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หัวข้อโครงงาน การสังเคราะห์และวิเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 ทีเ่จือด้วยไนโอเบียมเพ่ือการ

ประยุกต์ใช้ในไบโอพลาสติกและเครื่องสำอาง 

ผู้จัดทำโครงงาน  นางสาวชนิสรา จันทรังษี 

อาจารย์ที่ปรึกษา  ผู้ช่วยศาสตราจารย์ ดร.สุคคเณศ ตุงคะสมิต 

ภาควิชา  ฟิสิกส์ 

ปีการศึกษา  2563 

 

บทคัดย่อ  

โครงงานนี้ได้ทำการสังเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่มีรูพรุนขนาดเล็กได้สำเร็จ และทำการเจือด้วย

ไนโอเบียม (Nb-doping) ด้วยวิธีการ Direct synthesis ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ทั้งหมดถูกนำไปวิเคราะห์

สมบัติเฉพาะทางด้านฟิสิกส์โดยใช้เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ การดูดซับแก๊สไนโตรเจน และกล้อง-

จุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด ผลจากการวิเคราะห์โครงสร้างผลึกด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ 

พบว่าวัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียมยังคงรักษาโครงสร้างของ ZSM-5 ไว้ได้หลังจากทำการเจือไน-

โอเบียมเข้าไป (3% โดยโมล) แต่ไม่สามารถสังเกตเห็นยอดกราฟของไนโอเบียมออกไซด์ได้อย่างชัดเจน และ

จากการคำนวณหาขนาดของผลึก ขนาดของผลึก ZSM-5 มีขนาดประมาณ 31 นาโนเมตร และผลึกของ Nb-

ZSM-5 มีขนาดประมาณ 18 นาโนเมตร ผลจากการศึกษาสมบัติทางกายภาพด้วยเทคนิคการดูดซับแก๊ส

ไนโตรเจนพบว่าพ้ืนที่ผิวจำเพาะของ Nb-ZSM-5 นั้นมากกว่าพื้นท่ีผิวจำเพาะของ ZSM-5 แต่ปริมาตรและ

ขนาดของรูพรุนนั้นมีเท่ากัน 

คำสำคัญ: ZSM-5, Nb-doped catalysts 
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Abstract 

In this work, the microporous ZSM-5 materials were successfully synthesized and 

doped with niobium by using direct synthesis method. All synthesized products were 

characterized for their physical properties by using X-ray powder diffraction, N2 adsorption-

desorption and scanning electron microscopy. The results from crystal structure analysis using 

X-ray powder diffraction showed that the niobium-doped ZSM-5 porous material can maintain 

the structure of the ZSM-5 crystal after doping with niobium (at 3% by mol) but it was not 

possible to clearly identify the peaks related to niobium. From the calculation, the crystallite 

size of ZSM-5 and Nb-ZSM-5 was about 31 and 18 nm, respectively. The results from N2 

adsorption-desorption showed that the specific surface area of Nb-ZSM-5 is larger than ZSM-

5 but the pore volume and pore diameter are the same. 

Keywords: ZSM-5, Nb-doped catalysts 
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กิตติกรรมประกาศ 

โครงงานการสังเคราะห์และวิเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียมเพ่ือการประยุกต์ใช้ใน  

ไบโอพลาสติกและเครื่องสำอางสำเร็จลุล่วงได้ด้วยดีตามวัตถุประสงค์ของโครงงาน ด้วยความความช่วยเหลือ 

และคำแนะนำ จากหลาย ๆ บุคคล ผู้จัดทำขอขอบคุณมา ณ ที่นี้ 

ขอขอบคุณอาจารย์ที่ปรึกษาโครงงาน ผู้ช่วยศาสตราจารย์ ดร.สุคคเณศ ตุงคะสมิต ที่ให้คำแนะนำ และ

ช่วยเหลือในส่วนของความรู้ทางวิชาการ เทคนิคการทดลอง แนวคิดและคอยแก้ไขข้อบกพร่องต่าง ๆ  จนทำให้

โครงงานเล่มนี้เสร็จอย่างสมบูรณ์  

ขอขอบคุณ ผู้ช่วยศาสตราจารย์ ดร.ดวงกมล ตุงคะสมิต อาจารย์ประจำภาควิชาเคมี ทีช่่วยเหลือ 

แนะนำและให้คำปรึกษาในส่วนของความรู้วิชาการ เทคนิคการทดลอง อุปกรณเ์ครื่องมือต่าง ๆ รวมไปถึง

สถานที่ทำวิจัย  

ขอขอบคุณ รองศาสตราจารย์ ดร.สมชาย เกียรติกมลชัย และรองศาสตราจารย์ ดร.สตรีรัตน์ โฮดัค 

คณะกรรมการสอบโครงงาน ที่สละเวลาส่วนตัวมาเป็นกรรมการในการสอบโครงงานครั้งนี้ ตลอดจนการ

ตรวจสอบและให้คำแนะนำในการแก้ไขข้อผิดพลาดที่เจอในโครงงาน 

ขอขอบคุณ คุณสาวิตรี เพ็งบุญ นิสิตปริญญาเอก สาขาวิชาปิโตรเคมีและวิทยาศาสตร์โพลิเมอร์ คณะ

วิทยาศาสตร์ ที่คอยให้คำแนะนำ อธิบายข้อสงสัยที่เกีย่วกบัการทดลองและการใช้เครื่องมือในการวิเคราะห์ต่าง 

ๆ และขอขอบคุณสมาชิกในแลปทุกคนที่คอยช่วยเหลือในด้านการทดลองและให้คำแนะนำที่ดีมาโดยตลอด 

 ท้ายนี้ขอขอบคุณรุ่นพ่ีและเพ่ือนๆ ภาควิชาฟิสิกส์ที่คอยให้คำแนะนำและความช่วยเหลือมาโดยตลอด 

ผู้จัดทำหวังเป็นอย่างยิ่งว่าโครงงานนี้จะเป็นประโยชน์ให้แก่ผู้ที่สนใจไม่มากก็น้อย หากมีจุดบกพร่องประการใด

ขออภัยมา ณ ที่นีด้้วย 
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บทที่ 1 

บทนำ 

1. ที่มาและความสำคัญ 

วัสดุรูพรุนซีโอไลต์คือสารประกอบอะลูมิโนซิลิเกตมีลักษณะเป็นรูพรุนและมีช่องว่างหรือโพรงที่

ต่อเชื่อมกันอย่างเป็นระเบียบในสามมิติพบได้ทั้งในธรรมชาติและจากการสังเคราะห์ซึ่งซีโอไลต์ที่ได้จากการ

สังเคราะห์จะสามารถควบคุมขนาดและโครงสร้างที่ต้องการได้ นิยมนำมาประยุกต์ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา        

ตัวดูดซับและใช้ในการแยกทางเคมี โดยซีโอไลต์ที่มีขนาดของผลึกน้อยกว่า 100 นาโนเมตรจะเรียกว่าเป็น 

Nanocrystalline zeolite  ซึง่เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและตัวดูซับที่ดีเนื่องจากมีพ้ืนที่ผิวมากและมีระยะทางในการ

แพร่ที่สั้นกว่าเมื่อเปรียบเทียบกับซีโอไลต์ที่มีขนาดอยู่ในระดับไมโครเมตร หนึ่งในวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ที่ได้รับ

ความนิยมในการนำมาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา คือวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ซึ่งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธ์ 

(Heterogeneous catalyst) ส่วนใหญ่จะนยิมใช้ในอุตสาหกรรมปิโตรเคมี มีจุดเด่นคือเมื่อทำปฏิกิริยาแล้ว

สามารถนำกลับมาใช้ใหม่ได้อีกหลายครั้ง แต่ในโครงงานนี้สนใจที่จะนำวัสดุรูพรุน ZSM-5 มาประยุกต์ใช้ใน

อุตสาหกรรมเครื่องสำอางและไบโอพลาสติก เนื่องจากมีการศึกษาพบว่าการนำไนโอเบียมออกไซด์ผสมกับ 

ZSM-5 แล้วไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาในปฏิกิริยาการเปลี่ยนน้ำตาลกลูโคสเป็นกรดแลกติกจะทำให้ผลิตภัณฑ์ที่

ได้มีเปอร์เซ็นต์ของผลผลิตมากข้ึน โดยในโครงงานนี้ทำการนำโลหะไนโอเบียม (Nb) มาเจือในโครงสร้างของ 

ZSM-5 เพ่ือเป็นการลดปริมาณการใช้ไนโอเบียมออกไซด์ที่เกินความจำเป็นลง ซึ่งกรดแลกติกท่ีเป็นผลิตภัณฑ์

ของปฏิกิริยานี้เป็นสารสำคัญที่ช่วยกักเก็บความชุ่มชื้นจึงสามารถนำไปประยุกต์ใช้ในการผลิตเครื่องสำอางเพ่ือ

เป็นสารที่ช่วยเพิ่มความชุ่มชื้นให้แก่ผิว และนอกจากนี้กรดแลกตกิยังเป็นโมโนเมอร์ในการผลิตไบโอพลาสติก 

จึงถือว่าเป็นการเพ่ิมมูลค่าและเพ่ิมความสามารถในการนำไปประยุกต์ใช้ของวัสดุรูพรุน ZSM-5 ตัวเร่งปฏิกิริยา

ที่สังเคราะห์ได้นั้นมีความเป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม ช่วยเพิ่มเปอร์เซ็นต์ของผลผลิต ลดต้นทุนการผลิต และ

สามารถนำตัวเร่งปฏิกิริยากลับมาใช้ใหม่ได้อีกหลายครั้ง 

 

2. วัตถุประสงค์ 

1) สังเคราะห์ซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม (Nb–doped Zeolite ZSM-5)  

2) วิเคราะห์โครงสร้างและสมบัติเฉพาะทางด้านฟิสิกส์ของวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วย

ไนโอเบียม (Nb–doped ZSM-5)  
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3. ขอบเขตการศึกษา 

ในโครงการนี้ได้ศึกษาวิธีการสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 และวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด 

ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม (Nb–doped ZSM-5) โดยวิธี Direct synthesis และทำการวิเคราะห์

ลักษณะเฉพาะของ Nb–ZSM-5 ได้แก่ สมบัติทางโครงสร้างทางผลึกด้วยเทคนิค XRD ความพรุนของวัสดุด้วย

เทคนิคการดูดซับไนโตรเจน และ ลักษณะโครงสร้างจุลภาคด้วยเทคนิค SEM เพ่ือเปรียบเทียบกับสาร 

undoped-ZSM-5 

 

3.1 แผนการศึกษา 

 1. ศึกษาเกี่ยวกับซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 เช่น โครงสร้างผลึก ประเภท สมบัติต่าง ๆ เป็นต้น และศึกษา

วิธีการสังเคราะห์ซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5  

 2. ศึกษาวิธีการที่จะใช้ในการวิเคราะห์สมบัติของซีโอไลต์ ที่สังเคราะห์ได้ เช่น XRD, SEM, Nitrogen 

Adsorption เป็นต้น 

 3. จัดซื้อและจัดเตรียมสารตั้งต้นสำหรับการสังเคราะห์ซีโอไลต์ ZSM-5 

 4. ทำการสังเคราะห์ซีโอไลต์ และนำซีโอไลต์ที่ได้จากการสังเคราะห์ไปวิเคราะห์สมบัติต่าง ๆ 

 5. ศึกษาวิธีการเจือไนโอเบียม เข้าไปในโครงสร้างของ ซีโอไลต์ ZSM-5 

 6. ทำการเจือไนโอเบียม เข้าไปในโครงสร้างของ ZSM-5 โดยวิธี Direct synthesis 

 7. วิเคราะห์และเปรียบเทียบสมบัติของซีโอไลต์ ZSM-5 ที่ได้จากการเจือด้วยไนโอเบียมทั้ง 2 วิธี 

 8. สรุปผลการทดลอง 

 9. จัดทำรายงาน 
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3.2 ระยะเวลาที่ศึกษา 

 รายการ ก.ย. 

63 

ต.ค. 

63 

พ.ย. 

63 

ธ.ค. 

63 

ม.ค. 

64 

ก.พ. 

64 

มี.ค. 

64 

เม.ย. 

64 

พ.ค.

64 

1 ศึกษาเกี่ยวกับซีโอไลต์ ชนิด ZSM-

5 เช่น โครงสร้างผลึก ประเภท 

สมบัติต่างๆ เป็นต้น และศึกษา

วิธีการสังเคราะห์ซีโอไลต์ ชนิด 

ZSM-5 

         

2 ศึกษาวิธีการที่จะใช้ในการ

วิเคราะห์สมบัติของ 

ซีโอไลต์ ที่สังเคราะห์ได้ เช่น XRD, 

SEM, Nitrogen Adsorption 

เป็นต้น 

         

3 จัดซื้อและจัดเตรียมสารตั้งต้น

สำหรับการสังเคราะห์ซีโอไลต์ 

ZSM-5 

         

4 ทำการสังเคราะห์ซีโอไลต์ และนำ

ซีโอไลต์ที่ได้จากการสังเคราะห์ไป

วิเคราะห์สมบัติต่างๆ 

         

5 ศึกษาวิธีการเจือไนโอเบียม เข้าไป

ในโครงสร้างของ ซีโอไลต์ ZSM-5 

         

6 ทำการเจือไนโอเบียม เข้าไปใน

โครงสร้างของ  

ZSM-5 โดยวิธี Direct synthesis 

         

7 วิเคราะห์และเปรียบเทียบสมบัติ

ของซีโอไลต์ ZSM-5 ที่ได้จากการ

เจือด้วยไนโอเบียม 

         

8 สรุปผลการทดลอง          

9 จัดทำรายงาน          
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4. ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

1) เรียนรู้การเตรียมสารและความปลอดภัยในการเตรียมสารเคมีเบื้องต้น 

2) ได้ทักษะในการศึกษา ค้นคว้า และวิเคราะห์ข้อมูล ที่ได้จากกระบวนการวิจัย 

3) ได้เรียนรู้ขั้นตอนและกระบวนการสังเคราะห์ซีโอไลต์ ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 

4) ได้ประสบการณ์การทดสอบสมบัติและองค์ประกอบหลักต่าง ๆ ที่สำคัญของซีโอไลต์ที่เจือด้วย

ไนโอเบียมที่สัมพันธ์กับประสิทธิภาพของตัวเร่งปฏิกิริยา เพื่อพัฒนาในการใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาใน

อุตสาหกรรมต่อไป 
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บทที่ 2 

ทฤษฎีที่เกี่ยวข้อง 

1. โครงสร้างผลึกของซีโอไลต์ชนิด ZSM-5 

ซีโอไลต์คือสารประกอบอะลูมิโนซิลิเกตหน่วยย่อยของซีโอไลต์ประกอบด้วยอะตอมของซิลิกอนหรือ

อะลูมิเนียมหนึ่งอะตอม และออกซิเจนสี่อะตอม (SiO4 หรือ AlO4) สร้างพันธะกันเป็นรูปสามเหลี่ยมสี่หน้า 

(tetrahedron) โดยอะตอมของซิลิกอน (หรืออะลูมิเนียม) อยู่ตรงกลาง ล้อมรอบด้วยอะตอมของออกซิเจนที่

มุมทัง้สี่ ซึ่งโครงสร้างสามเหลี่ยมสี่หน้านี้จะเชื่อมต่อกันที่มุม (ใช้ออกซิเจนร่วมกัน) ก่อให้เกิดเป็นโครงสร้างที่

ใหญ่ขึ้นและเกิดเป็นช่องว่างระหว่างโมเลกุล ทำให้ซีโอไลต์เป็นผลึกแข็ง เป็นรูพรุนและช่องว่างหรือโพรงที่

ต่อเชื่อมกันอย่างเป็นระเบียบในสามมิติซึ่งนิยมใช้กันอย่างแพร่หลายในกระบวนการทางอุตสาหกรรมต่าง ๆ

เช่น การเร่งปฏิกิริยา การแยกสารเคมีและเป็นตัวดูดซับ [1] 

 ZSM-5 เป็นหนึ่งในชนิดของซีโอไลต์ โดยโครงสร้างผลึกของ ZSM-5 ถูกจัดให้อยู่ใน space group 

Pnma (No. 62) ของระบบ Orthorhombic โดยมีค่าคงท่ีผลึก ได้แก่ a = 20.09 Å, b = 19.738 Å และ c = 

13.14 Å และ α = β = γ = 90° [2] 

 

รูปที่ 2.1 โครงสร้างของซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 (MFI) 

(ท่ีมา : https://asia.iza-structure.org/IZA-SC/framework_main_image.php?STC=MFI ) 
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2. การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ 

เทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ (XRD) เป็นเทคนิคท่ีนำรังสีเอ็กซ์ (X-ray) มาใช้วิเคราะห์

และระบุชนิดสารประกอบ โครงสร้างผลึกของสารประกอบที่มีอยู่ในสารตัวอย่าง เทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบน

ของรังสีเอ็กซ์อาศัยหลักการของการยิงรังสีเอ็กซ์ไปกระทบที่ชิ้นงาน ทำให้เกิดการเลี้ยวเบน และสะท้อนออกมา

ที่มุมต่าง ๆ กันโดยมีหัววัดสัญญาณ (Detector) เป็นตัวรับข้อมูล องค์ประกอบและโครงสร้างของสารจะมีองศา

ในการเลี้ยวเบนรังสีเอ็กซ์ ในมุมที่แตกต่างกันออกไปขึ้นกับองค์ประกอบ รูปร่าง และลักษณะผลึกซึ่งผลที่ได้จึง

สามารถบ่งชี้ชนิดของสารประกอบที่มีอยู่ในสารตัวอย่างและสามารถนำมาใช้ใช้ศึกษารายละเอียดเกี่ยวกับ

โครงสร้างของผลึกของสารตัวอย่างนั้น ๆ นอกจากนั้นแล้วยังสามารถศึกษาและวิเคราะห์ ปริมาณความเป็น

ผลึก ขนาดของผลึก ความสมบูรณ์ของผลึก และความเค้นของสารประกอบในสารตัวอย่างได้อีกด้วย 

2.1 กฎของแบรกก์ 

กฎของแบรกก์ เป็นกฎที่อธิบายความสัมพันธ์ระหว่างความยาวคลื่นของรังสีเอ็กซ์ตกกระทบ มุมตก

กระทบและระยะห่างของอะตอมซึ่งเป็นเงื่อนไขของการเกิดปรากฏการณ์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ โดยเมื่อ

รังสีเอ็กซ์ตกกระทบผลึกหรือโครงสร้างที่มีการจัดเรียงตัวเป็นระนาบของอะตอมอย่างมีระเบียบ จะเกิดการ

สะท้อนบนระนาบของผลึกและเกิดการแทรกสอด เมื่อใดที่ผลต่างของระยะทางเดินของรังสีเอ็กซ์ มีค่าเท่ากับ

จำนวนเท่าของความยาวคลื่นของรังสีเอ็กซ์ จะทำให้เกิดรูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสี ซึ่งรูปแบบดังกล่าว 

เรียกว่า Diffraction pattern ดังนั้นเมื่อเราทราบความยาวคลื่น และวัดมุมท่ีเกิดการเลี้ยวเบน เราก็สามารถ

คำนวณหา ค่าระยะระหว่างระนาบของผลึกได้ ตามสมการของแบรกก์ 

2dsinθ = nλ                                                        (2.1) 

โดยที่ d คือ ระยะห่างระหว่างระนาบของผลึก 

 θ คือ มุมตกกระทบ 

 n คือ จำนวนเต็ม 

 λ คือ ความยาวคลื่นของรังสีเอ็กซ์ 
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รูปที่ 2.2 การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ของระนาบผลึก 

(ท่ีมาhttps://th.wikipedia.org/wiki/%E0%B8%81%E0%B8%8E%E0%B8%82%E0%B8%AD 

%E0%B8%87%E0%B9%81%E0%B8%9A%E0%B8%A3%E0%B8%81%E0%B8%81%E0%B9%8C) 

 

2.2 สมการเชอร์เรอร์ (Scherrer equation) 

เทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ (XRD) สามารถนำมาใช้คำนวณหาขนาดของผลึกได้โดย

นำมาประยุกต์ใช้กับสมการเชอร์เรอร์ (Scherrer equation) ดังนี้[3] 

τ = κλ
βcosθ

                                                            (2.2) 

โดยที่ τ คือ ขนาดเฉลี่ยของผลึก 

κ คือ ค่าคงท่ี (มีค่าเท่ากับ 1 สำหรับอนุภาคทรงกลม) 

λ คือ ความยาวคลื่นของรังสีเอกซ์ 

β คือ ความกว้างของกราฟที่ความสูงครึ่งหนึ่งของความสูงสูงสุดของกราฟ (FWHM) 

θ คือ มุมของแบรกก์ 

 

3. การดูดซับและคายแก๊สไนโตรเจน (N2 adsorption and desorption) 

 การดูดซับและคายแก๊สไนโตรเจนเป็นเทคนิคที่ใช้วิเคราะห์วัสดุที่มีรูพรุนและสมบัติทางกายภาพของ

สาร เชน่ พ้ืนที่ผิวจำเพาะของสาร (specific surface area) ปริมาตรของรูพรุน (pore volume) และหาขนาด

ของรูพรุนของตัวเร่งปฏิกิริยาที่เป็นของแข็ง ลักษณะการดูดซับของแก๊สของวัสดุที่มีรูพรุนสามารถอธิบายได้
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ด้วย adsorption isotherm ที่เป็นความสัมพันธ์ระหว่างความดันสัมพัทธ์ (P/P0) กับปริมาตรแก๊สที่ถูกดูดซับ 

โดย IUPAC ได้ทำการจำแนก adsorption isotherm ออกเป็น 6 ชนิด ดังรูปที่ 2.3 (a) 

 

 

รูปที ่2.3 (a) adsorption isotherm และ (b) hysteresis loop ชนิดต่าง ๆ ตามระบบ IUPAC 

( ที่มา : https://www.researchgate.net/figure/Different-types-of-adsorption-isotherms-as-classified-by-IUPAC-

25_fig6_331250869, https://www.researchgate.net/figure/Schematic-representation-of-IUPAC-classification-

of-sorption-hysteresis-loops-6_fig2_244507787 ) 
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ตารางที่ 2.1 รูปแบบ adsorption isotherm[4] 

รูปแบบ การทำปฏิกิริยาระหว่างพ้ืนที่ผิว

ของตัวอย่างและแก๊สที่ถูกดูดซับ 

ลักษณะรูพรุน 

I Relatively strong รูพรุนขนาดเล็ก (microporous) 

II Relatively strong ไม่เป็นรูพรุน (nonporous) 

III weak รูพรุนขนาดใหญ่ (macroporous)/ 

ไม่เป็นรูพรุน (nonporous) 

IV Relatively strong รูพรุนขนาดกลาง (microporous) 

V weak รูพรุนขนาดเล็ก (microporous)/ 

รูพรุนขนาดกลาง (microporous) 

Vi Restively strong sample, 

surface has an even 

distribution of energy 

ไม่เป็นรูพรุน (nonporous) 

ในการคายของแก๊สมีที่มปีริมาตรไม่เท่ากับการดูดซับของแก๊สทำให้เกิดความแตกต่างระหว่าง 

adsorption และ desorption isotherm ดังรูปที่ 2.3 (a) IV และ V เรียกว่า hysteresis loop ซ่ึงรูปร่างของ 

hysteresis loop นั้นจะมีความสัมพันธ์กับลักษณะของรูพรุนของวัสดุที่มีรูพรุนขนาดกลาง โดย IUPAC ได้

จำแนกประเภทของ hysteresis loop ได้เป็น 4 ชนิด ดังรูปที่ 2.3 (b) ได้แก่ ชนิด H1 รูพรุนมีลักษณะเป็น

ทรงกระบอกหรือทรงกลม ชนิด H2 ไม่สามารถระบุขนาดและรูปร่างของรูพรุนได้อย่างชัดเจน ชนิด H3 มักเจอ

ในของแข็งที่มีรูพรุนขนาดใหญ่ และชนิด H4 มักจะเจอในของแข็งท่ีมีรูพรุนขนาดเล็ก[5,6] 

ในโครงงานนี้ได้ทำการวิเคราะห์การดูดซับไนโตรเจนโดยผลที่ได้ตรงกับไอโซเทอมแบบที่ I ซึ่งวิธีที่ใช้

วิเคราะห์ได้แก่ BET plot เพ่ือศึกษาพ้ืนที่ผิว MP plot และ t plot เพ่ือศึกษาลักษณะรูพรุน 

3.1 BET method 

Stephen Brunauer, Paul Hugh Emmett และ Edward Teller ได้ศึกษาการดูดซับแก๊สไนโตรเจน

ทั้งบนผิวหน้าและภายในรูพรุนของวัสดุ ดังแสดงในภาพที่ 2.4 พบว่าแก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับนั้นจะมีส่วนหนึ่ง

ที่เคลือบบนผิวของวัสดุในลักษณะที่เป็นโมเลกุลชั้นเดียวจนเต็มพื้นที่ผิวก่อนจากนั้นแก๊สไนโตรเจนที่เหลือ

แพร่กระจายไปเคลือบบนผิวของวัสดุในลักษณะที่เป็นโมเลกุลหลายชั้น ซึ่งจากผลการศึกษานี้สามารถเขียน

แสดงความสัมพันธ์ระหว่างปริมาตรของแก๊สที่ถูกดูดซับ (Va) กับความดันสัมพัทธ์ (P/P0) ของวัสดุที่เพ่ิมข้ึน เป็น

สมการที ่เรียกว่า “สมการของ BET” ได้ดังนี้ 

1

𝑉𝑎[𝑃0
𝑃 −1]

= 1
𝑉𝑚𝐶

+ 𝐶−1
𝑉𝑚𝐶

( 𝑃
𝑃0

)                                           (3.1) 
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โดย V = ปริมาตรของแก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับที่ ความดันสัมพัทธ์ P/P0  

Vm = ปริมาตรของแก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับเคลือบบนผิวของสารในลักษณะที่เป็นโมเลกุลชั้นเดียว  

P = ความดันของแก๊สไนโตรเจนที่ใช้ในขณะทำการทดลอง (หน่วยเป็นมิลลิเมตรปรอท)  

P0 = ความดันอิ่มตัวของแก๊สไนโตรเจน (หน่วยเป็นมิลลิเมตรปรอท)  

C = ค่าคงที่ 

 

รูปที่ 2.4 การดูดซับแก๊สไนโตรเจนบนผิวหน้าและภายในรูพรุนของวัสด ุ

( ที่มา : https://www.researchgate.net/figure/1-formation-dune-monocouche-puis-de-multicouches-lors-du-

recouvrement-dun-materiau_fig8_30519160 ) 

จากความสัมพันธ์สมการ BET เมื่อพล็อตกราฟระหว่าง 1/Va[(P0/P) -1] กับ P/P0 จะได้กราฟเส้นตรงที่มีความ

ชัน (slope, s) ดังสมการ 3.2 

s = C−1
VmC

                                                              (3.2) 

และจุดตัดแกน y (y-intercept, i) ดังสมการ 3.3 

i = 1
VmC

                                                             (3.3) 

ปริมาตรของแก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับบนผิวของวัสดุในลักษณะที่เป็นโมเลกุลชั้นเดียว (Vm) คำนวณโดยนำ s 

และ i แทนค่าในสมการ 

Vm = 1
s+i

                                                           (3.4) 

พ้ืนทีผ่ิวของวัสดุคำนวณโดยนำ Vm แทนค่าในสมการ 
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St = VmNAcs
M

                                                      (3.5) 

โดย St = พ้ืนที่ผิวของวัสดุ (หน่วยเป็นตารางเมตร)  

N = เลขอาโวกราโดร (6.023 x 1023) (หน่วยเป็นโมเลกุลต่อโมล)  

M = น้ำหนักโมเลกุลของแก๊สไนโตรเจน (28 กรัมต่อโมล)  

Acs = พ้ืนที่หน้าตัดของโมเลกุลของแก๊สไนโตรเจนที่ถูกดูดซับ (16.2 x 10-23) (หน่วยเป็นตารางเมตร)  

ค่า St ที่ได้เมื่อหารด้วยปริมาตรของตัวอย่างวัสดุที่ใช้ทดสอบ (Va) จะได้ค่าพ้ืนที่ผิวหน่วยเป็นตารางเมตรต่อ

กรัม[7] 

S =  St
Va

                                                              (3.6) 

4  กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด 

กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope, SEM) ใช้ศึกษา

รายละเอียดของโครงสร้างภายนอกหรือผิวของตัวอย่าง ภาพที่ได้จากกล้อง SEM เป็นภาพเสมือน 3 มิติที่มี

ระยะชัดลึกสูง ทำให้สามารถระบุลักษณะของ พ้ืนผิวของชิ้นงานได้อย่างชัดเจน 

หลักการทำงานของกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด เริ่มจากแหล่งกำเนิดอิเล็กตรอนปล่อย 

อิเล็กตรอนปฐมภูมิ (primary electron) ออกมา อิเล็กตรอนเหล่านี้ถูกเร่งด้วยศักย์ไฟฟ้าสูง (100 ถึง 30,000 

อิเล็กตรอนโวลต์ หรือมากกว่า) จากนั้นจะถูกดูดลงสู่ด้านล่างโดยแผ่นแอโนด (anode plate) ภายใต้ภาวะ

ความดันสุญญากาศ 10-5 ถึง 10-7 ทอร์ และมีชุดเลนส์คอนเดนเซอร์ ช่วยปรับลำอิเล็กตรอนให้มีขนาดเล็กลง

เพ่ือเพ่ิมความเข้มให้กับลำอิเล็กตรอน ลำอิเล็กตรอนจะวิ่งลงด้านล่างผ่านเลนส์วัตถุท่ีทำหน้าที่ ปรับลำ

อิเล็กตรอนปฐมภูมิให้มีจุดโฟกัสบนผิววัตถุพอด ีโดยมีชุดขดลวดควบคุมการกราด (scan coil) ทำหน้าที่

ควบคุมทิศทางการเคลื่อนที่ของลำอิเล็กตรอนบนพ้ืนผิว ตัวอย่าง ผู้ใช้สามารถกำหนดทิศทางผ่านชุดควบคุม 

(control unit)  

ขณะที่ลำอิเล็กตรอนกระทบผิวตัวอย่างจะเกิดอันตรกริยาระหว่างอิเล็กตรอนปฐมภูมิกับอะตอมของ 

ธาตุในวัตถุและเกิดการถ่ายโอนพลังงานที่ชั้นความลึกจากพ้ืนผิวที่ระดับต่าง ๆ ทำให้เกิดการปลดปล่อย

สัญญาณอิเล็กตรอนชนิดต่าง ๆ ออกมา ซึ่งใช้ในการศึกษาลักษณะผิวของตัวอย่างและวิเคราะห์ธาตุที่มีใน

ตัวอย่างได้[9] 
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บทที่ 3 

วิธีดำเนินงาน 

ในบทที่ 3 จะกล่าวถึงวัสดุอุปกรณ์, ขั้นตอนในการสังเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 และวัสดุรูพรุนซี-

โอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม และขั้นตอนการเตรียมสารก่อนการวิเคราะห์ในกระบวนการต่าง ๆ 

 

1. วัสดุและอุปกรณ์ 

- Hydrogen peroxide (H2O2) 

- Aluminum Isopropoxide (Al(O-i-Pr)3) 

- Tetrapropylammonium hydroxide 

(TPAOH) 

- Tetraethyl orthosilicate (TEOS) 

- Ammonium carbonate ((NH4)2CO3) 

- Deionized Water 

- Commercial ZSM-5 

- บีกเกอร์  

- ช้อนตักสาร (spatula) 

- หลอดหยดสาร (dropper) 

- ขวดก้นกลม (Round bottom flasks) 

- ที่หนีบ (clamp) 

 

 

 

 

- เทอร์โมมิเตอร์ (thermometer) 

- เครื่องกวนสารชนิดให้ความร้อน (hot plate 

stirrer) 

- เครื่องกวนสาร (mechanical stirrer) 

- อ่างน้ำร้อน (water bath) 

- เครื่องปฏิกรแบบพาร์ (Parr reactor) 

- ตู้ดูดควัน – ตู้ดูดไอสารเคมี (Laboratory 

Chemical Fume Hood) 

- เครื่องอบ 

- เครื่องชั่งสารเคมี 

- เครื่องชุด Reflux 

- เครื่องกรองสุญญากาศ 

- ครกบดสาร
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2. กระบวนการสังเคราะห์ 

ในกระบวนการสังเคราะห์จะแบ่งเป็น 2 ขั้น โดยขั้นที่ 1 จะทำการสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด 

ZSM-5 ที่มีอัตราส่วนระหว่างซิลิกอนและอะลูมิเนียมเป็น 30 และมีอัตราส่วนโมล 0.3 (NH4)2CO3 : TEOS : 

0.03 Al(O-i-Pr)3 : 0.5 TPAOH : 62.22 H2O : 0.2 H2O2 แล้วนำไปเผาทีอุ่ณหภูมิ 550°C และข้ันที่ 2 จะทำ

การสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียมโดยวิธีการ Direct synthesis เป็นการเติม 

ammonium niobate (v) oxalate hydrate เข้าไปในระหว่างการสังเคราะห์ จากนั้นนำไปเผาที่อุณหภูมิ 

550°C จากนั้นจะนำวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่สังเคราะห์ได้ทั้งแบบที่เจือและไม่เจือด้วยไนโอเบียมไป

วิเคราะห์ลักษณะต่าง ๆ ได้แก่ โครงสร้างผลึกโดยใช้เทคนิควิเคราะห์การเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ (XRD) ความ

พรุนของวัสดุโดยใช้การดูดซับแก๊สไนโตรเจน และการศึกษาลักษณะโครงสร้างจุลภาคและปริมาณธาตุด้วย

เทคนิค SEM-EDX 

2.1 การสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 

ขั้นตอนการสังเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 

1) ผสมน้ำ DI 30.42 กรัม กับ Aluminum isopropoxide 0.5 กรัม กวนสารโดยให้ความเร็วของเครื่องกวน

สารเป็น 200 รอบต่อนาที และกวนให้สารเข้ากันเป็นเวลาประมาณ 30 นาที  

2) ค่อยๆหยด Hydrogen peroxide 1.62 กรัมจนหมด กวนต่อประมาณ 30 นาที 

3) ค่อยๆหยด TPAOH 35.91 กรัมจนหมด กวนต่อประมาณ 10 นาที จะได้สารใส ไม่มีสี 

4) ค่อยๆหยด TEOS 15 กรัมจนหมด ให้ความร้อนที่อุณหภูมิประมาณ 70°C และกวนต่อเป็นเวลา 3 ชั่วโมง 

5) ละลาย Ammonium carbonate 2.04 กรัม กับน้ำ DI 9.10 กรัม จากนั้นค่อยๆหยดลงไปในสารละลายข้อ 

4) จนหมด กวนต่อโดยที่ยังให้ความร้อนอยู่ประมาณ 20 นาที  

6) ค่อยๆลดอุณหภูมิจนอุณหภูมิประมาณ 40°C จากนั้นเติม Commercial ZSM-5 0.1 กรัมลงไป กวนให้ 

Commercial ZSM-5 กระจายตัวสม่ำเสมอ 

7) นำสารที่ได้ใส่ในกระบอกเทฟลอนแล้วนำไปใส่ในเครื่องพาร์ (Parr reactor) โดยให้อุณหภูมิ 170°C 

ความเร็วปรพมาณ 70 รอบต่อนาที เป็นเวลา 4 วัน  

8) กรองสารที่ได้ใช้เครื่องกรองสุญญากาศ นำตะกอนที่ได้มาล้างจนค่าสภาพความเป็นกรดด่างอยู่ที่ 6  

9) นำตะกอนที่ได้ไปอบที่อุณหภูมิ 80°C จากนั้นนำมาบด 
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10) แบ่งสารออกเป็น 2 ส่วนเท่า ๆ กัน ส่วนแรกนำไปเผาที่อุณหภูมิ 550°C ส่วนที่สอง นำไปทำ Acid wash 

และนำไปเผาต่อที่อุณหภูมิ 550°C 

 

รูปที่ 3.2.1 ลำดับขั้นตอนการสังเคราะห์ ZSM-5 

    

 

 

 

DI 30.42 g + Aluminum isopropoxide 0.5 g 

Stir 30 min 

Hydrogen peroxide 1.62 g 

Stir 30 min 

TPAOH 35.91 g 

Stir 10 min 

TEOS 15 g 

Heat 70°C 

Stir 3 h 

Ammonium carbonate 2.04 g + DI 9.10 g 

Stir 20 min 

Seed 0.1 g 

Crystallization at 170°C and 

70 rpm stirring for 4 days 

Filter and wash until pH =6 

Dry overnight at 80°C 

Calcine at 550°C 6 h 

Stir 10 min 

ZSM-5 
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2.2 การสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 

ขั้นตอนการสังเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 

1) ผสมน้ำ DI 30.42 กรัม กับ Aluminum isopropoxide 0.5 กรัม กวนสารโดยให้ความเร็วของเครื่องกวน

สารเป็น 200 รอบต่อนาที และกวนให้สารเข้ากันเป็นเวลาประมาณ 30 นาที  

2) ค่อยๆหยด Hydrogen peroxide 1.62 กรัม จนหมด กวนต่อประมาณ 15 นาที 

3) ค่อยๆหยด TPAOH 35.91 กรัม จนหมด กวนต่อประมาณ 15 นาที  

4) ผสม Ammonium niobate oxalate hydrate 0.64 กรัม กับน้ำ DI 14.90 กรัม จนเข้ากัน จากนั้นค่อยๆ

หยดลงไปในสารจากข้อ 3) จนหมด 

5) ค่อยๆหยด TEOS 15 กรัม จนหมด ให้ความร้อนที่อุณหภูมิประมาณ 70°C และกวนต่อเป็นเวลา 3 ชั่วโมง 

6) เติม Ammonium carbonate 2.04 กรัม ลดอุณหภูมิจนอุณหภูมิประมาณ 40°C 

7) เติม Commercial ZSM-5 0.1 กรัมลงไป กวนให้ Commercial ZSM-5 กระจายตัวสม่ำเสมอ โดยให้

ความเร็วของเครื่องกวนสารเป็น 350 รอบต่อนาที 

8) นำสารที่ได้ใส่ในกระบอกเทฟลอนแล้วนำไปใส่ในเครื่องพาร์ (Parr reactor) โดยให้อุณหภูมิ 170°C 

ความเร็วปรพมาณ 70 รอบต่อนาที เป็นเวลา 4 วัน  

9) กรองสารที่ได้ใช้เครื่องกรองสุญญากาศ นำตะกอนที่ได้มาล้างจนค่าสภาพความเป็นกรดด่างอยู่ที่ 6  

10) นำตะกอนที่ได้ไปอบที่อุณหภูมิ 80°C จากนั้นนำมาบด 

11) แบ่งสารออกเป็น 2 ส่วนเท่า ๆ กัน ส่วนแรกนำไปเผาที่อุณหภูมิ 550°C ส่วนที่สอง นำไปทำ Acid wash 

และนำไปเผาต่อที่อุณหภูมิ 550°C 
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รูปที่ 3.2.2 ลำดับขั้นตอนการสังเคราะห์ ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบยีม 

 DI 30.42 g + Ammonium isopropoxide 0.5 g 

Stir 30 min 

H2O2 1.62 g 

Stir 15 min 

TPAOH 

35.91 g 
Stir 15 min 

DI 14.90 g + Ammonium niobate oxalate hydrate 0.64 g 

Stir 1 h 

TEOS 15 g 

Heat 70°C 

Stir 3 h 

Ammonium carbonate 2.04 g 

Stir 5 min 

Seed 0.1 g 

Nb-doped ZSM-5 

Stir 20 min 

Crystallization at 170°C and 

70 rpm stirring for 4 days 

Filter and wash until pH=6 

Dry overnight at 80°C 

Calcine at 550°C for 6 h 
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3. การวิเคราะห์ลักษณะเฉพาะทางฟิสิกส์    

3.1 การศึกษาโครงสร้างผลึก 

ในการศึกษาโครงสร้างผลึกโดยใช้เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ์ได้ทำการศึกษาด้วยเครื่อง Rigaku 

x-ray diffractometer รุ่น Ultimate III ซึ่งเป็นรังสีเอกซ์จาก Cu Kαที่มีพลังงาน 40kV กระแสไฟฟ้า 30mA  

และความยาวคลื่น 1.5406 อังสตรอม ทำการวัดมุมวัดมุม 2θ ตั้งแต่ 5 – 50 องศาและทำการเปลี่ยนมุมครั้ง

ละ 0.02 องศา 

3.2 การศึกษาความพรุนของวัสดุด้วยเทคนิคการดูดซับและคายแก๊สไนโตรเจน (N2 adsorption and 

desorption) 

ในการศึกษาการดูดซับไนโตรเจนได้ทำการศึกษาด้วยเครื่อง BET Surface Area Pore Size and 

Pore Volume Distribution Analyzer ยี่ห้อ Bel-Japan รุ่น Bel Sorp mini II โดยทำการเตรียมสาร

ตัวอย่างที่จะทำการวิเคราะห์ประมาณ 0.04 กรัม และต้องนำไปทำ Pretreatment ที่อุณหภูมิ 120°C เป็น

เวลา 2 ชั่วโมง จึงสามารถนำไปทำการวิเคราะห์ได้ 

3.3 การศึกษาลักษณะโครงสร้างจุลภาคและปริมาณธาตุด้วยเทคนิค SEM 

ในการศึกษาลักษณะโครงสร้างจุลภาคและปริมาณธาตุด้วยเทคนิค SEM จำเป็นต้องทำการอบท่ี

อุณหภูมิ 80°C การนำไปวิเคราะห์จะแบ่งใส่ขวดแก้วพันด้วยพาราฟิล์มแล้วใส่ในถุงซิปล็อคพร้อมกับสารดูด

ความชื้น ในการวิเคราะห์จะวางสารที่ต้องการวิเคราะห์บนคาร์บอนเทป จึงต้องเอาข้อมูลของคาร์บอนออกไป

ก่อนจึงจะนำปริมาณของธาตุต่าง ๆ มาวิเคราะห์ 

 

 

 

 

 

 

 

 



18 
 

บทที่ 4 

ผลการทดลองและวิเคราะห์ผลการทดลอง 

1.  การศึกษาโครงสร้างผลึกด้วยเทคนิค XRD 

1.1 การศึกษาโครงสร้างผลึกของวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 

ผลการวิเคราะห์ของการสังเคราะห์วัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่สังเคราะห์ได้ สามารถสรุปได้ว่า 

ขั้นตอนวิธีในการสังเคราะห์มีความน่าเชื่อถือเนื่องจากชุดตำแหน่งของยอกกราฟมีตำแหน่ง 2θ ใกล้เคียงกับ 

Commercial ZSM-5 ซึ่งเป็นตัวอ้างอิงอยู่ที่ประมาณ 7.9, 8.7, 23.1, 23.9 และ 24.4 ซึ่งแสดงถึงระนาบ  

(101), (020), (501), (151) และ (303) ตามลำดับ[10] ดงัรูป 4.1.2  

 

รูปที่ 4.1.2 ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซข์อง ZSM-5 ที่สังเคราะห์ได ้

เปรียบเทยีบกับ commercial ZSM-5 (ดูภาคผนวกเพิ่มเติม) 
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1.2 ขนาดของผลึกจากสมการเชอร์เรอร์ 

ตารางที่ 4.1 ขนาดผลึกของ as-synthesized ZSM-5   

ระนาบ  Peak position (2Theta) Peak position (Theta) FWHM Crystallite size (nm) 

1 0 1 7.97 3.98 0.24 37.59 

0 2 0 8.89 4.44 0.33 26.45 

5 0 1 23.24 11.62 0.36 24.77 

1 5 1 23.93 11.97 0.43 20.75 

3 0 3 24.49 12.24 0.20 45.98 

 

ตารางที่ 4.2 ขนาดผลึกของ Commercial ZSM-5 

ระนาบ  Peak position (2Theta) Peak position (Theta) FWHM Crystallite size (nm) 

1 0 1 7.90 3.95 0.34 25.67 

0 2 0 8.82 4.41 0.45 19.56 

5 0 1 23.15 11.58 0.38 23.90 

1 5 1 23.83 11.92 0.42 21.17 

3 0 3 24.39 12.19 0.22 41.87 

 

จากตารางที่ 4.1 และ 4.2  แสดงให้เห็นว่าขนาดของผลึกเฉลี่ยที่คำนวณจากระนาบหลัก 5 ระนาบ 

ด้วย Scherrer’s equation ของ ZSM-5 ที่สังเคราะห์และ Commercial ZSM-5 ไดม้ีค่าเท่ากับ 31 และ 26 

นาโนเมตรตามลำดับ โดยขนาดของผลึกจะแปรผกผันความกว้างของกราฟที่ความสูงครึ่งหนึ่งของความสูง

สูงสุดของกราฟ (FWHM) ตาม Scherrer’s equation ซึ่งขนาดของผลึกที่แต่งต่างกันในแต่ละระบาบนี้ 

ชี้ให้เห็นถึงความไม่สมมาตรของโครงผลึกแบบ MFI ของสาร ZSM-5 
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1.3 การศึกษาโครงสร้างผลึกของวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 

 

รูปที่ 4.1.3 ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซข์อง ZSM-5 และ Nb-ZSM-5  

จากรูปที่ 4.1.3 แสดงให้เห็นว่า Nb-ZSM-5 มีตำแหน่งของยอดกราฟมีตำแหน่ง 2θ ตรงกับ ZSM-5 ซึ่ง

อยู่ที่ประมาณ 7.9, 8.7, 23.1, 23.9 และ 24.4 องศา ซึ่งแสดงถึงระนาบ (101), (020), (501), (151) และ (303) 

ตามลำดับ แต่ในกราฟไม่สามารถสังเกตยอดกราฟของไนโอเบียมออกไซด์ ซึ่งมีตำแหน่ง 2θ อยู่ที่ 23, 28, 36, 

46, 51 และ 56 องศาได้ เนื่องจากปริมาณของของไนโอเบียมที่เจือเข้าไปมีปริมาณน้อยมากจนทำให้ไม่สามารถ

สังเกตเห็นยอดกราฟของไนโอเบียมออกไซด์ได้ 

 

 

 

 

 

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50

In
te

ns
ity

 (A
U

)

2θ(°)

ZSM-5  

ZSM-5 (Acid wash)  

Nb-ZSM-5  

Nb-ZSM-5 (Acid wash)  

(0 2 0) 

(1 0 1) 

(5 0 1) 

(1 5 1) 
(3 0 3) 



21 
 

ตารางที่ 4.3 ขนาดผลึกของ Nb-ZSM-5  

ระนาบ  Peak position (2Theta) Peak position (Theta) FWHM Crystallite size (nm) 

1 0 1 7.83 3.91 0.52 16.95 

0 2 0 8.77 4.39 0.50 17.78 

5 0 1 23.13 11.56 0.49 18.25 

1 5 1 23.82 11.91 0.53 17.11 

3 0 3 24.40 12.20 0.41 21.97 

 

จากตารางที่ 4.3 แสดงให้เห็นว่าขนาดของผลึกเฉลี่ยที่คำนวณจาก 5 ระนาบหลัก โดยใช้ Scherrer’s 

equation มีค่าเท่ากับ 18 นาโนเมตร เมื่อทำการเจือด้วยไนโอเบียมจะสังเกตได้ว่าความกว้างของพีคของทุก

ระนาบจะมีค่ามากขึ้น ทำให้ขนาดของผลึกที่คำนวณได้มีค่าลดลง ซึ่งอาจจะเกิดจากการที่อะตอมไนโอเบียมที่มี

เข้าไปแทนทีต่ำแหน่งของอะตอมอะลูมิเนียมหรืออะตอมซิลิกอน เกิดการรบกวนการก่อตัวของโครงสร้างผลึก 

ทำให้ค่าคงท่ีผลึกเกิดการเปลี่ยนแปลงส่งผลให้มุมจากการเลี้ยวเบนและพีคของกราฟมีช่วงที่กว้างข้ึน เมื่อนำไป

คำนวณหาขนาดของผลึกจะให้ขนาดของผลึกมีค่าลดลง 

 

2. การศึกษาความพรุนของวัสดุด้วยเทคนิคการดูดซับและคายแก๊สไนโตรเจน (N2 adsorption and 

desorption) 

จาก adsorption/desorption isotherm ของวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 และ ZSM-5 ที่เจือ

ด้วยไนโอเบียม ดังรูปที่ 4.2.1 และ 4.2.2 นั้นแสดงให้เห็นว่า isotherm ของการดูดซับไนโตรเจนของวัสดุรูพรุน 

ZSM-5 และ Nb-ZSM-5 มีลักษณะเพ่ิมข้ึนอย่างรวดเร็วในช่วงแรก (P/P0 < 0.05) จากนั้นค่อนข้างคงท่ีและ

เพ่ิมข้ึนเล็กน้อยเมื่อ P/P0 มีค่าเข้าใกล้ 1 ตรงกับ isotherm ชนิด I และ hysteresis loop ชนิด H4 ที่จำแนก

โดย IUPAC แสดงให้เห็นว่าวัสดุรูพรุนซีโอไลต์ ชนิด ZSM-5 มีขนาด 0.7 และ 0.9 นาโนเมตร แต่ Nb-ZSM-5 

จะมีรูพรุนขนาด 0.7 0.9 และ 1.9 นาโนเมตร ดังรูปที่ 4.2.4  
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รูปที่ 4.2.1 N2 adsorption/desorption isotherm ของวัสดุรูพรนุ ZSM-5 ก่อนและหลังการทำ acid wash 

 

รูปที่ 4.2.2 N2 adsorption/desorption isotherm ของวสัดุรูพรนุ Nb-ZSM-5  

ก่อนและหลังการทำ acid wash 
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รูปที่ 4.2.3 กราฟแสดงความสัมพนัธ์ระหว่างความดันสัมพัทธ์กับปรมิาณของแก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดดูซบั 

  

dp คือ ขนาดของเส้นผ่านศูนย์กลาง, Vp คือ ปริมาตรของรูพรุน 

รูปที่ 4.2.4 การกระจายตัวของรพูรุนของวัสดุรูพรุน ZSM-5 และ Nb-ZSM-5 ก่อนและหลังการทำ acid wash 
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ตารางที่ 4.4 คุณสมบัติทางกายภาพของวัสดุรูพรุน ZSM-5 และ ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 

 Si/Al N2 adsorption/desorption 

พ้ืนที่ผิวจำเพาะ 

(m2g-1)a 

ปริมาตรของรูพรุน 

(cm3g-1)b 

ขนาดของรูพรุน 

(nm)b 

ZSM-5 30 321.0±0.8 0.14±0.01 0.70±0.01 

ZSM-5 (Acid wash) 30 355.0±0.9 0.16±0.01 0.70±0.01 

Nb-ZSM-5 30 364.0±0.9 0.14±0.01 0.70±0.01 

Nb-ZSM-5 (Acid wash) 30 405.0±1.0 0.16±0.01 0.70±0.01 
a คำนวณจาก BET plot, b นำมาจาก MP plot   

จากตารางที่ 4.3 แสดงคุณสมบัติทางกายภาพของวัสดุรูพรุน ZSM-5 และ ZSM-5 ที่เจือด้วย

ไนโอเบียม จะเห็นได้ว่าพ้ืนที่ผิวจำเพาะของ Nb-ZSM-5 นั้นมากกว่าพ้ืนที่ผิวจำเพาะของ ZSM-5 ซึ่งสอดคล้อง

กับการมี hysteresis loop ดังรูปที่ 4.2.2 hysteresis loop จะมีการกักเก็บแก๊สมากขึ้นส่งผลให้พ้ืนที่ผิวมาก

ขั้นด้วย และการทำ Acid wash ทำให้มีพ้ืนทีผ่ิวจำเพาะเพ่ิมมากขึ้น ซึ่งส่งผลดีกับการนำไปใช้เป็นตัวเร่ง

ปฏิกิริยาเพราะจะทำให้มีพ้ืนที่ในการทำปฏิกิริยาเพ่ิมมากข้ึน ปริมาตรของรูพรุนของ ZSM-5 และ Nb-ZSM-5 

มีปริมาตรเท่า โดยมีปริมาตร 0.14 ลูกบาศก์เซนติเมตรต่อกรัม และ 0.16 ลูกบาศก์เซนติเมตรต่อกรัมหลังจาก

ทำ Acid wash  
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3. การศึกษาลักษณะโครงสร้างจุลภาคและปริมาณธาตุด้วยเทคนิค SEM EDX 

 การศึกษาลักษณะโครงสร้างจุลภาคจากกล้องจุลทรรศน์แบบส่องกราดเพ่ือดูลักษณะของกลุ่มผลึก

และลักษณะภายนอกร่วมกับการวิเคราะห์ปริมาณธาตุต่าง ๆ เพื่อดูอัตราส่วนและร้อยละของไนโอเบียมที่เจือ

เข้าไปในวัสดุรูพรุน ZSM-5  

 

รูปที่ 4.3.1 ลักษณะโครงสรา้งจุลภาคของวัสดุรูพรุน ZSM-5 

 

รูปที่ 4.3.2 ลักษณะโครงสรา้งจุลภาคของวัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียม 
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ตารางที่ 4.5 ปริมาณของธาตุและอัตราส่วนของซิลิกอน อะลูมิเนียมและไนโอเบียม 

 
ปริมาณของธาตุ (% at) อัตราส่วนระหว่าง

ซิลิกอนกับ

อะลูมิเนียม 

อัตราส่วนระหว่าง

ซิลิกอนกับ

ไนโอเบียม 

Si Al O Nb 

ZSM-5 9.74±0.01 0.43±0.01 89.89±0.03 - 22.5±0.01 - 

Nb-ZSM-5 11.5±0.00 0.56±0.01 87.78±0.03 0.16±0.01 20.53±0.01 71.88±0.01 

 

จากรูปที่ 4.3.1 และ 4.3.2 จะสังเกตได้ว่าขนาดกลุ่มผลึกของ Nb-ZSM-5 มีขนาดเล็กกว่าของ ZSM-

5 โดยอาจเป็นผลมาจากขนาดอนุภาคของ Nb-ZSM-5 ที่เล็กกว่า เมื่อรวมเป็นกลุ่มทำให้กลุ่มผลึกมีขนาดที่เล็ก

กว่า และจากตารางที่ 4.5 สามารถสรุปได้ว่าไนโอเบียมที่ทำการเจือเข้าไปสามารถเข้าไปอยู่ในโครงสร้างของ 

ZSM-5 ได้ประมาณ 0.16 % at โดยประมาณ 
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บทที่ 5 

สรุปผลการทดลองและข้อเสนอแนะ 

1. สรุปผลการทดลอง 

โครงงานนี้ได้ทำการสังเคราะห์วัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่มีรูพรุนขนาดเล็กได้สำเร็จ และทำการเจือด้วย

ไนโอเบียม (Nb-doping) ด้วยวิธีการ Direct synthesis เพ่ือสร้างสารตัวเร่งปฏิกริยาที่มีประสิทธิภาพสูงขึ้น 

ผลิตภัณฑ์ที่สังเคราะห์ได้ทั้งหมดถูกนำไปวิเคราะห์ลักษณะทางกายภาพโดยใช้เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสี

เอ็กซ์ การดูดซับแก๊สในโตรเจน และกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน ผลจากการวิเคราะห์โครงสร้าง

ผลึกด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ พบว่า วัสดุรูพรุน ZSM-5 ที่เจือด้วยไนโอเบียมยังคงรักษา

โครงสร้างของ ZSM-5 ไว้ได้หลังจากทำการเจือไนโอเบียมเข้าไป แต่เนื่องจากไนโอเบียมที่ทำการเจือเข้าไปมี

ปริมาณที่น้อย (3% โดยโมล) จึงไม่สามารถสังเกตเห็นยอดกราฟของไนโอเบียมออกไซด์ได้ และการเจือ

ไนโอเบียมจะทำให้ขนาดผลึกของ ZSM-5 ลดลง ซึ่งเกิดจากการที่อะตอมไนโอเบียมเข้าไปอยู่ในโครงสร้างของ 

ZSM-5 แล้วทำให้ค่าคงท่ีผลึกมีการเปลี่ยนแปลงส่งผลให้มุมจากการเลี้ยวเบนและพีคของกราฟมีช่วงที่กว้างขึ้น 

ผลจากการศึกษาคุณสมบัติทางกายภาพด้วยเทคนิคการดูดซับแก๊สไนโตรเจนพบว่า Nb-ZSM-5 มีพ้ืนที่ผิว

จำเพาะมากกว่าและมี hysteresis loop ที่กว้างกว่า ZSM-5 แสดงให้เห็นว่ามีพ้ืนที่ในการทำปฏิกิริยาและมี

การกักเก็บแก๊สได้มากขึ้น ซึ่งจะส่งผลดีต่อการนำไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ส่วนปริมาตรของรูพรุนจะมีปริมาตร

เท่ากันคือ 0.16 ลูกบาศก์เซนติเมตรต่อกรัมและการเจือด้วยไนโอเบียมจะทำให้เกิดรูพรุนขนาด 1.9 นาโนเมตร

เพ่ิมข้ึนมาจากเดิมที่ ZSM-5 มีรูพรุนขนาด 0.7 และ 0.9  นาโนเมตร และจากผลการศึกษาลักษณะโครงสร้าง

จุลภาคและปริมาณธาตุด้วยเทคนิค SEM-EDX พบว่าขนาดของกลุ่มผลึกของ Nb-ZSM-5 มีขนาดเล็กกว่า 

ZSM-5 โดยอาจเป็นผลมาจากขนาดของอนุภาคที่เล็กกว่าของ Nb-ZSM-5 และไนโอเบียมที่ทำการเจือเข้าไป

สามารถเข้าไปอยู่ในโครงสร้างของ ZSM-5 0.16 % at โดยประมาณ 

2. ข้อเสนอแนะ 

 - ควรบด Aluminum isopropoxide ให้ละเอียดทุกครั้งก่อนใช้งาน  
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ภาคผนวก 

- การหาค่า 2θ และ ความกว้างของกราฟที่ความสูงครึ่งหนึ่งของความสูงสูงสุดของกราฟ (FWHM) 

ของกราฟ XRD จากโปรแกรม OriginPro 2021 

 

ขัน้ตอนท่ี 1 เปิดตารางขอ้มลูและสรา้งกราฟ XRD 

 

ขั้นตอนที่ 2 เลือกยอดกราฟของระนาบที่ต้องการนำไปคำนวณ (ในทีน่ี้คือระนาบ 101 และ 020) 
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ขั้นตอนที่ 3 นำค่า 2θ และ FWHM ที่ได้ไปแทนมนสมการเชอร์เรอร์เพื่อหาขนาดของอนุภาค 
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รูปที่ 4.1.2 ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์ของ ZSM-5 ท่ีสังเคราะห์ได ้

เปรียบเทียบกับ commercial ZSM-5  

(0 2 0) 
(1 0 1) (5 0 1) 

(1 5 1) 

(3 0 3) Commercial ZSM-5 

ZSM-5 (Acid wash) 

ZSM-5 

- เปรียบเทียบมุม 2θ ของ ZSM-5 ที่สังเคราะห์ได้ Commercial ZSM-5 และ ข้อมูลจาก jcpds 

no.42-0024 

 

 

 

 

 

 

 

- BET Analysis 
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