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ABSTRACT

4 1 8 2 0 0 1 0 6 3  : P O L Y M E R  S C IE N C E  P R O G R A M
B u ssa rin  K sap ab u tr: S y n th es is  o f  N o v e l M eta l A lk o x id e s  and  
P rep a ra tio n  o f  P o ro u s  O x id e  M a te ria ls  from  th e  S y n th es ized  M etal 
A lk o x id es  v ia  S o l-G e l T ech n o lo g y .
T h es is  A d v iso rs : A sso c . P ro f. S u jitra  W o n g k a se m jit and  
P rof. E rd o g an  G u la ri, 173 pp . IS B N  9 7 4 -9 6 5 1 -0 3 -3  

K ey w o rd s  : Z irc o n ia  /  C eria  /  C e riu m  d io x id e / E th y len e  g ly co la te  lig an d s  /
S o d iu m  G ly co z irco n a te  co m p lex  /  C eriu m  g ly co la te  c o m p le x  / S o l- 
gel tra n s itio n / A lu m a tra n e  p re c u rso r/ A lu m in a / R h e o lo g y / G e la tio n  
tim e / F T IR / S o l-ge l p ro c e ss / H y d ro ly s is / C o n d e n sa tio n / T h erm al 
s ta b ility / P h ase  tra n s itio n /

T h e  sy n th e s is  o f  no v e l m e ta l a lk o x id es  an d  p re p a ra tio n  o f  p o ro u s  o x id e  
m a te ria ls  u s in g  th e  c o rre sp o n d in g  m e ta l a lk o x id e  p recu rso rs  h av e  b een  in v estig a ted . 
E x am p le s  o f  m a te r ia ls  sy n th es ized  o n  acco u n t o f  th e  v e rsa tility  o f  th e  o x id e  one- p o t 
sy n th es is  p ro c e ss , in c lu d in g  so d iu m  tr is (g ly c o z irc o n a te ) , c e riu m  g ly co la te  co m p lex  
and  a lu m a tra n e  p re c u rso rs  a re  p re se n te d  an d  d iscu ssed . M eta l a lk o x id e s  a re  u sefu l 
an d  c lean  o x id e -p re c u rso rs  b e c a u se  a lco h o l g ro u p s u sed  as lig an d s  do  n o t p a rtic ip a te  
in  su b se q u e n t p ro c e sse s  o r  can  b e  e a s ily  rem o v e d  from  th e  so lu tio n . S im p le  m e ta l 
a lk o x id e s  w ith  u su a l lig an d s  are  c o m m e rc ia lly  av a ilab le  fo r a  la rg e  n u m b e r  o f  m eta ls . 
H o w e v e r a lk o x id e s  a re  th e rm o d y n a m ic a lly  u n s ta b le  in  aq u eo u s so lu tio n , th ey  u su a lly  
reac t w ith  w a te r  to  fo rm  p rec ip ita te s . G en era lly , m o re  h y d ro ly tic a lly  s tab le  m e ta l 
a lk o x id e s  a re  in  fact th e  rea so n  fo r w h ich  th e  c h e m is try  o f  so l-g e l p ro c e ss  co u ld  be  
ex p lo ited . It is k n o w n  th a t the  a lk o x id e s  in e rtn ess  in c reases  as b o th  th e  s ize  o f  th e  
s te ric  e ffec t an d  th e  n u m b er o f  a lco h o l g ro u p s in  th e  ligands. In th is  w o rk , w e  
fo cu sed  on  th e  u se  o f  tr iiso p ro p a n o la m in e  an d  e th y len e  g ly co la te  lig an d s. O u r 
sy n th e tic  a p p ro a c h  is  b a sed  on  th e  h y d ro ly tic  s tab ility  o f  th e  o b ta in e d  p ro d u c ts  
to w ard  w ate r. T h e  m o st o u ts ta n d in g  fea tu re  o f  th e  a tran es  and  e th y len e  g ly co la te



IV

co m p le x e s , w ith  re sp ec t to  s im p le  m e ta l a lk o x id es , is th e ir  m o is tu re  in e rtn ess  
to w a rd s  h y d ro ly s is  d u rin g  th e  so l-g e l p ro cess .

T h e  o th e r  co n trib u tio n  o f  th is  ap p ro ach  lies  in  th e  u se  o f  a tran es  and  e th y len e  
g ly co la te  c o m p le x e s  as  p recu rso rs  to  o b ta in  p o ro u s  o x id es . A ll th e  p o ro u s  m a te ria ls  
re p o rte d  a re  c h e m ic a lly  h o m o g en eo u s. In ad d itio n , th e  final p o ro u s  o x id es  are 
u n im o d a l p o re  s ize  d is tr ib u tio n s . T o  o b ta in  h o m o g en eo u s  n a n o sc a le  m a c ro m o le c u la r  
o x id e  n e tw o rk s  b y  th e  so l-g e l te ch n iq u e , co n tro l o f  h y d ro ly s is  is c ru c ia l. T h e  
p ro p e rtie s  and  n a tu re  o f  th e  re su ltin g  p ro d u c ts  are  c o n tro lle d  b y  m a n y  fac to rs 
in c lu d in g  th e  ch em ica l c h a rac te ris tic s  o f  p a r tic u la r  m e ta l a lk o x id e  p recu rso r 
em p lo y ed , th e  so lv en t, ac id  o r  b a se  co n ten t, and  o th e r p ro c e ss in g  c o n d itio n s  (e.g . 
h y d ro ly s is  ra tio  and  tem p era tu re ). M o reo v er, o n e  o th e r  p a ra m e te r  w h ich  can  be  
d e lib e ra te ly  a c co u n ted  fo r d e s ig n in g  p o ro u s  m a te ria ls  is th e  te m p e ra tu re  o f  h ea t 
trea tm en t. T o o  low  tem p e ra tu re  lead s  to  in co m p le te  d e c o m p o s itio n  o f  o rg an ic  
re s id u es  an d  to o  h ig h  te m p e ra tu re  c au se s  p h ase  tra n s fo rm a tio n  o r lo ss  o f  su rface  
areas.
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งานวิจ ัยน ี้เน ้นถ ึงการส ังเคราะห ์สารประเภทโลหะอัลคอกไซด์ชน ิดใหม่ และการเตรียม 
ว ัสด ุออกไซด์ท ี่ม ีร ูพร ุนโดยการใช ้สารต ั้งต ้นโลหะอัลคอกไซด์ท ี่ส ังเคราะห ์ข ึ้นมาไต ้ ส่วนวิธีการ 
ส ังเคราะห์ท ี่ใช ้น ั้น เป ็นกระบวนการส ังเคราะห ์แบบขั้นตอนเค ียว โดยใช ้สารประเภทออกไซด์เป ็น 
สารตังต้น ต ัวอย่างของสารท ี่เตร ียมไต้โดยวิธ ีน ี ก ็ค ือสารประกอบโซเค ียม ทริส(ไกลโคเซอร์โค 
เนต) ซ ีเร ียมไกลโคเลต และสารอลูมาเทรน โดยท ั่วไปสารโลหะอัลคอกไซด์จ ัดเป ็นสารตั้งต ้นท ี่ 
ใช ้ในการเตรียมวัสด ุออกไซด์ท ี่ให ้ความบริส ุทธ ิส ูง เน ื่องจากการเก ิดปฏิก ิร ิยาจะเก ี่ยวข ้องก ับการ
แทนที่หม ู่ท ี่อย ู่ล ้อมรอบโลหะ และหมู่อ ัลกอฮอล ์สามารถถูกกำจ ัดออกจากสารละลายไต ้ง ่าย สาร 
โลหะอัลคอกไซด์ท ี่ม ีโครงสร้างไม ่ซ ับซ ้อนน ั้นสามารถหาช ื้อไต ้ง ่ายในทางการค ้า แต่อย่างไรก็ตาม 
สารอัลคอกไซด์เหล ่าน ี้เม ื่ออย ู่ในสารละลายท ี่ม ีน ั้าผสมอยู่ด ้วยจะไม ่ม ีความเสถ ียรภาพทางเทอร์โม 
ไดนาน ิกส ์ ซ ึ่งสามารถทำปฏิก ิร ิยาก ับน ั้าไต ้อย ่างง ่ายดาย จึงส ่งผลทำให ้เก ิดตะกอนขึ้น โดยทั่วไป 
ในการเตรียมเจล และวัสด ุท ี่ม ีร ูพร ุนในช่วงม ีโซน ั้นจะใช ้สารโลหะอัลคอกไซด์ท ี่ม ีความว่องไวทาง 
ปฏ ิก ิร ิยาเคม ีก ับน ี้าต ํ่า แนวทางท ี่สามารถแก ้ป ิญหาทางต ้านเทอร์โมไดนาน ิกส ์ และจลนศาสตร์ไต ้ 
จะต้องอาศ ัยหล ักการทางต ้านเคม ีของสารโลหะอัลคอกไซด์ท ี่เหมาะสม ซ ึ่งเป ็นท ี่ทราบกันคีว ่า
ความเฉ ื่อยของสารอัลคอกไซด์น ั้นเพ ิ่มข ึ้น เม ื่อเพ ิ่มความเกะกะและจำนวนหมู่อ ัลกอฮอส์ในลิ
แกนด ์ ต ังน ันการปรับเปลี่ยนลิแกนด์ในสารต ังต ้นจ ึงเป ็นทางเล ือกท ี่ค ีในการศ ึกษาต ่อไป ในงาน 
วิจ ัยน ีจ ึงไต ้ศ ึกษาล ิแกนด์ประเภทไตรไอโซโพรพาโนเอม ีน และเอท ิล ีนไกลโคเลต บนพืนฐานของ 
ความเสถ ียรของสารท ี่เตร ียมไต ้ต ่อการไฮโดรไลซ ิสเน ื่องจากน ั้า ค ุณลักษณะที่เด'นของสาร
ประกอบอะเทรน และเอท ิล ีนไกลโคเลต ก ็ค ือม ีความเฉ ื่อยต ่อปฏิก ิร ิยาไฮโดรไลซิสในระหว่างการ 
ทำกระบวนการโซล-เจล นอกจากน ีสารประกอบเหล่าน ีย ังม ีความเสถียรต ่อความชืนอีกด ้วย

ว ัสด ุออกไซด์ท ี่ม ีร ูพรุนท ี่ไต ้จากการใช้สารประกอบอะเทรน และเอทิล ีนไกลโคเลตเป ็น 
สารตังต้นนัน จะมีความเป ็นเน ือเค ียวก ันทางเคมี และการกระจายตัวของขนาดรูพรุนท ี่ไต ้ย ังเป ็น
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แบบช่วงเด ียว การควบคุมอ ัตราการไฮโดรไลชิสเป ็นป ิจจ ัยท ี่สำค ัญในการเตร ียมวัสด ุออกไซด์ รวม 
ท ั้งสารโลหะอ ัลคอกไซด ์ท ี่ใช ้ ต ัวทำละลาย ปริมาณกรดและค่าง และสภาวะอื่น  ๆ เช่น อัตราส่วน 
การไฮโดรไลซิส และอุณหภูม ิท ี่ใช ้ในการเตรียมเจล นอกจากนี้อ ุณหภูม ิในการเผา ยังเป ็นปิจจัยที่ม ี 
ผลต ่อว ัสด ุออกไซด์ท ี่ได ้ ซ ึ่งถ ้าอ ุณหภูม ิต ํ่าเก ินไปทำให ้การสลายต ัวของสารอินทรีย ์ท ี่อย ู่ในระบบ 
น ั้น เก ิดได ้ไม ่สมบ ูรณ ์ แค ่ถ ้าอ ุณหภูม ิส ูงเก ินไปสามารถทำให ้เก ิดการเปลี่ยนแปลงเฟส หรือการสูญ 
เส ียพ ื้นท ี่ผ ิวของวัสด ุออกไซด์ได ้
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