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บทคั ดย่อ ภาษาไทย 

วิภาวี จันทร์สุดา : ผลของเทคนิคแช่แข็ง-ละลายที่มีต่อการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์จาก
เซลลู โลสและกรดบอริก  (EFFECT OF FREEZING-THAWING TECHNIQUE ON THE 
SYNTHESIS OF BORON CARBIDE POWDER FROM CELLULOSE AND BORIC ACID) 
อ.ที่ปรึกษาวิทยานิพนธ์หลัก: ดร.สุจาริณี สินไชย {, หน้า. 

งานวิจัยนี้มุ่งเน้นศึกษาการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์  ด้วยการใช้กรดบอริกและไมโคร
คริสตัลลีนเซลลูโลส โดยน าเทคนิคการแช่แข็ง-ละลายมาใช้ในขั้นตอนการผสมสารตั้งต้นเพ่ือเพ่ิมความ
เป็นเนื้อเดียวกันส่งเสริมการเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลส  ทั้งนี้ได้ศึกษาอิทธิพลของ
การปรับเปลี่ยนอัตราส่วนโดยโมลระหว่างโบรอนและคาร์บอนในสารตั้งต้นเป็น 4:1, 5:1 และ 6:1 
ระยะเวลาที่ใช้ในกระบวนการแช่แข็ง 3, 6 และ 12 ชั่วโมง รวมถึงจ านวนการท าซ้ าของการแช่แข็ง-
ละลายจ านวน 1, 3 และ 5 รอบ ที่มีต่อลักษณะเฉพาะของพรีเคอเซอร์และองค์ประกอบเฟสของ
ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ 

จากการศึกษาการเตรียมพรีเคอเซอร์พบว่าเมื่อระยะเวลาการแช่แข็งนานขึ้นและจ านวน
รอบน้อย ส่งผลให้โครงสร้างจุลภาคของเซลลูโลสมีผิวเรียบกว่าการแช่แข็งด้วยระยะเวลาสั้นจ านวน
หลายรอบ ซึ่งการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ านวน 5 รอบ ท าให้เกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและ
เซลลูโลสได้มากที่สุด จากโครงสร้างจุลภาคแสดงให้เห็นว่าเซลลูโลสมีผิวขรุขระและบิดเบี้ยวมาก เมื่อ
น าไปเผาไพโรไลซิสที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส และสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส 
เวลายืนไฟ 3 ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศอาร์กอน พบว่า Intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์มีค่าสูง
ที่สุด (0.38) เมื่อใช้อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส  5:1 และ 6:1 
ซึ่งพบว่าค่า C/B2O3 ที่ได้จากการทดลองหาค่า มีค่าใกล้เคียง 3.5 มากท่ีสุดนั่นคือมีค่าเท่ากับ 2.5 และ 
3.9 ตามล าดับ อย่างไรก็ตามผลองค์ประกอบเฟสของที่สังเคราะห์พบโบรอนคาร์ไบด์และโบรอน
ออกไซด์เฟสรอง และพบคาร์บอนเป็นเฟสหลัก 
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# # 5972055623 : MAJOR CERAMIC TECHNOLOGY 
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WIPHAWI JANSUDA: EFFECT OF FREEZING-THAWING TECHNIQUE ON THE 
SYNTHESIS OF BORON CARBIDE POWDER FROM CELLULOSE AND BORIC ACID. 
ADVISOR: SUJARINEE SINCHAI, Ph.D. {, pp. 

Boron carbide is well known for its high hardness and low density.  In this 
study, low temperature synthesis of boron carbide powder from the highly 
homogeneous mixture of boric acid (BA) and cellulose microcrystalline powder (CL), 
improved by freezing-thawing technique was attempted.  Precursors prepared from 
BA and CL were heated under inert gas atmosphere to promote the reaction to form 
boron carbide.  BA:CL mole ratios were varied as the 4:1 to 5.6:1.  Freezing-thawing 
process was performed using the freezing time of 3, 6 and 12 hours and the process 
was repeated for 1, 3 and 5 cycles.  It was found that the surface of cellulose was 
smoother with longer freezing time and less freezing-thawing cycle.  FTIR result of 
the precursor with freezing time of 3 hours and 5 cycles showed the most significant 
reaction between BA and CL resulting in highly rough and distorted morphology of 
CL.  Boron carbide could be synthesized by pyrolyzing the precursors at 600°C in air 
and then heating under argon flow at 1350°C for 3 hours. However, from XRD 
analysis, synthesized boron carbide appeared as a minor phase along with boron 
oxide while carbon was detected as a major phase.  In addition, the precursors 
prepared using BA:CL mole ratios of 5:1 and 6:1, frozen for 3 hours and 3 cycles, 
showed the highest XRD peak intensity ratio of 0.38. 
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บทที่ 1  
บทน า 

1.1 ความเป็นมาและมูลเหตุจูงใจ 

โบรอนคาร์ไบด์ หรือ black diamond เป็นหนึ่งในวัสดุเซรามิกที่ได้รับความสนใจศึกษาและ

พัฒนาจากนักวิจัยเป็นอย่างมาก ด้วยสมบัติความแข็งสูงเป็นอับดับสาม (~35 GPa) รองจากเพชรและ

คิวบิกโบรอนไนไตรด์ นอกจากความแข็งที่สูงเป็นพิเศษแล้วโบรอนคาร์ไบด์ยังมีสมบัติเด่นด้านอ่ืนที่

น่าสนใจ เช่น น้้าหนักเบา (2.52 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร) จุดหลอมตัวสูง (2,763◦C) และเฉื่อยต่อ

ปฏิกิริยาเคมี เป็นต้น1 ด้วยสมบัติต่างๆ ดังกล่าวจึงท้าให้โบรอนคาร์ไบด์ถูกน้ามาใช้เป็นอุปกรณ์ตัด ขัด

สี ตัวดูดซับพลังงาน และ นิยมน้ามาใช้ผลิตเกราะกันกระสุน ซึ่งการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์

สามารถท้าได้หลากหลายวิธี วิธีสังเคราะห์ที่ได้รับความนิยมกว้างขวางที่สุด ได้แก่ วิธีคาร์โบเทอร์มิกรี

ดักชัน เนื่องจากเป็นวิธีที่สามารถจัดเตรียมอุปกรณ์ได้ง่าย สามารถเลือกชนิดสารตั้งต้นได้หลากหลาย

ชนิด ท้าให้สามารถเลือกสารตั้งต้นที่มีต้นทุนต่้าและขยายปริมาณการผลิตเป็นระดับอุตสาหกรรมได้ 

การคาร์โบเทอร์มิกรีดักชันประกอบด้วยการให้ความร้อนสูง (ประมาณ 2000˚C) แก่สารตั้งต้นเพ่ือให้

เกิดปฏิกิริยารีดักชัน ได้ผลิตภัณฑ์เป็นผงโบรอนคาร์ไบด์ ซึ่งการให้ความร้อนสูงดังกล่าว จะท้าให้ผงที่

ไดจ้ากการสังเคราะห์จับตัวกันเป็นก้อนแข็ง มักประกอบด้วยโบรอนคาร์ไบด์และสารมลทินอื่นๆ ท้าให้

ต้องบดอนุภาคที่มีความแข็งสูงให้เล็กลงเพ่ือน้าไปขึ้นรูปเป็นชิ้นงาน นับเป็นการสิ้นเปลืองต้นทุน 

อุปกรณ์และเวลา อีกทั้งต้องก้าจัดสารมลทินที่ได้จากการสังเคราะห์ เป็นสาเหตุให้ต้นทุนการผลิตสูง 

จากปัญหาดังกล่าว ท้าให้นักวิจัยสนใจศึกษาการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่อุณหภูมิต่้ากว่าวิธีคาร์โบ

เทอร์มิกรีดักชันแบบดั้งเดิม โดยใช้สารตั้งต้นที่มีราคาและอุณหภูมิการเกิดปฏิกิริยาค่อนข้างต่้าแต่ได้

ผลผลิตที่มีคุณภาพ ซึ่งจากงานวิจัยในช่วงหลายปีที่ผ่านมาพบว่าการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์

สามารถสังเคราะห์ได้จากสารตั้งต้นหลากหลายชนิด สารตั้งต้นที่ได้รับความนิยมได้แก่ กรดบอริกกับ

ผงคาร์บอน หรือกรดบอริกกับพอลิเมอร์หลากหลายชนิด เช่น แซคคาไรด์และพอลิไวนิลแอลกอฮอล์ 

อย่างไรก็ตาม สารตั้งต้นที่เปลี่ยนไปย่อมท้าให้ต้องมีการปรับเปลี่ยนอุณหภูมิและตัวแปรอ่ืนใน

กระบวนการสังเคราะห์ตามไปด้วย จากการสังเคราะห์โดยใช้แซคคาไรด์แต่ละชนิด ได้แก่ น้้าตาล แป้ง

และเซลลูโลส พบว่า สารทั้งสามชนิดสามารถใช้เป็นสารตั้งต้นในการผลิตโบรอนคาร์ไบด์ แต่ต้องใช้

อุณหภูมิในแตกต่างกันไปในการสังเคราะห์ นอกจากชนิดของสารตั้งต้นแล้ว ความเป็นเนื้อเดียวกัน

ของสารตั้งต้นผสมก็เป็นปัจจัยส้าคัญที่ส่งผลโดยตรงต่ออัตราการเกิดปฏิกิริยา จากการศึกษางานวิจัย
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ที่เกี่ยวข้องพบว่า สารตั้งต้นที่มีราคาต่้าและให้ผลผลิตจากการสังเคราะห์สูงที่อุณหภูมิต่้า ได้แก่ 

เซลลูโลส (เป็นแหล่งของคาร์บอน) และกรดบอริก (เป็นแหล่งของโบรอน) มีความเหมาะสมในการ

น้ามาใช้สังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ 

เนื่องจากเซลลูโลสเป็นวัสดุพอลิเมอร์ที่ละลายได้ค่อนข้างยาก เพราะโครงสร้างประกอบด้วย

สายโซ่โมเลกุลยาวจ้านวนมากเชื่อมต่อกันเป็นผลึกด้วยพันธะไฮโดรเจนที่หนาแน่นเป็นร่างแหทั้ง

ภายในโมเลกุลและระหว่างสายโซ่เซลลูโลส แต่จะสามารถละลายได้ในตัวท้าละลายจ้าเพาะบางชนิด 

และมีพฤติกรรมบวมตัวในสารละลายกรดหรือด่างที่อุณหภูมิต่้า ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึงได้น้าเทคนิคการ

แช่แข็ง-ละลาย (freezing-thawing technique) มาใช้เพ่ือเพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิริยาระหว่าง

เซลลูโลสและกรดบอริก โดยการท้าให้เซลลูโลสเกิดการบวมตัวเมื่อผ่านกระบวนการแช่แข็งและสาย

โซ่เซลลูโลสที่บวมตัวจะคงรูปเมื่อผ่านกระบวนการละลายที่อุณหภูมิห้อง ด้วยสภาวะเช่นนี้กรดบอริก

จะสามารถแพร่เข้าไปท้าปฏิกิริยากับเซลลูโลสได้มากขึ้น วิธีนี้เป็นวิธีที่ไม่ยุ่งยากซับซ้อนและใช้ต้นทุน

ต้่า 

จากท่ีกล่าวมาข้างต้น งานวิจัยนี้จึงมีแนวคิดที่จะท้าการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์จากกรด

บอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส โดยน้าเทคนิคการแช่งแข็ง-ละลายมาใช้ในขั้นตอนการผสมสาร

ตั้งต้น งานวิจัยนี้มุ่งเน้นศึกษาอิทธิพลของการปรับเปลี่ยนอัตราส่วนโดยโมลระหว่างโบรอนและ

คาร์บอน  ระยะเวลาในการแช่แข็ง-ละลาย รวมถึงจ้านวนรอบของการแช่แข็ง-ละลายที่มีต่อ

ลักษณะเฉพาะของผงที่สังเคราะห์ได้ โดยผู้ด้าเนินงานวิจัยหวังเป็นอย่างยิ่งว่าผงโบรอนคาร์ไบด์ที่

สังเคราะห์ได้นี้จะมขีนาดละเอียดและความบริสุทธิ์สูง   

1.2 วัตถุประสงค์ของโครงการ 

โครงการนี้มีวัตถุประสงค์หลักเพ่ือที่จะสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่ อุณหภูมิต่้ากว่าการ

สังเคราะห์ด้วยวิธีคาร์โบเทอร์มิกรีดักชันแบบดั้งเดิม โดยใช้สารตั้งต้นคือกรดบอริกและไมโครคริสตัล

ลีนเซลลูโลส นอกจากนี้ยังมีวัตถุประสงค์รอง เพ่ือศึกษาอิทธิพลของอัตราส่วนโดยโมลระหว่าง

เซลลูโลสและกรดบอริก และตัวแปรในกระบวนการสังเคราะห์ด้วยเทคนิคแช่แข็ง -ละลายที่มีต่อ

คุณลักษณะของผงโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ 

1.3 เป้าหมายของโครงการ 

ได้ผงโบรอนคาร์ไบด์ที่มีขนาดเล็กและความบริสุทธิ์สูง จากการสังเคราะห์ด้วยไมโครคริสตัล

ลีนเซลลูโลสและกรดบอริกโดยใช้เทคนิคการแช่แข็ง-ละลาย 
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บทที่ 2  
วรรณกรรมที่เกี่ยวข้อง 

2.1 โบรอนคาร์ไบด์ 

2.1.1 การค้นพบและโครงสร้าง 

โบรอนคาร์ไบด์ มีสูตรทางเคมีคือ B4C เป็นวัสดุที่มีความแข็งแรงสูง จากการทดสอบค่าความ

แข็งของโบรอนคาร์ไบด์ มีค่ามากกว่า 30 GPa ซึ่งมีค่าความแข็งสูงรองจากเพชรและคิวบิกโบรอนไน

ไตรด์ จึงท้าให้โบรอนคาร์ไบด์ได้รับความสนใจเป็นอย่างมาก นอกจากนี้โบรอนคาร์ไบด์ยังมีสมบัติ อ่ืน

ที่น่าสนใจ ได้แก่  น้้าหนักเบา (2.52 กรัมต่อลูกบาศก์เซนติเมตร) จุดหลอมตัวสูง (2,763◦C) และ

เฉื่อยต่อปฏิกิริยาเคมี1-4 จึงท้าให้โบรอนคาร์ไบด์ถูกใช้ในงานเป็นผงขัด อุปกรณ์ตัด วัสดุดูดซับพลังงาน 

เกราะกันกระสุนและวัสดุทางอุตสาหกรรมที่ต้องการความแข็งสูง  

โบรอนคาร์ไบด์ถูกค้นพบใน ค.ศ.1853 จากปฏิกิริยาระหว่าง metal borides กับกรดแร่แต่
ในเวลานั้นยังไม่มีการตรวจสอบและค้านวณองค์ประกอบเคมีที่ชัดเจน จนปี ค.ศ.19345-7 นักวิจัยได้
ท้าการค้านวณองค์ประกอบเคมีได้เป็น B4C ซึ่งปริมาณนี้เป็นไปตาม stoichiometry ในทางทฤษฎี 
แต่ในการทดลองจริงนั้น เมื่อค้านวณองค์ประกอบทางเคมีกลับมีความซับซ้อนกว่าค่าทางทฤษฎีและ
ยังคงเป็นที่ถกเถียงกันในหลายงานวิจัย นั่นคือ โครงสร้างของโบรอนคาร์ไบด์อาจประกอบไปด้วย B12, 
B11C, B10C2, หรือ B9C3 icosahedra และสายโซ่ระหว่างระนาบของกลุ่มโครงสร้าง icosahedra 
อาจเป็น CCC, CBC, CCB, CBB, BCB หรือ BBB ซึ่งในปัจจุบันโครงสร้างที่เป็นที่ยอมรับมากที่สุด
ได้แก่ B12(CBC)6 โดยโครงสร้างจะประกอบไปด้วยระนาบของกลุ่มโครงสร้าง icosahedra ที่จัดเรียง
โดยมีการเชื่ อมต่อกันด้วยสายโซ่  C-B-C ดั งรูปที่  2.1 ซึ่ งการจัดเรียงตัวที่ แตกต่างกัน  เช่น 
icosahedral ทีส่ามารถเชื่อมกันด้วย CCC หรือ CBC ท้าให้เกิดการจัดเรียงตัวเป็นผลึกรอมโบฮีดรอล 
และเฮกซาโกนัล ดังรูปที่ 2.2 
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รูปที่ 2.1 การเชื่อมต่อกันของระนาบของกลุ่มโครงสร้าง icosahedra ด้วยสายโซ่ C-B-C8 

 

รูปที่ 2.2 โครงสร้าง icosahedral ที่จัดเรียงตัวกันเป็นผลึกในระบบรอมโบฮีดรัลและเฮกซะโกนัล9 
 2.1.2 การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ 

การสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์มีหลากหลายวิธี สามารถจ้าแนกได้เป็น 6 วิธีหลัก ดังนี้ 
2.1.2.1 คาร์โบเทอร์มิกรีดักชัน 
2.1.2.2 แมกนีซิโอเทอร์มิกรีดักชัน 
2.1.2.3 การสังเคราะห์จากธาตุ 
2.1.2.4 ปฏิกิริยาสถานะของเหลว 
2.1.2.5 ปฏิกิริยาสถานะแก๊ส 
2.1.2.6 การสังเคราะห์จากสารพอลิเมอร์ 
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2.1.2.1 คาร์โบเทอร์มิกรีดักชัน 

การสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์ด้วยวิธีคาร์โบเทอมิกรีดักชันได้รับความนิยม
กว้างขวางที่สุด เนื่องจากต้นทุนต่้าและสามารถขยายปริมาณการผลิตเป็นระดับอุตสาหกรรม
ได้10-12 กระบวนการหลักของวิธีนี้คือการให้ความร้อนสูงแก่สารตั้งต้นเพ่ือให้เกิดปฏิกิริยา
รีดักชัน โดยมีคาร์บอนท้าหน้าที่เป็นตัวรีดิวซ์ คาร์โบเทอร์มิกรีดักชันแบบดั้งเดิมจะใช้กรดบอ
ริกและถ่านโค้กหรือผงคาร์บอนเป็นสารตั้งต้น และเกิดปฏิกิริยาเป็นล้าดับขั้น ดังสมการ
ต่อไปนี้6 

4H3BO3  → 2B2O3 + 6H2O                    (1) 

B2O3 + 3CO → 2B + 3CO2                      (2) 

4B + C → B4C                            (3) 

4H3BO3 + 7C → B4C + 6CO + 6H2O     สมการรวม 

จากสมการ (1) กรดบอริก แตกตัวเป็น  B2O3 ที่ อุณหภูมิประมาณ 400 องศา

เซลเซียสในขั้นตอนนี้มีการก้าจัดน้้าออกจากระบบ ในสมการที่ (2) เกิดปฏิกิริยารีดักชัน

ระหว่าง B2O3  กับ CO ซึ่งจากทฤษฎีทางเทอร์โมไดนามิกจะต้องใช้อุณหภูมิไม่ต่้ากว่า 2000 

องศาเซลเซียส แต่ในการทดลองจริงนั้นพบว่าจะต้องใช้อุณหภูมิในการเผาที่ประมาณ 2000 

องศาเซลเซียสและใช้พลังงานทั้งกระบวนการสูงถึง 16800 กิโลจูลต่อโมล  เพ่ือให้ได้

ผลิตภัณฑ์โบรอนคาร์ไบด์ ด้วยเหตุนี้ในการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ จึงจ้าเป็นต้องใช้

เครื่องมือที่มีประสิทธิภาพสูง เช่น เตาเผาที่สามารถให้อุณหภูมิสูงถึง 2000 องศาเซลเซียส 

อีกทั้งผลข้างเคียงจากการใช้อุณหภูมิสูงท้าให้ผงที่ได้เกาะตัวเป็นก้อน จ้าเป็นต้องท้าการบด

ให้อนุภาคเล็กลงเพ่ือน้าไปขึ้นรูปเป็นชิ้นงาน ซึ่งขั้นตอนการบดในกรณีนี้ท้าได้ล้าบาก

เนื่องจากวัสดุมีความแข็งสูงมาก เป็นสาเหตุให้ต้นทุนในการผลิตสูง จากปัญหาดังกล่าว ท้าให้

นักวิจัยมีความสนใจที่จะศึกษาการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่อุณหภูมิต่้ากว่าวิธีคาร์โบ  

เทอร์มิกรีดกัชัน โดยใช้สารตั้งต้นที่มีราคาและอุณหภูมิการเกิดปฏิกิริยาไม่สูงมาก 

สารตั้งต้นเป็นปัจจัยในการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์ อัตราส่วนระหว่างสารตั้งต้น

ที่ให้คาร์บอนและสารตั้งต้นที่ให้โบรอน ขนาดและการกระจายขนาดอนุภาคของสารตั้งต้น

รวมถึงอิทธิพลของสารตัวเติม ล้วนส่งผลต่อความบริสุทธิ์และลักษณะเฉพาะของผงที่

สังเคราะห์ได้ 
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Alizadeh และคณะ13 ได้ศึกษาและหาสัดส่วนของโบรอนออกไซด์ต่อคาร์บอนที่

เหมาะสมในการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์บริสุทธิ์ โดยใช้ถ่านกัมมันต์ (carbon active) และ

ปิโตรเลียมโค้ก ขนาดเล็กกว่า 44 ไมโครเมตร เป็นสารตั้งต้นที่ให้คาร์บอน ซึ่งจากงานนี้นอก

จะทราบสัดส่วนของกรดบอริกต่อสารตั้งต้นที่ให้คาร์บอนที่เหมาะสม ซึ่งได้แก่ 3.5 และ 3.3 

ส้าหรับสารตั้งต้นที่เป็นปิโตรเลียมโค้กและถ่านกัมมันต์ตามล้าดับ ที่อุณหภูมิ 1470 องศา

เซลเซียส เป็นเวลา 5 ชั่วโมง แล้วยังทราบข้อมูลเพ่ิมเติมคือ การเติมโซเดียมคลอไรด์ (NaCl) 

จะช่วยท้าให้ปริมาณผลผลิต (yield) สูงขึ้น เนื่องจาก NaCl เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในบริเวณที่

เป็นรูพรุนขนาดเล็กในสารผสมดังกล่าว ท้าให้เกิดปฏิกิริยาได้มากขึ้น ส่งผลต่อการสังเคราะห์

โบรอนคาร์ไบด์ที่เพ่ิมข้ึนและปริมาณคาร์บอนอิสระก็ลดลงอีกด้วย 

Pratsinis และคณะ14 ได้ศึกษาอิทธิพลของอัตราการให้ความร้อนที่มีผลต่อเฟสที่

เกิดข้ึนในระบบระหว่างการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์ด้วยวิธีคาร์โบเทอร์มิกรีดักชัน ในการ

สังเคราะห์นี้ใช้กรดบอริกและกราไฟต์เป็นสารตั้งต้น ก้าหนดให้ปริมาณกรดบอริกมากกว่า

ปริมาณสารสัมพันธ์และท้าการสังเคราะห์ในบรรยากาศแก๊สอาร์กอน ผลจากงานวิจัยพบว่า 

การเพ่ิมอัตราในการให้ความร้อนอย่างรวดเร็วไปจนถึงอุณหภูมิที่สูงกว่าจุดเดือดของโบรอน

ออกไซด์ส่งผลให้เฟสของเหลวของโบรอนออกไซด์เปลี่ยนไปเป็นก๊าซโบรอนซับออไซด์ (B2O2) 

ได้รวดเร็วขึ้น ระยะเวลาที่เกิดเฟสของเหลวในระบบลดลง กลไกการเกิดเฟสโบรอนคาร์ไบด์

ผ่านกระบวนการ nucleation-growth ซึ่งมักเกิดขึ้นในการให้อัตราความร้อนปกติจึงเกิดได้

น้อยลง นั่นตือกลไกการเกิดเฟสโบรอนคาร์ไบด์ในสภาวะนี้เกิดด้วยกระบวนการแพร่ของแก๊ส

ซึ่งแสดงอัตราการเปลี่ยนเฟสที่เร็วมาก 

2.1.2.2 แมกนีซิโอเทอร์มิกรีดักชัน 

การสังเคราะห์วิธีแมกนีซิโอเทอร์มิกรีดักชัน เป็นการสังเคราะห์โดยการท้าปฏิกิริยา
ของโบรอนไตรออกไซด์ คาร์บอนและแมกนีเซียมดังสมการ6 

2B2O3 + 6Mg + C → B4C + 6MgO 
ปฏิกิริยาข้างต้นประกอบด้วย 2 ขั้นตอน 

ขั้นตอนที่ 1  

2B2O3 + 6Mg → 4B + 6MgO 
ขั้นตอนที่ 2 

4B + C → B4C 
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การเติมแมกนิเซียมส่งผลให้เกิดปฏิกิริยารวม (สมการบนสุด) ซึ่งเป็นปฏิกิริยาคาย

ความร้อน มีค่าเอ็นทัลปีของปฏิกิริยาเท่ากับ  -1141 kJ/mol สามารถเกิดขึ้นได้ที่ช่วง

อุณหภูมิ 100-1200 องศาเซลเซียส ช่วยส่งเสริมให้การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์เกิดขึ้นได้ 

ณ อุณหภูมิต่้า15 อย่างไรก็ตาม ผงที่สังเคราะห์ได้จะมีสารประกอบของแมกนีเซียมเจือปนใน

ปริมาณมาก จ้าเป็นต้องเพ่ิมขั้นตอนการล้างสารเจือปนดังกล่าวด้วยสารละลายกรด นับเป็น

ขั้นตอนที่ยุ่งยากและไม่เป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม 

2.1.2.3 การสังเคราะห์จากธาตุ 

การสังเคราะห์จากธาตุนับเป็นวิธีที่ตรงไปตรงมาที่สุด โดยตามทฤษฎีแล้ว สมการ 

4B + C → B4C สามารถเกิดขึ้นได้ที่อุณหภูมิห้อง (-39 kJ/mol) อย่างไรก็ตามวิธีนี้ไม่เป็นที่

นิยมเนื่องจากสารตั้งต้นมีราคาสูง เกิดการสูญเสียโบรอนระหว่างการสังเคราะห์เป็นจ้านวน

มาก นอกจากนี้ การสังเคราะห์ได้เป็นโบรอนคาร์ไบด์บริสุทธิ์ในทางปฏิบัติต้องท้าที่อุณหภูมิ

สูงกว่า 1400 องศาเซลเซียส ในสุญญากาศหรือในแก๊สเฉื่อย6 นับเป็นวิธีที่ไม่เหมาะสมในเชิง

อุตสาหกรรมและนิยมใช้เฉพาะส้าหรับการสังเคราะห์ในกรณีพิเศษ 

2.1.2.4 ปฏิกิริยาสถานะของเหลว 

วิธีนี้เป็นการสังเคราะห์ที่ได้ผงโบรอนคาร์ไบด์ที่มีขนาดเล็กและละเอียด สารตั้งต้นที่

ใช้ในการสังเคราะห์อยู่ในสถานะของเหลว การสังเคราะห์ด้วยวิธีนี้มีชื่อเรียกเฉพาะหลายชื่อ 

ได้แก่ hydrothermal หรือ solvothermal process หรือ coreduction method วิธีนี้นี้

เป็นวิธีที่สามารถสังเคราะห์สารได้ที่อุณหภูมิต่้าที่สุดในวิธีการสังเคราะห์ที่กล่าวมา โดย Shi 

และคณะ4 ได้ท้าการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์จากโบรอนไตรโบไมด์ (BBr3) และคาร์บอน

เตตตระคลอไรด์ (CCl4) โดยมีโซเดียมเป็นตัวรีดิวซ์ ท้าปฏิกิริยาใน autoclave ที่ 450 องศา

เซลเซียส อนุภาคโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้เป็นรูปร่างกลม การเกิดปฏิกิริยาแสดงตาม

สมการด้านล่าง 

4BBr3 + CCl4 + 16Na → B4C + 4NaCl + 12NaBr 
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2.1.2.5 ปฏิกิริยาสถานะแก๊ส 

การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์จากการเกิดปฏิกิริยาระหว่างโบรอนและคาร์บอนใน

สถานะแก๊ส เป็นวิธีที่นิยมใช้เพ่ือเคลือบผิวหน้าวัสดุอ่ืน โดยโบรอนคาร์ไบด์ที่ได้จะมีขนาดอยู่

ในระดับไมโครเมตร 

สารตั้งต้นที่ใช้เป็นแหล่งให้โบรอนมักเป็นโบรอนเฮไลด์ ได้แก่ BCl3 BBr3 และ BI3 

สารที่นิยมใช้มากท่ีสุดคือ BCl3 เนื่องจากว่องไวต่อการเกิดปฏิกิริยา ส่วนแหล่งให้คาร์บอนนั้น

จะเป็นแก๊สไฮโดรคาร์บอน ได้แก่  CH4 C2H4 C2H6 C2H2 และ CCl4 โดยระหว่างการ

สังเคราะห์จะมีการควบคุมอุณหภูมิและความดัน ไฮโดรเจนในบรรยากาศนั้นจะท้าปฏิกิริยา

กับสารกลุ่มฮาโลเจน ปฏิกิริยาการเกิดโบรอนคาร์ไบด์จาก BCl3 กับ CCl4 เป็นไปดังสมการ6 

4BCl3 + CCl4 +8H2 → B4C +16HCl 

4BCl3 + C + 6H2 → B4C + 12HCl 

4BCl3 + CH4 + 4H2 → B4C + 12HCl 

ยกตัวอย่างงานวิจัยที่ใช้วิธีการนี้ในการสังเคราะห์ เช่น Cliflon และคณะ15 ได้ศึกษา

การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ด้วยปฏิกิริยาในสถานะแก๊สระหว่างโบรอนออกไซด์กับ

ไฮโดรคาร์บอน ที่อุณหภูมิ 700 และ 1600 องศาเซลเซียส ขนาดของโบรอนคาร์ไบด์ที่

สังเคราะห์ได้อยู่ในช่วง 0.05-0.25 ไมโครเมตร เช่นเดียวกับ Cree และคณะ16 โบรอนคาร์

ไบด์ทีส่ังเคราะห์ได้นั้นมีขนาดเล็กและมีพ้ืนผิว ≥100 ตารางเมตรต่อกรัม  

2.1.2.6 การสังเคราะห์จากสารพอลิเมอร์ 

การน้าสารอินทรีย์มาใช้สังเคราะห์เป็นวัสดุเซรามิกได้รับความสนใจและมีการวิจัย

พัฒนาอย่างกว้างขวาง ซึ่งในการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ด้วยวิธีนี้นั้น อุณหภูมิในการ

สังเคราะห์จะอยู่ในช่วง 1000-1500 องศาเซลเซียส การสังเคราะห์มักท้าในสุญญากาศหรือ

แก๊สเฉื่อย 

ข้อมูลสิทธิบัตรของอเมริกาหมายเลข 3 885 02217 ได้อธิบายกระบวนการ

สังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์จากกรดบอริกและน้้าตาล โดยเริ่มจากการะละลายสารลงในเอท

ทิลีนไกลคอล น้าไปอบและเผาไล่คาร์บอนส่วนเกินในบรรยากาศไฮโดรเจนที่อุณหภูมิ 700 

องศาเซลเซียส จากนั้นน้ามาผงที่ได้มาบดและเผาให้เกิดปฏิกิริยาอีกครั้งที่อุณหภูมิ 1700 
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องศาเซลเซียส ผลิตภัณฑ์ที่ได้ประกอบด้วยโบรอนคาร์ไบด์ขนาดเล็กปะปนกับสารที่ไม่

เกิดปฏิกิริยา นอกจากนี้ยังมีงานวิจัยของ    Sinha และคณะ18 ที่สามารถสังเคราะห์โบรอน

คาร์ไบด์ด้วยกรดบอริกกับสารอินทรีย์ คือ กรดซิตริก ที่ อุณหภูมิต่้าเพียง 1450 องศา

เซลเซียส นอกจากนี้ก็มีงานวิจัยอีกมากมายที่ท้าการปรับเปลี่ยนสารตั้งต้นเป็นตัวอ่ืน  

ในปี 2004 Mondal และคณะ1 ได้ศึกษาการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่อุณหภูมิต่้า 

โดยเลือกใช้กรดบอริกกับพอลีไวนิลแอลกอฮอล์ (PVA) เป็นสารตั้งต้นจากผลการศึกษาพบว่า

สามารถสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ได้ที่อุณหภูมิ 400 และ 800 องศาเซลเซียส มีรูปผลึกออ

โทรอมบิก จากงานวิจัยนี้ยืนยันว่าการน้าสารอินทรีย์มาใช้เป็นสารตั้งต้นในการสังเคราะห์

สามารถลดต้นทุนและอุณหภูมิได้จริง 

ในปี 2008 Yanase และคณะ19ได้ศึกษาการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์โดยใช้ PVA 

เป็นแหล่งให้คาร์บอนและได้รายงานว่า ระหว่างกระบวนการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ ไบด์

โดยทั่วไปนั้น โบรอนจะเกิดการระเหยเป็นแก๊สโบรอนซับออกไซด์สูญหายออกไปจากระบบ 

ส่งผลให้ผงที่สังเคราะห์ได้มีคาร์บอนอิสระหลงเหลืออยู่ จากรูปที่ 2.3 ซึ่งแสดงผล FTIR ของ

สารผสมกรดบอริกและ PVA พบแถบดูดกลืนพลังงานแสดงพันธะ B-O-C ซึ่งเป็นหลักฐาน

ยืนยันปฏิกิริยา esterification หรือ cross-linking ระหว่างกรดบอริกและ PVA เกิดเป็นพอ

ลีไวนิลบอเรท (PVBO) การเกิดปฏิกิริยาดังกล่าวนี้จะช่วยลดปัญหาการระเหยของโบรอน 

โดยเมื่อท้าการเผาไพโรไลซิสสารผสมกรดบอริกและ PVA แล้วน้าผงที่ผ่านการเผามาค้านวณ

ค่า C/B2O3 ค่าที่ใกล้เคียง 3.5 จะเป็นค่าที่เหมาะสม สามารถเกิดปฏิกิริยาเป็นโบรอนคาร์

ไบด์ดังสมการ 

2 B2O3 + 7 C → B4C + 6 CO 
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รูปที่ 2.3 FTIR-spectra แสดงพันธะ B-O-C จากปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกกับ PVA19 

ในปี 2009 Pilladi และคณะ10 ได้สังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์โดยใช้บอรอนออกไซด์

กับน้้าตาลเป็นสารตั้งต้น กลไกการสังเคราะห์เริ่มจากน้้าตาลเกิดการแตกตัว จากนั้นจะท้า

ปฏิกิริยากับโบรอนออกไซด์ได้ผลิตภัณฑ์เป็นโบรอนคาร์ไบด์ ดังสมการ 

24 B2O3 + 7 C12H22O11 → 12 B4C + 72 CO + 77 H2O 

2 B2O3 + 7 C → B4C + 6 CO 

แต่ในการสังเคราะห์นั้นไม่เป็นไปตามสมการข้างต้น เนื่องจากอัตราส่วนระหว่าง 

C/B ของสารก่อนเผานั้นต่้ากว่าปริมาณสารสัมพันธ์ตามสมการ (1.91) และเมื่อพิจารณา

เปรียบเทียบค่า C/B กับปริมาณคาร์บอนอิสระจากการสังเคราะห์จะพบว่า เมื่อ C/B มีค่าสูง 

ปริมาณคาร์บอนอิสระจะน้อยลง แสดงรายละเอียดดังตารางที่ 2.1 

ตารางท่ี 2.1 C/B ratio ก่อนเผา และปริมาณคาร์บอนอิสระจากการสังเคราะห์ ของตัวอย่างที่มี
ปริมาณคาร์บอนต่างกัน10 

ตัวอย่าง C/B ratio  คาร์บอนอิสระ (%wt) 
XBS5 1.58 30.9 
XBS6 1.68 23.4 
XBS7 1.77 28.8 
XBS8 1.73 29.8 
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และในปีเดียวกันนี้ Kakiage และคณะ20 ได้ศึกษาอิทธิพลของปริมาณของสารตั้งต้น

ทีมี่ต่อจุลโครงสร้างของโบรอนคาร์ไบด์ โดยท้าการปรับเปลี่ยนสัดส่วนโดยโมลของกรดบอริก

ต่อPVA จาก 1:3 ถึง 1:6 และควบคุมค่า C/B2O3 ด้วยกระบวนการไพโรไลซิสให้มีค่า

ใกล้เคียง 3.5 จากผลการศึกษาพบว่า เมื่อปรับอัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกกับ PVA 

ให้สูงขึ้น (1:6) ขนาดของรูพรุนที่พบหลังจากการล้างโบรอนออกไซด์จะมีขนาดใกล้เคียงกัน

และมีขนาดเล็ก (รูปที่ 2.4)  และเมื่อเปรียบเทียบโบรอนคาร์ไบด์ที่ได้หลังการเผา พบว่าที่

สัดส่วนโดยโมล 1:6 มีค่าสัดส่วนความเข้มของพีคโบรอนคาร์ไบด์จากการตรวจสอบด้วย 

XRD สูงที่สุด (รูปที่ 2.5) ผู้วิจัยได้อธิบายผลที่เกิดขึ้นนี้ว่าปริมาณของ PVA ที่เพ่ิมมากขึ้น ท้า

ให้โบรอนออกไซด์ถูกหลายล้อมไปด้วย PVA ซึ่งเป็นสภาวะที่เอ้ือให้โบรอนออกไซด์กระจาย

ตัวท้าปฏิกิริยาได้ดีขึ้นและสม่้าเสมอ ส่งผลให้อัตราการเกิดปฏิกิริยาคาร์โบเทอร์มิกรีดักชัน

เป็นไปได้เร็วขึ้น 

 

รูปที่ 2.4 โครงสร้างจุลภาคของสารก่อนเผาหลังจากล้างโบรอนออกไซด์ออกด้วยน้้า  ที่สัดส่วนกรด 
บอริกต่อ PVA เท่ากับ (a) และ (b) = 1:3, (c) และ (d) = 1:4, (e) และ (f) = 1:5, (g) และ 
(h) = 1:620 
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รูปที่ 2.5 สัดส่วนความเข้มข้นของพีคโบรอนคาร์ไบด์จากการตรวจสอบด้วย XRD ที่อัตราส่วนกรด 

บอริกต่อ PVA เท่ากับ 1:3-6 (P3-P6) ณ อุณหภูมิต่าง ๆ20 

ในปี 2015 Maqbool และคณะ21 ได้ได้น้าสารในกลุ่มแซคคาไรด์ 3 ชนิด ได้แก่ 

กลูโคส เซลลูโลส และแป้ง มาใช้เป็นสารตั้งต้นที่ให้คาร์บอนในการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์

และเปรียบเทียบอิทธิพลที่มีต่อโครงสร้างจุลภาคของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ พบว่า 

โครงสร้างจุลภาคของโบรอนคาร์ไบด์นั้นมีความแตกต่างกันดังแสดงในรูปที่ 2.6 โดยโบรอน

คาร์ไบด์ที่สังเคราะห์จากเซลลูโลสจะมีรูปร่างผลึกเป็นแบบ equiaxial ในขณะที่โบรอนคาร์

ไบด์จากกลูโคสและแป้งจะมีรูปร่างและขนาดผลึกที่หลากหลายเนื่องจากโครงสร้างของ

เซลลูโลสนั้นมีลักษณะร่างแหที่จัดเรียงตัวอย่างเป็นระเบียบจึงท้าให้โบรอนและคาร์บอนมี

การกระจายตัวสม่้าเสมอ นอกจากนี้เมื่อเปรียบเทียบสัดส่วนความเข้มของพีคโบรอนคาร์ไบด์ 

(รูปที่ 2.7) ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส โบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์จากเซลลูโลสยังมีค่า

สูงที่สุด 

 

 

 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

13 

 

       (ก)                            (ข)                         (ค) 

รูปที่ 2.6 โครงสร้างจุลภาคของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ไดจ้าก (ก) เซลลูโลส (ข) กลูโคส และ (ค) 
แป้ง21 

 

รูปที่ 2.7 สัดส่วนความเข้มของพีคโบรอนคาร์ไบด์ ที่สังเคราะห์ได้จากเซลลูโลสกลูโคสและแป้ง21 

ผลจากงานวิจัยนี้ท้าให้ผู้วิจัยสนใจน้าเซลลูโลสมาใช้เป็นแหล่งให้คาร์บอน และจาก

การศึกษาสมบัติของเซลลูโลสท้าให้ทราบว่า การผสมเซลลูโลสให้เข้ากันกับสารอ่ืนนิยมใช้

กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย เพ่ือท้าให้เซลลูโลสเกิดการดูดซึมที่ผิวหรือบวมตัว ตัวอย่าง

งานวิจัยของ Wang และคณะ22 ได้น้ากระบวนการแช่แข็ง-ละลายมาใช้เพ่ือผสมเซลลูโลสให้

เข้ากันกับโครงสร้างฟองน้้าของแป้ง/PVA โดยได้ท้าการปรับเปลี่ยนจ้านวนรอบในการแช่

แข็ง-ละลายและสังเกตผลที่ เกิดขึ้น จากรูปที่  2.8 แสดงโครงสร้างที่ จุลภาคสารจาก

กระบวนการแช่แข็ง-ละลายจ้านวนรอบต่าง ๆ พบว่าเมื่อเพ่ิมจ้านวนรอบในการแช่งแข็ง-

ละลายผนังของโครงสร้างจะฟูหนาขึ้น และรูพรุนภายในโครงสร้างใหญ่ขึ้น แสดงให้เห็นว่า

เซลลูโลสเกิดการบวมตัวและเข้ากันกับโครงสร้างฟองน้้าแป้ง/PVA นอกจากงานวิจัยนี้ 

Abibol และคณะ23 ได้รายงานการน้ากระบวนการแช่แข็ง-ละลายมาใช้ในการผสมเซลลูโลส

กับไฮโดรเจล PVA ซึ่งกระบวนนี้นอกจากจะช่วยให้สารผสมเป็นเนื้อเดียวกันแล้ว จากผล FT-

IR แสดงให้เห็นว่ากระบวนการนี้ช่วยท้าให้สารทั้งสองเกิดพันธะระหว่างกันอีกด้วย จากรูปที่ 
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2.9 จะเห็นว่าที่ช่วงเลขคลื่น 3050-3555 cm-1 ซึ่งเป็นช่วงการดูดกลืนพลังงานของพันธะ

ระหว่าง OH กับ H เกิดการเปลี่ยนแปลงในลักษณะผสมผสานระหว่าง PVA และ CNC 

 
 

รูปที่ 2.8 โครงสร้างจุลภาคของแป้ง/PVA ที่ผสมกับเซลลูโลสด้วยวิธีแช่แข็ง-ละลายที่จ้านวนรอบ 
แตกต่างกัน : (a) 5 รอบ (b) 10 รอบ (c) 15 รอบ และ (d) 20 รอบ23 

 
รูปที่ 2.9 ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิค FTIR Spectroscopy ของนาโนเซลลูโลส (CNC) กับ PVA 

ไฮโดรเจล23 
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2.2 สารตั้งต้น 

2.2.1 กรดบอริก 

กรดบอริก หรือ sassolite ถูกค้นพบโดย Wilhelm Homberg จากปฏิกิริยาระหว่าง borax 
(Na2B4O7·10H2O) กับกรดไฮดรอคลอลิก ดังสมการ 

Na2B4O7·10H2O + 2 HCl → 4 B(OH)3 [หรือ H3BO3] + 2 NaCl + 5 H2O 

จากปฏิกิริยาจะเห็นว่ากรดบอริกเกิดร่วมกับโซเดียมคลอไรด์และน้้า นอกจากนี้กรดบอริกยัง
อาจสังเคราะห์ได้จากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของ  boron trihalides (BBr3) หรือ diborane (B2H6) ดัง
สมการ24 

B2H6 + 6 H2O → 2 B(OH)3 + 6 H2 

BBr3 + 3 H2O → B(OH)3 + 3 HBr 

กรดบอริก มีสูตรทางเคมี คือ H3BO3  หรือ BH3O3 หรือ B(OH)3 มีโครงสร้างเคมีแสดงดังรูป

ที่ 2.10 ลักษณะโดยทั่วไปของกรดบอริกจะอยู่ในรูปผงสีขาว ไม่มีกลิ่น และมีสมบัติทางกายภาพ 

แสดงในตารางที่ 2.2 

 

รูปที่ 2.10 โครงสร้างโมเลกุลของกรดบอริก (ซ้าย) และพันธะไฮโดรเจนภายในโครงสร้าง (ขวา)25 
 

 

 

 

 

https://en.wikipedia.org/wiki/Diborane
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ตารางท่ี 2.2 สมบัติทางกายภาพของกรดบอริก25 

สมบัติต่างๆ ผลการทดสอบ 

มวลโมเลกุล 61.831 กรัม/โมล 
จุดเดือด 300 องศาเซลเซียส 

จุดหลอมเหลว 171 องศาเซลเซียส 
ความดันไอ 1.6x10-6 mmHg ที่ 25 องศาเซลเซียส 

pH 5.1 
ค่าคงที่ในการแตกตัว 5.8 x10-10 ที่ 25 องศาเซลเซียส 

ความคงตัว มีความเสถียรใต้สภาวะปกติ 

 

กรดบอริกมีสมบัติละลายน้้าได้ โดยในสารละลายกรดบอริกจะแตกตัวเป็นไอออน B(OH)-4 

และ H+ ดังสมการ 

B(OH)3 + H2O → B(OH)−4 + H+ 

และเมื่อให้ความร้อนแก่สารละลายกรดบอริกถึง 170ᵒC น้้าจะระเหยและกรดบอริก
เกิดปฏิกิริยากลายเป็น metaboric acid (HBO2) ดังสมการ และมีโครสร้างดังรูปที่ 2.11 

        H3BO3 → HBO2 + H2O 

 

 
รูปที่ 2.11 แสดงโครงสร้างของ HBO2

26 
 

HBO2 มีลักษณะเป็นผงสีขาว มีโครสร้างผลึกคิวบิกละลายน้้าและมีจุดหลอมเหลวที่อุณหภูมิ 
236 องศาเซลเซียส เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นถึง 300 องศาเซลเซียส น้้าจะออกจากโครงสร้าง (dehydrate) 
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และเกิดเป็น tetraboric acid หรือเรียกอีกชื่อว่า pyroboric acid (H2B4O7) ซึ่งในบางครั้งเมื่อ
กล่าวถึงกรดบอริก อาจหมายถึงสารประกอบเหล่านี้ เมื่อให้ความร้อนต่อไป  H2B4O7 จะแตกตัวได้
ผลิตภัณฑ์เป็นโบรอนคาร์ไตรออกไซด์ (B2O3) นิยมเรียกว่าโบรอนออกไซด์ โดยโบรอนออกไซด์มี
ลักษณะเป็นได้ทั้งสถานะของแข็ง ของเหลวและแก๊ส ขึ้นกับสภาพแวดล้อมปฏิกิริยาการเกิด H2B4O7 
และโบรอนออกไซด์เป็นไปตามสมการต่อไปนี้27 

4 HBO2 → H2B4O7 + H2O 

H2B4O7 → 2 B2O3 + H2O 

ปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกกับสารประกอบอินทรีย์ที่มี hydroxyl group เช่น กลีเซอรอล 

หรือ mannitol จะได้ผลิตภัณฑ์ที่มีความเป็นกรดเพ่ิมขึ้น ตัวอย่างเช่น ปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกกับ 

mannitol พบว่าหลังปฏิกิริยา pH ของผลิตภัณฑ์ที่ เกิดขึ้นมีค่าลดลง เนื่องจากการก่อตัวของ 

chelate [((OH)4C6H8O2)2B]- กรดบอริกสามารถละลายในกรดก้ามะถัน (H2SO4) เกิดปฏิกิริยาดัง

สมการ 

B(OH)3 + 6H2SO4 → 3H3O+ + 2HSO4
− + B(HSO4)4− 

นอกจากนี้กรดบอริกยังสามารถท้าปฏิกิริยากับแอลกอฮอล์ ได้ผลิตภัณฑ์เป็น borate ester 

(B(OR)3) โดย R คือ alkyl หรือ aryl group ดังสมการ 

B(OH)3 + 3 ROH → B(OR)3 +3 H2O 

2.2.2 เซลลูโลส 

เซลลูโลสจัดเป็นวัสดุพอลิเมอร์ มีหน่วยย่อยหรือ repeating unit ที่เรียกว่า เซลลูไบโอส 

(cellobiose) เป็นกลูโคสที่ โครงสร้างเชื่อมต่อกันด้วยพันธะไกลโคซิดิก (glycosidic linkage) ใน

ต้าแหน่ง β-(1,4) glycoside linkages ท้าให้ลักษณะของโมเลกุลในสายโซ่เซลลูโลสบิดตัวสลับขึ้นลง

แล้วเรียงตัวกันเป็นเส้นตรง ดังรูปที่ 2.12 สูตรทางเคมีของเซลลูโลส คือ (C6H10O5)n เป็นกลูโคสชนิด

แอนไฮโดรกลูโคไพราโนส ที่อยู่ในรูป β-D-glucopyranose ซึ่งเป็นคาร์โบไฮเดรตชนิดพอลีแซ็คคา

ไรด์  

ในแต่ละหน่วยย่อยของเซลลูโลสประกอบด้วยหมู่ไฮดรอกซิล (-OH group) จ้านวนมาก จาก

กลูโคสจึงท้าให้สายโซ่เซลลูโลสเกาะกันอย่างแข็งแรง ด้วยพันธะไฮโดรเจน และด้วยพันธะ 1,4 

glycoside linkages ท้าให้เซลลูโลสมีลักษณะเป็นโซ่ตรงเรียงขนานกันและสร้างพันธะไฮโดรเจนสลับ

ไปมาเป็นร่างแห ดังรูปที่ 2.13 ด้วยเหตุนี้เซลลูโลสจึงมักมีความเป็นผลึกและมีความแข็งแรงสูง แต่
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เนื่องจากเซลลูโลสเป็นพอลิเมอร์ซึ่งประกอบไปด้วยหน่วยซ้้าจ้านวนมากมีน้้าหนักโมเลกุลสูงในหลัก

หมื่นกรัมต่อโมล จึงท้าให้สายโซ่ไม่สามารถเกิดเป็นผลึก 100% ได้ เราจึงพบเซลลูโลสที่มีสัดส่วนความ

ที่เป็นผลึกร้อยละ 60 ถึง 80 และในโครงสร้างมีส่วนที่จัดเรียงตัวอย่างไม่เป็นระเบียบหรือบริเวณอ

สัณฐาน (amorphous region) ซึ่งสามารถเกิดปฏิกิริยาได้ง่ายกว่าส่วนที่เป็นผลึก28-29 

    

รูปที่ 2.12 หน่วยย่อยหรือเซลลูไบโอสของเซลลูโลส30 

 

รูปที่ 2.13 การจัดเรียงตัวและพันธะไฮโดรเจนในโครงสร้างเซลลูโลส30 

โดยทั่วไปแล้วเราจะพบเซลลูโลสเป็นองค์ประกอบในเซลล์พืชสีเขียว แบคทีเรียและราบาง

ชนิด ในผนังเซลล์พืช เช่น ผัก ผลไม้ เมล็ดธัญพืช หรือเส้นใย  จะประกอบด้วยโครงสร้างพอลิเมอร์ 

3 ชนิดคือ เซลลูโลส เฮมิเซลลูโลสและลิกนิน โดยปริมาณเซลลูโลสในพืชจะขึ้นกับอายุของพืชและ

ชนิดพืช ในพืชที่มีการเจริญเติบโตแตกต่างกันและต่างชนิดกันจะมีปริมาณเซลลูโลสแตกต่างกัน

ไป แสดงดังตารางที่ 2.3 โดยทั่วไปเซลลูโลสจะถูกพบในพืชร่วมกับเฮมิเซลลูโลสและเพกทิน สารทั้ง

สามชนิดนี้ท้าหน้าที่เสริมความแข็งแรงให้กับโครงสร้างของกิ่งก้านและล้าต้น นอกจากนี้เซลลูโลส

จัดเป็นเส้นใยอาหาร (dietary fiber) ชนิดที่ไม่ละลายในน้้าและไม่สามารถย่อยได้ด้วยเอนไซม์ใน

ระบบทางเดินอาหารของมนุษย์และสัตว์กระเพาะเดี่ยว  แต่สามารถถูกย่อยในสัตว์กินหญ้าโดยอาศัย

แบคทีเรียในกระเพาะอาหารเป็นตัวย่อย เมื่อย่อยแล้วจะได้น้้าตาลกลูโคส แต่ถ้ากระบวนการย่อยเกิด

ไม่สมบูรณ์จะไดผ้ลิตภัณฑ์เป็นเซลลูไบโอส   
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ตารางท่ี 2.3 สัดส่วนองค์ประกอบของเซลลูโลส เฮมิเซลลูโลสและลิกนินในพืช31 

วัตถุดิบ 
องค์ประกอบในพืช 

เซลลูโลส เฮมิเซลลูโลส ลิกนิน 

ฟางข้าว 32.1 24.0 12.5 

ฟาวข้าวสาลี 30.5 28.4 18.0 

ชานอ้อย 33.4 30.0 18.9 

ซังข้าวโพด 45.0 35.0 15.0 

ต้นปาล์ม 37.14 30.59 22.32 

ต้นมันส้าปะหลัง 32.2 13.85 26.96 

 

เซลลูโลสที่พบในธรรมชาติและจากการสังเคราะห์มีองค์ประกอบทางเคมีเหมือนกัน แตกต่าง

ที่น้้าหนักโมเลกุล อย่างไรก็ตาม สมบัติทางกายภาพของเซลลูโลสแต่ละชนิดก็ยังคงใกล้เคียงกัน ดัง

แสดงในตารางที่ 2.4 

ตารางท่ี 2.4 สมบัติทางกายภาพของเซลลูโลส32 

สมบัติ เซลลูโลส 
ความถ่วงจ าเพาะ 
     ในเฮปเทน 
     ในเบนซิน 
     ในน้้า 

 
1.540 
1.570 

1.604-1.609 
ความหนาแน่น 
     สว่นผลึก 
     สว่นอสัณฐาน 

 
1.590-1.630 
1.48-1.489 

ค่าความร้อนจ าเพาะ (J/g๐C) 1.22 
จุดติดไฟ (๐C) >290 
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เซลลูโลสประกอบด้วยหมู่ไฮดรอกซิลจ้านวนมาก มีจุดที่ว่องไวการเกิดปฏิกิริยาอยู่ที่ต้าแหน่ง 

2, 3 และ 6 ซึ่ง ณ ต้าแหน่งนี้หากไม่เกิดพันธะเคมีกับสารอ่ืนก็จะเกิดพันธะไฮโดรเจนระหว่างสายโซ่

เซลลูโลสด้วยกัน จึงท้าให้เซลลูโลสมีความเป็นผลึกสูง นอกจากนี้หมู่ไฮดรอกซิลในสายโซ่เซลลูโลสท้า

ให้เซลลูโลสสามารถดูดความชื้นได้ดี เมื่อน้าเซลลูโลสไปท้าปฏิกิริยากับกรดอะซิติกจะเกิดเป็น

เซลลูโลสอะซิเตท (cellulose acetate) ได้ง่าย การมีหมู่ไฮดรอกซิลในโครงสร้างท้าให้เซลลูโลสไวต่อ

การเกิดปฏิกิริยาทั้งกับกรดและด่าง แต่จะเกิดในลักษณะการบวมตัวเนื่องจากมีความเป็นผลึกและ

ปริมาณพันธะไฮโดรเจนสูง ท้าให้เกิดการแลกเปลี่ยนโปรตรอนระหว่างกรดหรือด่างกับเซลลูโลส และ

การเคลื่อนที่จากต้าแหน่งเดิม (shift) ของพันธะไฮโดรเจนในโมเลกุลเซลลูโลสเมื่อเกิดการแลกเปลี่ยน

โปรตรอนกระบวนการทั้งสองนี้เกิดขึ้นสลับกันโดยต่อเนื่องท้าให้ไม่สามารเกิดการละลายอย่างสมบูรณ์

ได ้ 

เซลลูโลสไม่ละลายในน้้าหรือในตัวท้าละลายทั่วไป เกิดเพียงการดูดซับน้้าที่ผิวท้าให้เกิดการ

บวมตัว โดยการบวมตัวจะเกิดมากหรือน้อยนั้นขึ้นกับสภาพขั้วของตัวท้าละลาย หากสภาพขั้วของตัว

ท้าละลายสูงจะท้าให้เซลลูโลสบวมตัวได้มาก โดยทั่วไปเซลลูโลสจะบวมตัวในด่างได้มากกว่ากรด 

เกลือ น้้า และตัวท้าละลายอินทรีย์ตามล้าดับ ซึ่งการบวมตัวของเซลลูโลสเกิดจากการดูดซับน้้าที่ผิว

บริเวณหมู่ไฮดรอกซิล ซึ่งท้าให้ส่วนที่เป็นผลึกของเซลลูโลสลดลง ส่งผลให้ความสามารถในการท้า

ปฏิกิริยาเคมีเพ่ิมขึ้น โดยการบวมนั้น มี 2 แบบ คือ บวมระหว่างผลึก และบวมบริเวณภายในผลึกซ่ึง

การบวมระหว่างผลึกมักเกิดข้ึนหลังจากบริเวณอสัณฐานได้เกิดปฏิกิริยาและบวมไปแล้ว จึงตามด้วย

การบวมระหว่างผลึก และบวมภายในผลึกตามล้าดับ 

เนื่องจากเซลลูโลสมีจุดหลอมตัวค่อนข้างสูง ดังนั้นจึงเกิดการศึกษาเพ่ือหาตัวท้าละลายที่

สามารถละลายเซลลูโลสได้สมบูรณ์เพ่ือท้าการละลายเซลลูโลสแล้วน้าไปอัดขึ้นรูปเป็นวัสดุต่างๆได้ 

โดยตัวท้าละลายเฉพาะในปัจจุบันที่สามารถละลายเซลลูโลสได้สมบูรณ์คือ ลิเทียมคลอไรด์/ ไดเมทิล

แอเซตาไมด,์ เอ็น-เอทธิลมอโฟลีน-เอ็น-ออกไซด์ (NMNO) และ อัลคาไลน์ไฮดรอกไซด์/ยูเรีย เป็นต้น 

ไมโครคริสตอลลีนเซลลูโลส (microcrystalline cellulose)33 

ไมโครคริสตอลลีนเซลลูโลส คือ เซลลูโลสที่มีสายโซ่สั้นกว่าเซลลูโลสในธรรมชาติ ผลิตโดย
การย่อย alpha-cellulose ที่ ได้จากเส้นใยพืชด้วยกรดจนได้ microcrystalline cellulose ที่มี
น้้าหนักโมเลกุลต่้า 
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ไมโครคริสตอลลีนเซลลูโลสนิยมใช้เป็นสารตัวเติมในผลิตภัณฑ์อาหาร (food additive) 
หลายชนิด เช่น ไอศกรีม เบเกอรี เครื่องดื่ม ผลิตภัณฑ์นม อาหารผง เครื่องดื่มผง โดยท้าหน้าที่เป็น
สารคงตัวในผลิตภัณฑ์อิมัลชันอย่างเช่น เบเกอรี ไอศกรีม หรือใช้ทดแทนสารให้ความมันในผลิตภัณฑ์
ไขมันต่้า นอกจากนี้ยังสามารถใช้เป็นสารดูดความชื้น ป้องกันการเกาะตัวเป็นก้อนในผลิตภัณฑ์ท่ีเป็น
ผง และใช้เป็นสารเพ่ิมเนื้อผลิตภัณฑ์ในการผลิตเม็ดยาหรือใช้ในอุตสาหกรรมการผลิตเครื่องส้าอาง 
เป็นต้น 

การผลิตไมโครคริสตอลลีนเซลลูโลส เป็นกระบวนการลดขนาดสายโซ่เซลลูโลสด้วยการไฮโดร

ไลซ์ด้วยกรดหรือเอนไซม์ ท้าให้หมู่ไฮดรอกซิลในบริเวณอสัณฐานของเซลลูโลสจะถูกออกซิไดส์ส่งผล

ให้เกิดการสลายตัวของพันธะบริเวณ 1, 4 glycosidic ตรงบริเวณโครงสร้างอสัณฐานตามด้วยการ

สลายตัวพันธะ 1, 4 glycosidic ที่บริเวณเป็นผลึก ดังแสดงในรูปที่ 2.14 

 

รูปที่ 2.14 แผนภาพการเกิดปฏิกิริยาขณะเตรียมไมโครคริสตอลลีนเซลลูโลส33 

2.3 กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย (Freezing-Thawing technique)  

กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย มักถูกน้ามาใช้ เพ่ือทดสอบความทนทานต่อการผุกร่อนของวัสดุ

ที่ใช้งานภายนอกอาคาร ในขั้นตอนการแช่เข็ง วัสดุที่มีน้้าหรือความชื้นภายในโครงสร้าง (ตั้งแต่ระดับ

โมเลกุล จนถึงระดับจุลภาค) จะเกิดการขยายตัวเนื่องจากการเปลี่ยนสถานะเป็นน้้าแข็ง ส่งผลให้

โครงสร้างเกิดเป็นรูพรุน และเมื่อท้าการแช่แข็ง-ละลายสลับกันวนซ้้าๆเป็นวัฏจักรจะท้าให้เกิดแรงดัน

ภายในวัสดุมากขึ้นจนถึงจุดที่วัสดุไม่สามารถทนต่อแรงดันนั้นได้ ชิ้นงานจะแตกออกจากกันหรือร่อน

เป็นผงในที่สุด32-34 

นอกจากนี้กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย ยังนิยมใช้ในการเตรียมเซลลูโลสแอโรเจล โดยน้า

เซลลูโลสมาละลายในตัวท้าละลายที่สามารถละลายเซลลูโลสได้เกือบสมบูรณ์ เช่น โซเดียมไฮดรอก

http://www.foodnetworksolution.com/wiki/word/0331/food-additive-%E0%B8%A7%E0%B8%B1%E0%B8%95%E0%B8%96%E0%B8%B8%E0%B9%80%E0%B8%88%E0%B8%B7%E0%B8%AD%E0%B8%9B%E0%B8%99%E0%B8%AD%E0%B8%B2%E0%B8%AB%E0%B8%B2%E0%B8%A3
http://www.foodnetworksolution.com/wiki/word/1139/ice-cream-%E0%B9%84%E0%B8%AD%E0%B8%A8%E0%B8%81%E0%B8%A3%E0%B8%B5%E0%B8%A1
http://www.foodnetworksolution.com/wiki/word/0755/bakery-%E0%B9%80%E0%B8%9A%E0%B9%80%E0%B8%81%E0%B8%AD%E0%B8%A3%E0%B8%B5
http://www.foodnetworksolution.com/wiki/word/0755/bakery-%E0%B9%80%E0%B8%9A%E0%B9%80%E0%B8%81%E0%B8%AD%E0%B8%A3%E0%B8%B5
http://www.foodnetworksolution.com/wiki/word/1139/ice-cream-%E0%B9%84%E0%B8%AD%E0%B8%A8%E0%B8%81%E0%B8%A3%E0%B8%B5%E0%B8%A1
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ไซด์ แล้วน้าเข้าสู่กระบวนการแช่แข็ง โดยศึกษาจ้านวนรอบการแช่แข็ง -ละลาย ต่อการเพ่ิมรูพรุนใน

เนื้อเซลลูโลสและขยายรูพรุนให้มีจ้านวนมากและใหญ่เพียงพอต่อการน้าไปใช้ในงาน 

เป็นที่ทราบกันดีว่าเซลลูโลสไม่ละลายได้ยากในน้้า แต่ละลายได้บ้างหรือบวมตัวใน

สารละลายกรดหรือด่างที่อุณหภูมิต่้า โดยทั่วไปเซลลูโลสจะเกิดการบวมตัวในกรดหรือด่างที่อุณหภูมิ

ต่้ากว่าศูนย์องศาเซลเซียส ซึ่งในงานวิจัยนี้จะใช้กรดเข้าท้าปฏิกิริยากับเซลลูโลส โดยการเกิดปฏิกิริยา

จะเริ่มเกิดจากการแพร่ของสารละลายกรดเข้าไปที่ผิวของเซลลูโลสในบริเวณอสัณฐาน จากนั้นจะ

เกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดกับเซลลูโลสที่หมู่ไฮดรอกซิล ท้าให้พันธะไฮโดรเจนระหว่างหมูไฮดรอกซิ

ลของสายโซ่เซลลูโลสแต่ละเส้นลดลง สายโซ่เซลลูโลสที่เคยเกาะตัวกันอย่างหนาแน่นเป็นผลึกจะ

ค่อยๆคลายตัวออกจากกันและมีสารละลายกรดเข้าไปแทรกแทนที่  ท้าให้ลักษณะทางกายภาพเกิด

เป็นการบวมตัว หลังจากนั้นเมื่อน้าสารละลายกรดผสมเซลลูโลสไปผ่านกระบวนการแช่แข็ง จะท้าให้

น้้าจากสารละลายกรดหรือความชื้นภายในโครงสร้างเซลลูโลสเปลี่ยนสถานะเป็นของแข็งและเกิดการ

ขยายตัว น้้าแข็งที่แทรกในโครงสร้างเซลลูโลสท้าให้เกิดช่องว่างทางกายภาพหรือรูพรุนเพ่ิมขึ้น 

จากนั้นเมื่อน้าสารละลายกรดผสมเซลลูโลสมาละลายที่อุณหภูมิห้อง รูพรุนของเซลลูโลสที่เกิดจาก

น้้าแข็งขยายตัวจะยังคงสภาพไว้โดยน้้าแข็งจะละลายกลับเป็นของเหลว ในขณะเดียวกันกรดก็

สามารถเวียนแพร่เข้าไปพบกับเซลลูโลสเพ่ือเกิดปฏิกิริยาต่อไป เมื่อน้าสารผสมไปแช่แข็ง-ละลายซ้้าๆ

เป็นวัฏจักรจะเกิดปฏิกิริยาและกระบวนการดังที่กล่าวมาเพ่ิมขึ้น รูพรุนและพันธะระหว่างกรดกับ

เซลลูโลสจะเพ่ิมขึ้นจากบริเวณผิวเซลลูโลสเข้าไปในเนื้อเซลลูโลสจึงท้าให้สาผสมที่มีความเป็นเนื้อ

เดียวกันมากข้ึน  
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บทที่ 3  
วิธีด าเนินงานวิจัย 

3.1 สารเคมีที่ใช้ในงานวิจัย  

งานวิจัยนี้มุ่ งท้าการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์  โดยวัตถุดิบที่ ใช้ ในการสังเคราะห์

ประกอบด้วยกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส ซึ่งได้แสดงรายละเอียดของสารและ

บริษัทผู้ผลิต ไว้ในตารางที่ 3.1 

ตารางท่ี 3.1 รายละเอียดสารเคมีที่ใช้ในงานวิจัย 

วัตถุดิบ บริษัทผู้ผลิต 
กรดบอริก ความบริสุทธิ์ 99.5% Fisher Scientific International Inc. 
ผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส Sigma-Aldrich Pte. Ltd 

 

3.2 อุปกรณ์ และเครื่องมือที่ใช้ในงานวิจัย 

 (1)   ชุดเครื่องแก้วส้าหรับการสังเคราะห์ 
  (1.1) บีกเกอร์ขนาด 500 มิลลิลิตร 
  (1.2) กระบอกตวงขนาด 100 มิลลิลิตร 
  (1.3) ขวดลดความดันส้าหรับต่อปั๊มสุญญากาศขนาด 1000 มิลลิลิตร 
  (1.4) กรวยกรอง 
 (2)    เครื่องให้ความร้อนชนิดควบคุมอุณหภูมิและปรับความเร็วรอบในการกวนได้ (hot  
                  plate) 
 (3)    แท่งกวนแม่เหล็ก 

(4)    ตู้แช่แข็ง อุณหภูมิ -60 องศาเซลเซียส  
(5)    ตู้อบอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส 
(6)    เตาเผาไฟฟ้าอุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส 
(7)    ครซูิเบิลอะลูมินาขนาด 10 และ 50 มิลลิลิตร 
(8)    โกร่งบดสารอะลูมินา 
(9)    ตะแกรงร่อนสารขนาด 100 เมช 
(10)  เครื่องปั๊มสุญญากาศ 
(11)  กระดาษกรอง 
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3.3 เครื่องมือที่ใช้ในการวิเคราะห์ 

(1) อินฟราเรดสเปกโตรสโคปีแบบส่องผ่าน (Fourier-Transform Infrared Spectroscopy; 
FT-IR ยี่ห้อ Nicolet รุ่น Impact 400 

(2)  เครื่องวิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสี เอ็ กซ์  (X-Ray Diffractometer; XRD) ยี่ห้อ  
      Bruker AXS รุ่น D8 Discover ของประเทศเยอรมัน 
(3)  กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope; SEM)  
      ยี่ห้อ JEOL รุ่น JSM-6480LV ของประเทศอังกฤษ 
(4)  เตาเผาไฟฟ้า (electric furnace) ยี่ห้อ LINBERG รุ่น 654-51654  
(5)  เตาเผาชนิดท่อ (tube furnace) ยี่ห้อ CARBOLITE  

3.4 วิธีการทดลอง 

3.4.1 การเตรียมพรีเคอเซอร์ 

 3.4.1.1 อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส 

ในงานวิจัยนี้ ได้มุ่งเน้นศึกษาตัวแปรที่เกี่ยวข้องในการสังเคราะห์ผงโบรอนคาร์ไบด์ ซึ่ง

ประกอบด้วย อัตราส่วนระหว่างสารตั้งต้นที่เป็นแหล่งของคาร์บอนและโบรอน ระยะเวลาและจ้านวน

รอบในการแช่แข็ง-ละลาย ซึ่งเป็นขั้นตอนที่ได้ตั้งสมมติฐานว่าจะช่วยท้าให้สารมีความเข้ากันเป็นเนื้อ

เดียวกันเพ่ิมมากขึ้นกว่าการกวนผสมแบบปกติ รวมไปถึงการศึกษาอุณหภูมิที่ใช้ในการสังเคราะห์

เพ่ือให้ได้ผงโบรอนคาร์ไบด์ที่มีความบริสุทธิ์สูง ซึ่งรายละเอียดการเตรียมตัวอย่างที่ใช้ในการศึกษาครั้ง

นี้ แสดงดังตารางที่ 3.2 
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ตารางท่ี 3.2 อัตราส่วนสารตั้งต้นและรายละเอียดสูตรที่ใช้ในการศึกษา 

อัตราส่วนโดยโมลระหว่าง 
กรดบอริกต่อเซลลูโลส 

ชื่อสูตร 
เวลาที่ใชใ้น 

การแช่แข็ง (ชั่วโมง) 
จ านวนรอบในการแช่
แข็ง-ละลาย (รอบ) 

4:1 

F4-1-1-3 
3 

1 
F4-1-3-3 3 
F4-1-5-3 5 
F4-1-1-6 

6 
1 

F4-1-3-6 3 
F4-1-5-6 5 
F4-1-1-12 

12 
1 

F4-1-3-12 3 
F4-1-5-12 5 

5:1 
F5-1-1-3 

3 
1 

F5-1-3-3 3 
F5-1-5-3 5 

5:1 

F5-1-1-6 
6 

1 
F5-1-3-6 3 
F5-1-5-6 5 
F5-1-1-12 

12 
1 

F5-1-3-12 3 
F5-1-5-12 5 

6:1 

F6-1-1-3 
3 

1 
F6-1-3-3 3 
F6-1-5-3 5 
F6-1-1-6 

6 
1 

F6-1-3-6 3 
F6-1-5-6 5 
F6-1-1-12 

12 
1 

F6-1-3-12 3 
F6-1-5-12 5 
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3.4.1.2 การเตรียมสารผสมกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส 

(1) ค้านวณปริมาณกรดบอริกและผงเซลลูโลส ดังอัตราส่วนในตารางที่ 3.2 ตามสมการ (3.1) 
N = g / MW    (3.1) 

โดย N = จ้านวนโมล 
g = น้้าหนักของสารตั้งต้น 
MW = มวลโมเลกุล 

(2) เตรียมสารละลายกรด โดยใช้สัดส่วนกรดบอริกปริมาณ 1 กรัมต่อน้้ากลั่น 25 มิลลิลิตร  
         ได้สารละลายกรดความเข้มข้น 40 กรัมต่อลิตร 

(3) กวนผสมต่อเนื่องที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส จนกรดบอริกละลายโดยสมบูรณ์  
        (สารละลายจะมีลักษณะใสไม่มีเศษผงปน) 

(4) เติมผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส ดังปริมาณที่ได้จากการค้านวณด้วยสมการ (3.1) และ 
               กวนผสมต่อเนื่องที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 5 นาที เพื่อให้เกิดการกระจาย 
               ตัวของไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสในสารผสม เป็นเวลา 5 นาท ี
 3.4.1.3 กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 

(1) น้าสารผสมแช่แข็งที่อุณหภูมิ -60 องศาเซลเซียส ตามระยะเวลาที่ก้าหนด 
(2) เมื่อถึงระยะเวลาที่ก้าหนด น้าสารดังกล่าวออกมาตั้งทิ้งไว้ที่อุณหภูมิห้องจนสารจากที่มี        

        สภาพเป็นน้้าแข็งละลายจนหมด 
 (3) ท้าซ้้าข้อ (1) และ (2) ตามจ้านวนรอบที่ก้าหนด 

 3.4.1.4 การอบเพื่อระเหยน้ าออก 

(1) น้าสารผสมที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายจนครบรอบที่ก้าหนดไปอบที่อุณหภูมิ 80  
       องศาเซลเซียส เพื่อระเหยน้้าออกจนแห้ง 
 (2) น้าสารที่ได้จากการอบไปบดในโกร่ง และร่อนผ่านตะแกรงขนาด 100 เมช ได้เป็นพรีเคอ 
               เซอร์ที่พร้อมน้าไปใช้สังเคราะห์เป็นโบรอนคาร์ไบด์ และพร้อมน้าไปทดสอบในขั้นตอน 
               ต่อไป 
3.4.2 การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์จากพรีเคอเซอร์ 

หลังจากเตรียมสารผสมและผ่านขั้นตอนต่างๆ จนได้พรีเคอเซอร์ที่พร้อมท้าปฏิกิริยาเกิดเป็น

โบรอนคาร์ไบด์แล้ว ขั้นตอนต่อไปจะเป็นกระบวนการสังเคราะห ์ซ่ึงประกอบด้วย 2 ขั้นตอนย่อย ดังนี้ 
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 3.4.2.1 การเผาไพโรไลซิสเพื่อควบคุมอัตราส่วน C:B2O3 

การเผาไพโรไลซิสก่อนน้าไปสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ ท้าที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ใช้

อัตราการให้ความร้อน 5 องศาเซลเซียสต่อนาที และระยะเวลายืนไฟ 2 ชั่วโมง ในบรรยากาศปกติ

เพ่ือควบคุมอัตราส่วน C:B2O3 ให้เหมาะสมต่อการเกิดปฏิกิริยาเป็นโบรอนคาร์ไบด์ในขั้นตอนต่อไป 

โดยในขั้นตอนนี้พรีเคอเซอร์ที่ผ่านการบดและร่อนผ่านตะแกรงจะถูกบรรจุในครูซิเบิลอะลูมินาขนาด 

50 มิลลิลิตร แล้วน้าเข้าเตาเผา  

3.4.2.2 การเผาเพื่อสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ 

การเผาในขั้นตอนนี้ท้าที่อุณหภูมิสูงในบรรยากาศแก๊สเฉื่อย เป็นการให้พลังงานความร้อน

แก่พรีเคอเซอร์ เพ่ือให้โบรอนออไซด์และคาร์บอนในส่วนผสมท้าปฏิกิริยาคาร์โบเทอร์มิกรีดักชันเกิด

เป็นโบรอนคาร์ไบด์ ในงานวิจัยนี้ท้าเผาที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส อัตราการเพ่ิมความร้อน 5 

องศาเซลเซียสต่อนาที ระยะเวลายืนไฟ 3 ชั่วโมง ในบรรยากาศแก๊สอาร์กอน ก้าหนดอัตราการไหล

ของแก๊ส 200 มิลลิลิตรต่อนาที  

3.4.3 การตรวจสอบลักษณะเฉพาะของพรีเคอเซอร์ ก่อนและหลังเผาไพโรไลซิส และผลิตภัณฑ์ที่
สังเคราะห์ได้ 

3.4.3.1 การตรวจสอบพันธะเคมีด้วยเทคนิคอินฟราเรดสเปกโตรสโคปีแบบส่องผ่าน
(Fourier-Transform Infrared Spectroscopy; FT-IR) 

ในงานวิจัยนี้เทคนิคอินฟราเรดสเปกโตรสโคปีแบบส่องผ่าน (Fourier-Transform Infrared 

Spectroscopy; FT-IR) ยี่ ห้ อ  Nicolet รุ่ น  Impact 400 ใช้ ใน การตรวจสอบ พันธะ เคมี ของ 

ผงพรีเคอเซอร์ก่อนเผาและหลังเผาไพโรไลซิส รวมถึงผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ โดยการตรวจสอบจะ

ตรวจสอบพรีเคอเซอร์ก่อนเผาไพโรไลซิส เทียบกับพันธะเคมีของสารตั้งต้น ได้แก่ กรดบอริกและ 

ไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส โดยมุ่งเน้นสังเกตพันธะ B-O-C ที่เกิดขึ้น ในขณะที่หมู่ไฮดรอกซิลภายใน 

พรีเคอเซอร์จะลดลงเมื่อเทียบกับสารตั้งต้น ส่วนการตรวจสอบพันธะของพรีเคอเซอร์หลังเผา 

ไพโรไลซิส และผงโบรอนคาร์ไบด์ที่ได้จะมุ่งเน้นการสังเกตที่พันธะ B-C ที่เกิดขึ้นและพันธะ B-O-C ที่

ยังคงอยู่ โดยวิธีการตรวจสอบจะเตรียมตัวอย่างโดยการบดผสมกับโพแทสเซียมโบร์ไมด์ (KBr) แล้วท้า

การอัดด้วยเครื่องอัดไฮดรอลิกโดยใช้แรงอัด 3.3 นิวตัน เป็นระยะเวลา 10 วินาที จากนั้นน้าแผ่น

ตัวอย่างดังกล่าวใส่ตัวหนีบและวางในช่องใส่ตัวอย่างภายในเครื่อง และท้าการวิเคราะห์ผลการดูดกลืน
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แสงในแต่ละเลขคลื่นและวิเคราะห์ผลด้วยโปรแกรม Thermo ScientificTM OMNICTM Series 

Software (บริษัท Thermo Fisher Scientific Inc.) 

3.4.3.2 การตรวจสอบองค์ประกอบเฟสด้วยเทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์  
(X-Ray Diffractometer; XRD) 

การตรวจสอบองค์ประกอบเฟสด้วยเทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ ด้วยเครื่อง 

X-Ray Diffractometer หรือ XRD ยี่ห้อ Bruker รุ่น Bruker AXS model D8 Discover เป็นการใช้

สมบัติการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์เพ่ือการตรวจสอบเฟสของสารที่เตรียมได้ ดังนั้นเมื่อยิงรังสีเอ็กซ์ไปที่

ตัวอย่างจะเกิดการเลี้ยวเบนของรังสีในมุมต่าง ๆ ท้าให้สามารถวิเคราะห์องค์ประกอบและโครงสร้าง

ของสารได้ ส้าหรับงานวิจัยนี้ใช้เทคนิค XRD กับการตรวจสอบองค์ประกอบของพรีเคอเซอร์ก่อน-หลัง

เผาไพโรไลซิส และผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ ซึ่งข้อมูลที่ได้จะรายงานเฟสของผลึกภายในตัวอย่างที่

ตรวจสอบ การตั้งค่าเครื่อง XRD ในการตรวจสอบ ใช้รังสีเอ็กซ์ที่ก้าเนิดมาจาก Cu K ที่ความยาว

คลื่น 1.5406 อังสตรอม ฉายไปที่ตัวอย่างโดยท้ามุมตั้งแต่ 5 ถึง 80 องศา อัตราเร็วเชิงมุม 0.010 

องศา  ต่อนาที ความต่างศักย์ 40 กิโลโวลต์ กระแสไฟฟ้า 40 มิลลิแอมแปร์ จากนั้นข้อมูลจะท้าการ

วิเคราะห์ผลด้วยโปรแกรม TOAS software (version 2.1 จากบริษัท Bruker AXS Inc.)  

3.4.3.3 การตรวจสอบลักษณะโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่อง
กราด (Scanning Electron Microscope; SEM) 

การตรวจสอบลักษณะโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่งกราด 

scanning electron microscope; SEM ยี่ห้อ JEOL รุ่น JSM-6480LV) เพ่ือดูลักษณะพ้ืนผิวรูปร่าง

และขนาดของวัตถุดิบพรีเคอเซอร์ก่อน-หลังเผาไพโรไลซิส และผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ การเตรียม

ตัวอย่างท้าโดยการโรยผงตัวอย่างลงบนเทปคาร์บอนซึ่งติดบนฐานวางตัวอย่าง จากนั้นเคลือบทองค้า

โดยใช้กระแสไฟฟ้า 15 มิลลิแอมแปร์ เป็นเวลา 200 วินาที เพ่ือให้เกิดสภาพการน้าไฟฟ้า การ

ตรวจสอบลักษณะโครงสร้างจุลภาคของตัวอย่างท้าที่ก้าลังขยาย 2500 และ 5000 เท่า ใช้ศักย์ไฟฟ้า 

15 kV  
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3.3.4 การตรวจสอบและค านวณอัตราส่วนโดยโมล C/B2O3 
21, 35  

(1) น้าพรีเคอเซอร์หลังไพโรไลซิสจ้านวนหนึ่งมาชั่งน้้าหนัก (m1) 

(2) น้าพรีเคอเซอร์หลังเผาไพโรไลซิสที่ชั่งน้้าหนักแล้วไปล้างด้วยน้้าร้อน และกรองผ่าน

กระดาษกรอง 

    ด้วยเครื่องปั๊มสุญญากาศ 

(3) น้ากระดาษกรองไปอบแห้ง และชั่งน้้าหนัก (m2) 

(4) ค้านวณตามสูตร (3.2) 

 = (5.8 x m2) / (m1-m2)  (3.2) 

    โดยที่     = อัตราส่วนโดยโมลของคาร์บอนต่อโบรอนออกไซด์ (C/B2O3) 

              m1 = น้้าหนักของพรีเคอเซอร์หลังเผาไพโรไลซิส 

              m2 = น้้าหนักของคาร์บอน 

3.3.5 การค านวณค่า Intensity ratio ของเฟสโบรอนคาร์ไบด์จากผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ 

 การค้านวณค่า Intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์เป็นการค้านวณเพ่ือหาสัดส่วนของเฟส

โบรอนคาร์ไบด์ต่อผลรวมความเข้มขององค์ประกอบเฟสทั้งหมดที่ปรากฏในผลการตรวจสอบ

องค์ประกอบเฟสด้วย XRD โดยการค้านวณค่า Intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์ ค้านวณด้วย

โปรแกรม EVA และน้าค่า intensity ณ ต้าแหน่ง 2Theta ที่เป็นพีคหลักจากโปรแกรมดังกล่าวมา

ค้านวณตามสมการ 3.3 

   IB4C   =   IB4C  /  (IC + IB4C + IB2O3+Iamorphous)  (3.3) 

โดยที่ IB4C   = ความเข้มของพีคโบรอนคาร์ไบด์ที่ต้าแหน่ง 2Thetha ที่มีพีคสูงที่สุด 

IC     = ความเข้มของพีคคาร์บอนที่ต้าแหน่ง 2Thetha ที่มีพีคสูงที่สุด 

IB2O3 = ความเข้มของพีคโบรอนออกไซด์ที่ต้าแหน่ง 2Thetha ที่มีพีคสูงที่สุด 

 Iamorphous = ความเข้มของพีคอสัณฐานที่ต้าแหน่ง 2Thetha ที่มีพีคสูงที่สุด 
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แผนผังการด าเนินงาน 
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บทที่ 4  
ผลการทดลองและวิจารณก์ารทดลอง 

4.1 ลักษณะเฉพาะของผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส 

ในงานวิจัยนี้โบรอนคาร์ไบด์สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ซึ่งเป็นสารผสมระหว่างพอลิเมอร์ซึ่ง

เป็นแหล่งให้คาร์บอนและกรดบอริกซ่ึงเป็นแหล่งให้โบรอน โดยขั้นตอนและวิธีการเตรียมพรีเคอเซอร์

มีความส้าคัญอย่างมากในการท้าให้คาร์บอนและโบรอนเกิดปฏิกิริยาต่อกันเกิดเฟสโบรอนคาร์ไบด์

จากการเผาที่อุณหภูมิต่้า ในการเตรียมพรีเคอเซอร์ส้าหรับงานวิจัยนี้ ได้เลือกใช้ไมโครคริสตัลลีน

เซลลูโลสเป็นแหล่งให้คาร์บอน ลักษณะทางกายภาพของไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสมีลักษณะเป็นผงสี

ขาว เมื่อตรวจสอบลักษณะโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) 

พบว่ามีรูปร่างเป็นเส้นใยสั้นหรือแท่งทรงกระบอก ผิวขรุขระเป็นร่องและเกล็ด มีขนาดเส้นผ่าน

ศูนย์กลางเฉลี่ย 29.61±9 ไมโครเมตร ดังรูปที่ 4.1  

   

                                        (ก)                                                     (ข) 
รูปที่ 4.1 ลักษณะของผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส จากการตรวจสอบด้วย SEM ที่ก้าลังขยาย (ก) 

500 เท่า และ (ข) 2000 เท่า 

4.2 ลักษณะทางกายภาพของสารผสมจากการแช่แข็ง-ละลาย 

 วิธีการเตรียมพรีเคอเซอร์ในงานวิจัยนี้ใช้วิธีการผสมและแช่แข็ง -ละลายเพ่ือส่งเสริมให้สาร

เกิดปฏิกิริยาต่อกัน ท้าโดยการผสมสารละลายกรดบอริกและผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสให้เข้ากันที่

อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 5 นาที จากนั้นทิ้งให้เย็นตัวลงที่อุณหภูมิห้อง เมื่อเวลาผ่านไป 3 

นาทีสังเกตพบว่าผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสตกตะกอนลงไปที่ก้นบีกเกอร์ (รูปที่ 4.2 (ก))  ดังนั้นเมื่อ

สารผสมเย็นตัวลงแล้วจึงท้าการกวนผสมอีกครั้งก่อนน้าไปแช่แข็งตามระยะเวลาและจ้านวนรอบที่

ก้าหนด จากการสังเกตสารผสมหลังผ่านกระบวนการแช่แข็งพบว่าสารผสมทุกสูตรมีลักษณะเป็นชั้น 3 
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ชั้น ดังรูปที่ 4.2 (ข) ชั้นบนสุดเป็นชั้นของสารละลายกรดบอริกที่แข็งตัว ชั้นกลางมีลักษณะคล้ายชั้น

เจล ซึ่งเป็นส่วนของผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสที่บวมตัวในขณะแช่แข็ง และชั้นล่างสุดคือผงไมโคร

คริสตัลลีนเซลลูโลสที่ตกตะกอนรวมตัวกัน  

     

รูปที่ 4.2 ลักษณะทางกายภาพของสารผสมกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส (ก) หลังการ

กวนผสมที่ 80 องศาเซลเซีลสแล้วทิ้งไว้ 3 นาทีและ (ข) สารผสมหลังการแช่แข็ง 

 จากการเปรียบเทียบลักษณะทางกายภาพของสารผสมหลังจากผ่านกระบวนการแช่แข็ง

ดังกล่าวข้างต้น ที่อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกต่อไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส ระยะเวลา และ

รอบการแช่แข็ง-ละลายที่แตกต่างกัน ไม่ส่งผลให้ลักษณะภายนอกที่สังเกตได้มีความแตกต่างกัน 

กล่าวคือ สารผสมหลังแช่แข็งแบ่งเป็น 3 ชั้นมีลักษณะดังรูปที่ 4.2 (ข) โดยสารทั้ง 3 ชั้นมีความหนา

ใกล้เคียงกันทุกสูตร นอกจากนี้ลักษณะของสารผสม หลังปล่อยให้ละลายที่อุณหภูมิห้อง ยังคงพบชั้น

เจลของไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสที่บวมตัวเป็นชั้นบางบนผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส ดังแสดงในรูป 

4.3  

 

รูปที่ 4.3 ลักษณะทางกายภาพของสารละลายผสมกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสหลังผ่าน
กระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 
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4.3 การตรวจสอบลักษณะเฉพาะของพรีเคอเซอร์ 

4.3.1 โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ 

หลังจากการน้าสารผสมผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย ตามระยะเวลาและจ้านวนรอบที่

ก้าหนดแล้วสารผสมเหล่านั้นจะถูกน้าไปอบเพ่ือระเหยน้้าออกที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส เมื่อ

ระเหยน้้าจนแห้งแล้วลักษณะของสารผสมจะมีลักษณะเป็นผงสีขาว เรียกว่า พรีเคอเซอร์ ซึ่งจากการ

ตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (SEM) พบว่าพรีเคอเซอร์ 

(รูปที่ 4.4 (ข)) มีลักษณะคล้ายกับผงไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสที่ไม่ได้น้าไปผ่านกระบวนการใดๆ (รูป

ที่ 4.4 (ก)) พรีเคอเซอร์ในรูป 4.4 (ข) ได้จากการเตรียมสารผสมที่อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริก

ต่อเซลลูโลสเท่ากับ 4:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายที่ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 

รอบ มีผิวค่อนข้างเรียบ ร่องและเกล็ดลดลง และมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเฉลี่ย 20.13±8 

ไมโครเมตร ซึ่งเล็กกว่าแท่งไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสที่ไม่ผ่านการผสมกรดบอริกและกระบวนการแช่

แข็ง-ละลาย  

   

(ก)                                                    (ข) 

รูปที่ 4.4 โครงสร้างจุลภาคจากการตรวจสอบด้วย SEM ที่ก้าลังขยาย 2500 เท่าของ (ก) ไมโคร

คริสตัลลีนเซลลูโลส และ (ข) พรีเคอเซอร์ของสารผสมอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อ

เซลลูโลส 4:1 ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ 

รูปที่ 4.5 (ก) แสดงโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ โดยพรีเคอเซอร์ของสารผสมอัตราส่วน

โดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ 

มีผิวค่อนข้างเรียบคล้ายพรีเคอเซอร์จากการเตรียมด้วยสัดส่วน 4:1 ในรูปที่ 4.4 อย่างไรก็ตาม สังเกต

พบว่า ส่วนหนึ่งของแท่งไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสได้หลุดร่อนออกมาหลังผ่านกระบวนการผสมกับ

กรดบอริกและแช่แข็ง-ละลาย จากรูปที่ 4.5 ซึ่งแสดงโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมด้วย

สัดส่วนกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 6:1 แช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมงท่ี 1, 3 และ 5 รอบ จากรูป SEM 
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ที่ก้าลังขยาย 500 เท่า จะเห็นว่าพรีเคอเซอร์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายจ้านวน 3 และ 5 รอบ 

แท่งไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสมีลักษณะเปลี่ยนแปลงไปจากเดิมคือ มีร่องลึกบนแท่งไมโครคริสตัลลีน 

ลักษณะคล้ายก้าลังแยกตัวจากกันและมีบางส่วนได้แยกตัวออกเป็นก้อน  

 

 (ก) 

 

(ข) 

 

(ค) 

รูปที่ 4.5 โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์จากการตรวจสอบด้วย SEM ที่ก้าลังขยาย 500 และ 

2500 เท่า ที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 6:1 ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง 

จ้านวน (ก) 1 รอบ (ข) 3 รอบ และ (ค) 5 รอบ 
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เมื่อพิจารณาเปรียบเทียบโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ตามอัตราส่วนโดยโมลระหว่าง

กรดบอริกต่อเซลลูโลสที่ 4:1, 5:1 และ 6:1 ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 1, 3 และ 5 รอบ 

ดังรูปที่ 4.6 จะพบว่าพรีเคอเซอร์ที่อัตราส่วนโดยโมลต่างกัน แต่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง -ละลายที่

จ้านวนชั่วโมงและรอบเท่ากัน มีลักษณะผิวและขนาดแท่งไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสใกล้เคียงกัน 

โดยพรีเคอเซอร์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายจ้านวนรอบ 1 รอบ มีผิวเรียบขึ้นเมื่อเทียบกับไมโคร

คริสตัลลีนเซลลูโลสที่ไม่ผ่านกระบวนการผสมและแช่แข็ง แต่เมื่อเพ่ิมจ้านวนรอบการแช่แข็งลักษณะ

ผิวพรีเคอเซอร์จะมีความขรุขระเพ่ิมมากขึ้น โดยผิวของเซลลูโลสบางส่วนเกิดการร่อนออกเป็นเกล็ด

และยุบตัวเป็นร่องลึก 

 

               (ก)                                 (ข)                                 (ค) 

รูปที่ 4.6 โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์จากการตรวจสอบด้วย SEM ที่ก้าลังขยาย 2500 เท่าที่

ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 1, 3 และ 5 รอบ ที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อ

เซลลูโลส (ก) 4:1 (ข) 5:1 และ (ค) 6:1 

เมื่อพิจารณาเปรียบเทียบพรีเคอเซอร์ที่อัตราส่วนโดยของกรดบอริกต่อไมโครคริสตัลลีน

เซลลูโลสที่ 4:1, 5:1 และ 6:1 ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายจ านวน 5 รอบ ที่ระยะเวลา 3, 6 

และ 12 ชั่วโมง (รูปที่ 4.7) พบว่าการเพ่ิมระยะเวลาในการแช่แข็งส่งผลให้ผิวของพรีเคอเซอร์ขรุขระ

น้อยลงอย่างเห็นได้ชัดเมื่อเปรียบเทียบพรีเคอเซอร์ที่ผ่านการแช่แข็ง 3 และ 12 ชั่วโมง  
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จากผลการศึกษาโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์แต่ละสูตรท าให้ทราบว่ากรดบอริกท า

ปฏิกิริยากับเซลลูโลสโดยเกิดปฏิกิริยาที่ผิวของไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส เริ่มจากสายโซ่เซลลูโลสส่วน

ที่ยึดกันแน่นด้วยพันธะไฮโดรเจนถูกท าลายด้วยกรดบอริก จากนั้นกรดบอริกแทรกตัวเข้าไป

เกิดปฏิกิริยาบริเวณผิวเซลลูโลสมากขึ้นเมื่อเพ่ิมจ านวนรอบการแช่แข็ง-ละลาย แต่การแช่แข็งที่

อุณหภูมิติดลบมากถึง 60 องศาเซลเซียส อาจท าให้กรดบอริกแพร่ไปเกิดปฏิกิริยากับไมโครคริสตัลลีน

เซลลูโลสได้ล าบากเมื่อแช่แข็งเป็นเวลานานเกินไป เช่น เมื่อท าการแช่แข็งเป็นเวลา 12 ชั่วโมง ในรูปที่ 

4.7 พบว่าผิวของไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสค่อนข้างเรียบเมื่อเทียบกับการแช่แข็งเป็นเวลา 3 และ 6 

ชั่วโมง ทั้งนี้อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกต่อเซลลูโลสจากการสังเกตโครงสร้างระดับจุลภาค

ของพรีเคอเซอร์ด้วย SEM พบว่าไม่ส่งผลชัดเจนผลต่อลักษณะเชิงกายภาพ 

 

               (ก)                                       (ข)                                      (ค) 
รูปที่ 4.7 โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์จากการตรวจสอบด้วย SEM ที่ก้าลังขยาย 2500 เท่าเป็น

เวลา 3, 6, และ 12 ชั่วโมง จา้นวน 5 รอบ ที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส (ก) 

4:1 (ข) 5:1 และ (ค) 6:1 

4.3.2 พันธะเคมีของสารตั้งต้นและพรีเคอเซอร์ 

จากการตรวจสอบพันธะเคมีของสารตั้งต้นด้วยเทคนิคอินฟราเรดสเปคโตรสโคปี (FT-IR) รูป

ที่ 4.8 แสดงสเปกตรัมของกรดบอริก (รูปที่ 4.8 (ก)) พบแถบการดูดกลืนในช่วงเลขคลื่น 3000-3500  
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cm-1 และ 1350-1550 cm-1 ซึ่งเป็นการสั่นของพันธะ O-H และ B-O ตามล้าดับ และที่ช่วงเลขคลื่น 

1200 cm-1 เป็นการสั่นของพันธะ B-OH ซึ่งการสั่นของพันธะ O-H สเปกตรัมของกรดบอริกแสดง

แถบการดูดกลืนที่กว้างมาก แสดงถึงปริมาณหมู่ O-H ซึ่งชอบน้้าและไวต่อการเกิดปฏิกิริยา อย่างไรก็

ตาม สเปกตรัมของกรดบอริกที่ตรวจสอบในงานวิจัยนี้ไม่พบการสั่นของพันธะไฮโดรคาร์บอน –C-H 

ในช่วง 2900 cm-1 และ 1430 cm-1 เมื่อพิจารณาสเปกตรัมของเซลลูโลส (รูปที่ 4.8 (ข)) พบการสั่น

ของพันธะไฮโดรคาร์บอนในช่วง 2900 cm-1 และ 1430 cm-1 ซึ่งเป็นการสั่นแบบ –CH stretching 

และ –CH bending ของ –CH2– และพบแถบการดูดกลืนแสดงพันธะ O-H ในช่วง 3000-3500 cm-1 

เช่นเดียวกันกับกรดบอริกแต่เซลลูโลสมีการสั่นในช่วงเลขคลื่นที่แคบกว่า บ่งชี้ว่าการดูดความชื้นของ

เซลลูโลสและปริมาณหมู่ –OH มีน้อยกว่ากรดบอริก นอกจากนี้ส่วน finger print ของเซลลูโลส

ในช่วง 900-1500 cm-1 พบแถบการดูดกลืนที่ 1365 cm-1 ซึ่งแสดงการสั่นของ C-O stretching 

ส่วนแถบการดูดกลืนที่พบในช่วง 1072 cm-1 และ 1119 cm-1 แสดงการสั่นของพันธะ –C-O-C และ 

–C-OH ตามล้าดับ  

 

รูปที่ 4.8 อินฟราเรดสเปกตรัมของ (ก) กรดบอริก (ข) เซลลูโลส และ (ค) พรีเคอเซอร์ที่อัตราส่วนโดย

โมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 4:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ  

อินฟาเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์จากการเตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลของกรดบอริกและ

เซลลูโลสที่ 4:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ (รูปที่ 4.8 (ค)) แสดง

องค์ประกอบทางเคมีที่เปลี่ยนแปลงไปจากสารตั้งต้น เมื่อพิจารณาเปรียบเทียบกับสเปกตรัมของ

เซลลูโลสก่อนการผสม พบว่า สเปกตรัมของพรีเคอเซอร์มีรูปร่างคล้ายสเปกตรัมของเซลลูโลส แต่พบ

แถบการดูดกลืนบริเวณ 1025 cm-1 ซึ่งแสดงการสั่นของพันธะ B-O-C นอกจากนี้การสั่นของพันธะ 
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B-O ของกรดบอริกเดิมที่เกิดในช่วง 1350-1550 cm-1 เป็นแถบการดูดกลืนในสเปกตรัมของพรีเคอเซ

อร์บริเวณ 1430 cm-1 ผลการตรวจสอบนี้บ่งชี้ปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลส นอกจากนี้ยัง

พบว่าแถบการดูดกลืนบริเวณ 3000-3500 cm-1 ซึ่งเป็นเอกลักษณ์ของพันธะ O-H มีลักษณะแคบลง 

นั่นคือความชื้นในระบบการทดสอบที่มักถูกดูดด้วยหมู่ –OH มีปริมาณน้อยลง ปริมาณหมู่ –OH ที่

ลดลงนี้ คาดว่าเป็นผลมาจากการเกิดปฏิกิริยากับกรดบอริก 

จากการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคและการสังเกตลักษณะของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมด้วย

อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส 4:1, 5:1 และ 6:1 (รูปที่ 4.9) ด้วยตาเปล่า 

พบว่าพรีเคอเซอร์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายที่เป็นระยะเวลาเท่ากัน และจ้านวนรอบเท่ากัน มี

ลักษณะโครงสร้างจุลภาคที่ใกล้เคียงกัน แต่จากการตรวจสอบลักษณะเฉพาะทางเคมีของพรีเคอเซอร์

ที่ได้จากการเตรียมที่อัตราส่วนโดยโมลต่างๆกัน ที่ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ 

พบว่า ที่อัตราส่วนโดยโมลที่ 6:1 (รูปที่ 4.9 (ค)) พรีเคอเซอร์มีการดูดความชื้นน้อยกว่าสูตรอ่ืนอย่าง

เห็นได้ชัดที่ช่วง 3000 – 3500 cm-1 พรีเคอเซอร์ที่แสดงแถบการดูดกลืนของพันธะ O-H สิ้นสุดที่ 

3400 cm-1 และแถบดังกล่าวมีความสามารถระบุเลขคลื่นได้ชัดเจน แสดงถึงหมู่ –OH ที่ท้าให้พรีเคอ

เซอร์ดูดความชื้นมีจ้านวนลดลง สอดคล้องกับหลักฐานยืนยันการเกิดปฏิกิริยาระหว่างเซลลูโลสกับ

กรดบอริก นั่นคือแถบการดูดกลืนของพันธะ B-O-C ซึ่งพบที่ 1000-1025 cm-1 และพันธะ B-O ที่

ประมาณ 1400 cm-1 นอกจากนี้แถบการดูดกลืนที่แสดงถึงหมู่ –OH ในช่วงเลขคลื่น 3000 – 3500 

cm-1 ของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้สัดส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 4:1 (รูปที่ 

4.9 (ก)) สิ้นสุดที่ 3700 cm-1 ซึ่งแถบการดูดกลืนบริเวณนั้นมีลักษณะแคบรองลงมาจากสูตร 6:1 ทั้งนี้

กระบวนการแช่แข็ง-ละลายที่เวลา 3 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบส่งผลต่อการเกิดปฏิกิริยาในพรีเคอเซอร์ที่

ใช้อัตราส่วนโดยโมล 5:1 น้อยที่สุด จากรูปที่ 4.9 (ข) จะเห็นว่าช่วงแถบการดูดกลืนที่แสดงพันธะ O-

H ของพรีเคอเซอร์อัตราส่วน 5:1 มีระยะตั้งแต่ 2900 – 3750 cm-1 ซ่ึงกว้างกว่าพรีเคอเซอร์ที่เตรียม

ด้วยอัตราส่วนอื่น แสดงถึงความสามารถในการดูดความชื้นของพรีเคอเซอร์ และจ้านวนหมู่ –OH ที่มี

ปริมาณมาก อย่างไรก็ตาม การพบแถบการดูดกลืนของพันธะ B-O-C ที่บริเวณ 1000-1025 cm-1 ไม่

สามารถบ่งบอกปริมาณที่แน่ชัดของพันธะ B-O-C ได้ แต่สามารถสันนิษฐานเบื้องต้นได้จากการ

เปรียบเทียบความกว้างของแถบการดูดกลืนที่แสดงถึงพันธะ –OH ในพรีเคอเซอร์ที่แตกต่างกัน  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

39 

 

รูปที่ 4.9 อินฟราเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์ จากการเตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริก

เซลลูโลส (ก) 4:1 (ข) 5:1 และ (ค) 6:1 ซึ่งผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นระยะเวลา 3 ชั่วโมง

จ้านวน 1 รอบ 

รูปที่ 4.10 แสดงอินฟาเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลกรดบอ
ริกต่อเซลลูโลสที่ 6:1 ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง ที่ 1, 3 และ 5 รอบ พบว่า 
จ้านวนรอบของการแช่แข็ง-ละลายส่งผลต่อลักษณะโครงสร้างจุลภาคซึ่งสัมพันธ์กับผลจาก FT-IR 
กล่าวคือ เมื่อแถบการดูดกลืนที่แสดงหมู่ –OH ในช่วง 3000-3500 cm-1 แคบลง โครงสร้างจุลภาค
ของพรีเคอเซอร์สูตรนั้นจะมีผิวค่อนข้างเรียบเมื่อเทียบกับพรีเคอเซอร์ที่พบแถบการดูดกลืนในช่วง
เดียวกันกว้างกว่า แสดงถึงความส้าคัญของลักษณะผิวของพรีเคอเซอร์ที่มีต่ออัตราการเกิดปฏิกิริยา 
ผิวพรีเคอเซอร์ที่ขรุขระสามารถดูดน้้าหรือมีพ้ืนที่ผิวในการเกิดปฏิกิริยาสูงกว่าผิวเรียบ ดังนั้นความ
กว้างของแถบการดูดกลืนอินฟาเรดที่แสดงพันธะ O–H จึงสามารถบอกปริมาณของหมู่ –OH ใน
เบื้องต้นและยังสามารถบ่งชี้ลักษณะผิวของพรีเคอเซอร์ ดังนั้นการวิเคราะห์ FT-IR ร่วมกับโครงสร้าง
จุลภาคจาก SEM สามารถบ่งชี้อัตราการเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกกับเซลลูโลส ซึ่งในงานวิจัยนี้
การเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลสเกิดได้มากที่สุดและเซลลูโลสมีผิวที่ขรุขระที่สุดเมื่อ
ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายเป็นจ้านวน 5 รอบ (รูปที่ 4.6 (ค)) เมื่อวิเคราะห์อินฟาเรดสเปกตรัม
แล้วพบว่าแถบการดูดกลืนในช่วง 3000-3500 cm-1 กว้างกว่าพรีเคอเซอร์สูตรที่ผ่านกระบวนการแช่
แข็ง-ละลายเพียง 1 รอบ ซึ่งมีผิวค่อนข้างเรียบ 
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รูปที่ 4.10 อินฟราเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์ จากการเตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อ

เซลลูโลส 6:1 ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นระยะเวลา 3 ชั่วโมง ที่จ้านวน (ก) 1 (ข) 3 

และ (ค) 5 รอบ 

เมื่อพิจารณาอินฟราเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมจากการใช้กรดบอริกต่อเซลลูโลส
โดยโมลเท่ากับ 6:1 ที่ผ่านการแช่แข็ง-ละลายจ้านวน 5 รอบ โดยเปรียบเทียบสเปกตรัมของพรีเคอ
เซอร์ที่เตรียมจากการแช่แข็งที่ 3, 6 และ 12 ชั่วโมง (รูปที่ 4.11) พบว่าทั้ง 3 สเปกตรัมมีแถบการ
ดูดกลืนที่แสดงถึงพันธะ B-O บริเวณ 1350-1550 cm-1 ชัดเจนมากขึ้น (มีความคมลึกมากข้ึนคล้ายที่
พบในกรดบอริก) และพบแถบการดูดกลืนแสดงพันธะ B-O-C ที่  1027 cm-1 สนับสนุนการ
เกิดปฏิกิริยากับระหว่างกรดบอริกกับเซลลูโลส นอกจากนี้พรีเคอเซอร์ที่เตรียมจากการแช่แข็งเป็น
เวลา 12 ชั่วโมง มีแถบการดูดกลืนที่แสดงถึงหมู่ –OH แคบและแหลมคมกว่าสูตรอ่ืน เมื่อพิจารณา
โครงสร้างจุลภาคในรูปที่ 4.7 (ค) พบว่าพรีเคอเซอร์ที่เตรียมจากการแช่แข็งเป็นเวลา 12 ชั่วโมงมีผิว
ค่อนข้างเรียบเมื่อเทียบกับพรีเคอเซอร์จากการแช่แข็งเป็นเวลา 3 และ 6 ชั่วโมง สอดคล้องกับเหตุผล
ที่กล่าวมาแล้วข้างต้น 
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รูปที ่4.11 อินฟราเรดสเปกตรัมของพรีเคอเซอร์ จากการเตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อ

เซลลูโลส 6:1 ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็งจ้านวน 5 รอบ เป็นระยะเวลา (ก) 3, (ข) 6 และ 

(ค) 12 ชั่วโมง  

 4.3.3 องค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์ 

 สารตั้งต้นและพรีเคอเซอร์ถูกน้ามาตรวจสอบด้วยเครื่อง X-ray diffractometer (XRD) เพ่ือ
วิเคราะห์การเปลี่ยนแปลงองค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์ที่เปลี่ยนไปจากสารตั้งต้น จากรูปที่ 4.12 
พบว่าพรีเคอเซอร์จากการเตรียมที่ อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 6:1 ผ่าน
กระบวนการแช่แข็ง-ละลายจ้านวน 1 รอบ เป็นเวลา 6 ชั่วโมง ประกอบด้วย 2 เฟส ได้แก่ โบรอน
ออกไซด์ มีโครงสร้างผลึกคิวบิกตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขท่ี 00-006-0297 และคาร์บอนที่มี
โครงสร้างผลึกเฮกซะโกนัลตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 00-001-0640 ซึ่งเมื่อพิจารณา
เปรียบเทียบองค์ประกอบเฟสสารตั้งต้นกรดบอริกและไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส ในรูปที่ 4.13 พบว่า
องค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์ประกอบด้วยเฟสของสารตั้งต้นทั้ง 2 ชนิด แต่มีความเป็นอสัณฐาน
มากขึ้น คาดว่าเนื่องจากบางส่วนของพรีเคอเซอร์ประกอบด้วยพันธะ B-O-C จากปฏิกิริยาระหว่าง
กรดบอริกและเซลลูโลส เมื่อพิจารณาร่วมกับผลการตรวจสอบโครงสร้างจุลภาคด้วย SEM พบว่า
บริเวณผิวของเซลลูโลสมีการเปลี่ยนแปลงไปเมื่อท้าการผสมกับกรดบอริกและผ่านกระบวนการแช่
แข็ง-ละลายที่จ้านวนรอบและเวลาต่าง ๆกัน 
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รูปที่ 4.12 องค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์จากการเตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อ

เซลลูโลส 6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายเป็นเวลา 6 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ         

 

รูปที่ 4.13 องค์ประกอบเฟสของสารตั้งต้น (ก) กรดบอริก และ (ข) เซลลูโลส 

4.4 การตรวจสอบลักษณะเฉพาะของพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส 

4.4.1 ลักษณะทางกายภาพและโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส 

 กระบวนการไพโรไลซิสถูกใช้ในการสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่ใช้สารอินทรีย์ที่ให้คาร์บอน

เป็นสารตั้งต้นในรายงานการวิจัยหลายฉบับ13, 19, 21, 35-37 เนื่องจากความยากล้าบากในการค้านวณ

ปริมาณคาร์บอนในสารตั้งต้นที่เป็นสารอินทรีย์ ด้วยสาเหตุนี้พรีเคอเซอร์จึงถูกน้ามาเผาในอากาศ (ไพ

โรไลซิส) ณ อุณหภูมิและเวลาที่เหมาะสม จากนั้นจะถูกน้ามาตรวจสอบองค์ประกอบเฟส โดยทั่วไป

สารที่ผ่านกระบวนการไพโรไลซิสจะประกอบด้วย 2 เฟส ได้แก่ คาร์บอนและโบรอนออกไซด์ โดยเมื่อ
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ค้านวณหาอัตราส่วนโดยโมลของคาร์บอนและโบรอนออกไซด์ รายงานวิจัยหลายฉบับยืนยันผล

ตรงกันว่า อัตราส่วนที่เหมาะสมจะมีค่าใกล้เคียง 3.5 ซึ่งเท่ากับค่าอัตราส่วนระหว่างคาร์บอนและ

โบรอนออกไซด์ตามสมการการเกิดโบรอนคาร์ไบด์ (สมการที่ 4.1) และรายงานผลว่า การควบคุม

อัตราส่วนดังกล่าวส่งผลให้ผลผลิตโบรอนคาร์ไบด์จากการสังเคราะห์มีปริมาณสูง 

2 B2O3 + 7 C → B4C + 6 CO                         (4.1) 

ในงานวิจัยนี้การเผาไพโรไลซิสท้าที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 120 นาที ภายใต้

บรรยากาศปกติ พบว่าเกิดการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างจุลภาคจากการตรวจสอบด้วยเทคนิค SEM พรี

เคอเซอร์หลังเผาไพโรไลซิสจากการเตรียมที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 6:1 ระยะเวลา

การแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 1, 3 และ 5 รอบ (รูปที่ 4.14) ที่แสดงลักษณะเป็นแท่งเซลลูโลสที่มี

ขนาดสั้นกว่าเดิมและมีรูปร่างบิดเบี้ยว จากการสังเกตที่ก้าลังขยาย 500 เท่า (รูปที่ 4.14 ฝั่งขวา) 

พบว่าผิวเซลลูโลสขรุขระมีร่องลึก แต่โดยรวมแล้วยังคงมีลักษณะใกล้เคียงกับพรีเคอเซอร์ก่อนการ  

ไพโรไลซิส นั่นคือ พรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิสจากการเตรียมโดยแช่แข็ง-ละลายจ้านวน 1 รอบ มี

ผิวเรียบกว่าพรีเคอเซอร์ที่หลังการไพโรไลซิสจากการแช่แข็ง -ละลาย 3 และ 5 รอบ สอดคล้องกับ

โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ก่อนการไพโรไลซิส (รูปที่ 4.6 (ค)) 

 

 (ก) 

 
 (ข) 
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 (ค) 

รูปที่ 4.14 โครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 

6:1 หลังการไพโรไลซิส ที่เวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน (ก) 1, (ข) 3 และ (ค) 5 รอบ  

เส้นใยเซลลูโลสประกอบด้วยสายโซ่เซลลูโลสจ านวนมากที่ยึดกันแน่นด้วยพันธะไฮโดรเจน 
เกิดเป็นชั้นของสายโซ่เซลลูโลสที่เรียงตัวกันอย่างเป็นระเบียบดังแสดงในรูปที่ 4.15 (ก) เมื่อเซลลูโลส
ถูกน าไปผสมกับกรดบอริก พันธะไฮโดรเจนในกรดบอริกเข้ารบกวนการยึดเกาะกันของสายโซ่
เซลลูโลสท าให้พ้ืนผิวของเซลลูโลสถูกท าลาย นอกจากนี้ กรดบอริกได้ท าปฏิกิริยากับหมู่ –OH ของ
เซลลูโลสบางส่วนเกิดเป็นพันธะ B-O-C และเมื่อน าสารผสมนี้ไปผ่านกระบวนการการแช่แข็ง 
เซลลูโลสในส่วนที่เป็นอสัณฐานและกึ่งอสัณฐานจะบวมตัวท าให้มีความผลึกน้อยลง เส้นใยเซลลูโลส
บางส่วนแยกตัวออกเป็นก้อน และผิวที่ถูกท าลายมีลักษณะเป็นเกล็ดขรุขระ ดังแสดงในรูปที่ 4.15 (ข) 
เมื่อผ่านกระบวนการไพโรไลซิสที่อุณหภูมิ 600 องศาเซลเซียส ในบรรยากาศปกติ คาร์บอนที่อยู่ใน
ส่วนอสัณฐานจากการท าปฏิกิริยาและที่หลุดออกมาเป็นเกล็ดเล็กๆจากแท่งไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส
จะถูกออกซิไดซ์ด้วยออกซิเจนและสลายไป ส่วนเซลลูโลสที่มีลักษณะกึ่งอสัณฐานและมีบางส่วนเกิด
พันธะ B-O-C จะรวมตัวขดเป็นก้อนหนามีผิวขรุขระและรูปร่างบิดเบี้ยวดังแสดงในรูปที่ 4.15 (ค)  
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                (ก)                                       (ข)                                        (ค) 

รูปที่ 4.15 ไดอะแกรมอธิบายการเปลี่ยนแปลงโครงสร้างจุลภาคของเซลลูโลส (ก) ก่อนการผสม 

กรดบอริก (ข) หลังการผสมกรดบอริกและแช่แข็ง-ละลาย และ (ค) หลังกระบวนการการ

ไพโรไลซิส 

4.4.2 ค่า C/B2O3 ของพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส 

อัตราสัดส่วนโดยโมลของคาร์บอนต่อโบรอนออกไซด์ (C/B2O3) ในพรีเคอเซอร์ที่ผ่านการ 

ไพโรไลซิสแล้วได้ถูกค้านวณเพ่ือตรวจสอบความสามารถในการเกิดปฏิกิริยาเป็นโบรอนคาร์ไบด์ โดย

อ้างอิงจากสมการที่ 4.1 ซึ่งแสดงปฏิกิริยาระหว่างคาร์บอนและโบรอนเกิดเป็นโบรอนคาร์ไบด์ เมื่อ

พิจารณาสมการที่ 4.1 จะเห็นว่าในการที่ปฏิกิริยาจะเกิดโดยสมบูรณ์ อัตราส่วนโดยโมลของคาร์บอน

ต่อโบรอนออกไซด์ควรจะต้องมีค่าอยู่ในช่วง 3.5  

2 B2O3 + 7 C  B4C + 6 CO    

อัตราส่วนโดยโมล C/B2O3 ที่ตรวจสอบและค้านวณได้ แสดงในตารางที่ 4.1 เมื่อพิจารณา

เปรียบเทียบค่าดังกล่าว ณ สภาวะเดียวกันแต่สูตรตั้งต้นต่างกัน ไม่พบนัยส้าคัญใดๆและค่าข้อมูล

ค่อนข้างกระจายจาก 1.5 ไปจนถึง 8.7 ซึ่งนับว่าขัดแย้งกับทฤษฎีและผลจากงานวิจัยที่เกี่ยวข้องที่

ผ่านมาซึ่งรายงานไปในทางเดียวกันว่า ค่าอัตราส่วนโดยโมล จะแปรผันตามปริมาณสัดส่วนคาร์บอน

ในสูตรสารตั้งต้นและแปรผกผันกับอุณหภูมิไพโรไลซิส โดย ณ สภาวะการไพโรไลซิสเดียวกัน (เผาที่

อุณหภูมิเดียวกันและใช้เวลาในการเผาเท่ากัน) สูตรที่ใช้สารตั้งต้นที่มีอัตราส่วนคาร์บอนน้อยกว่า เมื่อ

ผ่านกระบวนการไพโรไลซิสแล้วย่อมค้านวณได้ค่าอัตราส่วนโดยโมล C/B2O3 ที่ต่้ากว่า สาเหตุของการ

กระจายของค่าที่ค้านวณได้น่าจะเกิดจากความคลาดเคลื่อนระหว่างกระบวนการตรวจสอบ มีความ
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เป็นไปได้ที่กรดบอริกอาจจะไม่ได้ถูกล้างออกไปหมด อีกทั้งสารที่ได้หลังไพโรไลซิสมีปริมาณน้อยมาก

ซึ่งอาจเกิดการฟุ้งกระจายสูญหายหรืออาจท้าให้การชั่งค้านวณเกิดการคลาดเคลื่อน อย่างไรก็ตาม 

จากผลที่แสดงในตารางที่  4.1 และรูปที่  4.16 อาจพอจะสรุปตามค่าที่ค้านวณได้ว่า สภาวะที่

อัตราส่วนโดยโมล C/B2O3 มีค่าใกล้เคียง 3.5 ที่สุด คือ พรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโม

ลของกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 5:1 และ 6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง และ

จ้านวนรอบเท่ากับ 3 และ 5 รอบ 

ตารางท่ี 4.1 ค่า C/B2O3 ของพรีเคอเซอร์หลังผ่านการไพโรไลซิสที่ 600 องศาเซลเซียส 

ระยะเวลาการแช่แข็ง 
(ชม.) 

จ านวนรอบในการแช่
แข็ง-ละลาย (รอบ) 

อัตราส่วนโดยโมลของกรดบอริกต่อเซลลูโลส 
4:1 5:1 6:1 

3 
1 2.5 8.7 2.5 
3 8.7 2.5 3.9 
5 5.8 2.5 3.9 

6 
1 3.9 5.8 5.8 
3 1.5 5.8 8.7 
5 8.7 5.8 8.7 

12 
1 1.5 2.5 5.8 
3 5.8 5.8 5.8 
5 5.8 5.8 8.7 
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รูปที่ 4.16 ความสัมพันธ์ระหว่างอัตราส่วนโดยโมล C/B2O3 ของพรีเคอเซอร์หลังกระบวนการไพโร-

ไลซิสที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 4:1, 5:1  

และ 6:1 ที่ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง  

4.2.3 องค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส 

จากการตรวจสอบองค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิสด้วยเทคนิค XRD (รูป
ที่ 4.17 (ก)) พบว่าพรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส จากการเตรียมอัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อไม
โครคริสตัลลีนเซลลูโลสเป็น 6:1 โดยผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 6 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ 
ประกอบด้วยเฟสโบรอนออกไซด์ ที่มีโครงสร้างผลึกคิวบิกตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 00-
006-0297 และพบเฟสคาร์บอน ที่มีโครงสร้างผลึกเฮกซะโกนัลตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 
00-001-0640 ซึ่งลักษณะเฟสที่ปรากฏเหมือนกับเฟสที่พบในพรีเคอเซอร์ (รูปที่ 4.18 (ข)) แต่พรีเคอ
เซอร์หลังไพโรไลซิแสดงลักษณะพีคที่คมชัดมากขึ้น เนื่องจากส่วนที่เป็นอสัณฐานและไม่ได้เกิดเป็น
พันธะ B-O-C จะถูกออกซิไดซ์ด้วยออกซิเจนเมื่อให้ความร้อนภายใต้บรรยากาศปกติ จากการ
ตรวจสอบองค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์หลังไพโรไลซิสที่ทุกอัตราส่วนโดยโมล ระยะเวลาและ
จ้านวนรอบในการแช่แข็ง-ละลายพบว่ามีองค์ประกอบเฟสเหมือนกันทุกสภาวะ 
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รูปที่ 4.17 องค์ประกอบเฟสของ (ก) พรีเคอเซอร์หลังกระบวนการไพโรไลซิสและ (ข) พรีเคอเซอร์

จากการเตรียมที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลส 6:1 ซึ่งผ่าน
กระบวนการแช่แข็ง-ละลายเป็นเวลา 6 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ  

4.5 ลักษณะเฉพาะของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ 

4.5.1 ลักษณะทางกายภาพและโครงสร้างจุลภาคของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ 

 พรีเคอเซอร์ที่ผ่านกระบวนการไพโรไลจะถูกน้ามาสังเคราะห์ที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส 
ภายใต้บรรยากาศแก๊สอาร์กอน เพ่ือให้พรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิสเกิดปฏิกิริยาเป็นโบรอนคาร์ไบด์ 
ก้าหนดอัตราการให้ความร้อน 5 องศาเซลเซียสต่อนาที และเวลายืนไฟ 180 นาที ผลิตภัณฑ์ที่ได้จาก
การสังเคราะห์มีลักษณะเป็นผงสีด้า เมื่อพิจารณาโครงสร้างจุลภาคจากการตรวจสอบด้วย SEM จะ
พบผลึกโบรอนคาร์ไบด์เกิดขึ้นบนก้อนและแท่งเซลลูโลส จากไดอะแกรมที่แสดงในรูปที่ 4.18 สามารถ
อธิบายได้ว่า ปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลสเริ่มเกิดที่บริเวณผิวของเซลลูโลสท้าให้บริเวณ
พ้ืนผิวของเซลลูโลสจากเดิมที่มีความเป็นผลึกสูง ลดความเป็นผลึกลงหรือมีความเป็นอสัณฐานมากข้ึน 
(เมื่อเซลลูโลสมีความเป็นผลึกน้อยลงจะสามารถเกิดปฏิกิริยาที่บริเวณนั้นได้มากขึ้น) ท้าให้บางส่วน
ของเส้นใยเซลลูโลสซึ่งมีความเป็นผลึกน้อยลง เกิดการแตกหักกลายเป็นเศษชิ้นส่วนของเส้นใยที่มี
ลักษณะเป็นก้อนหรือแท่งสั้นกึ่งอสัณฐาน โดยการเกิดปฏิกิริยากับกรดบอริกเป็นพันธะ B-O-C จะ
ยังคงเกิดขึ้นและอาจเกิดได้ทั้งบริเวณก้อนเซลลูโลสกึ่งอสัณฐานและบริเวณผิวเซลลูโลสที่มีทั้งความ
เป็นผลึกและกึ่งอสัณฐาน ดังนั้นเมื่อถูกไพโรไลซิสส่วนที่เกิดพันธะ B-O-C และส่วนที่เป็นผลึก
เซลลูโลสจะยังคงอยู่และพร้อมจะท้าปฏิกิริยาเป็นโบรอนคาร์ไบด์ต่อไป (เซลลูโลสอสัณฐานที่ไม่
เกิดปฏิกิริยาใดๆจะถูกออกซิไดซ์ออกไปจากระบบตั้งแต่ขั้นตอนการไพโรไลซิส) โบรอนคาร์ไบด์ที่
เกิดข้ึนจากการสังเคราะห์จะถูกตรวจพบอยู่บนผิวของเซลลูโลส 
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รูปที่ 4.18 ไดอะแกรมแสดงบริเวณการเกิดโบรอนคาร์ไบด์ หลังจากการเผาภายใต้บรรยากาศ
อาร์กอนที่อุณหภูมิ 1350 องศาเซลเซียส 

 
                (ก)                                      (ข)                                     (ค) 
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รูปที่ 4.19 โครงสร้างจุลภาคของ (ก) พรีเคอเซอร์ (ข) พรีเคอเซอร์หลังการไพโรไลซิส  และ (ค)

ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ จากสูตรสารตั้งต้นที่มีอัตราส่วน โดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส

เท่ากับ 4:1, 5:1 และ 6:1 ระยะเวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 5 รอบ 

รูปที่ 4.19 (ก) และ (ข) แสดงโครงสร้างจุลภาคของพรีเคอเซอร์ก่อนและหลังกระบวนการไพ

โรไลซิส ซึ่งประกอบด้วยเซลลูโลสที่มีลักษณะเป็นเส้นใยและส่วนของเส้นใยที่แตกหัก จะเห็นว่าพรีเคอ

เซอร์หลังกระบวนการไพโรไลซิสมีสัดส่วนของเส้นใยที่แตกหักในปริมาณมากขึ้น ส่วนในผลิตภัณฑ์

หลังสังเคราะห์ (รูปที่ 4.19 (ค)) พบอนุภาคโบรอนคาร์ไบด์ที่มีขนาดประมาณ 1-2 ไมโครเมตร เกิด

การกระจายอยู่บนผิวของเซลลูโลส อนุภาคโบรอนคาร์ไบด์ที่พบนี้มีลักษณะรูปร่างใกล้เคียงกับผลึก

รอมโบฮีดรอลที่แสดงในรูปที่ 4.209 ลักษณะโครงสร้างเช่นเดียวกันนี้ถูกตรวจพบในผลิตภัณฑ์หลัง

สังเคราะห์ทุกสูตร โดยเมื่อพิจารณาเปรียบเทียบโครงสร้างจุลภาคที่สังเคราะห์ได้จากพรีเคอเซอร์ที่

ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3, 6 และ 12 ชั่วโมง (รูปที่ 4.21) พบว่าอนุภาคโบรอนคาร์ไบด์ที่

เกิดขึ้นบนผิวเซลลูโลสของพรีเคอเซอร์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 12 ชั่วโมง มีขนาดเล็กกว่า

สูตรอ่ืนอย่างเห็นได้ชัด เนื่องจากกรดบอริกที่กระจายตัวและเกิดพันธะ B-O-C ที่ผิวเซลลูโลสกระจาย

ตัวได้ดี ท้าให้มีการดูดความชื้นน้อยลง พันธะ B-O-C ที่เกิดขึ้นจึงมีความเสถียรกระจายตัวได้ดีบน

เซลลูโลสและไม่กลับเป็นกรดบอริก เมื่อเผาภายใต้บรรยากาศอาร์กอนแล้วจึงเกิดผลึกโบรอนคาร์ไบด์

ขนาดเล็ก ดังพบในงานวิจัยของ Cheng และคณะ11 ซึ่งรายงานว่าโบรอนคาร์ไบด์จะมีรูปร่างผลึกเป็น

ระเบียบและมีขนาดเล็ก เมื่อพรีเคอเซอร์ที่เตรียมได้มีการดูดความชื้นปริมาณน้อย 

 

รูปที่ 4.20 ผลึกโบรอนคาร์ไบด์9 
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(ก)                                   (ข)                                     (ค) 

รูปที่ 4.21 โครงสร้างจุลภาคของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้จากจากพรีเคอเซอร์ซึ่งเตรียมโดยใช้
อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส (ก) 4:1, (ข) 5:1 และ (ค) 6:1 ผ่านการแช่แข็ง-
ละลายเป็นเวลา 3, 6 และ 12 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ 

4.5.2 องค์ประกอบเฟสของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ 

โบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมด้วยอัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอ

ริกกับเซลลูโลสเท่ากับ 4:1 เวลาการแช่งแข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน 5 รอบ ถูกตรวจสอบองค์ประกอบเฟส

และพบว่าเป็นเฟสรองของระบบ ดังแสดงในรูปที่  4.22 (ก) โบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้นี้มี

โครงสร้างผลึกรอมโบฮีดรอลตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 00-035-0798 คาร์บอนซึ่งตรวจ

พบเป็นเฟสหลักของระบบมีโครงสร้างผลึกเฮกซะโกนัลตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCPDS เลขที่ 00-001-

0640 และโบรอนออกไซด์ มีโครงสร้างผลึกคิวบิกตรงกับการ์ดมาตรฐาน JCDPDS เลขที่ 00-006-

0297  

เมื่อเปรียบเทียบองค์ประกอบเฟสของพรีเคอเซอร์ก่อนและหลังการไพโรไลซิส ดังรูปที่ 4.22 

(ค) และ (ข) ตามล้าดับ พบว่า เฟสคาร์บอนในพรีเคอเซอร์ก่อนและหลังไพโรไลซิสที่ 2Theta เท่ากับ 

16 และ 23 องศา ลดลงอย่างเห็นได้ชัด ส่วนโบรอนออกไซด์ที่ 2Theta เท่ากับ 26 องศามีความสูง

พีคเพ่ิมขึ้น และเมื่อพิจารณาเฟสโบรอนออกไซด์ที่พบในผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้พบว่า ปริมาณของ
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เฟสโบรอนออกไซด์ลดลงอย่างเห็นได้ชัด และปรากฏพีคของเฟสโบรอนคาร์ไบด์ที่ 2Theta เท่ากับ 35 

และ 38 องศา ในการนี้ intensity ratio โบรอนคาร์ไบด์ที่ปรากฎในผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้แสดงใน

ตารางที่ 4.2  

 

รูปที่ 4.22 องค์ประกอบเฟสของ (ก) ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ (ข) พรีเคอเซอร์หลังกระบวนการ 
ไพโรไลซิส และ (ค) พรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมล 4:1 เวลาการแช่แข็ง 3 
ชั่วโมง จ้านวน 5 รอบ  

ตารางท่ี 4.2 Intensity ratio จากการตรวจสอบด้วยเทคนิค XRD ของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ 

สัดส่วนโดยโมล 

กรดบอริก:

เซลลูโลส 

จ านวนรอบ

การแช่แข็ง 

(รอบ) 

Intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์ 

แช่แข็ง 3 ชั่วโมง แช่แข็ง 6 ชั่วโมง แช่แข็ง 12 ชั่วโมง 

4:1 

1  0.08 0.05 0.04 

3  0.08 0.05 0.08 

5 0.19 0.05 0.07 

5:1 

1 0.05 0.09 0.09 

3 0.08 0.08 0.06 

5 0.20 0.05 0.08 

6:1 

1 0.08 0.09 0.08 

3 0.08 0.08 0.08 

5 0.20 0.08 0.05 
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เมื่อพิจารณาอิทธิพลของอัตราส่วนโดยโมลของสารตั้งต้นในการเตรียมพรีเคอเซอร์ที่มีผลต่อ

องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่ได้จากการสังเคราะห์ ดังแสดงในรูปที่ 4.23 โดยทั้งสามสูตรที่แสดง

ในรูปนี้ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวนรอบ 5 รอบ จะเห็นว่าเมื่ออัตราส่วนโดยโม

ลของกรดบอริกต่อเซลลูโลสเพ่ิมขึ้นสองเนินที่ปรากฏในช่วง 2Theta เท่ากับ 15-30 และ 40-45 

องศา ซึ่งแสดงปริมาณคาร์บอนอสัณฐานมีความสูงลดลงและพีคที่ 2Theta ประมาณ 25 องศา ซึ่ง

แสดงเฟสโบรอนออกไซด์ปรากฏสูงชัดขึ้นเล็กน้อย ซึ่งแนวโน้มทั้งสองนี้ถือเป็นเรื่องที่คาดการณ์ได้ 

นอกจากนี้ ยังพบพีคขนาดเล็กที่แสดงเฟสโบรอนคาร์ไบด์เกิดขึ้นในสูตร 4:1 อย่างไรก็ตาม เมื่อ

พิจารณาผลของผลิตภัณฑ์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 1 และ 3 รอบ ก็พบว่ามีเฟสโบรอนคาร์

ไบด์ปรากฏเป็นพีคขนาดเล็กในสูตร 5:1 และ 6:1 เช่นกัน ด้วยเหตุนี้ จึงยังไม่สามารถสรุปยืนยัน

อิทธิพลของอัตราส่วนของสารตั้งต้นที่มีต่อเฟสของผลิตภัณฑ์ที่ได้ โดยเมื่อน้าผลโครงสร้างจุลภาคมา

ประกอบการพิจารณาก็พบว่า ณ สภาวะที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลายเช่นเดียวกัน ผิวของ

เซลลูโลสในพรีเคอเซอร์ทุกสูตรมีระดับความขรุขระไม่ต่างกัน 

 

รูปที่ 4.23 องค์ประกอบเฟสผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมล 

(ก) 6:1 (ข) 5:1 และ (ค) 4:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวน 5 รอบ 

เมื่อเปรียบเทียบองค์ประกอบผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ พบว่าจ้านวนรอบในกระบวนการแช่

แข็ง-ละลาย ส่งผลต่อการเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลสซึ่งส่งผลต่อปฏิกิริยาการเกิด

โบรอนคาร์ไบด์ รูปที่ 4.24 แสดงองค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้จากอัตราส่วนโดยโม

ลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 4:1 เวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง สังเกตได้ว่าเมื่อจ้านวนรอบเพ่ิมขึ้น เฟส

โบรอนคาร์ไบด์ซึ่งปรากฏที่ 2Theta เท่ากับ 35 และ 38 องศาเพ่ิมขึ้นตามล้าดับ เราจะเห็นว่า 

intensity ratio ของเฟสโบรอนคาร์ไบด์ (ตารางที่ 4.2) ในผลิตภัณฑ์ที่ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-
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ละลาย 5 รอบ ค่าสูงกว่าผลิตภัณฑ์ที่ผ่านการแช่แข็ง-ละลาย 1 และ 3 รอบ อย่างชัดเจน (0.36 เทียบ

กับ 0.13 และ 0.12) และเมื่อพิจารณาโครงสร้างจุลภาคบริเวณผิวของเซลลูโลส (รูปที่ 4.6 (ก)) พบว่า

ผิวของพรีเคอเซอร์ที่ผ่านการแช่แข็ง-ละลาย 1 และ 3 รอบไม่แตกต่างกัน แต่ในพรีเคอเซอร์ที่ผ่านการ

แช่แข็ง-ละลาย 5 รอบ ผิวของเซลลูโลสขรุขระมากกว่าอย่างเห็นได้ชัดแสดงถึงปฏิกิริยาระหว่างกรด

บอริกกับเซลลูโลส ซึ่งให้ผลสอดคล้องกับผลองค์ประกอบเฟส 

 

รูปที่ 4.24 องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดย

โมล 4:1 เวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน (ก) 5 รอบ (ข) 3 รอบ และ (ค) 1 รอบ    

องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้จากพรีเคอเซอร์ที่ใช้อัตราส่วนโดยโมลกรดบอ

ริกต่อเซลลูโลส 5:1 และ 6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งละลายเป็นเวลา 3 ชั่วโมง แสดงดังรูปที่ 4.24-

4.25 intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ของสูตรที่มีกรดบอริกต่อเซลลูโลส 5:1 และ 

6:1 มีแนวโน้มไปในทางเดียวกัน คือ จ้านวนรอบในการแช่แข็ง-ละลายเพ่ิมมากขึ้นท้าให้เซลลูโลสมี

โอกาสเกิดปฏิกิริยากับกรดบอริกมากข้ึน เมื่อพิจารณาควบคู่กับโครงสร้างจุลภาคซึ่งแสดงในรูปที่  4.6 

(ข) และ (ค) พบว่าจ้านวนรอบมากขึ้น เซลลูโลสยิ่งมีผิวขรุขระและมีรูปร่างบิดเบี้ยว ค่า intensity 

ratio ของโบรอนคาร์ไบด์จึงสูงขึ้น และมากที่สุดเท่ากับ 0.38 เมื่อเตรียมพรีเคอเซอร์ด้วยการแช่แข็ง-

ละลายจ้านวน 5 รอบ ที่ อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส 5:1 และ 6:1 (ค่าเท่ากัน) 

นอกจากนี้ยังพบว่าค่า C/B2O3 ที่ได้จากการทดลองของอัตราส่วน 5:1 และ 6:1 มีค่า 2.48 และ 3.87 

ตามล้าดับ ใกล้เคียงกับ 3.5 ซึ่งเป็นอัตราส่วนคาร์บอนต่อโบรอนออกไซด์ที่ท้าให้สามารถสังเคราะห์

โบรอนคาร์ไบด์ได้ดีท่ีสุด 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

55 

 

รูปที่ 4.25 องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดย
โมล 5:1 เวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ านวน (ก) 5 รอบ (ข) 3 รอบ และ (ค) 1 รอบ    

 

รูปที่ 4.26 องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดย

โมล 6:1 เวลาการแช่แข็ง 3 ชั่วโมง จ้านวน (ก) 5 รอบ (ข) 3 รอบ และ (ค) 1 รอบ    

เมื่อเปรียบเทียบองค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้จากการเตรียมพรีเคอเซอร์

โดยผ่านกระบวนการการแช่แข็งเป็นเวลา 3, 6 และ 12 ชั่วโมง ดังรูปที่ 4.27-4.29 พบว่า เมื่อจ้านวน

ชั่วโมงในการแช่แข็งเพ่ิมขึ้น จาก 3 ชั่วโมงเป็น 6 ชั่วโมง จะสังเกตเห็นได้ว่าลักษณะของเส้นกราฟนั้น

มีลักษณะคล้ายกัน แต่ในต้าแหน่ง 2Theta หลักของเฟสโบรอนคาร์ไบด์ที่ 35 และ 38 องศา จะเห็น

พีคชัดเจนขึ้นที่ทุกสัดส่วนกรดบอริกต่อเซลลูโลส โดยค่า intensity ratio ของโบรอนคาร์ไบด์จากการ

สังเคราะห์พรีเคอเซอร์ที่อัตราส่วนกรดบอริกต่อเซลูโลส 5:1 และ 6:1 มีค่ามากขึ้นเมื่อเพ่ิมชั่วโมงการ

แช่แข็งนานขึ้น ในขณะที่อัตราส่วน 4:1 กลับพบว่า intensity ratio โบรอนคาร์ไบด์มีค่าลดลง คล้าย
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กับกรณีของจ้านวนรอบที่ส่งผลต่อการเกิดโบรอนคาร์ไบด์ ดังนั้นในการเตรียมพรีเคอเซอร์ด้วย

อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 4:1 จ้านวนโบรอนที่จะเกิดเป็นโบรอนคาร์ไบด์ไม่

เพียงพอ เมื่อเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดกับเซลลูโลสมาก อาจท้าให้สูญเสียโบรอนที่พร้อมจะเกิดเป็น

โบรอนคาร์ไบด์ในบางขั้นตอนมากขึ้น ดังนั้นปริมาณกรดบอริกที่เหมาะสมต่อการสังเคราะห์โบรอน

คาร์ไบด์ด้วยการเตรียมพรีเคอเซอร์ในงานวิจัยนี้ควรใช้ที่อัตราส่วนโดยโมลกรดบอริกต่อเซลลูโลส

เท่ากับ 5:1-6:1 

อย่างไรก็ตามการเตรียมพรีเคอเซอร์โดยใช้อัตราส่วนโดยโมลของกรดบอริกต่อเซลลูโลส

เท่ากับ 4:1, 5:1 และ 6:1 แช่แข็งเป็นเวลา 12 ชั่วโมง จ้านวน 1 รอบ ท้าให้ intensity ratio ของ

โบรอนคาร์ไบด์มีค่าลดลงจากการแช่แข็ง 6 ชั่วโมงเล็กน้อย บงชี้ว่าการแช่แข็งเป็นเวลานานกว่า 6 

ชั่วโมง ที่อุณหภูมิติดลบ 60 องศาเซลเซียสท้าให้ปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลสเกิดยากขึ้น

เพราะนอกจากกรดบอริกจะแข็งตัวไม่เกิดการเคลื่อนไหวใดๆแล้ว เซลลูโลสอาจบวมตัวต่อไปไม่ได้ 

ดังนั้นการแช่แข็งเป็นเวลายาวนานเกินไปอาจไม่ได้ท้าให้สามารถสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ได้มากขึ้น 

ซึ่งในงานวิจัยนี้พบว่า การแช่แข็ง-ละลายในกระบวนการสังเคราะห์พรีเคอเซอร์เป็นเวลา 3 ชั่วโมงท้า

ให้ได้ผลิตภัณฑ์พรีเคอเซอร์ที่สามารถสังเคราะห์เป็นโบรอนคาร์ไบด์ได้มากท่ีสุด 

 

 

รูปที่ 4.27 องค์ประกอบเฟสผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมล

4:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 1 รอบ เป็นเวลา (ก) 12 ชั่วโมง (ข) 6 ชั่วโมง และ 

(ค) 3 ชั่วโมง 
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รูปที่ 4.28 องค์ประกอบเฟสผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมล

5:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 1 รอบ เป็นเวลา (ก) 12 ชั่วโมง (ข) 6 ชั่วโมง และ 

(ค) 3 ชั่วโมง 

 

รูปที่ 4.29 องค์ประกอบเฟสผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์จากพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้อัตราส่วนโดยโมล

6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็ง-ละลาย 1 รอบ เป็นเวลา (ก) 12 ชั่วโมง (ข) 6 ชั่วโมง และ 

(ค) 3 ชั่วโมง 
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บทที่ 5 สรุปผลการวิจัย 

การด้าเนินงานวิจัยนี้มีจุดประสงค์ที่จะสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์จากกรดบอริกและไมโคร

คริสตัลลีนเซลลูโลส โดยน้าเทคนิคการแช่แข็ง-ละลายเพ่ือพัฒนาความเป็นเนื้อเดียวกันของสารผสม

และการเพ่ิมอัตราการเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลส มาใช้ในขั้นตอนการเตรียมพรีเคอ

เซอร์ ในการศึกษาครั้งนี้ได้ทดลองปรับเปลี่ยนอัตราส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลส

เท่ากับ 4:1, 5:1 และ 6:1 ใช้เวลาในการแช่แข็ง 3, 6 และ 12 ชั่วโมง และจ้านวนรอบในการแช่แข็ง-

ละลาย 1, 3 และ 5 รอบ เพ่ือประเมินอิทธิพลของตัวแปรดังกล่าวที่ส่งผลต่อลักษณะเฉพาะของพรี

เคอเซร์และโบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้ จากการรวบรวมและวิเคราะห์ผลการทดลองสามารถสรุป

เป็นหัวข้อต่างๆ ไดด้ังต่อไปนี้ 

1. ในงานวิจัยนี้ เราสามารถสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ได้ที่ 1350 องศาเซลเซียส เวลายืนไฟ 3 

ชั่วโมง ภายใต้บรรยากาศอาร์กอน จากการเตรียมพรีเคอเซอร์โดยใช้สัดส่วนโดยโมลระหว่าง

กรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 4:1, 5:1 และ 6:1 ผสมด้วยเทคนิคแช่แข็ง-ละลาย ที่อุณหภูมิ 

-60 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 3, 6 และ 12 ชั่วโมง จ้านวน 1, 3 และ 5 รอบ พบว่าสามารถ

สังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ได้จากพรีเคอเซอร์ทุกสูตร แต่เฟสโบรอนคาร์ไบด์ที่เกิดขึ้นมีความ

สูงของ XRD peak แตกต่างกันและพบเป็นเฟสรอง  

2. ในการเตรียมพรีเคอเซอร์ด้วยวิธีการผสมและแช่แข็ง-ละลายเพ่ือส่งเสริมการเกิดปฏิกิริยาของ

สารตั้งต้น พบว่าระยะเวลาและจ้านวนรอบของกระบวนการแช่แข็ง -ละลาย ส่งผลต่อ

โครงสร้างจุลภาคของสารผสม ผิวเซลลูโลสมีความเรียบขึ้นเมื่อผ่านการแช่แข็งเป็นเวลาที่

นานกว่าและจ้านวนรอบในการแช่แข็ง-ละลายน้อยกว่า เนื่องจากมีเวลาและสภาวะไม่

เหมาะสมในการเกิดปฏิกิริยาระหว่างกรดบอริกและเซลลูโลส ท้าให้กรดบอริกสามารถ

ท้าลายของเซลลูโลสให้แตกออกได้เพียงบริเวณเกล็ดของผิวเซลลูโลสซึ่งมีความเป็นผลึกต่้า

กว่าบริเวณภายในของแท่งเซลลูโลส ดังนั้นเกล็ดจึงถูกกรดท้าลายไปเกิดเป็นเซลลูโลสที่มีผิว

เรียบ 

3. จากผลการตรวจสอบพันธะเคมี พบว่ากรดบอริกเกิดปฏิกิริยากับเซลลูโลส ปรากฏเป็นแถบ

การดูดกลืนของพันธะ B-O-C ซึ่งส่งผลต่อความสามารถในการดูดความชื้นของเซลลูโลส โดย
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เซลลูโลสจะดูดความชื้นได้น้อยลงเมื่อปรากฏพันธะ B-O-C มากขึ้น และผิวเซลลูโลสจะมี

ลักษณะเรียบ 

4. ในขั้นตอนการเผาไพโรไลซิสที่ อุณหภูมิ  600 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 2 ชั่วโมง ใน

บรรยากาศปกติ เพ่ือควบคุมปริมาณค่า C/B2O3 ให้มีค่าใกล้เคียง 3.5 ในงานวิจัยนี้ค่า 

C/B2O3 ที่ค้านวณได้มีลักษณะกระจายและไม่แสดงแนวโน้มเช่นเดียวกับผลจากรายงานวิจัย

ที่เกี่ยวข้อง ทั้งนี้ อาจเกิดจากความผิดพลาดคลาดเคลื่อนในระหว่างขั้นตอนการตรวจสอบ 

อย่างไรก็ตาม สูตรที่เตรียมโดยใช้สัดส่วนโดยโมลระหว่างกรดบอริกต่อเซลลูโลสเท่ากับ 5:1 

และ 6:1 ผ่านการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง จ้านวนรอบ 3 และ 5 รอบ มีค่าใกล้เคียง 3.5 

มากที่สุด 

5. องค์ประกอบเฟสของผลิตภัณฑ์ท่ีได้จากการสังเคราะห์ ประกอบด้วยเฟสหลักคือคาร์บอนซึ่ง

มีโครงสร้างผลึกเฮกซะโกนัล และเฟสรองสองเฟสได้แก่ โบรอนออกไซด์โครงสร้างผลึกคิวบิก 

และโบรอนคาร์ไบด์ที่มีโครงสร้างผลึกรอมโบฮีดรอล จากการค้านวณ intensity ratio ของ

เฟสโบรอนคาร์ไบด์ในงานวิจัยนี้พบว่ามีค่าอยู่ในช่วง 0.07-0.38 

6. โบรอนคาร์ไบด์ที่สังเคราะห์ได้มากที่สุดในงานวิจัยนี้ และมีค่า intensity ratio ของเฟส

โบรอนคาร์ไบด์เท่ากับ 0.38 ได้จากการพรีเคอเซอร์ที่เตรียมโดยใช้สัดส่วนโดยโมลระหว่าง

กรดบอริกต่อเซลลูโลส เท่ากับ 5:1 และ 6:1 ผ่านกระบวนการแช่แข็งเป็นเวลา 3 ชั่วโมง 

จ้านวน 5 รอบ พบว่าพรีเคอเซอร์จากสูตรทั้งสองมีผิวขรุขระ พบเกล็ดและร่องลึกชัดเจนบน

แท่งเซลลูโลส และมีค่าสัดส่วนโดยโมลของ C/B2O3 เท่ากับ 2.5 และ 3.9 ตามล้าดับ 

7. การน้าไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสมาใช้เป็นสารตั้งต้น เพ่ือเป็นแหล่งให้คาร์บอนแก่การ

สังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ในงานวิจัยนี้ มีข้อดีเนื่องจากโครงสร้างของคลิสตัลลีนเซลลูโลส

ประกอบด้วยสายโซ่ที่มีความยาวและมีปริมาณคาร์บอนมาก จึงเอ้ือต่อการตรึงโบรอนไว้ที่

บริเวณผิวไม่ให้สลายไปกับอากาศและความชื้นได้ง่าย แต่ในขณะเดียวกันความเป็นผลึกของ

ไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสอาจสูงเกินไปท้าให้สามารถเกิดปฏิกิริยากับกรดบอริกได้ไม่ทั่วถึง 

ท้าให้สังเคราะห์ได้โบรอนคาร์ไบด์ปริมาณน้อย พบเป็นเฟสรองในระบบโดยมีคาร์บอนซึ่งเกิด

จากไมโครคริสตัลลีนเซลลูโลสที่ไม่สลายตัวเป็นเฟสหลัก ดังนั้น การใช้เซลลูโลสที่มีความเป็น

ผลึกต่้า หรือเส้นใยเซลลูโลสที่พบทั่วไปในพืชอาจเป็นอีกทางเลือกหนึ่งที่น่าสนใจ อย่างไรก็

ตาม การสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ด้วยวิธีนี้มีต้นทุนค่อนข้างต่้าและสามารถควบคุม

กระบวนการสังเคราะห์ได้ง่าย ผู้วิจัยคาดหวังว่า หากท้าการปรับเปลี่ยนตัวแปร เช่น จ้านวน

รอบในการแช่แข็ง-ละลายเพิ่มข้ึน อาจส่งผลให้สามารถสังเคราะห์โบรอนคาร์ไบด์ที่บริสุทธิ์ได ้
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