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งานวจิยัน้ีศกึษาการเตรยีมตวัเร่งชนิดกรดทงัสเตนเซอรโ์คเนียส าหรบัปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนั
สองวฎัภาค โดยการเตรยีมตวัรองรบัเซอรโ์คเนียด้วยวธิโีซล-เจล และโซลโวเทอรม์อลเพื่อให้ได้เซอร์
โคเนียเฟสเตตตระโกนอล (t-ZrO2) ใชส้ารตัง้ต้นของทงัสเตนชนิดต่างๆ ให้ความรอ้นดว้ยวธิดี ัง้เดมิและ
ให้ความรอ้นด้วยคลื่นไมโครเวฟในการเตรยีมตวัเร่งปฏกิริยิา ผลการทดลองพบว่าการมกีารกระจายตวั
ของทงัสเตนแบบไม่เป็นผลกึทงัสเตนออกไซด์ (WO3) และการดูดซบัที่ผวิของตวัเร่งปฏกิิรยิาดว้ยแรง
อย่างอ่อนระหว่างทงัสเตนสปียช์กีบัตวัรองรบัเซอรโ์คเนีย ส่งผลให้ประสทิธภิาพในการเร่งปฏกิริยิาเอส
เทอรร์ฟิิเคชนัสูงขึน้ ตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียจากตวัรองรบัเซอรโ์คเนียทีเ่ตรยีมดว้ยวธิโีซลโว
เทอรม์อล รอ้ยละ15 ของทงัสเตนครอไรด์ และให้ความรอ้นด้วยคลื่นไมโครเวฟที่ระดบัพลงังาน 500 
วตัต์ ระยะเวลา 20 นาท ีให้ค่ารอ้ยละของผลได้ของปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัของกรดอะซติกิเจอืจาง
กบัเฮปทานอลสงูทีสุ่ด คอืรอ้ยละ 35.665 
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Abstract  
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Project Title: Development of acid catalyst supported on zirconia for two-phase 

esterification by microwave calcination 
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Abstract: 
 The purpose of this research was to study the preparation of tungsten zirconia acid 
catalyst for a two-phase esterification reaction. t-ZrO2, synthesized under sol–gel and 

solvothermal treatment.  This research also proven that surface nature of zirconia can play 
crucial roles on determining the catalytic activity of WZ catalysts. The solvothermal method for 
preparation of crystalline zirconia support can result in the formation of Zr-OH bond on its 
surface, a highly active WZ catalyst which was prepared through microwave irradiation showed 
more uniform and better dispersion of the W particles, compared to that prepared by the 
conventional heating method. The highest total yield of esters (35.665%) can be attained over 
WZ-500w-20 catalysts (500 watt microwave irradiation at 20 min), exhibited the lowest surface 
acidity among other samples due to strong interaction of proton species and the zirconia 
supports as proven by TGA. One of the possible reasons can be attributed to the different 
amounts of carbon residue on the surface of catalysts. 
 

 
Keywords: esterification, zerconia, microwave, acid catalyst  
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บทท่ี 1 
บทน ำ 

 
1.1 ท่ีมำและควำมส ำคญัของปัญหำ 

เอสเทอรเ์ป็นกรดอนิทรยีท์ีม่คีวามส าคญัทีถู่กน ามาใชส้ าหรบัอุตสาหกรรมน ้าหอม อุตสาหกรรม
ยา พลาสตกิไซเซอร ์และเป็นมอนอเมอรใ์นกระบวนการพอลเิมอรไ์รเซชนั นอกจากนี้ยงัใชเ้ป็นสารอมิลั
ซไิฟเออรส์ าหรบัอุตสาหกรรมอาหาร และเครื่องส าอาง  การผลติเอสเทอรส์ามารถท าไดห้ลากหลาย วธิี
ทีน่ิยมคอืการเตรยีมเอสเทอรโ์ดยตรงจากการท าปฏกิริยิาระหว่างกรดคารบ์อกซลิกิกบัแอลกอฮอล์และ
ใชต้วัเรง่ปฏกิริยิาชนิดกรดพวกกรดแก่หรอืกรดแร ่เช่น กรดซลัฟิวรกิ (H2SO4) กรดไฮโดรคลอรกิ (HCl) 
และไฮโดรเจนไอโอไดด์ (HI) เป็นตัวเร่งปฏิกิรยิา การใช้ตัวเร่งปฏิกิรยิาชนิดกรดประเภทเอกพนัธ์ 
เหล่านี้ใหค้วามว่องไวในการเกดิปฏกิริยิาสูง แต่เนื่องจากปัญหาเรือ่งการกดักรอ่น การน ากลบัมาใชใ้หม่
ของตวัเร่งปฏกิริยิา และเพื่อความเป็นมติรกบัสิง่แวดลอ้ม ปัจจุบนัจงึได้มกีารศกึษา และพฒันาตัวเร่ง
ปฏกิริยิาชนิดววิธิพนัธ์ (ตวัเร่งคนละสถานะกบัสาร) เพราะสามารถแยกออกจากระบบได้ง่าย ตวัเร่ง
ปฏิกิริยาวิวิธพันธ์ที่นิยมใช้ในอุตสาหกรรมเอสเทอร์ คือ แนฟฟิออน (nafion) แอมเบอร์ลิส 15 
(Amberlyst 15) ซึ่งเป็นสารเรซนิ แต่มขีอ้จ ากดัคอื น ้าซึ่งเป็นผลติภณัฑข์า้งเคียงของปฏกิริยิาจะท าให้
ตวัเร่งปฏกิริยิาขา้งต้นเกดิการพองตวั (swelling) และเกดิการเสื่อมเนื่องจากน ้าซึง่เป็นผลติผลขา้งเคยีง 
(poisoning) ผู้วจิยัจงึได้มแีนวความคดิในการพฒันาตวัเร่งปฏกิริยิาววิธิพนัธ์บนตวัรองรบัขนาดนาโน
เมตรที่ใช้กบัปฏกิริยิาเอสเทอรฟิิเคชนัเพื่อลดการพองตวัและการเสื่อม โดยศกึษาตวัเร่งปฏกิริยิาชนิด
กรดบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนีย (ZrO2) ขนาดนาโนเมตร  

คุณสมบตัิและโครงสร้างของตวัเร่งปฏกิิรยิาบนตวัรองรบัขึ้นกบัชนิดของตวัรองรบั การเกิด
อนัตรกริยิา (interaction) ระหว่างตวัรองรบักบัตวัเรง่ปฏกิริยิาทีก่ระจายตวับนตวัรองรบั  การกระจายตวั
ของตวัเร่งปฏกิริยิาบนตวัรองรบันอกจากจะขึน้กบัธรรมชาตขิองตวัรองรบัแล้วยงัขึน้กบัสภาวะในการ
เตรยีมเช่น ชนิดของสารตัง้ต้น (precursor) ปรมิาณสารตัง้ต้นที่ใช ้(load) และอุณหภูมใินการให้ความ
รอ้น (calcination temperature) ส าหรบัเซอรโ์คเนียเป็นโลหะออกไซดท์ีน่ิยมน ามาใชเ้ป็นตวัเรง่ปฏกิริยิา
และตวัรองรบั เนื่องจากเซอรโ์คเนียมคีุณสมบตัเิป็นที่มทีัง้ความเป็นกรดและความเป็นเบส และมคีวาม
เสถียรทางความร้อนที่ดี ในการน าเซอร์โคเนียมาใช้เป็นตัวรองรบัส าหรบัเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาใน
หลากหลายปฏกิริยิาเนื่องจากใหค้วามว่องไวและการเลอืกเกดิปฏกิริยิาทีด่ ีธรรมชาตคิวามเป็นกรดและ
โครงสรา้งผลกึของเซอรโ์คเนียสามารถปรบัปรุงได้โดยการเติมโลหะออกไซด์ที่มคีวามเป็นกรดลงไป 
เช่น ทงัสเตน (W) โมลิบดินัม (Mo) หรอืวานาเดียม (V) ออกไซด์ ส าหรบักรณีของตัวเร่งปฏิกิรยิา
ทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนีย (WOx/ZrO2) ทีไ่ดจ้ากการเตรยีมดว้ยวธิกีารต่างๆ สามารถเกดิรปูแบบ
ของทงัสเตนออกไซด์บนตวัรองรบัได้สามรูปแบบคอื มอโนทงัสเตน (W=O) พอลทีงัสเตน (W-O-W) 
และผลกึของทงัสเตนออกไซด ์(WO3) ซึง่การเกดิรปูแบบของทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียอาจเกดิ
ได้จากวธิกีารเตรียม ปรมิาณทงัสเตนที่เติมลงไป   อุณหภูมใินการให้ความร้อนกับตวัเร่งปฏิกิริยา 
นอกจากนี้บรรยากาศในการให้ความรอ้น และวธิกีารใหค้วามรอ้นกบัตวัเร่งปฏกิริยิาเช่น การให้ความ
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รอ้นแบบธรรมดา การใหค้วามรอ้นด้วยคลื่นไมโครเวฟก็มผีลต่อการกระจายตวัของตวัเร่งปฏกิริยิาบน
ตวัรองรบั  

การใหค้วามรอ้นดว้ยคลื่นไมโครเวฟ จะใชเ้วลาสัน้กว่าการใชค้วามรอ้นแบบธรรมดามากและยงั
ลดปรมิาณของตวัรเิริม่ปฏกิิรยิาด้วย เนื่องมาจากคลื่นไมโครเวฟมผีลท าให้โมเลกุลของสสารสัน่และ
เสยีดสกีนัท าใหเ้กดิความรอ้น โดยความรอ้นทีเ่กดิขึน้เป็นความรอ้นทีเ่กดิมาจากภายในเนื้อของสสารใน
ระดบัโมเลกุล ส่งผลใหค้วามรอ้นกระจายไดด้แีละทัว่ถงึในสารละลาย ท าใหต้วัรเิริม่ปฏกิริยิาแตกตวัได้ด ี
ในขณะที่ระบบความร้อนเป็นการแพร่ความร้อนจากแหล่งก าเนิดความร้อนจากภายนอกไปยัง
สารละลาย ท าใหก้ารกระจายความรอ้นไดไ้ม่ดเีท่าระบบไมโครเวฟ  จากงานวจิยัทีผ่่านมาพบว่าตวัเร่ง
ปฏกิริยิาทงัสตนบนเซอรโ์คเนียส าหรบัปฏกิริเิอสเทอรร์ฟิเคชนั ที่ให้ความว่องไวที่ดตี้องประกอบดว้ย 
เซอรโ์คเนียในเฟสเตตระโกนอล และทงัสเตนกระจายตวัแบบโมโนทงัสเตน แต่การให้ความรอ้นแบบ
ธรรมดา (conventional calcination) เมื่ออุณหภมสิูงขึน้ท าเกดิการเปลีย่นเฟสจากเตตระโกนอลเซอรโ์ค
เนีย (t-ZrO2) เป็นเฟสโมโนคลนิิกเซอรโ์คเนีย (m-ZrO2) ดงันัน้ในงานวจิยัน้ีทางผูว้จิยัจะมุ่งเน้นไปในการ
เตรยีมและศกึษาลกัษณะของตวัเร่งปฏกิิรยิาชนิดกรดบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียขนาดนาโนเมตร โดย
ศกึษาการน าเทคนิคไมโครเวฟมาช่วยในการใหค้วามรอ้นกบัตวัเร่งปฏกิริยิา (microwave calcination) 
ซึ่งให้ความร้อนเฉพาะจุดเพื่อลดการเปลี่ยนเฟสของเซอร์โคเนียและเพิ่มการกระจายตัวของตวัเร่ง
ปฏกิริยิา และเปรยีบเทยีบกบัการใหค้วามรอ้นแบบธรรมดา โดยผูว้จิยัมุง่หวงัว่าจะสามารถเตรยีมตวัเร่ง
ปฏกิิรยิาที่มสีมบตัิในการเร่งปฏิกิรยิาที่ดีขึ้น รวมถึงได้ความรู้เกี่ยวกับผลกระทบของการใช้เทคนิค
ไมโครเวฟต่อการเปลีย่นเฟสของเซอรโ์คเนียและการกระจายตวัของตวัเร่งปฏกิริยิาบนตวัรองรบั และ
ปัจจยัจากเทคนิคการเตรยีมทีม่ผีลต่อสมบตัขิองตวัเรง่ปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมขึน้  

 
1.2 วตัถปุระสงค ์

เตรยีมและศกึษาลกัษณะของตวัเรง่ปฏกิริยิาชนิดกรดบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียขนาดนาโนเมตร
โดยใชเ้ทคนิคไมโครเวฟมาช่วยในการใหค้วามรอ้นกบัตวัเรง่ปฏกิริยิา รวมถงึทดสอบสมบตัใินการเรง่
ปฏกิริยิาในปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัของสารละลายแบบสองวฎัภาคในเทอมของการเปลีย่นแปลงของ
สารตัง้ตน้ (Conversion)  

 
1.3 งำนวิจยัท่ีเก่ียวข้อง 

เทคนิคการเตรยีมอนุภาคขนาดนาโน รวมถึงการน าอนุภาคที่เตรยีมได้นัน้มาประยุกต์ใช้เป็น
ตวัเร่งปฏกิริยิา และตวัรองรบันัน้ก าลงัเป็นที่กล่าวถงึเนื่องจากสมบตัทิี่เปลี่ยนไปของตวัเร่งปฏกิริยิาที่
เตรยีมขึน้มาได ้รวมถงึการไดต้วัเร่งปฏกิริยิาใหม่ๆ ทีม่พีืน้ทีผ่วิสูงซึง่ไม่สามารถเตรยีมไดจ้ากวธิดี ัง้เดมิ 
โดยในการเตรยีมผลกึขนาดนาโนด้วยเทคนิคโซลโวเทอรม์อล  ได้ถูกรายงานโดยนักวจิยัจ านวนมาก 
Inoue และคณะ [1]ได้สงัเคราะห์เซอรโ์คเนียมไดออกไซด์ที่มพีื้นที่ผวิสูงโดยวธิโีซลโวเทอรม์อล  โดย
การสลายตวัของ zirconium alkoxide ในตวัท าละลายอนิทรยี ์Praserthdam และคณะ[2] ไดส้งัเคราะห์
โลหะออกไซดข์นาดนาโนเมตรประกอบดว้ย Cr2O3 Mn2O3 TiO2 ZnO NiO และ spinel oxide, ZnM2O4 



3 
 

(M คอื Cr Fe Co และ Mn) โดยวธิโีซลโวเทอร์มอล  พบว่าขนาดอนุภาคเริม่ต้นและอุณหภูมใินการ 
calcination มผีลต่อการเติบโตของอนุภาค Mekasuwandumrong และคณะ[3] ประสบความส าเรจ็ใน
การเตรยีมผลกึขนาดนาโนของไคอะลูมนิาจากปฏกิริยิาของอะลูมนิัมไอโซโพรพอกไซดจ์ากเทคนิคโซล
โวเทอรม์อล Klongdee และคณะ[4] เตรยีมผลกึขนาดนาโนของไทเทเนียจากเทคนิคโซลโวเทอร์มอล 
และน าไปทดสอบปฏกิริยิาการสลายตวัโดยใชแ้สงของ diuron พบว่าไทเทเนียทีเ่ตรยีมไดม้ปีระสทิธภิาพ
สูงกว่าทีม่ขีายอยู่ Payakgul และคณะ[5] รายงานว่าผลกึขนาดนาโนของไทเทเนียทีเ่ตรยีมจากเทคนิค
โซลโวเทอรม์อล ใหค้่าความว่องไวในการเกดิปฏกิริยิาการสลายตวัโดยใชแ้สงของเอทลินีสงู Panpranot 
และคณะ[6] ทดลองใช้ผลกึขนาดนาโนของเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ที่เตรยีมจากเทคนิคโซลโวเทอร์
มอลมาเป็นตวัรองรบัของโคบอลต์ และน าไปทดสอบปฏกิริยิาไฮโดรจเินชนัของคารบ์อนมอนนอกไซด์ 
พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมโดยใช้ผลึกขนาดนาโนของเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ที่เตรียมได้มี
ประสทิธภิาพสงู 

ทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์(WOx/ZrO2) ถูกน าใชเ้ป็นตวัเร่งปฏกิริยิามากมาย 
เนื่องจากเป็นตวัเรง่ปฏกิริยิาทีม่คีวามสามารถในหลายปฏกิริยิา เช่นปฏกิริยิา ดไีฮดเ์ดชนั[7] ไอโซเมอไร
เซชนั [8-10] และ ปฏกิริเิอสเทอรฟิิเคชนั[11-12]  LÓpez และคณะ[13] รายงานการใชท้งัสเตนบนเซอร์
โคเนียคะตะลสิตม์จี านวนความเป็นกรดเทยีบเท่ากบักรดซลัฟูรกิเมือ่เปรยีบเทยีบกนัในปฏกิริยิาทรานเอ
สเทอริฟิเคชันส าหรับการผลิตไบโอดีเซล  Wongmaneenil และคณะ พบว่าบรรยากาศในการ 
calcinations ตัวรองรบัเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ มผีลต่อความว่องไวต่อปฏิกิริยาเอสเทอรฟิิเคชัน
ระหว่างกรดอะซติกิกบัเมทธานอล[12] ขอ้ไดเ้ปรยีบของตวัเร่งปฏกิริยิา WOx/ZrO2 เช่น มคีวามเสถยีร
สงูทีอุ่ณหภมูสิูง  อตัราการเสื่อมสภาพต ่าในขณะท าหน้าทีเ่รง่ปฏกิริยิา และงา่ยต่อการน ากลบัมาใชใ้หม่ 
(regeneration)[14-16] จงึเป็นตวัเร่งที่ถูกน ามาใช้ในอุตสาหกรรมปิโตรเคม ีนักวจิยัหลายท่านพบว่า
ความว่องไวชองปฏกิริยิา WOx/ZrO2 ขึ้นกบั ความหนาแน่นของทงัสเตนบนพื้นผวิของตวัรองรบั ซึ่ง
ความหนาแน่นของทงัสเตนสามารถพฒันาได้จากการเปลี่ยนแปลงปรมิาณทงัสเตนบนตวัรองรบั และ
อุณหภูมใินการ calcinations[17-19] ปรมิาณทงัสเตนบนตัวรองรบัสามารถแสดงใน 3 ลกัษณะ คือ 
isolated surface monotungstates, polymeric surface polytungstates และอนุภาคผลกึของ WO3 [20] 
Iglesia และคณะ ศกึษาการเปลี่ยนแปลงโครงสรา้งของ WZ กบัการเผา และเพิม่ปรมิาณทงัสเตน และ
ผู้เขยีนเหล่านี้แสดงให้เห็นค่าอตัราการผนัเวียน (ส าหรบัปฏกิิรยิาไอโซเมอไรเซ-ชนัของไซลีน และ
ปฏกิริยิาดไีฮดชีนัของแอลกอฮอล์) ความหนาแน่นของพื้นที่ผวิของทงัสเตนมกีารเปลี่ยนแปลงกบัการ
เพิม่ปรมิาณทงัสเตน และอุณหภูมกิารเผา แมจ้ะมงีานจ านวนมากทีศ่กึษาเกี่ยวขอ้งกับสมบตัขิองพื้นที่
ผวิตวัเร่งปฏกิริยิา WZ แต่ยงัไม่มขีอ้สรุปเกี่ยวกบัการสร้างต าแหน่งว่องไวที่แน่นอน อย่างไรก็ตามจะ
สงัเกตว่าการก่อตวัของพื้นผวิพอลเิมอรช์นิดทงัสเตน (WOx) มคีวามสมัพนัธ์กบัการเพิม่ขึน้ของความ
ว่องไวของตัว เร่งปฏิกิริยา  WZ เรียกต าแหน่งว่องไวนี้ ว่ า  เฮทเทอโรพอลิออกโซทังสเตท 
(Heterpolyoxotungstated) นอกจากนี้อุณหภูมกิารเผามผีลต่อความว่องไวของการเรง่ปฏกิริยิาทัง้สองนี้
ตวัเร่งปฏกิริยิา WZ ทีม่คีวามว่องไวมากมกัจะมคีวามหนาแน่น WOx ทีพ่ืน้ทีผ่วิ 6.6 W-atoms/nm2 ถ้า
สงูกว่านี้จ าเป็นตอ้งรกัษาความอิม่ตวั (5-6 W-atoms/nm2) ความว่องไวในการเกดิปฏกิริยิาเอสเทอรฟิิเค
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ชนั และปฏิกิรยิาทรานส์เอสเทอรฟิิเคชนัเพิ่มขึ้นสอดคล้องกับการเกิด WOx มรีะยะเทตระโกนอล 
ส าหรบัตวัรองรบัเซอร์โคเนียความว่องไวในการเร่งจะลดลงเมื่อ  WOx มคีวามหนาแน่นต่อพื้นผิวสูง 
(>6.6 W-atoms /nm2) เกิดการสูญเสยีต าแหน่งว่องไว การทดลองพบว่าที่ต าแหน่งกรดบรอนสเตดมี
ส่วนส าคัญที่สุดในความว่องไว อุณหภูมิการเผาที่เหมาะสมส าหรับตัวเร่งปฏิกิริยา  WZ มีความ
เหมอืนกนัส าหรบัปฏกิริยิาทรานสเ์อสเทอรฟิิเคชนั และปฏกิริยิาเอสเทอรฟิิเคชนั [21] 

การใชค้วามรอ้นถูกน ามาใชใ้นการเตรยีมตวัเร่งปฏกิริยิา[22-23] ซึง่วธิกีารใหค้วามรอ้นสามารถ
ท าไดห้ลายวธิ ีเช่น การใหค้วามรอ้นดว้ยเครื่องให้ความรอ้น (Hot plate) การใชตู้้อบ (Oven) หรอืการ
ใหค้วามรอ้นโดยการเผาภายใตบ้รรยากาศของแก๊ส ซึง่จากงานวจิยัทีผ่่านมาพบว่าการใหค้วามรอ้นดว้ย
ไมโครเวฟช่วยให้วัสดุที่ส ังเคราะห์ได้มีความเป็นผลึกและพื้นที่ผิวสูงขึ้น  และการจดัเรียงตัวของ
โครงสร้างรูพรุนดี ในขณะที่ระยะเวลาที่ใช้ในการสงัเคราะห์ลดลง[24-25] เนื่องจากคลื่นไมโครเวฟ
สามารถส่งผ่านความรอ้นจากภายนอกไปยงัภายในเนื้อวตัถุ ท าใหส้ารละลายไดร้บัความรอ้นอยา่งทัว่ถงึ 
ส่งผลให้เกิดการจดัเรยีงตวัอย่างเป็นระเบียบและรวดเรว็ [26]  และจากการสงัเคราะห์วสัดุ Wu และ 
Bein[27] สามารถท าการสงัเคราะห์วสัดุ MCM-41 โดยการผสมโซเดียมอะลูมเินียมไดออกไซด์กับ 
C16H33NMe3Cl/OH คนให้เข้ากนัเป็นเวลา 1 ชัว่โมง จากนัน้เติมเตตระเมทลิแอมโมเนียมซลิเิกต ให้
ความรอ้นดว้ยไมโครเวฟทีอุ่ณหภูม ิ160 องศาเซลเซยีส เป็นระยะเวลา 1 นาท ีพบว่าวสัดุทีส่งัเคราะห์
ขึน้โดยการใหค้วามดว้ยไมโครเวฟมกีารจดัเรยีงโครงสรา้งผลกึทีด่ี มพีืน้ทีผ่วิเท่ากบั 900-1,000 ตาราง
เมตรต่อกรมั และมโีครงสรา้งรพูรุนเป็นหกเหลี่ยมจดัเรยีงตวัอย่างสม ่าเสมอ Park และคณะ[28] ไดท้ า
การสงัเคราะหว์สัดุ MCM-41 โดยการผสมสารละลายโซเดยีม-ซลิเิกตกบั MTAB คนใหเ้ขา้กนัเป็นเวลา 
1 ชัว่โมง ใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟทีอุ่ณหภูม ิ100-150 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 1-30 นาท ีปรบั pH 
ใหเ้ท่ากบั 9 จากนัน้กรองและอบใหแ้หง้ พบว่าการสงัเคราะหว์สัดุดูดซบั MCM-41 โดยการใหค้วามรอ้น
ด้วยไมโครเวฟ อุณหภูมทิี่เหมาะสมในการสงัเคราะห์ 100-120 องศาเซลเซยีส นาน 40 นาท ีLiuxue
และคณะ[29] ไดท้ าการศกึษาการเคลอืบฟิลม์บาง (Thin film) ของวสัดุไทเทเนียมไดออกไซดบ์นเสน้ใย 
PVA (Polyvinyl alcohol) โดยท าการสงัเคราะห์ไทเทเนียมไดออกไซด์ดว้ยไมโครเวฟที่ 200 วตัต์ เป็น
ระยะเวลา 2 ชัว่โมง จากนัน้ท าการเคลอืบเส้นใยโดยใช้วธิกีารจุ่มเคลอืบด้วยไทเทเนียมไดออกไซด์ที่
ความเขม้ขม้ 0.14 โมลต่อลติร ก่อนน าไปอบใหแ้หง้ทีอุ่ณหภูม ิ60 องศาเซลเซยีส จากการศกึษาพบว่า
ไทเทเนียมไดออกไซด์ที่มกีารให้ความร้อนด้วยไมโครเวฟเกิดโครงสร้างผลึกแบบอนาเทสได้ดีกว่า
ไทเทเนียมไดออกไซดท์ีม่กีารใหค้วามรอ้นแบบไฮโดรเทอมอล 

การให้ความร้อนด้วยเทคนิคไมโครเวฟ ถูกน ามาใข้ส าหรบัการเตรยีมตัวเร่งปฏิกิรยิาชนิด
ของแขง็ทีม่คีวามว่องไวสงู และพบว่ารงัสไีมโครเวฟท าใหเ้กดิการแหง้ทีร่วดเรว็ อนุภาคมขีนาดใกลเ้คยีง
กนั มกีารกระจายตวัของอนุภาคอย่างสม ่าเสมอ นอกจากนี้การใหค้วามรอ้นดว้ยเทคนิคไมโครเวฟยงัมี
ข้อได้เปรียบเมื่อเทียบกับการให้ความร้อนแบบดัง้เดิมในเรื่องของการเปลี่ยนแปลงของอุณหภูมิ 
(temperature gradient) และการไหลของความรอ้น (heat flow) โดยการใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ แหล่ง
ความร้อนจะท าให้โมเลกุลของวสัถุร้อนจากผวิภายนอกเข้าข้างใน ซึ่งท าให้เกิดการเปลี่ยนแปลของ
อุณหภูม ิอาจจะเผาไหมส้่วนนอกก่อนที่อุณหภูมขิา้งในจะสูงขึน้ถงึระดบัที่ต้องการ ในทางตรงกนัขา้ม
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คลื่นไมโครเวฟจะทะลุทะลวงวตัถุพรอ้มกนัหมด ท าใหโ้มเลกุลทีม่ขี ัว้สัน่สะเทอืนในเวลาเดยีวกนัจะไม่มี
การน าความรอ้นจากผวินอกเขา้ไปขา้งใน แต่ความรอ้นจะถูกสรา้งขึน้อย่างรวดเรว็พรอ้มๆกนัทัว่วตัถุ 
ความรอ้นทีว่สัดุไดร้บัจากคลื่นไมโครเวฟเป็นความรอ้นทีเ่กดิจากการถ่ายเทมาจากดา้นใน  

การศึกษาการใช้คลื่นไมโครเวฟในการให้ความร้อนส าหรบัการเกิดปฏกิิรยิาถูกน ามาใช้งาน
อย่างกว้างขวางขึ้น น าคลื่นไมโครเวฟมาประยุกต์ใช้ในกระบวนการอิมัลชันพอลิเมอร์ไรเซชัน 
(Emulsion Polymerization) [30-32] โดยจากงานวิจยัดงักล่าวพบว่าการใช้คลื่นไมโครเวฟในการท า
ปฏกิริยิาจะใชเ้วลาสัน้กว่าการใชค้วามรอ้นมากและยงัลดปรมิาณของตวัรเิริม่ปฏกิริยิาดว้ย เนื่องมาจาก
คลื่นไมโครเวฟมผีลท าใหโ้มเลกุลของสสารสัน่และเสยีดสกีนัท าใหเ้กดิความรอ้น โดยความรอ้นทีเ่กดิขึน้
เป็นความรอ้นที่เกดิมาจากภายในเนื้อของสสารในระดบัโมเลกุล ส่งผลให้ความรอ้นกระจายได้ดแีละ
ทัว่ถงึในสารละลาย ท าใหต้วัรเิริม่ปฏกิริยิาแตกตวัไดด้ี ในขณะทีร่ะบบความรอ้นเป็นการแพร่ความรอ้น
จากแหล่งก าเนิดความรอ้นจากภายนอกไปยงัสารละลาย ท าใหก้ารกระจายความรอ้นไดไ้ม่ดเีท่าระบบ
ไมโครเวฟ Reubroycharoen และคณะ[33] พบว่าตวัเร่งปฏกิริยิาโคบอลต์บนตวัรองรบัซลิกิาที่เตรยีม
โดยการใชค้ลื่นไมโครเวฟในการใหค้วามรอ้น มกีารกระจายตวัของอนุภาคโคบอลตบ์นตวัรองรบัทีด่แีละ
มคีวามสม ่าเสมอ เมื่อเปรยีบเทยีบกบัตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมโดยวธิกีารใหค้วามรอ้นแบบทัว่ไป เมื่อน า
ตัวเร่งปฏิกิริยามาทดสอบโดยปฏิกิริยาฟิชเชอร์โทรปช์  พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมด้วยคลื่น
ไมโครเวฟมคี่าการกระตุน้ทีส่งูกว่าตวัเรง่ปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมดว้ยวธิกีารใหค้วามรอ้นแบบทัว่ไป  

 



บทท่ี 2 
ระเบยีบวิธีวิจยั 

 
 การพฒันาตวัเร่งปฏกิริยิาชนิดกรดบนตวัรองรบัเซอรเ์นีย ได้ศกึษาผลของชนิดของสารตัง้ต้น
ทงัสเตนทีโ่หลดบนตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียทีเ่ตรยีมโดยวธิโีซล-เจล ศกึษาผลของอุณหภูมใินการใหค้วาม
รอ้น(thermal calcination)กบัตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียที่เตรยีมตวัรองรบัเซอรโ์คเนียด้วยวธิี
โซลโวเทอร์มอล และได้ศึกษาการให้ความร้อนด้วยไมโครเวฟ (microwave calcination)กับตัวเร่ง
ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียทีเ่ตรยีมตวัรองรบัเซอรโ์คเนียดว้ยวธิโีซลโวเทอรม์อล โดยตวัรองรบัเซอร์
โคเนียจะถูกสงัเคราะหข์ึน้ดว้ยวธิโีซล-เจล และโซลโวเทอรม์อล สารตัง้ต้นของทงัสเตนจะถูกเตมิโดยวธิี
เคลือบฝังบนตัวรองรบัเซอร์โคเนียที่เตรยีมได้ และทดสอบความว่องไวของตัวเร่งปฏิกิรยิาที่ได้ใน
ปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัสองวฎัภาค ซึง่มรีายละเอยีดและขัน้ตอน ดงัต่อไปนี้ 
 
2.1 เคร่ืองมือ และสารเคมีท่ีใช้ในการวิจยั 
 2.1.1 เครื่องมือ 

(1) เครือ่ง X-Ray Diffractometer  ยีห่อ้ Siemens รุ่น D5000 
(2) เครือ่ง Gas Chromatography (GC) ยีห่อ้ Shimasu รุ่น GC-2014  
(3) เครือ่งชัง่ไฟฟ้าแบบละเอยีด 4 ต าแหน่ง ยีห่อ้ Sartorius รุน่ CP 224S 
(4) เครือ่งเหวีย่งหนีศูนยก์ลาง ยีห่อ้  Cencom รุน่ 041209P 
(5) ตูอ้บ ยีห่อ้ MMM Medcenter Einrich Tungen GmbH. D-82166 รุน่ SLR  
(6) เตาเผาแบบท่อ 
(7) เตาไมโครเวฟ ยีห่อ้ Shape รุน่ 

2.1.2 สารเคมี 
(1) เซอรเ์นียม นอมอล-บวิทอกไซด ์80% (Zirconium n-butoxide, Zr[O(CH2)3CH3]4) ยีห่อ้ 

Aldrich  
(2) เอธานอล 99.9% (Ethanol, C2H5OH) ยีห่อ้ Merck KGaA 
(3) แอมโมเนียมไฮดรอกไซด ์25% (Ammonium hydroxide, NH4OH) ยีห่อ้ Merck KGaA 
(4) 1-4 บวิเทนไดออล 99% (1,4-Butanediol, HO[CH2]4OH) ยีห่อ้ Sigma-Aldrich 
(5) ทงัสเตนคลอไรด ์99.9% (Tungsten (VI) chloride, WCl6) ยีห่อ้ Aldrich 
(6) แอมโมเนียม เมทาทงัสเตน (Ammonium metatungstate, H26N6O40W12.H2O) ยีห่อ้ 

Aldrich 
(7) แอมโมเนียม พาราทงัสเตน (Ammonium paratungstate, H14N10O41W12.7H2O) ยีห่อ้ 

Riedel-de Haen 
(8) กรดอะซติกิเขม้ขน้ 99.8% (Acetic Acid, CH3COOH) ยีห่อ้ Merck KGaA 
(9) เฮปทานอล 99% (Heptanol, C7H16O) ยีห่อ้ Merck Schuchardt OHG 
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(10) โซเดยีมไฮดรอกไซด ์(Sodium hydroxide, NaOH) ยีห่อ้ Merck KGaA 
(11)  โซเดยีมคลอไรด ์(Sodium chloride, NaCl) ยีห่อ้ AJAX CHEMICALS 
(12)  Air zero (21%O2 in nitrogen) จาก Thai special gas 
(13)  Nitrogen gas จาก Thai special gas 
 

2.2 วิธีการวิจยั 
       2.2.1 การเตรียมตวัรองรบัเซอรโ์คเนียโดยวิธีโซล-เจล 

(1) ผสมเอธานอลจ านวน 70.4  มลิลลิติร และเซอรเ์นียม นอมอล-บวิทอกไซด์จ านวน 22 
มลิลลิติร ในบกีเกอร ์กวนอยา่งต่อเนื่อง 

(2) ปรบัค่าความเป็นกรด-เบส ดว้ยแอมโมเนียมไฮดรอกไซด ์จนสารละลายมคี่า pH เท่ากบั 
10 

(3) ค่อยๆ หยดน ้ากลัน่จ านวน 4 มลิลลิติร ลงในสารละลาย โดยมกีารกวนอย่างต่อเนื่อง
จนกระทัง่เป็นเจล  

(4)  น าเจลทีไ่ดไ้ปอบในเครื่องอบแบบสุญญากาศ ทีอุ่ณหภูม ิ50 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา
ชัว่โมง  

(5) อบสารทีอุ่ณหภูม ิ400 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 4 ชัว่โมงจะไดผ้ลกึของตวัรองรบัเซอร์
โคเนียทีม่ลีกัษณะเป็นผงละเอยีดสขีาว  

2.2.2 การเตรียมตวัรองรบัเซอรโ์คเนียโดยวิธีโซลโวเทอรม์อล 
(1) เซอรโ์คเนียม นอมอล-บวิทอกไซด ์จ านวน 25 กรมั และสารละลาย 1-4 บวิเทนไดออล  

จ านวน 100 มลิลลิติร ในแก้ว 2 ชัน้ โดยชัน้นอกบรรจุ 1สารละลายไกลคอล จ านวน 30 มลิลลิติร กวน
สารผสมใหเ้ขา้กนั 
      (2) ใหค้วามรอ้นภายใต้ความดนัของสารละลายดว้ยอุณหภูม ิ300 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 
2 ชัว่โมง ในถงัปฏกิรณ์ความดนัสงู (Autoclave) 
      (3) ปล่อยใหเ้ยน็ และน าตะกอนมาลา้งดว้ยเมทานอล จ านวน 5 ครัง้ และระเหยเมทานอลที่
อุณหภมูหิอ้ง 6 ชัว่โมง 
       (4) อบสารทีอุ่ณหภมู ิ110 องศาเซลเซยีส 12 ชัว่โมง 

 
 
2.2.3 การเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียโดยวิธีการฝังตวั 

แบบแห้ง (Incipient wetness) 
  ตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียทีเ่ตรยีมได้จากขอ้ 2.2.1 และ 2.2.2 จะถูกน ามาใชใ้นการเตรยีม
ตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนียโดยใชว้ธิกีารฝังตวัแบบแหง้ และใชป้รมิาณของทงัสเตนเท่ากบั 15 
เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั มรีายละเอยีดดงันี้ 
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(1)  ชัง่น ้าหนกัตวัรองรบั 4 กรมั และชัง่ สารตัง้ตน้ทงัสเตน, W (WCl6 หรอื H26N6O40W12) 
ในอตัราส่วน W 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกัของตวัรองรบั 

(2)  ละลาย W ในน ้า DI 50 หยด คนใหส้ารละลายเขา้กนัด ี
(3)  ค่อยๆ หยดสารละลายลงบนตวัรองรบัโดยท าการกวนด้วยแท่งแก้วตลอดเวลาจนได้

ลกัษณะสารมลีกัษณะกอ้งเคก้เปียก (wet cake) 
(4)  ตัง้ทิง้ไวท้ีอุ่ณหภมูหิอ้งเป็นเวลา 6 ชัว่โมง และน าไปอบทีอุ่ณหภมู ิ110°C เป็นเวลา 12 

ชัว่โมง  
 
2.2.4 การให้ความร้อนแบบดงัเดิม (thermal calcination)กบัตัวเร่งปฏิกิริยาทังสเตน
เซอร ์

โครเนีย 
น าตวัเรง่ปฏกิริยาทีเ่ตรยีมไดจ้ากขอ้ 2.2.3 มาใหค้วามรอ้นในบรรยากาศของอากาศ  

(Air Zero)  ทีอุ่ณหภมู ิ500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซยีสเป็นเวลา 2 ชัว่โมง น าสารทีไ่ดไ้ปเกบ็ใน
โถดดูความชีน้ 
 

2.2.5 การให้ความร้อนด้วยไมโครเวฟ (microwave calcination)กับตัวเร่งปฏิกิริยา
ทงัสเตน 

เซอรโ์ครเนีย 
น าตวัเร่งปฏกิริยาที่เตรยีมไดจ้ากขอ้ 2.2.3 มาให้ความรอ้นในไมโครเวฟ ที่ก าลงัวตัต์ 
350,  

500 700 วตัต ์เป็นเวลา 10, 20 และ 30 นาท ีน าสารทีไ่ดไ้ปเกบ็ในโถดดูความชีน้ 
 

2.2.6 การทดสอบปฏิกิริยาเอสเทอรริ์ฟิเคชนัสองวฎัภาค 
          ตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียทีเ่ตรยีมได้ จะถูกน ามาทดสอบความ
ว่องไวในปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนั มรีายละเอยีดดงันี้   

(1) ตดิตัง้อุปกรณ์ในการทดสอบปฏกิริยิาโดยใชเ้ครือ่งปฏกิรณ์แบบกะ 
(2) ชัง่สารตัง้ต้นกรดอะซติกิ เจอืจางรอ้ยละ  20 และเฮปทานอล เกนิพอในอตัราส่วน

โดยโมล 3:1 
(3) ชัง่ตวัเรง่ปฏกิริยิา 4 เปอรเ์ซน็ต ์เทยีบกบัสารก าหนดปรมิาณคอืกรดอะซติกิ  
(4) ท าปฏกิริยิา ทีอุ่ณหภมู ิ90 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 6 ชัว่โมง   
(5) หยดุปฏกิริยิาโดยการรวมเฟสดว้ยไอโซโพพานอลเยน็จ านวน 2 เท่า 
(6) ตรวจสอบวดัปรมิาณสารต่างๆ ดว้ยเครือ่ง GC 
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ในการค านวณ % Conversion ของ acetic สามารถค านวณไดจ้ากสมการที ่2.1 

   A A0

A0

CO -CO
%conversion= x100

CO
      (2.1) 

 

 เมือ่        CA      คอื       ความเขม้ขน้ของ acetic ที ่Steady state             

     CAO   คอื       ความเขม้ขน้ของ acetic ทีเ่วลาเริม่ตน้  

  

 ค านวณปรมิาณ heptyl acetate จากการทดสอบความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิา จาก

การท า GC calibration curve (แสดงดงัภาคผนวก ก) 

 
2.2.7  การวิเคราะหค์ณุลกัษณะของตวัเร่งปฏิกิริยา 

(1) วเิคราะหโ์ครงสรา้งผลกึของตวัเร่งปฏกิริยิา โดยเทคนิค X-ray powder diffraction 
(XRD) ตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมไดถู้กน าไปวเิคราะหโ์ครงสรา้งผลกึเพื่อระบุชนิดของสารทีเ่ตรยีมไดด้ว้ย
เครื่อง X-ray diffractrometer;XRD โดยใช้ Cu, Kα เป็นแหล่งก าเนิดรงัสีเอ็กซ์ ท าการวิเคราะห์จาก
ต าแหน่ง 2 theta ในช่วง 20 – 80 degree  

(2) วเิคราะห์หาพื้นที่ผวิทัง้หมดของตวัเร่งปฏกิริยิา โดยเทคนิค Brunauer-Emmett-
Teller (BET) ตวัเร่งปฏกิริยิาที่เตรยีมได้ที่สภาวะต่าง ๆ ถูกน ามาหาพื้นที่ผวิด้วยเทคนิค BET โดยใช้
หลกัการของไนโตรเจนแอบซอร์พชนั (N2 Absorption ; Autosorp) โดยชัง่ตวัเร่งปฏกิิรยิาที่เตรยีมได้
ประมาณ 0.1 ถงึ 0.3 กรมั ท าการไล่ก๊าซออกจากตวัอย่าง และน า Sample Cell ไปตดิตัง้ที่ Analysis 
Station เพื่อวเิคราะหห์าพืน้ทีผ่วิทัง้หมดของตวัอย่างดว้ยวธิกีารดูดซบัก๊าซไนโตรเจน และน าค่าการดูด
ซบัมาค านวณหาพืน้ทีผ่วิทัง้หมดของตวัอยา่ง  

(3) วเิคราะห์การยดึตดิของต าแหน่งที่ว่องไวด้วยเทคนิค TGA ด้วยเทคนิควเิคราะห์
สมบตัทิางความรอ้นของวสัดุ (TGA–50, Shimadzu, Japan) โดยอุณหภูมเิริม่ต้นจากอุณหภูมหิ้องถึง 
800°C มอีตัราการเพิม่ของอุณหภมู ิ10°C/นาท ี

(4) วิเคราะห์ความเป็นกรดของตัวเร่งปฏิกิรยิาด้วยเทคนิค NH3 TPD  การศึกษา
ต าแหน่งทีว่่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิา ในการวเิคราะหเ์ชงิคุณภาพจะไดข้อ้มลู ชนิดของต าแหน่งทีว่่องไว 
และการวเิคราะห์เชงิปรมิาณจะไดข้อ้มูลปรมิาณของต าแหน่งที่ว่องไวแต่ละชนิด โดยใช้เทคนิคการดูด
ซบัทางเคม ี(chemisorption) และการคาย (desorption) ระหว่าง probe molecules เช่น H2 NH3 CO2 
เป็นต้น และต าแหน่งที่ว่องไว (active sites) บนพื้นผวิหรอืในรูพรุนของตวัอย่างที่ต้องการวเิคราะห์ที่
อุณหภูมหินึ่ง ๆ หรอืหลายอุณหภูมติามทีผู่ว้เิคราะหโ์ปรแกรมไว้ (temperature-programmed function) 
โดยในงานวิจยันี้ใช้ ปรมิาณตัวเร่งปฏิกิรยิาที่ใช้เท่ากับ 0.3 กรมั ท าการให้ความร้อนก่อนด้วยแก๊ส
ไนโตรเจน 20 มลิลลิติร/นาท ีเป็นเวลา 30 นาท ีทีอุ่ณหภูม ิ500 องศาเซลเซยีส อตัราการใหค้วามรอ้น
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เท่ากับ 10 องศาเซลเซียส/นาที ท าให้เย็นลงที่อุณหภูมิ 100 องศาเซลเซียส ให้ตัวอย่างดูดซบัแก๊ส
แอมโมเนีย 20 มลิลลิติร/นาท ีเป็นเวลา 60 นาท ีไล่แก๊สแอมโมเนียทีไ่มถู่กดดูซบัดว้ยแก๊สไนโตรเจน 20 
มลิลลิติร/นาท ีเป็นเวลา 60 นาท ีวเิคราะห์การคายซบัด้วยการปรบัอุณหภูมเิป็น 800 องศาเซลเซยีส 
ด้วยแก๊สฮีเลียม 20 มลิลิลิตร/นาที อัตราการให้ความร้อนเท่ากับ 10 องศาเซลเซียส/นาที คงที่ไว้ที่
อุณหภมูนิี้เป็นเวลา 180 นาท ี
 



บทท่ี 3 
ผลการวิจยัและวิเคราะห์ผล 

  

 ในการรายงานผลการวจิยัและวเิคราะหผ์ลส าหรบังานวจิยันี้แบ่งเป็น 2 ส่วนดว้ยกนั โดยหวัขอ้ 
3.1-3.2 ได้ศกึษาปัจจยัต่างๆ คอืชนิดของสารตัง้ต้นทงัสเตน ปรมิาณการเติมทงัสเตน โดยเตรยีมตวั
รองรบัเซอรโ์คเนียดว้ยวธิโีซล-เจล หวัขอ้ 3.3 ไดศ้กึษาผลของอุณหภูมขิองการใหค้วามรอ้นโดยวธิแีบบ
ดัง้เดมิ (Thermal Calcinatination) และ3.4 การให้ความร้อนด้วไมโครเวฟ (Microwave Calcination) 
โดยเตรยีมตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียดว้ยวธิโีซลโวลเทอรม์อล โดยศกึษาปัจจยัต่างๆทีม่ต่ีอคุณลกัษณะทาง
กายภาพและทางเคมทีี่เปลี่ยนแปลงไปของตวัเร่งปฏกิริยิาชนิดกรดทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์ครเนีย 
และความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาในปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัสองวฎัภาค 
 
3.1 ผลของชนิดของสารตัง้ต้นของทงัสเตนต่อความว่องไวของตวัเร่งปฏิกิริยาทงัสเตนเซอรโ์คร
เนีย  
  ตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียที่ใชใ้นงานวจิยันี้สงัเคราะหข์ึน้ดว้ยวธิโีซล-เจลโดยใช้อตัราส่วน 
alcohol : alkoxide เท่ากบั 3 ตวัรองรบัที่ได้จะถูกน ามาวเิคราะห์คุณลกัษณะรูปแบบของผลกึด้วยด้วย
เครื่อง Powder X-ray diffraction ทีส่แกนดว้ยอตัรา 2.4 องศาต่อนาท ีในช่วง 2-theta เท่ากบั  20-80 
แสดงดงัรูปที่ 3.1 พบว่าตัวรองรบัเซอร์โคเนียที่เตรยีมได้เป็นเฟสบรสิุทธิข์องเตตะโกนอล (t-ZrO2) 
ปรากฏพคีทีต่ าแหน่ง2-theta ที ่300, 350, 500 และ 600) ซึง่เป็นต าแหน่งของเฟสเตตะโกนอลและไม่พบ
เฟสอื่นเจอืปน จากการทดสอบคุณสมบตัทิางกายภาพของตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด์พบว่าจาก
การทดสอบคุณสมบัติทางกายภาพของตัวรองรับเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ด้วยเทคนิค N2 
adsorption/desorption ไดพ้ืน้ทีผ่วิเท่ากบั 37.517 m2/g และค านวณหาค่าขนาดของผลกึโดยใชส้มการ 
Scherrer equation ได้ค่าเฉลี่ยของขนาดผลกึของตวัรองรบัเซอร์โคเนียมไดออกไซด์เท่ากบั 7.9 nm 
และส าหรบัตวัรองรบัเซอร์โคเนียที่เตรยีมได้โดยวธิโีซลโวเทอร์มอล มขีนาดผลกึ 3.5-4.5 นาโนเมตร 
พืน้ทีผ่วิ (BET-multi point) 180 m2/g 
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รปูที ่3.1 รปูแบบการเลีย้วเบนของรงัสเีอกซข์องตวัรองรบัเซอรโ์คเนีย ทีเ่ตรยีมจากวธิโีซลเจล (ZrO2-

SG) และทีเ่ตรยีมจากวธิโีซลโวเทอรม์อล (ZrO2-SV) 

 

 จากรปูที ่3.1 จะเหน็ว่าตวัรองรบัเซอรโ์คเนียทีเ่ตรยีมไดท้ัง้สองวธิคีอืวธิโีซลเจลและโซลโวเทอร์

มอลจากสารละลายอลัคอกไซด์ของเซอร์โคเนีย ได้ตวัรองรบัเซอร์โคเนียที่มเีฟสบรสิุทธิข์องเตตะโก

ลนอล (t-ZrO2) 

จากการศึกษาผลของชนิดของสารตัง้ต้นทังสเตน 3 ชนิดคือ ทังสเตนคลอไรด์ (WCl6), 

แอมโมเนียมเมทาทงัสเตน (H26N6O40W12 H2O) และแอมโมเนียมพาราทงัสเตน (H14N10O41W12 7H2O) 

ทีม่ต่ีอความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์โดยจากการเตรยีม

ตวัเรง่ปฏกิริยิาดว้ยวธิเีคลอืบฝังแบบแหง้ (dry impregnation) ทีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนัก 

ได้ตวัเร่งปฏกิิรยิาที่มคีุณสมบตัิทางกายภาพและทางเคมแีสดงดงัตารางที่ 1 และรูปแบบ XRD ของ

ตวัเรง่ปฏกิริยิาทีไ่ดแ้สดงดงัรปูที ่3.2 
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ตารางที่ 1 แสดงคุณสมบัติทางกายภาพและทางเคมีของตัวเร่งปฏิกิริยาทังสเตนเซอร์โคเนียที่

เปลีย่นแปลงสารตัง้ตน้ทงัสเตน 

ตวัเรง่

ปฏกิริยิา 

ขนาดผลกึของตวั

รองรบั ZrO2 

(nm) 

ขนาดผลกึของตวัเรง่

ปฏกิริยิา W/ZrO2 

(nm) 

เฟส พืน้ทีผ่วิ 

(m2/g) 

ปรมิาณ H+ 

(mol/g) * 

15TC 7.9 8.8 m-ZrO2, 

t-ZrO2 

11.714 53.7 

15AMT 7.9 9.3 m-ZrO2, 

t-ZrO2, 

WO3 

3.571 29.8 

15APT 7.9 9.6 m-ZrO2, 

t-ZrO2, 

WO3 

3.477 24.9 

TC = ตวัเรง่ปฏกิริยิาจากสารตัง้ตน้ทงัสเตนคลอไรด์ 

AMT = ตวัเรง่ปฏกิริยิาจากสารตัง้ตน้แอมโมเนียมเมทาทงัสเตน 

APT = ตวัเรง่ปฏกิริยิาจากสารตัง้ตน้แอมโมเนียมพาราทงัสเตน 

* การวดัปรมิาณ H+ ดว้ยวธิกีารแลกเปลีย่นไอออน 
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รปูที ่3.2 รปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาต่างๆ โดยท าการเผาทีอุ่ณหภมู ิ500 องศาเซลเซยีส 

 เป็นเวลา 3 ชัว่โมง 

จากตารางที ่1 แสดงใหเ้หน็ว่าตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมจากชนิดสารตัง้ต้นของทงัสเตนทีต่่างกนั

ให้ค่าความเป็นกรดของตวัเร่งปฏกิิรยิาที่แตกต่างกนั และพบว่าความเป็นกรดของตวัเร่งปฏกิิริยาที่

เตรยีมจากทงัสเตนคลอไรด ์มคีวามเป็นกรดมากทีสุ่ดคอื 53.7 mol/g และจากการทดสอบความว่องไว

ของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยปฏิกิริยาเอสเทอริฟิเคชันระหว่าง เฮปทานอลกับกรดอะซิติกเจือจาง 10 

เปอรเ์ซน็ต ์ทีอุ่ณหภมู ิ90 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 6 ชัว่โมง พบว่าตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบั

เซอรโ์คเนียมไดออกไซด์ จากทงัสเตนคลอไรด์ให้ปรมิาณผลติภณัฑ ์คอื Heptyl acetate ในปรมิาณที่

มากทีสุ่ด 55.811 mg รองลงมาคอืตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมจากแอมโนเนียมเมทาทงัสเตน (39.756 mg) 

และตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมจากแอมโนเนียมพาราทงัสเตน (34.638 mg) ตามล าดบั แสดงดงัตารางที ่2 

ซึง่แสดงใหเ้หน็ว่าความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิาขึน้กบัความเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิา กล่าวคอืความ

เป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิามากความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิามาก 

จากรูปที่ 3.2 แสดงรูปแบบ XRD ของตัวเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมจากชนิดของสารตัง้ต้นของ

ทงัสเตนคอื ทงัสเตนคลอไรด,์ แอมโมเนียมเมทาทงัสเตน และแอมโมเนียมพาราทงัสเตน โดยท าการเผา

ที่อุณหภูม ิ500 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง พบว่าเกิดเฟสของ m-ZrO2 ที่ 2-theta 24.30 ใน

ตวัเร่งปฏกิิรยิาที่เตรยีมจากสารตัง้ต้นทงัสเตนคลอไรด์ แต่ในตวัเร่งปฏกิิรยิาที่เตรยีมจากสารตัง้ต้น
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แอมโมเนียมเมทาทงัสเตนและแอมโมเนียมพาราทงัสเตนเกิดเฟสของ WO3 ที่ 2-theta 23.20, 23.60 

และ 24.48 

 

ตารางที ่2 ปรมิาณผลติภณัฑท์ีว่ดัไดด้ว้ยเทคนิคโครมาโตกราฟี 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา Heptyl acetate (mg) 

15TC 55.811 

15AMT 39.756 

15APT 34.638 

 

3.2 ผลของปริมาณของสารตัง้ต้นทงัสเตนท่ีมีต่อความว่องไวของตวัเร่งปฏิกิริยา 

จากการศกึษาผลของชนิดของสารตัง้ตน้ทงัสเตน 3 ชนิดคอื ทงัสเตนคลอไรด ์แอมโมเนียมเมทา

ทงัสเตน และแอมโมเนียมพาราทงัสเตน ที่มต่ีอความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบั

เซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์พบว่าความเป็นกรดของตวัเร่งปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมจากทงัสเตนคลอไรด ์มคีวาม

เป็นกรดมากที่สุด และจากการทดสอบความว่องไวของตวัเร่งปฏกิิรยิาด้วยปฏกิิรยิาเอสเทอรฟิิเคชนั 

พบว่าตวัเร่งปฏกิิรยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด์ จากทงัสเตนคลอไรด์ให้ปรมิาณ

ผลิตภณัฑ์ คือ Heptyl acetate ในปรมิาณที่มากที่สุด จงึได้ศึกษาผลของปรมิาณของสารสารตัง้ต้น

ทงัสเตนคลอไรด ์โดยศกึษาทีค่วามเขม้ขน้ 5, 10, 15 และ 20 เปอรเ์ซน็ต์โดยน ้าหนัก ไดต้วัเร่งปฏกิริยิา

ที่มคีุณสมบตัทิางกายภาพและทางเคมแีสดงดงัตารางที่ 3 และรูปแบบ XRD ของตวัเร่งปฏกิริยิาที่ได้

แสดงดงัรปูที ่3.3 
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ตารางที ่3 แสดงคุณสมบตัทิางกายภาพและทางเคมขีองตวัเรง่ปฏกิริยิา 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา ขนาดผลกึของ ZrO2 

(nm) 

เฟส พืน้ทีผ่วิ 

(m2/g) 

ปรมิาณ H+ 

(mol/g) 

5TC 9.2 m-ZrO2, t-ZrO2 11.482 24.7 

10TC 9.5 m-ZrO2, t-ZrO2 17.764 32.1 

15TC 8.8 m-ZrO2, t-ZrO2 11.714 53.7 

20TC 9.1 m-ZrO2, t-ZrO2, WO3 10.687 32.2 

(5TC, 10TC, 15TC และ20TC = ตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 5, 10, 15, 20 

เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั ตามล าดบั) 

 

 

รปูที ่3.3 รปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสาตัง้ตน้

ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 5, 10, 15 และ 20 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั  

โดยท าการเผาทีอุ่ณหภมู ิ500 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง 
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ตารางที ่4 ปรมิาณผลติภณัฑท์ีไ่ดด้ว้ยเทคนิคโครมาโตกราฟีของตวัเรง่ปฏกิริยิาทีค่วามเขม้ขน้ต่างๆ 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา Heptyl acetate (mg) รอ้ยละผลได ้(% yield) 

5TC 35.514 3.5514 

10TC 37.463 3.7463 

15TC 55.811 5.5811 

20TC 50.336 5.0336 

 

จากตารางที่ 3 แสดงให้เห็นว่าตวัเร่งปฏกิิรยิาที่เตรยีมจากสารตัง้ต้นของทงัสเตนคลอไรด์ที่

ปรมิาณความเขม้ขน้ต่างกนัให้ค่าความเป็นกรดของตวัเร่งปฏกิริยิาที่แตกต่างกนั และจากการทดสอบ

ความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาดว้ยปฏกิริยิาเอสเทอรฟิิเคชนัระหว่าง เฮปทานอลกบักรดอะซติกิเจอืจาง 

10 เปอรเ์ซน็ต์ ที่อุณหภูม ิ90 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 6 ชัว่โมง พบว่าตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวั

รองรบัเซอร์โคเนียมไดออกไซด์ของทงัสเตนคลอไรด์ที่ความเข้มข้นต่างกนัให้ปรมิาณผลติภณัฑ์ คอื 

Heptyl acetate ในปรมิาณที่แตกต่างกนั แสดงดงัตารางที่ 4 ซึ่งแสดงให้เหน็ว่าความว่องไวของตวัเร่ง

ปฏกิริยิาที่ปรมิาณความเขม้ขน้ต่างกนัมผีลต่อปรมิาณผลติภณัฑท์ี่ได้ ความเป็นกรดมากความว่องไว

ของตวัเรง่ปฏกิริยิามาก 

จากรปูที ่ 3.3 แสดงรปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมจากสารตัง้ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ี่

ปรมิาณความเขม้ขน้ต่างๆ โดยท าการเผาทีอุ่ณหภมู ิ500 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง พบว่าเมือ่

ปรมิาณของทงัสเตนมากว่า 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั คอืทีป่รมิาณทงัสเตน 20 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนัก 

ตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซดเ์กดิผลกึของทงัสเตนออกไซดเ์กดิขึน้ และ

ส่งผลใหค้วามเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิาลดลง จงึท าใหค้วามว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาลดลงดว้ย 
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3.3 ผลของอณุหภมิูในการให้ความร้อนต่อความว่องไวของปฏิกิริยา 

 จากการใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิทีอุ่ณหภูม ิ500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซยีส กบัตวัเรง่

ปฏกิริยิาทีเ่ตรยีมตวัรองรบัดว้ยวธิโีซลโวลเทอรม์อล แสดงผลต่อความว่องไวต่อปฏกิริยิา แสดงดงัรปูที ่

3.4 พบว่าเมือ่อุณหภูมเิพิม่ขึน้จาก 500 เป็น 600 องศาเซลเซยีส ตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียมี

ความว่องไวเพิม่ขึน้ อาจเป็นผลเนื่องมาจากการกระจายตวัของทงัสเตนมากขึน้ แต่เมือ่เพิม่อุณหภูมิ

เพิม่ขึน้เป็น 700 และ 800 องศาเซลเซยีส ความว่องไวของปฏกิริยิาลดลงซึง่อาจเป็นผลมาจากเมือ่

อุณหภมูสิงูมากเกนิท าใหเ้กดิการรวมตวั (accumulate) ของทงัสเตนมากขึน้และฟอรม์ตวัเป็นผลกึของ

ทงัสเตนออกไซด ์(WO3) แสดงดงัรปูที ่3.5 ซึง่เป็นรปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบั

เซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสาตัง้ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยให้

ความรอ้นทีอุ่ณหภูม ิ 500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง พบว่าเมือ่อุณหภมูิ

สงูขึน้เกนิ 600 องศาเซลเซยีสจะปรากฎพคีของผลกึ WO3 อยา่ชดัเจน ทีต่ าแหน่ง 2-theta 23.20, 23.60 

และ 24.480 จากการใหค้วามรอ้นทีเ่พิม่ขึน้พบว่าขนาดของผลกึมขีนาดใหญ่ขึน้ ดงัตารางที ่5 และจากผล

การวดัปรมิาณความเป็นกรดดว้ยเทคนิค NH3 TPD แสดงดงัรปูที ่ 3.6 พบว่าความเป็นกรดของตวัเรง่

ปฏกิริยิาแสดงผลสอดคลอ้งความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิา ซึง่พบว่าตวัเรง่ปฏกิริยิาทีใ่หค้วามรอ้นที ่

600องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง มคีวามเป็นกรดสงูทีสุ่ด 

 

ตารางที ่5 แสดงคุณสมบตัทิางกายภาพของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนียทีใ่หค้วามรอ้นแบบ

ดัง้เดมิทีอุ่ณหภมูต่ิางๆ 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา ขนาดผลกึของ ZrO2 

(nm) 

เฟส 

WZ-500c 8.4 m-ZrO2, t-ZrO2 

WZ-600c 9.1 m-ZrO2, t-ZrO2 

WZ-700c 11.7 m-ZrO2, t-ZrO2, WO3 

WZ-800c 18.7 m-ZrO2, t-ZrO2, WO3 
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รปูที ่3.4 ผลของอุณหภมูใินการใหค้วามรอ้นต่อความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนีย 
ที ่อุณหภมู ิ500, 500, 700 และ 800 0C เป็นเวลา 3 ชัว่โมง 

 

 

รปูที ่3.5 รปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้ตน้

ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ (thermal 

calcination) ทีอุ่ณหภมู ิ500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง 
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รปูที ่3.6 ค่าความเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้

ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ (thermal 

calcination) ทีอุ่ณหภมู ิ500, 600, 700 และ 800 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง  

 

3.4 ผลของการให้ความร้อนด้วยไมโครเวฟต่อความว่องไวของปฏิกิริยา 

เมือ่ใหค้วามรอ้นกบัตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียดว้ยไมโครเวฟ ก าลงั 700 วตัตเ์ป็นเวลา 

30 นาท ีเปรยีบเทยีบกบัการให้ความร้อนแบบดัง้เดมิ จากการทดลองพบว่าการให้ให้ความร้อนด้วย

ไมโครเวฟให้ความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิาสูงกว่า การให้ความรอ้นแบบดงัเดมิที่อุณหภูม ิ500, 700 

และ 800 องศาเซลเซยีสเป็นเวลา 3 ชัว่โมง แสดงดงัตารางที ่6 เมือ่ท าการทดสอบปรมิาณความเป็นกรด

ดว้ยเทคนิค NH3 Chemisorption ไดผ้ลดงัรปูที ่3.7 ซึง่แสดงใหเ้หน็ว่าตวัเร่งทีผ่่านการใหค้วามรอ้นดว้ย

ไมโครเวฟ ส่งผลใหต้วัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียมคีวามเป็นกรดเพิม่มากขึน้ ซึง่อาจเป็นผลจาก

การใหค้วามรอ้นดว้ยคลื่นไมโครเวฟ ท าให้เกดิการกระจายตวับนพืน้ผวิของทงัสเตนบนเซอรโ์คเนียเกดิ

การกระจายตวัเพิม่มากขึน้ [32] ท าใหม้คีวามเป็นกรดไดส้งูขึน้ ส่งผลใหต้วัเรง่ปฏกิริยิามคีวามว่องไวต่อ

ปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัดงัตารางที ่6 
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ตารางที ่6 ปรมิาณผลติภณัฑท์ีไ่ดด้ว้ยเทคนิคโครมาโตกราฟีของตวัเรง่ปฏกิริยิาทีใ่หค้วามรอ้นแบบ
ดงัเดมิ และใหค้วามรอ้นโดยไมโครเวฟ 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา Heptyl acetate (mg) รอ้ยละผลได ้(% yield) 

WZ-500c 208.83 20.883 

WZ-600c 241.06 24.106 

WZ-700c 157.63 15.763 

WZ-800c 133.26 13.326 

WZ-700w-30 283.17 28.317 

 

 

 
รปูที ่3.7 ค่าความเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้

ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ (thermal 

calcination) ทีอุ่ณหภมู ิ600 องศาเซลเซยีส เป็นเวลา 3 ชัว่โมง (WZ-600c) และใหค้วามรอ้นดว้ย

ไมโครเวฟ ทีก่ าลงัวตัต ์700 เป็นเวลา 30 นาท ี(WZ-700w-30) 
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 และเมือ่ศกึษาเวลาในการใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟ ทีก่ าลงัวตัต ์700 วตัต ์ทีเ่วลา 10, 20 และ 

30 นาท ีพบว่าเมื่อเวลาเพิม่ขึ้น จาก 20 นาท ีเป็น 30 นาท ีตวัเร่งปฏกิิรยิาเริม่ปรากฎพคีของผลึก

ทงัสเตนออกไซด ์(WO3) ดงัแสดงดงัรปูที ่3.8 ผลของเวลาในการใหค้วามรอ้น ผลของก าลงัวตัต์ที่มผีล

ต่อตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนีย โดยใชก้ าลงัวตัต์ของไมโครเวฟ ที ่350, 500 และ 700 วตัต์ ที่

เวลา 20 นาท ีใหผ้ลของโครงรา่งผลกึของตวัเรง่ปฏกิริยิาเหมอืนๆ กนั และไมป่รากฎพคีของผลกึทงัเสน 

WO3 แต่เกิดพคีของ m-ZrO2 อาจเนื่องมาจากความร้อนมากขึ้นจากการให้ความร้อนที่นานขึ้นท าให้

เซอรโ์คเนียเปลีย่นเฟสจาก t-ZrO2 เป็น m-ZrO2 และพบว่าใหค้วามรอ้นทีเ่วลา 20 นาท ีส่งผลใหต้วัเร่ง

ปฏกิริยิามคีวามเป็นกรดสงูทีสุ่ด จากการวดัปรมิาณกรดดว้ยเทคนิค NH3 TPD แสดงดงัรปูที ่3.9 

  
รปูที ่3.8 รปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้ตน้
ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟ ก าลงัวตัต ์

700 เวลา 10, 20 และ30 นาท ี 
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รปูที ่3.9 ค่าความเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้

ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั ใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟ ทีก่ าลงัวตัต ์

700 เป็นเวลา 10, 20 และ 30 นาท ี 

 
 และจากการศกึษาผลของก าลงัวตัต์ของไมโครเวฟ ที่ 350, 500 และ 700 วตัต์ เป็นเวลา 20 
นาท ีพบว่าตวัเร่งปฏกิริยิทงัสเตนเซอรโ์คเนีย ทีก่ าลงัวตัต์ 500 วตัต์มคีวามเป็นกรดมากทีสุ่ด แสดงดงั
รปูที ่3.10 แต่จากการตรวจสอบโครงสรา้งผลกึดว้ยเทคนิค XRD ผลไม่แตกต่างเท่าไรและไม่ปรากฎพคี
ของผลกึทงัสเตนออกไซด ์ดงัแสดงดงัภาพที ่3.11 พืน้ทีผ่วิและขนาดผลกึแสดงดงัตารางที ่7 จากตารา
รางแสดงให้เหน็ว่า เมื่อเพิม่ก าลงัวตัต์ของไมโครเวฟพื้นที่ผวิมคี่าลดลง และขนาดผลกึมขีนาดเพิม่ขึน้ 
ซึง่อาจเป็นผลจากความรอ้นทีเ่พิม่ขึน้จงึท าใหเ้กดิการรวมตวัของพืน้ผวิมากขึน้ 
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รปูที ่3.10 ค่าความเป็นกรดของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสาร
ตัง้ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั ใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟ ทีก่ าลงั

วตัต ์350, 500 และ 700 เป็นเวลา 20 นาท ี
 

ตารางที ่7 แสดงคุณสมบตัทิางกายภาพของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนียทีใ่หค้วามรอ้นดว้ย

ไมโครเวฟ 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา ขนาดผลกึของ 

ZrO2 (nm) 

เฟส พืน้ทีผ่วิ       

(m2/g) 

ขนาดรพูรุนเฉลีย่ 
(0A)     

WZ-350w-20 3.5 m-ZrO2, t-ZrO2 192.3 4.04 

WZ-500w-20 3.5 m-ZrO2, t-ZrO2 192.0 4.01 

WZ-700w-10 3.2 m-ZrO2, t-ZrO2 186.0 4.21 

WZ-700w-20 6.2 m-ZrO2, t-ZrO2 184.0 4.03 

WZ-700w-30 7.5 m-ZrO2, t-ZrO2 176.0 3.94 
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รปูที ่3.11 รปูแบบ XRD ของตวัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนียมไดออกไซด ์จากสารตัง้
ตน้ทงัสเตนคลอไรดท์ีค่วามเขม้ขน้ 15 เปอรเ์ซน็ตโ์ดยน ้าหนกั โดยใหค้วามรอ้นดว้ยไมโครเวฟ ก าลงั

วตัต ์350, 500 และ 700 เวลา 20 นาท ี
 
 

ตารางที ่8 ปรมิาณผลติภณัฑท์ีไ่ดด้ว้ยเทคนิคโครมาโตกราฟีของตวัเรง่ปฏกิริยิาทีใ่หค้วามรอ้นโดย
ไมโครเวฟ 

ตวัเรง่ปฏกิริยิา Heptyl acetate (mg) รอ้ยละผลได ้(% yield) 

WZ-600c 241.06 24.106 

WZ-350w-20 318.57 31.857 

WZ-500w-20 356.65 35.665 

WZ-700w-10 267.63 26.763 

WZ-700w-20 321.32 32.132 

WZ-700w-30 283.17 28.317 
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รปูที ่3.12  

จากการศึกษาให้ความร้อนด้วยไมโครเวฟ แทนการให้ความร้อนแบบดัง้เดมิ พบว่า
ก าลงัวตัต์ และเวลาในการใหค้วามรอ้นส่งผลต่อการกระจายตวัของทงัสเตนบนเซอรโ์คเนีย จากผลการ
ทดลองพบว่าการให้ความรอ้นด้วยไมโครเวฟที่ก าลงัวตัต์ 500 วตัต์เป็นเวลา 20 นาท ีตวัเร่งปฏกิริยิา
ทงัสเตนเซอรโ์คเนียมคีวามว่องไวต่อปฏกิริยิาเอสเทอรส์ูงที่สุดแสดงดังตารางที่ 8 ซึ่งจากการทดสอบ
ความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียต่อปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัเป็นผลสอดคล้องกบั
ความเป็นกรดของตัวเร่งปฏิกิริยา และอีกปัจจัยที่มีผลต่อความว่องไวของการเกิดปฏิกิริยาคือ
ความสามารถในการยดึเหนี่ยวระหว่างพืน้ผวิตวัรองรบัเซอรโ์คเนียกบัสปียช์ทีีว่่องไวของทงัสเตน ซึง่ผล
ของ TGA แสดงดงัรปูที ่3.12 พบว่าตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนียทีผ่่านการใหค้วามรอ้นดว้ยคลื่น
ไมโครเวฟ ทีก่ าลงัวตัต์ 350 วตัต์ ทีเ่วลา 20 นาท ีมกีารยดึตดิแน่นระหว่างสปียช์ทีีว่่องไวกบัตวัรองรบั
มากทีสุ่ด จงึเกดิความว่องไวในการเกดิปฏกิริยิาทีน้่อยทีสุ่ด [34] 
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บทท่ี 4 
สรปุผลการทดลอง 

 
4.1 สรปุผลการทดลอง 

งานวจิยันี้เป็นการพฒันาตวัเร่งปฏกิริยิาชนิดกรดบนตวัรองรบัเซอรโ์คเนีย ส าหรบัปฏกิริยิาเอส
เทอรร์ฟิิเคชนัสองวฎัภาค โดยไดศ้กึษาวธิกีารเตรยีมตวัรองรบัเซอรโ์ครเนีย (ZrO2) ดว้ยวธิวีธิกีารโซล-
เจล (Sol-gel) และวธิโีซลโวลเทอรม์อล (Solvothermal) ศกึษาชนิดของตัง้ต้นของทงัสเตน และการให้
ความร้อนกับตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยระบบไมโครเวฟกับระบบความร้อนแบบเดิม ซึ่งสามารถสรุปผล
การศกึษาไดต้ามล าดบัดงันี้ 
 
 4.1.1 ตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนียทีเ่ตรยีมขึน้จากตวัรองรบัเซอรโ์ครเนียทีเ่ตรยีมด้วย
วธิโีซล-เจล สามารถเตรยีมเซอรโ์คเนียที่เป็นเฟสเตตระโกลนอล (t-ZrO2) เช่นเดยีวกบัที่เตรยีมจากวธิี
โซลโวลเทอรม์อล แต่พบว่ามขีนาดผลกึใหญ่กว่า และพืน้ทีผ่วิน้อยกว่า  
 4.1.2 ชนิดและปรมิาณทงัสเตนมผีลต่อความหนาแน่นของทงัสเตนบนตวัรองรบัเซอรโ์ครเนีย 
และมผีลต่อความว่องไวของตวัเร่งปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์คเนีย (WZ) ทงัสเตนคลอไรด์เป็นสารตัง้ต้น
ทงัสเตนทีใ่หค้วามเป็นกรดกบัตวัเร่งไดด้ทีีสุ่ด และทีค่วามเขม้ขน้ของสารตัง้ตน้ทงัสเตนทีเ่หมาะสมจงึจะ
ไม่ท าให้เกดิผลกึของทงัสเตนออกไซด ์(WO3) เมื่อเกดิการเกาะตวัของทงัสเตนเป็นผลกึส่งผลให้ความ
ว่องไวของควัเรง่ปฏกิริยิาทงัสเตนเซอรโ์ครเนียลดลง 
 4.1.3 การใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ (Thermal Calcination) ทีอุ่ณหภูมต่ิางๆ ส่งผลใหข้นาดผลกึ
ของตวัเร่งปฏกิิรยิามขีนาดเพิม่ขึ้นตามอุณหภูมทิี่เพิม่ขึ้น และที่อุณหภูมสิูกกว่า 600 องศาเซลเซยีส 
ตวัเรง่ปฏกิริยิามคีวามว่องไวต่อปฏกิริยิาลดลง 
 4.1.4 การใชค้ลื่นไมโครเวฟทดแทนระบบความรอ้นแบบเดมิ ท าใหเ้กดิการกระจายตวัของสปีย์
ชคีวามว่องไวต่อปฏกิิรยิาได้เพิ่มขึ้น และใช้เวลาในการให้ความร้อนลดลง พบว่าระดบัพลงังานและ
ระยะเวลาทีเ่หมาะสมในการใหค้วามรอ้นเพื่อไดเ้ป็นตวัเรง่ชนิดกรดทงัสเตนเซอรโ์ครเนียทีม่คีวามว่องไว
ส าหรบัปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนัสองวฎัภาค คอื ระดบัพลงังาน 500 วตัต ์ระยะเวลา 20 นาท ี 
 
4.2 ข้อเสนอแนะ 
 4.2.1 จากผลการศกึษาการใชค้ลื่นไมโครเวฟทดแทนระบบความรอ้นแบบเดมิ ใหก้ารกระจาย
ตวัไดด้ขีึน้เพื่อใชป้รมิาณทงัสเตนใหล้ดน้อยลงควรทดลองหาปรมิาณทงัสเตนทีเ่หมาะสมส าหรบัการให้
ความรอ้นดว้ยคลื่นไมโครเวฟเพิม่เตมิ  
 4.2.2 จากผลของชนิดสารตัง้ต้นของทงัสเตนทีม่ผีลต่อความหนาแน่นของทงัสเตนและความเป็น
กรดของตวัเร่งปฏกิริยิา แต่ดว้ยตวัสารตัง้ต้นทงัสเตนคลอไรดล์ะลายไดอ้ยากในน ้า ควรทดลองเพิม่เตมิ
ส าหรบัวธิกีารละลายทงัสเตนคลอไรดใ์หล้ะลายไดด้ขีึน้ หรอืศกึษาชนิดสารตัง้ตน้อื่นเพิม่เตมิ 
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 4.2.3 จากการศกึษาผลของการให้ความรอ้นด้วยคลื่นไมโครเวฟในงานวจิยันี้ ใช้ไมโครเวฟที่
ทัว่ไปในครวัเรอืน ควรศกึษาเพิม่เตมิเรื่องการให้ความรอ้นด้วยคลื่นไมโครเวฟภายใต้บรรยากาศของ
ก๊าซต่างๆได ้เพื่อลดเวลาในการท างานลดลง 
 
 
4.3 ประโยชน์ท่ีได้รบัจากโครงงานวิจยั 

4.3.1 ได้ตวัเร่งปฏกิริยิาชนิดกรดบนตวัรองรบัเซอร์โคเนีย ส าหรบัปฏกิริยิาเอสเทอรร์ฟิิเคชนั
สองวฎัภาค ที่เหมาะสมส าหรบัปฏกิริยิาระหว่างกรดใช้แล้ว (อะซติกิแอซกิ) กบัเฮปทานอล เพื่อเพิม่
มลูค่าเพิม่ 

4.3.2 สามารถลดเวลาในการใหค้วามรอ้นกบัตวัเร่งปฏกิริยิาดว้ยการใชค้ลื่นไมโครเวฟแทนการ
ใหค้วามรอ้นแบบดัง้เดมิ   

4.3.3 ไดบ้ทความวจิยัทีส่ามารถตพีมิพใ์นวารสารวชิาการระดบันานาชาต ิเรือ่ง “A comparison 
of microwave and conventional heat treatments of tungstated zirconia catalysts towards 
esterification” โดยคาดว่าจะเสนอตพีมิพใ์นวารสารชื่อ Catalysis Today  
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ภาคผนวก ก 

การค านวณปริมาณเฮปทิลอะซิเตต 

 ปรมิาณเฮปทลิอะซเิตต ทีเ่กดิจากการทดสอบความว่องไวของตวัเรง่ปฏกิริยิาดว้ยปฏกิริยิาเอส
เทอรร์ฟิิเคชนัระหว่างกรดอะซติกิกบัเฮปทานอล ค านวณไดจ้ากการท า GC calibration curve 

 

 

ผลไดร้อ้ยละ (% yield) =
ปรมิาณเฮปทลิอะซเิตต

ผรมิาณอะซติกิเริม่ตน้
x100   (ก-1) 
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ภาคผนวก ข 

การค านวณขนาดผลึกของตวัรองรบั 

การค านวณขนาดผลึกของตวัรองรบัโดยสมการ Debye-Scherrer  

สมการ Scherrer : 





cos

K
D      (ข-1) 

เมือ่  D  = ขนาดผลกึ (องัสตรอม) 

   K  = Crystallite–shape factor (= 0.9) 

     = ความยาวคลื่นของรงัสทีีห่กัเห ส าหรบั CuKα = 1.5418 องัสตรอม 

      = ต าแหน่งมมุหกัเหของพคี, degree 

     = ความกวา้งของพคีทีต่ าแหน่งครึง่หนึ่งของความสงู (เรเดยีน) 

 ความกวา้งของพคีทีต่ าแหน่งครึง่หนึ่งของความสงู (  )  หาไดจ้ากสมการของ Warren’s  คอื 

22

SM BB     (ข-2) 

เมือ่ MB  = ความกวา้งของพคีทีต่ าแหน่งครึง่หนึ่งของความสงูในหน่วยเรเดยีน  

  SB  = ความกวา้งของพคีของ Standard material (-Alumina) 
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