
SOL-GEL PROCESSING 
OF SPIROSILICATES AND THEIR POLYMERS

M s .  S r i s u d a  T h i t i n u n

A  T h e s i s  S u b m i t t e d  in  P a r t i a l  F u l f i l l m e n t  o f  t h e  R e q u i r e m e n t s  

f o r  t h e  D e g r e e  o f  M a s t e r  o f  S c i e n c e  

T h e  P e t r o l e u m  a n d  P e t r o c h e m i c a l  C o l l e g e ,  C h u l a l o n g k o r n  U n i v e r s i t y  

in  A c a d e m i c  P a r t n e r s h i p  w i t h  

T h e  U n i v e r s i t y  o f  M i c h i g a n ,  T h e  U n i v e r s i t y  o f  O k l a h o m a ,  

a n d  C a s e  W e s t e r n  R e s e r v e  U n i v e r s i t y  

2 0 0 1
I S B N  9 7 4 - 1 3 - 0 7 2 2 - 5

! ก ก . ย
X /เฅฯ b b C  f )  1



Thesis Title:
By:
Program: 
Thesis Advisor:

S o l - G e l  P r o c e s s i n g  o f  S p i r o s i l i c a t e s  a n d  T h e i r  P o l y m e r s

M s .S r i s u d a  T h i t i n u n

P o l y m e r  S c i e n c e

P r o f .  A l e x a n d e r  M .  J a m i e s o n

A s s o c .  P r o f .  S u j i t r a  W o n g k a s e m j i t

A c c e p t e d  b y  t h e  P e t r o l e u m  a n d  P e t r o c h e m i c a l  C o l l e g e ,  C h u l a l o n g k o m  

U n i v e r s i t y ,  in  p a r t i a l  f u l f i l l m e n t  o f  t h e  r e q u i r e m e n t s  f o r  t h e  D e g r e e  o f  M a s t e r  

o f  S c i e n c e .

.................T ............................................................. C o l l e g e  D i r e c t o r

( A s s o c .  P r o f .  K u n c h a n a  B u n y a k i a t )

Thesis Committee:

( A s s o c .  P r o f .  S u j i t r a  W o n g k a s e m j i t )

( D r .  R a t h a n a w a n  M a g a r a p h a n )



IV

บทค ัดย ่อ

ศ ร ีช ุด า ฐ ิต ิน ัน ท ์: ก ารเป ล ี่ยน แ ป ล งจ าก โซ ล เป ็น เจล ข อ งส ไป โรซ ิณ ิก ต  แ ล ะพ อ ล ิเม อ ร ์

ส ไป โรซ ิล ิเก ต  ( S o l - g e l  p r o c e s s i n g  o f  s p i r o s i l i c a t e s  a n d  t h e i r  p o l y m e r s )  อาจารย ์ท ี่ 
ป ร ึกษา: ศ. ดร. อ เล ็ก ซ าน เด อ ร ์ เล ็ม เจม ิส ัน  และ รศ. ดร. ช ุจ ิต รา วงศ ์เก ษ ม จ ิต ต ์ 7 2  หน ้า 
I S B N  9 7 4 - 1 3 - 0 7 2 2 - 5

ทำการศึกษาผลของตัวเร ่งปฏ ิก ิร ิยา เวลาท ี่ใช ้และคุณสมบัต ิของเจลท ี่ได ้ต ่อการเปลี่ยน
แปลงจากโซลเป ็นเจล ของสารเตตระโคออดิเนตสไปโรซิล ิเกต ในปฏิก ิร ิยาไฮโดรไลซ์ซ ิส และ 
ปฏ ิก ิร ิยาการควบแน ่น ณ สภาวะกรดและต่าง ข ้อด ีของกระบวนการน ีค ือสามารถทำให ้เก ิดโครง 
ร ่างตาข่ายของแข็งท ี่ม ีพ ื้นท ี่ผ ิวจำเพาะ การเก ิดพ ันธะไซล็อกเซนศึกษาโดยใช ้ฟ ูเร ียร ์ทรานฟอร์ม-
สเปกโตรสโคปี และการวิเคราะห ์เทอร์โมกราวิเมตริก สไปโรซ ิล ิเกตสามารถไฮโดรไลซ ์ได ้ท ั้งใน 
สภาวะกรดและต่าง โดยท ี่แสดงอัตราการควบแน ่นตํ่าช ุดท ี่ 1% ของ กรดไฮโดรคลอริกเข ้มข ้น 1 
โมลาร์ ซ ึ่งม ีค ่าใกล ้เค ียงก ับจุดไอโซอิเลกทริกของซ ิล ิกา เจลท ี่เตร ียมได้ม ีความหนาแน ่นตํ่า และมี 
ความเป ็นอส ัณฐานท ี่ม ีพ ืนท ี่ผ ิว 538 ตารางเมตรต่อกรัม นอกจากตัวเร ่งปฏิก ิร ิยาแล ้ว ชนิดของ 
สารต ังด ้นยังม ีผลต่อการเก ิดเจล ในการทดลองน ีใข ้อะม ิโนสไปโรซ ิล ิเกต ซึ่งม ีโครงสร้างเป ็นวง 
แหวนหกเหลี่ยมท ี่ม ีหม ู่เมธ ิล ีน และอะมิโนเป ็นหมู่แทนที่ พ ันธะไซล็อกเซนในโครงสร้างเจลจะ 
เก ิดข ึ้นในสภาวะท ี่ม ีอ ุณหภูม ิ และความเข ้มข ้นของต ัวทำละลายสูง เน ื่องจากความยาว และกิ่งโซ่ 
ของหมู่อ ัลค ิล



Ill

ABSTRACT
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Srisuda Thitinun: Sol-Gel Processing of Spirosilicates and 
Their Polymers.
Thesis Advisors: Prof. Alexander M. Jameison, and 
Assoc. Prof. Sujitra Wongkasemjit, 72 pp.
ISBN 974-13-0722-5
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The sol-gel transition of tetra-coordinated spirosilicate via hydrolysis 
and condensation under acidic and basic condition is examined to study the 
effect of catalyst, time dependence, temperature and the properties of obtained 
gel. The main advantage of this process is the low temperature employed, 
giving the formation of solid network with a high specific surface area. FTIR 
spectroscopy and TGA analysis were used to characterize the formation of 
siloxane bonds (Si-O-Si). It is found that spirosilicate can be hydrolyzed under 
both acid and base catalyzed conditions, and the condensation rate to silicates 
is shown to be at a minimum at 1% HC1 of 1M, which is the iso-electric point 
of silica. The prepared xerogel has a low-density and is amorphous material 
with surface area of 538 m2/g. Besides the catalyst media, the type of 
precursor also has a strong influence on the gel formation. The 
aminospirosilicate, six-membered ring, containing methylene and amino 
groups as substituents, was chosen for this study. The resulting xerogel 
determined by the fact that to obtain the Si-O-Si bonds, a higher concentration 
of solvent and higher temperature are more favorable, due to the length and 
branching of alkyl portion.
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