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ในการสังเคราะหตัวเรงปฎิกริยาแบบ 2 ขั้นตอน เสนใย SiO2 จะถูกฉีดออกมาโดยการเตรียมสารละลายของ  
เทตระเอทิล ออโทซิลิเคต (tetraethyl orthosilicate) โดยใชเทคนคิอิเลโทรสปนนิง ที่คาความตางศักยสูง 15.0 
kV เสนใยทีฉ่ดีไดมีลักษณะสม่ําเสมอ จากนั้นสารประกอบ Ni ชนิดตางๆ เชน NiCl2, NiSO4 และ Ni(NO3)2 จะ
ถูกนํามาใชในกระบวนการฝงตัวแบบเปยกเพื่อสรางหมู NiO โดยการแปรผันรอยละของปรมิาณ Ni ตอ Si 
เทากับ 70, 80 และ 90 ตามลําดับ ในทุกๆ ตัวอยางจะถูกนํามาแชในสารละลายดังกลาวเปนเวลาขามคนื 
หลังจากนั้นจะถูกนํามาอบที่อุณหภูมิ 110°C เปนเวลา 8 ชัว่โมงและแคลไซนที่อุณหภูมิ 500°C เปนเวลา 3 
ชั่วโมง ซ่ึงผลจากการวิเคราะหดวยเครื่อง SEM ที่กําลังขยาย 1,500 เทา พบวาผิวของตวัอยางที่ไดจะมีความ
หยาบและขรขุระมากขึ้นเม่ือคารอยละของปริมาณ Ni ตอ Si มากขึ้น และสามารถคํานวนคาเสนผานศูนยกลาง
เฉลี่ยไดทุกตวัอยางประมาณ 0.38 µm ผลจากเครื่อง XRD ไดแสดงใหเห็นวามีโครงสรางของ NiO ปรากฎขึ้น
บนผิวของตัวเรงปฎิกิริยาที่สังเคราะหจากสารประกอบ NiCl2 และ Ni(NO3)2 แตกลบัไมปรากฎบนตัวอยางที่
สังเคราะหจาก NiSO4 เชนเดียวกับผลของ XRF ที่ไดระบุวารอยละโดยปริมาณของ NiO บนตวัเรงปฎกิิริยาที่
สังเคราะหจาก NiCl2 มีคาเทากับ 57.19, 70.88 และ 87.71 ตามลําดับและมีคาเทากับ 71.04, 79.84 และ 
89.08 สําหรับตวัเรงปฎิกิริยาที่สังเคราะหจาก Ni(NO3)2 แตสําหรับตวัเรงปฎิกริิยาที่สังเคราะหจาก NiSO4 
เครื่อง XRF ไมสามารถคนหาปริมาณ NiO ได นอกจากนี้ในการสังเคราะหตวัเรงปฎิกิริยาแบบเสนใยในขั้นตอน
เดียว สารประกอบ Ni ถูกผสมลงไปในสารละลายเทตระเอทิล ออโทซิลิเคต โดยการแปรผันคารอยละโดย
นํ้าหนักระหวาง Ni ตอ Si เทากับ 2.5, 5 และ 10 ตามลําดับ โดยใชเง่ือนไขสภาวะในการฉีดเสนใยเชนเดียวกับ
การสังเคราะหใน 2 ขั้นตอน ผลที่ไดปรากฎวา ตัวเรงปฎิกิริยาที่สังเคราะหจาก NiCl2 และ Ni(NO3)2 ไมสามารถ
ถูกฉีดออกมาเปนเสนใยไดที่คารอยละโดยน้ําหนักระหวาง Ni ตอ Si เทากับ 5 และ 10 แตตวัอยางที่เตรียมจาก 
Ni(CH3COO)2 สามารถถูกฉีดออกมาไดทุกกรณี ดังน้ันหลังจากกระบวนการฉีดเสนใย จะไดตวัอยางทั้งหมด 5 
ตัวอยาง ซ่ึงทั้งหมดจะถูกนําไปผานการแคลไซนที่อุณหภูมิ 350°C เปนเวลา 2 ชั่วโมง ผลจากเครื่อง XRD 
แสดงใหเห็นวามีโครงสรางของ NiO ปรากฎขึ้นในทุกๆ ตวัอยาง โดยเฉพาะตวัอยางที่สังเคราะหจาก 
Ni(CH3COO)2 จะมีคา intensity สูงขึ้นตามคารอยละดดยน้ําหนักที่เพ่ิมขึ้น เชนเดียวกันกับผลของ XRF ซ่ึง
แสดงปริมาณ NiO ที่ปรากฎอยูบนตัวเรงปฎิกริยาแบบเสนใยเชนกัน นอกจากนั้นยังพบวาปริมาณของ SiO2 ที่



ปรากฎก็มีปริมาณสูงเชนกัน ซ่ึงการวิเคราะหเชิงตวัเลขของเครื่อง EDS ทําใหทราบวารอยละโดยปริมาณของ 
NiO ที่ปรากฎบนตวัเรงปฎิกิริยาสังเคราะหจาก Ni(CH3COO)2 เทากับ 2.9, 4.8 และ 8.8 ตามลําดับ แตสําหรับ
ตัวเรงปฎิกิริยาที่สังเคราะหจาก NiCl2 และ Ni(NO3)2 จะพบวามีคารอยละของ NiO เทากันที่ 2.4 ซ่ึงตัวเรง
ปฎิกิริยาแบบเสนใยที่ผลิตแบบขั้นตอนเดยีวนี้ปรากฎคาเสนผานศูนยกลางเฉลีย่ที ่2 µm 
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In the two steps method, the SiO2 fiber was prepared from tetraethyl orthosilicate (TEOS) by electro-
spinning technique at high voltage condition of 15.0 kV. The synthesized fiber showed uniformly 
morphology. Nickel oxide was impregnated on SiO2 fiber by wet impregnation process; using several 
types of solution such as NiCl2, NiSO4 and Ni(NO3)2 with various weight percentage of Ni to Si as 70, 
80 and 90, respectively. Each sample was impregnated in Ni compound solution for overnight and 
then dried for 8 hours at 110°C. Finally, dried SiO2 fibers were calcined at 500°C for 3 hours. The 
results of SEM at 1,500 times magnification showed that the surface roughness of nickel oxide 
catalyst fiber increased with an increase in weight percentage and the average diameter of these 
catalyst fibers were about 0.38 µm. The results of XRD showed the structure of NiO appears on 
catalyst fibers that prepared from NiCl2 and Ni(NO3)2 except that from NiSO4. Similarly, the results of 
XRF indicated that the percentages of NiO on these catalyst fibers increased with an increase in 
weight percentage as 57.19, 70.88 and 87.71 prepared from NiCl2 solution and 71.04, 79.84 and 
89.08 from Ni(NO3)2 solution. On the other hand, there was no NiO on catalyst fibers that prepared 
from NiSO4. In the one step method, the several types of Ni compound were mixed into the TEOS 
solution before the spinning process by varying weight percentage of Ni to Si as 2.5, 5 and 10, 
respectively. It was found that the mixture of NiCl2 or Ni(NO3)2 at the weight percentage 5 and 10 
couldn’t be spun to fiber structure. After spinning process, the synthesized fibers were calcined at 
350°C for 2 hours. The results of XRD showed the appearance of NiO on each catalyst fiber. 
Especially, the intensity of catalyst fiber from (Ni(CH3COO)2) increase with increasing of the weight 
percentage. The same as XRD results, the XRF found the stretching of NiO on each fiber. Moreover, 
it was found that not only NiO appear on catalyst fiber, also SiO2 is the main composite. The amount 
of fiber composite was analyzed by EDS. It was demonstrated that the amount of NiO on catalyst 
fiber from (Ni(CH3COO)2) were 2.9, 4.8 and 8.8%, respectively. While, preparation of NiCl2 or Ni(NO3)2 



were the same results as 2.4%. The morphology of the catalyst fiber was uniform structure and the 
average diameter was around 2 µm.  
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1.  ภาพรวมงานวิจัย (Summary) 
 

   ในรอบ 24 เดือนที่ผานมา ผูวิจัยไดทําการสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดแบบเสนใยดวยวิธีโซล-เจลโดยใช
เทคนิคอิเล็กโตรสปนนิง ซึ่งไดแบงวิธีการสังเคราะหออกเปน 2 วิธี แบบแรกเปนการสังเคราะหแบบใช 2 ขั้นตอนโดยการ
เตรียมเสนใยซิลิกากอนเปนเบ้ืองตน จากนั้นนํามาผานกระบวนการ Wet impregnation และ  อีกวิธีหนึ่งเปนการ
สังเคราะหในขั้นตอนเดียวโดยการผสมสารประกอบนิเกิลลงไปในสารละลายโซลในชวงกอนการฉีดเปนเสนใย หลังจาก
นั้นไดศึกษาตัวแปรที่มีผลตอสมบัติทางกายภาพและเคมีของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได และนํามาทดสอบปฎิกิริยาใน
การผลิตแกสไฮโดรเจนดวยกระบวนการรีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําของกลีเซอรอลในเครื่องปฏิกรณแบบเบดนิ่ง ซึ่งกระบวนการ
ทั้งหมดที่ไดกลาวมา ครอบคลุมกับวัตถุประสงคทั้งหมดของงานวิจัยนี้ 
  ในการสังเคราะหแบบใช 2 ขั้นตอน เปนการเตรียมตัวรองรับเสนใยซิลิกา (Silica fiber supporter) โดยใชอุปกรณอิเลค
โทรสปนนิง (Electro-spinning) ซึ่งเสนใยดังกลาวถูกเตรียมจากเตรียมสารละลายโซล ในอัตราสวนเชิงโมลของ TEOS 
(tetraethyl orthosilicate) : H2O : EtOH : HCl เปน 1:2:2:0.01 ซึ่งเปนอัตราสวนที่ผูวิจัยไดทดลองมากอนหนานี้แลววามี
ความเหมาะสมในการขึ้นรูปเปนเสนใยได โดยสรางสนามไฟฟาที่มีสภาวะความตางศักยสูงที่ 15 kV หลังจากนั้นเสนใย
ดังกลาวถูกนํามาเตรียมเปนตัวเรงปฏิกิริยา โดยผานกระบวนการฝงตัวแบบเปยก (Wet impregnation) แบบใชสารละลาย 
NiCl2, NiSO4 และ Ni(NO3)2 ซึ่งถูกเตรียมเปนความเขมขนตางๆ เพ่ือใหเกิดการแปรผันอัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni 
ตอ Si (เทียบจากน้ําหนักเสนใยที่เตรียมได) ที่อัตราสวน 7:3, 8:2 และ 9:1 ตามลําดับ เสนใยที่ถูกฉีดออกมาจะถูกนํามา
แชในสารละลาย Ni ดังกลาวเปนเวลา 1 คืนเพ่ือใหเกิดการดูดซับจนอิ่มตัว และถูกอบตอที่อุณหภูมิ 110°C เปนเวลา 8 
ชั่วโมง หลังจากนั้นถูกนําไปผานกระบวนการแคลไซนที่ อุณหภูมิ 500°C เปนเวลา 3 ชั่วโมง ซึ่งถือเปนขั้นตอนสุดทาย 
หลังจากกระบวนดังกลาวนี้จะไดตัวเรงปฏิกิริยาทั้งหมด 9 ตัวอยาง โดยจะถูกนําไปวิเคราะหโครงสรางทางกายภาพโดย
เครื่อง Scanning electron microscope (SEM) ที่กําลังขยาย 1,500 เทา ผลที่ไดแสดงใหเห็นวาลักษณะพื้นผิวของเสนใย
จะมีความขรุขระมากขึ้น เมื่ออัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni ตอ Si มีคามากขึ้น และสามารถคํานวณคาเสนผาน
ศูนยกลางโดยเฉลี่ยของเสนใย ซึ่งมีคาเทากับ 0.38 µm หลังจากนั้นจะถูกนําไปวิเคราะหผลโดยเครื่อง X-ray 
Diffractometer (XRD) ผลที่ไดแสดงใหเห็นวามีโครงสรางของ Stretching NiO ปรากฏบนตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมไดจาก
สารละลาย NiCl2 และ Ni(NO3)2 แตกลับไมปรากฏบนตัวเรงปฏิกิริยาที่ถูกเตรียมจาก NiSO4 ซึ่งผลการทดลองดังกลาว
สอดคลองกับผลท่ีวิเคราะหไดจากเครื่อง X-ray fluorescence (XRF) กลาวคือ ตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย 
NiCl2 จะมีปริมาณ NiO เพ่ิมขึ้นจาก 57.19%, 70.88% และ 87.71%  เมื่ออัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เพ่ิมมาก
ขึ้น และมีปริมาณ NiO เปน 71.04%, 79.84% และ 89.08% สําหรับตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย Ni(NO3)2 แต
กลับไมพบ Stretching ของ NiO ถาเตรียมจากสารละลาย NiSO4 ในทุกๆความเขมขนที่เปล่ียนไป 
 ในสวนของการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบขั้นตอนเดียวผูวิจัยจะยกเลิกการใชสารประกอบ NiSO4 ในการทดลองแต
จะเลือกใช นิเกิลอะซิเตด Ni(CH3COOH) แทน สารประกอบนิเกิลแตละชนิด จะถูกเติมลงไปในสารละลายโซลกอนการฉีด
ออกเปนเสนใย และทําการแปรผันอัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Si ที่อยูในสารละลายตอน้ําหนักของ Ni ที่เติมลงไป ซึ่ง
จากการทดสอบเบื้องตนพบวา การเติมปริมาณ Ni ลงในสารละลายโซลที่มากเทากับการสังเคราะหในแบบแรกจะทําให
สารละลายกลายสภาพเปนเจลที่มีลักษณะแข็งตัวไดอยางรวดเร็วมาก สงผลใหไมสามารถนําไปฉีดเปนเสนได ดังนั้นใน
การสังเคราะหแบบที่สองนี้เราจะใชอัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Si ตอ Ni เปน 1:2.5, 1:5 และ 1:10 ซึ่งผลการทดลอง
ในขั้นตอนนี้ พบวาสารละลายโซลที่เติมสารประกอบ Ni(CH3COOH) สามารถถูกฉีดออกมาเปนเสนใยไดในทุกๆ 
อัตราสวนที่เตรียม ในขณะที่สารละลายโซลที่ผสมสารประกอบ NiCl2 หรือ Ni(NO3)2 สามารถถูกฉีดออกมาเปนเสนใยไดที่
อัตราสวน 1:2.5 เทานั้น รวมตัวเรงปฏิกิริยาที่สามารถเตรียมไดในขั้นตอนนี้ทั้งหมด 5 ตัวอยาง หลังจากนั้นตัวอยาง
ดังกลาวนี้ถูกนําไปแคลไซนที่ อุณหภูมิ 500°C เปนเวลา 3 ชั่วโมง และวิเคราะหผลดวยเครื่อง Electron Diffraction 
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Scanning (EDS) เพ่ือวิเคราะหองคประกอบทางเคมี ซึ่งผลการทดลองที่ไดจะถูกยืนยันอีกครั้งดวยผลวิเคราะหจากเครื่อง 
X-ray fluorescence (XRF) และ X-ray Diffractometer (XRD)  
นอกจากการวิเคราะหหาเอกลักษณของตัวเรงชนิดตางๆ ทางกายภาพและทางเคมีแลว ตัวเรงยังไดถูกนํามาทดสอบใชใน
ปฎิกิริยาการผลิตแกสไฮโดรเจนดวยกระบวนการรีฟอรมม่ิงดวยไอน้ําของกลีเซอรอลในเครื่องปฏิกรณแบบเบดนิ่ง เพ่ือวิเคราะห
ประสิทธิภาพในดานการใชงานจริงของตัวเรงปฎิกิริยาตอไป  
 

2.  วัตถุประสงค 
 2.1  เพ่ือสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซดแบบเสนใยดวยวิธีโซล-เจลโดยใชเทคนิคอิเล็กโตรสปนนิง 
 2.2   เพ่ือศึกษาตัวแปรที่มีผลตอสมบัติทางกายภาพและเคมีของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได 
 2.3 เพ่ือศึกษาประสิทธิภาพการใชตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดในปฏิกิริยาทดสอบ 
 

3.  วิธีการทดลอง 
      3.1  การสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซดแบบเสนใยแบบ 2 ข้ันตอน 
     เริ่มตนจากการเตรียมสารละลายโซล-เจลในอัตราสวนเชิงโมล TEOS:H2O:EtOH:HCl เปน 1:2:2:0.01 โดยการ
นํา TEOS ผสมกับน้ําตามอัตราสวนดังกลาว หลังจากนั้นกวนดวยเครื่องกวนแมเหล็กเปนเวลา 5 นาที หยดกรดไฮโดร  
คลอริกตามอัตราสวน แลวกวนตอเปนเวลา 5 นาที จากนั้นเติมเอทานอลตามอัตราสวน แลวกวนตอเปนเวลา 5 นาที  นํา
สารละลายที่ไดกวนในอางควบคุมอุณหภูมิ โดยควบคุมอุณหภูมิใหอยูที่ 50°C แลวกวนเปนเวลา 60 นาที เมื่อครบ 60 
นาที นําสารละลายที่ไดต้ังทิ้งไวที่อุณหภูมิหองเปนเวลา 90 นาทีก็จะไดสารละลายที่มีความเหมาะสมในการผลิตเปนเสน
ใยซิลิกา นําสารละลายที่เตรียมไดมาบรรจุหลอด Syringe และนําไปวางไวตรงตําแหนงที่วางบนเครื่อง syringe pump ตอ
สายไฟกับขั้วลบของเครื่องกาํเนิดไฟฟาความตางศักย 15.0 kV เขากับแผนสแตนเลส ที่มีอลูมิเนียมฟอยลผนึกติดอยู และ
ตอสายไฟกับขั้วบวกของเครื่องกําเนิดไฟฟาความตางศักย 15.0 kV เขากับปลายหลอดแคปลลารี โดยตั้งระยะหาง
ระหวางปลายหลอดแคปลลารีกับแผนสแตนเลสเปนระยะ 7.5 cm ดังรูปที่ 1  ปรับอัตราการปอนสารที่เครื่อง Syringe 
pump เปน 10.0 mL/h กดปุม run ที่เครื่อง syringe pump และเปดสวิตชเครื่องกําเนิดไฟฟาเพ่ือจายกระแสไฟไปยัง
ขั้วบวกและขั้วลบที่ตอไว สารละลายที่บรรจุอยูในหลอดจะพุงออกจากปลายหลอดแคปลลารี และยืดตัวออกเกิดเปนเสนใย
และพุงไปสูแผนโลหะ ทายสุดจะเก็บเสนใยตัวอยางที่ได ไวในที่มิดชิดและไมมีความชื้น เพ่ือเครียมใชในขั้นตอนการ
เตรียมตัวเรงปฎิกิริยาตอไป 
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 นําเสนใยซิลิกาที่ผลิตได ไปชั่งน้ําหนักเพ่ือคํานวณหาปริมาณซิลิกา (Si) ที่มีอยูในเสนใยและทําการคํานวณ
ปริมาณของนิเกิล (Ni) ที่จะตองใชเปนองคประกอบในตัวรองรับเสนใย ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni:Si เปน  7:3, 
8:2 และ 9:1 ตามลําดับ โดยใชสารประกอบนิเกิลคลอไรด (NiCl2) เปนสารตั้งตน ซึ่งนิเกิลคลอไรดที่ถูกชั่งตามอัตราสวนที่
ไดคํานวณไวแลว ถูกนํามาละลายน้ําปริมาณ 2 ml หลังจากนั้นเทสารละลายที่เตรียมไวลงในชามระเหย (Evaporating 
disk) ที่มีเสนใยซิลิกาที่ทราบน้ําหนักแนนอน ใสไวรออยู แลวตั้งทิ้งไวเปนเวลา 1 คืน เพ่ือใหเกิดการดูดซับ หลังจากนั้น
นําไปเขาตูอบที่อุณหภูมิ 110°C เปนเวลา 8 ชั่วโมง เพ่ืออบไลน้ํา และนําเสนใยซิลิกาที่อบเสร็จแลวไปแคลไซนที่
อุณหภูมิ 350°C เปนเวลา 3 ชั่วโมง จะไดผลิตภัณฑเปนเสนใยที่มีนิเกิลออกไซดฝงตัวอยู ทําการทดลองซ้ําตั้งแตตนโดย
เปล่ียนชนิดของสารประกอบนิเกิลเปน นิเกิลซัลเฟต (NiSO4) และนิเกิลไนเตรท (Ni(NO3)2) ตามลําดับ ตัวเรงปฏิกิริยานิ
เกิลออกไซดที่สังเคราะหไดจะถูกนําไปวิเคราะหสมบัติตางๆ ดวยเครื่อง Scanning electron microscope (SEM), X-ray 
Fluorescence (XRF) และ X-ray Diffraction spectrometer (XRD) ตอไป  
 

 3.2  การสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซดแบบขั้นตอนเดียว 
 เริ่มจากการเตรียมสารละลายโซลเจลในอัตราสวนเชิงโดยโมลของ TEOS:H2O:EtOH:HCl เปน 1:2:2:0.01 
นําTEOS ผสมกับน้ํากลั่นตามอัตราสวนและกวนดวยเครื่องกวนแมเหล็กเปนเวลา 5 นาที หยดกรดไฮโดรคลอริก (HCl) 
ตามในอัตราสวน แลวกวนตอเปนเวลา 5 นาที จากนั้นเติมเอทานอล (EtOH) ตามอัตราสวนแลวกวนตออีกเปนเวลา 5 
นาที นําสารละลายที่ผสมไดกวนในอางควบคุมอุณหภูมิ โดยควบคุมอุณหภูมิใหอยูที่ 55 ± 2°C แลวกวนดวยความเร็ว 
300 รอบตอนาที กวนเปนเวลา 30 นาที หยดสารละลายนิเกิลอะซิเตต Ni(CH3COOH) รอยละ 2.5 โดยน้ําหนักของ    นิ
เกิลลงในสารละลายแลวกวนตอเปนเวลา 10 นาที นําสารละลายที่ไดต้ังทิ้งไวที่อุณหภูมิหอง โดยเก็บในหลอดบรรจุสาร ทํา
การทดลองซ้ําโดยการเปลี่ยนอัตราสวนโดยน้ําหนักของนิเกิลเปนรอยละ 5 และ 10 ตามลําดับ และเปล่ียนจากสารละลายนิ
เกิลอะซิเตตเปนสารละลายนิเกิลไนเตรด (Ni(NO3)2) และนิเกิลคลอไรด (NiCl2) ที่มีรอยละโดยน้ําหนักของ  นิเกิลเทากับ
รอยละ 2.5, 5 และ 10 ตามลําดับ  
 นําสารละลายแตละชนิดที่ผสมได มาบรรจุลงใน Syringe ที่วางบนเครื่อง syringe pump และตอสายไฟกับขั้วลบ
ของเครื่องกําเนิดไฟฟาความตางศักย 15.0 kV เขากับแผนโลหะสแตนเลสที่มีอลูมิเนียมฟอยลติดอยู ตอสายไฟกับขั้วบวก
ของเครื่องกําเนิดไฟฟาความตางศักย 15.0 kV เขากับปลายหลอด Capillary ต้ังระยะหางระหวางปลายหลอดฉีดยากับ
แผนโลหะสแตนเลสเปนระยะ 15.0 cm ปรับอัราการปอนสารท่ี 10.0 ml/h และใชเครื่องกาํเนิดไฟฟาความตางศักย 15.0 
kV เมื่อเปดใหระบบดําเนินการ สารละลายจะพุงออกจากปลายหลอด Capillary เกิดเปนเสนใยและพุงไปสูแผนโละหะ 
จากนั้นนําเสนใยที่ไดไปแคลไซตที่อุณหภูมิ 800°C เปนเวลา 3 ชั่วโมง เสนใยที่สังเคราะหไดจะถูกตรวจสอบและวิเคราะห
ดวยเครื่อง SEM/EDS, XRD และ XRF 
  

3.3  การทดสอบปฎิกิริยาการผลิตแกสไฮโดรเจนดวยกระบวนการรีฟอรมิ่งดวยไอน้ํา 
 ติดตั้งชุดการทดสอบปฎิกิริยาดังรูปที่ 2 และเตรียมสารละลายกลีเซอรอลที่มีสัดสวนของกลีเซอรอลตอน้ําเทากับ 
1 ตอ 9 โดยโมล ซึ่งเตรียมที่จะปลอยเขาสูดานบนของเครื่องปฏิกรณแบบเบดนิ่ง ชั่งตัวเรงปฏิกิริยา (Catalyst) ที่เตรียมได 
0.218 กรัม ใสลงในทอชั้นในของเครื่องปฏิกรณแบบเบดนิ่ง จากนั้นเปดแกสไฮโดรเจนเขาสูระบบเพ่ือทาํการรีดิวซ โดยให
เครื่องปฏิกรณมีอุณหภูมิ 700°C ดวยอัตราการไหลเทากับ 30 ml/min เขาทอชั้นใน เปนเวลา 1 ชั่วโมง แลวทําการปรับ
อุณหภูมิในเครื่องปฏิกรณเทากับ 500°C พรอมปดแกสไฮโดรเจน ซึ่งเมื่ออุณหภูมิในเครื่องปฏิกรณเทากับ 500°C ใหทํา
การปอนแกสไนโตรเจนดวยอัตราการไหลเทากับ 17.44 ml/min เปนเวลา 15 นาที กอนปอนสารละลายกลีเซอรอลที่
เตรียมไว ดวยอัตราการไหล 0.03 ml/min ซึ่งในขณะปอนสารละลายกลีเซอรอลและแกสไนโตรเจนเขาทางดานบนของ
เครื่อง จะตองผานเครื่องระเหยที่มีการควบคุมอุณหภูมิเทากับ 300°C เพ่ือเปนการใหความรอน (Preheat) กอนเขาสู
เครื่องปฏิกรณที่มีทอแกวบรรจุตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยตอไป  
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                     รูปท่ี 2  ชุดทดสอบปฎิกิริยาการผลิตแกสไฮโดรเจนดวยกระบวนการรีฟอรมิ่งดวยไอน้ํา 
 
 
4.  ผลการทดลอง 
  4.1  การสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซดแบบเสนใยแบบ 2 ข้ันตอน   
    จากการทดลองโดยใชชุดอิเล็กโทรสปนนิง สามารถฉีดสารละลายโซลใหเปนเสนใยไดโดยใชอัตราสวนเชิง    โม
ลของ TEOS : EtOH : H2O : HCl  ที่อัตราสวน 1: 2 : 2 : 0.01 โดยใชอัตราการปอนสาร 10.0 mL/h และความตางศักย 
15.0 kV และนําเสนใยซิลิกาที่ไดไปสังเคราะหเปนตัวรองรับตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดโดยใชสารตั้งตนตางชนิดกันคือ 
นิเกิลคลอไรด นิเกิลซัลเฟต และ นิเกิลไนเตรท  จากรูปที่ 3 พบวาลักษณะของเสนใยซิลิกาที่ยังไมไดทําการสังเคราะห
ตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดลงไปเสนใยมีสีขาว ลักษณะคลายใยแมงมุม รูปที่ 4 เมื่อไดทําการสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยา
นิเกิลออกไซดลงบนเสนใยซิลิกาโดยใชวิธีการฝงตัวแบบเปยก พบวาเสนใยท่ีไดมีลักษณะเหมือนเดิมแตสีของเสนใยที่ได
เปนสีเทา เกิดการเปลี่ยนรูปไปเปนนิเกิลออกไซดของสารตั้งตน 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
   

รูปท่ี 3 เสนใยซิลิกา 
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รูปท่ี 4 เสนใยซิลิกาที่ผานการสังเคราะหเปนตัวเรงปฏิกิริยา 
 

   ตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่มีตัวรองรับเปนเสนใยซิลิกาจะถูกนําไปวิเคราะหดวย SEM ที่กําลังขยาย 1500 เทา เพ่ือ
ดูลักษณะโครงสรางทางกายภาพ โดยผลที่ไดแสดงดังรูปที่ 5-7     
 
 
 
 
 
 
 
 
                 รูปท่ี 5 โครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยา (กําลังขยาย 1,500 เทา) โดยการสังเคราะหดวยนิเกิลคลอไรด 
 
               
 
 
 
 
 
 
 
                     รูปท่ี 6 โครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยา (กําลังขยาย 1,500 เทา) โดยการสังเคราะหดวยนิเกิลไนเตรท 
 
 
 
 
 
 
 
 
                      รูปท่ี 7 โครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยา (กําลังขยาย 1,500 เทา) โดยการสังเคราะหดวยนิเกิลซัลเฟต 
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จากรูปที่ 5-7 จากการนําตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดสองผานดวยเครื่อง SEM ที่กําลังขยาย 1,500 เทา พบวาพ้ืนผิว
ของตัวเรงปฏิกิริยามีความขรุขระมากขึ้นเมื่ออัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni ตอ Si เพ่ิมขึ้น ซึ่งเกิดจากการฟอรมตัวขึ้น
ของสารประกอบออกไซด และจากการวัดขนาดเสนผานศูนยกลางของตัวเรงปฏิกิริยาพบวามีขนาดที่ใกลเคียงกันในแตละ
ตัวอยาง ซึ่งสามารถวัดออกมาเปนคาเฉล่ียได 0.38 µm   ในสวนของการวิเคราะหโครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิล
ออกไซดโดยใชเครื่อง  X-ray Diffractometer (XRD) เอกซ-เรยดิฟแฟรกชันเปนเทคนิคที่ใชเพ่ือหาโครงสรางหรือชนิดของ
ผลึก โดยโครงสรางของนิเกิลออกไซด (NiO) ที่ปรากฎใหเห็นนั้นแสดงพีคขึ้นมาที่คา 2-theta เทากับ 43.5° ยกเวนใน
กรณีที่ตัวเรงปฏิกิริยานั้นถูกเตรียมจากสารละลายนิเกิลซัลเฟต (NiSO4) กลับไมปรากฏโครงสรางของ NiO หรือ NiO2 ซึ่ง
เปนหมูทําหนาที่ที่มีความวองไวในการทําปฏิกิริยา ดังแสดงไดจากรูปที่ 8-16 
 

 
 
รูปท่ี 8  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซด ที่เตรียมจาก NiCl2 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 7:3 
 

 
 
รูปท่ี 9   XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซด ที่เตรียมจาก NiCl2 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 8:2 
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รูปท่ี 10 XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก NiCl2 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 9:1 
 
 
 
 
 

 
 
รูปท่ี 11   XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก Ni(NO3)2 ที่อัตราสวนโดยนํ้าหนักระหวาง Ni : Si เปน 7:3 
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รูปท่ี 12  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก Ni(NO3)2 ที่อัตราสวนโดยนํ้าหนักระหวาง Ni : Si เปน 8:2 
 
 
 
 

 
 
รูปท่ี 13  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก Ni(NO3)2 ที่อัตราสวนโดยนํ้าหนักระหวาง Ni : Si เปน 9:1 
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รูปท่ี 14  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก NiSO4 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 7:3 
 
 
 
 
 
 

 
  
รูปท่ี 15  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก NiSO4 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 8:2 
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รูปท่ี 16  XRD ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่เตรียมจาก NiSO4 ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni : Si เปน 9:1 
 

ขอมูลจากเครื่อง XRD ตองไดรับการยืนยันผลจากเครื่อง X-ray Fluorescence (XRF) โดยตัวเรงปฏิกิริยานิเกิล
ออกไซดที่มีตัวรองรับเปนเสนใยซิลิกาทั้ง 9 ตัวอยาง จะถูกนําไปวิเคราะหหาสัดสวนปริมาณของนิเกิลออกไซด ผลที่ไดมี
ความสอดคลองกับการวิเคราะหดวยเครื่อง XRD กลาวคือ ตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย NiCl2 จะมีปริมาณ NiO 
เพ่ิมขึ้นจาก 57.19%, 70.88% และ 87.71%  เมื่ออัตราสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni:Si มากขึ้น และมีปริมาณ NiO เปน 
71.04%, 79.84% และ 89.08% สําหรับตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย Ni(NO3)2 แตกลับไมพบ Stretching ของ 
NiO ถาเตรียมจากสารละลาย NiSO4 ในทุกๆความเขมขนที่เปล่ียนไป แตกลับยังคงพบปริมาณของ  NiSO4 ตกคางอยูบน
เสนใยจํานวนมากซึ่งสามารถแสดงคาไดดังตารางตอไปนี้  
 
ตารางที่ 1  ปริมาณหมูทําหนาที่ (%) ที่ปรากฎบนตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย NiCl2 

ปริมาณหมูทําหนาที่ (%) 
สัดสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni:Si 

 
   หมูทําหนาที่ 

7:3 8:2 9:1 
NiO 57.19 70.88 87.71 
Al2O3 1.18 0.68 0.23 
SiO2 40.91 28.02 11.78 
SO3 0.27 0.24 0.28 

 
ตารางที่ 2  ปรมิาณหมูทําหนาที่ (%) ที่ปรากฎบนตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย Ni(NO3)2 

ปริมาณหมูทําหนาที่ (%) 
สัดสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni:Si 

 
     หมูทําหนาที่ 

7:3 8:2 9:1 
NiO 69.04 79.84 89.08 
Al2O3 0.77 0.58 0.28 
SiO2 27.22 18.90 10.17 
SO3 0.58 0.32 - 
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ตารางที่ 3  ปริมาณหมูทําหนาที่ (%) ที่ปรากฎบนตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารละลาย NiSO4 
                     ปริมาณหมูทําหนาที่ (%) 
                  สัดสวนโดยน้ําหนักระหวาง Ni:Si 

 
  หมูทําหนาที่ 

7:3 8:2 9:1 
      NiSO4 81.80 87.82 94.45 
       SiO2 16.77 11.79 5.29 
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4.1  การสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซดแบบเสนใยแบบขั้นตอนเดียว 
      จากการทดลองโดยชุดอิเล็กโทรสปนนิง สามารถฉีดสารละลายโซลใหเปนเสนใยไดโดยใชอัตราสวนเชิงโมลของ 
TEOS:EtOH:H2O:HCl ที่อัตราสวน 1:2:2:0.01 โดยใชอัตราการปอนสาร 10.0 ml/h และความตางศักย 15.0 kV โดยใช
สารประกอบนิกเกิล 3 ชนิด คือ นิเกิลคลอไรด นิเกิลไนเตรด และนิเกิลอะซิเตด ที่มีการแปรผันรอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลบน
เสนใยซิลิกาที่รอยละ 2.5, 5 และ 10 ตามลําดับ จะพบวาลักษณะของเสนใยท่ีไดมีสีขาวจนเขียว ลักษณะคลายใยแมงมุม
หรือสําลี โดยเมื่อทําการเพ่ิมรอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลมากขึ้น เสนใยก็จะมีสีที่ชัดเจนมากยิ่งขึ้น ทั้งนี้เนื่องจาก
สารละลายนิเกิลมีสีเขียว การที่เสนใยมีสีเขียวแสดงใหเห็นวาตัวรองรับเสนใยซิลิกามีนิเกิลติดอยูบนพ้ืนผิวหรือภายใน
ของเสนใย และเมื่อนําตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลบนตัวรองรับเสนใยซิลิกาที่ไดไปเผาที่อุณหภูมิ 800°C พบวาเสนใยจะมี
ลักษณะเหมือนเดิมแตสีของเสนใยท่ีไดจะเปนสีเทา ดังแสดงในรูปที่ 17-20 โดยตัวเรงปฏิกิริยาที่มีรอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลเพ่ิมขึ้น
จะมีสีที่เขมกวา ทั้งนี้เนื่องจากเกดิการเปลี่ยนรูปของสารตั้งตนไปเปนนิเกิลออกไซด 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
     

รูปท่ี 17   เสนใยซิลิกากอนและหลังการแคลไซต 
 
 
 
 
 
 
 
 
   
 
 
 

รูปท่ี 18   ตัวเรงปฎิกิริยาเตรียมที่ปริมาณ Ni รอยละ 2.5 กอนและหลังการแคลไซต 
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รูปท่ี 19   ตัวเรงปฎิกิริยาเตรียมที่ปริมาณ Ni รอยละ 5.0 กอนและหลังการแคลไซต 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 20   ตัวเรงปฎิกิริยาเตรียมที่ปริมาณ Ni รอยละ 10.0 กอนและหลังการแคลไซต 
 

ตัวเรงปฏิกิริยาที่สามารถฉีดออกมาเปนเสนใยไดในกรรมวิธีแบบขั้นตอนเดียวนี้ มีจํานวน 5 ตัวอยาง ซึ่งทั้งหมด
ไดถูกนําไปวิเคราะหโครงสรางดวยเครื่อง EDS ทําใหทราบลักษณะทางกายภาพของโครงสราง และจํานวน Active site ที่
เกิดขึ้นโดยสังเกตที่ปริมาณการเกิดขึ้นของ NiO ดังขอมลูตอไปนี้  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 21   ตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยที่เตรียมจาก Ni(CH3COOH) ที่ Ni 2.5% wt 
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รูปท่ี 22   ตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยที่เตรียมจาก Ni(CH3COOH) ที่ Ni 5.0% wt 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 

 
รูปท่ี 23   ตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยที่เตรียมจาก Ni(CH3COOH) ที่ Ni 10.0% wt 
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รูปท่ี 24   ตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยที่เตรียมจาก Ni(NO3)2 ที่ Ni 2.5% wt 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 25   ตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยที่เตรียมจาก NiCl2 ที่ Ni 2.5% wt 
 
 

Quantitative results
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จากรูป 21-25 จะพบวาโครงสรางของเสนใยท่ีมีองคประกอบของนิเกิลนั้น พ้ืนผิวของเสนใยจะมีความขรุขระมากกวา
เสนใยซิลิกาเปลา และเมื่อมีการเพิ่มองคประกอบของนิเกิลมากขึ้นจะย่ิงทําใหผิวหนาของเสนใยมีความขรุขระมากขึ้น     
ซึ่งเกิดจากการฟอรมตัวขึ้นของสารประกอบออกไซดและจากการวัดขนาดเสนผานศูนยกลางเฉลี่ยของตัวเรงปฏิกิริยา 
พบวามีขนาดที่ใกลเคียงกันในแตละตัวอยาง ซึ่งสามารถวัดออกมาเปนคาเฉล่ียไดประมาณ 2.0 µm ซึ่งมีขนาดเล็กกวา
ตัวเรงที่ผลิตจากวิธี 2 ขั้นตอน  

จากผลการทดลองทีไดจากเครื่อง EDS ทําใหสามารถยืนยันการมีอยูของ Ni ขึ้นได โดยตัวอยางแตละตัวจะถูก
สุมตรวจประมาณ 3 บริเวณ ซึ่งคาที่ไดจะสรุปออกมาเปนปริมาณ Ni โดยน้ําหนักเทียบกับปริมาณ Si ซึ่งเปนตัวรองรับ        
ดังตารางที่ 4 
 

ตารางที่ 4 รอยละโดยน้ําหนักของ Ni/SiO2 ที่วิเคราะหไดจากเครื่อง EDS 
                                                 รอยละโดยน้ําหนัก 

รอยละ 2.5 รอยละ 2.5 รอยละ 2.5 รอยละ 5 รอยละ 10 องคประกอบ 
เสนใย 

NiCl2 Ni(NO3)2 Ni(COOCH3)2 Ni(COOCH3)2 Ni(COOCH3)2 
O 55.15 52.49 62.98 62.39 54.26 60.67 

         Si 44.85 45.55 35.36 34.99 41.21 32.03 
         Ni - 1.96 1.67 2.62 4.53 7.30 

 
จากตารางที่ 4 จะแสดงไดวาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบขั้นตอนเดียวนี้ ปรากฎปริมาณ Ni ไดใกลเคียงกับ

ปริมาณสารประกอบ Ni ที่เติมลงไปในขั้นตอนการเตรียมสารละลาย อยางไรก็ดีการเตรียมตัวเรงฯ ดวยสารประกอบ 
Ni(NO3)2 และ NiCl2 ไมสามารถทําไดที่สัดสวน 5.0 และ 10.0 % โดยน้ําหนัก กลาวคือสารละลายที่ผสมขึ้นมาในขั้นตอน
ดังกลาวนี้ จะเปล่ียนสภาพกลายเปนเจลแข็งอยางรวดเร็ว จึงไมมีเวลาพอที่จะบรรจุสารละลายนี้ลงใน Syringe pump กอน
นําไปฉีดขึ้นรูปเปนเสนใย  
 
 จากการวิเคราะหโครงสรางของนิเกิลออกไซดบนตัวรองรับเสนใยซิลิกาโดยใหเครื่อง X-ray Diffractometer 
(XRD) เอกซ-เรยดิฟแฟรกชันเปนเทคนิคที่ใชเพ่ือหาโครงสรางและปริมาณผลึกโดยโครงสรางของซิลิกาออกไซดและนิเกิล
ออกไซดที่ไดจากการสังเคราะห ดังรูปที่ 26 และ 27 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปท่ี 26 รูปแบบ XRD ของตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจากสารประกอบ Ni ชนิดตางๆ 
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                    รูปท่ี 27 รูปแบบ XRD ของตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมจาก Ni(CH3COOH) ที่ปริมาณรอยละตางๆ  
 

จากรูปที่ 26  แสดงรูปแบบ XRD ที่มีโครงสรางของ SiO2 ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลบนตัวรองรับเสนใยซิลิกาที่ใช
สารละลายนิเกิลชนิดตางๆ เปรียบเทียบกับเสนใย SiO2 พบวาในตัวเรงที่มีการเพิ่มสารละลายนิเกิลลงไปท้ัง 3 ชนิด จะ
ปรากฏรูปแบบพีคที่ 2θ เทากับ 42 ซึ่งแสดงใหเห็นโครงสรางของ NiO  ไมชัดเจน ทั้งนี้อาจเนื่องมาจากปริมาณนิเกิลที่ใสมี
ความเขมขนนอยเกินไป สําหรับรูปที่ 27 แสดงรูปแบบ XRD ที่มีโครงสรางของ NiO ของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลบนตัวรองรับ
เสนใยซิลิกาที่ใชสารละลายนิเกิลอะซิเตรดที่มีการแปรผันรอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลเปรียบเทียบกับเสนใย SiO2 ที่ไมมี
การเติมนิเกิล พบวา เมื่อความเขมขนของนิเกิลอะซิเตรทเพิ่มมากขึ้นรูปแบบของพีคที่แสดงโครงสรางของ NiO จะ
เดนชัดมากขึ้นดวย สังเกตไดจากความสูงของพีค โดยพีคที่แสดงโครงสรางของ NiO คือพีคที่ 2θ เทากับ 37.28 43.23 
และ 62.84 สําหรับนิเกิลออกไซดที่ไดนั้นจะอยูในรูปของ NiO ซึ่งเกิดจากอุณหภูมิในการเผาที่มีความเหมาะสมทําให
สามารถเปลี่ยนรูปเปน NiO ตามที่ตองการได ซึ่งพีคที่ไดจากการสังเคราะหจะมีลักษณะเดียวกันกับรูปที่ 27 และพีคที่ได
จะสูงขึ้นเมื่อมีการเพิ่มความเขมขนของสารละลายนิเกิล แตจะพบวาพีคของนิเกิลออกไซดที่ไดจะไมสูงมากนัก ทั้งนี้
เนื่องจากปริมาณนิเกิลที่ฝงตัวลงไปบนตังรองรับเสนใยซิลิกามีปริมาณนอย ดังนั้นผลจากเครื่อง XRD สรุปไดวา 
โครงสรางหลักที่พบบนตัวเรงปฎิกิริยาแตละชนิดนั้น ประกอบไปดวย SiO2 และ NiO แตการที่จะจําแนกในเชิงปริมาณนั้น
จะตองใชการวิเคราะหดวยเครื่อง XRF ดังนี้  
 ตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดที่มีตัวรองรับเปนเสนใยซิลิกาทั้ง 5 ตัวอยาง นํามาวิเคราะหดวยเครื่อง XRF เพ่ือหา
ปริมาณของธาตุนิเกิล ดังรูปที่ 4.8 แสดงพีคของนิเกิลอะซิเตรตที่มีความเขมขนรอยละ 2.5 ของ Ni/SiO2 โดยน้ําหนัก สวน
ตัวอยางอื่น ๆ ที่ความเขมขนตาง ๆ อีก 4 ตัวอยางจะมีลักษณะเดียวกันนี้ดังรูปที่ 28 – 32   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                                  รูปท่ี 28 รูปแบบ XRF ที่เตรียมจาก Ni(CH3COO)2 รอยละ Ni 2.5 โดยน้ําหนัก 
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                               รูปท่ี 29 รูปแบบ XRF ที่เตรียมจาก Ni(CH3COO)2 รอยละ Ni 5.0 โดยน้ําหนัก 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                              รูปท่ี 30 รูปแบบ XRF ที่เตรียมจาก Ni(CH3COO)2 รอยละ Ni 10 โดยน้ําหนัก 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
                                  รูปท่ี 31 รูปแบบ XRF ที่เตรียมจาก Ni(NO3)2 รอยละ Ni 2.5 โดยน้ําหนัก 
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                                   รูปท่ี 32 รูปแบบ XRF ที่เตรียมจาก NiCl2 รอยละ Ni 2.5 โดยน้ําหนัก 
 
 จากตารางที่ 5 แสดงใหเห็นวาองคประกอบของนิเกิลที่ทําการสังเคราะหจากสารละลายนิเกิลอะซิเตด
เทากับรอยละ 2.5, 5.0 และ 10 พบวามีปริมาณนิเกิลออกไซด (NiO) เทากับรอยละ 3.61 6.93 และ 11.44 ตามลําดับ ในขณะ
ที่ตัวเรงที่เตรียมจากสารละลายนิเกลิไนเตรด และนิเกิลคลอไรด จะใหคาเทากับ 3.22 และ 3.70 ตามลําดับ นั้นคือองคประกอบของ
นิเกิลที่วิเคราะหไดจะมีปริมาณเพิ่มขึ้นเมื่อความเขมขนของนิเกิลที่ทําการสังเคราะหมากขึ้น 
 

ตารางที่ 5  รอยละโดยน้ําหนักของ Ni/SiO2 ที่วิเคราะหไดจากเครื่อง XRF 
                                                รอยละโดยน้ําหนัก 
รอยละ 2.5 รอยละ 2.5 รอยละ 2.5 รอยละ 5 รอยละ 10 

องคประกอบ 
 

NiCl2 Ni(NO3)2 Ni(COOCH3)2 Ni(COOCH3)2 Ni(COOCH3)2 
SiO2 96.78 96.30 96.39 93.07 88.56 
NiO 3.22 3.70 3.61 6.93 11.44 

 
 

ตัวเรงปฎิกิริยาจากกระบวนการสังเคราะหในขั้นตอนเดียวนี้ ถูกนํามาทดสอบการใชงานจริงกับปฎิกิริยารีฟอรม
มิ่งดวยไอน้ําของกลีเซอรอลในเครื่องปฏิกรณ ซึ่งในกระบวนการรีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําของกลีเซอรอล เราไดศึกษาผลของ
อุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิยาของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดบนตัวรองรับเสนใยซิลิกา ที่เตรียมโดยใชสารประกอบนิ
เกิลอะซิเตด ที่มีรอยละ 10.0 โดยน้ําหนัก ที่การแคลไซนที่อุณหภูมิ 800°C เปนเวลา 3 ชั่วโมง และศึกษาผลของรูปแบบ
ของตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในการทดลอง จากการทดลอง รูปที่ 33 ไดแสดงการเปรียบเทียบปริมาณแกสคารบอนไดออกไซด 
(CO2) ในแกสผลิตภัณฑกับคาของเวลาที่อุณหภูมิในการทําปฏิกิรยิาเทากับ 500 600 และ 800°C พบวาที่อุณหภูมิการทํา
ปฏิกิริยา 600°C มีปริมาณเปอรเซ็นตของ CO2 ในแกสผลิตภัณฑมากกวาที่อุณหภูมิ 500°C โดยที่การทําปฏิกิริยาทั้งสอง
ชวงอุณหภูมิปริมาณ CO2 จะเพ่ิมขึ้นในชวงแรกและมีแนวโนมลดลงหลังชั่วโมงที่ 3 และมีแนวโนมเพ่ิมขึ้นอีกหลังจาก
ชั่วโมงที่ 4.5 สวนการทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 800°C ชวงแรกเปอรเซ็นตการเกิดของ CO2 ในแกสผลิตภัณฑจะมีแนวโนม
ลดลงและมีแนวโนมเพ่ิมขึ้นหลังจากชั่วโมงที่ 3 แตเมื่อทําการเปรียบเทียบตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในการทําปฏิกิริยาทั้ง 2 
รูปแบบคือ แบบเสนใย และแบบรุพรุน ที่อุณหภูมิ 800°C พบวาตัวเรงแบบเสนใยใหปริมาณ CO2 มากกวาตัวเรงแบบมี   
รูพรุน ดังรูปที่ 34 
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รูปท่ี 33 ปริมาณ CO2 ในแกสผลิตภัณฑกับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 500 600 และ 800°C 
ที่อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 34 ปริมาณ CO2 ในแกสผลิตภัณฑกับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 800°C ของตัวเรง
ปฎิกิริยาแบบเสนใย และแบบรูพรุน ที่อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 

สําหรับผลการทดลองในการเกิดแกสคารบอนมอนอกไซด (CO) ในแกสผลิตภัณฑที่อุณหภูมิในการทําปฏิกิริยา 
500 600 และ 800°C พบวา ที่อุณหภูมิการทําปฏิกิริยา 500 และ 600°C มีแนวโนมปริมาณเปอรเซ็นตของ CO ในแกส
ผลิตภัณฑใกลเคียงกัน แตนอยกวาเปอรเซ็นตของ CO ในแกสผลิตภัณฑในการทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 800°C โดย
ปริมาณการเกิด CO มีแนวโนมเพ่ิมขึ้นตามเวลาดังรูปที่ 35 และเมื่อเปรียบเทียบปริมาณ CO ในแกสผลิตภัณฑกับเวลาที่
อุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาของตัวเรง 2 ชนิดที่อุณหภูมิ 800°C พบวาตัวเรงแบบเสนใยใหปริมาณ CO มากกวาตัวเรง
แบบมีรูพรุน ซึ่งแสดงใหเห็นดังรูปที่ 36 
 
 

 

0.9
1.1
1.3
1.5
1.7
1.9
2.1
2.3

2.5 3 3.5 4 4.5 5
เวลา (ช่ัวโมง)

ปร
มิา
ณ C

O2
 (%

) 500oC

600oC

800oC

1.5

1.6

1.7

1.8

1.9

2.5 3 3.5 4 4.5 5
เวลา (ช่ัวโมง)

ปร
มิา
ณ C

O2
 (%

)

800oC
800oC porous



 
 

21

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 35 ปริมาณ CO ในแกสผลิตภัณฑกับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 500 600 และ 800°C ที่
อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 36 ปริมาณ CO ในแกสผลิตภัณฑกับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่ 800°C ของตัวเรงปฎิกิริยาแบบ
เสนใยและแบบรูพรุน ที่ อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 

การเลือกเกิดของแกสไฮโดรเจน (H2) กับเวลาที่อุณหภูมิการทําปฏิกิริยาเทากับ 500 600 และ 800°C พบวาที่
อุณหภูมิการทําปฏิกิริยาที่ 500 และ 600°C คาการเลือกเกิดของ H2 มีแนวโนมเพ่ิมขึ้นตามเวลา แตจะเริ่มลดลงหลังจาก
ชั่วโมงที่ 4.5 สวนการทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 800°C พบวา คาการเลือกเกิด H2 มีแนวโนมลดลงตามเวลา ดังรูปที่ 37 และ
เมื่อเปรียบเทียบการเลือกเกิด H2 กับเวลาของตัวเรงปฏิกิริยา 2 ชนิดที่อุณหภูมิ 800°C พบวา ตัวเรงปฏิกิริยาแบบมีรูพรุน
จะใหคาใหคาการเลือกเกิด H2 เพ่ิมขึ้นตามเวลา แตตัวเรงแบบเสนใยจะใหคาการเลือกเกิด H2  ลดลงตามเวลา และคาการ
เลือกเกิด H2 ของตัวเรงแบบมีรูพรุนจะใหคาสูงกวาตัวเรงแบบเสนใย ดังรูปที่ 38 
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รูปท่ี 37 คาการเลือกเกิด H2 กับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 500 600 และ 800°C ที่อัตราการ
ไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 38 คาการเลือกเกิด H2 กับเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 800°C ของตัวเรงปฎิกิริยาแบบ
เสนใยและแบบรูพรุน ที่อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 

ในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําของกลีเซอรอล การเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลเมื่อทําการเปรียบเทียบ
กับเวลาที่อุณหภูมิตาง ๆ ในการทําปฏิกิริยา คือ 500 600 และ 800°C พบวาคาการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลมี
แนวโนมเพ่ิมขึ้นตามอุณหภูมิของการทําปฏิกิริยาที่เพ่ิมขึ้น และมีแนวโนมเพ่ิมขึ้นตามเวลาแสดงผลดังรูปที่ 39 และเมื่อ
เปรียบเทียบการการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลกับเวลาของตัวเรงปฏิกิริยา 2 ชนิดที่อุณหภูมิ 800°C พบวาตัวเรงทั้ง 2 
ชนิดใหคาการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลเพ่ิมมากขึ้นตามเวลา และคาการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลของตัวเรงแบบเสน
ใยมีคาสูงกวาของตัวเรงแบบมีรูพรุนดังรูปที่ 40 
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รูปท่ี 39 คาการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลกับเวลาที่อุณหภูมิในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 500 600 
และ 800°C ที่อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปท่ี 40 คาการเปลี่ยนแปลงของกลีเซอรอลเวลาในการทําปฏิกิริยารีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําที่อุณหภูมิ 800°C ของตัวเรง
ปฎิกิริยาแบบเสนใยและแบบรูพรุน ที่อัตราการไหลของกลีเซอรอล 0.03 ml/min 
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รูปท่ี 41 แกสผลิตภัณฑตางๆ จากกระบวนการรีฟอรมมิงดวยไอน้ําของกลีเซอรอลกับเวลาในการทําปฏิกิริยาของตัวเรง
ปฏิกิริยาแบบเสนใยที่อุณหภูมิ (ก) 500°C (ข) 600°C (ค) 800°C และ (ง) 800°C แบบรูพรุน ที่อัตราการไหลของกลีเซ
อรอล 0.03 ml/min 
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จากรูปที่ 41 แสดงการกระจายตัวของแกสผลิตภัณฑของการรีฟอรมมิงดวยไอน้ําของกลีเซอรอลกับเวลา พบวา
องคประกอบของแกสผลิตภัณฑที่ทําปฏิกิริยาในชวงอุณหภูมิตางๆ มีองคประกอบในแกสขาออกเหมือนกันดังนี้ คือ แกส
คารบอนไดออกไซด (CO2) แกสมีเทน (CH4) แกสคารบอนมอนอกไซด (CO) แกสอีเทน (C2H6)และแกสอีทีน (C2H4) 
ยกเวนในชวงอุณหภูมิ 500°C จะไมเกิดแกสอีทีน โดยในชวงอุณหภูมิ 500 และ 600°C ของตัวเรงแบบเสนใย การเกิด
แกสไฮโดรเจนมีแนวโนมที่จะมีปริมาณมากกวาคารบอนรวมในแกสผลิตภัณฑ สวนที่อุณหภูมิ 800°C ชวงแรกการเกิด
แกสไฮโดรเจนมีแนวโนมมากกวาการเกิดคารบอนรวมในแกสผลิตภัณฑ แตหลังจากชั่วโมงที่ 4 แกสไฮโดรเจนมีแนวโนม
ที่จะมีปริมาณนอยกวาคารบอนรวมในแกสผลิตภัณฑ เปรียบเทียบกับแกสผลิตภัณฑขาออกพบวาการเกิดไฮโดรเจนมี
แนวโนมมากกวาการเกิดคารบอนรวมในแกสผลิตภัณฑ 
 
ตารางที่ 6  องคประกอบของแกสขาออกของตัวเรงนิเกิลบนตัวรองรับเสนใยซิลิกาที่อุณหภูมิ 500 600 และ 800°C 

องคประกอบของแกสขาออก (Vol %) อุณหภูมิ 
(°C) H2 CO C1 CO2 C2 C2= 

คาการเลือก
เกิด H2 (%) 

H2/CO2 

500 9.48 0.43 1.16 1.16 0.07 - 140 8.16 

600 11.26 0.44 1.23 1.77 0.07 - 135 6.35 

800 7.19 3.09 0.78 1.78 1.89 0.32 31 4.04 

800 porous 24.23 1.71 4.01 1.69 0.02 0.08 137 14.3 
 
จากตารางที่ 6 แสดงองคประกอบของแกสขาออกของตัวเรงนิเกิลบนตัวรองรับซิลิกา พบวาคาการเลือกเกิด H2 และคา
สัดสวน H2/CO2 มีคาสูงสุดในการทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 500°C และจะมีคาลดลงตามอุณหภูมิการทําปฏิกิริยาที่เพ่ิมขึ้น 
เมื่อทําการเปรียบเทียบตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยกับแบบมีรูพรุนที่อุณหภูมิเดียวกัน คือที่อุณหภูมิ 800°C พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยาแบบมีรูพรุนใหคาการเลือกเกิด H2 และคาสัดสวน H2/CO2 มากกวาตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใย ทั้งนี้เนื่องจากเวลา
ในการทําปฏิกิริยานอยเกินกวาที่จะสามารถวัดผลของเสถียรภาพของตัวเรงปฏิกิริยาได โดยคาดวาหากเวลาผานไปตัวเรง
ปฏิกิริยาแบบรูพรุนจะมีเสถียรภาพลดลงมากกวาตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใยและผลจากการวิเคราะหจากเครื่อง SEM/EDS 
หรือ XRF นั้นไมสามารถวัดไดวาปริมาณโลหะนิเกิลที่วัดคาไดนั้นอยูบริเวณพ้ืนผิวหรือภายในตัวเรงปฏิกิริยาแบบเสนใย 
ทําใหผลที่ไดไมแนชัด จึงควรทําการตรวจสอบวเิคราะหเพ่ิมเติมเพ่ือความถูกตองมากยิ่งขึ้น 
 
5.  สรุปและวิจารณผลการทดลอง 

จากการสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยาแบบเสนใยใน 2 ขั้นตอน พบวาตัวเรงที่ผลิตไดมีรูปรางที่สม่ําเสมอกันซึ่งสามารถวัด
คาเสนผานศูนยเฉล่ียไดเทากับ 380 nm และปริมาณ Ni ที่ปรากฎหลังจากผานการสังเคราะหแลวมีปริมาณใกลเคียงกับ Ni 
ที่เติมลงไปในตอนเริ่มตน อยางไรก็ดีผลจากเครื่อง XRF แสดงใหเห็นวาตัวเรงปฎิกิริยาที่เตรียมจาก NiSO4 

 ไมปรากฎการ
เกิดขึ้นของหมู NiO หลังจากผานการแคลไซต ในขณะที่การสังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยาแบบขั้นตอนเดียว เตรียมจาก
สารประกอบนิเกิล 3 ชนิด คือ นิเกิลคลอไรด (NiCl2) นิเกิลไนเตรด (Ni(NO3)2) และนิเกิลอะซิเตด (Ni(CH3COOH))  และมี
การแปรผันรอยละโดยนํ้าหนักของนิเกิลบนเสนใยซิลิกาที่รอยละ 2.5, 5.0 และ 10.0 พบวาตัวเรงที่เตรียมจากสารละลาย   
นิเกิลอะซิเตดใหผลในการขึ้นรูปเสนใยไดทุกรอยละโดยน้ําหนัก ในทางกลับกันสารละลายที่เตรียมจากสารละลาย
สารละลายนิเกิลไนเตรด และนิเกิลคลอไรดจะสามารถขึ้นรูปไดที่รอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลบนเสนใย ซิลิกาเทากับรอยละ 
2.5 เทานั้น จากการวิเคราะหโครงสรางของนิเกิลออกไซดบนตัวรองรับเสนใยซิลิกาโดยใช Scanning electron 
microscopy with X-ray microanalysis (SEM/EDS) พบวาเมื่อเสนใยซิลิกามีองคประกอบของนิเกิล ผิวของเสนใยจะมี
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ความขรุขระ ถาเพ่ิมองคประกอบของนิเกิลมากขึ้นก็จะทําใหผิวหนาของเสนใยมีความขรุขระเพ่ิมมากขึ้น นอกจากนี้ขนาด
ของเสนผานศูนยกลางของเสนใยซิลิกา มีคาเฉล่ียเทากับ 2000 nm และองคประกอบของนิเกิล ที่วิเคราะหไดจะมีปริมาณเพ่ิม
มากขึ้นเมื่อรอยละโดยน้ําหนักของนิเกิลที่ทําการสังเคราะหเพ่ิมขึ้น 

ในสวนของการวิเคราะหโครงสรางของตัวเรงปฏิกิริยานิเกิลออกไซดโดยใชเครื่อง X-ray Diffractometer (XRD) ไดคา 
2θ เทากับ 37.28 43.23 และ 62.84 และนิเกิลออกไซดที่ไดอยูในรูปของ NiO และปริมาณนิเกิลที่ฝงตัวลงไปบน  ตัว
รองรับเสนใยซิลิกาพบวามีคาใกลกับที่ตองการเตรียมที่รอยละโดยน้ําหนักตางๆ  ซึ่งสามารถดูผลไดจากการวิเคราะหดวย
เครื่อง X-ray Fluorescence (XRF) โดยมีองคประกอบของนิเกิลเพ่ิมขึ้นเมื่อความเขมขนของนิเกิลที่ทําการสังเคราะหมาก
ขึ้นจากการศึกษาผลของการใชตัวเรงปฏิกิริยาในการผลิตไฮโดรเจนในกระบวนการรีฟอรมมิ่งดวยไอน้ําของกลีเซอรอล พบวา
องคประกอบของแกสผลิตภัณฑที่ทําปฏิกิริยาในชวงอุณหภูมิตางๆ มีองคประกอบในแกสขาออกเหมือนกันดังนี้ คือ แกส
คารบอนไดออกไซด (CO2) แกสมีเทน (CH4) แกสคารบอนมอนอกไซด (CO) แกสอีเทน (C2H6) และแกสอีทีน (C2H4) 
ยกเวนอุณหภูมิ 500°C จะไมเกิดแกสอีทีน ซึ่งที่อุณหภูมินี้ใหคาการเลือกเกิด H2 และคาสัดสวน H2/CO2 มากที่สุด ซึ่งคา
การเลือกเกิด H2 และคาสัดสวน H2/CO2 นี้จะมีแนวโนมลดลงตามอุณภูมิที่เพ่ิมขึ้น และเมื่อเปรียบเทียบตัวเรงแบบเสนใยกับ
แบบมีรูพรุนที่อุณหภูมิเดียวกัน คือ 800°C พบวาตัวเรงแบบมีรูพรุนใหคาการเลือกเกิด H2 และคา H2/CO2 มากกวาตัวเรง
แบบเสนใย 
 
6.  ขอเสนอแนะ 
    ผูวิจัยมีความคิดเห็นวาควรมีการทดลองเปลี่ยนสารที่จะใชผลิตเปนตัวรองรับที่ตางจาก TEOS เนื่องจากในบางกรณี 
TEOS ใหผลใหการกอพันธะรวดเร็วมาก สงผลใหปริมาณในการสังเคราะหเสนใยในแตละครั้งทําไดนอย ซึ่งถาจะพิจารณา
ถึงปริมาณในการผลิตที่มากขึ้น การเลือกใชสารละลาย Polymer ก็เปนทางเลือกที่นาสนใจ อยางไรก็ดี TEOS ก็ยังเปน
แนวทางที่ดีถาพิจารณาในดานความบริสุทธิ์ของซิลิกาออกไซตที่ได นอกจากนี้ผูวิจัยมีความเชื่ออยางแรงกลาวาตัวเรง
ปฎิกิริยาที่สังเคราะหได นาจะมีความเหมาะสมกับปฎิกิริยาบางชนิด แตตองใชเวลาในการทดสอบมากกวานี้ ซึ่งผลการ
ทดลองที่ไดนํามาทดสอบกับปฎิกิริยารีฟอรมมิงดวยไอน้ําของกลีเซอรอล คอนขางดีในระดับหนึ่งแตยังตองอาศัยการ
ปรับเปล่ียนตัวแปรตอไป เพ่ือใหไดผลที่ดีมากขึ้น  
 
 
 



 

Output จากโครงการวิจัยที่ไดรับทุนจาก สกว. 
 
1.  สวนหนึ่งของงานวิจัยน้ีถูกสงไปเผยแพรในงานประชุมวิชาการวิศวกรรมเคมีและเคมีประยุกตแหง
ประเทศไทยครั้งที่   17 ระหวางวันที่ 29-30 ตุลาคม 2550 ณ จังหวัดเชียงใหม ในหัวขอ “การ
สังเคราะหตัวเรงปฎิกิริยานิเกิลออกไซตบนตัวรองรับเสนใยซิลิกา” 
    
2.  สวนหนึ่งของงานวิจัยและตัวอยางจากงานวิจัยน้ีถูกนําไปแสดงในงาน งานเทคโนโลยีและนวัตกรรม
ของไทย ประจําป 2550 ระหวางวันที่ 4 – 7 ตุลาคม 2550 ณ อิมแพคเมืองทองธานี ในหัวขอ 
“Synthesis of Silica Fiber with Sol-Gel Method by Electro-spinning Technique”  
 
3.  สวนหนึ่งของงานวิจัยน้ีถูกสงไปเผยแพรในงานประชุม Catalysis for Society 2008 ระหวางวันที่ 
11-15 พฤษภาคม 2551 ณ โรงแรม Qubus เมือง Krakow ประเทศ Poland ในหัวขอ “Processing 
and characterization of electrospun NiO-doped SiO2 fibers” 
 
4.  สวนหนึ่งของงานวิจัยน้ีถูกสงไปเผยแพรในงานประชุม 1st Asian Conference on Innovative 
Energy & Environmental Chemical Engineering “A New Paradigm Emerging from Fluidized-
Bed and Three-Phase Reactors” ระหวางวันที่ 31 สิหาคม 2551 - 3 กันยายน 2551 ณ Hokkaido 
University, Sapporo ประเทศ Japan ในหัวขอ “Electrospun NiO/SiO2 fibers as a steam reforming 
catalyst: Preparation and characterization” 
 


