Sing et.al., 1982] 
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บทที่ 3 

 
การทดลองและการตรวจวิเคราะห 

 
 
3.1 วัตถุดิบและเครื่องมือท่ีใช 
3.1.1 วัตถุดิบท่ีใช 

1. รีโซซินอล 98 % (Resorcinol (R), C6H4(OH)2)  
2. ฟอรมัลดีไฮด 38 % (Formaldehyde (F), HCHO)  
3. โซเดียมคาบอเนต (Sodium Carbonate (C), Na2CO3)  
4. น้ํา  
5. t – Butanol  
6. กาซไนโตรเจน 99.99 %  

 
3.1.2 เคร่ืองมือท่ีใชในการทดลอง 

1. อุปกรณพื้นฐานในหองปฏิบัติการเคมีทั่วไป 
2. เครื่องกําเนดิคลื่นเหนือเสยีงความถี่ 20 กิโลเฮิตซ (Vibra Cell รุน VC150)   
3. อัลตราโซนิก โพรบ (Ultrasonic Probe) มีขนาดเสนผานศูนยกลางที่ปลายโพรบ 6 
มิลลิเมตร  

4. อางน้ําควบคุมอุณหภูมิ (Cooling Bath) 
5. เครื่องอบแหงแบบเย็นเยอืก (Freeze Dryer) 
6. เตาเผา (Furnace) สําหรับกระบวนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) 

 
3.2 รายละเอียดวิธีการทดลอง 
 การทดลองในวิทยานิพนธฉบับนี้เปนการทดลองในระดับหองปฏิบัติการเพื่อศึกษาอิทธิพล
ของคลื่นเหนือเสียงที่ใชระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ที่มีตอลักษณะสมบัติรูพรุน
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ของ RF Gel และ คารบอน ซ่ึงไดจากการเผาวัสดุดังกลาวใหเปนคารบอน (Carbonization) ภายใต
บรรยากาศของกาซไนโตรเจนที่อุณหภูมิ 750 องศาเซลเซียส  
 

ชื่อของ รีโซซินอล-ฟอร
มัลดีไฮด เจล ขั้นตอน โซล-เจล พอลีคอนเดนเซชัน 

ชื่อของคารบอนที่ไดจาก
กระบวนการเผาใหเปน

คารบอน 

RF Gel 
RF Sonogel 

ไมใชคลื่นเหนือเสียง 
ใชคลื่นเหนือเสียง 

Carbon Gel 
Carbon Sonogel 

 
ตารางที่ 3.1 แสดงชื่อเรียกของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และ คารบอนเจลที่ไดจากการเผาใหเปนคารบอน ซึ่ง
ใชในวิทยานิพนธฉบับนี ้
 
 จากตารางที่ 3.1 ซ่ึงแสดงชื่อที่ใชเรียก RF Gel และ คารบอนเจล ที่ไดจากกระบวนการเผา
วัสดุดังกลาวใหเปนคารบอน ซ่ึงใชในวิทยานิพนธฉบับนี้ 
 
3.2.1 การทดลองเพื่อศึกษาลักษณะสมบัติรูพรุนของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และคารบอนเจล 
ท่ีใชและไมใชคล่ืนเหนือเสียงระหวางขัน้ตอนโซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน และอบแหงแบบเย็นเยือก 
 การทดลองเปนการศึกษาอิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงในระหวางขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอน
เดนเซชัน ที่สงผลตอลักษณะสมบัติรูพรุนของ RF Gel หลังการอบแหงดวยวิธีการอบแหงแบบเย็น
เยือก (Freeze Drying) รวมถึงศึกษาถึงลักษณะสมบัติรูพรุนของคารบอนเจลที่ไดจากการนําวัสดุ
ดังกลาวไปเผาใหเปนคารบอน 
 ขั้นตอนการทดลองแสดงดังรูปท่ี 3.1 ซ่ึงจะอธิบายวิธีการเตรียม ตัวแปรที่ปรับเปลี่ยนเพื่อ
ศึกษา และสภาวะการทดลองที่ตองควบคุมตามขั้นตอนทั้ง 3 ดังรูปที่ 3.1  
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รูปที่ 3.1 ขั้นตอนการทดลองซึ่งแบงเปน 3 ขั้นตอน คือ (1) ขั้นตอนการเตรียม รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล กอน
การอบแหง (2) ขั้นตอนการอบแหง และ (3) ขั้นตอนการเผาใหเปนคารบอน 
 
 
 
 
 
 

Gel Formation 

Carbonization at 750 °C 

Freeze Drying at -10 °C 

Resorcinol (R) + Formaldehyde 
(F) + Water (W) + Na2CO3 (C) 

C/W = 20, 40 and 80 mol/m3 

Aging at 70 °C For 7 Days 

RF Gel 
Ultrasonic Power 0 W 

 

RF Sonogel 
Ultrasonic Power 16, 22 
and 30 W 

Porous Carbon 

1 ขั้นตอนการเตรียม รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล กอนการอบแหง 

2. ขั้นตอนการอบแหง 

3. ขั้นตอนการเผาใหเปนคารบอน 
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3.2.1.1 ขั้นตอนการเตรียม รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล กอนการอบแหง 
 สารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เตรียมขึ้นจาก รีโซซินอล (Resorcinol (R), 
C6H4(OH)2) ฟอรมัลดีไฮด (Formaldehyde (F), HCHO) น้ํากล่ัน และ โซเดียมคารบอเนต (Sodium 
Carbonate (C), Na2CO3) ซ่ึงเปนตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดาง (Basic Catalyst)  
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 3.2 แสดงขั้นตอนการเตรียมสารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด 
 
3.2.1.1.1 ขั้นตอนการเตรียมสารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด  

ผสมสารตั้งตนตามสัดสวนที่แสดง ตามขัน้ตอนดัง รูปที่ 3.2 
1. ทําการละลายรีโซซินอล (Resorcinol, R) ดวยน้ํา (W) และกวนจนละลายเปนเนื้อเดยีวกัน 
2. เติมตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดางโซเดียมคารบอเนต (Sodium carbonate, C) และกวนจนละลาย

เปนเนื้อเดียวกนั 
3. เติมสารละลายฟอรมัลดีไฮด (Formaldehyde, F) 38 % ลงไป จะไดสารละลายรีโซซินอล-

ฟอรมัลดีไฮด 
 
ตัวแปรที่ปรับปล่ียนและสภาวะควบคุมในการทดลอง 
1.   ตัวแปรที่ปรับเปลี่ยน     คือ คาสัดสวนของโซเดียมคารบอเนตกับน้ําตอนเริ่มแรก หรือ คา 

C/W เปน 20, 40 และ 80 mol/m3 ตามลําดับ 
2.   ตัวแปรควบคุม     คือ คาสัดสวนเชิงโมลของรีโซซินอลกับฟอรมัลดีไฮด หรือ คา R/F เปน 

0.5 
 

3.2.1.1.2 ขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอนเดนเซชั่น 

W C F 

R + W+C R + W 
R RF solution 
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การทดลองในขั้นนี้แบงเปน 2 กลุมคือ (1) ไมใชคล่ืนเหนือเสียงในขั้นตอน โซล-เจล โพลี
คอนเดนเซชัน และ (2) ใชคล่ืนเหนือเสียงระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ดัง
รายละเอียดตอไปนี้ 

 
3.2.1.1.2 ก. ไมใชคล่ืนเหนอืเสียงในขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 

ในสวนนี้การเตรียม RF Gel จะไมใชคล่ืนเหนือเสียงในขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอนเดน-
เซชั่น (Sol-gel polycondensation) โดยจะปลอยใหสารละลายรีโซซินอล - ฟอรมัลดีไฮด (RF 
Solution) เกิดเปนเจลที่อุณหภูมิที่ควบคุม 35 ± 5 องศาเซลเซียส 
 
3.2.1.1.2 ข. ใชคล่ืนเหนือเสยีงระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 

 พิจารณารูปที่ 3.2.1 ข.  RF Sonogel เตรียมขึ้นดวยการปอนคล่ืนเหนือเสียงในสารละลายรี
โซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด จากเครื่องกําเนิดคลื่นเหนือเสียงชนิดโพรบ ตามรูปที่ 3.3 โดยใหปลายโพ-
รบของเครื่องกําเนิดคลื่นเหนือเสียงอยูระดับกลางของระดับของสารละลายในหลอด 

สารละลายจะถูกปอนดวยคลื่นเหนือเสียง (Ultrasonic Irradiation) อยางตอเนื่องจนกระทั้ง
สารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด (RF Solution) หนืดมากๆ และไมสามารถสังเกตเห็นฟองคาวิ-
เทชันได จึงหยุดการปอน ในการทดลองนี้ไมสามารถตรวจวัดความหนืดไดโดยตรงเนื่องจากไม
สามารถเตรียมปริมาตรของสารละลายเกิน 10 ลูกบาศกเซนติเมตร ซ่ึงเปนขอจํากัดของเครื่องกําเนิด
คล่ืนเหนือเสียงชนิดโพรบที่ใช และปริมาตรของสารละลายไมเพียงพอที่จะใชเครื่องมือวัดความ
หนืดตรวจวัดได แตอยางไรก็ดี โดยปรกติแลวเมื่อสารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล เร่ิม
กลายเปนเจลการเปลี่ยนแปลงความหนืดจะเปลี่ยนแปลงอยางรวดเร็ว ประมาณ 2- 3 นาที  [H. 
Tamon et.al., 1998] ดังนั้น ความคลาดเคลื่อนจากการหยุดการปอนคลื่นเหนือเสียงเมื่อสารละลาย รี
โซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด กลายเปนเจลจึงนอยมาก (ในการทดลองนี้สภาวะที่เร็วที่สุดตองปอนคลื่น
เหนือเสียงนานถึง 50 นาที)  

จากนั้นใชหลอดคาพิลลารี (Capillary tube) ขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 3.5 มิลลิเมตร 
ดูดสารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด (RF Solution) ที่หนืดมากๆ เพื่อข้ึนรูป 
 

ตัวแปรที่ปรับปล่ียนและสภาวะควบคุมในการทดลอง 
1.   ตัวแปรที่ปรับเปลี่ยน     คือ กําลังของคลื่นเหนือเสียง เปน 16, 22 และ 30 วัตต 

ตามลาํดับ 
2.   ตัวแปรควบคุม     คือ 
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2.1 ความถี่ของคลื่นเหนือเสยีง 20 กิโลเฮิรตซ 
2.2 อุณหภูมิ 35 ± 5 องศาเซลเซียส 
2.3 ปริมาตรของสารละลายรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด 10 ลูกบาศกเซนติเมตร 
2.4 ระดับของปลายโพรบอยูที่ระดับกลางของระดับสารละลาย รีโซซินอล-ฟอร-

มัลดีไฮด 
 

 
 
 
 
 

 
 

 
 

 
รูปที่ 3.3 แสดงอุปกรณการเตรียม RF Sonogel 

 
3.2.1.1.3 ขั้นตอนการบมและการแลกเปลี่ยนตวัทําละลาย (Aging & Solvent Exchange Step) 
3.2.1.1.3 ก. ขั้นตอนการบม 

ขั้นตอนนี้เปนขั้นตอนที่ควบคุมสภาวะการทดลองเหมือนกันทกุๆตัวอยางการทดลอง ดังนี ้
 1. อุณหภูมิระหวางการบม เปน 75 องศาเซลเซียส 
 2. เวลาที่ใชในการบม เปน 7 วัน 
 
3.2.1.1.3 ข. ขั้นตอนการแลกเปลี่ยนตวัทําละลาย 

 ขั้นตอนนี้เปนขั้นตอนที่ควบคุมสภาวะการทดลองเหมือนกันทกุๆตัวอยางการทดลอง ดังนี ้
1. ปริมาตรของ t-Butanol เปน 10 เทาของปริมาตรเจล 
2. แชใน t-Butanol จํานวน 3 คร้ัง ทุก 24 ชั่วโมง 

 
 

RF Solution 

Ultrasonic 
Probe 
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3.2.1.2 ขั้นตอนการอบแหงดวยวิธีเย็นเยือก 
กระบวนการอบแหงแบบเย็นเยือก (Freeze Drying) อาศัยหลักการระเหิดตัวทําละลายออก

จากรูพรุนของวัสดุพรุน (Porous Material) มีขั้นตอนหลักอยู 2 ขั้นตอน คือ ขั้นตอนการแชแข็งที่
อุณหภูมิเย็นเยือก (Pre-Freezing) และ ขั้นตอนการระเหิด (Sublimation)  

ขั้นตอนนี้เปนขั้นตอนที่ควบคุมสภาวะการทดลองเหมือนกันทุกๆตัวอยางการทดลอง ดังนี้ 
1. อุณหภูมิและเวลาที่ใชระหวางขั้นตอนการแชแข็งที่อุณหภูมิเยือกแข็ง เปน – 40 องศา

เซลเซียส และ 30 นาที ตามลําดับ 
2. อุณหภูมิที่ใชระหวางขั้นตอนการระเหิด เปน -10 องศาเซลเซียส โดยระเหิดจนกระทั่ง

น้ําหนักของเจลไมมีการเปลี่ยนแปลง 
 

3.2.1.3 ขั้นตอนการเผาใหเปนคารบอน  
  
 

  
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 3.4 แผนผังกระบวนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) 
 
 กระบวนการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) เปนกระบวนการที่เพิ่มปริมาณธาตุ
คารบอนภายในวัสดุอินทรียดวยอุณหภูมิสูงภายใตบรรยากาศเฉื่อยซ่ึงในการทดลองนี้จะใชกาซ
ไนโตรเจน 99.99 %  

ขั้นตอนนี้เปนขั้นตอนที่ควบคุมสภาวะการทดลองเหมือนกันทุกๆตัวอยางการทดลอง ดังนี้ 
1. ควบคุมอัตราการไหลของกาซไนโตรเจน เปน 200 ลูกบาศกเซนติเมตรตอนาที 
2. ควบคุมอุณหภูมิและอัตราการเพิ่มอุณหภูมดิังรูปที่ 3.4 

Temperature (C) 

Time (Hour) 

750 

250 

1 53 90
Trm 
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3.3 การตรวจวิเคราะห 
 ลักษณะสมบัติรูพรุนของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และคารบอนที่ไดจากการเผาให
เปนคารบอนของวัสดุดังกลาวไดจากการตรวจวัด 1) ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน 
(Nitrogen Adsorption - Desorption Isotherm) ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน 2) ความหนาแนนจริงจาก He-
Pycnometer 3) ภาพถายพื้นที่ผิวดวย SEM โดยมีรายละเอียดตอไปนี้ 
 
3.3.1 สมดุลการดูดซับ-คายซบั ไนโตรเจนที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน 
 รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และ คารบอนเจล ที่ไดจากการเผาใหเปนคารบอน ถูกนําไป
วัดสมดุลการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจนที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน (BEL Japan Inc; BELSORP28) ซ่ึงผล
ที่ไดจากเสนสมดุลดังกลาวสามารถนําไปคํานวณหา  

1. ปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore) ดวยเทคนิควิธี t-Plot  
2. ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore) ดวยเทคนิควิธี Dollimore and Heal  
3. การกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore Radius Size Distribution) 

ดวยเทคนิควิธี Dollimore and Heal 
4. พื้นที่ผิว BET ดวยแบบจําลองของ Brunauer, Emmett and Teller 

ซ่ึงการคํานวณสามารถดูรายละเอียดไดจาก S.J Gregg and K.S.W. Sing, 1982 
 
3.3.2 คาความหนาแนนจริงจาก He-Pycnometer 
 คาความหนาแนนจริงวัดไดจากเครื่อง He-pycnometer ซ่ึงผลดังกลาวสามารถนําไป
คํานวณหาปริมาตรรูพรุนรวมรวมจากคาความหนาแนนปรากฏไดตามสมการที่ (1) 
    VTotal = (1/ρApp) – (1/ρT)     (1) 
 เมื่อ 
   VTotal = ปริมาตรรูพรุนรวม 
   ρApp = ความหนาแนนปรากฏ (กรัม/ลูกบาศกเซ็นติเมตร) 
   ρT = ความหนาแนนจริง (กรัม/ลูกบาศกเซ็นติเมตร) 
 
3.3.3 ปริมาตรรูพรุนขนาดแมคโครพอร 
 ปริมาตรรูพรุนในชวงแมคโครพอรสามารถวัดไดทั้งโดยออมและโดยตรง ดวยการเอาผล
การคํานวณคาปริมาตรรูพรุนรวมที่ไดจากหัวขอที่ 3.3.2 ลบดวยคาปริมาตรรูพรุนในชวงไมโค-
รพอรและมีโซพอร ซ่ึงปริมาตรรูพรุนในชวงแมคโครพอรดังกลาวเปนผลการคํานวณทางออม หรือ
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วัดโดยตรงจากเครื่องมือ Mercury Porosimeter ซ่ึงเปนผลการคํานวณทางตรง ในกรณีนี้จะใชวิธีการ
โดยออมในการคํานวณ 
 
3.3.4 ภาพถาย SEM  
 ภาพถายภาคตัดขวางของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel ไดจากกลองจุลทรรศน
อิเลคตรอนชนิดสองกราด (Scanning Electron Microscope, JEOL; JSM-6700F) 



 
บทที่ 4 

 
ผลการศกึษาและการอภิปรายผล 

 
 

ในบทนี้จะกลาวถึงผลที่ไดจากการศึกษาเกี่ยวกับอิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงเมื่อใชระหวาง
ขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน (Sol-gel Polycondensation) สําหรับการสังเคราะหรีโซซิ
นอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล และ คารบอนเจล ซ่ึงไดจากการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) ของ
วัสดุดังกลาว 

 
4.1 อิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงท่ีมีตอรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล 

ผลการทดลองในหัวขอนี้จะศึกษาถึงอิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงที่มีความถี่ 20 กิโลเฮิตซ 
และใชกําลังของคลื่นเหนือเสียง 30 วัตต ในระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ของการ
เตรียมวัสดุดังกลาว โดยมีรายละเอียดดังนี้ 

 
4.1.1 เวลาในการกลายเปนเจล 
4.1.1.1 กรณีไมมีตัวเรงปฏิกิริยาชนดิดางโซเดียมคารบอเนต 
 จากการทดลองในกรณีการเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล โดยไมมีตัวเรงปฏิกิริยา
ชนิดดาง หรือคาสัดสวนของตัวเรงปฏิกิริยาโซเดียมคารบอเนตกับน้ําที่สภาวะเริ่มแรก มีคาเทากับ 0 
(C/W = 0 mol/m3) พบวาไมเกิดการกลายเปนเจล   แมวาจะใชคล่ืนเหนือเสียงหรือไมก็ตาม  
 
4.1.1.2 กรณีท่ีมีตัวเรงปฏิกิริยาชนดิดางโซเดียมคารบอเนต 

ผลการทดลองพบวา RF Sonogel ใชเวลาในการกลายเปนเจลนอยกวา RF Gel หลายเทาตัว 
ดังแสดงไวในรูปที่ 4.1.1  เมื่อคา C/W เทากับ 20 mol/m3 RF Sonogel จะใชเวลาเพียง 130 นาที 
ในขณะที่ RF Gel ใชเวลาในการกลายเปนเจลนานถึง 2,160 นาที หรือ 36 ช่ัวโมง  
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เชนเดยีวกันเมือ่คา C/W เทากับ 40 และ 80 mol/m3 RF Sonogel จะใชเวลาในการกลายเปน

เจลเพียง 100 และ 50 นาที ตามลําดับ ในขณะที่ RF Gel ใชเวลาในการกลายเปนเจลถึง 24 และ 18 
ชั่วโมง ตามลําดับ 
 
  

 
 

 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.1.1 ความสัมพันธระหวางเวลาที่ใชในการกลายเปนเจล (แกนตั้ง) และ คาสัดสวนของตัวเรงปฏิกิริยาชนิด
ดางโซเดียมคารบอเนตกับน้ําที่สภาวะเริ่มแรก หรือคา C/W (แกนนอน) ของ RF Gel และ RF Sonogel 
  
 จากผลดังกลาวแสดงใหเห็นวาคลื่นเหนือเสียงเมื่อใชในระหวางขั้นตอนโซล-เจล โพลีคอน
เดนเซชัน สามารถลดเวลาที่ใชในการกลายเปนเจลของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ไดอยางมาก 
ในทุกๆคา C/W ที่ใชในการเตรียม ยกเวนในกรณีที่ไมมีการเติมตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดาง 
 งานวิจัยที่ผานมาเกี่ยวกับการสังเคราะห RF Gel ไดมีการเสนอแนวคิดกลไกการกลายเปน
เจลไว [N. Job et.al., 2004, J.A. Ritter et.al., 2003, T. Yamamoto et.al., 2002, T. Yamamoto et.al., 
2003, H. Tamon et.al, 1998]  ดังที่ไดอธิบายไวแลวในหัวขอ 2.1.1 ซ่ึงไดกลาวไวแลววาตัวเรง
ปฏิกิริยาชนิดดางมีบทบาทตอการเกิด รีโซซินอล แอนไอออน และปฏิกิริยาการเติม ซ่ึงเกี่ยวของกับ
การเกิดอนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) ซ่ึงเปรียบเหมือนตัวแรกเริ่มการเกิดเปนอนุภาค 
(Particle Initiator) และจากการทดลองแสดงใหเห็นวาการใชคล่ืนเหนือเสียงอยางเดียวโดยไมมี
ตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดางไมสามารถทําใหเกิดการกลายเปนเจล ดวยเหตุนี้จึงมีความเปนไปไดวาคล่ืน
เหนือเสียงไมสงผลตอการเกิด รีโซซินอล แอนไอออน ดังกลไกที่ไดอธิบายไวแลวในหัวขอที่ 2.1.1 
 ในกรณีที่มีตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดาง พบวาการใชคล่ืนเหนือเสียงสามารถเรงอัตราการ
กลายเปนเจลได สาเหตุดังกลาวอาจมีความเปนไปไดวา คล่ืนเหนือเสียงมีบทบาทชวยเรง 1) 

C/W [mol/m3] 

RF Gel 

RF Sonogel 

1

100

10000

0 20 40 60 80 100
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ปฏิกิริยาการเติมระหวาง  รีโซซินอล  แอนไอออน  กับ  ฟอรมัลดีไฮด  ไปเปนอนุพันธของ 
Hydroxymethyl  2) การรวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน และ 3) 
การเติบโต การรวมตัว (Agglomeration) และการยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิจนเปนโครงรางตา
ขาย 3 มิติ จากการกวนผสมกันอยางรุนแรงของปรากฏการณคาวิเทชัน [L. K. Doraiswamy et.al, 
1999] ดังนั้นโอกาสที่ตัวแรกเริ่มการเกิดเปนอนุภาคเจอกันมีโอกาสที่เพิ่มขึ้น  
 อยางไรก็ดี จากความเปนไปไดดังกลาว ผลการศึกษาในวิทยานิพนธนี้ยังไมสามารถชี้ชัดได
วาคล่ืนเหนือเสียงมีบทบาทตอขั้นตอนใดมากที่สุด ใน 3 ขั้นตอน ดังนั้นจําเปนตองศึกษาใน
รายละเอียดเพิ่มเติมถึงบทบาทของคลื่นเหนือเสยีงที่สงผลตอข้ันตอน 3 ขั้นตอน ตอไป 
 
4.1.2 ลักษณะสมบัติทางเคมี 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.1.2 ผลจากการวิเคราะหดวย FTIR ของ RF Sonogel และ RF Gel ที่มีคา C/W เทากับ (a) 20 mol/m3 และ (b) 
80 mol/m3 
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เมื่อพิจารณาลักษณะสมบัติของหมูฟงกชัน (Functional Group) ของ RF Sonogel และ RF 
Gel ดวยผลจาก FTIR ดังรูปที่ 4.1.2 พบวามีลักษณะเหมือนกัน แสดงใหเห็นวาไมมีหมูฟงกชันที่
แตกตางกัน 
 เมื่อพิจารณาหมูฟงกชันของ RF Sonogel และ RF Gel ที่ไดพบวามีหมูฟงคชันดังนี้ 

1. Methyl group (-CH2-) stretching and Scissor vibration ที่ Wave Length Number ~ 
2970, 1476 cm-1 

2. Aromatic ring ที่ Wave Length Number ~ 1615 cm-1 

3. Methylene ether (-C-O-C-) ที่ Wave Length Number ~ 1216, 1095 cm-1 
 
ผลดังกลาวแสดงใหเห็นวาการใชคล่ืนเหนือเสียงในขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน

ไมสงผลตอการเปลี่ยนแปลงของหมูฟงกชันของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล 
 
4.1.3 การหดตวัเชิงปริมาตรหลังการอบแหงแบบเย็นเยือก 
 จากหวัขอ 4.1.1 ไดเสนอความเปนไปไดไวแลววา คล่ืนเหนือเสียงเมื่อใชในการสังเคราะห 
รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล นาจะชวยเรงการรวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนและอนุพันธที่ได
จากปฏิกิริยาการเติมดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน การเติบโต การรวมตัว (Agglomeration) และ
การยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิจนเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ ซ่ึงสาเหตุดังกลาวจะสงผลตอคาการ
หดตวัเชิงปริมาตรหลังการอบแหง ดังนี ้
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.1.3 คาเปอรเซ็นตการหดตัวเชิงปริมาตร, % Sh, เนื่องจากการอบแหงของ RF Sonogel และ RF Gel ที่คา 
C/W ตางๆ 
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 คาเปอรเซ็นตการหดตัวเชิงปริมาตรหลังการอบแหง (%Sh) คือ คาสัดสวนเชิงปริมาตรของ 
RF Sonogel และ RF Gel ที่หดตัวหลังจากผานกระบวนการอบแหงเปรียบเทียบกับปริมาตรของ
วัสดุดังกลาวกอนการอบแหง 
 จากรูปที่ 4.1.3 พบวา RF Sonogel จะมีคาเปอรเซ็นตการหดตัวเชิงปริมาตรหลังการอบแหง
นอยกวา RF Gel และมีความแตกตางกันอยางมากเมื่อคา C/W มีคานอย ในขณะที่คา C/W มีคา
เพิ่มขึ้นความแตกตางดังกลาวจะเริ่มลดลง 
   

เมื่อพิจารณาถึงแนวคิดของบทบาทของปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดางที่มีตอกลไกการ
กลายเปนเจลตามที่ไดอธิบายไวแลวในหัวขอท่ี 2.1.1 อธิบายตอไปไดวา ภายใตคา C/W ที่มีคานอย 
อัตราการเพิ่มจํานวนอนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) มีจํานวนนอยในชวงแรก ทําใหการ
รวมกลุม (Cluster) กันเปนอนุภาคแรกเริ่ม มีจํานวนนอย และอนุพันธที่ไดตอมา จะเขารวมตัวกับ
อนุภาคแรกเริ่มที่มีอยูกอนดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน มากกวาที่จะเกิดเปนอนุภาคแรกเริ่มตัว
ใหม เปนผลใหขนาดของอนุภาคปฐมภูมิซ่ึงยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ มีขนาดใหญขึ้น 
[T. Yamamoto et.al., 2002, T. Yamamoto et.al., 2003, H. Tamon et.al, 1998] 

แตอยางไรก็ดี จากที่ไดกลาวไปแลวถึงความเปนไปไดวาคลื่นเหนือเสียงนาจะชวยเรงการ
รวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนและอนุพันธที่ไดจากปฏิกริิยาการเติมดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดน-
เซชัน  การเติบโต การรวมตัว (Agglomeration) และการยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิ จนเปนโครง
รางตาขาย 3 มิติ ดังนั้นโอกาสที่อนุพันธที่ไดจากปฏิกิริยาการเติมจะเขารวมกับอนุภาคแรกเริ่มที่มี
อยูกอนจึงมีความเปนไปไดมากขึ้น ทําใหขนาดของอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 
3 มิติ นาจะมีขนาดเพิ่มขึ้นซึ่งทําใหพื้นที่ในการยึดเกาะหรือหนาสัมผัสระหวางอนุภาคปฐมภูมิที่ยึด
เกาะกันมีพื้นที่สัมผัสเพิ่มขึ้น หรืออาจจะปนไปไดวาอนุพันธที่ไดจากปฏิกิริยาการเติมเขาชวยยึด
เกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิที่เกิดขึ้นกอนดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน ซ่ึงจะชวยทําใหรีโซซิ
นอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ที่ไดทนตอการยุบตัวเชิงปริมาตรระหวางการอบแหงไดดีขึ้น 

ในทางตรงกันขาม เมื่อคา C/W ที่มีคาเพิ่มขึ้น จะทําใหอัตราการเพิ่มจํานวนอนุพันธของ 
Hydroxymethyl (-CH2OH) เนื่องจากปฏิกิริยาการเติม มีจํานวนมากในชวงแรก ทําใหเกิดการ
รวมกลุมกันเปนอนุภาคแรกเริ่มจํานวนมาก และอนุพันธซ่ึงไดตอมา จะเขารวมตัวกับอนุภาค
แรกเริ่มจํานวนมากที่มีอยูกอนดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน ประกอบกับอนุพันธที่ไดตอมามี
จํานวนจํากัดเนื่องจากสารตั้งตน (รีโซซินอล และ ฟอรมัลดีไฮด) มีปริมาณลดลง ผลดังกลาวทําให
อนุภาคปฐมภูมิมีขนาดเล็กลง [T. Yamamoto et.al., 2002, T. Yamamoto et.al., 2003, H. Tamon 
et.al, 1998] แตอยางไรก็ดีแมวาคล่ืนเหนือเสียงจะชวยเรงการรวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนและ
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อนุพันธที่ไดจากปฏิกิริยาการเติมดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน การเติบโต การรวมตัว 
(Agglomeration) และการยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิจนเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ แตผลของคา 
C/W ทําใหสารตั้งตนถูกใชไปกับการเกิดเปนอนุภาคแรกเริ่มจํานวนมาก  จงึเปนไปไดวาขนาดของ
อนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ นาจะแตกตางกันไมมากนัก ทําใหเมื่อผาน
การอบแหงแลว ผลการทนตอการยุบตัวเชิงปริมาตรของ RF Sonogel และ RF Gel เร่ิมมีความ
แตกตางกันเล็กนอย  

อยางไรก็ดีจะแสดงถึงความเปนไปไดที่ขนาดอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตา-
ขาย 3 มิติ นาจะมีขนาดเพิ่มขึ้น เมื่อใชคล่ืนเหนือเสียงในขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน จาก
ผลการทดลองในหัวขอตอไป 
 
4.1.4 ลักษณะสมบัติรูพรุน 
 ในหัวขอนี้จะแสดงถึงลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore) มีโซพอร 
(Mesopore) และ แมคโครพอร ของ RF Sonogel และ RF Gel ดังรายละเอียดตอไปนี้ 
 
4.1.4.1 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน 

ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ของไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ RF Sonogel และ 
RF Gel ซ่ึงแสดงดังรูปที่ 4.1.4 พบวามีลักษณะจัดอยูใน Type IV ตามการจําแนกของ IUPAC 
[K.S.W. Sing et.al., 1982] 

รูปรางลักษณะของไอโซเทอมดังกลาวบงบอกวามีรูพรุนในชวงมีโซพอรภายในโครงสราง 
นอกจากนั้นยังพบวาคาปริมาณการดูดซับไนโตรเจน (q) ที่คาความดันสัมพัทธ (P/P0) สูง (P/P0 > 
0.6) ของ RF Sonogel มีปริมาณการดูดซับที่จุดดังกลาวมากกวา RF Gel ทั้งภายใตสภาวะที่มีคา 
C/W เทากับ 20 และ 80 mol/m3 ซ่ึงบงบอกวา RF Sonogel มีปริมาณรูพรุนในชวงมีโซพอรมากกวา 
RF Gel ซ่ึงจะกลาวถึงผลการคํานวณตอไป 

จากผลของไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน และคาความ
หนาแนนจริงจาก He-pycnometer สามารถคํานวณลักษณะสมบัติรูพรุนซึ่งแสดงไวในตารางที่ 4.1.1
ประกอบไปดวยคา ความหนาแนนปรากฏ (Apparent Density; ρApp) ความหนาแนนจริง (True 
Density; ρT) ปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore Volume; VMicro) ปริมาตรรูพรุนในชวงมี
โซพอร (Mesopore Volume; VMeso) ปริมาตรรูพรุนในชวงแมคโครพอร (Macropore Volume, 
VMacro) ปริมาตรรูพรุนรวม (Total Pore Volume; VTotal) คารัศมีสูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีรู
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พรุนในชวงมีโซพอร (Peak Radius of Mesopore Size Distribution; Rp) และ คาพื้นที่ผิว BET ( ฺBET 
Surface Area; SBET) โดยจะอธิบายตอไป 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.1.4 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไน โตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ RF Sonogel และ RF Gel ที่คา 
C/W เทากับ (a) 20 mol/m3 และ (b) 80 mol/m3 เครื่องหมายทึบคือการดูดซับและเครื่องหมายโปรงคือการคายซับ 
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ตารางที่ 4.1.1 คาลักษณะสมบัติรูพรุนของ RF Sonogel และ RF Gel ที่สภาวะตางๆ  
 
 จากตารางที่ 4.1.1 บงบอกวาภายใตสภาวะการเตรียมที่มีคา C/W เดียวกัน อิทธิพลของคลื่น
เหนือเสียงเมื่อใชในการเตรียม จะสงผลตอลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอร (VMeso) หรือ
ชองวางระหวางอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติเทานั้น ดังจะเห็นไดจากคา
ปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (VMicro) และปริมาตรรูพรุนในชวงแมคโครพอร (VMacro) ของ RF 
Sonogel และ RF Gel มีความแตกตางกันนอยมาก 
 เมื่อพิจารณาคาพื้นที่ผิว BET (SBET) พบวาปริมาณดังกลาวของ RF Sonogel และ RF Gel มี
ความแตกตางกันเพียงเล็กนอยสืบเนื่องจากปริมาณดังกลาวเกี่ยวของรูพรุนในชวงไมโครพอร [S. 
Lowell et.al, 1979] ซ่ึงจากผลการทดลองพบวาไมมีความแตกตางกันของปริมาตรรูพรุนในชวง
ดังกลาว 
 
4.1.4.2 ลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอร  
 จากตารางที่ 4.1.1 ไดแสดงใหเห็นแลววาอิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงสงผลตอการ
เปล่ียนแปลงลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอรของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล เทานั้น ดังนั้น
ในหัวขอนี้จะแสดงใหเห็นถึงการเปลี่ยนแปลงดังกลาวคาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร  

เมื่อพิจารณาจากตารางที่ 4.1.1 และ รูปที่ 4.1.5 พบวา RF Sonogel มีปริมาตรรูพรุนในชวง
มีโซพอร มากกวา RF Gel ทั้งในกรณีที่ C/W เทากับ 20 และ 80 mol/m3 

จากผลดังกลาวบงบอกวาเมื่อใชคล่ืนเหนือเสียงในขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน รี-
โซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล จะมีปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรเพิ่มขึ้น และเมื่อคา C/W มีคานอย 
RF Sonogel จะมีปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรแตกตางกับ RF Gel อยางเห็นไดชัด 
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รูปที่ 4.1.5 แสดงคาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร (แกนตั้ง) ที่คา C/W ตางๆ (แกนนอน) ของ RF Sonogel และ 
RF Gel 
 

พิจารณา RF Sonogel และ RF Gel ที่คา C/W เทากับ 20 mol/m3 พบวา การกระจายขนาด
รัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรของ RF Sonogel ดังรูปที่ 4.1.6 (a) มีแนวโนมใหญกวา RF Gel อยาง
ชัดเจน ซ่ึงคารัศมีสูงสุดของการการกระจายขนาดรัศมีรูพรุน (Rp) ของ RF Sonogel ซ่ึงแสดงใน
ตารางที่ 4.1.1 มีคามากกวา RF Gel ถึง 2 เทา  

และเมื่อพิจารณารูปที่ 4.1.6 (b) พบวารูพรุนภายในชวงมีโซพอรทั้งหมดของ RF Gel มี
ขนาดรัศมีรูพรุนเล็กกวา 5 นาโนเมตร ในขณะที่รูพรุนในชวงมีโซพอรของ RF Sonogel มีขนาด
รัศมีรูพรุนเล็กกวา 5 นาโนเมตร อยูเพียง 15 % ของปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร ซ่ึงปริมาตรรู
พรุนในชวงมีโซพอรอีกกวา 85 % ของ RF Sonogel มีขนาดรัศมีรูพรุนอยูระหวาง 5 ถึง 10 นาโน
เมตร 

สําหรับในกรณีของ RF Sonogel และ RF Gel ที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 พบวา การ
กระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรของ RF Sonogel ดังรูปที่ 4.1.6 (c) มีแนวโนมของขนาดรู
พรุนในชวงดังกลาวใหญกวา RF Gel เพียงเล็กนอย เมื่อเทียบกับในกรณีที่มีคา C/W เทากับ 20 
mol/m3 

และเมื่อพิจารณาตารางที่ 4.1.1 จะเห็นไดวา คารัศมีสูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีรูพรุน
ในชวงมีโซพอร (Rp) ของ RF Sonogel มีขนาดใหญกวา RF Gel เพียงเล็กนอยเทานั้น  

พิจารณารูปที่ 4.1.6 (d) ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของทั้ง RF Sonogel และ RF Gel 
เกือบทั้งหมดมีรัศมีรูพรุนระหวาง 0.5 ถึง 3 นาโนเมตร 
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รูปที่ 4.1.6 การกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร ( rp) ของ RF Sonogel และ RF Gel เมื่อคา C/W เทากับ (a) 
20 mol/m3 และ (c) 80 mol/m3 และแสดงความสัมพันธระหวางปริมาตรสะสมของรูพรุนในชวงมีโซพอร (แกน
ต้ัง) และมีรัศมีในชวงดังกลาว (แกนนอน) ของ RF Sonogel และ RF Gel ที่คา C/W เทากับ (b) 20 mol/m3 และ (d) 
80 mol/m3 

  
จากงานวิจัยของ T. Yamamoto และคณะ [T. Yamamoto et.al., 2002] ที่ศึกษาเกี่ยวกับ

ขนาดของอนุภาคปฐมภูมิของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ 
ดวยการใชเทคนิควิธี Light Scattering พบวา เมื่อขนาดของอนุภาคปฐมภูมิ ของรีโซซินอล-ฟอรมัล
ดีไฮด เจล มีคาเพิ่มขึ้น แลวรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรจะมีคาเพิ่มขึ้น รวมถึงมีปริมาตรรูพรุนในชวง
ดังกลาวเพิ่มขึ้นดวย  

เมื่อพิจารณาผลการวัดลักษณะสมบัติรูพรุนตามที่ไดกลาวไปแลววา RF Sonogel มีปริมาตร
รูพรุนในชวงมีโซพอรและมีขนาดรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาว มากกวาและใหญกวา RF Gel 
ตามลําดับ ซ่ึงอาจจะแสดงถึงความเปนไปไดวาขนาดอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตา
ขาย 3 มิติ ของ RF Sonogel มีขนาดอนุภาคใหญกวา RF Gel ตามที่ไดกลาวไวแลวในตอนที่ 4.1.1 
และ 4.1.3 วาอิทธิพลของคลื่นเหนือเสียงนาจะชวยเรงการรวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนและ
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อนุพันธที่ไดจากปฏิกิริยาการเติม ดวยปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน การเติบโต การรวมตัว (Agglo-
meration) และการยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิจนเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ และมีความเปนไป
ไดวาขนาดของอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิต ิของ RF Sonogel นาจะมี
ขนาดอนุภาคใหญกวา RF Gel  

 
4.2 ลักษณะสมบัติรูพรุนของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ภายหลังการเผาใหเปนคารบอน หรือ
คารบอนเจล 
 จากผลการทดลองในหัวขอที่ 4.1 ไดแสดงใหเห็นถึงความเปนไปไดวาคล่ืนเหนือเสียงเมื่อ
ใชระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน จะชวยพัฒนาขั้นตอนปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน
ซ่ึงเกี่ยวของกับกลไกการยึดเกาะและการเติบโตของขนาดอนุภาคปฐมภูมิซ่ึงยึดเกาะกันเปนโครง
รางตาขาย 3 มิติ ทําให รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล มีความแข็งแรงทนตอการยุบตัวเชิงปริมาตร
หลังการอบแหงแบบเย็นเยือกและมีลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอรที่ดี 

ในหัวขอนี้จะศึกษาถึงผลของการเผาใหเปนคารบอน (Carbonization) ของวัสดุดังกลาว 
ภายใตบรรยากาศของไนโตรเจนที่อุณหภูมิ 750 องศาเซลเซียส ดวยการพิจาณาลักษณะสมบัติรู
พรุนภายหลังจากการเผาใหเปนคารบอน 
 ผลการทดลองและการอภิปรายผลในสวนนี้ กําหนดใหเรียก RF Sonogel เมื่อผาน
กระบวนการเผาใหเปนคารบอนวา Carbon Sonogel เชนเดียวกันเรียก RF Gel เมื่อผานกระบวนการ
เผาใหเปนคารบอน วา Carbon Gel  
  
4.2.1 ลักษณะสมบัติรูพรุน  
 ในหัวขอนี้จะแสดงถึงลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore) มีโซพอร 
(Mesopore) และ แมคโครพอร ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel ดังรายละเอียดตอไปนี้  
 
4.2.1.1 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน 
 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Sonogel และ 
Carbon Gel ดังรูปที่ 4.2.1 มีลักษณะเปน Type IV ตามการจําแนกของ IUPAC เชนเดียวกับ RF 
Sonogel และ RF Gel ซ่ึงเปนวัสดุตั้งตนของคารบอนดังกลาว ลักษณะของไอโซเทอมดังกลาวบง
บอกวามีโครงสรางรูพรุนที่มีขนาดรูพรุนในชวงมีโซพอรภายในโครงสรางของคารบอน ยกเวน
กรณีของ Carbon Gel ที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 ดังรูปที่ 4.2.1 (c) ซ่ึงมีลักษณะคลาย Type I ซ่ึง
บงบอกวามีเพียงรูพรุนในชวงไมโครพอรเทานั้น [K.S.W. Sing et.al., 1982] จากผลดังกลาวแสดง
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ใหเห็นวาเมื่อคา C/W เทากับ 80 mol/m3 มีเพียง Carbon Sonogel เทานั้นที่สามารถรักษาโครงสรางรู
พรุนที่มีขนาดรูพรุนในชวงมีโซพอรไวได ในขณะที่โครงสรางรูพรุนที่มีขนาดรูพรุนในชวงมีโซ
พอรของ Carbon Gel ยุบตัวหลังจากผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน ซ่ึงจะกลาวถึงรายละเอียด
ตอไป 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.2.1 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel 
ที่มีคา C/W เทากับ (a) 20 mol/m3, (b) 40 mol/m3 และ (c) 80 mol/m3 
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ตารางที่ 4.2.1 คาลักษณะสมบัติรูพรุนของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel ที่สภาวะตางๆ  
 

จากผลของไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน และคาความ
หนาแนนจริง (True Density) จาก He-pycnometer สามารถคํานวณลักษณะสมบัติรูพรุนซึ่งแสดงไว
ในตารางที่ 4.2.1 ประกอบไปดวยคา ความหนาแนนปรากฏ (Apparent density; ρApp) ความ
หนาแนนจริง (True density; ρT) ปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (Micropore Volume; VMicro) 
ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore Volume; VMeso) ปริมาตรรูพรุนในชวงแมคโครพอร 
(Macropore Volume, VMacro) ปริมาตรรูพรุนรวม (Total Pore Volume; VTotal) คารัศมีสูงสุดของการ
กระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร (Peak Radius of Mesopore Size Distribution; Rp) และ คา
พื้นที่ผิว BET ( ฺBET Surface Area; SBET) โดยจะอธิบายตอไป 
 
 พิจารณาตารางที่ 4.2.1 พบวาทั้ง Carbon Sonogel และ Carbon Gel มีรูพรุนที่มีขนาดอยู
ในชวงไมโครพอรภายในโครงสราง     แสดงใหเห็นวากระบวนการเผาใหเปนคารบอนสามารถทํา
ใหเกิดรูพรุนในชวงไมโครพอรไดทั้งใน RF Sonogel และ RF Gel ซ่ึงเปนวัสดุตั้งตนของคารบอน
ดังกลาว 
 อยางไรก็ตามปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอรไมมีคาแตกตางกันมากนักระหวาง Carbon 
Sonogel และ Carbon Gel ที่มีคา C/W เหมือนกันเนื่องจากผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน
ภายใตสภาวะการเผาใหเปนคารบอนเดียวกัน  

Pore volume [cm3/g] Samples 
 

C/W 
[mol/m3] 

P US 
[W] 

ρApp 
[g/cc] 

ρT 
[g/cc] VMicro VMeso VMacro VTotal 

Rp 
[nm] 

SBET 
[m2/g] 

Carbon gel 
CA 
CB 
CC 

 
20 
40 
80 

 
0 
0 
0 

 
0.80 
0.80 
1.30 

 
2.10 
2.10 
2.00 

 
0.19 
0.17 
0.12 

 
0.53 
0.61 
0.08 

 
0.05 
0.00 
0.07 

 
0.77 
0.77 
0.27 

 
3.6 
2.8 
N/D 

 
650 
750 
360 

Carbon sonogel 
S-CA 
S-CB 
S-CC 

 
20 
40 
80 

 
30 
30 
30 

 
0.63 
0.73 
0.85 

 
2.10 
2.10 
2.10 

 
0.16 
0.17 
0.11 

 
0.93 
0.71 
0.54 

 
0.02 
0.01 
0.03 

 
1.11 
0.89 
0.70 

 
7.0 
3.2 
2.0 

 
660 
740 
690 
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สําหรับลักษณะสมบัติรูพรุนอยางอื่น สังเกตุไดวามีเพียงลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซ
พอร หรือชองวางระหวางอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติเทานั้นที่มีคา
แตกตางกัน ดงัจะเห็นไดจากคาปริมาตรรูพรุนในชวงไมโครพอร (VMicro) และปริมาตรรูพรุนในชวง
แมคโครพอร (VMacro) ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel มีความแตกตางกันนอยมาก 

อยางไรก็ตามภายหลังจากการเผาใหเปนคารบอนคาพื้นที่ผิว BET (SBET) มีคาแตกตางกัน
เล็กนอย ยกเวนในกรณีที่มีคา C/W เทากบั 80 mol/m3 Carbon Sonogel และ Carbon Gel มีคา
ดังกลาวแตกตางกันมาก เนื่องจากการยุบตวัลงของรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Gel หลังการ
เผาใหเปนคารบอน 

 
4.2.1.2 ลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอร 
 ตามที่ไดกลาวมาแลววาภายหลังจากการเผาใหเปนคารบอน ลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมี
โซพอรของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel มีความแตกตางกัน ดังนี ้
  
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.2.2 แสดงความสัมพันธระหวางปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร (แกนตั้ง) และ คา C/W ตางๆ (แกนนอน) 
ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel 
 
 ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel แสดงดังตารางที่ 
4.2.1 และ รูปที่ 4.2.2 พบวาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel มีปริมาณมากกวา 
Carbon Gel ซ่ึงคลายกับผลของ RF Sonogel และ RF Gel ซ่ึงเปนวัสดุตั้งตนสําหรับคารบอน
ดังกลาว 
 เฉพาะในกรณีที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 ซ่ึงไดผลที่นาสนใจ คือ Carbon Sonogel ถูก
ทําลายปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรนอยมากหลังจากผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน 

0
0 .2
0 .4
0 .6
0 .8

1
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ในขณะที่ Carbon Gel พบวาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรถูกทําลายเกือบหมด ภายหลังการเผาให
เปนคารบอนภายใตสภาวะเดียวกัน 
 พิจารณาการกระจายขนาดรูพรุนในชวงมีโซพอร ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel 
ดังรูปที่ 4.2.3 ดังนี้ 
 
- Carbon Sonogel และ Carbon Gel เมื่อคา C/W เทากับ 20 mol/m3 
 ในกรณีที่มีคา C/W นอย (20 mol/m3) การกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรของ 
Carbon Sonogel และ Carbon Gel ดังรูปที่ 4.2.3 (a) พบวา Carbon Sonogel มีแนวโนมการกระจาย
ขนาดของรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรในทิศทางที่มีขนาดรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาวใหญกวา Carbon 
Gel อยางชัดเจน  

เมื่อพิจารณารูปที่ 4.2.3 (b) พบวาขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรที่มีคาปริมาตรรูพรุน
สะสมระหวาง 10% ถึง 90% ของปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร ของ Carbon Sonogel และ Carbon 
Gel มีขนาดระหวาง 3.3 ถึง 7.1 นาโนเมตร และ 2.3 ถึง 4.6 นาโนเมตร ตามลําดับ ซ่ึงคารัศมีสูงสุด
ของการการกระจายขนาดรัศมีรูพรุน (Rp) ดังตารางที่ 4.1.1 ของ Carbon Sonogel มีคา 7.0 นาโน
เมตร ในขณะที่ Carbon Gel มีคา 3.6 นาโนเมตร  

จะเห็นไดวา Carbon Sonogel มีขนาดของรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรใหญกวาและมีการ
กระจายขนาดรัศมีรุพรุนในชวงดังกลาวกวางกวา Carbon Gel ภายใตสภาวะการเตรียมที่มีคา C/W = 
20 mol/m3 ดังที่ไดกลาวมาแลว 

 
- Carbon Sonogel และ Carbon Gel เมื่อคา C/W เทากับ 40 mol/m3 
 พิจารณาการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel และ Carbon 
Gel ดังรูปที่ 4.2.3 (c) พบวา Carbon Sonogel มีแนวโนมการกระจายขนาดของรัศมีรูพรุนในชวงมี
โซพอรในทิศทางที่มีขนาดรัศมีใหญกวา Carbon Gel เพียงเล็กนอยเทานั้น เมื่อเทียบกับกรณีที่มีคา 
C/W เทากับ 20 mol/m3 ในขางตน  

เมื่อพิจารณาปริมาตรรูพรุนสะสมในชวงมีโซพอร ดังรูปที่ 4.2.3 (d) จะพบวา 10 % ถึง 90 
% ของปริมาตรสะสมในชวงดังกลาว ของ Carbon Sonogel มีขนาดของรัศมีรูพรุนอยูระหวาง 2.8 
ถึง 3.8 นาโนเมตร ในขณะที่ Carbon gel มีรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาวอยูระหวาง 1.9 ถึง 3.1 นาโน
เมตรซึ่งคาสูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีรูพรุน (Rp) ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel ดัง
ตารางที่ 4.1 มีคาเทากับ 3.1 และ 2.8 นาโนเมตร ตามลําดับ  
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จากผลดังกลาวแสดงใหเห็นวาเมื่อคา C/W มีคาเพิ่มขึ้นไมเกิน 40 mol/m3 ขนาดรัศมีรูพรุน
ในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel จะมีความแตกตางกันเล็กนอย 

 
- Carbon Sonogel และ Carbon Gel เมื่อคา C/W เทากับ 80 mol/m3  
 ในผลการทดลองสวนนี้จะแสดงถึงการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carb-
on Sonogel ซ่ึงแสดงไวในรูปที่ 4.2.3 (e) จะพบวา 10 % ถึง 90 % ของปริมาตรสะสมในชวงดังกลา-
ว ของ Carbon Sonogel มีขนาดของรัศมีรูพรุนอยูระหวาง 1 ถึง 2.3 นาโนเมตร ในขณะที่คารัศมี
สูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร (Rp) มีคา 2.0 นาโนเมตร ดังที่แสดงไวใน
ตารางที่ 4.1.2   
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รูปที่ 4.2.3 แสดงการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร (rp) ของ Carbon Sonogel และ Carbon  Gel ที่คา 
C/W เทากับ (a) 20 (c) 40 และ (e) 80 mol/m3 และแสดงความสัมพันธระหวางปริมาตรสะสมของรูพรุนในชวงมี
โซพอร ของ Carbon Sonogel และ Carbon Gel ที่คา C/W เทากับ (b) 20 (d) 40 และ (g) 80 mol/m3 
 
 
  

0
2
4
6
8

1 2 3 4 5 6 7

0
20
40
60
80

100

1 2 3 4 5 6 7

0
1
2
3
4

1 4 7 10 13 16 19

0
20
40
60
80

100

1 4 7 10 13 16 19

0

2

4

6

1 2 3 4 5 6 7

0
20
40
60
80

100

1 2 3 4 5 6 7
 

Carbon Gel 
Carbon Sonogel 

Carbon Gel 
Carbon Sonogel 

Carbon Gel 
Carbon Sonogel 

rp [nm] rp [nm] 

rp [nm] rp [nm] 

rp [nm] rp [nm] 

(a) (b) 

(c) (d) 

(e) (g) 

dV
/dL

ogr
p 

dV
/dL

ogr
p 

dV
/dL

ogr
p 

% 
Ac

c. o
f V

Me
sso

 
% 

Ac
c. o

f V
Me

sso
 

% 
Ac

c. o
f V

Me
sso

 



 

40

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.2.4 ภาพถาย SEM ของ Carbon Gel ที่มีคา C/W เทากับ (a) 20 mol/m3 (c) 80 mol/m3 และ Carbon Sonogel 
ที่ใชคลื่นเหนือเสียงกําลัง 30 วัตต และมีคา C/W เทากับ (b) 20 mol/m3 และ (d) 80 mol/m3 
 
 พิจารณารูปที่ 4.2.4 จะไดอยางชัดเจนวา Carbon Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 

สามารถรักษาโครงสรางรูพรุนในชวงมีโซพอรภายหลังจากการเผาใหเปนคารบอน ในขณะที่ 
Carbon Gel ภายใตสภาวะการเตรียมเดียวกันไมสามารถรักษาโครงสรางรูพรุนในชวงมีโซพอรไว
ได 

จากผลการทดลองสังเกตไดวา Carbon Sonogel ยังคงมีปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร
มากกวา Carbon Gel รวมไปถึงขนาดรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาวที่มีขนาดใหญกวาเชนเดียวกับกอน
ผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน อยางไรก็ดีการเผาใหเปนคารบอนสามารถทําใหเกิดรูพรุน
ในชวงไมโครพอรภายในโครงสรางไดทั้งใน Carbon Sonogel และ Carbon Gel   
 
 โดยทั่วไปแลวคารบอนที่ไดจากรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮดเจล ที่มีคา C/W มาก (C/W > 70 
mol/m3) หรือ คา pH มาก (> 6.5) จะไมสามารถรักษารูพรุนในชวงมีโซพอรไวได  ซ่ึงสภาวะ

  

(a) 

(c) 

(b) 

(d) 
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ดังกลาวเปนสภาวะที่มีอัตราการกลายเปนเจลที่เร็วและไดการกระจายขนาดโครงสรางรูพรุนในชวง
มีโซพอรที่แคบเนื่องจากอนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ มีขนาดอนุภาคเล็ก 
อยางไรก็ดีภายใตสภาวะการเตรียมที่มีคา C/W ดังกลาวมักเกิดการยุบตัวของรูพรุนหรือชองวาง
ระหวางอนุภาคปฐมภูมิภายในโครงสราง หลังผานกระบวนการเผาใหเปนคารบอน [Nathalie Job 
et.al., 2004, C. Lin et.al., 1997, J.A. Ritter et.al., 2003, T. Yamamoto et.al., 2001]  

แตในการทดลองนี้ไดแสดงใหเห็นวา ที่ C/W มีคามาก (80 mol/m3) Carbon Sonogel ถูก
ทําลายโครงสรางรูพรุนในชวงมีโซพอรนอยเมื่อเทียบกับ Carbon Gel และยังมีการกระจายขนาดรู
พรุนในชวงดังกลาวแคบ เนื่องจากไดอภิปรายไวในตอนที่ 4.1 ถึงความเปนไปไดวาคล่ืนเหนือเสียง
นาจะชวยเรงการรวมกลุม (Cluster) ของสารตั้งตนและอนุพันธที่ไดจากปฏิกิริยาการเติมดวย
ปฏิกิริยาโพลีคอนเดนเซชัน การเติบโต การรวมตัว (Agglomeration) และการยึดเกาะกันของ
อนุภาคปฐมภูมิจนเปนโครงรางตาขาย 3 มิติ ของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ดังนั้นจึงมีความ
เปนไปไดวาการยึดเกาะกันของอนุภาคปฐมภูมิของ RF Sonogel มีความแข็งแรงเนื่องจากการที่
อนุภาคปฐมภูมิที่ยึดเกาะกันมีขนาดเพิ่มขึ้นตามที่ไดกลาวมาแลว  หรือสารตั้งตนที่เปลี่ยนเปน 
อนุพันธของ Hydroxymethyl (-CH2OH) มีโอกาสเกิดการเชื่อมตอกับอนุภาคแรกเริ่มที่เกิดขึ้นกอน
แทนที่จะรวมตัวกันเปนอนุภาคแรกเริ่มตัวใหม ตามที่ไดอธิบายถึงความเปนไปไดไวแลว ทําใหรีโซ
ซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ที่ใชคล่ืนเหนือเสียงในการเตรียมทนตอการถูกทําลายโครงสรางรูพรุน
ในชวงมีโซพอรภายหลังการเผาใหเปนคารบอน  
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4.2.2 คากําลังของคลื่นเหนอืเสียงท่ีมีตอลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอร   
 ในหัวขอนี้จะแสดงถึงผลของการปรับเปลี่ยนกําลังของคลื่นเหนือเสียงที่มีความถี่ 20 กิโล-
เฮิตซ ซ่ึงใชในการเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ดวยกําลัง 16, 22 และ 30 วัตต ที่สงผลตอ
ลักษณะสมบัติรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel 
 ในการทดลองสวนนี้ลักษณะสมบัติรูพรุนที่สนใจไดแก ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร 
และ การกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาว ประเมินไดจากผลของไอโซเทอมการดูดซับ คาย-
ซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ดวยวิธีของ Dollimore และ Heal ดังรายละเอียดดังตอไปนี้ 
 
4.2.2.1 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน 
 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ดังรูปที่ 4.2.5 บงบอกวา 
Carbon Sonogel ซ่ึงมีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 และไดมาจากการเผาใหเปนคารบอนของ RF 
Sonogel ซ่ึงใชคล่ืนเหนือเสียงที่มีคากําลัง 16, 22 และ 30 วัตต ในการเตรียม มีลักษณะไอโซเทอม
เปน Type IV ทั้งหมด ซ่ึงบงบอกวามีรูพรุนภายในโครงสรางของวัสดุดังกลาวอยูในชวงมีโซพอร 
[K.S.W. Sing et.al., 1982] 
 นอกจากนั้นยังพบวาปริมาณการดดูซับ-คายซับ ไนโตรเจน ของ Carbon Sonogel ที่ไดมา
จากการเผาใหเปนคารบอนของ RF Sonogel ที่ใชคล่ืนเหนือเสียงที่มีคากําลัง 16, 22 และ 30 วัตต ใน
การเตรียม มีความแตกตางกันนอยมาก โดยที่กําลังของคลื่นเหนือเสียง 16 วัตต มีคาปริมาณการดูด
ซับไนโตรเจนสูงสุด ต่ํากวาที่กําลังของคลื่นเหนือเสียง 22 วัตต และ 30 วัตต ตามลําดับ  

จากผลดังกลาวสามารถบงบอกไดถึงความแตกตางของปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร ซ่ึง
จะไดกลาวถึงผลการคํานวณตอไป 
 
 
 
 
 
 
 
 

Carbon Sonogel ท่ีสภาวะตางๆ Pore Volume [cm3/g] 
ตัวอยาง 

 
C/W 

[mol/m3] P US [W] 
VMeso 

Rp 
[nm] 

S-CA-16 
S-CA-22 
S-CA-30 

20 
20 
20 

16 
22 
30 

0.67 
0.91 
0.93 

6.2 
7.1 
7.0 

 
ตารางที่ 4.2.2 ผลการประเมินคาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรและคาสูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีในชวงมีโซพอร 
ของ Carbon Sonogel 
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รูปที่ 4.2.5 ไอโซเทอมการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Sonogel ที่มีคา C/W 
เทากับ 20 mol/m3 และใชคลื่นเหนือเสียงความถี่ 20 กิโลเฮิตซ ที่มีคากําลัง 16, 22 และ 30 วัตต ตามลําดับ ในการ
เตรียม 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.2.6 ความสัมพันธระหวางปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอร (แกนตั้ง) กําลังของคลื่นเหนือเสียง (แกนนอน) 
ของ Carbon Sonogel ที่ไดจากการเผาใหเปนคารบอนของ RF Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 และเตรียม
ดวยคล่ืนเหนือเสียงที่มีคากําลัง 0, 16, 22 และ 30 วัตต 
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 พิจารณาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon Sonogel ที่ไดจากการเผาใหเปน
คารบอนของ RF Sonogel ที่ใชคล่ืนเหนือเสียงที่มีคากําลังตางๆในการเตรียม ดังรูปที่ 4.2.6 และ
ตารางที่ 4.2.2 พบวาเมื่อเพิ่มกําลังของคลื่นเหนือเสียงที่ใชในขั้นตอน โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน 
แลว ปริมาตรรูพรุนของคารบอนจะมีปริมาตรเพิ่มขึ้น อยางไรก็ตามจะเริ่มมีความแตกตางกัน
เล็กนอยเมื่อคากําลังของคลื่นเหนือเสียงมีคาเพิ่มขึ้น 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 4.2.7 (a) การกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร และ (b) ความสัมพันธระหวางปริมาตรสะสมในชวง
มีโซพอรกับรัศมีรูพรุน ของ Carbon Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 และใชคลื่นเหนือเสียงกําลัง 0, 16, 22 
และ 30 วัตต ในการเตรียม 
 
 เมื่อพิจารณารูปที่ 4.2.7 (a) จะเห็นไดวาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรของ Carbon 
Sonogel ที่ไดจากการการใชคล่ืนเหนือเสียงที่มีคากําลังแตกตางกันระหวางขั้นตอน โซล-เจล โพลี-
คอนเดนเซชัน มีการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรแตกตางกันนอยมาก ผลดังกลาวแสดง
ใหเห็นวากําลังของคลื่นเหนือเสียงสงผลตอการเปลี่ยนแปลงขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรได
นอยมาก     และเมื่อพิจารณารูปที่ 4.2.7 (b) จะพบวาปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรมีขนาดรัศมีอยู
ระหวาง 2.7 ถึง 8 นาโนเมตร และมีคาสูงสุดของการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอร, Rp, 
เปน 6.2, 6.2 และ 7 นาโนเมตร ของ Carbon Sonogel ที่ไดจากการใชคล่ืนเหนือเสียงกําลัง 16, 22 
และ 30 วัตตตามลําดับ ดังตารางที่ 4.2.2 
 อยางไรก็ตาม Carbon Sonogel ก็ยังมีขนาดรัศมีและปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรใหญ
กวาและมากกวา Carbon Gel ตามลําดับ แมวาจะลดกําลังของคลื่นเหนือเสียงในการเตรียมก็ตาม ซ่ึง
ความแตกตางดงักลาวระหวาง Carbon Sonogel และ Carbon Gel ไดกลาวไวแลวในหัวขอที่ 4.2 
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บทที่ 5 

 
สรุปและขอเสนอแนะ 

 
 
 
 
5.1 สรุป 

โดยปรกติแลวการเตรียมคารบอนที่ไดจาก รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ภายใตสภาวะการ
เตรียมที่มีปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาชนิดดาง หรือ คา C/W มาก (C/W > 70 mol/m3) คารบอนที่ไดไม
สามารถรักษารูพรุนในชวงมีโซพอร (Mesopore) ไวไดภายหลังการเผาใหเปนคารบอน [N. Job 
et.al., 2004] เนื่องดวย ขนาดอนุภาคปฐมภูมิซ่ึงยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขายสามมิติมีขนาดเล็ก
ภายใตสภาวะการเตรียมดังกลาวทําให รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ไมมีความแข็งแรงพอที่จะทน
ตอการยุบตัวของรูพรุนในชวงมีโซพอรหรือชองวางระหวางอนุภาคปฐมภูมิภายหลังการเผาใหเปน
คารบอน อยางไรก็ดีสภาวะการเตรียมที่มีคา C/W มาก มีความนาสนใจเนื่องจากถาสามารถรักษารู
พรุนในชวงมีโซพอรไวได คารบอนจะมีการกระจายขนาดรูพรุนในชวงมีโซพอรที่แคบเพราะ
อนุภาคปฐมภูมิซ่ึงยึดเกาะกันเปนโครงรางตาขายสามมิติมีขนาดเล็ก [T. Yamamoto et.al., 2001] 

ผลการทดลองในงานวิจัยนี้ ไดแสดงใหเห็นแลววาคลื่นเหนือเสียงเมื่อใชระหวางขั้นตอน 
โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ของการเตรียม รีโซซินอล-ฟอรมัลไฮด เจล ภายใตสภาวะการเตรียมที่
มีคา C/W มาก (C/W = 80 mol/m3) ภายหลังจากการเผาใหเปนคารบอน คารบอนที่ไดสามารถรักษา
รูพรุนในชวงมีโซพอรไวได และมีการกระจายขนาดรัศมีรูพรุนในชวงดังกลาวแคบ กวา 90 % ของ
ปริมาณรูพรุนในชวงดังกลาวอยูระหวาง 1 – 2.3 นาโนเมตร [N. Tonanon et.al., 2005] 

 
สําหรับผลการศึกษาอื่นๆที่ไดจากงานวิจัยนี้สามารถสรุปไดดังนี้ 
 

1. การใชคล่ืนเหนือเสียงในกระบวนการ โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ของ RF Gelสามารถ
ลดระยะเวลาในการกลายเปนเจลไดอยางมาก  
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2. การใชคล่ืนเหนือเสียงในกระบวนการโซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน ของ RF Gel ไมทําให 
หมูฟงกชัน ของรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล เปล่ียนแปลง 

3. รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ที่เตรียมขึ้นดวยการใชคล่ืนเหนือเสียงในกระบวนการ โซล-
เจล โพลีคอนเดนเซชัน มีความแข็งแรงทนตอการหดตัวเชิงปริมาตรภายหลังการอบแหง
แบบเย็นเยือก  

4. การใชคล่ืนเหนือเสียงในกระบวนการ โซล-เจล โพลีคอนเดนเซชัน สงผลตอลักษณะ
สมบัติรูพรุนของ รีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล หลังการอบแหงแบบเย็นเยือก เฉพาะรูพรุน
ที่มีขนาดในชวงมีโซพอรเทานั้น โดยสงผลดังนี้ 
4.1 ปริมาตรรูพรุนในชวงมีโซพอรมีปริมาณเพิ่มขึ้น 
4.2 ขนาดรัศมีรูพรุนในชวงมีโซพอรมีขนาดใหญขึ้น และจะเห็นผลอยางชัดเจนเมื่อคา 

C/W มีคานอย 
5. ผลของการปรับเปลี่ยนคากําลังของคล่ืนเหนือเสียงที่ใชในการเตรียมมีผลนอยมากตอ

ลักษณะสมบัติรูพรุน 
 
5.2 ขอเสนอแนะ 

1.    การเตรียมรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล ดวยการใชคล่ืนเหนือเสียงในการเตรียมมีขอจํากัด
คือสามารถเตรียมไดในปริมาณนอยไมเกิน 10 ลูกบาศกเซ็นติเมตร 

2.    เนื่องจากรีโซซินอล-ฟอรมัลดีไฮด เจล  ซ่ึงไดจากการใชคล่ืนเหนือเสียงในการเตรียม มี
ความทนตอการยุบตัวเชิงปริมาตร โดยเฉพาะเมื่อสภาวะการเตรียมที่มีคา C/W ต่ํา ดังนั้นจึง
มีความเปนไปไดวาสามารถเปลี่ยนวิธีการอบแหงแบบเย็นเยือกไปเปนการอบแหงแบบอื่น
ที่ใชเวลาในการอบแหงรวดเร็วขึ้นและประหยัด   

3.   จากการศึกษาพบวามีความเปนไปไดในการเตรียมคารบอนท่ีมีรูพรุนซึ่งมีความตอเนื่องกัน 
(Interconnected Pore) และมีขนาดใหญในระดับแมคโครพอรดวยการใชคล่ืนเหนือเสียงใน
การเตรียม 
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ก.1 ผลไอโซเทอมการดูดซบั-คายซับ (Adsorptiom - Desorption Isotherm) ของไนโตรเจนที ่77 เคล
วิน ของ RF Sonogel และ RF Gel 
 
 

C/W = 20 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 500.10 0.91 0.00 0.00 863.98 1.00 

33.70 0.00 498.98 0.88 32.94 0.00 802.71 0.98 
74.65 0.01 495.78 0.85 73.76 0.02 798.90 0.95 
82.53 0.02 496.92 0.81 79.84 0.02 792.08 0.92 
85.01 0.03 478.28 0.79 82.07 0.03 782.43 0.90 
87.04 0.03 430.91 0.77 84.03 0.03 594.72 0.88 
88.97 0.04 323.77 0.75 85.86 0.04 486.01 0.87 
90.68 0.04 251.26 0.70 87.47 0.04 419.54 0.86 
92.24 0.04 213.43 0.64 88.71 0.04 371.50 0.84 
93.87 0.05 200.46 0.60 90.05 0.05 346.37 0.83 
94.84 0.05 183.06 0.54 91.59 0.05 321.90 0.82 

97.90 0.06 168.38 0.48 94.76 0.06 301.17 0.80 
99.18 0.06 155.79 0.42 95.93 0.07 271.96 0.77 
100.60 0.07 148.04 0.37 97.02 0.07 254.32 0.73 
101.66 0.07     98.48 0.07 238.42 0.70 
102.56 0.08     99.58 0.08 222.56 0.66 
103.64 0.08     100.43 0.08 211.13 0.63 
104.70 0.09     101.21 0.09 197.60 0.56 
105.51 0.09     102.08 0.09 180.00 0.50 
106.61 0.10     103.26 0.10 171.56 0.45 

มีตอหนาถัดไป 
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C/W = 20 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 

107.41 0.10     103.89 0.10 160.70 0.40 
128.10 0.22     124.91 0.22 152.67 0.36 
136.43 0.27     134.35 0.28     
145.23 0.33     142.10 0.33     
155.53 0.39     150.98 0.38     
163.81 0.44     160.81 0.44     
174.20 0.50     170.63 0.50     
186.91 0.55     183.15 0.55     
199.17 0.61     195.37 0.61     
217.77 0.66     212.39 0.66     
236.43 0.72     229.24 0.72     

265.06 0.77     253.46 0.77     
309.25 0.82     286.08 0.82     
380.55 0.86     342.76 0.87     
506.55 0.94     461.64 0.91     
611.57 1.00     553.23 1.00     

        754.38 1.00     
        954.75 1.00     

        
ตารางที่ ก.1 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ RF Gel และ RF Sonogel ที่
มีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 
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C/W = 80 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 673.38 1.00 0.00 0.00 711.19 0.96 
41.10 0.00 580.89 0.99 37.68 0.00 703.65 0.93 

100.66 0.01 579.39 0.95 95.60 0.01 708.91 0.89 
118.75 0.03 575.45 0.92 122.04 0.02 697.89 0.87 
122.31 0.03 573.28 0.88 126.30 0.03 694.86 0.84 
125.18 0.03 570.11 0.85 129.27 0.03 690.50 0.81 
127.64 0.04 567.80 0.82 131.87 0.04 692.26 0.79 
129.98 0.04 564.54 0.79 134.58 0.04 683.95 0.74 
132.37 0.04 559.99 0.74 136.38 0.04 674.43 0.70 
134.62 0.05 556.81 0.71 138.11 0.05 643.74 0.67 
136.11 0.05 555.20 0.66 140.49 0.05 526.77 0.66 
137.56 0.05 548.83 0.62 143.25 0.05 449.97 0.63 
141.97 0.06 491.48 0.61 147.78 0.06 368.89 0.60 
143.52 0.07 401.42 0.58 149.42 0.07 330.93 0.55 
145.65 0.07 335.02 0.55 151.38 0.07 294.04 0.51 
147.70 0.08 298.66 0.50 153.00 0.08 271.46 0.46 
149.55 0.08 270.18 0.45 154.35 0.08 258.01 0.42 
151.08 0.08 251.34 0.40 155.99 0.08 242.47 0.38 
152.59 0.09 236.91 0.36 157.44 0.09   
153.94 0.09   158.70 0.09   
155.61 0.10   160.34 0.10   
156.90 0.10   161.60 0.10   
191.10 0.22   163.32 0.11   
206.66 0.27   198.52 0.23   
222.21 0.33   212.24 0.28   
238.39 0.38   228.87 0.34   
255.24 0.44   243.10 0.39   
276.79 0.50   259.82 0.45   
303.22 0.55   281.23 0.50   
336.14 0.60   304.69 0.56   

มีตอหนาถัดไป 
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C/W = 80 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 

388.16 0.65   328.38 0.61   
456.37 0.71   363.51 0.66   
526.72 0.76   432.55 0.70   
565.39 0.85   523.60 0.77   
570.95 0.91   622.00 0.81   
574.33 0.96   702.77 0.91   
590.02 1.00   709.56 0.98   
678.07 1.00   723.85 1.00   

    777.45 1.00   
        

ตารางที่ ก.2 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ RF Gel และ RF Sonogel 
 ที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 
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C/W = 20 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 464.38 1.00 0.00 0.00 711.03 1.00 
3.81 0.00 460.65 0.85 5.58 0.00 695.92 0.86 

15.16 0.00 421.17 0.73 22.12 0.00 561.54 0.84 
33.94 0.00 349.97 0.69 49.27 0.00 436.48 0.81 
60.29 0.00 291.53 0.64 87.37 0.00 335.51 0.75 
90.29 0.00 255.70 0.56 130.26 0.00 277.59 0.64 
123.89 0.00 236.09 0.46 166.62 0.02 247.38 0.52 
155.68 0.00 223.85 0.37 181.05 0.06 229.88 0.42 
175.69 0.03 214.80 0.30 185.91 0.08 217.61 0.34 
183.68 0.06 205.98 0.23 187.14 0.08 205.37 0.25 
186.73 0.07 198.33 0.16 189.02 0.09 195.33 0.18 
188.31 0.08 190.44 0.11 191.00 0.10 185.99 0.12 
190.22 0.09 182.55 0.06 198.30 0.15 176.59 0.07 
192.27 0.10   206.40 0.20   
198.55 0.14   214.15 0.26   
205.50 0.20   222.78 0.32   
212.26 0.26   230.75 0.39   
219.69 0.32   239.90 0.45   
227.06 0.38   249.81 0.51   
234.32 0.45   261.60 0.57   
242.81 0.51   272.66 0.63   
252.31 0.57   289.03 0.69   
264.02 0.63   309.13 0.75   
277.44 0.68   335.27 0.80   
296.21 0.73   371.12 0.84   
322.72 0.78   423.55 0.87   
355.59 0.82   484.59 0.90   
398.91 0.85   561.70 0.92   
448.75 0.89   651.70 0.93   

ตารางที่ ก.3 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Gel และ 
Carbon Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 
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C/W = 20 mol/m3 
Power = 16 W Power = 22 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 533.28 0.89 0.00 0.00 677.36 0.88 
3.29 0.00 489.13 0.85 4.45 0.00 567.52 0.85 
13.20 0.00 439.57 0.84 17.65 0.00 457.05 0.83 
29.53 0.00 363.16 0.81 39.37 0.00 359.91 0.79 
52.43 0.00 300.71 0.76 65.30 0.00 289.87 0.72 
81.67 0.00 257.97 0.68 95.68 0.00 250.71 0.60 

111.09 0.00 231.58 0.57 129.56 0.00 229.78 0.49 
138.22 0.01 215.55 0.47 158.93 0.02 215.46 0.39 
155.57 0.03 204.16 0.39 172.19 0.05 205.45 0.31 
163.03 0.06 195.41 0.32 177.05 0.07 195.32 0.23 
166.02 0.07 186.52 0.24 178.54 0.08 186.27 0.16 
167.77 0.08 178.55 0.18 180.37 0.09 177.74 0.11 
169.65 0.09 171.23 0.12 182.41 0.10 169.24 0.06 
171.67 0.10 163.48 0.08 189.11 0.15   
177.83 0.14   196.54 0.20   
184.64 0.20   204.10 0.26   
191.64 0.26   211.80 0.32   
198.79 0.32   219.07 0.39   
206.07 0.38   227.63 0.45   
213.82 0.44   236.44 0.51   
221.76 0.51   246.25 0.57   
231.30 0.57   257.67 0.63   
240.74 0.63   271.22 0.69   
253.82 0.69   287.79 0.74   
268.29 0.74   310.10 0.79   
287.65 0.79   339.36 0.84   
313.01 0.83   381.58 0.88   
347.80 0.87   434.30 0.90   
395.39 0.89   494.59 0.92   
447.77 0.92   567.18 0.93   

มีตอหนาถัดไป 
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C/W = 20 mol/m3 
Power = 16 W Power = 22 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 

511.92 0.93   647.77 0.94   
548.67 1.00   695.92 1.00   

        
        
ตารางที่ ก.4 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Sonogel  
ที่มีคา C/W เทากับ 20 mol/m3 

 
C/W = 40 mol/m3 

Power = 0 W Power = 30 W 
Adsorption Desorption Adsorption Desorption 

Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 492.61 0.92 4.01 0.00 549.34 0.91 
3.63 0.00 488.34 0.79 15.84 0.00 545.04 0.78 

14.11 0.00 465.51 0.65 35.40 0.00 499.36 0.68 
31.58 0.00 402.28 0.63 58.90 0.00 427.68 0.66 
55.95 0.00 346.03 0.60 86.35 0.00 362.17 0.63 
84.00 0.00 304.57 0.55 117.65 0.00 315.78 0.57 
115.44 0.00 279.16 0.47 152.00 0.00 285.66 0.49 
146.78 0.00 261.80 0.39 180.10 0.02 265.69 0.42 
174.95 0.01 249.39 0.33 196.09 0.04 252.25 0.34 
193.68 0.03 237.19 0.25 203.02 0.07 238.00 0.27 
202.49 0.06 226.49 0.19 205.69 0.08 227.87 0.21 
206.14 0.07 216.61 0.13 208.53 0.09 218.39 0.16 
208.39 0.08 207.24 0.09 211.30 0.10 209.06 0.11 
210.87 0.09   219.78 0.14 199.29 0.07 
213.38 0.10   229.41 0.20   
221.21 0.14   239.33 0.26   
229.94 0.19   249.70 0.32   
239.19 0.25   260.51 0.38   

มีตอหนาถัดไป 
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C/W = 40 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 

248.88 0.31   272.29 0.44   
259.53 0.37   285.51 0.50   
270.17 0.44   299.71 0.56   
282.49 0.50   317.41 0.62   
296.27 0.56   340.46 0.67   
313.73 0.61   369.37 0.72   
334.39 0.66   404.76 0.76   
360.07 0.71   451.54 0.80   
394.69 0.75   505.73 0.83   
435.23 0.79   548.17 0.91   
478.73 0.83   577.91 1.00   
492.51 0.96       
525.01 1.00       

        
        
ตารางที่ ก.5 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Gel และ  
Carbon Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 40 mol/m3 

 
C/W = 80 mol/m3 

Power = 0 W Power = 30 W 
Adsorption Desorption Adsorption Desorption 

Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 
0.00 0.00 136.10 0.83 4.89 0.00 419.53 0.89 
5.76 0.00 135.40 0.62 19.36 0.00 414.93 0.76 

16.41 0.00 134.70 0.46 43.37 0.00 409.50 0.58 
30.93 0.01 133.20 0.34 77.10 0.00 368.28 0.51 
47.85 0.01 132.50 0.23 114.84 0.00 311.73 0.48 
65.30 0.02 130.90 0.14 152.15 0.01 276.48 0.42 
79.93 0.04 126.90 0.07 171.74 0.04 256.06 0.35 

มีตอหนาถัดไป 
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C/W = 80 mol/m3 
Power = 0 W Power = 30 W 

Adsorption Desorption Adsorption Desorption 
Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 Vol P/P0 

86.30 0.06   179.88 0.07 237.85 0.27 
89.07 0.08   183.37 0.08 223.09 0.22 
90.78 0.09   186.84 0.09 208.63 0.16 
91.43 0.10   190.14 0.10 196.67 0.11 
92.24 0.11   199.11 0.14 184.28 0.07 
93.27 0.13   209.10 0.20   
93.90 0.19   219.46 0.25   
94.69 0.26   231.63 0.32   
96.53 0.33   243.50 0.38   
98.92 0.41   258.12 0.44   
99.96 0.49   275.23 0.50   

101.43 0.56   294.53 0.55   
103.56 0.63   319.57 0.61   
107.44 0.71   347.24 0.66   
109.02 0.79   382.20 0.71   
112.88 0.85   404.56 0.79   
117.14 0.93   411.44 0.88   
122.08 1.00   417.34 0.96   

    441.80 1.01   
                
        
ตารางที่ ก.6 แสดงผลการการดูดซับ-คายซับ ไนโตรเจน ที่อุณหภูมิ 77 เคลวิน ของ Carbon Gel และ  
Carbon Sonogel ที่มีคา C/W เทากับ 80 mol/m3 
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ก.2 เวลาในการกลายเปนเจล 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
C/W P US [W] Gelation 

time  
 

Samples 

[mol/m3]   [min]  
 0 0 -  
 20 0 2,160  
 40 0 1,440  
 

RF Gel 

80 0 1,080  
  0 30 -  
  20 16 300  
  20 22 155  
  20 30 130  
 RF  40 16 180  
 Sonogel 40 22 145  
  40 30 100  
  80 16 110  
  80 22 83  
   80 30 50  
      
ตารางที่ ก. 7 แสดงเวลาในกกสรกลายเปนเจลของ RF Sonogel และ RF Gel  
ที่สภาวะการเตรียมตางๆ    
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Abstract

Mesoporous carbon gels are usually obtained by pyrolyzing resorcinol–formaldehyde (RF) gels, which are synthesized via the

sol–gel polycondensation of resorcinol with formaldehyde in a slightly basic aqueous solution followed by drying. However, meso-

porous carbon gels cannot be prepared under the conditions of high catalyst concentration or high pH of RF solution even by using

supercritical drying or freeze drying. In this work, mesoporosity of carbon cryogels is improved by ultrasonic irradiation to RF solu-

tion. It is found that the gelation time of RF solution becomes greatly short by ultrasonic irradiation and that ultrasonic can

improve mesoporosity of carbon cryogels prepared at high catalyst concentration (C/W). Although the carbon cryogels prepared

from C/W = 80mol/m3 have no mesopores, the carbon sonogels prepared by ultrasonic irradiation under the same catalyst condition

have sharp mesopore size distribution. The utilization of ultrasonic in the preparation of RF gel is an interesting way in improving

mesoporosity of carbon gels prepared at high C/W or pH.

� 2004 Elsevier Ltd. All rights reserved.

Keywords: A. Porous carbon; B. Pyrolysis; C. Adsorption, Scanning electron microscopy; D. Porosity
1. Introduction

RF gel was first synthesized by Pekala et al. by sol–

gel polycondensation of resorcinol (R) and formalde-

hyde (F) with sodium carbonate (C) as a basic catalyst

[1–4]. Carbon cryogels prepared by freeze drying and

pyrolysis of RF gels are porous materials with moder-

ately high BET surface areas (500–1200m2/g) and large
mesopore volume (>0.89cm3/g) [5], therefore, carbon

cryogels are suitable for many applications such as col-

umn packing materials for high-performance liquid

chromatography, electrode materials for electric double

layer capacitors and materials for catalyst supports
0008-6223/$ - see front matter � 2004 Elsevier Ltd. All rights reserved.

doi:10.1016/j.carbon.2004.10.015
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(both metal catalyst and enzyme). Morphologies and

porous properties of carbon cryogels can be changed

in many ways. From previous work [6–9], the effect of

catalyst concentration, drying conditions of gels, gela-

tion conditions and carbonizations on porous properties

of RF carbon cryogels, have been investigated. The ef-

fect of surfactant types and concentrations was also

studied [10]. Previous works on the effect of synthesis
method (RF sol–gel polycondensation) such as reactant

concentration, initial pH of RF solutions, gelation and

curing on the properties of RF gel have been reported

in the review [11].

The unique power of ultrasonic in driving chemical

reactions under extreme conditions comes from the

hot-spot and thermal theories [12], extreme pressures

and hot spots accompanied by rapid heating and cooling

mailto:nattaporn.t@chula.ac.th 
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created by cavitation bubble collapse [13]. Cavitation

has three stages, nucleation, growth and impulsive col-

lapse of cavitating bubbles [14]. The number of cavita-

tion site depends on the ultrasonic intensity [15].

Since there are many special properties can be ob-

tained after sonication, there are many works such as
polymerization and other chemical reactions accelerated

by ultrasonics. In some materials, structure has been im-

proved outstandingly by ultrasonic irradiation. Most of

interesting works and unique role of ultrasonic in chem-

istry can be found in the reviews [13–15]. Ultrasonic is

found to be very helpful by increasing reaction rates

and yields of products, shortening the reaction time,

altering the reaction path and making milder reaction
conditions (lower temperature) possible. Some examples

of interesting effects of ultrasonic irradiation on increas-

ing reaction rate and yield, decreasing reaction time and

introducing milder reaction condition are obviously

shown in increasing the reactivity of reactive metals

(Mg, Li or Zn) [15], the addition–rearrangement in the

reaction of 4-bromobenzenesulfonyl azide with 1,2-

cyclohexadiene and cyclohexene substrates [12] and the
synthesis of diaryl ethers [12]. There are many applica-

tions of ultrasonic into polymer chemistry for both

thermoplastics and thermosetting polymers such as dis-

persion of particles in polymer matrix, shortening the

reaction time [12,16,17]. Many sonochemistry researches

have been done in polymerization (initiation) of vinylic

monomers such as styrene, methylmethacrylate and

N-vinylcarbazole [12,15].
When ultrasonic irradiation is applied on sol–gel reac-

tion, sonogel with unique properties such as porous prop-

erty and density is obtained [14]. The obvious result of

ultrasound irradiation is outstandingly shorter gelation

time in the preparation of sonogel [14]. In silica sonogel

finer, sphere-shaped pore was obtained compared to the

silica aerogels [15]. For zirconium sonogel, short gelation

time and much smaller particle size was observed after
ultrasonic irradiation [15]. For ormosils after sonication,

denser structure and less porosity were obtained [14].

Interesting structural changes was found in nanostruc-

tural materials [15]. After sonication hydroxyapatite got

better crystallinity and shorter reaction time. For MoS2,

a big difference in morphology was observed by high

intensity ultrasonic irradiation. Interesting results can

be seen from inorganic sonogels. What will happen when
ultrasonic is applied into organic resorcinol–formalde-

hyde polycondensation has not been reported.

In this work, ultrasonic with different intensities is ap-

plied to RF gel prepared under different catalyst concen-

trations (the ratio of catalyst to water, C/W) and the

effect of ultrasonic on porous properties of carbon cryo-

gels is clarified. In general by using high C/W (high pH)

RF carbon gel with high surface area, good mesoporos-
ity and short gelation time cannot be obtained. Hence,

the authors want to emphasize that ultrasonic can make
synthesis of mesoporous RF carbon gel (with short gela-

tion time) at high C/W (high pH) possible. Ultrasonic

irradiation in the preparation of RF gel is an interesting

way in improving mesoporosity of carbon gels prepared

at high C/W (high pH).
2. Experimental

2.1. Preparation of RF sonogels

In order to prepare RF hydrogels, resorcinol–formal-

dehyde (RF) solutions were prepared from resorcinol

(C6H4(OH)2) (R), formaldehyde (HCHO) (F), sodium
carbonate (Na2CO3) (C) and distilled water (W). All

chemicals are research grades fromWako Pure Chemical

Industries. Na2CO3 and distilled water were used as a

basic catalyst and a diluent, respectively. The synthesis

conditions are presented in Table 1. Here the molar ratio

of resorcinol to formaldehyde (R/F) was fixed at 0.5.

Ultrasonic was applied into RF solution by Vibra Cell

model VC 130 (frequency 20kHz, adjustable output
between 0 and 30W) with a titanium alloy transducer

(6mm in diameter) at different intensities 0, 57, 78,

106W/cm2. The temperature of RF solution was con-

trolled at �308 ± 5K. When no cavitation bubbles was

observed in high viscosity RF solution the ultrasonic

irradiation was stopped then the RF solution was poured

into the cylindrical glass tube (inner diameter = 3mm,

length = 40mm) followed by aging for 7 days at 348K
in the oven. Before freeze drying, water in RF sonogels

was replaced by solvent exchange with t-butanol for

three times. After that, RF sonogels were freeze-dried

at 263K for 3h to obtain freeze dried RF sonogel.

2.2. Preparation of carbon sonogels

RF carbon sonogels were obtained by pyrolyzing RF
sonogels at 1023K. Pyrolysis was conducted under a

200cm3-STP/min flow of nitrogen gas. At first, the RF

cryogels were heated to 523K at a constant heating rate

of 250K/h, and were kept at this temperature for 2h.

Then they were heated to 1023K at a constant heating

rate of 250K/h and were kept at 1023K for 4h.

2.3. Characterization of gels

The porous properties of RF carbon gels were deter-

mined by the N2 adsorption method using an adsorption

apparatus (BEL Japan Inc.; BELSORP28). BET surface

area, SBET mesopore size distribution, and mesopore

volume, Vmes, were evaluated. The pore size distribu-

tions and Vmes were obtained by applying the Dolli-

more–Heal method [18] to their desorption isotherms.
The cross sections of RF carbon gels were observed

by a scanning electron microscope (JEOL, JSM-6700F).



Table 1

Synthesis conditions and porous properties of RF carbon gels prepared by application of various ultrasonic intensities with different catalyst

concentrations in the starting RF solution

Sample R/C (mol/mol) C/W (mol/m3) Ultrasonic intensity

(W/cm2)

SBET (m2/g) Vmes (cm
3/g) Vmic (cm

3/g) Mesopore size

peak radius (nm)

C1 400 20 0 650 0.53 0.19 4

C2 400 20 57 590 0.67 0.16 6

C3 400 20 78 630 0.91 0.17 6

C4 400 20 106 660 0.93 0.16 6

C5 200 40 0 750 0.61 0.17 3

C6 200 40 57 690 0.73 0.16 3

C7 200 40 78 740 0.75 0.17 3

C8 200 40 106 740 0.71 0.17 3

C9 100 80 0 360 0.08 0.12 ND

C10 100 80 57 720 0.60 0.10 2

C11 100 80 78 740 0.65 0.11 2

C12 100 80 106 690 0.54 0.11 2

Mole ratio of resorcinol to formaldehyde (R/F) = 0.5mol/mol; ratio of resorcinol to water (R/W) = 0.89g/cm3; gelation temperature (Tgel) = 308K;

pyrolysis temperature (Tpyro) = 1023K.ND = not detected.
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Fig. 1. Gelation time of (a) RF gel and (b) RF sonogel.
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3. Results and discussion

The authors have experimentally elucidated that RF

sol–gel polycondensation cannot be proceeded by only

ultrasonic irradiation. Therefore, it is found that the cat-

alyst, Na2CO3, is required as a basic catalyst for the

polycondensation. Here the effect of ultrasonic on gela-

tion time of RF gels and the porous properties of carbon
cryogels prepared under several catalyst concentrations

(C/W = 20, 40 and 80mol/m3) has been investigated.

3.1. Effect of ultrasonic irradiation on gelation time

of RF gel

Fig. 1 shows the gelation time of RF gels andRF sono-

gels prepared under the conditions of C/W = 20, 40 and
80mol/m3. One can see that the gelation time decreases

with the increase of the catalyst concentration (C/W)

from Fig. 1(a). This result can be explained by the model

proposed by the authors [9]. During the first stage of the

gelation process, each particle grows individually at the

position of the catalyst, subsequently they aggregate with

each other to form the interconnected structure, and fi-

nally the cross-linked structure (RF hydrogel) is formed.
If the concentration of catalyst is high (large C/W), the

starting points of the growth of the particles exist densely.

Since they easily aggregate and form interconnected

structure, the gelation time becomes short. On the other

hand, if the concentration of catalyst is low (small C/

W), the starting points exist sparsely. Hence, it takes long

time to form the cross-linked structure.

It is found that RF sonogels prepared under the con-
ditions of ultrasonic intensity = 57, 78, 106W/cm2 have

much shorter gelation time compared with their RF car-

bon gel counterparts from Fig. 1(a) and (b). One can

also see that the gelation time of RF sonogel depends

on both the catalyst concentration in the starting RF
solution and the ultrasonic intensity. For example, when

RF starting solutions with C/W = 20, 40 and 80mol/m3

are irradiated by ultrasonic 106W/cm2, the gelation

times change from 36, 24 and 18h to 130, 100 and

50min, respectively. For the same C/W ratio, the higher

ultrasonic intensity, the shorter gelation time it becomes.

3.2. Effect of ultrasonic irradiation on porous properties

of carbon gel

Fig. 2 shows adsorption and desorption isotherms of

nitrogen on carbon cryogels and carbon sonogels
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prepared under the conditions shown in Table 1. This

figure suggests that the amounts of nitrogen adsorbed

(q) at low relative pressure (p/p0, p: partial pressure,

p0: saturated vapor pressure) are the same in all RF car-

bon gels (except the carbon gel prepared from C/W =

80mol/m3: pH = 7.4) and sonogels. The results mean

that microporosities of the carbon cryogels and sonogels
are the same. On the other hand, the amounts of nitro-

gen adsorbed at high relative pressure are different be-

tween carbon gels and carbon sonogels prepared from

C/W = 20 and 40mol/m3. This difference means the
change of mesoporosity of carbon gels by irradiation

of ultrasonic. Although the change in mesoporosities

of carbon gel and carbon sonogel is very obvious for

C/W = 20mol/m3, the change is not big for carbon gels

prepared under the condition of C/W = 40mol/m3. Note

that for RF carbon gel prepared from C/W = 80mol/m3

(starting pH = 7.4), the shape of isotherm is different

from other RF carbon gels or sonogels. The amounts

of nitrogen adsorbed are increased by irradiation of

ultrasonic. The outstanding changes in both micropo-

rosities and mesoporosities of carbon gel and carbon

sonogel can be observed for C/W = 80mol/m3 (starting

pH = 7.4).

Fig. 3 shows pore size distributions of the carbon gels
and the carbon sonogels prepared under the conditions
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shown in Table 1. There are remarkable changes in

mesopore size distribution between carbon gels and car-

bon sonogels prepared from C/W = 20 and 80mol/m3

(starting pH = 7.4). However, from both adsorption–

desorption isotherm of nitrogen in Fig. 2 and mesopore

size distribution in Fig. 3, there is no outstanding effect
of ultrasonic intensities on porous properties except the

carbon sonogel prepared from C/W = 20mol/m3 with

ultrasonic intensity 57W/cm2.

Although the carbon cryogel (C9) prepared from

C/W = 80mol/m3 (starting pH = 7.4) has no mesopores

as shown in Fig. 3, the carbon sonogels prepared for

the same C/W has sharp pore size distributions. Under

the condition of C/W = 20mol/m3, the peak radius of
pore size distribution, rpeak of the carbon gels increases

from 4nm to 6nm by ultrasonic irradiation. However,

no change in rpeak can be observed on the carbon cryo-

gels prepared for C/W = 40mol/m3.

The preparation conditions and the porous properties

of carbon cryogels and carbon sonogels are shown in

Table 1. Ultrasonic can clearly increase Vmes and rpeak
of carbon cryogels prepared under the conditions of C/
W = 20 and 80mol/m3 (starting pH = 7.4). Especially,

SBET, Vmes and rpeak of carbon sonogels are much larger

than those of carbon cryogel counterparts. Hence, ultra-

sonic irradiation to RF solution can outstandingly im-

prove the mesoporosity of carbon cryogel prepared

under the conditions of C/W = 20 and 80mol/cm3 (high

pH).

3.3. Effect of ultrasonic irradiation on inside structure of

carbon gel

Fig. 4 shows the cross sections of carbon cryogel and

carbon sonogel prepared under the condition shown in

Table 1. The carbon cryogels (C1 and C5) are composed

of primary particles of nanosize as shown in Fig. 4. The

carbon sonogels (C4 and C8) have the similar inside
structure to C1 and C5, respectively. Hence the pictures

suggest that the carbon sonogels with almost the similar

structure to the carbon cryogels can be prepared by

using ultrasonic under the conditions of C/W = 20 and

40mol/cm3.

The cross sections of carbon cryogel (C9) prepared

under the condition of C/W = 80mol/m3 suggests that

the inside structure is collapsed during freeze drying
and pyrolysis and that the cryogel has no mesopores,

which result is confirmed by the mesoporosity estimated

by nitrogen adsorption as shown in Fig. 3. Hence, it is

impossible to keep mesoporosity during freeze drying

and pyrolysis for C/W = 80mol/m3. On the other hand,

the cross section of carbon sonogel (C12) prepared from

C/W = 80mol/m3 suggests that the sonogel is composed

of primary particles of nanosize similar to C1, C4, C5
and C8. The mesoporosity of carbon cryogel prepared
from high catalyst concentration (high pH) can be

greatly improved by irradiation of ultrasonic.

3.4. Effect of ultrasonic irradiation on preparation of

carbon cryogels

Most works on mesoporosity improvement of carbon

gels focus only on the initial stage of gelation such as

addition and condensation but in the present work

ultrasonic is applied to RF solution from the beginning

until viscosity of RF solution becomes too high. Sonica-

tion can shorten the gelation time of RF solution and

greatly improve mesoporosity of RF carbon gels. The

results may be explained by co-working of ultrasonic
and catalyst during the gelation process of RF solution

such as the addition reaction, polycondensation, cluster

formation, particle formation and gelation. It has been

reported that ultrasonic can generate more free radicals

and active species [15] which results in faster addition

reaction together with faster condensation and gelation

as a consequence. Since ultrasonic irradiation increases

the number of free radicals/active species in RF solution
and promotes the addition reaction at the first stage of

the process, the gelation time is shorten by ultrasonic

irradiation as shown in Fig. 1. However, ultrasonic does

not alter the reaction path because the catalyst concen-

tration influences both carbon gel and carbon sonogel

as shown in Figs. 2 and 3.

In addition to promotion for sol–gel polycondensa-

tion and gelation by free radicals and active species,
ultrasonic may have another role in the next step. Pitting

in the surface (much larger surface area compared with

cavitation bubbles� resonance) caused by ultrasonic irra-

diation has been reported [12]. Hence, there is also a

possibility that ultrasonic can play an important role

in improving porous properties such as SBET and Vmes

due to the surface modification by ultrasonic irradiation.

In this present work the authors have particular inter-
est in synthesis of RF carbon gels at high C/W (high

pH), which have high surface area, good mesoporosity

and short gelation time. It has been reported that carbon

xerogels synthesized from the starting RF solution with

pH = 6.5 or higher are non-porous [19]. RF carbon

cryogels prepared at C/W = 45mol/m3 have no mesopo-

rosity [9]. From previous works, a suitable pH range for

synthesis of RF carbon gels is 5.4–7.6 [11]. In the present
work for C/W = 80mol/m3 (starting pH = 7.4), after

ultrasonic irradiation carbon sonogels with good meso-

porosity can be obtained, on the contrary without ultra-

sonic irradiation mesoporous structure can not be

obtained in carbon gel. There is also an outstanding

improvement in mesopore volume and mesopore size

distribution when C/W = 20mol/m3 (lower pH). It is

obviously seen that when C/W or pH is high in starting
RF solution, sonochemistry produces a mesoporous



Fig. 4. SEM micrographs on the cross section of RF carbon gels C/W = 20, 40 and 80 with different ultrasonic intensities 0 and 30W/cm2 (sonogel).
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carbon which cannot be produced by methods already

established.

The mesoporosity of carbon cryogels prepared from

C/W = 20 and 80mol/cm3 (high pH) are improved by

ultrasonic irradiation. On the other hand, ultrasonic

does not influence porous properties of carbon cryogels

prepared for C/W = 40mol/cm3. However, the authors
cannot completely explain the effect of ultrasonic on

the changes in mesoporosity of carbon cryogels with

the catalyst concentration used in sol–gel

polycondensation.

RF carbon gels with good mesoporosity can be syn-

thesized at high C/W (high pH) by using ultrasonic irra-

diation to the RF solution. In other word the synthesis

conditions of RF carbon gel are expanded by ultrasonic
application. Although the carbon gels prepared in this

work are not outstandingly different from carbon gels

prepared in previous works. However, further investiga-
tion will be needed in near future for this interesting

work on resorcinol–formaldehyde carbon sonogels.
4. Conclusion

By ultrasonic irradiation together with suitable cata-
lyst concentrations, interesting improvement in mesopo-

rosity of resorcinol–formaldehyde carbon gels can be

observed especially when the catalyst concentration (C/

W) or pH is high. The gelation time is also greatly short-

ened by ultrasonic irradiation. Although the carbon

cryogels prepared by the existing synthesis method at

C/W = 80mol/cm3 have no mesopores, the carbon sono-

gels prepared by ultrasonic irradiation under the same
catalyst concentration have sharp mesopore size distri-

bution. Hence, ultrasonic irradiation is useful for

expanding the synthesis conditions of mesoporous car-
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bon cryogels via sol–gel polycondensation of resorcinol

with formaldehyde.
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