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บทคัดย่อ 

งานวิจัยนี้ได้เตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงผ่านกระบวนการ sol-gel 

จากปฏิกิริยาของไทเทเนียมเตตระไอโซโพรพรอกไซด์และพอลิไวนิลไพรโรลิโดน แล้วท าการ เผา เพ่ือน าไปใช้

เป็นวัฏภาคนิ่งในเทคนิคทินแลร์โครมาโทกราฟี   จากการศึกษาโครงสร้างผลึกของเส้นใยไท เทเนียม 

ไดออกไซด์ที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิต่างๆ ด้วยเทคนิค X-ray powder diffraction  พบว่า เส้นใยไทเทเนียม 

ไดออกไซด์มีโครงสร้างผลึกแบบอะนาเทสเม่ือท าการเผาที่อุณหภูมิ 400 และ 500 องศาเซลเซียส และมีการ

เปล่ียนแปลงโครงสร้างผลึกจากอะนาเทสเป็นรูไทล์ เม่ืออุณหภูมิการเผามากกว่า 500 องศาเซลเซียส  

โดย โครงสร้างผลึกของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ส่วนใหญ่เป็นแบบรูไทล์เม่ือท าการเผาที่อุณหภูมิ 800 องศา

เซลเซียส จึงสามารถสรุปได้ว่าอุณหภูมิในการเผามีผลต่อการเปล่ียนแปลงโครงสร้างผลึกของเส้นใย เม่ือน าเส้น

ใยไทเทเนียมไดออกไซด์มาใช้เป็นวัฏภาคน่ิงในเทคนิคทินแลร์โครมาโทกราฟี (Ti-TLC) และเปรียบเทียบกับแผ่น 

ทินแลร์โครมาโทกราฟีทั่วไปที่ใช้อนุภาคซิลิกาเป็นวัฏภาคนิ่ง (Si-TLC)  พบว่า ความเร็วในการเคล่ือนที่ของวัฏ

ภาคเคล่ือนที่บนแผ่น Ti-TLC มีค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ ()  0.044-0.073 cm2/s มากกว่าแผ่น Si-TLC ซึ่งมีค่า 

0.028 cm2/s และค่า   ของแผ่น Ti-TLC ที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส มีค่าสูงสุด ส าหรับการ

แยกเมทิลินบลูไฮเดรตซึ่งเป็นตัวแทนของสารประกอบกลุ่มเบส  พบว่า เมทิลินบลูไฮเดรตมีค่ารีทาร์เดชันแฟค

เตอร์ (Rf) บนแผ่น Ti-TLC (Rf = 0.87-0.93) มากกว่าแผ่น Si-TLC (Rf = 0.05)  และการแยกสารบน Ti-TLC ที่มี

โครงสร้างของไทเทเนียมไดออกไซด์แบบอะนาเทสและรูไทล์ ได้ค่า Rf ที่ไม่แตกต่างกัน 

ค าส าคัญ : ไทเทเนียมไดออกไซด์, อิเล็กโทรสปินนิ่ง, ทินแลร์โครมาโทกราฟี 
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Abstract 

 In this study, the fibrous titanium dioxide was prepared via sol-gel process of 

titanium tetraisopropoxide and polyvinylpyrolidone and fabricated by electrospinning method in 

order to use as a stationary phase in thin-layer chromatography. The crystalline structure of titanium 

dioxide that calcined at different temperature was characterized by X-ray powder diffraction. The 

fibrous titanium dioxide was anatase phase when calcined at 400 and 500  C and partly transformed 

to rutile phase when calcination temperature was increased more than 500  C. The fibrous titanium 

dioxide was mostly rutile phase when calcined at 800  C. The fibrous titanium dioxide was used as 

stationary phase in thin layer chromatography (Ti-TLC) and compared with commercially available 

stationary phase which is particulate silica (Si-TLC). The mobile phase transport described by the 

velocity constant () were 0.044-0.073 cm2/s for Ti-TLC and higher than that of Si-TLC which is 0.028 

cm2/s. The highest value of  was obtained on Ti-TLC that calcined at 800  C. For separation of 

methyleneblue hydrate which represents the basic compounds, the retardation factor (Rf) of 

methyleneblue hydrate on Ti-TLC (Rf = 0.87-0.93) are higher than that on Si-TLC (Rf = 0.05). 

However, Rf on Ti-TLC of different phase, anatase and rutile, were similar. 
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    บทที่ 1 

บทน า 

 

 

1.1 ความเป็นมาและมูลเหตุจูงใจในการเสนอโครงการ 

  ทินแลร์โครมาโทกราฟี (Thin-layer chromatography, TLC) เป็นเทคนิคที่เกี่ยวข้องกับการ

กระจายตัวของสารระหว่างวัฏภาคนิ่งซึ่งนิยมใช้ซิลิกาเป็นตัวดูดซับและตัวท าละลายอินทรีย์กับน้ าเป็นวัฏภาค

เคล่ือนที่ TLC จัดเป็น Solid-liquid adsorption chromatography ซึ่งใช้ในการวิเคราะห์เชิงคุณภาพส าหรับ

สารประกอบอินทรีย์ที่มีปริมาณน้อย โดยเปรียบเทียบระยะทางการเคล่ือนที่ของสารผ่านตัวดูดซับ (Retardation 

factor, Rf) และยังใช้ส าหรับการหาตัวท าละลายที่เหมาะสม เพ่ือน าไปใช้ในการแยกสารที่มีปริมาณมากด้วยวิธี

คอลัมน์โครมาโทกราฟี ซึ่งเทคนิค TLC นี้ได้น าไปใช้งานอย่างกว้างขวาง เนื่องจากเป็นวิธีที่รวดเร็ว สะดวก และ

ราคาไม่แพง แต่การใช้งานยังมีข้อจ ากัด ของขนาดของตัวดูดซับ ดังนั้นจึงมีการพัฒนาตัวดูดซับให้มีขนาดเล็กลง

และเรียกว่าอัลตร้าทินแลร์โครมาโทกราฟี (Ultra Thin Layer Chromatography, UTLC) [1-2] ซึ่งมี

ประสิทธิภาพในการแยกที่ดีกว่าและใช้เวลาในการวิเคราะห์ส้ันกว่า โดยมีงานวิจัยที่ท าการเตรียมวัฏภาคนิ่งของ 

UTLC ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิง ซึ่งเป็นวิธีที่มีความรวดเร็วและประหยัด ได้วัฏภาคนิ่งที่มีความหนาของแผ่น

น้อยกว่าแบบเดิม รวมถึงมีพ้ืนที่ผิวมากและพ้ืนผิวมีความเป็นระเบียบ ท าให้ลดการกระจายตัวของสารขณะที่ท า

การแยก ส่งผลให้มีประสิทธิภาพในการแยกที่ดีและใช้เวลาในการแยกน้อยลง [3-4] 

  โดยทั่วไปจะมีการใช้ซิลิกาเป็นวัฏภาคนิ่งบนแผ่น TLC แต่ข้อเสียที่ส าคัญคือ แยกสาร 

ประกอบที่เป็นเบสได้ไม่ดี ไทเทเนียมไดออกไซด์เป็นตัวเลือกหนึ่งที่ได้รับความสนใจในการน ามาใช้เป็นวัฏภาค

น่ิงเนื่องจาก มีความ จ าเพาะในการแยกสารประกอบที่เป็นเบสและไอโซเมอร์สูง อีกทั้งสามารถใช้งานได้ในช่วง 

pH กว้าง [5-6] ซึ่งที่ผ่านมาได้มีการทดลองของ Winkler และ Marme [6] ท าการเปรียบเทียบประสิทธิภาพใน

การแยกสารพิริดีนและอนุพันธ์ของอะนิลิน โดยใช้คอลัมน์ที่มีวัฏภาคนิ่งเป็นอนุภาคของไทเทเนียมไดออกไซด์,  

ซิลิกา, เซอร์โคเนียมไดออกไซด์และอะลูมินาในการแยกโดย normal-phase liquid chromatography จากผล

การทดลอง พบว่า คอลัมน์ที่มีไทเทเนียมไดออกไซด์เป็นวัฏภาคนิ่งสามารถแยกสารต่างๆ ได้ทั้งหมด ส่วน
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คอลัมน์ที่มีซิลิกา, เซอร์โคเนียมไดออกไซด์และอะลูมินาเป็นวัฏภาคนิ่งไม่สามารถแยกองค์ประกอบของสารได้

อย่างสมบูรณ์ 

  ดังนั้นผู้วิจัยจึงมีความสนใจในการพัฒนาการแยกด้วยเทคนิค TLC โดยใช้เส้นใยไทเทเนียม 

ไดออกไซด์เป็นวัฏภาคน่ิงโดยการเตรียมด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงผ่านกระบวนการ sol-gel โดยในงานวิจัยนี้

ได้ท าการศึกษาผลของอุณหภูมิต่อโครงสร้างผลึกของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ และผลต่อประสิทธิภาพใน

การแยกสารประกอบที่เป็นเบสในเทคนิค TLC 

 

1.2 ทฤษฎีที่เกี่ยวข้อง 

1.2.1  ทินแลร์โครมาโทกราฟี (TLC) 

 ทินแลร์โครมาโทกราฟี (TLC) เป็นเทคนิคการวิเคราะห์องค์ประกอบสารที่รวดเร็ว สะดวก 

และราคาไม่แพง นิยมใช้ในการตรวจการด าเนินไปของปฏิกิริยาเคมี ตรวจสอบความบริสุทธิ์ของสารระหว่าง

กระบวนการแยกสารในข้ันตอนต่างๆ ใช้ในการยืนยันชนิดของสาร และสามารถตรวจหาองค์ประกอบในของผสม 

โดยวัฏภาคนิ่งของ TLC เป็นอนุภาคของแข็งที่เคลือบอยู่บนแผ่นแก้ว หรืออะลูมิเนียม ในปัจจุบันมีการพัฒนา  

TLC ให้เป็นแบบ High performance thin layer chromatography (HPTLC) และ Ultrathin layer 

chromatography (UTLC) ส าหรับ HTPLC ขนาดอนุภาคและความหนาของวัฏภาคนิ่งจะลดลง โดยมีขนาด

อนุภาค 5-7 ไมโครเมตร และมีความหนา 150-200 ไมโครเมตร ส่วน UTLC มีการพัฒนาเพ่ิมความไวของการ

วิเคราะห์ (sensitivity) ลดปริมาณสารตัวอย่างในการวิเคราะห์ และสามารถตรวจวิเคราะห์สารได้ใน 

เวลารวดเร็วข้ึน UTLC สามารถน ามาประยุกต์การใช้งานได้กับสารหลายประเภทไม่ว่าจะเป็น องค์ประกอบในยา 

กรดอะมิโน สารในกลุ่มสเตียรอยด์ ฟีนอลและฟลาเวนอยด ์[7] 

 ประสิทธิภาพในการแยกสารในเทคนิค TLC สามารถหาได้จากค่า Retardation factor หรือ 

Rf เป็นค่าเฉพาะตัวของสาร ซึ่งเท่ากับอัตราส่วนของระยะทางที่สารเคล่ือนที่จากจุดที่ท าการแต้ม ไปถึงต าแหน่ง

สุดท้ายที่สารเคล่ือนที่ เทียบกับระยะทางที่ตัวท าละลายเคล่ือนที่ สามารถค านวณได้ดังสมการท่ี 1.1 โดยค่า Rf 

จะมีค่าที่สารเคล่ือนที่อยู่ระหว่าง 0-1 และไม่มีหน่วย 

                  Rf  =  
  

  
     (1.1) 
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(b)(a)
 

Zs = ระยะทางที่สารเคล่ือนที่จากจุดที่ท าการแต้ม ไปถึงต าแหน่งสุดท้าย 

Zf= ระยะทางที่ตัวท าละลายเคล่ือนที่ 

 

 1.2.2   อิเล็กโทรสปินนิง (Electrospinning) 

  อิเล็กโทรสปินนิง (Electrospinning) เป็นกระบวนสร้างเส้นใยในระดับไมโครเมตร หรือนาโน

เมตร โดยให้ความต่างศักย์ไฟฟ้าที่สารละลายพอลิเมอร์ ซึ่งวิธีการนี้ท าให้ได้เส้นใยที่มีขนาดเล็ก และมีอัตราส่วน

ของพ้ืนที่ผิวต่อปริมาตรสูง อีกทั้งสามารถควบคุมลักษณะทางกายภาพ เช่น รูปร่าง ขนาด และความเป็นโพรง 

เส้นใยที่ได้น ามาประยุกต์ใช้งานได้หลายประเภท  ทั้งตัวตรวจวัดทางเคมี  วัสดุส าหรับท าอิเล็กโทรด เครื่องนุ่งห่ม 

ยา ผลิตภัณฑ์เพ่ือสุขภาพ รวมทั้งใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

  ปัจจัยที่ มีผลต่อกระบวนการอิเล็กโทรสปินนิงคือ ความหนืดของสารละลายพอลิเมอร์ 

ระยะห่างและทิศทางของเข็มกับตัวรองรับ และความต่างศักย์ระหว่างเข็มและตัวรองรับ การจัดตั้งอุปกรณ์ท าได้ 

2 แบบดังภาพที่ 1.1 ซึ่งความต่างศักย์ที่เข็มจะท าให้เกิดการเหนี่ยวน าของประจุในสารละลายพอลิเมอร์ และเม่ือ

ประจุในสารละลายมากกว่าประจุบริเวณผิว จะท าให้สารละลายถูกพ่นออกไปบนตัวรองรับ 

        

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 1.1 การจัดตั้งอุปกรณ์ในการท าอิเล็กโทรสปินนิง a) แนวระนาบ b) แนวดิ่ง 

  ในกระบวนการอิเล็กโทรสปินนิงมีหลายปัจจัยที่ส่งผลต่อลักษณะโครงสร้างของเส้นใยจาก

กระบวนการอิเล็กโทรสปินนิง ซึ่งแบ่งออกเป็น สารละลายพอลิเมอร์กับภาวะในกระบวนการอิเล็กโทรสปินนิง 
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1.2.2.1 สารละลายพอลิเมอร์ (Polymer solution) 

 คุณสมบัติต่างๆของสารละลายพอลิเมอร์ เช่น ความหนืด, แรงตึงผิว, การน าไฟฟ้าของ

สารละลาย นั้นจะส่งผลต่อลักษณะโครงสร้างและเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย โดยความหนืดของสารละลาย

นั้นจะส่งผลกับขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย [8-9] ความเข้มข้นและมวลโมเลกุลของพอลิเมอร์เป็นปัจจัยที่

ส่งผลต่อความหนืดของสารละลาย โดยสารละลายพอลิเมอร์จะมีความหนืดมากข้ึนเม่ือมีความเข้มข้นและมวล

โมเลกุลสูงข้ึน เนื่องจากที่ความเข้มข้นต่ าจะท าให้เส้นใยที่ได้มีลักษณะที่ไม่สม่ าเสมอ ต่างจากเส้นใยที่ได้จาก

สารละลายพอลิเมอร์ที่มีความเข้มข้นสูง ที่เส้นใยมีลักษณะสม่ าเสมอและเป็นรูปแบบเดียวกัน และการท า 

อิเล็กโทรสปินนิงจากพอลิเมอร์ที่มีมวลโมเลกุลต่ าจะท าให้โครงสร้างของเส้นใยมีความบิดงอมากกว่าเส้นใยที่ได้

จากพอลิเมอร์ที่มีมวลโมเลกุลสูง [10] 

 

1.2.2.2 ภาวะในกระบวนการอิเล็กโทรสปินนิง 

1) ความต่างศักย์ทางไฟฟ้า 

 ปัจจัยที่ มีส่วนส าคัญในการเกิดอิเ ล็กโทรสปินนิงคือความต่างศักย์ของสารละลาย 

พอลิเมอร์ ซึ่งจะท าให้เกิดประจุบนพ้ืนผิวของสารละลายพอลิเมอร์ในการเกิดอิเล็กโทรสปินนิง และส่งผลต่อ

ขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางและลักษณะของเส้นใย เม่ือเพ่ิมความต่างศักย์ไฟฟ้า สารละลายพอลิเมอร์จะถูกปล่อย

ออกมาด้วยแรงผลัก (repulsion force) ท าให้ได้เส้นใยที่มีขนาดเล็ก [11] 

2) ระยะห่างระหว่างเข็มกับแผ่นรองรับ 

 ระยะห่างระหว่างเข็มกับแผ่นรองรับมีผลต่อความแรงของสนามไฟฟ้าและเวลาในการยืดของ

สาร ซึ่งส่งผลต่อเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย เม่ือระยะห่างระหว่างเข็มและตัวรองรับเพ่ิมข้ึน จะท าให้เส้นใยมี

การยืดตัวได้มาก ท าให้เส้นใยที่ได้มีความยาวมากข้ึนและมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเล็ก [12] 

3) อัตราการไหลของสารละลาย 

 อัตราการไหลของสารละลายหมายถึงอัตราของสารละลายพอลิเมอร์ที่ถูกดันเข้าสู่เข็ม อัตรา

การไหลนั้นจะส่งผลต่ออัตราการระเหยตัวของตัวท าละลายจากเข็ม ซึ่งจะส่งผลต่อโครงสร้างของเส้นใย เม่ือ

อัตราการไหลมีค่าต่ า เส้นใยจะมีลักษณะที่ดีลดการกระจายตัวของขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย และเม่ือ
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เพ่ิมอัตราการไหลจนมากเกินไป การปลดปล่อยของเส้นใยจะมีความไม่เสถียรและจะเกิดปมข้ึนที่เส้นใย อีกทั้ง

เป็นการเพ่ิมการกระจายตัวของขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางของเส้นใย เนื่องจากอัตราการไหลของสารละลาย 

พอลิเมอร์เข้าสู่ปลายเข็มมากกว่าอัตราของสารละลายที่ถูกฉีดออกจากเข็ม [13] 

4) เส้นผ่านศูนย์กลางของเข็ม 

 เส้นผ่านศูนย์กลางภายในของเข็มจะส่งผลต่อลักษณะโครงสร้างของเส้นใย โดยเม่ือลดขนาด

ของเส้นผ่านศูนย์กลางของเข็ม พบว่าความแบนและการเกิดปมของเส้นใยจะลดลงเนื่องจากความเร็วในการ

ปลดปล่อยเส้นใยลดลงท าให้เวลาในการยืดและหดตัวของสารละลายพอลิเมอร์เพ่ิมข้ึนก่อนที่จะถึงตัวรองรับ แต่

อย่างไรก็ตามหากเข็มมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางเล็กเกินไปจะท าให้ไม่สามารถปลดปล่อยเส้นใยออกมาจาก

ปลายเข็มได้ และหากเข็มมีขนาดเส้นผ่านศูนย์กลางใหญ่เกินไปจะส่งผลให้เส้นใยมีขนาดใหญ่และมีปมเกิดข้ึน 

[14]   

 

1.2.3 ไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) 

  ไทเทเนียมไดออกไซด์หรือไทเทเนีย เป็นสารประกอบออกไซด์ของโลหะไทเทเนียม ที่ได้รับ

ความสนใจในการน ามาประยุกต์ส าหรับการใช้งานด้านต่างๆ เนื่องจากมีความเสถียรต่อสารเคมี ราคาไม่แพง 

และไม่เป็นพิษ จึงมีการน ามาใช้งานอย่างกว้างขวาง เช่น ในด้านการเปล่ียนพลังงานแสงอาทิตย์เป็นพลังงาน

รูปแบบอื่น การเปล่ียนพลังงานเคมีในกระบวนการเร่งแบบใช้แสง (photocatalysis) อุตสาหกรรมเครื่องส าอาง

และการเคลือบผิว เป็นต้น  

  โครงสร้างผลึกของไทเทเนียมไดออกไซด์  มี 3 แบบ คือ รูไทล์  อะนาเทส และบรูไคต์ โดย

โครงสร้างพ้ืนฐานของโครงสร้างผลึกทั้งหมดจะประกอบด้วยอะตอมไทเทเนียมที่ถูกล้อมรอบด้วยอะตอม

ออกซิเจนจ านวน 6 อะตอม โครงสร้างแบบอะนาเทสและรูไทล์มีการจัดเรียงตัวของยูนิตเซลล์แบบเตตระโกนอล 

ซึ่งภายในมีอะตอม Ti และ O ที่วางตัวแบบออกตระฮีดรัล แต่โครงสร้างแบบอะนาเทสและรูไทล์จะมีความ

แตกต่างกันที่การบิดของโครงสร้างออกตะฮีดรัลภายในผลึก โครงสร้างอะนาเทสมีการบิดของโครงสร้างออก

ตะฮีดรัลท าให้มุมระหว่างพันธะไม่เท่ากับ 90 องศา ส่วนบรูไคต์ จะโครงสร้างแบบออโทร์รอมบิก [15] โดยรูไทล์

เป็นโครงร่างผลึกที่เสถียร และที่อุณหภูมิสูงโครงร่างผลึกแบบอื่นสามารถเปล่ียนรูปมาเป็นโครงสร้างแบบรูไทล์

ได้ ดังภาพที่ 1.2 และ 1.3 
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ภาพที่ 1.2  ยูนิตเซลล์ของ A) รูไทล์  B) อะนาเทส  และ C) บรูไคต์ โดยสีเทาและสีแดงแทนอนุภาคของ

ออกซิเจนและแทนไทเทเนียม ตามล าดับ [16] 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 1.3  โครงสร้างผลึกของ A) รูไทล์  B) อะนาเทส  และ C) บรูไคต์ ตามล าดับ [16] 

 

  พ้ืนผิวของโลหะออกไซด์จะประกอบด้วย หมู่ไฮดรอกซิล ( -OH )  หรือ M-OH โดยคุณสมบัติ

ของออกไซด์โลหะนั้นจะข้ึนกับต าแหน่งสุดท้ายของหมู่ไฮดรอกซิลบนพ้ืนผิว ซึ่งถูกควบคุมโดยการกระจายตัวของ

ประจุระหว่างโลหะ ออกซิเจน และอะตอมของโลหะ ซึ่งสามารถได้เป็น 3 ลักษณะที่แตกต่างกัน ได้แก่ (a) 

Mδ+OHδ- (b) M-O-H และ (c) MOδ-Hδ+  โดยโครงสร้าง (a) จะแสดงในรูปแบบที่อะตอม M จะมีความสามารถ

ในการเกิดเป็นสารประกอบได้ต่ า (low affinity)  ส่วนโครงสร้างแบบ (b) จะแสดงกรณีที่มีการเกิดพันธะระหว่าง

อะตอมของโลหะกับหมู่ไฮดรอกซิล M-OH  และโครงสร้าง (c) แสดงกรณีอะตอมโลหะ M กับหมู่ดึงอิเล็กตรอน 

[6] 

(A)
 

(C)
 

(B)
 

(A)
 

(B)
 

(C)
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  ค่าไอโซอิเล็กทริคพอยท์ (pI) ของซิลิกามีค่าเท่ากับ 1-3 [6,17-18] ซึ่งแสดงความเป็นกรดของ

พ้ืนผิวเหมือนดังโครงสร้างแบบ (c) ส่วนไทเทเนียมไดออกไซด์มีค่า pI ในช่วง 3-6 [6,17-20]  ซึ่งพ้ืนผิวสามารถ

เป็นได้ท้ังสภาวะกรดและเบส 

 

 

1.3 งานวิจัยที่เกี่ยวข้อง 

  Winkler และ Marme [6] ได้ศึกษาเปรียบเทียบประสิทธิภาพในการแยกสารพิริดินและ

อนุพันธ์ของอะนิลิน ในเทคนิค HPLC โดยได้ใช้คอลัมน์ที่มีวัฏภาคนิ่งเป็นอนุภาคของไทเทเนียมไดออกไซด์, 

ซิลิกา, เซอร์โคเนียมไดออกไซด์และอะลูมินาในการแยกโดย normal-phase liquid chromatography จากผล

การทดลอง พบว่า คอลัมน์ที่มีไทเทเนียมไดออกไซด์เป็นวัฏภาคนิ่งสามารถแยกสารต่างๆ ได้ทั้งหมด ส่วน

คอลัมน์ที่มีซิลิกา, เซอร์โคเนียมไดออกไซด์และอะลูมินาเป็นวัฏภาคนิ่งไม่สามารถแยกองค์ประกอบของสารต่างๆ 

ได้อย่างสมบูรณ์ ดังแสดงในภาพที่ 1.4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 1.4 โครมาโทแกรมของพิริดีนและอนุพันธ์ของอะนิลิน โดยใช้วัฏภาคนิ่งในคอลัมน์เป็น  A) ไทเทเนียมได

ออกไซด์ B) อะลูมินา C) ซิลิกา และ D) เซอร์โครเนียมไดออกไซด์ 

A B 

C D 
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  Li และ Xia [21] ได้ท าการสังเคราะห์เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ด้วยเทคนิคอิเล็กโทร 

สปินนิง จากผลการทดลองพบว่าเส้นใยที่ได้จะมีเส้นผ่านศูนย์กลางขนาดเล็ก มีอัตราส่วนของพ้ืนที่ผิวต่อ

ปริมาตรที่สูง และสามารถควบคุมลักษณะทางกายภาพของเส้นใยได้ เช่น ขนาด รูปร่าง และความเป็นโพรงของ

เส้นใย  

 Lee และคณะ [22] ได้สังเคราะห์แผ่น TiO2 ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงผ่านกระบวนการ   

sol-gel ที่เกิดจากปฏิกิริยาของ TTiP กับพอลิไวนิลไพรโรลิโดน (PVP) ซึ่งจะได้แผ่นฟิล์มที่มีโครงสร้างผลึก

แบบอะนาเทสและน าไปผ่านกระบวนการ calcination ที่อุณหภูมิ 500, 600 และ 800 องศาเซลเซียส พบว่าที่

อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส แผ่นฟิล์ม TiO2 จะเปล่ียนโครงสร้างเป็นรูไทล์ 

 Barakat และคณะ [23] ได้สังเคราะห์เส้นใย TiO2 ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงผ่าน

กระบวนการ sol-gel ที่ของ TTiP กับพอลิไวนิลอะซิเตต (PVAc) และปฏิกิริยาการควบแน่นของ TTiP ดังภาพที่ 

1.5 โดยศึกษาปริมาณของ TTiP กับ PVAc ในอัตราส่วนที่ต่างกัน คือร้อยละ20, 30, 40 และ 50 โดยน้ าหนักของ 

TTiP โดยจะได้เส้นใยลักษณะดังภาพที่1.6 พบว่า เม่ือมีปริมาณของ TTiP มาก จะได้เส้นใยที่มีขนาดใหญ่ 

  

ภาพที่ 1.5 โครงสร้างทางเคมีของ A) PVAc และ B) TTiP และ C) ปฏิกิริยาการควบแน่นของ TTiP 
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ภาพที่ 1.6  ภาพถ่าย SEM ของเส้นใยที่ได้ โดยมีอัตราส่วนของ TTiP:PVAc เป็น A) 20 %wt TTiP  B) 30 %wt 

TTiP  C) 40 %wt TTiP  และ D) 50 %wt TTiP   

  จากงานวิจัยที่ผ่านมาสามารถสรุปได้ว่าวัฏภาคนิ่งไทเทเนียมไดออกไซด์จะสามารถแยก

สารประกอบที่เบสได้ดี โดยการเตรียมเส้นใยจากเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงจะให้เส้นใยที่มีลักษณะทางกายภาพที่

ดี และมีการศึกษาการเปล่ียนแปลงโครงสร้างผลึกของเส้นใยที่เป็นผลจากการเผาที่อุณหภูมิสูงข้ึน  ดังนั้นใน

งานวิจัยนี้จึงศึกษาการใช้เส้นใยที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิต่างๆเป็นวัฏภาคนิ่งในการแยกด้วยเทคนิคทินแลร์โคร

มาโทกราฟี 

 

 

1.4 วัตถุประสงค์ของโครงการ 

1. สังเคราะห์แผ่น UTLC ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิงผ่านกระบวนการ sol-gel ที่เกิดจากปฏิกิริยาของ 

ไทเทเนียมเตตระไอโซโพรพรอกไซด์ (TTiP) และพอลิไวนิลไพรโรลิโดน (PVP) 

2. ศึกษาการเปล่ียนแปลงโครงสร้างของเส้นใยในกระบวนการแคลซิเนชัน ที่อุณหภูมิต่างๆ 

3.  ทดสอบประสิทธิภาพในการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่และสารประกอบที่เป็นเบสของแผ่น TLC ท่ีมี

ไทเนียมไดออกไซด์เป็นวัฏภาคน่ิง 



 

 

 

 

                                                  บทที่ 2 

การทดลอง 

 

 

2.1 อุปกรณ์และสารเคมี 

2.1.1 การเตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ 

1) พอลิไวนิลไพรโรริโดน, PVP (MW 1,300,000 g/mol, Sigma Aldrich, Germany) 

2) ไทเทเนียม เตตระไอโซโพรพรอกไซด์, TTiP 97% (Sigma Aldrich, Germany) 

3) เอทานอล (Merck, Germany) 

4) กรดแอซิติก (Merck, Germany) 

5) ชุดอุปกรณ์ท าอิเล็คโทรสปินนิงประกอบด้วย เข็มฉีดยาพลาสติกปริมาตร 5 มิลลิลิตร เครื่อง 

syringe pump (Prosense, NE-1000) และแหล่งก าเนิดศักย์ไฟฟ้า (Electric potential 

Matsusada Precision, EQ-30) 

6) เตาเผาอุณหภูมิสูง  Nabertherm, LT 5/11/P330) 

 

2.1.2 การแยกด้วยเทคนิคทินแลร์โครมาโทกราฟี 

1) เมทิลบลูไฮเดรต  (Fluka, Germany) 

2) ไอโซโพรพานอล (J.T. Baker, USA) 

3) 28% สารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ 

4) แผ่น TLC (ซิลิกา) (Merck, Germany) 
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2.2  วิธีการทดลอง 

2.2.1 การเตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ 

  เตรียมสารละลาย sol-gel ของ TTiP/PVP โดยให้มีอัตราส่วนโดยน้ าหนักของ PVP:TiO2 หลัง

เกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส เท่ากับ 1:1 โดยละลายพอลิไวนิลไพรโรลิโดน (PVP)  0.42 กรัมในเอทานอล 7 มิลลิลิตร 

จากนั้นเติม TTiP 1.56 มิลลิลิตรและกรดแอซิติก 1.90 มิลลิลิตรอย่างรวดเร็ว น าสารละลายไปคนในอ่างน้ าแข็ง

เป็นเวลา 10 นาที น าสารละลายที่ได้ 5 มิลลิลิตรบรรจุในเข็มฉีดยาพลาสติกเพ่ือน าไปเตรียมเป็นเส้นใยด้วย

เทคนิคอิเล็กโทรสปินนิง 

  ในการเตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิง จัดตั้งอุปกรณ์ตาม

ภาพที่ 2.1 และตั้งค่าตามตารางที่ 2.1 จากนั้นน าเส้นใยที่ได้ไปเผาที่อุณหภูมิต่างๆ ได้แก่ 400, 500, 600, 700 

และ 800 องศาเซลเซียส ด้วยอัตราการเพ่ิมอุณหภูมิ 1 องศาเซลเซียสต่อนาที และคงไว้ที่อุณหภูมิสุดท้ายเป็น

เวลา 2 ชั่วโมง โดย  

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 2.1 การจัดตั้งชุดอุปกรณ์ในการท าอิเล็กโทรสปินนิง 

 

 

7cm. 
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ตารางที่ 2.1 การต้ังค่าอุปกรณ์ในการท าอิเล็กโทรสปินนิง 

อุปกรณ์ ตั้งค่า 
แหล่งก าเนิดศักย์ไฟฟ้า 25 กิโลโวลต์ 

อัตราการไหลของสารละลายพอลิเมอร์ 15 ไมโครลิตรต่อนาที 
ระยะห่างระหว่างเข็มกับแผ่นรองรับ 7 เซนติเมตร 

 
แผ่นรองรับ 

เผาที่อุณหภูมิ 400 และ 500 องศาเซลเซียส แผ่นอะลูมิเนียม 
เผาที่อุณหภูมิ 600 และ 700 องศาเซลเซียส แผ่นแก้ว 

เผาที่อุณหภูมิ 800องศาเซลเซียส แผ่นกระเบ้ือง 
 

2.2.2    การตรวจสอบโครงสร้างของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์  

  ตรวจสอบโครงสร้างผลึกของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ด้วยเครื่อง X-ray Diffraction 

Spectrometer (XRD)  (RigakuDmax 2200 Utima Plus) โดยใช้โมโนโครมิเตอร์และแหล่งก าเนิดรังสี Cu-Kα ท่ี

ความต่างศักย์ 40 กิโลโวลต์ ใช้กระแสไฟ 30 มิลลิแอมแปร์ โดยวัดในช่วง 2θ ตั้งแต่ 20 ถึง 80 ดีกรี ที่อัตราการ

ตรวจวัด 5 ดีกรีต่อนาที 

 

2.2.3 ทินแลร์โครมาโทรกราฟี (TLC) 

  ทดสอบการเป็นวัฏภาคนิ่งส าหรับการแยกสารของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์  (Ti-TLC)  

โดยน าเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์มาตัดเป็นส่ีเหล่ียมขนาด   กว้าง x ยาว1-2 เซนติเมตร แล้วน าไปติดบนแผ่น

อะลูมิเนียมด้วยเทปกาวสองหน้า 

  2.2.3.1 การเคล่ือนที่ของเฟสเคล่ือนที่ 

  ทดสอบการเคล่ือนที่ของเฟสเคล่ือนที่ในแผ่น Ti-TLC เปรียบเทียบกับแผ่นซิลกา Si-TLC โดย

จัดอุปกรณ์ตามภาพที่ 2.2 และใช้สารละลายผสมของเอทานอล, ไอโซโพรพานอล และ 2 M แอมโมเนียม 

ไฮดรอกไซด์ อัตราส่วนโดยปริมาตร 4:4:1 เป็นเฟสเคล่ือนที่ จับเวลาที่ใช้ในการเคล่ือนที่ของเฟสเคล่ือนที่บนแผ่น 

Ti-TLC และ Si-TLC ในระยะการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 2 เซนติเมตร แล้วค านวณค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ 

(velocity constant, ) จากสมการที่ 2.1 และ 2.2 
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            
                                                                    (2.1) 

                                                 
    

       
  

    (2.2) 

 

 Zf =  ระยะทางการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

 γ =  ค่าแรงตึงผิวของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

   =  ค่าความหนืดของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

    = รัศมีแคพิลลารทีี่สมมูล (equivalent capillary radius) 

 t  =  เวลาการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

   =  มุมสัมผัส (contact angle) ระหว่างวัฏภาคเคล่ือนที่กับวัฏภาคน่ิง 

  = ค่าคงที่ในการเคล่ือนที่  

 

  2.3.3.2 การทดสอบการแยกสารประกอบกลุ่มเบส 

  ทดสอบการวิเคราะห์สารประกอบกลุ่มเบสโดยใช้ 0.005 M เมทิลินบลูไฮเดรตเป็นตัวแทน 

โดยมีภาวะในการวิเคราะห์ตามตารางที่ 2.2 และจัดอุปกรณ์ในการวิเคราะห์ตามภาพท่ี 2.3 

 

ตารางที่ 2.2 ปัจจัยในการแยกด้วยเทคนิคทินแลร์โครมาโทรกราฟี 

 เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ 
TLC 

ซิลิกา TLC 

ระยะของวัฏภาคนิ่ง 1.40 – 2.00 เซนติเมตร 2.00 เซนติเมตร 

ปริมาตรสารที่วิเคราะห์ 0.10 ไมโครลิตร 1.00 ไมโครลิตร 
ปริมาตรวัฏภาคเคล่ือนที่ 4.00 มิลลิลิตร 4.00 มิลลิลิตร 
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ภาพที่ 2.2  โครงสร้างของเมทิลินบลูไฮเดรต 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 2.3 การจัดเตรียมอุปกรณ์ส าหรับการแยกด้วยเทคนิคทินแลร์โครมาโทกราฟี 

 

 

 



 

 

Temp > 400oC 

 

บทที่ 3 

ผลการทดลอง และอภิปรายผลการทดลอง 

 

 

3.1 การเตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ 

  ในงานวิจัยนี้ท าการเตรียมเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ (TiO2) ผ่านกระบวนการ sol-gel จาก

ปฏิกิริยาของไทเทเนียมเตตระไอโซโพรพรอกไซด์ (TTiP) และพอลิไวนิลไพรโรลิโดน (PVP) และข้ึนรูปเป็นเส้นใย

ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิง กระบวนการ sol-gel  คือ กระบวนการสังเคราะห์วัสดุที่เป็นของแข็งจากอนุภาค

ขนาดเล็ก โดยใช้เกลือของโลหะอนินทรีย์หรือสารประกอบโลหะอินทรีย์ เช่น โลหะอัลคอกไซด์ เป็นสารตั้งต้น  ซึ่ง

ในงานวิจัยนี้TTiP เป็นสารตั้งต้น โดยในข้ันแรกจะเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของ TTiP ได้ Ti(OC3H7)4-x(OH)x 

(สมการท่ี 3.1) จากนั้นเกิดปฏิกิริยาควบแน่น  (polycondensation) ท าให้เกิดการเชื่อมต่อกันของอะตอม

ออกซิเจนได้ผลิตภัณฑ์คือ Ti(OC3H7)2-y(O)yหรือ Ti(OH)2-y(O)y โดย y เท่ากับ 1 หรือ 2 (สมการที่ 3.2) สุดท้ายท า

การแคลซิเนชัน (calcination) เพ่ือเปล่ียนให้เป็นไทเทเนียมไดออกไซด์ (สมการท่ี 3.3) [24] 

Ti(OC3H7)4 + xH2O  Ti(OC3H7)4-x(OH)x + xHOC3H7    (3.1) 

2[Ti(OC3H7)4-x(OH)x]    Ti(OC3H7)4-x(OH)x-1-O-Ti(OC3H7)4-x-1(OH)x + HOC3H7  (3.2) 

2[Ti(OC3H7)(O) or Ti(OH)(O)]  2TiO2  + 3CO2 + 4H2O                  (3.3) 

  ในกระบวนการไฮโดรไลส์ของ TTiP จะมีการเติมกรดแอซิติกเพ่ือใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา 

นอกจากนี้มีการใช้ PVP เพ่ือเพ่ิมความหนืดของสารละลาย sol-gel และป้องกันการแข็งตัวของสารตั้งต้น ได้

สารละลายที่เหมาะในการน าไปข้ึนรูปเป็นเส้นใยด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิง  
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 จากงานวิจัยของ Kanjanakunthon [25]  ได้ศึกษาปัจจัยต่างๆ ที่มีผลต่อลักษณะเส้นใยที่ได้

จากกระบวนการอิเล็กโทรสปินนิง โดยศึกษาผลของอัตราการไหลของสารละลาย ศักย์ไฟฟ้า และระยะห่าง

ระหว่างเข็มกับแผ่นรองรับ พบว่า การใช้อัตราการไหลของสารละลายพอลิเมอร์มากเกินไปจะท าให้เกิดปมข้ึนบน

เส้นใย และการใช้ค่าความต่างศักย์น้อยเกินไปจะไม่เพียงพอต่อการสร้างเส้นใยและดึงสารละลายพอลิเมอร์ออก

จากเข็ม แต่ถ้าใช้ศักย์ไฟฟ้าสูงเกินไปจะท าให้เกิดประกายไฟที่ปลายเข็ม ดังนั้นในงานวิจัยนี้จึงก าหนดปัจจัย

ต่างๆ ในการท าอิเล็กโทรสปินนิงตามการศึกษาของ Kanjanakunthon โดย ใช้อัตราการไหลของสารละลาย 

พอลิเมอร์ที่ 15 ไมโครลิตรต่อนาที  ความต่างศักย์ 25 กิโลโวลต์ และระยะห่างระหว่างเข็มกับแผ่นรองรับ 15 

เซนติเมตร โดยลักษณะเส้นใยที่ไดแ้สดงดังภาพที่ 3.1 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 3.1 ภาพถ่าย SEM ของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ได้จากการสปิน (อัตราการไหลของสารละลาย 

พอลิเมอร์15 ไมโครลิตรต่อนาที  ระยะห่างระหว่างเข็มและแผ่นรองรับ 15 เซนติเมตร และความต่างศักย์ 25  

กิโลโวลต)์ [25] 

  ตัวรองรับชนิดต่างๆ ทั้งแผ่นอะลูมิเนียม แผ่นแก้ว รวมถึงแผ่นกระเบ้ือง โดยน าแผ่น

อะลูมิเนียมห่อแผ่นทองแดง ซึ่งเป็นวัสดุน าไฟฟ้า ส่วนแผ่นแก้วและกระเบ้ืองจะวางลงบนแผ่นทองแดง พบว่าเส้น

ใยที่ได้หลังการท าอิเล็กโทรสปินนิงก่อนน าไปเผาจะมีลักษณะติดแนบบนแผ่นรองรับ และราบเรียบ  เนื่องจากยัง

มีพอลิเมอร์อยู่ในเส้นใยที่สปินออกมา แต่หลังจากน าไปเผา พอลิเมอร์จะถูกก าจัดออกไป และพบว่าการเผาที่

อุณหภูมิสูงจะท าให้เส้นใยเกิดการหดตัว ส่งผลให้เส้นใยสามารถหลุดร่อนออกจากแผ่นรองรับ ดังนั้นจึงสามารถ

สรุปได้ว่าจะไม่มีพันธะเคมีเกิดข้ึนระหว่างสปินชั้นเคลือบกับเส้นใย โดยลักษณะทางกายภาพของเส้นใยที่ผ่าน

การเผาแต่ละอุณหภูมิสามารถสรุปได้ดังตารางที่ 3.1  
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ตารางที่ 3.1 ลักษณะทางกายภาพของเส้นใยที่ผ่านการเผาแต่ละอุณหภูมิ 

อุณหภูมิในการเผา ตัวรองรับ ลักษณะทางกายภาพ 
400 และ 500 องศาเซลเซียส แผ่นอะลูมิเนียม แผ่นเส้นใยมีความเรียบ หดตัวเล็กน้อย และไม่เปราะ 
600 และ 700 องศาเซลเซียส แผ่นแก้ว แผ่นเส้นใยมีการหดตัวมากข้ึน ค่อนข้างเปราะ 

800 องศาเซลเซียส แผ่นกระเบ้ือง แผ่นเส้นในที่ได้มีการหดตัวมาก เปราะ 
 

 ภาพที่ 3.2 เป็น XRD pattern ของแผ่นเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ก่อนและหลังเผา พบว่า

เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ก่อนน าไปเผาเป็นแบบอสัณฐาน (ภาพที่ 3.2 A) เนื่องจากมี PVP ในแผ่นเส้นใย 

หลังจากน าแผ่นเส้นใยที่ได้ไปเผาเพ่ือก าจัด PVP ออก พบว่า ได้ไทเทเนียมไดออกไซด์ท่ีมีโครงสร้างแบบ 

อะนาเทสเม่ือท าการเผาที่อุณหภูมิ 400 -500 องศาเซลเซียส (ภาพที่ 3.2 B และ C)    ส่วนเส้นใยที่ท าการเผาที่

อุณหภูมิ 600-700 องศาเซลเซียสจะเริ่มมีการเปล่ียนแปลงโครงสร้างจากแบบอะนาเทสเป็นรูไทล์ (ภาพที่3.2 D 

และE) และไทเทเนียมไดออกไซด์จะมีโครงสร้างแบบรูไทล์เม่ือท าการเผาที่อุณหภูมิ 800 องศาเซลเซียส (ภาพที่ 

3.2 F) 
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ภาพที่ 3.2 แสดง XRD patterns ของเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ A) ก่อนเผาและหลังเผาด้วยอุณหภูมิ  

B) 400 องศาเซลเซียส C) 500 องศาเซลเซียส  D) 600 องศาเซลเซียส E) 700 องศาเซลเซียส และ F) 800 องศา

เซลเซียส (ก าหนด ●แทนต าแหน่งของพีกในอะนาเทส และ     แทนต าแหน่งของพีกในรูไทล์) 

 

E 

D 

C 

B 

F 

Intensity 

(Counts) 

2θ (degree) 

A 
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3.2 ทินแลร์โครมาโทกราฟี (TLC) 

  ในการเปรียบเทียบประสิทธิภาพของวัฏภาคนิ่งสามารถพิจารณาได้จากความเร็วในการ

เคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ผ่านวัฏภาคน่ิง ซึ่งเปรียบเทียบด้วยค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ ( ) และความสามารถ

ในการเคล่ือนที่ของสารผ่านวัฏภาคน่ิง ซึ่งเปรียบเทียบด้วยค่ารีทาร์เดชัน (Rf) 

 

3.3.1  การเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ (Mobile phase transport) 

 จากงานวิจัยของ Kanjanakunthon [24] พบว่า การเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่บนแผ่น  

Ti-TLC เป็นแบบแรงแคพิลลารีผ่านรูพรุน (capillary flow through porous media) เหมือนกับการเคล่ือนที่ของ 

วัฏภาคเคล่ือนที่บนแผ่น Si-TLC ดังนั้นจึงสามารถใช้สมการของ Lucas – Washburn ในการอธิบายได้   

(สมการ 3.4) 

        
    

       
  

    (3.4) 

               K0dp     (3.5) 

                         �   
  
  

     (3.6) 

 

 

 Zf =  ระยะทางการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

 γ =  ค่าแรงตึงผิวของวัฏภาคเคล่ือนท่ี 

   =  ค่าความหนืดของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

    = รัศมีแคพิลลารทีี่สมมูล (equivalent capillary radius) 

 t  =  เวลาการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

   =  มุมสัมผัส (contact angle) ระหว่างวัฏภาคเคล่ือนที่กับวัฏภาคน่ิง 

 K0        = ค่าคงที่การซึมผ่านของชั้นผิว (permeability constant of the layer) 

   = ค่าคงที่ในการเคล่ือนที่  

 dp = ขนาดอนุภาคเฉล่ีย 
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  ดังนั้น สามารถใช้ค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ ( ) ในการเปรียบเทียบความสามารถในการ

เคล่ือนที่ของสารผ่านวัฏภาคนิ่ง ได้ค่าแสดงในตารางที่ 3.2 โดยความเร็วในการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่

ผ่านวัฏภาคน่ิงมีความสัมพันธ์กับความสม่ าเสมอของรูพรุนบนผิวของวัฏภาคนิ่ง  

ตารางที่ 3.2ค่า   ของแผ่น Ti-TLC ที่เผาที่อุณหภูมิต่างกับแผ่น Si-TLC 

 

 

 

 

 

 

 

 

จากตารางที่ 3.2 พบว่า ค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ ( ) ของแผ่น Ti-TLC มีค่าสูงกว่าแผ่น Si-TLC แสดงว่าวัฏภาค

เคล่ือนที่สามารถเคล่ือนที่บนแผ่น Ti-TLC ได้รวดเร็วกว่าบนแผ่น Si-TLC เนื่องจากการจัดเรียงตัวของซิลิกาเป็น

แบบอนุภาค (packed particle) ซึ่งมีโพรงบนพ้ืนผิว (through pore) น้อยกว่าโพรงของเส้นใยไทเทเนียม 

ไดออกไซด์ และเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์มีค่าการซึมผ่านของสารผ่านชั้นผิว (permeability) มากกว่าอนุภาค

ซิลิกา ดังนั้นเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์มีรูพรุนมากกว่าอนุภาคซิลิกาในพ้ืนผิวที่เท่ากัน  ส่งผลให้วัฏภาค

เคล่ือนที่เคล่ือนที่ผ่านวัฏภาคน่ิงซิลิกาได้ช้ากว่า และเม่ือพิจารณาความเร็วในการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่

บนแผ่น Ti-TLC ที่เผาด้วยอุณหภูมิต่างๆ พบว่า การเผาที่อุณหภูมิสูงข้ึน ค่า มีแนวโน้มสูงข้ึน จากการเผาเส้น

ใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่อุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียส ได้โครงสร้างของไทเทเนียมไดออกไซด์แบบรูไทล์ ซึ่ง

มีความสม่ าเสมอของโพรงมากกว่าโครงสร้างของไทเทเนียมไดออกไซด์แบบอะนาเทส ส่งผลให้ค่า  ของ  

Ti-TLC ที่เผาที่อุณหภูมิ 600-800 องศาเซลเซียส สูงกว่าแผ่น Ti-TLC ที่เผาที่อุณหภูมิ 400 และ 500 องศา

เซลเซียส ความเร็วในการเคล่ือนที่ของวัฏภาคเคล่ือนที่ 

TLC   (cm2/s) 

เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ 

400 องศาเซลเซียส 0.046 

500 องศาเซลเซียส 0.044 

600 องศาเซลเซียส 0.052 

700 องศาเซลเซียส 0.056 

800 องศาเซลเซียส 0.073 

อนุภาคซิลิกา 0.028 
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 3.3.2  การทดสอบการเคล่ือนที่ของสารประกอบที่เป็นเบสผ่านวัฏภาคน่ิง 

 การแยกสารประกอบข้ันพ้ืนฐานนี้เป็นข้ันตอนเพ่ือศึกษาวิธีทางโครมาโทกราฟี  โดยการ

เปรียบเทียบของแผ่น Ti-TLC และ Si-TLC โดยเลือกสารประกอบที่มีคุณสมบัติที่เป็นเบสคือ เมทิลินบลูไฮเดรต 

มีโครงสร้างดังภาพที่ 3.3 

S

N

NH3C N

CH3 CH3

CH3

xH2O

Cl

 

ภาพที่ 3.3  โครงสร้างโมเลกุลของ เมทิลินบลูไฮเดรต 

  การเคล่ือนที่ของสีย้อมบนแผ่นไทเทเนียมไดออกไซด์และแผ่นซิลิกาแสดงในภาพท่ี 3.4  โดย

ระยะความกว้างโดยเฉล่ียของจุดท่ีแต้ม, ค่ารีทาร์เดชัน (Rf) และความสูงของเพลต (H) Ti-TLC และ Si-TLC สรุป

ดังตารางท่ี 3.3 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

ภาพที่ 3.4 การเคล่ือนที่ของเมทิลินบลูไฮเดรตบนวัฏภาคนิ่งเป็น  A) ซิลิกา และเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่

เผาที่อุณหภูมิ B) 400 องศาเซลเซียส  C) 500 องศาเซลเซียส และ D) 800 องศาเซลเซียส  

A 

C 

B 

D 
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ตารางที่ 3.3 ค่าความกว้างของจุดที่แต้ม, รีทาร์เดชัน แฟคเตอร์ (Rf) และความสูงเพลต (H) ของ Ti-TLC และ 

Si-TLC 

 

 

 

 

 

 

 จากการทดสอบเปรียบเทียบประสิทธิภาพในการแยกเมทิลินบลูไฮเดรต โดยใช้เส้นใย

ไทเทเนียมไดออกไซด์ (Ti-TLC) และอนุภาคซิลิกา (Si-TLC) เป็นวัฏภาคนิ่ง พบว่า การแยกโดย Ti-TLC  มีค่า Rf 

ที่มากกว่าใน Si-TLC ซึ่งอาจเป็นผลมาจากความเป็นกรด-เบสของพ้ืนผิว เนื่องจากซิลิกามีค่าไอโซอิเล็กทริก

พอยท์ (pI) เท่ากับ 1-2  ในขณะที่ค่า pI ของไทเทเนียมไดออกไซด์มีค่า 3-6 ซึ่งบ่งบอกว่าพ้ืนผิวของซิลิกามีความ

เป็นกรดมากกว่าไทเทเนียมไดออกไซด์ และอาจเกิดการโปรโตเนตที่หมู่เอมีนของเมทิลินบลูไฮเดรตท าให้เกิดแรง

ดึงดูดท่ีมากกบัพ้ืนผิวของซิลิกา สารจึงเกิดรีเทนชันอยู่บน Si-TLC ไม่ค่อยเกิดการเคล่ือนที่ ท าให้ไม่สามารถสาร

กลุ่มเบสได้ แต่เมทิลินบลูไฮเดรตสามารถเคล่ือนที่ได้ดีบน Ti-TLC ดังนั้น Ti-TLC มีความสามารถในการแยกสาร

กลุ่มเบสได้ 

  เม่ือเปรียบเทียบการเคล่ือนที่ของเมทิลินบลูไฮเดรตบนแผ่น Ti-TLC ที่ท าการเผาเส้นใย

ไทเทเนียมไดออกไซด์ที่อุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียสซึ่งได้เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่มีโครงสร้างแบบ 

อะนาเทส, 500 องศาเซลเซียส ซึ่งเริ่มมีการเปล่ียนโครงสร้างเป็นแบบรูไทล์และ 800 องศาเซลเซียสซึ่งโครงสร้าง

ของไทเทเนียมไดออกไซด์เป็นแบบรูไทล์  พบว่า ค่า Rf ของเมทิลินบลูไฮเดรตไม่แตกต่างกัน นั่นคือ โครงสร้าง

ของเส้นใยไม่มีผลต่อการรีเทนของเมทิลินบลูไฮเดรตบนวัฏภาคนิ่ง เนื่องจากโครงสร้างของไทเทเนียมไดออกไซด์

แบบอะนาเทสและรูไทล์มีสมบัติความเป็นกรดเบสที่ใกล้เคียงกัน ท าให้มีแรงดึงดูดระหว่างเมทิลินบลูไฮเดรตกับ 

Ti-TLC ที่ใกล้เคียงกัน แต่อย่างไรก็ตามเส้นใยที่เผาด้วยอุณหภูมิ 400 องศาเซลเซียส มีค่าความสูงเพลตท่ี

มากกว่าเส้นใยที่เผาด้วยอุณหภูมิ 500 และ 800 องศาเซลเซียส ทั้งนี้ อาจเป็นผลจากความเป็นระเบียบและ

ความสม่ าเสมอของโพรงในโครงสร้างของไทเทเนียมไดออกไซด์ แบบรูไทล์ที่มีมากกว่าแบบอะนาเทส ซึ่ง

วัฏภาคนิ่ง 
เมทิลินบลไูฮเดรต 

Spot width 
(cm) 

Rf H (m) 

เส้นใยไทเทเนียม 
ไดออกไซด์ 

400 องศาเซลเซียส 0.25 0.87 22.46 

500 องศาเซลเซียส 0.20 0.93 14.61 

800 องศาเซลเซียส 0.20 0.90 15.43 

ซิลิกา 0.20 0.05 5000.00 
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สอดคล้องกับ Eddy diffusion (A) ในสมการ Van Deemter (สมการ 3.7) ที่เกี่ยวข้องกับการกระจายตัวของสาร

ผ่านวัฏภาคน่ิง ท าให้สารเกิดการกระจายตัวน้อยกว่าได้ค่า H ที่ต่ ากว่า 

     H  =  A + 
 

 
 + Cu     (3.7) 

 A = eddy diffusion, 

 B = longitudinal diffusion, 

 C = resistance to mass transfer in both the stationary phase and mobile phase, and 

 u  = the average linear mobile phase velocity. 

 

 

 

 

 

 



 

 

 

 

บทที่ 4 

สรุปผลการทดลอง 

 

  จากการสังเคราะห์เส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ด้วยเทคนิคอิเล็กโทรสปินนิ่งผ่านกระบวนการ 

sol-gel เพ่ือเป็นวัฏภาคนิ่งในการแยกสารโดยอาศัยหลักการทินแลร์โครมาโทกราฟี และเม่ือท าการสังเคราะห์

เส้นใยในสภาวะเงื่อนไขที่มี อัตราส่วน PVP:TiO2เท่ากับ 1:1 ให้ความต่างศักย์ 25 กิโลโวลต์อัตราการไหลของ

สารละลายพอลิเมอร์ 15 ไมโครลิตร/นาที และใช้ระยะห่างระหว่างตัวรองรับกับปลายเข็มเท่ากับ 7 เซนติเมตร 

พบว่าเส้นใยจะมีลักษณะราบเรียบ มีความสม่ าเสมอ และเม่ือท าการพิสูจน์โครงสร้างของเส้นใยหลังการเผาที่

อุณหภูมิต่างๆโดยการท า X-ray powder diffraction (XRD) พบว่า โครงสร้างความเป็นผลึกของเส้นใยจะมีการ

เปล่ียนแปลงเม่ือเพ่ิมอุณหภูมิในการเผา และเม่ือเพ่ิมอุณหภูมิในการเผามากว่า 500 องศาเซลเซียสพบว่า

โครงสร้างจะเปล่ียนจากอะนาเทสเป็นรูไทล์ ซึ่งจะส่งผลต่อการแยกสาร 

 และเม่ือน ามาทดสอบการแยกสารโดยใช้เป็นวัฏภาคนิ่ง ซึ่งเปรียบเทียบกับวัฏภาคนิ่งซิลิกา พบว่า

ค่าคงที่ในการเคล่ือนที่ตัวท าละลายเคล่ือนที่ (K ) บนอนุภาคซิลิกาและเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ผ่านการ

เผาที่อุณหภูมิ 400, 500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซียสเท่ากับ0.028,0.046, 0.044, 0.052, 0.056 และ 

0.073cm2/s ตามล าดับซึ่งสามารถบ่งบอกได้ว่าตัวท าละลายเคล่ือนที่จะสามารถเคล่ือนที่บนเส้นใยไทเทเนียม 

ไดออกไซด์ได้เร็วกว่าบนวัฏภาคน่ิงซิลิการวมถึงเคล่ือนที่ได้เร็วกว่าบนเส้นใยที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิสูง จากนั้น

น ามาทดสอบการเคล่ือนที่ของเมทิลินบลูไฮเดรต พบว่าค่ารีทาร์เดชันแฟคเตอร์ (Rf)ในการแยกของวัฏภาคนิ่ง 

ซิลิกาและเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ผ่านการเผาที่อุณหภูมิ 400, 500, 800 องศาเซลเซียสเท่ากับ 0.05, 

0.87, 0.93 และ 0.90 ตามล าดับ จะเห็นได้ว่าประสิทธิภาพในการแยกสารของวัฏภาคนิ่งเส้นในไทเทเนียม 

ไดออกไซด์จะดีกว่าวัฏภาคน่ิงซิลิกา แต่ความแตกต่างของโครงสร้างผลึกของเส้นใยไม่ส่งผลต่อประสิทธิภาพใน

การแยกเนื่องจากมีสมบัติความเป็นกรดเบสที่ใกล้เคียงกัน 
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ข้อเสนอแนะส าหรับงานวิจัยต่อไป 

1) ควรศึกษาเส้นใยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่ ผ่านการเผาที่อุณหภูมิสูงข้ึน เพ่ือศึกษาการการ

เปล่ียนแปลงโครงสร้างของเส้นใยและประสิทธิภาพในการแยกสาร 

2) ควรเปล่ียนตัวรองรับให้เหมาะสมในแต่ละการเผาที่อุณหภูมิต่างๆ 
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