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In this work, the synthesis of nanosized anatase particles by using sub-micron size 

commercial rutile powder as the precursor via hydrothermal and hydrolysis-precipitation 

method were studied. Effects of various parameters such as pH value, temperature, time and 

dispersant on the physical properties and photocatalyst activity of synthesized powder were 

investigated. It was found that the pH value was a crucial parameter affecting on the degree 

of crystallinity, particle dispersion, specific surface area and photocatalyst property of the 

synthesized anatase. In the frist method, the anatase obtained under pH7, hydrothermal at 

150°C for 6h has crystallite size about 8 nm and specific surface area 164.87 m
2
/g, which its 

photocatalytic degradation of methyleneblue closes to that of commercial photocatalyst 

(ST-01). In case of the hydrolysis-precipitation method, at synthesis conditions; pH 4-5, 

calcined at 600°C for 2h with calcination rate 2°C/min and adding appropriate dispersant 

HPC content of 0.05g / 1 g of rutile are used to produce anatase with crystallite size of 23.87 

and 17.24 nm, surface area about 96.99 and 103.20 m
2
/g, respectively. These synthesized 

anatase exhibited photocatalytic activity as well as ST-01. Moreover, the synthesized 

anatase particles showed high thermal stability, anatase-to-rutile phase transforms at 

temperature above 850°C. It was suggested that efficiency of photocatalytic activity of 

anatase was affected by the combination factors such as the degree of crystallinity, particle 

dispersion, specific surface area and zeta potential of particle surface, which could be 

controlled these properties by synthesis parameters 
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บทที่ 1 
บทนํา 

 

1.1 ความเปนมาและความสาํคัญของปญหา 

ไทเทเนียมไดออกไซด (TiO2) เปนวัสดุกึ่งตัวนําชนิดหนึ่งที่ไมมีพิษ นิยมใชกันอยาง

แพรหลายในชีวิตประจําวันของมนุษย เชน เปนวัสดุที่ใหสีขาวในสีทาบาน เปนสวนผสมใน

เคร่ืองสําอางเพื่อปองกันแสงยูวี เปนตน แตปจจุบันมีการนํามาใชงานทางดานการชวยกําจัดเชื้อ

โรค แบคทีเรีย และมลภาวะตางๆ เชน เปนวัสดุผสมในกระจก กระเบ้ือง ส่ิงทอ  แผนกรองอากาศ

ในเคร่ืองทําความเย็น เนื่องจากไทเทเนียมไดออกไซดมีสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง [1] 

ซึ่งจะเกิดข้ึนเมื่อวัสดุชนิดนี้ไดรับพลังงานจากแสง UV กระตุนใหเกิดการออกซิเดชัน-รีดักชัน ของคู

อิเล็กตรอน - โฮลที่บริเวณผิวของ TiO2 เพื่อยอยสลายสารอินทรียที่เปนมลพิษที่มาสัมผัสกับผิว

ของ TiO2 แสดงใหเห็นวาประสิทธิภาพของสมบัติดังกลาวข้ึนอยูกับลักษณะโครงสรางและสมบัติ

เชิงกายภาพของวัสดุ [2] เชน ความบริสุทธิ์ ขนาดผลึก พื้นที่ผิวจําเพาะ เปนตน 

โดยทั่วไปโครงสรางผลึกของไทเทเนียมไดออกไซดที่นิยมสังเคราะห และนํามาใชในงาน

อุตสาหกรรม คือ แอนาเทสและรูไทล ซึ่งจากงานวิจัยสวนใหญพบวาแอนาเทสมีสมบัติเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงที่ดีกวารูไทล ประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงจะสูงข้ึน เมื่อ

อนุภาคแอนาเทสมีขนาดเล็ก เนื่องจากพื้นที่ผิวในการถูกกระตุนดวยแสงมีมากขึ้น ดังนั้นงานวิจัย

ในปจจุบันจึงมุงเนนที่การสังเคราะหอนุภาคขนาดนาโน ซึ่งมีการศึกษาดวยกันหลายวิธี [3-10] 

ยกตัวอยางเชน วิธีโซล-เจล (sol-gel method) ซึ่งใชสารต้ังตนที่เปนแหลงของไทเทเนียมจาก

สารละลายแอลคอกไซด (alkoxide) ที่มีราคาแพงและตองเตรียมในภาวะที่มีการควบคุมพิเศษ 

เนื่องจากเกิดการไฮโดรไลซิสไดงาย หรือการสังเคราะหดวยวิธีใชไทเทเนียมเตตระคลอไรด (TiCl4) 

เปนสารต้ังตน ตองมีการควบคุมอยางระมัดระวัง เนื่องจากมีรายงานวาวิธีนี้จะทําใหเกิดไอกรด ซึ่ง

มีอันตรายตออวัยวะที่สัมผัสและระบบหายใจของสิ่งมีชีวิต หรือวิธีการสังเคราะหดวยวิธีการ

แยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน ซึ่งใชเคร่ืองมือไมซับซอน นอกจากน้ียังมีวิธีไฮโดรเทอรมัล โดย

งานวิจัยที่ผานมาพบวาเปนวิธีที่งาย ใชอุณหภูมิในการเตรียมไมสูง สามารถควบคุมขนาด รูปราง

ลักษณะและการกระจายตัวของเฟสตาง ๆ ในโครงสรางจุลภาค (microstructure) ตามที่ตองการ

ได แตปญหาสวนใหญที่พบในการสังเคราะหอนุภาคขนาดนาโน คือ การรวมตัวกันของอนุภาค ซึ่ง

สามารถลดปญหาดังกลาวไดโดยใชสารชวยกระจายตัว [11] ในข้ันตอนการเตรียมดวยปริมาณ 

และภาวะในการเตรียมที่เหมาะสม  
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งานวิจัยนี้จึงมุงเนนการศึกษาวิธีการสังเคราะหอนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนดวยวิธี 

ไฮโดรเทอรมัล และวิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน เนื่องจากเปนวิธีที่งายไมซับซอน และ

ศึกษาผลของการใชตัวชวยกระจายอนุภาคเฮชพีซี (hydroxypropyl cellulose; HPC) ซึ่งจัดเปน 

steric stabilization สารชวยกระจายตัวชนิดนี้ทําใหเกิดแรงผลักแบบ steric force ระหวางอนภุาค

ในขณะที่ตกตะกอน ทําใหอนุภาคกระจายตัวออกจากกันไดดี เพื่อใหไดอนุภาคแอนาเทสขนาด 

นาโนที่มีการกระจายตัว และมีสมบัติเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่ดี โดยใชผงรูไทลเชิงพาณิชยที่มี

ราคาไมแพงเปนสารต้ังตน ซึ่งยังไมพบรายงานที่ใชสารต้ังตนดังกลาวมากอน 

1.2 วัตถุประสงคของการวิจยั 

1. ศึกษาวิธีการสังเคราะหอนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนโดยใชผงรูไทลเชิงพาณิชยเปนสาร

ต้ังตน 

2. ศึกษาและเปรียบเทียบสมบัติทางกายภาพและความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของ

อนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนที่สังเคราะหไดที่ภาวะตางๆ 

3. ศึกษาผลของตัวชวยกระจายอนุภาคตอสมบัติตาง ๆ ของอนุภาคแอนาเทสขนาด 

นาโนที่สังเคราะหได 

1.3 ขอบเขตของการวิจัย 

1. ศึกษาภาวะที่เหมาะสมในการละลายรูไทลสารต้ังตน 

2. ศึกษาผลของคาพีเอชในการเตรียม อุณหภูมิ และเวลาในการไฮโดรเทอรมัล ตอสมบัติ

ทางกายภาพ และความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของอนุภาคแอนาเทสที่เตรียมไดดวยวิธี 

ไฮโดรเทอรมัล 

3. ศึกษาผลของคาพีเอชในการเตรียม อุณหภูมิในการแคลไซน และสารชวยกระจายตัว

ของอนุภาค HPC ตอสมบัติทางกายภาพและความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของอนุภาค 

แอนาเทสที่สังเคราะหไดดวยวิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน 

1.4 ประโยชนทีค่าดวาจะไดรับ 

1. ไดแอนาเทสขนาดนาโนที่มีสมบัติโฟโตคะตะลิสตที่ดีเทียบเทาโฟโตคะตะลิสตทาง

การคา ดวยวิธีที่ไมซับซอน และใชสารต้ังตนที่มีราคาถูก 

2. สามารถทราบถึงภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมอนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนดวยวิธี

ไฮโดรเทอรมัล 

3. สามารถทราบถึงภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมอนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนดวย

วิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน 

 



บทที่ 2 
ทฤษฎีและงานวิจัยที่เก่ียวของ 

 

2.1 ไทเทเนยีมไดออกไซด (TiO2) 

ไทเทเนียมไดออกไซดเปนวัสดุพื้นฐานชนิดหนึ่ง ที่นิยมใชในชีวิตประจําวันกันอยาง

แพรหลาย เชน เปนวัสดุที่ใหสีขาวในสีทาบาน เปนสวนผสมในเคร่ืองสําอางเพื่อปองกันแสงยูวี 

เปนตน แตปจจุบันมีการนํามาใชงานทางดานการชวยกําจัดเชื้อโรค แบคทีเรีย และมลภาวะตางๆ 

เชน เปนวัสดุผสมในกระจก กระเบ้ือง ส่ิงทอ แผนกรองอากาศในเคร่ืองทําความเย็น เนื่องจาก

ไทเทเนียมไดออกไซดมีสมบัติเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง [1] มีโครงสรางผลึกหลัก 3 ชนิด คือ  

แอนาเทสซึ่งมีความเสถียรที่อุณหภูมิตํ่า บรูไกตซึ่งสวนใหญพบในแรธรรมชาติ และรูไทลซึ่งมีความ

เสถียรที่อุณหภูมิสูง 

พื้นฐานกระบวนการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงหรือโฟโตคะตะไลซิส เปนกระบวนการดูด

ซับโฟตอน (hν) ที่มีพลังงานมากกวา แถบพลังงาน (band gap) ของสารกึ่งตัวนํา จะทําให

อิเล็กตรอน (e-) ในแถบวาเลนซ (valence band) ถูกกระตุนไปยังแถบตัวนํา (conduction band) 

และเกิดโฮล (hole, h+) ซึ่งเปนชองวางที่ไมมีอิเล็กตรอนที่แถบวาเลนซ โฮลและอิเล็กตรอนจะ

กลับมารวมตัวกันไดและปลดปลอยพลังงานความรอนออกมา นอกจากจะมีอะตอมขางเคียงหรือ

ที่เขามาใกล ๆ สารกึ่งตัวนํามาทําปฏิกิริยา โดยเรียกปฏิกิริยาที่เกิดข้ึนนี้วา “ปฏิกิริยาการใชแสง” 

(photoreactions) โดยปฏิกิริยานี้ถูกกระตุนดวยโฟตอน ถาทําปฏิกิริยากับตัวเรงปฏิกิริยา 

(catalysts) จะเรียกปฏิกิริยานี้วา “ปฏิกิริยาใชตัวเรงปฏิกิริยาโดยอาศัยแสง” (photocatalytic) 

พลังงานโฟตอน (E) สามารถคํานวณได (สมการ 2.1) 

ε= hν =
λ
hc      (สมการ 2.1) 

เมื่อ   h คือ คาคงที่ของ Planck (6.625 x 10-34 J-s)  

ν คือ คาความถี่  

λ คือ คาความยาวคล่ืน  

และ       c  คือ คาความเร็วแสง (3X108 m/s)  

 

ฉะนั้นพื้นฐานของกระบวนการโฟโตคะตะไลซิสจึงประกอบดวย การปลอยอิเล็กตรอนจาก

แถบวาเลนซ (VB) ไปยังแถบนําไฟฟา (CB) ของสารกึ่งตัวนํา และการสรางโฮล (h+) ในแถบ 

วาเลนซ  โดยการกระตุนดวยรังสีอัลตราไวโอเลต  (UV) ที่มีพลังงานเทากับหรือมากกวา



 4 

แถบพลังงาน (band gap > 3.2 eV) สําหรับปรากฏการณของกระบวนการที่เกิดข้ึนจากการที่มี

แสงสองลงบนสารกึ่งตัวนํา ทําใหเกิดคาอิเล็กตรอน-โฮล (e- - h+) ดังแสดงในสมการ 2.2 โดยประจุ

ที่เกิดข้ึนนี้มีผลทําใหเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชัน และรีดักชันในสารละลายของปฏิกิริยารีดอกซ 

(redox) 

TiO2 + hν  TiO2 (ecb
-  +  hvb

+)                                                (สมการ 2.2) 

 

โฮลจะปฏิกิริยากับน้ํา (H2O) และหมูไฮดรอกซิล (OH-) เพื่อทําใหเกิดไฮดรอกซิลแรดิคัล 

(hydroxyl radical,
 
OH

.
) [12] ดังสมการ 2.3-2.4 

hvb
+ + H2O  OH

.
 + H+      (สมการ 2.3) 

hvb
++

 
OH-    OH

.
      (สมการ 2.4) 

 

อิเล็กตรอนจะทําปฏิกิริยากับออกซิเจน (O2) ทําใหเกิดซุปเปอรออกไซดแอนไอออน (O2
-.) 

ซึ่งเปนตัวกลางในการเกิดไฮโดรเจนเปอรออกไซดเมื่อทําปฏิกิริยากับน้ํา [13] ดังสมการ 2.5-2.7 

ecb
- + O2     O2

-.                                                                     (สมการ 2.5) 

O2
-. + 2H2O   2H2O2                                                                (สมการ 2.6) 

        H2O2     2OH
.
                                                                (สมการ 2.7) 

 

สวนอิเล็กตรอนและโฮลก็สามารถรวมตัวกัน โดยปราศจากผูใหอิเล็กตรอนหรือผูรับ ซึ่ง

แสดงในสมการ 2.8  

                       ecb
- + hvb

+   TiO2   + heat                                                        (สมการ 2.8) 

 

ดังนั้นกระบวนการที่เกิดข้ึนที่ผิวของสารกึ่งตัวนํา (SC) ดูดซับโฟตอนจากแสง UV ที่มี

พลังงานมากกวาหรือเทากับแถบพลังงาน (hν ≥ EBG) ดังแสดงในรูปที่ 2.1 (a) เปนการรวมตัวกัน

ของคูอิเล็กตรอน – โฮล (b) กระบวนการรวมตัวที่บริเวณผิว (c) ตัวรับอิเล็กตรอน A ที่มาดูดซับบน

ผิวในฏิกิริยารีดักชัน (d) ตัวใหอิเล็กตรอน D ที่มาเกาะติดผิวในปฏิกิริยาออกซิเดชันที่บริเวณโฮล 

[14]  
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รูปที่ 2.1 กระบวนการทีเ่กิดข้ึนที่ผิวของสารกึ่งตัวนํา (SC) ดูดซับโฟตอนจากแสง UV ที่มพีลังงาน

มากกวาหรือเทากบัแถบพลังงาน (hν ≥ EBG) [14] 

 

จากงานวิจัยที่ผานมาพบวามีเพียงแอนาเทสและรูไทลเทานั้นที่นิยมสังเคราะหข้ึนใน 

เชิงพาณิชย โดยทั้งแอนาเทสและรูไทลมีโครงสรางผลึกและสมบัติทางกายภาพดังแสดงในรูปที่ 

2.2 และตารางที่ 2.1 ตามลําดับ จากการศึกษาที่ผานมาพบวาแอนาเทสมีสมบัติความเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงที่ดีกวารูไทลและบรูไกต เนื่องจากมีโครงสรางของแถบพลังงานที่ตางกันดังแสดง

ในรูปที่ 2.3 พบวาแอนาเทสและรูไทลมีระดับแถบวาเลนซเทากัน แตแอนาเทสมีแถบตัวนําสูงกวา 

รูไทลอยู 0.2 eV จึงมีพลังงานในการออกซิไดซ O2
 ไปเปน O2

-. ที่มีความสําคัญตอประสิทธภิาพการ

เปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงดังกลาวมาแลวขางตนไดมากกวารูไทล 

นอกจากโครงสรางของแถบพลังงานที่มีผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงแลว 

ยังมีรายงานที่ผานมาพบวาสมบัติดังกลาวยังข้ึนอยูกับปจจัยอีกหลายอยาง เชน ลักษณะความ

เปนผลึก (crystallinity) ความบริสุทธิ์ (purity) ขนาดอนุภาค (particle size) และพื้นที่ผิวจําเพาะ 

(specific surface area) เปนตน [15-17] 
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ตารางที่ 2.1 แสดงโครงสรางผลึกและสมบัติทางกายภาพของแอนาเทสและรูไทล 

สมบัติ แอนาเทส รูไทล 

โครงสรางผลกึ 

Lattice constant (a,Å) 

Lattice constant (c,Å) 

ความหนาแนน (g/cm3) 

Refractive index 

แถบพลังงาน (eV) 

จุดหลอมเหลว(oC) 

เตตระโกนอล 

3.782 

9.502 

3.895 

2.54 

3.25 

Converts to rutile 

เตตระโกนอล 

4.587 

2.953 

4.25 

2.75 

3.05 

1830-1850 
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รูปที่ 2.2 โครงสรางผลึกของแอนาเทสและรูไทล 

 

 
 

รูปที่ 2.3 ความสัมพนัธระหวางแถบพลังงานของแอนาเทสและรูไทล 

กับพลังงานศักยของปฏิกิริยารีดอกซ 
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ชนิดและรูปแบบของสารกึ่งตัวนําที่ใชในกระบวนการโฟโตคะตะไลซิสมีหลายชนิด เชน 

TiO2, ZnO, WO3, Fe2O3, SrTiO3, CdS, MoS2, ZnS, SrTiO3 และ CdSe เปนตน ดังแสดงใน

ตารางที่ 2.2 โดยในแถวสุดทายจะแสดงถึงชวงคลื่นของพลังงานแสงที่ตองการไปกระตุน 

สารกึ่งตัวนํานั้น ๆ  

 

ตารางที่ 2.2 การเลือกสมบัติของสารกึ่งตัวนํา  

วัสดุ แถบพลังงาน (eV) ชวงความยาวคล่ืนที่มีผลตอแถบพลังงาน (nm) 

BaTiO3 

CdS 

CdSe 

Fe2O3 

SrTiO3 

TiO2 

WO3 

ZnO 

ZnS 

3.3 

2.5 

1.7 

2.2 

3.4 

3.2 

2.8 

3.2 

3.7 

375 

497 

730 

565 

365 

390 

443 

390 

336 

 

คาพลังงานที่ขอบบนลางของแถบพลังงานของสารกึ่งตัวนํา [18] จะมีชวงของพลังงานดัง

แสดงในรูปที่ 2.4 

 

 
รูปที่ 2.4 คาพลังงานที่ขอบบน-ลางของแถบพลังงานของสารกึง่ตัวนาํ  
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จากตารางที่ 2.2 และรูปที่ 2.4 พบวาสารกึ่งตัวนําที่ตอบสนองตอแสง UV ความยาวคล่ืน

ตํ่ากวา 390 nm และมีพลังงานเพียงพอในการสรางตัวออกซิไดซที่แรงคือ ไฮดรอกซิลแรดิคัลและ

ซุปเปอรออกไซดแอนไอออนไดดี คือ TiO2 เนื่องจากคาพลังงานที่ขอบบนลางของแถบพลังงาน

เหมาะสมสําหรับการเกิดตัวออกซิไดสดังกลาว ที่สามารถไปทําใหโมเลกุลของสารอินทรียที่สัมผัส

ผิวอนุภาค TiO2 ถูกสลายตัวออกกลายเปนน้ํา คารบอนไดออกไซด และผลิตภัณฑอนินทรียอ่ืนๆ 

ซึ่งในปจจุบันไดประยุกตใชกระบวนการโฟโตคะตะไลซิสในการยอยสลายสารอินทรียที่เปนมลพิษ 

[19] ดังแสดงในตารางที่ 2.3  

 

ตารางที่ 2.3 การประยุกตใชกระบวนการโฟโตคะตะไลซิสในงานปจจุบัน 

สมบัติ การประยุกตใชงานในปจจุบนั 

Self-cleaning 
Exterior tiles, kitchen and bathroom components, roof, 

tunnel wall, coating on fluorescent lamps and spray coating 

for cars, etc. 

Air cleaning 
Room air cleaning, Photocatalyst-equipped air conditioners 

and interior air cleaner for factories, etc. 

Water purification 
River water, water-storage tanks, drainage water and 

industrial wastewater, etc. 

Antitumer activity 
Cancer therapy, Endoscopic-like instrument 

Self-sterilizing 
Floor and wall tiles of operating rooms, silicone rubber for 

medical catheters and hospital garments and uniforms 

public rest room. 
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2.2 วิธีการเตรียม และสมบัติทางกายภาพท่ีมีผลตอประสิทธิภาพการเปนตัวเรงปฏิกิริยา
ดวยแสงของ TiO2 

วิธีการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง TiO2 โดยทั่วไปแบงตามชนิดของสารต้ังตนไดเปน 2 

วิธีใหญ ๆ คือ วิธีการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของ TiO2 ดวยสารตั้งตนที่เปนสารประกอบ

คลอไรด และสารต้ังตนที่เปนสารประกอบซัลเฟต ซึ่งจากรายงานที่ผานมาพบวาวิธีการเตรียมจาก

ต้ังตนเปนสารประกอบซัลเฟตจะปลอดภัยมากกวาการใชสารประกอบคลอไรด เชน ไทเทเนียม 

เตตระคลอไรด (TiCl4) เปนสารต้ังตน เพราะตองมีการควบคุมอยางระมัดระวัง เนื่องจากมีรายงาน

วาจะทําใหเกิดไอกรด ซึ่งมีอันตรายตออวัยวะที่สัมผัสและระบบหายใจของส่ิงมีชีวิตอยางรุนแรง 

โดยในปจจุบันมีการศึกษาวิธีการเตรียม TiO2 ดวยกันหลายวิธ ีเชน  

วิธีโซล-เจล (sol-gel method) เปนวิธีที่นิยมใชมากแตมีขอเสียคือสารต้ังตนที่เปนแหลง

ของไทเทเนียมมักเตรียมจากสารละลายแอลคอกไซด (alkoxide) ที่มีราคาแพง และตองเตรียมใน

ภาวะที่มีการควบคุมพิเศษ เนื่องจากเกิดการไฮโดรไลซิสไดงาย  

วิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน (hydrolysis-precipitation method) ก็เปนอีกวิธี

หนึ่งที่นิยมใชเชนกัน เนื่องจากเปนวิธีที่ใชเคร่ืองมือไมซับซอน มีขอเสียคือตองผานการเผาแคลไซน

ที่อุณหภูมิสูง  

วิธีไฮโดรเทอรมัล (hydrothermal method) จากงานวิจัยที่ผานมาพบวาเปนวิธีที่งาย

เชนกัน ใชอุณหภูมิในการเตรียมไมสูง สามารถควบคุมขนาด รูปรางลักษณะและการกระจายตัว

ของเฟสตาง ๆ ในโครงสรางจุลภาค (microstructure) ตามที่ตองการได 

วิธี spray พนผานความรอน เปนวิธีที่ใชเคร่ืองมือเฉพาะและมีราคาสูงมาก ผูทําการ

ทดลองตองมีความชํานาญในการใชเคร่ืองมืออยางมาก เปนตน 

 

ในแตละวิธีในการเตรียมมีหลายปจจัยที่เปนตัวควบคุมลักษณะของสมบัติทางกายภาพ

ของผง TiO2 ที่สงผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่มีประสิทธิภาพ [15-17] เชน  

- ขนาด โดยพบวาขนาดอนุภาคที่เล็ก จะมีประสิทธิภาพในการเปนคะตะลิสตที่ดี 

เนื่องจากมีพื้นที่ผิวจําเพาะสูง จึงทําใหปฏิกิริยาที่เกิดข้ึนที่ผิวมีไดมาก  

- ความเปนผลึก โดยพบวาประสิทธิภาพของสมบัติดังกลาวจะเกิดข้ึนกับผง TiO2 ที่มี

ความเปนผลึกที่สมบูรณ 

- พื้นที่ผิวจําเพาะ เนื่องจากปฏิกิริยาที่ถูกเรงดวยแสงจะเกิดที่บริเวณผิวของอนุภาค 

ดังนั้นจึงกลาวไดวาพื้นที่ผิวที่มากจะทําใหเกิดปฏิกิริยาไดมาก ความเปนคะตะลิสตจึง

ดีดวย 
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- คา zeta potential ที่ผิวของอนุภาค TiO2  เนื่องจากคาดังกลาวบงบอกถึงศักยไฟฟา

บนพื้นผิว หรือระนาบที่เกิดข้ึนจากแรงเฉือนระหวางอนุภาคที่มีประจุกับสารละลายท่ี

เคล่ือนที่ผานอนุภาคนั้น นํามาใชอธิบายความคงตัวของอนุภาคที่แขวนลอย เนื่องจาก

จะบอกถึงแรงผลักระหวางอนุภาคที่อยูใกลกัน 

- การกระจายตัวของอนุภาค พบวาผง TiO2 ที่มีการกระจายตัวของอนุภาคที่ดีไมเกาะ

กลุมกัน (flocculate) สงผลใหอนุภาคมีขนาดเล็ก  และพื้นที่ ผิวจําเพาะมีคาสูง 

ความสามารถในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงจึงมีประสิทธิภาพ 

 

2.3 สารชวยกระจายตัวของอนุภาค 

ปญหาสําคัญอยางหนึ่งในการเตรียมอนุภาคขนาดนาโนคือ การเกาะกลุมกันของอนุภาค 

(agglomeration) เนื่องจากอนุภาคที่มีขนาดเล็กจะมีแรงขับเคลื่อน (driving force) ในการ

เคล่ือนที่เขาหากันของอนุภาคสูง การรวมตัวกันของอนุภาคขนาดเล็กสามารถอธิบายไดดวยผล

ของแรงดูด แรงผลัก หรือคาพลังงานศักยระหวางอนุภาค โดยสามารถแบงแรงดึงดูดไดเปน 3 

ประเภท คือ 

1. แรงดูดชนิด van der waals เปนแรงดึงดูดทางไฟฟา ที่เกิดจากการแรงดึงดูดชนิดข้ัวคู

ชนิดถาวร และข้ัวคูชนิดเหนี่ยวนํา (permanent and induced dipoles) ที่อยูบนผิวของอนุภาค 

2. แรงผลักทางไฟฟา (electrostatic force) เปนแรงผลักไฟฟาระหวางอนุภาคที่พื้นผิวมี

ประจุชนิดเดียวกัน ซึ่งพบในกรณีที่อนุภาคเซรามิกกระจายอยูในของเหลวที่มีคา dielectric 

constant สูง ๆ โดยแรงผลักทางไฟฟาชนิดนี้เกี่ยวของกับแรงดึงดูดของ electrical double layer 

3. แรงผลักชนิด steric force เปนแรงผลักที่เกี่ยวของกับสายโซของพอลิเมอรที่เกาะอยูบน

ผิวของอนุภาค แรงผลักชนิดนี้จะเกิดข้ึนเมื่ออนุภาคเคลื่อนที่เขาหากันมากจนกระทั่งสารโซของ 

พอลิเมอรซอนทับกัน จะเห็นไดวาในทางทฤษฎี หากแรงดูดมีมากกวาแรงผลักก็จะทําใหอนุภาค

เกาะกันเปนอนุภาคขนาดใหญ (flocculation) แตในทางตรงกันขามแรงผลักมีมากกวาแรงดูดก็จะ

ทําใหอนุภาคสามารถกระจายตัวไดอยางดี อนุภาคอยูหางจากกันเปนอนุภาคเด่ียว ๆ (single unit)  
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ดังนั้นวิธีลดการรวมตัวกันของอนุภาคขนาดเล็กจึงสามารถทําไดโดยใชสารชวยกระจาย

อนุภาค โดยการทําใหอนุภาคขณะที่ตกตะกอนอยูในสารแขวนลอยไดโดยไมเกาะกลุมหรือจับกัน

เรียกวา “stabilization” อาจทําได 3 วิธี [20] คือ 

1. Electrostatic stabilization เปนการทําใหอนุภาคไมเกาะกลุมหรือจับกัน โดยทําใหเกิด

ประจุไฟฟารอบ ๆ ผิวของอนุภาค ดังแสดงในรูปที่ 2.5 (ก) ผิวหนาของอนุภาคนี้จะเปนประจุบวก

หรือลบก็ได ซึ่งคาของประจุสามารถวัดไดดวยเคร่ืองวัด Zeta Potential โดยพบวาการมีขนาด

ประจุมาก การผลักก็จะมีมากดวยเชนกัน 

2. Steric stabilization เปนการทําใหอนุภาคไมเกาะกลุมหรือจับกัน โดยการใสชั้นของ 

พอลิเมอรไปเคลือบรอบผิวของอนุภาค ดังแสดงในรูปที่ 2.5 (ข) ซึ่งพอลิเมอรที่ใชในการชวย

กระจายตัว จะตองมี 2 หมูทางเคมีที่แตกตางกัน หมูแรกจะตองชอบเกาะบนอนุภาค อีกหมูหนึ่ง

ชอบที่จะยืดตัวออกไปในตัวทําละลาย ดังนั้นการผลักจะมีประสิทธิภาพมากหรือนอย จึงข้ึนอยูกับ

ปจจัยตอไปนี้ การเกาะของพอลิเมอรบนอนุภาค การมีขนาดของระยะยืด ของพอลิเมอรที่มาก 

และการเลือกตัวทําละลาย ที่สนันสนุนใหพอลิเมอรยืดตัวออกมา การที่อนุภาคเคลื่อนเขาหากัน 

สายโซก็จะซอนทับกัน เหนี่ยวนําใหตัวทําละลาย เคล่ือนที่เขาไปในบริเวณที่สายโซซอนทับกัน เกิด

เปนแรงผลักออสโมซิส ดันใหอนุภาคเคลื่อนที่ออกจากกัน ดังนั้นการเติม สารชวยกระจายตัว ที่

เปนพอลิเมอร [21] เชน Darvan 7, hydroxypropyl cellulose (HPC), polyacrylic acid, Dispex 

A40 เปนตน ในปริมาณตาง ๆ กัน แลวก็จะมีผลตอขนาดของการผลักที่แตกตางกัน 

3. Electrosteric stabilization เปนการทําใหอนุภาคไมเกาะกลุมหรือจับกัน โดยอาศัย

หลักการของวิธีที่ 1 และ 2 รวมกัน ดังแสดงในรูปที่ 2.5 (ค) กลาวคือเปนการใสพอลิเมอรที่มีประจุ

ไปเคลือบรอบ ๆ ผิวของอนุภาคนั่นเอง 
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รูปที่ 2.5 วิธีการทําใหอนุภาค stabilization (ก) Electrostatic stabilization,  

(ข) Steric stabilization และ (ค) Electrosteric stabilization  
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2.4 งานวิจัยทีเ่กีย่วของ 

จากวิธีดังกลาวมาขางตนจะพบวาวิธีที่ใชเตรียม TiO2 อยางงายและใชเคร่ืองมือไมซบัซอน 

ไดแก วิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน และวิธีไฮโดรเทอรมัล โดยมีการศึกษาที่ผานมาดังนี้ 

ในป 2004 W. Zhou และคณะ [8] ไดศึกษาการเตรียม TiO2 ขนาดนาโนดวยวิธีการ

แยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน โดยใชกรดเมทาไททานิค (H2TiO3, CP.Ma AnShan JX 

Corporation China) เปนสารต้ังตน ละลายดวยกรดซัลฟวริกจนไดสารละลายใสไมมีสี จากนั้น

เติมสารชวยกระจายอนุภาคเอชพีซี (HPC, MW �100 000, Aldrich Chem) ลงในสารละลายใส

ดังกลาว ปรับคาพีเอชดวยแอมโมเนีย พบวาการเปล่ียนแปลงเฟสของผงที่ไดเปนแอนาเทสอยาง

สมบูรณโดยการเผาแคลไซนที่ 500oC เปนเวลา 2 ชม. คํานวณขนาดดวยสมการ Scherrer ได

ขนาดผลึกอยูในชวง 10-22 nm โดยที่คาพีเอชต้ังตนในการเตรียมมีผลตอลักษณะการกระจายตัว

ของผงแอนาเทสท่ีเตรียมได กลาวคือที่พีเอชเปน 4 อนุภาคมีการกระจายตัวดีที่สุด และเมื่อ 

พีเอชเพิ่มข้ึนเปน 6 อนุภาคเกาะตัวกันมากดังแสดงในรูปที่ 2.6 ทั้งนี้เนื่องจากเกิดการเรง 

hydrolyzation เมื่อคาพีเอชสูงข้ึน นอกจากนี้ยังพบวาการเติมเอชพีซีสงผลใหผงแอนาเทสมีการ

กระจายตัวดีข้ึนดังแสดงในรูปที่ 2.7 

 

  
                           (ก) pH=4                                                             (ข) pH=6 

 

รูปที่ 2.6 ภาพ TEM ของผงแอนาเทสที่แคลไซนที่ 500oC เปนเวลา 2 ชม. 
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                           (ก) ไมเติม HPC                                               (ข) เติม HPC 

รูปที่ 2.7 ภาพ TEM ของผงแอนาเทส  

 

ในป 2000 Q. Zhang และคณะ [21] ไดศึกษาผลของอุณหภูมิในการแคลไซนตอสมบัติ

ทางโฟโตคะตะลิสตของนาโน TiO2 โดยใช TiCl4 เปนสารต้ังตน ดวยวิธีไฮโดรไลซิส พบวาอุณหภูมิ

ในการแคลไซนที่สูงข้ึนสงผลใหผงตัวอยางที่เตรียมไดมีความปนผลึกสูงข้ึนแตพื้นที่ผิวจําเพาะ

ลดลง เม่ือแคลไซนที่อุณหภูมิสูงข้ึนจะเกิดการเปล่ียนแปลงเฟสเร่ิมจาก amorphous ไปเปน 

แอนาเทส และรูไทล ตามลําดับ นําไปทดสอบสมบัติทางโฟโตคะตะลิสตโดยการยอยสลาย

สารละลายฟนอล พบวาสมบัติดังกลาวแปรผกผันกับพื้นที่ ผิวจําเพาะ และข้ึนกับเฟสของ 

ผงตัวอยาง โดยที่เฟสแอนาเทสจะแสดงสมบัติทางโฟโตคะตะลิสตที่ดีกวารูไทล 

ในป 1999 S. J. Kim และคณะ [22] ไดศึกษาการเตรียมผง TiO2 จากสารละลาย TiOCl2 

ที่ไดจากการทาํปฏิกิริยาของ TiCl4 กับน้าํในอากาศ ดวยวิธกีารแยกสลายดวยน้าํ-การตกตะกอน 

พบวาเกิดปฏิกิริยาดังสมการ 2.9 - 2.10 ไดผงแอนาเทสที่มีความทนทางความรอนได 650oC  

TiCl4 + H2O      TiOCl2 +2HCl                                                           (สมการ 2.9) 

TiOCl2 + 2H2O  TiO(OH)2 + 2HCl  TiO2·xH2O + 2HCl               (สมการ 2.10) 

ในป 2005 S. Yang และคณะ [5] ไดศึกษาการเตรียม TiO2 ที่มีสมบัติทางโฟโตคะตะลิสต

สูงดวยวิธีไฮโดรเทอรมัล พบวาเปนวิธีที่สามารถควบคุมลักษณะสัณฐานวิทยาไดดี อุณหภูมิในการ

ไฮโดรเทอรมัลที่สูงข้ึนสงผลใหผงแอนาเทสที่ไดมีความเปนผลึกสูงข้ึนซ่ึงสังเกตจากกราฟ XRD แต

ผงดังกลาวจะมีพื้นที่ผิวที่ลดลงตามลําดับ เม่ือนําไปทดสอบสมบัติทางโฟโตคะตะลิสตดวยการ

ยอยสลายสารละลายเมทิลีนบลู พบวาความสามารถของสมบัติดังกลาวแปรผกผันกับพื้นที่ผิว

จําเพาะ ซึ่งผงแอนาเทสที่มีสมบัติโฟโตคะตะลิสตที่ดีไดจากการไฮโดรเทอรมัลที่อุณหภูมิ 180oC 

เปนเวลา 12 ชม. และเมื่อนําผงดังกลาวไปแคลไซนที่ 700oC เปนเวลา 2 ชม. เพื่อเพิ่มความเปน

ผลึกจะสงเสริมใหสมบัติดังกลาวมีประสิทธิภาพมากข้ึนอีกดวย 
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ในป 1999 S. Komarneni และคณะ [23] ไดศึกษาการเตรียม TiO2 ดวยวิธีไมโครเวฟ-

ไฮโดรเทอรมัล โดยใช TiCl4 เปนสารต้ังตน พบวาเปนวิธีที่ให yield สูงถึง 89-95% โดยที่คาพีเอช

ในการเตรียมมีผลตอลักษณะเฟสที่เกิดข้ึน และลักษณะการเกาะกลุมกันของอนุภาค  

ในป 2004 G. Zhao และคณะ [24] ไดศึกษาผลของ HPC ตอลักษณะโครงสรางจุลภาค

ของ TiO2 พบวาการเตรียม TiO2 ที่ใชสารชวยกระจายอนุภาค HPC ในปริมาณที่ตางกัน จะใหผง 

TiO2 ที่มีการกระจายตัวตางกันดังแสดงในรูปที่ 2.8 จะเห็นวาการเติม HPC ในปริมาณที่เหมาะสม

จะชวยใหอนุภาคมีการกระจายตัวของอนุภาคที่ดี และมีขนาดเล็ก ซึ่งลักษณะดังกลาวจะสงผลตอ

สมบัติโฟโตคะตะลิสตดังแสดงในรูปที่ 2.9 โดยที่ประสิทธิภาพโฟโตคะตะลิสตที่ดีเกิดข้ึนเมื่อ

อนุภาคมีขนาดเล็กและกระจายตัวดีตามลําดับ 

ในป 2002 H. Xie และคณะ [25] ไดศึกษาผลของปริมาณซัลเฟตไอออน และอุณหภูมิใน

การไฮโดรไลซิสตอลักษณะสัณฐานวิทยา และการเกิดผลึก ของผง TiO2 ที่เตรียมดวยวิธีการ

แยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน โดยใช TiCl4 เปนสารต้ังตน โดยมีเงื่อนไขการทดลองดังแสดงใน

ตารางที่ 2.4 พบวาตัวอยางที่ #1 และ #2 จะให amorphous TiO2 นั่นคือการไฮโดรไลซิสที่

อุณหภูมิตํ่าจะใหผงตัวอยางที่มีความเปนผลึกยังไมสมบูรณ พื้นที่ผิวของ #1 มีคาสูงถึง 501 m2/g 

ตัวอยางที่ #4 และ #5 ใหแอนาเทสเพียงเฟสเดียว ตัวอยางที่ #3 เกิดเฟสผสมระหวางแอนาเทส

และรูไทล จะเห็นไดวาการมีปริมาณ SO4
2- เพียงเล็กนอยจะชวยการฟอรมตัวของเฟสแอนาเทส 

เนื่องจากสารดังกลาวเหนี่ยวนําใหเกิดการโตของ TiO2 คลัสเตอรไปเปนแอนาเทส และจาก

การศึกษาดวยเทคนิค DTA พบวาตัวอยางจะเกิดการเปล่ียนเฟสดังแสดงในสมการ 2.11 

amorphous       400-480 C           anatase        680-740 C           rutile             (สมการ 2.11) 
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รูปที่ 2.8 ภาพ TEM และการกระจายตัวของอนุภาค (A) ไมเติม HPC, 

(B) 0.0015, (C) 0.0045, (D) 0.0060 และ (E) 0.0075g HPC/g solution  
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รูปที่ 2.9 กราฟแสดงความสัมพันธระหวางปริมาณ HPC และสมบัติโฟโตคะตะลิสต 

 

 

ตารางที่ 2.4 เงื่อนไขการทดลองของ H. Xie และคณะ 

 #1 #2 #3 #4 #5 

Hydrolysis temperature (oC) 

[Ti]/[SO4
2-] 

20 

1:0 

20 

20:1 

70 

1:0 

70 

20:1 

95 

1:2 

 



บทที่ 3 
วิธีดําเนินการวิจัย 

 

3.1 ศึกษาสมบัติทางกายภาพของสารต้ังตน (ผงรูไทลเชิงพาณิชย) 

นําสารต้ังตน (93% TiO2, Dupont paint industrial) มาศึกษาลักษณะเฉพาะ ดังตอไปนี้ 

- เฟส ดวยเทคนิค X-ray diffractometer, XRD (Bruker D8 Advance) โดยใชมุม 2θ 

จาก 10 ถึง 70 องศา  

และคํานวณหาขนาดผลึกดวยสมการ Scherrer : 
θβ

λ
cos
KDc =     (สมการ 3.1) 

เมื่อ Dc  คือขนาดผลึกเฉลี่ย 

K  คือคาคงที่ Scherrer มีคาเทากับ 0.89 

λ  คือความยาวคล่ืน X-ray มีคาเทากับ 0.154 nm 

β  คือความกวางของความสูงคร่ึงหนึ่งของพีค XRD  

  (full width at half-maximum (FWHM) ) 

θ  คือมุมสะทอน (diffraction angle)  

- สัณฐานวิทยา (morphology) และขนาดอนุภาค ดวยเทคนิค Scanning electron 

microscopy, SEM  (JEOL JSM 6400) 

- พื้นที่ผิวจําเพาะ (specific surface area) ดวยเทคนิค Brunauer-Emmelt-Teller, BET 

(Coulter SA 3100) 

- สมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง (photocatalytic activity) โดยการยอยสลาย

เมทิลีนบลู 

- คา zeta potential ดวยเคร่ือง Zeta Sizer (Malvern 3000 HSA) 
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3.2 การเตรยีมสารละลายจากการละลายสารต้ังตน 

นําผงรูไทลสารตั้งตนปริมาณ 0.5-2 กรัม มาละลายในตัวทําละลาย 2 ชนิด คือ กรด

ซัลฟวริก (95-97% H2SO4, Merck) และ กรดซัลฟวริก (95-97% H2SO4 Merck) ซึ่งมีแอมโมเนียม

ซัลเฟต ((NH4)2SO4, Merck) เปนบัฟเฟอร ทําการศึกษาผลของบัฟเฟอร, ปริมาณตัวทําละลายตอ

ปริมาณตัวถูกละลาย และความเขมขนของตัวทําละลาย ภายใตการกวนตอเนื่องที่ 120oC ตอ

ความสามารถในการละลายสารตั้งตน  
 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 3.1 แผนผังแสดงข้ันตอนการเตรียมสารละลายจากการละลายสารต้ังตน 

ผงรูไทลสารต้ังตนปริมาณ 0.5-2 กรัม 

ละลายใน H2SO4 เขมขน 6, 8, 10 และ 12M 

ไมเติมบัฟเฟอร (NH4)2SO4 เติมบัฟเฟอร (NH4)2SO4 

สารละลายใสสีเหลืองออน ๆ 

กวนตอเนื่องที ่120oC 
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3.3 การเตรยีมผงแอนาเทสจากสารละลายท่ีเตรียม 

3.3.1 การเตรยีมผงแอนาเทสดวยวธิีไฮโดรเทอรมัล (hydrothermal method) 

ศึกษาอิทธิพลของตัวแปรในการเตรียมผงแอนาเทสจากสารละลายดวยวิธีไฮโดรเทอรมัล

ตอสมบัติของผงแอนาเทสที่เตรียมได คือ คาพีเอช, เวลาในการไฮโดรเทอรมัล และอุณหภูมิใน 

การไฮโดรเทอรมัล  

โดยการนําสารละลายมาปรับคาพีเอช ดวยการหยดสารละลายแอมโมเนียเขมขน 25% 

(25% NH4 solution, Merck) ใหไดคาพีเอช เทากับ 3, 4, 5, 6, 7 และ 8 ภายใตการกวนตอเนื่อง 

จากนั้นเทลงในภาชนะเทฟลอนท่ีบรรจุอยูในหมอนึ่งอัดไอ (autoclave) สแตนเลสสตีล โดย

ปริมาณสารละลายอยูประมาณ 30 มล. จากนั้นปดฝาใหสนิท แลวจึงนําเขาเตาอบที่อุณหภูมิ

ไฮโดรเทอรมัล 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชั่วโมง แลวจึงนําหมอนึ่งอัดไอ 

(autoclave) ออกจากเตาอบ รอใหเย็นที่อุณหภูมิหอง เปดฝาเพื่อเอาเทฟลอนออกมา จากนั้นใช

หลอดหยดดูดสารละลายใสที่อยูดานบนของเทฟลอนทิ้ง สวนตะกอนที่อยูดานลางใหนําไปลาง

ดวยน้ํากล่ัน โดยการดูดใสหลอดทดลอง แลวนําไปหมุนเหวี่ยงดวยเคร่ือง Centrifuge จะได

สารละลายใสอยูดานบนหลอดทดลอง และมีตะกอนอยูดานลางหลอดทดลอง ทําการดูด

สารละลายใสดานบนทิ้ง จากนั้นวัดคาพีเอช ของตะกอนดวยเคร่ืองวัด พีเอช ทําซํ้าหลายๆ คร้ังจน

ไดตะกอนที่มีคาพีเอชเปนกลาง (พีเอชเทากับ 7) แลวนําตะกอนที่ไดไปกรองดวยกระดาษกรอง 

จากนั้นทําใหแหงในเตาอบที่อุณหภูมิ 80oC เปนเวลา 1 ชม. แลวบดดวยโกรง จะไดผงตัวอยางเพือ่

เตรียมวิเคราะหตอไป 
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รูปที่ 3.2 แผนผังแสดงข้ันตอนการเตรียมผงแอนาเทสดวยวธิีไฮโดรเทอรมัล 

กวนตอเนื่อง 

สารละลายจากการละลายสารต้ังตน (60 มล.) 

ปรับคาพีเอช ดวยสารละลายแอมโมเนีย 25% 

ปรับใหไดคาพเีอชเทากับ 

3, 4, 5, 6, 7 และ 8 

เทสารแขวนลอยที่ไดปริมาณ 30 มล. ลงในเทฟลอนที่

บรรจุอยูในหมอนึ่งอัดไอ (autoclave) 

ใสเตาอบที่อุณหภูมิ 120,150 และ 170oC 

เปนเวลา 6,12 และ 24 ชม. 

ลางตะกอนดวยน้ํากล่ันจนพเีอชเทากับ 7 

ทําใหแหงที ่80oC เปนเวลา 1 ชม. 

บดดวยโกรง 

ผงตัวอยาง 

วิเคราะหลักษณะเฉพาะดวย XRD, SEM, BET, TEM, zeta potential, 

photocatalytic activity และคํานวณขนาดผลึกดวยสมการ Scherrer 
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3.3.2 การเตรยีมผงแอนาเทสดวยวธิีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน 
(hydrolysis-precipitation method) 

ศึกษาอิทธิพลของตัวแปรในการเตรียมผงแอนาเทสจากสารละลายดวยวิธีการแยกสลาย

ดวยน้ํา-การตกตะกอน ตอสมบัติของผงแอนาเทสที่เตรียมได คือ คาพีเอช อุณหภูมิในการแคลไซน 

และผลของตัวชวยกระจายอนุภาคไฮดรอกซิลโพรพิลเซลลูโลส (HPC, MW 100,000 Aldrich 

Chem) ที่มีสูตรโครงสรางดังแสดงในรูปที่ 3.3 เนื่องจาก HPC เปน steric stabilizer จึงมี 2 หมู

ทางเคมีที่แตกตางกัน หมูแรกจะตองชอบเกาะบนอนุภาค อีกหมูหนึ่งชอบที่จะยืดตัวออกไปในตัว

ทําละลาย และจากการศึกษาอุณหภูมิการสลายตัวของ HPC ดวยเทคนิค TG/DTA ดังแสดงในรูป

ที่ 3.4 พบวาอุณหภูมิการสลายตัวของ HPC อยูที่ประมาณ 400oC 

 
รูปที่ 3.3 สูตรโครงสราง HPC 

 

 
รูปที่ 3.4 กราฟแสดงคา TG/DTA ของ HPC 
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ข้ันตอนการเตรียมเร่ิมจากเติมตัวชวยกระจายอนุภาค HPC ลงในสารละลายดวยปริมาณ 

0, 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.30 กรัม โดยกวนอยางตอเนื่องจน HPC ละลายหมด จากนั้นปรับ 

คาพีเอช ดวยการหยดสารละลายแอมโมเนียเขมขน 25% (25% NH4 solution, Merck) ใหไดคา 

พีเอชเทากับ 4, 5, 6, 7 และ 8 จะเกิดการตกตะกอนสีขาวข้ึน ดูดตะกอนลงในหลอดทดลอง และ

ลางตะกอนดวยน้ํากล่ัน โดยนําไปหมุนเหวี่ยงดวยเคร่ือง Centrifuge เพื่อแยกตะกอนจากสาร

แขวนลอย จากนั้นดูดสารละลายใสดานบนทิ้ง ลางตะกอนดวยน้ํากล่ัน และวัดคาพีเอชของ

ตะกอนดวยเคร่ืองวัด พีเอช ทําซํ้าหลายๆ คร้ังจนไดตะกอนท่ีมีคาพีเอชเปนกลาง (พีเอชเทากับ 7) 

แลวนําตะกอนท่ีไดไปกรองดวยกระดาษกรอง จากน้ันทําใหแหงในเตาอบ 80oC เปนเวลา 1 ชม. 

แลวบดดวยโกรง กอนนําไปแคลไซนที่อุณหภูมิ 400, 600, 800, 850, 900 และ 950oC ดวยอัตรา

การเผา 2oC/min เปนเวลา 2 ชั่วโมง จะไดผงตัวอยางเพื่อเตรียมวิเคราะหตอไป 
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รูปที่ 3.5 แผนผังแสดงข้ันตอนการเตรียมผงแอนาเทสดวยวธิีการแยกสลายดวยน้าํ-การตกตะกอน 

 

ทําใหแหงที ่80oC เปนเวลา 1 ชม. 

บดดวยโกรง 

แคลไซนที่อุณหภูมิ 400, 600, 800, 850, 900 และ 

950oC ดวยอัตราการเผา 2oC/min เปนเวลา 2 ชม. 

กวนตอเนื่อง 
สารละลายจากการละลายสารต้ังตน (60 มล.) 

ปรับคาพีเอชดวยสารละลายแอมโมเนยี 25%  

ใหไดคาพีเอชเทากบั 4, 5, 6, 7 และ 8 

ไมเติม และเติม HPC ปริมาณ 0.05, 

0.10, 0.15 และ 0.30 กรัม 

ลางตะกอนดวยน้ํากล่ันจนพเีอชเทากับ 7 

ผงตัวอยาง 

วิเคราะหลักษณะเฉพาะดวย XRD, SEM, BET, TEM, zeta potential, 

photocatalytic activity และคํานวณขนาดผลึกดวย Scherrer eq. 
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3.4 วิเคราะหผงตัวอยาง 

3.4.1 เฟส และขนาดผลึก 

วิเคราะหเฟสดวยเคร่ือง XRD (Bruker D8 Advance) โดยมี Cu-Kα (λ = 0.154 nm) 

เปนแหลงกําเนิดแสง X-ray ที่คาความตางศักยเปน 40 kV และกระแสไฟฟาเปน 25 mA อัตราการ

วิเคราะหเฟสเปน 0.2 องศา/วินาที โดยใชมุม 2θ จาก 10 ถึง 70 องศา แลวทําการเปรียบเทียบพีค

มาตรฐานกับการดมาตรฐาน JCPDS (Joint Committee on Powder Diffraction Standard file) 

และคํานวณขนาดผลึกดวยสมการ Scherrer (สมการ 3.1) 

 

3.4.2 สัณฐานวิทยา (morphology) และขนาดอนุภาค 

ศึกษาสัณฐานวิทยา และขนาดอนุภาค ของผงตัวอยางดวยเทคนิค SEM (JEOL JSM-

6400) และเทคนิค TEM (JEOL JEM-2010) โดยนําผงตัวอยางไปทําใหกระจายตัวในเอทานอล

กอนนําไปวิเคราะห 

 

3.4.3 พื้นที่ผิวจําเพาะ (specific surface area) 

วิเคราะหพื้นที่ผิวจําเพาะโดยใชเทคนิค BET (Coulter SA 3100) ใชผงตัวอยาง 0.1 กรัม 

ใสลงหลอดแกว BET จากนั้นนําเขาเคร่ือง BET ในตําแหนงที่ทําใหแหงและเปนสุญญากาศที่

อุณหภูมิ 120oC จากนั้นยายหลอด BET ไปที่ตําแหนงวิเคราะห ซึ่งจุมลงในไนโตรเจนเหลวเพื่อวัด

ความสามารถในการดูดซับไนโตรเจนที่ผิว 

 

3.4.4 คา zeta potential 

วิเคราะหคา zeta potential ดวยเคร่ือง zeta Sizer (Malvern 3000 HSA) เพื่อหาคาประจุ

ที่ผิวของอนุภาคที่คาพีเอชของสารแขวนลอยจาก 3 ถึง 8 โดยเตรียมสารแขวนลอยผง 

แอนาเทสในน้ํา ที่มีปริมาณของของแข็ง 0.01% โดยนํ้าหนัก ใชตัวปรับความเปนกรดดวย 0.1M 

HCl และตัวปรับความเปนเบสดวย 0.1M NaOH  
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3.4.5 สมบัติการเปนตัวเรงปฏกิิริยาดวยแสง 

ทดสอบสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงโดยการยอยสลายของเมทิลีนบลู โดยนํา

ผงตัวอยางที่เตรียมได  0.02 กรัม ใสลงในสารละลายเมทิลีนบลูความเขมขน 0.02 mM  ปริมาณ 

20 ml ใชบีกเกอรขนาด 25 ml โดยกวนอยางตอเนื่องในตูที่มืดสนิท เปนเวลา 60 นาที เพื่อวัดการ

อ่ิมตัวของการดูดซับเมทิลีนบลูที่ผิวของอนุภาค จากนั้นฉายแสง UV และนําไปตรวจเช็คการยอย

สลายเมทิลีนบลูทุก 30 นาที เปนเวลา 4 ชม.  โดยดูดสารตัวอยางในบีกเกอรใสลงในหลอดทดลอง 

จากน้ันนําไปหมุนเหวี่ยงดวยเคร่ือง centrifuge แลวดูดเฉพาะสวนที่ใส ๆ  ดานบนของหลอด

ทดลองไปวัดคาการดูดซับ (absorption) ของสารละลายเมทิลีนบลูที่ความยาวคล่ืน 664 nm ดวย

เคร่ือง UV – VIS (Perkin Elmer inst., Lambda 35) จากนั้นนําไปคํานวณกลับเปนความเขมขน

ของเมทิลีนบลูโดยเทียบกับสารละลายเมทิลีนบลูมาตราฐาน (ภาคผนวก ก.) และเปรียบเทียบ 

ผลที่ไดกับตัวเรงปฏิกิริยาไทเทเนียมไดออกไซดเชิงพาณิชย ST-01 

 



บทที่ 4 
ผลการวิจัยและการวิเคราะหผล 

 

4.1 สมบัติทางกายภาพของผงรูไทลเชิงพาณิชย 

4.1.1 เฟส และขนาดของผลึก 

นําสารต้ังตนซ่ึงมีลักษณะเปนผงสีขาวไปตรวจวิเคราะหเฟสดวยเทคนิค XRD แสดงในรูป

ที่ 4.1 และทําการเปรียบกับพีคมาตรฐาน พบวาสารต้ังตนที่ใชในการทดลองมีพีคที่เกิดข้ึนตรงกับ

การดมาตรฐาน JCPDS ( 21-1276 ) ของรูไทล (ภาคผนวก ข.) 

 

 
รูปที่ 4.1 กราฟ XRD แสดงเฟสของสารต้ังตน 

 

และคํานวณขนาดผลึกดวยสมการ Scherrer ที่พีค 2θ เทากับ 27.5, 36.1 และ 41.2 

องศา ไดขนาดผลึกประมาณ 0.25 μm ซึ่งสามารถตรวจสอบขนาดและรูปรางอนุภาคไดดวย

เทคนิค SEM ดังแสดงในรูปที่ 4.2  
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4.1.2 สัณฐานวิทยา และขนาดอนุภาค 

นําสารต้ังตนไปทําใหกระจายตัวในเอทานอล แลวนําไปศึกษาดวย SEM กําลังขยาย 

30,000 เทา ดังแสดงในรูปที่ 4.2 พบวาอนุภาคมีลักษณะคอนขางกลมเกาะกัน และมีขนาด

คอนขางสม่ําเสมอประมาณ 0.25 μm ซึ่งใกลเคียงกับขนาดที่คํานวณดวยสมการ Scherrer  

 

 
รูปที่ 4.2 ภาพ SEM ของสารต้ังตน 

 

4.1.3 พื้นที่ผิวจําเพาะ (Specific Surface Area)  

จากการศึกษาพื้นที่ผิวจําเพาะดวยวิธี BET พบวาสารต้ังตนมีพื้นที่ผิวจําเพาะ 14.747 

m2/g เนื่องจากขนาดผลึกคอนขางใหญในระดับซับไมครอน และคอนขางเกาะตัวกัน  

4.1.4 คา zeta potential ของสารแขวนลอยรไูทลในน้ํา 

จากการศึกษาคา zeta potential ของผงรูไทลที่แขวนลอยในน้ํา ที่มีปริมาณผงรูไทล 

0.01% โดยน้ําหนัก ใชตัวปรับความเปนกรดดวย 0.1M HCl และตัวปรับความเปนเบสดวย 0.1M 

NaOH พบวาที่ผิวอนุภาคของสารต้ังตนมีคา zeta potential เปนบวก ที่คาพีเอชของสาร

แขวนลอยอยูในชวง 3-8 แสดงวาประจุที่ผิวของอนุภาครูไทลที่คาพีเอชดังกลาว จะเปนประจุบวก

ดังแสดงในรูปที่ 4.3  
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รูปที่ 4.3 กราฟแสดงคา zeta potential ของสารแขวนลอยรูไทลในน้าํที่คาพเีอช 3-8 

 

 

 
 

รูปที่ 4.4 โครงสรางของเมทลีินบล ู

 

 

 
รูปที่ 4.5 กราฟแสดงความเขมขนสารละลายเมทิลีนบลทูี่มีสารต้ังตนรูไทล  

เมื่อเวลาในการฉายแสง UV เพิ่มข้ึน 
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4.1.5 สมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิรยิาดวยแสง (photocatalytic activity) 

จากการศึกษาสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของสารตั้งตนรูไทล ดวยวิธีการยอย

สลายเมทิลีนบลู ดังแสดงในรูปที่ 4.5 พบวาเมื่อนํารูไทลใสในสารละลายเมทิลีนบลู และเก็บไวในที่

มืดเพื่อใหเกิดการอ่ิมตัวของการดูดซับเมทิลีนบลูที่ผิวอนุภาค 60 นาที จะแสดงคาความเขมขน

ของสารละลายเมทิลีนบลูลดลงและคงท่ี แลวจึงนําไปฉายแสง UV เพื่อศึกษาสมบัติความเปน

ตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงทุก ๆ 30 นาที เปนเวลา 4 ชม. พบวาความเขมขนของสารละลาย 

เมทิลีนบลูคงที่เมื่อเวลาผานไป แสดงใหเห็นวารูไทลสารต้ังตนมีประสิทธิภาพในการยอยสลาย 

เมทิลีนบลูตํ่ามากหรือไมมีสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยา ทั้งนี้เนื่องจากเมทิลีนบลูเปน basic 

dyes หรือ cationic dyes มีสูตรโครงสรางดังแสดงในรูปที่ 4.4 [27] จึงทําใหอนุภาครูไทลที่ผิวมี

ประจุเปนบวกเหมือนกันดังแสดงในสมการ 4.1 [28] มีความสามารถในการดูดซับและยอยสลาย

เมทิลีนบลูไดตํ่า และเนื่องจากปฏิกิริยาโฟโตคะตะลิสตจะเกิดข้ึนที่ผิวของไทเทเนียมไดออกไซด ทาํ

ใหมีสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาในการยอยสลายเมทิลีนบลูตํ่า หรือแทบจะไมเกิดปฏิกิริยา 

โดยสังเกตจากกราฟแสดงความเขมขนของเมทิลีนบลูไมเปล่ียนแปลงหลังจากฉายแสง UV เปน

เวลา 4 ชม. ดังแสดงในรูปที่ 4.5 

TiOH + H+                                                   TiOH2
+                                                      (สมการ 4.1) 

4.2 ผลการละลายสารต้ังตน 

จากการศึกษาวิธีการละลายสารตั้งตนดวยตัวทําละลาย 2 ชนิด คือ กรดซัลฟวริก (95-

97% H2SO4, Merck) และกรดซัลฟวริก (95-97% H2SO4 Merck) ซึ่งมีแอมโมเนียมซัลเฟต 

((NH4)2SO4, Merck) เปนบัฟเฟอร  

โดยศึกษาผลของบัฟเฟอรตอความสามารถในการละลายของสารต้ังตนในกรดซัลฟวริก 

โดยใชตัวทําละลายกรดซัลฟวริกความเขมขน 12M ปริมาณเทากัน แตตางกันตรงที่มีและไมมี

แอมโมเนียมซัลเฟตเปนบัฟเฟอร พบวาการเติมบัฟเฟอรไมสงผลตอความสามารถในการละลาย

ของสารต้ังตน ซึ่งจากการทดลองพบวาสารต้ังตนปริมาณ 1 กรัม สามารถละลายในกรดซัลฟวริก 

60 ml ภายใตการกวนตอเนื่องที่ 120oC เปนเวลา 2-3 ชม. จะไดสารละลายใสสีเหลืองออน ๆ และ

เมื่อทําการเจือจางกรดใหมีความเขมขนลดลงจาก 12 M เปน 6, 8 และ 10 M พบวาความสามารถ

ในการละลายสารตั้งตนลดลง กลาวคือจะเกิดสารแขวนลอยของผงสีขาวในกรด ซึ่งหมายความวา

สารต้ังตนไมสามารถละลายไดหมดภายใตการกวนตอเนื่องที่ 120oC เปนเวลา 2-3 ชม. ซึ่งตองใช

เวลานานข้ึน จึงจะละลายไดสารละลายใสสีเหลืองออน ๆ โดยกลไกการเกิดปฏิกิริยาในการละลาย

รูไทลแสดงในสมการที่ 4.2 

TiO2+ H2SO4                    TiO(OH)2 + SO3               TiOSO4  +  H2O            (สมการ 4.2) 
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4.3 ผลของวธิีการและตัวแปรในการเตรียมตอสมบัติของผงแอนาเทสที่เตรยีมได 

4.3.1 ผลการเตรียมดวยวธิีไฮโดรเทอรมัล 

4.3.1.1 ผลของคาพเีอชต้ังตนในการเตรียม 

 จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD พบวาผงตัวอยางที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 

3-8 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. มีรูปแบบพีคตรงกับการดมาตราฐาน JCPDS 

(21-1272) ของแอนาเทส (ภาคผนวก ค.) เพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะ โดยที่ลักษณะความกวางและ

ความสูงของพีคแตกตางกันไปในแตละภาวะ แสดงถึงการที่มีขนาดและความเปนผลึกที่ตางกัน  

ดังแสดงในรูปที่ 4.6 พบวาเมื่อคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึน กราฟ XRD จะมีความสูงของพีค

เพิ่มข้ึนและมีความกวางของพีคลดลง แสดงวาความเปนผลึกมีคาสูงข้ึนเมื่อคาพีเอชในการเตรียม

เพิ่มมากข้ึน และสามารถคํานวณขนาดของผลึกเฉลี่ยจากกราฟ XRD ที่พีค 2 theta เปน 25.4, 

38.6 และ 48.0 องศา ดวยสมการ Scherrer พบวาขนาดผลึกเฉล่ียของแอนาเทสที่เตรียมไดมี

แนวโนมของขนาดใหญข้ึนเมื่อคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึน ดังแสดงในรูปที่ 4.7 โดยขนาดผลึกที่

คํานวณไดอยูในชวง 6.02-9.20 nm.  

จากนั้นนําผงตัวอยางที่ เตรียมไดไปศึกษาสัณฐานวิทยาดวยเทคนิค SEM 

กําลังขยาย 30,000 เทา แสดงดังรูปที่ 4.8 พบวาอนุภาคมีลักษณะคอนขางกลม การกระจายตัว

ของอนุภาคแตกตางกันในแตละภาวะ โดยลักษณะการกระจายตัวของอนุภาคมีแนวโนมที่จะ

เพิ่มข้ึน นั่นคือมีการเกาะตัวกัน (agglomerate) ลดลง ที่คาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึน ซึ่งจากภาพ 

SEM จะพบวาที่คาพีเอชเปน 7 (รูปที่ 4.8 (จ)) มีการกระจายของอนุภาคดีที่สุดเมื่อเทียบกับ

ภาวะการเตรียมที่คาพีเอชอ่ืน ๆ จึงนําผงดังกลาวไปศึกษาเพื่อยืนยันถึงขนาดของอนุภาคดวย

เทคนิค TEM ดังแสดงในรูปที่ 4.9 พบวาเม่ือคํานวณคา d-spacing จากภาพกําลังขยายสูงมีคา

เทากับ 3.5Å ซึ่งตรงกับระนาบ (101) ของแอนาเทส (ภาคผนวก ค.) นอกจากนี้ยังพบวาอนุภาคมี

ขนาดประมาณ 10 nm ซึ่งใกลเคียงกับขนาดที่คํานวณดวยสมการ Scherrer และมีการกระจายตัว

ของอนุภาคที่ดี เนื่องจากในภาพ TEM กําลังขยายตํ่าแสดงลักษณะของอนุภาคที่ชัดเจน ไม

ซอนทับกันเปนกลุม 
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รูปที่ 4.6 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 3-8  

อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. 
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รูปที่ 4.7 แผนภูมิแทงแสดงขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที ่

คาพีเอชเปน 3-8 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. 

 

 

 

 

 
 
 

รูปที่ 4.8 ภาพ SEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ 

คาพีเอชเปน 3-8 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. 

(ก) พีเอช = 3 (ข) พีเอช =4 (ค) พีเอช =5 

(ง) พีเอช = 6 (จ) พีเอช = 7 (ฉ) พีเอช = 8 
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(ก) กําลังขยายตํ่า 

 

 

(ข) กําลังขยายสูง 

รูปที่ 4.9 ภาพ TEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 7 

 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. 
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ตอจากนั้นนําผงแอนาเทสที่เตรียมไดไปศึกษาพื้นที่ผิวจําเพาะดวยเทคนิค BET 

ดังแสดงในรูปที่ 4.10 พบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดมีพื้นที่ผิวจําเพาะแบงชัดเจนเปน 2 กลุม คือ ที่

ภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมเปน 3-5 มีพื้นที่ผิวจําเพาะประมาณ 233.55-239.02 m2/g

และอีกกลุมอยูที่ภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมเปน 6-8 โดยพื้นที่ผิวจําเพาะอยูในชวง 

157.77-178.3 m2/g ซึ่งสอดคลองกับผลของขนาดที่คํานวณไดจากสมการ Scherrer กลาวคือ 

ขนาดผลึกใหญข้ึนที่คาพีเอชเปนเบสสูงข้ึนจาก 3-8 สงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะมีคาลดลงตามลําดับ 

และนําผงดังกลาวไปศึกษาคา Zeta potential โดยนําผงแอนาเทสที่เตรียมไดแขวนลอยในน้ํา มี

ปริมาณของผงแอนาเทส 0.01% โดยนํ้าหนัก ใหผลดังรูปที่ 4.11 พบวาคา zeta potential ที่ผิว

ของผงแอนาเทสที่แขวนลอยในน้ํามีคาเปนลบเพิ่มข้ึน เมื่อสารแขวนลอยมีภาวะความเปนกรด-

เบสมากข้ึนจาก 3 ถึง 8 แสดงถึงคาประจุที่ผิวของอนุภาคจะเปนลบมากข้ึนเมื่อแขวนลอยอยูใน

สารละลายที่อยูในชวงภาวะความเปนกรด-เบสดังกลาว และจากการศึกษาสมบัติความเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงของผงแอนาเทสที่เตรียมไดโดยการยอยสลายเมทิลีนบลู ดังแสดงในรูปที่ 4.12 

พบวาในสารละลายเมทิลีนบลูความเขมขน 0.02mM ปริมาณ 20ml ที่ไมมีอนุภาคแอนาเทส

แขวนลอยอยู จะมีความเขมขนคงท่ีตลอด ไมวาเก็บไวในที่มืดและหลังจากถูกฉายแสง UV 

ในขณะที่สารละลายเมทิลีนบลูที่มีอนุภาคแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 3-8 กระจายตัวอยู 

หลังจากที่เก็บไวในที่มืดเปนเวลา 60 นาที พบวาสารละลายเมทิลีนบลูมีความเขมขนลดลงจาก

ความเขมขนเร่ิมตนเล็กนอย และแตกตางกันในแตละภาวะการเตรียมแสดงถึงความสามารถใน

การดูดซับเมทิลีนบลูที่ตางกัน และเม่ือถูกฉายดวยแสง UV เปนเวลา 4 ชั่วโมง ปรากฎวาความ

เขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูมีคาลดลงเมื่อเวลาในการฉายแสง UV เพิ่มข้ึน โดยที่ความเปน

กรด-เบสในการเตรียมผงแอนาเทสสงผลตอสมบัติการเรงปฏิกิริยาดวยแสงในการยอยสลาย 

เมทิลีนบูล โดยที่ประสิทธิภาพของสมบัติดังกลาวสูงข้ึนเมื่อคาพีเอชในการเตรียมสูงข้ึนจาก 3-7 

ตามลําดับ และผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ความเปนกรด-เบสเปน 7 มีประสิทธิภาพที่สูงที่สุดซ่ึง

ใกลเคียงกับตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของไทเทเนียมไดออกไซด ST-01 ที่มีขายเชิงพาณิชยทั่วไป ซึ่ง

สามารถอธิบายไดดวยคา zeta potential ที่กลาวมาขางตน เนื่องจากเมทิลีนบลูเปน basic dyes 

หรือ cationic dyes ในขณะท่ีสารละลายเมทิลีนบลูมีคาพีเอชอยูที่ประมาณ 6 จึงทําใหผง 

แอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 7 ซึ่งมีคา zeta potential เปนลบมากสุดที่ตําแหนงคาพีเอชนั้น

ดังแสดงในสมการ 4.3 จึงมีความสามารถในการดูดซับเมทิลีนบลูมาที่ผิวของแอนาเทส และถูก

ยอยสลายดวยปฏิกิริยาโฟโตคะตะลิสต เมื่อถูกกระตุนดวยแสงยูวีไดอยางมีประสิทธิภาพสูงสุด 

เมื่อเทียบกับภาวะการเตรียมที่คาพีเอชเปน 8, 6, 5, 4 และ 3 ตามลําดับ ซึ่งแสดงใหเห็นวาผลของ

ประสิทธิภาพในการยอยสลายเมทิลีนบลูของแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชตาง ๆ สอดคลองกับ

คา zeta potential ของอนุภาคนั้น ๆ ในสารแขวนลอย (ตําแหนงพีเอชของสารละลายเมทิลีนบลูที่
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ศึกษา) ซึ่งใหน้ําและแกสคารบอนไดออกไซดเปนผลิตภัณฑสุดทาย [1] และจากผลการศึกษานี้

เปนที่นาสังเกตวาประสิทธิภาพของผงคะตะลิสตที่เตรียมไดไมไดข้ึนอยูกับ ขนาดหรือพื้นที่ผิว

จําเพาะของอนุภาคแอนาเทสเปนปจจัยหลัก ดังเชนที่มีรายงานในงานวิจัยที่ผานมา แตในกรณีนี้

ข้ึนกับความสมบูรณของผลึก และสภาพประจุที่ผิวอนุภาคแสดงพฤติกรรมในการดูดซับเมทิลีนบลู 

เนื่องจากขนาดผลึกที่มีคาคอนขางใกลเคียงกัน และพ้ืนที่ผิวจําเพาะท่ีสูง ทําใหอนุภาคเกาะกลุม

กันมากข้ึน 

TiOH + OH-                                   TiO-  +  H2
 O                                                     (สมการ 4.3) 
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รูปที่ 4.10 แผนภูมิแทงแสดงพืน้ที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ 

คาพีเอชเปน 3-8 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. 
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รูปที่ 4.11 กราฟแสดงความสัมพนัธระหวางคา zeta potential  

และคาพีเอชของสารแขวนลอยแอนาเทสในนํ้าทีพ่ีเอชตาง ๆ 

 

 

 

 
รูปที่ 4.12 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังจากฉายแสง UV ของสารละลาย 

เมทิลีนบลูในสารแขวนลอยที่มี ST-01 และผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3-8 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6 ชม.  
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จากการศึกษาผลของภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมตอสมบัติตาง ๆ ของ

ผงแอนาเทสที่เตรียมไดในหัวขอ 4.3.1.1 พบวาที่ภาวะการเตรียมที่ความเปนกรด-เบสเปน 3 จะให

ผงแอนาเทสที่มีสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่ตํ่าที่สุด จึงเลือกภาวะดังกลาวมาศึกษา

ผลของเวลา (หัวขอ 4.3.1.2) และผลของอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัล (หัวขอ 4.3.1.3) เพื่อ

ปรับปรุงสมบัติดังกลาวใหดีข้ึน 

4.3.1.2 ผลของเวลาในการไฮโดรเทอรมัล 

จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD ของผงตัวอยางที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 3 

อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. ดังแสดงในรูปที่ 4.13 พบวามี 

แอนาเทสเกิดข้ึนเพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะการเตรียม ซึ่งจากการศึกษาผลของเวลาตอการตกผลึก

ของแอนาเทส พบวาระยะเวลาในการไฮโดรเทอรมัลเปนปจจัยหนึ่งที่เปนตัวกําหนดความสมบูรณ

ของการตกผลึกแอนาเทสดังแสดงในรูปที่ 4.13 เมื่อวิเคราะหความเปนผลึกที่ไดดวย XRD สามารถ

อธิบายไดวา ความเปนผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่เวลาไฮโดรเทอรมัล 6 ชม. มีความ

สมบูรณของผลึกมากกวาที่เตรียมไดที่เวลาไฮโดรเทอรมัล 12 และ 24 ชม. ตามลําดับ โดยสังเกต

จากลักษณะเฉพาะของพีค โดยที่พีคที่มีลักษณะแคบและสูงจะบงบอกถึงความสมบูรณของผลึกที่

มากกวา ในทางตรงขามพีคที่กวางและเต้ียจะมีความเปนผลึกที่ต่ํา ทั้งนี้คาดวาเมื่อใชเวลาในการ

ไฮโดรเทอรมัลที่มากกวา 6 ชม. คือ 12 ชม. ทําใหเกิดการสลายตัวของผลึกเกา และตกผลึกใหม 

(dissolution-recrystalization) ไปพรอมกัน เปนผลทําใหความเปนผลึกลดลง ขนาดผลึกที่ไดไม

สม่ําเสมอ ลักษณะความเปนผลึกลดลงตามเวลาที่เพิ่มข้ึน เชนนี้สอดคลองกับงานวิจัยของ 

Mintova และคณะ [29] ที่กลาววาเวลาในการตกผลึกที่นานเกินไปไมไดสงเสริมความเปนผลึกของ

ผลิตภัณฑที่ได และเมื่อเพิ่มเวลาไฮโดรเทอรมัลเปน 24 ชม. จะเปนผลทําเกิดการโตของผลึก 

สามารถคํานวณขนาดของผลึกเฉล่ียจากกราฟ XRD ที่พีค 2 theta เปน 25.4, 38.6 และ 48.0 

องศา ดวยสมการ Scherrer พบวาขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมไดมีขนาดเล็กลงเม่ือเพิ่ม

เวลาในการไฮโดรเทอรมัลเปน 12 ชม. เนื่องจากเกิดการสลายตัวของผลึกและเกิดผลึกไปพรอมกัน 

และขนาดจะใหญข้ึนเมื่อเวลาเพิ่มข้ึนเปน 24 ชม. เนื่องจากเกิดการโตของผลึกอีกคร้ังดังกลาว

ขางตน โดยขนาดผลึกที่คํานวณไดคือ 6.02, 5.70 และ 8.60 nm. ตามลําดับ ดังแสดงในรูปที่ 4.14 
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รูปที่ 4.13 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสทีเ่ตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. 

 

 

 
รูปที่ 4.14 แผนภูมิแทงแสดงขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. 
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จากนั้นนําผงดังกลาวไปทําใหกระจายตัวในเอทานอลเพ่ือศึกษาสัณฐานวิทยา

ดวยเทคนิค SEM กําลังขยาย 30,000 เทา ดังแสดงในรูปที่ 4.15 พบวาอนุภาคมีลักษณะคอนขาง

กลม และเกาะกลุมกัน (agglomerate) มากข้ึนเมื่อเวลาเพิ่มข้ึน และศึกษาพื้นที่ผิวจําเพาะดวย

เทคนิค BET ดังแสดงในรูปที่ 4.16 พบวาพื้นที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่ใชเวลาไฮโดรเทอรมัล 

12 ชม. มีคาสูงถึง 288.5 m2/g อาจเกิดจากมีทั้งสวนที่เปนผลึกที่สมบูรณและไมสมบูรณ ซึ่งโดย

ปกติแลวผลึกแบบอสัณฐานจะใหคาพื้นที่ผิวที่สูงเทาผลึกที่สมบูรณ และที่ 24 ชม. มีคา 225.8 

m2/g ซึ่งลดลงเนื่องจากการโตของผลึกอีกคร้ัง และหลังจากศึกษาสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยา

ดวยแสงโดยการยอยสลายเมทิลีนบลูของผงแอนาเทสดังกลาว ใหผลดังแสดงในรูปที่ 4.17 พบวา

ผงแอนาเทสที่ไดจากการใชเวลาไฮโดรเทอรมัล 6 ชม. มีสมบัติการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่

ดีกวาผงท่ีเตรียมไดที่ 12 ชม. เพราะมีความเปนผลึกที่สมบูรณกวา และเนื่องจากผงแอนาเทสที่

เตรียมไดที่ 6 ชม. มีขนาดผลึกเล็กและการกระจายตัวของอนุภาคมากกวาผงที่เตรียมไดที่ 24 ชม. 

ดังนั้นจึงมีประสิทธิภาพของสมบัติดังกลาวดีกวาอีกดวย ซึ่งตรงกับรายงานของ Brckley และคณะ 

[16] ที่กลาววาความเปนผลึกที่สมบูรณและการมีพื้นที่ผิวจําเพาะที่สูง มีผลตอสมบัติความเปน

ตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของไทเทเนียมไดออกไซดที่มีประสิทธิภาพดี 

 

 

   
            (ก) เวลา 6 ชม.                          (ข) เวลา 12 ชม.                     (ค) เวลา 24 ชม. 

รูปที่ 4.15 ภาพ SEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. 
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รูปที่ 4.16 แผนภูมิแทงแสดงพืน้ที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพเีอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. 

 

 

 
รูปที่ 4.17 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังจากฉายแสง UV ของสารละลาย 

เมทิลีนบลูในสารแขวนลอยที่มีผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3  

ไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC เปนเวลา 6, 12 และ 24 ชม. 
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ดังนั้นจึงสรุปไดวาเวลาในการไฮโดรเทอรมัลจาก 6 ชม. เปน 12 ชม. ไมไดสงเสริม

ความเปนผลึกที่ดีข้ึน และเมื่อเพิ่มเวลาไฮโดรเทอรมัลเปน 24 ชม. จะทําใหผลึกโต ผลึกมีขนาด

ใหญ พื้นที่ผิวจําเพาะจึงตํ่า และสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงของผงแอนาเทสที่เตรียม

ไดที่อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. ก็ยังคงใหผลที่ดีกวาภาวะการเตรียมทีอุ่ณหภูมิ

ไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 12 และ 24 ชม. อีกดวย ซึ่งในหัวขอตอไปจะเปนการปรับปรุง

สมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง โดยการศึกษาผลของอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัลที่ 

120, 150 และ 170oC ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ความเปนกรด-เบสเปน 3 และไฮโดรเทอรมัล

เปนเวลา 6 ชม 

4.3.1.3 ผลของอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมลั 

จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD ดังแสดงในรูปที่ 4.18 พบวาผงตัวอยางที่

เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 อุณหภูมิไฮโดรเทอรมัล 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6 ชม. มีแอนาเทส

เกิดข้ึนเพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะการเตรียม ซึ่งจากการศึกษาผลของอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัล 

พบวาการเพ่ิมอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัลเปนปจจัยหนึ่งที่เปนตัวสงเสริมความเปนผลึกที่สูงข้ึน

ดังแสดงในรูปที่ 4.18 สามารถคํานวณขนาดของผลึกเฉล่ียจากกราฟ XRD ที่พีค 2 theta เปน 

25.4, 38.6 และ 48.0 องศา ดวยสมการ Scherrer พบวาขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมไดมี

ขนาดใหญข้ึนเมื่อเพิ่มอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัลจาก 120, 150 และ 170oC ตามลําดับ ขนาด

ผลึกอยูในชวง 5.8 – 7.1 nm. ดังแสดงในรูปที่ 4.19 จากนั้นนําผงดังกลาวไปทําใหกระจายตัวใน 

เอทานอลเพื่อศึกษาสัณฐานวิทยาดวยเทคนิค SEM กําลังขยาย 30,000 เทา ดังแสดงในรูปที่ 4.20 

พบวาอนุภาคมีลักษณะคอนขางกลม และเกาะกลุมกัน (agglomerate) แตไมแตกตางกันมากใน

แตละภาวะการเตรียมดังกลาวมาขางตน จากนั้นศึกษาพื้นที่ผิวจําเพาะดวยเทคนิค BET ดังแสดง

ในรูปที่ 4.21 พบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดมีพื้นที่ผิวจําเพาะอยูในชวง 235.8 – 265.4 m2/g ถือวา

ไมตางกันมากนัก แสดงวาการเพิ่มอุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัลจาก 120, 150 และ 170oC มีผล

เพียงเล็กนอยตอพื้นที่ผิวจําเพาะของอนุภาคแอนาเทสที่เตรียมได และหลังจากศึกษาสมบัติความ

เปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงโดยการยอยสลายเมทิลีนบลูของผงแอนาเทสดังกลาว ใหผลดังแสดง

ในรูปที่ 4.22 พบวาผงแอนาเทสผานการไฮโดรเทอรมัลที่อุณหภูมิ 150oC มีสมบัติเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงท่ีดีกวาผงที่ผานการไฮโดรเทอรมัลที่อุณหภูมิ 120 และ 170oC ตามลําดับ อาจ

เนื่องมาจากที่อุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัลที่ 150oC ใหผงแอนาเทสที่มีความเปนผลึก ขนาดที่

เหมาะสม และการกระจายตัวดีกวา จึงสงผลใหมีประสิทธิภาพของสมบัติดังกลาวดีกวาเตรียมที่

อุณหภูมิ 120oC ที่มีความเปนผลึกตํ่า และที่อุณหภูมิ 170oC ที่มีขนาดผลึกใหญ แมวาจะมีพื้นที่

ผิวสูงที่สุดก็ตาม แตไมไดชวยเพิ่มสมบัติเรงปฏิกิริยาดวยแสงเลย เนื่องจากอนุภาคเกาะกลุมกัน 
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รูปที่ 4.18 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสทีเ่ตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6 ชม.  
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รูปที่ 4.19 แผนภูมิแทงแสดงขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6 ชม. 
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(ก) 120 oC   (ข) 150 oC   (ค) 170 oC 

รูปที่ 4.20 ภาพ SEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6 ชม. 
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รูปที่ 4.21 แผนภูมิแทงแสดงพืน้ที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพเีอชเปน 3 

ไฮโดรเทอรมัลที่ 120, 150 และ 170oC เปนเวลา 6 ชม. 

 

 
รูปที่ 4.22 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังฉายแสง UV ของสารละลายเมทิลีนบลูใน

สารแขวนลอยที่มีผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 3 ไฮโดรเทอรมัลที่ 120, 150 และ 170oC 

เปนเวลา 6 ชม. 
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4.3.2 ผลการเตรียมดวยวธิีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน 

4.3.2.1 ผลของคาพเีอชต้ังตนในการเตรียม 

 จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD พบวาผงตัวอยางที่เตรียมไดที่คาพีเอช

ตางกันคือ 4,5,6,7 และ 8 เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. 

ดวยอัตราการแคลไซน 2oC/min เฟสที่เกิดข้ึนมีรูปแบบพีคตรงกับการดมาตราฐานของแอนาเทส 

(ภาคผนวก ค.) เพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะ โดยที่ลักษณะความกวางและความสูงของพีคแตกตาง

กันไปในแตละภาวะอยางชัดเจน แสดงถึงขนาดและความเปนผลึกที่ตางกัน ดังแสดงในรูปที่ 4.23 

พบวาเมื่อคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึนจาก 4 ถึง 8 กราฟ XRD จะมีความสูงของพีคเพิ่มข้ึน และ

ความกวางของพีคลดลง แสดงวาความเปนผลึกมีคาสูงข้ึนเมื่อคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มมากข้ึน 

ตามลําดับ ซึ่งสามารถคํานวณขนาดของผลึกเฉล่ียจากกราฟ XRD ที่พีค 2 theta เปน 25.4, 38.6 

และ 48.0 ดวยสมการ Scherrer พบวาขนาดผลึกเฉลี่ยของแอนาเทสที่เตรียมไดมีแนวโนมของ

ขนาดใหญข้ึนเมื่อคาพีเอชเพิ่มข้ึน ดังแสดงในรูปที่ 4.24 โดยขนาดผลึกที่คํานวณไดของภาวะการ

เตรียมที่คาพีเอชเปน 4 และ 5 คือ 22.5 และ 17.2 nm ตามลําดับ และขนาดผลึกจะใหญข้ึนเมื่อ

ภาวะคาพีเอชในการเตรียมสูงข้ึนจาก 6 ถึง 8 ตามลําดับ ซึ่งอยูในชวง 43.7 – 54.2 nm และเมื่อนํา

ผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ภาวะดังกลาวไปทําใหกระจายตัวในเอทา-นอล เพื่อศึกษาสัณฐานวิทยา

ดวยเทคนิค SEM กําลังขยาย 30,000 เทา แสดงดังในรูปที่ 4.25 พบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่

คาพีเอชเปน 4 และ 5 ดังแสดงในรูปที่ 4.25 (ก) และ (ข) อนุภาคมีลักษณะคอนขางกลม และมี

การกระจายตัวของอนุภาคที่ดีกวาผงแอนาเทสเตรียมไดที่คาพีเอชเปน 6, 7 และ 8 ที่คอนขาง 

เกาะกลุมกัน (agglomeration) อยางเห็นไดชัด ดังแสดงในรูปที่ 4.25 (ค), (ง) และ (จ) ตามลําดับ 

เนื่องจากเมื่อคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึน ความเขมขนของ H+ จะลดลง เรงใหเกิดการ 

hydrolyzation ของ Ti4+ ผลที่ตามมาก็คือการรวมตัวกันของอนุภาคแอนาเทสในสารละลายขณะที่

ตกตะกอน ซึ่งจากงานวิจัยของ W. ZHOU และคณะ [8] กลาววาอนุภาคของ TiO2+ จะเกิดการ

รวมตัวกัน (flocculation) ขณะที่ตกตะกอน เม่ือคาความเปนกรด-เบสในการ hydrolyzation 

เพิ่มข้ึน 

จากนั้นศึกษาขนาดของอนุภาคผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 5 ดวย

เทคนิค TEM ดังแสดงในรูปที่ 4.26 พบวาคา d-spacing ที่คํานวณจากภาพกําลังขยายสูงมีคา

เทากับ 3.5Å ซึ่งตรงกับระนาบ (101) ของแอนาเทส (ภาคผนวก ก) และอนุภาคมีขนาดประมาณ 

20 nm ซึ่งใกลเคียงกับขนาดที่คํานวณดวยสมการ Scherrer และมีการกระจายของอนุภาคที่ดี 

เนื่องจากอนุภาคในภาพ TEM กําลังขยายตํ่าแสดงลักษณะของอนุภาคที่ชัดเจน ไมทับซอนกัน 
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รูปที่ 4.23 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสทีเ่ตรียมที่คาพีเอชเปน 4-8  

เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. 

 

 

 
รูปที่ 4.24 ขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4-8  

เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. 
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  (ก) พีเอช=4                   (ข) พเีอช=5            (ค) พีเอช=6 

                             
               (ง) พีเอช=7            (จ) พีเอช=8 

รูปที่ 4.25 ภาพ SEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4-8  

เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. 
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(ก) กําลังขยายตํ่า 

 

 
(ข) กําลังขยายสูง 

 

รูปที่ 4.26 ภาพ TEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 5 
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จากนั้นนําผงแอนาเทสที่เตรียมไดไปศึกษาพ้ืนที่ผิวจําเพาะดวยเทคนิค BET  

ดังแสดงในรูปที่ 4.27 พบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดมีแนวโนมของพื้นที่ผิวจําเพาะลดลงจาก 

103.2 - 60.9 m2/g เม่ือคาพีเอชในการเตรียมเพิ่มข้ึนจาก 4-8 เนื่องจากผลของขนาดดังกลาว

ขางตน และเม่ือศึกษาคาประจุที่ผิวของอนุภาคดวยการวัดคา zeta potential ที่ไดจากการเตรียม

สารแขวนลอยของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ภาวะดังกลาวขางตนในน้ํา โดยมีปริมาณผงแอนาเทส 

0.01% โดยน้ําหนัก ดังแสดงในรูปที่ 4.28 พบวาสารแขวนลอยมีคา zeta potential เปนลบเพิ่มข้ึน 

ที่คาพีเอชของสารแขวนลอยเพิ่มข้ึนในชวง 3 - 8 โดยท่ีคาพีเอชในการเตรียมผงแอนาเทสเปน 4 

และ 5 จะแสดงคา zeta potential ใกลเคียงกันซ่ึงใหคาลบมากกวาที่ภาวะความเปนกรด-เบสใน

การเตรียมที่ 6, 7 และ 8 ตามลําดับ นั่นแสดงวาภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมมีผลกับ 

คาประจุที่ผิวของอนุภาค โดยพบวาที่ผิวของอนุภาคแอนาเทสจะมีประจุที่ผิวเปนลบ (-) ลดลง เม่ือ

ภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมเพิ่มข้ึนจาก 4 ถึง 8 ซึ่งเปนปจจัยที่สําคัญอยางหนึ่ง ที่สงผล

ตอความสามารถในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่ศึกษาโดยการยอยสลายเมทิลีนบลู  

ดังแสดงในรูปที่ 4.29 พบวาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูที่มีอนุภาคแอนาเทสท่ีเตรียมได

ที่คาพีเอชเปน 4-8 เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. กระจาย

ตัวอยู ในขณะที่เก็บไวในที่มืดเปนเวลา 60 นาที จะใหคาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลู 

ลดลงจากความเขมขนเร่ิมตนเล็กนอย โดยที่พีเอชเทากับ 4 ใกลเคียงกับ 5 และมากกวาที่พีเอช 6, 

7 และ 8 ตามลําดับ แสดงวามีการดูดซับเมทิลีนบลูมาที่ผิวอนุภาคไดตางกัน และเมื่อถูกเรง

ปฏิกิริยาดวยแสง UV และทําการวัดความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูทุก ๆ 30 นาที เปน

เวลา 4 ชั่วโมง ปรากฎวาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูมีอัตราการลดลงสูงในชวง 2 ชม.

แรก นั่นคืออัตราการเกิดปฏิกิริยาจะสูงในชวงแรก ตอมาจะลดลงเล็กนอยและเริ่มคงที่ แสดงให

เห็นวาความเปนกรด-เบสในการเตรียมผงแอนาเทสสงผลตอสมบัติการเรงปฏิกิริยาดวยแสงในการ

ยอยสลายเมธิลีนบูล โดยที่ประสิทธิภาพที่ไดสูงข้ึนเมื่อคาพีเอชในการเตรียมลดลงจาก 8 ไป 4 

ตามลําดับ โดยที่ผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 4 และ 5 มีประสิทธิภาพใกลเคียงกัน และ

เทียบเทากับตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง ST-01 ที่มีขายเชิงพาณิชยทั่วไป สอดคลองกับผลของขนาด

และพื้นที่ผิวขางตน นั่นคือผงดังกลาวมีขนาดเล็ก อนุภาคมีการกระจายตัวดี มีพื้นที่ผิวจําเพาะสูง 

และสภาพประจุที่ผิวอนุภาคเปนลบมากกวาการเตรียมที่พีเอชอ่ืน สงผลใหผงแอนาเทสที่เตรียมได

ที่คาพีเอชเปน 4 และ 5 แสดงพฤติกรรมในการดูดซับและยอยสลายเมทิลีนบลูไดสูงและดีกวาที่

ภาวะอ่ืน ๆ 
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รูปที่ 4.27 พื้นที่ผิวจาํเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4-8  

เติม HPC 0.05 กรัม และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. 

 

 

 
รูปที่ 4.28 กราฟแสดงความสัมพนัธระหวางคา zeta potential  

และคาพีเอชของสารแขวนลอยผงแอนาเทสในนํ้าทีพ่ีเอชตาง ๆ 
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รูปที่ 4.29 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังจากฉายแสง UV ของสารละลาย 

เมทิลีนบลูในสารแขวนลอยที่มี ST-01 และผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4-8  

เติม HPC 0.05 กรัม แคลไซนที ่600oC เปนเวลา 2 ชม. 

 

 

สรุปไดวาภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมผงแอนาเทสขนาดนาโนจาก

สารละลายรูไทลต้ังตนดวยวิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน มีผลตอสมบัติความเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสง เนื่องจากลักษณะเฉพาะที่ตางกันของผงแอนาเทสท่ีเตรียมได โดยที่ภาวะความ

เปนกรด-เบสในการเตรียมที่ 4 และ 5 จะใหผงแอนาเทสขนาดนาโนท่ีเปนโฟโตคะตะลิสตที่ดีที่สุด

เทียบเทากับ ST-01 ดังนั้นจึงเลือกภาวะความเปนกรด-เบสในการเตรียมที่ 4 ซึ่งเปนภาวะที่เตรียม

ไดงาย และใชเบสในการปรับคาพีเอชที่นอยกวา มาศึกษาผลของอุณหภูมิการแคลไซน (หัวขอ 

4.3.2.2) และศึกษาผลของปริมาณตัวชวยกระจายอนุภาค HPC (หัวขอ 4.3.2.3) ตอประสิทธิภาพ

ของสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง เพื่อพัฒนาสมบัติดังกลาวใหดียิ่งข้ึน 
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4.3.2.2 ผลของอุณหภูมิในการแคลไซน 

จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD ดังแสดงในรูปที่ 4.31 พบวาผงตัวอยางที่

เตรียมไดที่คาพีเอชเทากับ 4 เติม HPC 0.05 กรัม แคลไซนที่อุณหภูมิ 400, 600 และ 800oC เปน

เวลา 2 ชม. อัตราการแคลไซน 2oC/min มีรูปแบบพีคตรงกับแอนาเทสเพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะ 

โดยที่ผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่อุณหภูมิแคลไซน 400oC มีความเปนผลึกคอนขางตํ่า สังเกตจาก

ความสูงของพีคที่ 2θ เทากับ 25.4 และ 48.0 องศา เทียบกับภาวะอ่ืน เมื่ออุณหภูมิแคลไซนเพิม่ข้ึน

เปน 600 และ 800oC ความเปนผลึกจะสูงข้ึนตามลําดับอยางเห็นไดชัด และจะเร่ิมเกิดเฟสผสม

ระหวางแอนาเทสและรูไทลข้ึนเมื่อเพิ่มอุณหภูมิแคลไซนเปน 900oC จากนั้นเกิดการเปล่ียนเฟส

จากแอนาเทสเปนรูไทลโดยสมบูรณที่อุณหภูมิแคลไซนเปน 950oC แสดงวาผงแอนาเทสที่เตรียม

ไดมีความทนทานตอความรอน (thermal stability) ที่สูงถึง 850oC ซึ่งสูงกวาในงานวิจยัสวนใหญที่

มีรายงานมา [30,31] และขนาดของผลึกเฉลี่ยที่คํานวณดวยสมการ Scherrer จากกราฟ XRD 

ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่อุณหภูมิแคลไซน 400, 600, 800, 850 และ 900oC พบวาอุณหภูมิ

การเผาแคลไซนสงเสริมการโตของผลึก โดยขนาดผลึกเฉลี่ยของแอนาเทสที่เตรียมไดมีแนวโนม

ของขนาดใหญข้ึนเมื่ออุณหภูมิแคลไซนเพิ่มข้ึน ดังแสดงในรูปที่ 4.30 ผลึกจะโตข้ึนอยางชัดเจน

หลังจากเผาแคลไซนที่ 800oC โดยขนาดผลึกที่คํานวณไดอยูในชวง 18.8 – 61.3 nm และขนาด

ผลึกของรูไทลที่ไดจากการแคลไซนที่อุณหภูมิ 950oC มีขนาดประมาณ 300 nm ซึ่งเปนขนาดที่

ใหญมากในสเกลระดับนาโน ทั้งนี้เนื่องจากพลังงานความรอนที่อุณหภูมิสูงในการเผาแคลไซนเปน

ตัวเพิ่มแรงขับเคลื่อนของอนุภาคขนาดเล็กใหเกิดการเกาะกลุม และการโตของผลึกนั่นเอง 
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รูปที่ 4.30 แผนภูมิแทงแสดงขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 400, 600, 800, 850 และ 900oC เปนเวลา 2 ชม. 
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รูปที่ 4.31 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสทีเ่ตรียมที่คาพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 400, 600, 800, 850, 900 และ 950oC เปนเวลา 2 ชม.  
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จากภาพถายดวยเทคนิค TEM ดังแสดงในรูปที่ 4.32 พบวาผงแอนาเทสที่เตรียม

ไดที่อุณหภูมิแคลไซน 400oC ดังแสดงในรูปที่ 4.32 (ก) อนุภาคมีลักษณะคอนขางกลม และเกาะ

กลุมกันเนื่องจากขนาดที่เล็กมาก และความเปนผลึกยังไมสมบูรณสังเกตไดจากกราฟ XRD สวน

ผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่อุณหภูมิแคลไซน 600oC ดังแสดงในรูปที่ 4.32 (ข) อนุภาคมีลักษณะ

คอนขางกลม การกระจายตัวของอนุภาคดีกวาแคลไซนที่ 400 และ 800oC ทั้งนี้จะสังเกตไดวา 

ความเปนผลึกของผงแอนาเทสท่ีเตรียมไดจะเร่ิมเกิดข้ึนเมื่อแคลไซนไล HPC ที่เคลือบอนุภาคออก

ที่ 400oC (คา TG/DTA ของ HPC แสดงในรูปที่ 3.4) และมีความเปนผลึกที่สูงข้ึนเมื่อแคลไซนที่ 

600oC ซึ่ง HPC ถูกเผาไลสมบูรณและอนุภาคยังไมมาเกาะกัน แตเมื่อเพิ่มอุณหภูมิการเผาเปน 

800oC ดังแสดงในรูปที่ 4.32 (ค) ขนาดอนุภาคจะใหญข้ึนและเกาะกลุมกันมากข้ึน เนื่องจาก

อุณหภูมิที่สูงสงเสริมการโตของผลึก และอนุภาคที่ถูกแยกดวย HPC ก็กลับมาเกาะกัน ดังนั้นการ

เติม HPC ไมควรแคลไซนที่อุณหภูมิสูง ควรจะแคลไซน ณ อุณหภูมิที่ HPC ที่เคลือบอนุภาคอยูถูก

เผาไลออกอยางสมบูรณเทานั้น จะสงผลใหอนุภาคยังคงแยกกันอยูไมมาเกาะกัน โดยขนาดผลึกที่

วัดจาก TEM มีคาใกลเคียงกับขนาดที่คํานวณดวยสมการ Scherrer และสอดคลองกับผลของ

พื้นที่ผิวจําเพาะจากการศึกษาดวยเทคนิค BET ดังแสดงในรูปที่ 4.33 ที่พบวาพื้นที่ผิวจําเพาะของ

อนุภาคแอนาเทสที่เตรียมไดที่เผาแคลไซน 400 และ 600oC มีคาสูง และใกลเคียงกัน แตพื้นที่ผิว

จําเพาะลดลงหลังจากแคลไซนที่ 800, 850 และ 900oC และเมื่อนําผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ 

คาพีเอชเทากับ 4 เติม HPC 0.05 กรัม เผาแคลไซนที่ 400, 600 และ 800oC เปนเวลา 2 ชม. ไป

ศึกษาสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงโดยการยอยสลายเมทิลีนบลู ดังแสดงในรูปที่ 4.34 

พบวาสารละลายเมทิลีนบลูที่มีผงแอนาเทสดังกลาวกระจายตัวอยู ในขณะที่เก็บไวในที่มืดเปน

เวลา 60 นาที วัดความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูไดลดลงจากความเขมขนเร่ิมตนเล็กนอย 

โดยสังเกตไดวาสารละลายเมทิลีนบลูที่มีผงแอนาเทสที่เตรียมไดจากการแคลไซนที่ 600oC จะมี

การดูดซับเมทิลีนบลูไดดีกวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดจากการแคลไซนที่ 400 และ 800oC และเมื่อ

ถูกเรงปฏิกิริยาดวยแสง UV และทําการวัดความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูทุก ๆ 30 นาที 

เปนเวลา 4 ชั่วโมง ปรากฎวาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูที่มีผงตัวอยางจากการ 

แคลไซนที่ 600oC มีคาลดลงอยางรวดเร็วกวาที่อุณหภูมิแคลไซนอ่ืน ๆ ขณะที่เวลาในการฉายแสง 

UV เพิ่มข้ึน แสดงใหเห็นวาอุณหภูมิในการแคลไซนสงผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวย

แสง โดยที่ประสิทธิภาพที่ไดข้ึนกับความเปนผลึก พื้นที่ผิว และการกระจายตัวของอนุภาคที่ดี ซึ่ง

จากการทดลองพบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่อุณหภูมิแคลไซน 600oC มีสมบัติเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงที่ดีกวาแคลไซนที่ 400 และ 800oC เนื่องจากมีสมบัติดังกลาวที่เหมาะสม 

นอกจากนี้ยังพบวามีประสิทธิภาพเทียบเทากับตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง ST-01 ที่มีขายเชิงพาณิชย

ทั่วไปอีกดวย 
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(ก) 400 oC 

 
(ข) 600 oC  

 
(ค) 800oC 

 

รูปที่ 4.32 ภาพ TEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ (ก) 400 oC, (ข) 600 oC และ (ค) 800oC เปนเวลา 2 ชม. 
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รูปที่ 4.33 แผนภูมิแทงแสดงพืน้ที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพเีอชเปน 4  

แคลไซนที่ 400, 600 และ 800oC เปนเวลา 2 ชม. 

 

 

 
รูปที่ 4.34 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังฉายแสง UV ของสารละลายเมทิลีนบลู 

ในสารแขวนลอยที่ม ีST-01 และผงแอนาเทสที่เตรียมทีค่าพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 400, 600 และ 800oC เปนเวลา 2 ชม.  
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ดังนั้นจากการศึกษาผลของอุณหภูมิในการเผาแคลไซนตอสมบัติความเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงในภาวะการเตรียมที่ความเปนกรด-เบสเปน 4 และเติมตัวชวยกระจายอนุภาค 

HPC 0.05 กรัม สรุปไดวาการเผาแคลไซนที่ 600oC เปนภาวะอุณหภูมิในการเตรียมที่เหมาะสม 

เนื่องจากที่อุณหภูมิแคลไซน 400oC เปนอุณหภูมิที่ตํ่าไป สงผลใหความผลึกไมสมบูรณ และท่ี

อุณหภูมิแคลไซน 800oC เปนอุณหภูมิที่สูงไป ทําใหอนุภาคมีขนาดใหญและมีพื้นที่ผิวตํ่า ซึ่งใน

หัวขอตอไป (4.3.2.2) เปนการศึกษาผลของปริมาณตัวชวยกระจายอนุภาค HPC ตอสมบัติตาง ๆ 

ของผงแอนาเทสที่เตรียมได 

4.3.2.3 ผลของปริมาณของตัวชวยกระจายอนภุาค HPC 

จากการศึกษาเฟสดวยเทคนิค XRD ดังแสดงในรูปที่ 4.35 พบวาผงตัวอยางที่

เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 4 ที่ไมเติมและเติม HPC ดวยปริมาณ 0.05, 0.10, 0.15 และ 0.30 กรัม 

เผาแคลไซนที่ 600oC เปนเวลา 2 ชม. อัตราการแคลไซน 2oC/min มีรูปแบบพีคตรงกับ 

แอนาเทสเพียงเฟสเดียวที่ทุกภาวะ คํานวณขนาดของผลึกเฉล่ียจากกราฟ XRD ที่พีค 2 theta เปน 

25.4, 38.6 และ 48.0 องศา ของผงตัวอยางที่เตรียมไดดวยสมการ Scherrer ดังแสดงในรูปที่ 4.36 

ขนาดผลึกที่คํานวณอยูในชวง 25.20-57.12 nm โดยพบวาการเติมสารชวยกระจายอนุภาค HPC 

ปริมาณ 0.05 กรัม จะใหขนาดผลึกที่เล็กกวาการเตรียมโดยไมเติม เนื่องจาก HPC มีสมบัติเปน 

Steric stabilization กลาวคือจะเกิดชั้นของพอลิเมอรไปเคลือบรอบผิวของอนุภาค เพื่อไมให

อนุภาคเขาใกลกัน อนุภาคจึงไมดูดจับกันขณะที่ตกตะกอน [32] ดังแสดงในรูปที่ 4.37 และเมื่อ

เผาแคลไซนที่อุณหภูมิที่พอเหมาะ 600oC ในการเผาไล HPC อนุภาคที่ถูกแยกออกจากกันยังไม

มารวมตัวกัน ซึ่งหากแคลไซนที่อุณหภูมิตํ่ากวานี้คือที่ 400oC จะสงผลใหผงแอนาเทสที่เตรียมไดมี

ความเปนผลึกที่ไมสมบูรณ และถาแคลไซนที่อุณหภูมิสูงกวานี้คือที่ 800oC ข้ึนไป และเผานาน

เกินไป จะทําใหอนุอนุภาคมาเกาะรวมกัน สงผลใหขนาดใหญข้ึน นอกจากนี้ยังพบวาเมื่อเพิ่ม

ปริมาณ HPC มากข้ึน ขนาดผลึกเฉลี่ยมีแนวโนมใหญข้ึน เนื่องจากจะเกิด polymer bridging 

กลาวคือสายโซของ HPC จะซอนทับกันทําใหอนุภาคชิดเขาหากันในขณะที่ตกตะกอน และยากตอ

การเผาไล HPC ใหหมดไป ซึ่งสอดคลองกับการศึกษาลักษณะ และขนาดอนุภาคดวยเทคนคิ TEM 

ที่พบวาอนุภาคแอนาเทสที่เตรียมไดโดยไมเติมตัวชวยกระจายอนุภาค HPC ดังแสดงในรูปที่ 4.36 

(ก) จะเกาะกลุมกันมาก เมื่อเทียบกับผงแอนาเทสท่ีเตรียมไดโดยเติมตัวชวยกระจายอนุภาค HPC 

0.05 กรัม ดังแสดงในรูปที่ 4.36 (ข) แตถาเติมตัวชวยกระจายอนุภาค HPC มากเกินไป  

(0.30 กรัม) ก็จะทําใหเกิดการรวมกลุมกันของอนุภาค สงผลใหอนุภาคมีขนาดใหญ ดังแสดงในรูป

ที่ 4.36 (ค) ตามลําดับ ดังนั้นการเติม HPC ในปริมาณที่พอเหมาะจะชวยในการกระจายตัวของ

อนุภาค และอนุภาคที่ไดมีขนาดเล็ก 
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รูปที่ 4.35 กราฟ XRD ของผงแอนาเทสทีเ่ตรียมที่คาพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 600oC เปนเวลา 2 ชม. เติมปริมาณ HPC ตางกนั 
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รูปที่ 4.36 แผนภูมิแทงแสดงขนาดผลึกของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 600oC เปนเวลา 2 ชม. เติมปริมาณ HPC ตางกนั 
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รูปที่ 4.37 ภาพแสดงกลไกการทาํงานของสารชวยกระจายตัวของอนภุาค HPC [32] 
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(ก) ไมใส HPC 

   
(ข) HPC 0.05 กรัม 

 
(ค) HPC 0.30 กรัม 

รูปที่ 4.38 ภาพ TEM ของผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่คาพีเอชเปน 4 อุณหภูมิ  

แคลไซน 600oC เปนเวลา 2 ชม. (ก) ไมใส HPC, (ข) HPC 0.05 กรัม และ (ค) HPC 0.30 กรัม  
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จากการศึกษาพื้นที่ผิวจําเพาะดวยเทคนิค BET ดังแสดงในรูปที่ 4.39 พบวาผง 

แอนาเทสที่เตรียมไดมีแนวโนมของพื้นที่ผิวจําเพาะลดลงเม่ือเติมปริมาณ HPC เพิ่มข้ึน คาพื้นที่ผิว

จําเพาะที่วัดไดอยูในชวง 96.99 – 39.61 m2/g ซึ่งสอดคลองกับผลของขนาดที่คํานวณไดจาก

สมการ Scherrer กลาวคือ เมื่อขนาดของผลึกใหญข้ึน พื้นที่ผิวจําเพาะจะมีคาลดลงตามลําดับ 

และสอดคลองกับผล TEM คืออนุภาคที่มีการกระจายตัวของอนุภาคที่ดียอมมีพื้นที่ผิวจําเพาะสูง

กวาอนุภาคที่เกาะกลุมกัน จากนั้นนําผงแอนาเทสที่เตรียมไดที่ภาวะการเตรียมขางตนไปศึกษา

สมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงโดยการยอยสลายเมทิลีนบลู ดังแสดงในรูปที่ 4.40 พบวา

ขณะที่เก็บไวในที่มืด 60 นาที และวัดความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูที่มีผงแอนาเทสที่

เตรียมไดกระจายตัวอยู จะใหคาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูลดลงจากความเขมขน

เร่ิมตนเล็กนอย แตเม่ือถูกฉายดวยแสง UV และทําการวัดความเขมขนของเมทิลีนบลูทุก ๆ 30 

นาที เปนเวลา 4 ชม.ปรากฎวาความเขมขนของสารละลายเมทิลีนบลูมีคาลดลงเมื่อเวลาในการ

ฉายแสง UV เพิ่มข้ึน ซึ่งปริมาณ HPC ที่ใชในการเตรียม สงผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยา

ดวยแสงในการยอยสลายเมทิลีนบูล โดยที่ประสิทธิภาพท่ีไดข้ึนกับลักษณะการกระจายตัวของ

อนุภาคและพื้นที่ผิวจําเพาะกลาวคืออนุภาคที่มีการกระจายตัวดี สงผลใหพื้นที่ผิวจําเพาะมีคาสูง

ในการดูดซับและยอยสลายเมทิลีนบลู ซึ่งจากการทดลองพบวาผงแอนาเทสที่เตรียมไดโดยเติม 

HPC ดวยปริมาณ 0.05 กรัม มีคาพีเอชในการเตรียมเปน 4 และแคลไซนที่อุณหภูมิ 600oC  เปน

เวลา 2 ชม. อัตราการแคลไซน 2oC/min มีประสิทธิภาพความตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงที่ดีและ

เทียบเทากับตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง ST-01 ที่มีขายเชิงพาณิชย ซึ่งดีกวาผงตัวอยางที่เตรียมไดโดย

ไมเติม HPC และเติม HPC ดวยปริมาณที่มากกวา 0.05 กรัม ตามลําดับ 
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รูปที่ 4.39 แผนภูมิแทงแสดงพืน้ที่ผิวจําเพาะของผงแอนาเทสที่เตรียมที่คาพเีอชเปน 4  

แคลไซนที่ 600oC เปนเวลา 2 ชม. และเติม HPC ในปริมาณที่ตางกนั 

 

 

 
รูปที่ 4.40 กราฟแสดงการเปล่ียนแปลงความเขมขนหลังฉายแสง UV ของสารละลายเมทิลีนบลู 

ในสารแขวนลอยที่ม ีST-01 และผงแอนาเทสที่เตรียมทีค่าพีเอชเปน 4  

แคลไซนที่ 600oC เปนเวลา 2 ชม. ที่เติมปริมาณ HPC ตางกนั 

 

 



บทที่ 5 
สรุปผลการวิจัย และขอเสนอแนะ 

 

5.1 สรุปผลการวิจัย 

งานวิจัยนี้มุงเนนศึกษาวิธีการสังเคราะหอนุภาคแอนาเทสขนาดนาโนโดยใชผงรูไทล 

เชิงพาณิชยเปนสารต้ังตน ซึ่งแบงออกเปน 2 วิธี คือ วิธีไฮโดรเทอรมัล และวิธีการแยกสลายดวย

น้ํา-การตกตะกอน ใหผลดังนี้ 

1. ภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมดวยวิธีไฮโดรเทอรมัล คือ เตรียมที่คาพีเอชเปน 7 

อุณหภูมิในการไฮโดรเทอรมัล 150oC เปนเวลา 6 ชม. ใหอนุภาคแอนาเทสขนาดประมาณ 10 nm 

ที่มีการกระจายตัวของอนุภาคที่ดี และมีสมบัติความเปนโฟโตคะตะลิสตใกลเคียงกับตัวเรง

ปฏิกิริยาดวยแสงเชิงพาณิชย ST-01 ซึ่งปจจัยที่มีอิทธิพลในการควบคุมขนาดผลึก ความเปนผลึก 

พื้นที่ผิวจําเพาะ คาประจุที่ผิวของอนุภาค ที่สงผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง คือ 

คาพีเอชในการเตรียม โดยที่การเพิ่มเวลาและอุณหภูมิไมสงผลชัดเจนตอสมบัติดังกลาว 

2. ภาวะที่เหมาะสมในการเตรียมดวยวิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน คือ เตรียม

ที่คาพีเอชเปน 4 หรือ 5 และเติมตัวชวยกระจายอนุภาค HPC ปริมาณ 0.05 กรัม แคลไซนที่

อุณหภูมิ 600oC เปนเวลา 2 ชม. อัตราการแคลไซน 2oC/min ใหอนุภาคแอนาเทสขนาดประมาณ 

20 nm ที่มีการกระจายตัวของอนุภาคที่ดี และมีสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงเทียบเทา

กับ ST-01 ซึ่งเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสงเชิงพาณิชย พบวาปจจัยที่มีอิทธิพลในการควบคุม ขนาด

ผลึก ความเปนผลึก พื้นที่ผิวจําเพาะ คาประจุที่ผิวของอนุภาค การกระจายตัวของอนุภาค ซึ่ง

สงผลตอสมบัติความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง ข้ึนกับ คาพีเอชในการเตรียม อุณหภูมิในการ

แคลไซน และการเติมสารชวยกระจายอนุภาคในปริมาณที่เหมาะสม 

3. การเติมสารชวยกระจายตัวของอนุภาคดวย HPC ในปริมาณที่พอเหมาะประมาณ 

0.05 กรัม ตอรูไทลต้ังตน 1 กรัม ชวยใหอนุภาคมีการกระจายตัวที่ดีข้ึนกวาการไมเติม HPC และ

การเติม HPC ที่มากเกินไป 

4. จากการศึกษานี้พบวาวิธีการสังเคราะหดวยวิธีการแยกสลายดวยน้ํา-การตกตะกอน ให

แอนาเทสท่ีมีสมบัติทางโฟโตคะตะลิสตที่สูง และเปนวิธีที่สามารถผลิตผงแอนาเทสไดปริมาณที่

มากกวาการเตรียมดวยวิธีไฮโดรเทอรมัล จึงเหมาะสมในการเตรียมเพื่อขยายสเกลการผลิต 
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5.2 ขอเสนอแนะในงานวิจัย 

- นําผงแอนาเทสที่เตรียมไดไปดัดแปลงผิวเพื่อทดสอบใชงานจริงในอุตสาหกรรมตอไป 

- ศึกษาเพิ่มเติมในการเตรียมผงแอนาเทสขนาดนาโนจากแหลงไทเทเนียมตัวอ่ืนที่มีราคา

ถูก และปรับปรุงการผลิตใหไดผลิตภัณฑที่มากข้ึน 

- ศึกษาเพิ่มเติมในการพัฒนาและปรับปรุงผงแอนาเทสขนาดนาโนโดยการเติมโลหะ

ออกไซดเพื่อเพิ่มประสิทธิภาพความเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง 

- ศึกษาวิธีการกําจัดสารละลายกรดที่ใชในการไฮโดรไลซิสผงรูไทลต้ังตน 
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ภาคผนวก ก. การแปลงคา absorption เปนความเขมขนพื้นฐานของเมทลิีนบล ู
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 จากกราฟแสดงความสัมพันธระหวางคา absorption ที่ความยาวคล่ืนเทากับ 664 nm 

และ ความเขมขนของเมทิลีนบลูเปนแบบ linear ซึ่งสมการเปนดังนี้ 

A = 61.714C + 0.17  ,  R2 = 0.9955 

เมื่อ  A คือ คา absorption 

และ  C คือ คาความเขมขนของเมทิลีนบลู 

ยกตัวอยางการหาคาความเขมขนของเมทลีินบลูที่คา absorption (A) เทากบั 1.4 

จะได    02.0
714.61

17.04.1
=

−
=C mM  เปนตน 

 

y = 61.714x + 0.17 

R2 = 0.9955 
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ภาคผนวก ข. JCPDS ( 21-1276 ) ของรูไทล 
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ภาคผนวก ค. JCPDS ( 21-1272 ) ของแอนาเทส 
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