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บทคัดย่อภาษาไทย 

วสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ถูกเตรียมใหมี้ขนาดอนุภาคระดบันาโนเมตรโดยวิธีการหลอมเหลว

ของผสม 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียดเขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนชนิด เรซอร์ซินอล-ฟอร์มอลดีไฮด์ แอโร

เจลสคาฟโฟล์ด เพื่อใชเ้ป็นแหล่งเก็บไฮโดรเจน เทคนิค scanning electron microscopy (SEM) และ energy 

dispersive X-ray spectroscopy (EDX) ใชพ้ิสูจน์ทราบการกระจายตวัอยา่งทัว่ถึงของ Mg (จาก MgH2) และ 

B (จาก LiBH4) ภายในรูพรุนของวสัดุรูพรุนคาร์บอน ส าหรับจลนศาสตร์ของการปลดปล่อยก๊าชไฮโดรเจน

ของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบรรจุในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโนเมตรใหผ้ลดีข้ึนอยา่ง

มีนัยส าคัญเม่ือเปรียบเทียบกับสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีไม่ได้บรรจุอยู่ในวสัดุรูพรุน

คาร์บอนระดบันาโนเมตร เช่น สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบรรจุในวสัดุรูพรุนคาร์บอนปล่อย

ก๊าชไฮโดรเจนออกมา 90% ของความจุไฮโดรเจนทั้งหมดภายใน 90 นาที (ท่ีอุณหภูมิ = 425 ºC และ ความ

ดนัไฮโดรเจน = 3.4 บาร์) ขณะท่ีสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีไม่ไดบ้รรจุอยู่ในวสัดุรูพรุน

คาร์บอนปล่อยก๊าชไฮโดรเจนออกมาเพียง 34% ในช่วงเวลาเดียวกนั โดยสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-

MgH2 ท่ีบรรจุในวสัดุรูพรุนคาร์บอนสามารถเกิดปฏิกิริยาการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจนแบบผนักลบั

ได้ (อย่างน้อยส่ีรอบ) และมีค่าความจุไฮโดรเจนเป็น 10.8 wt. % (ค านวณเปรียบเทียบจากค่าความจุ

ไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2) 
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บทคัดย่อภาษาองักฤษ 

Nanoconfined 2LiBH4-MgH2 is prepared by direct melt infiltration of bulk 2LiBH4-MgH2 into an 

inert nanoporous resorcinol-formaldehyde carbon aerogel scaffold material. Scanning electron microscopy 

(SEM) micrographs and energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS) mapping reveal homogeneous 

dispersion of Mg (from MgH2) and B (from LiBH4) inside the carbon aerogel scaffold. Moreover, 

nanoconfinement of LiBH4 in the carbon aerogel scaffold is confirmed by differential scanning 

calorimetry (DSC). The hydrogen desorption kinetics of the nanoconfined 2LiBH4-MgH2 is significantly 

improved as compared to bulk 2LiBH4-MgH2. For instance, the nanoconfined 2LiBH4-MgH2 releases 90% 

of the total hydrogen storage capacity within 90 min, whereas the bulk material releases only 34% (at T = 

425 ºC and p(H2) = 3.4 bar). A reversible gravimetric hydrogen storage capacity of 10.8 wt % H2, 

calculated with respect to the metal hydride content, is preserved over four hydrogen release and uptake 

cycles. 
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บทที ่1 

บทน า 
ความส าคัญและทีม่าของปัญหาการวจัิย 

ไฮโดรเจน เป็นหน่ึงใน พลงังานทางเลือกท่ีเหมาะสมท่ีสุดส าหรับการใชเ้ป็นเช้ือเพลิง ความทา้ทาย

ส าหรับการใช้พลงังานไฮโดรเจนอย่างมีประสิทธิภาพ คือใช้เน้ือท่ีน้อย ปลอดภยั มีความหนาแน่นในการ

เก็บกกัสูง และเกิดปฏิกิริยาแบบผนักลบัได ้โลหะไฮไดรดท่ี์ถูกน ามาศึกษา ไดแ้ก่ สารประกอบคอมโพสิท

ระหวา่งโลหะอลัคาไลน์หรือโลหะอลัคาไลน์เอิร์ทท่ีมีน ้ าหนกัอะตอมต ่า และ ไอออนลบของ อะลูมิเนียมไฮ

ไดร์ (AlH4 )̄ เอไมด ์(NH2 )̄ หรือ โบโรไฮไดรด์ (BH4 )̄ เน่ืองจากสารเหล่าน้ีมีค่าความจุไฮโดรเจนสูงและมี

น ้าหนกัท่ีเบา โดยเฉพาะอยา่งยิง่ ลิเทียมโบโรไฮไดรด ์(LiBH4) ซ่ึงไดรั้บความสนใจเป็นอยา่งมากเน่ืองจากมี

ค่าความจุไฮโดรเจนท่ีสูงถึง 18.5 wt. % แต่อยา่งไรก็ตามการท่ีลิเทียมโบโรไฮไดรด์มีความเสถียรทางความ

ร้อนสูง ซ่ึงส่งผลให้อุณหภูมิท่ีใช้ส าหรับการปลดปล่อยไฮโดรเจนสูงมาก (ปลดปล่อยไฮโดรเจนไดเ้พียง

คร่ึงหน่ึงของความจุไฮโดรเจนทั้งหมดท่ีอุณหภูมิต ่ากว่า 600 ºC) นอกจากน้ีการปฏิกิริยาการปลดปล่อย

ไฮโดรเจนยงัเกิดได้ช้าและการเก็บกักไฮโดรเจนเกิดได้เฉพาะท่ีอุณหภูมิและความดนัท่ีสูงมาก เท่านั้น 

(อุณหภูมิ 600 ºC และความดนั 150 บาร์ของก๊าซไฮโดรเจน) 

นกัวิทยาศาสตร์จ านวนมากได้พยายามพฒันาเพื่อเพิ่มอตัราการการปลดปล่อยและการเก็บกกัก๊าซ

ไฮโดรเจนของ LiBH4 วิธีแรกท่ีถูกน ามาใช้ในการแกปั้ญหาดงักล่าวคือ การเติมตวัเร่งปฏิกิริยา เพื่อลดค่า

ความเสถียรของพนัธะเคมีในการเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยก๊าซไฮโดรเจน Au et al. ไดท้  าการศึกษาผลของการ

เติม โลหะเฮไลด์ และโลหะออกไซด์ (TiCl3, MgCl2, TiO2, และ V2O5) ลงในลิเทียมโบโรไฮไดรด์เพื่อเพิ่ม

อตัราการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจน ต่อมา Zütter et al. ก็ไดศึ้กษาผลของการเติมตวัเร่งปฏิกิริยาลงใน 

LiBH4 เช่นกนัแต่เปล่ียนตวัเร่งปฏิกิริยาเป็น SiO2 ผลปรากฏวา่ปริมาณไฮโดรเจนท่ีถูกปลดปล่อยออกมาจาก 

ลิเทียมโบโรไฮไดรด์มีค่าเพิ่มข้ึนเป็น 9 wt % H2 ท่ีอุณหภูมิต ่ากวา่ 400 ºC แต่เขาก็พบวา่ขณะท่ี ลิเทียมโบ

โรไฮไดรด์หลอมเหลวไดเ้กิดอนัตรกิริยาระหว่าง ลิเทียมโบโรไฮไดรด์และตวัเร่งปฏิกิริยา (SiO2) ท าให้ได้

สารประกอบ Li2SiO3 และ Li4SiO4 วิธีท่ีสองคือการเติมโลหะไฮไดรดต์วัอ่ืนผสมเขา้ไปกบั LiBH4 เพื่อเกิด

เป็นวสัดุคอมโพสิตหรือสารอลัลอยระหวา่งการปลดปล่อยไฮโดรเจน  แนวคิดน้ีถูกเรียกวา่ reactive hydride 

composites (RHCs) โดย Vajo et al. และ Barkhordarian et al. ไดศึ้กษาผลของการผสม MgH2 กบั LiBH4 

พวกเขาพบวา่ในระหวา่งปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจน LiBH4 เกิดปฏิกิริยากบั MgH2 จนได ้MgB2 เป็น



2 
 

ผลิตภณัฑ์ ส่งผลให้ค่าพลงังาน enthalpy ในการปลดปล่อยไฮโดรเจนของ LiBH4 ลดลง 25 kJ/mol H2 

(กลไกการเกิดปฏิกิริยาเป็นตามสมการท่ี 1) นอกจากน้ีปฏิกิริยาการเก็บกกัไฮโดรเจนของ LiBH4 สามารถ

เกิดไดท่ี้อุณหภูมิและความดนัท่ีต ่าลงเม่ือเปรียบเทียบกบั LiBH4 เพียงตวัเดียว 

 

2LiBH4 (l) + MgH2(s) ↔ 2LiH(s) + MgB2(s) + 4H2 (g)              (11.43 wt. % H2) (1) 

 

อยา่งไรก็ตามวธีิการเพิ่มประสิทธิภาพของ LiBH4 โดยการเตรียม  RHCs กบัโลหะไฮไดร์ชนิดอ่ืนยงัมี

ขอ้จ ากดัจากการรวมตวัเป็นกอ้นของสารขนาดใหญ่ (particle agglomeration) เม่ือเกิดการปลดปล่อยและการ

เก็บกกัหลายรอบ  เม่ือเร็วๆ น้ี ไดมี้รายงานวิจยัเก่ียวกบัขอ้ดีของการบรรจุสารประกอบไฮไดรด์ (complex 

hydride) ในวสัดุท่ีมีรูพรุนขนาดนาโนเมตรเช่น Grosset et al. ไดร้ายงานผลการเพิ่มประสิทธิภาพทาง

จลนศาสตร์ประมาณ 50 เท่า หลงัจาก LiBH4 ถูกบรรจุเขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโนเมตรต่อมา 

Nielsen et al. ไดพ้ยายามท่ีจะบรรจุวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 เขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโน

เมตรท่ีเตรียมจากพอลิเมอร์แอโรเจล resorcinol-formaldehyde โดยการติดโมเลกุล MgBu2 เขา้ไปในวสัดุรู

พรุนดังกล่าวก่อนแล้วจึงเปล่ียน MgBu2ให้เป็น MgH2โดยการท าปฏิกิริยาท่ีอุณหภูมิและความดันของ

ไฮโดรเจน หลงัจากนั้นจึงหลอมเหลว LiBH4เขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโนเมตร จากการทดสอบ

ประสิทธิภาพ พบว่าการเก็บกกัและการปลดปล่อยไฮโดรเจนของระบบ รวมถึงการผนักลบัของปฏิกิริยา

ได้ผลดีมากเม่ือเทียบกบัวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีไม่ได้บรรจุในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโน

เมตร 

ในการศึกษาน้ีนกัวิจยัไดเ้สนอวิธีการเตรียมการบรรจุระดบันาโนเมตรของวสัดุคอมโพสิตไฮไดรด ์

2LiBH4-MgH2 อีกวิธีหน่ึงซ่ึงง่ายกวา่วิธีการของ Nielsen et al. โดยการหลอมเหลวโดยตรงของ 2LiBH4-

MgH2 ท่ีบดละเอียดเขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนแอโรเจลคาฟโฟลด์ ท าใหส้ามารถลดขั้นตอนท่ีเก่ียวขอ้งกบั 

MgBu2  
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วตัถุประสงค์ของการวจัิย 

 สัง เคราะห์ว ัส ดุ รูพรุนคาร์บอนระดับนาโนเมตรจากวัส ดุพอลิ เมอร์เจลชนิด resorcinol-

Formaldehyde 

 เตรียมสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 บดละเอียดโดยเทคนิค ball milling 

 บรรจุสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 บดละเอียดเขา้ไปในวสัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโน

เมตร ดว้ยวธีิการหลอมเหลวภายใตบ้รรยากาศไฮโดรเจน เพื่อป้องกนัการปลดปล่อยไฮโดรเจนของ

ระบบ 

 ศึกษาการกระจายตวัของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ในวสัดุรูพรุนระดบันาโนเมตร 

 ศึกษาอุณหภูมิและความดนั ท่ีใชใ้นการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจน (de/rehydrogenation) และ

เปรียบเทียบกบัสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีไม่ไดบ้รรจุในวสัดุคาร์บอนรูพรุนระดบั

นาโนเมตร 

 ศึกษาประสิทธิภาพการเก็บกักและการปลดปล่อยไฮโดรเจนเป็นวฏัจักร และคุณสมบัติทาง

จลนศาสตร์ของระบบ (cycling efficiency and kinetic properties) และเปรียบเทียบกบัสารประกอบ

คอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีไม่ไดบ้รรจุในวสัดุคาร์บอนรูพรุนระดบันาโนเมตร 

 ศึกษากลไกของปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนในระหวา่งการปลดปล่อยและการเก็บกกัไฮโดรเจน 

 

ขอบเขตของการวจัิย 

 การเตรียมสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2ในระดบันาโนเมตรโดยการบรรจุในวสัดุรูพรุน 

สามารถท าไดท่ี้ glove box ในส านกัวทิยาศาสตร์ มหาวทิยาลยัเทคโนโลยีสุรนารี 

 การวิเคราะห์และการศึกษาสมบติับางประเภท เช่น การศึกษาการกระจายตวัของสารประกอบ

คอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ในวสัดุรูพรุนระดบันาโนเมตร โดยใช ้scanning electron microscope-

energy dispersive x-ray spectroscopy (SEM-EDX) และ การวดัอุณหภูมิท่ีปลดปล่อยไฮโดรเจนโดย

ใช ้differential scanning calorimetry (DSC) และ thermogravimetric analysis (TGA) สามารถท าได้

ท่ีศูนยเ์คร่ืองมือวทิยาศาสตร์และเทคโนโลย ีมหาวทิยาลยัเทคโนโลยสุีรนารี 

 การศึกษากลไกของปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนในระหว่างการเก็บกกั และปลดปล่อยไฮโดรเจน สามารถ

วิเคราะห์ไดด้ว้ยเทคนิค in situ synchrotron radiation powder X-ray diffraction (SR-PXD) ซ่ึงท าได้
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ท่ีศูนยซิ์งโครตรอน มหาวทิยาลยัเทคโนโลยีสุรนารี หรือท่ี Beamline I711, MaxLab, Lund ประเทศ

สวเีดน 

 การศึกษาประสิทธิภาพการเก็บกกัและการปล่อยก๊าซไฮโดรเจนเป็นวฏัจกัร จ าเป็นท่ีจะตอ้งใช้

เคร่ืองมือท่ีสามารถควบคุมอุณหภูมิ ความดัน และในขณะเดียวกันก็สามารถวดัปริมาณก๊าซ

ไฮโดรเจนท่ีเก็บกกั และปล่อยออกมาได ้เคร่ืองมือดงักล่าวคือ carefully calibrated Sievert’s-type 

apparatus ซ่ึงมีอยูท่ี่ Material Research Institute, สถาบนัวิจยั GKSS, ประเทศเยอรมนี และ Center 

for Energy Materials (iNANO) ภาควิชาเคมี มหาวิทยาลยั Aarhus, ประเทศเดนมาร์ก ในการน้ี

คณะผูว้จิยัสามารถขอความร่วมมือเพื่อใชเ้คร่ืองมือดงักล่าวได ้

 

ประโยชน์ทีไ่ด้รับจากการวจัิย 

 องค์ความรู้ส าหรับการวิจัยในขั้ นต่อไป เช่นศึกษาและพัฒนาแหล่งเก็บกักไฮโดรเจนท่ีมี

ประสิทธิภาพสูง ท่ีสามารถเกิดปฏิกิริยาการเก็บกกัและปลดปล่อยก๊าซไฮโดรเจนไดอ้ยา่งรวดเร็ว ท่ี

อุณหภูมิ และความดนัท่ีเหมาะสม  

 บทความตีพิมพใ์นวารสารระดบันานาชาติ J. Phys. Chem. C (2011) 115, 10903-10910 (IF = 4.81)  
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บทที ่2 

วธีิด าเนินงานวจิยั 
วสัดุ/ สารเคมี  

 เรโซซินอล (Resorcinol) 99%, Sigma-Aldrich 

 37 wt.% ฟอร์มลัดีไฮด ์(Formaldehyde), Merck 

 โซเดียมคาร์บอเนต (Sodium carbonate, Na2Co3) 99.999 %, Sigma-Aldrich 

 ลิเทียมโบโรไฮไดร์ (Lithium borohydride, LiBH4) >95.0%, Sigma-Aldrich 

 แมกนีเซียมไฮไดร์ (Magnesium hydride, MgH2) Alfa Aesar GmbH & Co KG)  

 อะซีโตน (Acetone) 

 

วธีิด าเนินการ 

1. การเตรียมตัวอย่าง  

1.1. การสังเคราะห์วัสดุรูพรุนคาร์บอนระดับนาโนเมตรจากวัสดุพอลิเมอร์เจลชนิด Resorcinol – 

formaldehyde (RF – CAS) 

น า resorcinol (10.3513 g), formaldehyde (10.20 mL), น ้ าปราศจากไอออน (DI water) (14.20 mL) 

และ Na2CO3 (0.0397 g) ใส่ลงในบีกเกอร์ คนอยา่งต่อเน่ืองจนสารละลายเป็นเน้ือเดียวกนั จากนั้นถ่ายสาร

ผสมลงในขวดโพลีสไตรีน ขนาด 50 mL ปิดฝาให้แน่น น าไปบ่ม (aging) ท่ีอุณหภูมิห้องเป็นเวลา 24 

ชัว่โมง ตามดว้ยท่ี 50 ºC เป็นเวลา 24 ชัว่โมง และท่ี 90 ºC เป็นเวลา 72 ชัว่โมง ตามล าดบั แลว้ทิ้งให้เยน็ท่ี

อุณหภูมิห้อง จากนั้น น าของแข็งท่ีไดไ้ปแช่ใน Acetone เป็นเวลา 34 ชัว่โมง เม่ือครบตามเวลาท่ีก าหนดให้

น าออกผึ่งใหแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้งในตูดู้ดควนั แลว้ตดัให้เป็นช้ินเล็กๆ น าไปเผาภายใตส้ภาวะบรรยากาศก๊าซ

ไนโตรเจนท่ีอุณหภูมิ 800 ºC (heating rate 2.6 ºC/min) เป็นเวลา 6 ชัว่โมง หลงัจากทิ้งให้เยน็จนถึง

อุณหภูมิหอ้ง น าตวัอยา่งไปท าใหแ้หง้ท่ีอุณหภูมิ 500 ºC ภายใตส้ภาวะสุญญากาศเป็นเวลา 16 ชัว่โมงเพื่อให้

ไดว้สัดุรูพรุนคาร์บอนระดบันาโนเมตรจากวสัดุพอลิเมอร์เจลชนิด Resorcinol – formaldehyde (RF – CAS) 
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1.2. การเตรียมวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 บดละเอยีด 

วสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 บดละเอียดสามารถเตรียมไดโ้ดยใชเ้ทคนิค ball milling ดว้ยการผสม 

LiBH4 และ MgH2 ในอตัราส่วนโดยโมลระหว่าง LiBH4:MgH2 เป็น 2:1 และอตัราส่วนโดยมวลระหว่าง 

ball:powder เป็น 10:1 ระยะเวลาในการบดนาน 5 ชัว่โมง โดยใชร้อบการหมุนของเคร่ืองบดเป็น 400 รอบ

ต่อนาที ท่ีอุณหภูมิหอ้ง ภายใตบ้รรยากาศอาร์กอน ใน glove box 

 

1.3. การบรรจุวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4 – MgH2 เข้าไปในวสัดุคาร์บอนทีม่ีรูพรุนระดับนาโนเมตรโดยการ

หลอมเหลว 

ผสม RF-CAS กบัวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4 – MgH2 บดละเอียดเขา้ดว้ยกนัโดยใชโ้กร่งบดสาร โดยให้

อตัราส่วนโดยมวลเป็น 2: 1 (RF-CAS:วสัดุคอมโพสิต) จากนั้น น าของผสม ท่ีไดไ้ปใหค้วามร้อนท่ีอุณหภูมิ 

310 ºC (ใหสู้งกวา่จุดหลอมเหลวของ LiBH4) ภายใตค้วามดนับรรยากาศไฮโดรเจน 60 bar เป็นเวลา 1 

ชัว่โมง 30 นาที 

 

2. การวเิคราะห์คุณสมบัติ  

วสัดุคาร์บอน RF – CAS ถูกน าไปวิเคราะห์คุณสมบติัการดูดซับและการคายก๊าซไนโตรเจนเพื่อ

วิเคราะห์หาพื้นท่ีผิวและความพรุนของวสัดุดว้ยเคร่ือง Nova 2200e surface – area and pore – size analyzer 

โดยก่อนการวิเคราะห์ วสัดุคาร์บอน RF – CAS ถูกท าให้ปราศจากก๊าซต่างๆ และความช้ืน ท่ีอุณหภูมิ 200 

ºC ภายใตส้ภาวะสุญญากาศ ไอโซเทอมของการดูดซบัและการคายจะถูกวดัในช่วง 0 ถึง 1 (p/p0) ท่ีอุณหภูมิ

ของไนโตรเจนเหลว โดยใชก้๊าซไนโตรเจนเป็นตวัถูกดูดซบั หลงัจากนั้น ขอ้มูลท่ีไดจ้ะถูกวิเคราะห์ดว้ย t – 

plot method, Brunner Emmet Teller (BET) method และ Barrett Joyner Halenda (BJH) method และ

ปริมาตรโดยรวมจะถูกค านวณจากจุดเดียวท่ี p/p0~1 

การวิเคราะห์โดยเทคนิค In situ synchrotron radiation powder X – ray diffraction (SR – PXD) สาร

ตวัอยา่งถูกน าไปวิเคราะห์ท่ี MAX II Synchrotron, beamline I711 ใน research laboratory of MAX – Lab, 

Lund ประเทศสวเีดน โดยแต่ละตวัอยา่งจะถูกวดัโดยใช ้MAR165 CCD detector และรังสีเอ็กซ์ท่ีมีความยาว

คล่ืน 0.94608 และ 1.072 Å .  การเตรียมตวัอยา่งจะท าใน glove box โดยสารตวัอยา่งจะถูกเติมลงในหลอด 

sapphire capillary ท่ีสามารถป้องกนัอากาศได ้ในระหว่างการทดลองสารตวัอยา่งจะถูกให้ความร้อนโดย

ขดลวดทงัสเตนท่ีวางอยูด่า้นล่างของหลอด capillary ซ่ึงจะถูกควบคุมอุณหภูมิโดย PID regulator จากดา้น
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นอกและ thermocouple ท่ีสอดลงไปยงัตวัอยา่ง ส าหรับวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4 – MgH2ท่ีบรรจุใน RF-CAS 

การวิเคราะห์ปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจน ท าโดยการให้ความร้อนแก่สารตวัอยา่งไปจนถึง 450 °C (10 

°C/min) ภายใตค้วามดนั 3 – 4 bar H2 และให้อุณหภูมิคงท่ีเป็นเวลา 1 ชัว่โมงจากนั้นจึงปล่อยให้เยน็จนถึง

อุณหภูมิหอ้ง ส่วนในการวเิคราะห์ปฏิกิริยาการเก็บกกัไฮโดรเจน ท าโดยการให้ความร้อนแก่สารตวัอยา่งไป

จนถึง 450 °C (10 °C/min) ภายใตค้วามดนัไฮโดรเจน 130 bar และให้อุณหภูมิคงท่ีท่ี 450 ºC เป็นเวลา 1 

ชัว่โมงจากนั้นจึงปล่อยใหเ้ยน็จนถึงอุณหภูมิหอ้ง 

การวิเคราะห์โดยเทคนิค Scanning electron microscopy (SEM) ท าโดยใชเ้คร่ืองจาก Auriga, Zeiss 

ประเทศเยอรมนีและการวิเคราะห์โดยเทคนิค Energy dispersive X – ray spectroscopy (EDS) ท าโดยใช้

เคร่ืองมือจาก EDAX Inc. ประเทศสหรัฐอเมริกาโปรแกรมท่ีใช้ในการวิเคราะห์พื้นผิวและธาตุท่ีเป็น

องคป์ระกอบของตวัอยา่ง คือ Smart SEM และ EDS Genesis ตามล าดบั ในการเตรียมตวัอยา่ง ท าโดยติด

ตวัอยา่งลงบน sample holder โดยใชก้าวเงิน (silver glue) และน าไปเคลือบดว้ยโลหะแพลลาเดียม–โลหะ

ทองค า ดว้ยกระแสไฟฟ้า 30 mA เป็นเวลา 30 วินาที ในสภาวะสุญญากาศ ส าหรับการวิเคราะห์พื้นผิวและ

ธาตุดา้นในของตวัอยา่ง ตวัอยา่งจะถูกเตรียมโดยใช ้focused ion beam technique (FIB) โดยตวัอยา่งจะถูก

ตดัดว้ยล าแสงไอออนของธาตุแกลเลียมท่ีมีพลงังาน 30 kV 

การวิเคราะห์ดว้ยเทคนิค Differential scanning calorimetry (DSC) และเทคนิคthermogravimetric 

analysis (TG) ท าโดยใชเ้คร่ือง Netzsch STA 409 ท่ีอยูใ่นบรรยากาศอาร์กอนใน glove box โดยสารตวัอยา่ง

จะถูกให้ความร้อนจากอุณหภูมิห้อง ไปจนถึง 550 °C ดว้ยอตัราการให้ความร้อน 5 °C/min ภายใต้

บรรยากาศของก๊าซอาร์กอน 50 mL/min และก๊าซไฮโดรเจนท่ีถูกปล่อยออกมาจากตวัอยา่งจะถูกวิเคราะห์

โดย เคร่ือง Hiden HPR – 20 QIC mass spectrometer (MS)   

การวิเคราะห์คุณสมบติัการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจนแบบเป็นวฏัจกัร ท าการศึกษาโดยใช้

เคร่ือง Sievert – type apparatus (PCTPro – 2000) โดยน าผงตวัอยา่ง (~120 mg) ใส่ลงในหลอดใส่ตวัอยา่ง

และต่อเขา้กบัเคร่ือง Sievert – type apparatus การทดสอบการปลดปล่อยไฮโดรเจนของตวัอยา่งแต่ละชนิด 

ท าโดยให้ความร้อนแก่ตวัอยา่งไปท่ี อุณหภูมิ 425 °C (5 °C/min) ภายใตค้วามดนัก๊าซไฮโดรเจน 3.4 bar 

ส าหรับการทดสอบการเก็บกกัไฮโดรเจน ท าโดยให้ความร้อนแก่ตวัอยา่งไปท่ีอุณหภูมิ 425 °C (5 °C/min) 

ภายใตค้วามดนัก๊าซไฮโดรเจน~ 130-145 bar เป็นเวลา 10-12 ชัว่โมง 
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บทที ่3 

ผลการทดลองและอภปิรายผลการทดลอง 
 

3.1. กลไกลการเกดิปฏิกริิยาระหว่างการหลอมเหลว การปลดปล่อยไฮโดรเจน และ การเกบ็กกัไฮโดรเจน 

 

ตารางที ่1. พารามิเตอร์พื้นผวิของวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS ท่ีเตรียมได ้ 

Sample 
SBET 

(m2/g) 

Vmicro 

(cc/g) 

Vmeso 

(cc/g) 

Dmax 

(nm) 

Vtot 

(cc/g) 

RF-CAS 682 0.14 1.18 31.0 1.35 

 

ก่อนท่ีจะน าวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS มาใช้บรรจุสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 

จะตอ้งท าการวิเคราะห์หาขนาดของรูพรุนและปริมาตรพื้นผิวดว้ยเทคนิค N2 adsorption-desorption จาก

ตารางท่ี 1 พบวา่วสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CASมีพื้นท่ีผิวเป็น (SBET) 682 m2/g ขนาดรูพรุน (Dmax) 31 นา

โนเมตร และปริมาตรรูพรุน (Vmicro) 0.14 cc/g  หลงัจากนั้นจึงน าวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS ดงักล่าว

ไปบรรจุวสัดุคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 โดยการหลอมเหลว ซ่ึงกลไกการเกิดปฏิกิริยาในระหว่างการ

หลอมเหลวถูกศึกษาโดยเทคนิค in situ SR-PXD รูปท่ี 1 แสดงแถบเฉพาะ (Bragg reflection) ของ LiBH4 

และ MgH2 ท่ีอุณหภูมิห้อง และ Bragg reflection ซ่ึงจะเกิดเป็นบริเวณท่ีกวา้ง (แถบสว่าง) ในช่วง 2 

ระหวา่ง 10-15 ° คือลกัษณะเฉพาะของโครงสร้างของแกไฟต์ (graphite like structural) ของวสัดุท่ีมีรูพรุน

คาร์บอน RF-CAS จากรูปท่ี 1 เม่ือเพิ่มอุณหภูมิถึงประมาณ 115 และ 285 ºC LiBH4 แสดงถึงการเปล่ียนเฟส

จาก α ไปเป็น β-LiBH4 และการหลอมเหลวของ β-LiBH4 ตามล าดบั ท่ีประมาณ 295 ºC จะเกิด MgO ข้ึน 

หลงัจากนั้นท่ีอุณหภูมิคงท่ีท่ี 350 ºC จะตรวจพบสัญญาณของ Mg และ MgB2 ในขณะท่ีสัญญาณของ MgH2 

ค่อยๆ ลดลง แสดงถึงปฏิกิริยาระหวา่ง LiBH4 และ MgH2 ในระหวา่งการหลอมเหลว นอกจากน้ีสัญญาณ

ของ LiBH4 ยงัหายไปหลงัจากลดอุณหภูมิลง เน่ืองจาก LiBH4 ถูกบรรจุระดบันาโนเมตรในวสัดุท่ีมีรูพรุน

คาร์บอน RF-CAS  อยา่งสมบูรณ์และอยูใ่นรูปอสัญฐาน (amorphous) นอกจากน้ียงัสรุปไดว้า่ไม่มีปฏิกิริยา

เคมีเกิดข้ึนระหวา่งคาร์บอนแอโรเจลและ LiBH4 หรือ MgH2 (รูปท่ี 1) 
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รูปที ่1. In situ SR-PXD สเปกตราระหวา่งการหลอมเหลวท่ีความดนั 60 bar H2 และท่ีอุณหภูมิ (i) 

อุณหภูมิหอ้งถึง 350 ºC (10 ºC/นาที), (ii) คงท่ีท่ี 350 ºC นาน 30 นาที และ (iii) ลดอุณหภูมิลงจนถึง

อุณหภูมิหอ้ง ของของผสมระหวา่งวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS และสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-

MgH2  

 

ต่อมาเพื่อเป็นการยืนยนัวา่ LiBH4 และ MgH2 ไดเ้ขา้ไปอยูใ่นรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS แลว้ 

เราไดน้ าตวัอยา่งหลงัการหลอมเหลวไปศึกษาดว้ยเทคนิค SEM และ EDS-mapping โดยตวัอยา่งจะถูกน ามา

ตดัผิวหนา้ดว้ยล าแสงของไอออนของแกลเลียม (gallium (Ga) ion beam) โดยใชเ้ทคนิค FIB ในการเตรียม

ให้ไดพ้ื้นท่ีผิวขา้งในของตวัอยา่งซ่ึงแสดงในรูปท่ี 2(a) ส่วนรูปท่ี 2(b) แสดงโครงสร้างระดบันาโนเมตร

ตลอดจนพื้นท่ีวา่งภายในวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS (พื้นท่ีในส่ีเหล่ียมสีแดงของรูปท่ี 2(a)) ในขณะท่ี
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รูปท่ี 2(c) และ 2(d) แสดงการกระจายตวัของธาตุท่ีสนใจในตวัอย่าง ในท่ีน้ีคือ Mg- และ B-mapping 

ตามล าดบั  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่2. รูป SEM ของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบรรจุในวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS 

ซ่ึงตวัอยา่งถูกยงิดว้ย gallium ion beam (a), ภาพขา้งในของตวัอยา่งท่ีถูกตดัผิวหนา้ออก (ในพื้นท่ีส่ีเหล่ียมสี

แดง) (b), Mg mapping (c), B mapping (d), และการวเิคราะห์หาปริมาณของธาตุของสารตวัอยา่ง (e) 
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จากรูปท่ี 2(c) และ 2(d) พบวา่อะตอมของ Mg และ B กระจายตวัอยา่งสม ่าเสมอในวสัดุท่ีมีรูพรุน

คาร์บอน RF-CAS ซ่ึงจากผลการทดลองน้ีก็สามารถยนืยนัไดว้า่ LiBH4 และ MgH2 ไดเ้ขา้ไปอยูภ่ายในรูพรุน

ของวสัดุคาร์บอน RF-CAS แลว้ เน่ืองจาก MgH2 มีจุดหลอมเหลวสูงกวา่ 310 ºC จึงไม่สามารถหลอมเหลว

เขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS ได ้ดงันั้นในกรณีน้ี MgH2 ถูกบรรจุเขา้ไปในวสัดุท่ีมีรูพรุน

คาร์บอน RF-CAS โดยอาศยัการหลอมเหลวของ LiBH4 เป็นตวัพาอนุภาคของ MgH2 เขา้ไปในรูพรุน 

นอกจากน้ีการตรวจพบสัญญาณของ MgH2 ท่ีชดัเจนหลงัการหลอมเหลว (รูปท่ี 1) แสดงให้เห็นว่า MgH2 

นอกจากจะอยูใ่นรูพรุนแลว้ยงัอยูเ่ป็นผลึกบนพื้นผวิของวสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS ดว้ย ส่วนรูปท่ี 2(e) 

แสดงปริมาณของ (i) Mg (MgH2), (ii) C (วสัดุท่ีมีรูพรุนคาร์บอน RF-CAS) และ (iii) B (LiBH4) เน่ืองจาก

ขอ้จ ากดัของเทคนิค EDS ซ่ึงไม่สามารถตรวจวดัธาตุท่ีมีมวลอะตอมต ่าไดอ้ยา่งชดัเจน ดงันั้นการหาปริมาณ

ของ Li และ B จึงไดผ้ลท่ีไม่ดีนกั (กรณีของ B เห็นสัญญาณเล็กนอ้ย แต่กรณี Li ไม่สามารถตรวจวดัไดเ้ลย) 

ในกรณีของธาตุออกซิเจน (O) และแกลเล่ียม (Ga) เกิดจากปฏิกิริยาออกซิเดชนัของสารประกอบไฮไดรด ์

และเกิดจากการวดัดว้ยเทคนิค FIB ตามล าดบั 

 

 ในกรณีการเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจน ตวัอยา่งจากการวิเคราะห์ดว้ยเทคนิค in situ SR-PXD 

หลงัการหลอมเหลว (รูปท่ี 1) ถูกน ามาศึกษากลไกการเกิดปฎิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจนต่อ จากรูปท่ี 3 

สัญญาณของ MgH2, Mg, MgB2, และ MgO ถูกตรวจวดัไดท่ี้อุณหภูมิห้อง หลงัจากให้ความร้อนกบัตวัอยา่ง

จนอุณหภูมิเพิ่มข้ึนถึง 336 ºC (ความดนั3-4 bar H2) พบวา่สัญญาณของ MgH2 หายไป ในขณะท่ีสัญญาณ

ของ Mg เพิ่มข้ึน ท่ีอุณหภูมิ 390 ºC สัญญาณของ MgB2 เกิดเพิ่มข้ึน ในขณะเดียวกนัก็พบวา่สัญญาณของ Mg 

ลดลง จากผลน้ีแสดงให้เห็นวา่ MgH2 เกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจนก่อนเพื่อเกิดเป็น Mg ต่อมา LiBH4 

จะเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจนและเกิดปฏิกิริยาต่อกบั Mg แลว้ให้ MgB2 เป็นผลิตภณัฑ์ ในกรณี MgO 

ท่ีพบตลอดการวเิคราะห์เกิดจากปฏิกิริยาของ MgH2 กบั O2 และ/หรือ ความช้ืนในอากาศ 
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รูปที ่3. In situ SR-PXD สเปกตราระหวา่งการเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจนท่ีความดนั 3-4 bar H2 และ

ท่ีอุณหภูมิ (i) อุณหภูมิหอ้งถึง 450 ºC (10 ºC/นาที) และ (ii) คงท่ีท่ี 450 ºC เป็นเวลา 1 ชัว่โมง ของตวัอยา่งท่ี

ไดจ้ากการหลอมเหลวสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 เขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS 

(จากรูปท่ี 1) 

 

เพื่อยืนยนัวา่สารตวัอย่างท่ีไดจ้ากการบรรจุสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 เขา้ไปในรูพรุน

ของวสัดุคาร์บอน RF-CAS สามารถเกิดปฏิกิริยาการผนักลบัได ้กลไกการเกิดปฏิกิริยาเก็บกกัไฮโดรเจนจึง

ถูกศึกษาโดยใช้เทคนิค in situ SR-PXD (ซ่ึงท าการทดลองต่อเน่ืองจากปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจน) 

ตวัอยา่งถูกใหค้วามร้อนไปท่ี 450 ºC (5 ºC/นาที) ท่ีความดนั 130  bar H2 ทิ้งไวท่ี้อุณหภูมิ 450 ºC เป็นเวลา 1 

ชัว่โมง หลงัจากนั้นก็ลดอุณหภูมิลงจนถึงอุณหภูมิห้อง สเปกตราระหวา่งการเกิดปฏิกิริยาเก็บกกัไฮโดรเจน

แสดงในรูปท่ี 4 
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รูปที ่4. In situ SR-PXD สเปกตราระหวา่งการเกิดปฏิกิริยาเก็บกกัไฮโดรเจน ท่ีความดนั 130 bar H2 และท่ี

อุณหภูมิ (i) อุณหภูมิหอ้งถึง 450 ºC (10 ºC/นาที), (ii) คงท่ีท่ี 450 ºC นาน 1ชัว่โมง และ (iii) ลดอุณหภูมิมาท่ี

อุณหภูมิหอ้ง ของตวัอยา่งหลงัเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจน (รูปท่ี 3)  

 

รูปท่ี 4 แสดงสัญญาณของ Mg ท่ีค่อยๆ ลดลงท่ีอุณหภูมิ 219 ºC และหายไปท่ีอุณหภูมิ 300 ºC ใน

ขณะเดียวกนัก็พบสัญญาณของ MgH2 เกิดและเพิ่มข้ึนตามล าดบั แสดงวา่ท่ีอุณหภูมิน้ี Mg เกิดปฏิกิริยาการ

เก็บกกัไฮโดรเจน เพื่อเกิดเป็น MgH2  ท่ีอุณหภูมิ 440 ºC พบวา่ MgH2 เกิดปฏิกิริยาปลดปล่อยไฮโดรเจน ซ่ึง

พิสูจน์ทราบได้จากสัญญาณของ Mg ท่ีตรวจพบอีกคร้ัง แต่อย่างไรก็ตามในช่วงท่ีลดอุณหภูมิลง พบว่า

สัญญาณของ MgH2 กลบัคืนมาและไม่พบสัญญาณของ Mg อีก ดงันั้นสามารถสรุปไดว้า่ Mg เกิดปฏิกิริยา

การเก็บกกัไฮโดรเจนและให้ MgH2 ในกรณีของ MgB2 พบวา่สัญญาณลดลงท่ีอุณหภูมิ 450 ºC และเม่ือลด

อุณหภูมิลงมาท่ีอุณหภูมิห้อง พบว่าเกิด α-LiBH4 ข้ึน ดังนั้ นจากผลการทดลองน้ีสรุปสารประกอบ

คอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS สามารถเกิดปฏิกิริยาการ

ปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจนแบบผนักลบัได ้ 
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3.2. ปฏิกริิยาการปลดปล่อยและเกบ็กกัไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ที่ถูกบรรจุเข้า

ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS 

พฤติกรรมการปลดปล่อยไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียดและท่ี

ถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS ถูกเร่ิมศึกษาโดยใชเ้ทคนิค simultaneously DSC-TGA-

MS ซ่ึงแสดงผลดงัรูปท่ี 5(a) และ 5(b) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที ่5. ปฏิกิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจนท่ีศึกษาดว้ยเทคนิค simultaneously DSC-TG-MS ของ

สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด (a) และท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน 

RF-CAS (b) 
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จากรูปท่ี 5(a) ผลของ DSC แสดงพีคของการคายพลงังาน (endothermic peak) 5 พีคซ่ึงแสดงดว้ยสัญญา

ลกัษณ์ A, B, C, D1, และ D2 พีค A และ B ท่ี 117 และ 292 ºC แสดงการเปล่ียนสถานะ (phase 

transformation) จาก α- เป็น β-LiBH4 และจุดหลอมเหลวของ β-LiBH4 ตามล าดบั พีคต าแหน่ง C และDs 

(D1+D2) ท่ี 364, 429 และ 452 ºC ตามล าดบั แสดงปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจนของ MgH2 และ LiBH4 

ซ่ึงยนืยนัจากผลของเสปกตรัม MS ท่ีใหส้ัญญาณไฮโดรเจนท่ีต าแหน่งพีคดงักล่าวดว้ย ในขณะเดียวกนักราฟ 

TG แสดงปริมาณไฮโดรเจนท่ีปลดปล่อยออกมา 8.7 wt. % (ประมาณ 75% ของค่าทางทฤษฎีตามสมการท่ี 

1) ในกรณีของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-

CAS พีค A ท่ี 116 ºC (รูปท่ี 5(b)) การเปล่ียนสถานะ (phase transformation) จาก α- เป็น β-LiBH4 ซ่ึงใหผ้ล

ท่ีตรงกบั DSC ของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด (รูปท่ี 5(a)) ท่ี 326 ºC เกิดเป็นพีค

ฐานกวา้ง (broad peak) ซ่ึงแสดงถึง (i) การหลอมเหลวของ β-LiBH4 (B) และ (ii) ปฏิกิริยาการปลดปล่อย

ไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 (C และ D1) หลงัจากนั้นท่ีอุณหภูมิ 386 ºC พบพีคดูด

ความร้อนขนาดเล็กซ่ึงแสดงถึงปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจนของ LiBH4 ท่ีเหลืออยู ่ (D2) ซ่ึงกราฟ MS 

และ TG จะสามารถตรวจจบัไฮโดรเจนและน ้าหนกัของไฮโดรเจนท่ีหายไปได ้3.5 wt. % ซ่ึงก็ไดค้่าใกลเ้คียง

กบัค่าท่ีค  านวณไดท้างทฤษฏีคือ 3.87 wt. % เพื่อพิสูจน์ทราบวา่พีคฐานกวา้งท่ี 326 ºC ประกอบดว้ยการ

หลอมเหลวของ β-LiBH4 และปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจนตามท่ีกล่าวไปขา้งตน้ เราสามารถพิจารณา

จากปริมาณไฮโดรเจนท่ีถูกปลดปล่อยออกมาจากกราฟ TG จากรูปท่ี 5(a) พบวา่การปลดปล่อยไฮโดรเจน

จาก MgH2 (พีค B) ของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 บดละเอียดมีค่าเพียง 28% (2.4 wt % H2) 

ของปริมาณไฮโดรเจนทั้งหมด (8.7 wt % H2) ส าหรับสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้

ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS พบวา่ปลดปล่อยไฮโดรเจนท่ี 326 ºC (พีค B, C และ D1) ออกมา

มากกวา่ 70% (2.5 wt % H2) ของไฮโดรเจนทั้งหมดท่ีสามารถปลดปล่อยออกมาเม่ือเปรียบเทียบกบัค่าท่ีได้

ทางทฤษฏี (3.5 wt % H2) (รูปท่ี 5(b)) ซ่ึงแสดงใหเ้ห็นวา่ท่ีจุดน้ีนอกจากจะเป็นต าแหน่งการเกิดการ

หลอมเหลวของ β-LiHB4 และการปลดปล่อยไฮโดรเจนของ MgH2 แลว้ ยงัเป็นต าแหน่งท่ี LiBH4 ปลดปล่อย

ไฮโดรเจนออกมาดว้ย ซ่ึงก็ตรงกบัผลของ in situ SR-PDX ท่ีพบวา่เกิดการปลดปล่อยไฮโดรเจนระหวา่งการ

หลอมเหลวจะสังเกตเห็นสัญญาณของ Mg และ MgB2 เกิดข้ึนพร้อมๆ กนั ซ่ึงแสดงใหเ้ห็นวา่ MgH2 และ 

LiBH4 ปลดปล่อยไฮโดรเจนออกมาพร้อมๆ กนั (หวัขอ้ท่ี 4.1 และรูปท่ี 1) จากผลการทดลองขา้งตน้สรุปได้

วา่อุณหภูมิของการปลดปล่อยไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรู

พรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS มีค่าต ่ากวา่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด (ความ
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แตกต่างกนัของอุณหภูมิเป็น 38 และ 66 ºC ในกรณีของ MgH2 (พีค C) และ LiBH4 (พีค D) ตามล าดบั) 

ดงันั้นผลท่ีไดจ้ากรูป 5(b) แสดงใหเ้ห็นอยา่งชดัเจนวา่ทั้ง MgH2 และ LiBH4 ไดถู้กบรรจุอยูใ่นรูพรุนของ

วสัดุคาร์บอน RF-CAS แลว้ ซ่ึงก็ใหผ้ลการทดลองสอดคลอ้งกบัผลของ SEM และ EDS-mapping (หวัขอ้ 

4.1 และรูปท่ี 2) นอกจากน้ียงัพบวา่การบรรจุดงักล่าวท าใหป้ฏิกิริยาการคายไฮโดรเจนลดลงเหลือเพียง

ขั้นตอนเดียว เม่ือเปรียบเทียบกบัสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีเตรียมโดยวธีิการบดละเอียด 

ดงันั้นการบรรจุในระดบันาโนเมตรของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน 

RF-CAS ช่วยเพิ่มประสิทธิภาพจลนศาสตร์ของการปลดปล่อยไฮโดรเจน 

 

3.3. สมบัติทางจลนศาสตร์และการผนักลบัได้ 

คุณสมบติัทางจลนศาสตร์และการผนักลับไดท่ี้เกียวขอ้งกบัอตัราเร็วของการปลดปล่อยและเก็บกกั

ไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-

CAS สามารถพิสูจน์ทราบโดยการวดัการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจนเป็นวฏัจกัร ซ่ึงในงานวิจยัน้ีท า

การทดลอง 4 วฏัจกัร ดว้ยเคร่ือง Sievert-type apparatus ซ่ึงผลการทดลองแสดงในรูปท่ี 6(a)  
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รูปที ่6. การปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจนเป็นวฏัจกัรของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูก

บรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS (a) และ ท่ีบดละเอียด (b) ท่ี 425 ºC ภายใตค้วามดนั 3.4 bar 

H2 

 

จากการทดลอง (รูปท่ี 6(a)) พบวา่ รอบแรกสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไป

ในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS สามารถปลดปล่อยไฮโดรเจนได ้3.6 wt % (10.8 wt % H2 เม่ือคิดเป็น

ปริมาณสารประกอบไฮไดร์ดเพียงอยา่งเดียว) ภายใน 4 ชัว่โมง ซ่ึงจะไดป้ริมาณไฮโดรเจนท่ีปล่อยออกมา

ใกลเ้คียงกบัผลของ TG (3.5 wt % H2 (รูปท่ี 5(b)) ต่อจากนั้นตวัอยา่งหลงัจากท่ีคายไฮโดรเจนแลว้ถูกน าไป

เก็บกกัไฮโดรเจนท่ี 425 ºC และความดนัไฮโดรเจน 130 bar เป็นเวลา 10 ชัว่โมง เม่ือท าปฏิกิริยาปลดปล่อย

ไฮโดรเจนในรอบท่ีสอง (อุณหภูมิและความดนัเดียวกนักบัรอบแรก) พบวา่ปริมาณไฮโดรเจนท่ีปลดปล่อย

ออกมามีค่าเท่ากบั 3.1 wt % H2 หลงัจากปล่อยให้เกิดปฏิกิริยานาน 9 ชัง่โมง เพื่อท่ีจะท าให้ตวัอยา่งน้ี

ปลดปล่อยไฮโดรเจนไดใ้นปริมาณท่ีมากข้ึน การเก็บกกัไฮโดรเจนในรอบท่ีสองถูกด าเนินการท่ี 425 ºC และ

เพิ่มความดนัไฮโดรเจนเป็น 145 bar ทิ้งไวน้าน 10 ชัว่โมง ซ่ึงจากการท าเช่นน้ีท าให้ไดป้ริมาณไฮโดรเจนท่ี

ปลดปล่อยออกมาในรอบท่ีสามเพิ่มมากข้ึนเป็น 3.6 wt % หลงัจากปล่อยทิ้งไว ้22 ชัว่โมง ต่อจากนั้นก็ท าการ

เก็บกกัไฮโดรเจนรอบท่ีสาม (โดยใชอุ้ณหภูมิและความดนัเท่ากบัรอบท่ีสอง ท่ี 425 ºC และ 145 bar H2) แต่
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ใชเ้วลา 12 ชัว่โมง พบวา่การปลดปล่อยไฮโดรเจนในรอบท่ีส่ีเป็น 3.5 wt % หลงัจากท าทิ้งไวน้าน 14 ชัว่โมง 

ซ่ึงมีค่าไม่แตกต่างจากการปลดปล่อยไฮโดรเจนในรอบท่ีสามมากนกั ดงันั้นการเก็บกกัไฮโดรเจน (ท่ี 425 ºC 

และ 145 bar H2)โดยใช้เวลาประมาณ 10 ชัว่โมงจึงน่าจะเพียงพอ จากผลการทดลองขา้งตน้สรุปไดว้่า

สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS สามารถ

เกิดปฏิกิริยาแบบผนักลบัได้และมีความสามารถได้การท าซ ้ าได้หลายรอบ นอกจากน้ียงัสังเกตได้ว่าใน

ระหว่างรอบการทดลองทั้ งหมด รอบแรกจะให้ปริมาณไฮโดรเจนท่ีปลดปล่อยออกมามากท่ีสุดเม่ือ

เปรียบเทียบกบัรอบท่ีสอง สาม และส่ี (รูปท่ี 6(a)) ท่ีเป็นเช่นน้ีอาจจะเน่ืองมาจากการเกิด MgB2 ท่ีไม่สมบูรณ์ 

(สังเกตจากสัญญาณของ Mg ท่ีเหลืออยู ่ซ่ึงอภิปรายในหวัขอ้ท่ี 4.1 และรูปท่ี 3) หลงัจากปฏิกิริยาปลดปล่อย

ไฮโดรเจนรอบแรกของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน 

RF-CAS  ซ่ึง Vajo et al.ไดท้  าการทดลองและรายงานไวว้า่การจะเพิ่มการปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจน

ของ 2LiBH4-MgH2 ได้ดีนั้ นจะต้องเกิด MgB2 และ LiH ได้ทั้ งหมดหลังจากเกิดปฏิกิริยาปลดปล่อย

ไฮโดรเจนในรอบแรก ถา้ผลิตภณัฑ์ท่ีไดเ้ป็นของผสม (ไม่เกิดเป็น MgB2 และ LiH ทั้งหมด) จะส่งผลให้

จลนศาสตร์การปลดปล่อยไฮโดรเจนในรอบถดัไปชา้ลงดว้ย และนอกจากนั้นการเกิด MgO ในระหวา่งการ

หลอมเหลว (รูปท่ี 1) ยงัมีผลต่อการลดลงของจลนศาสตร์การปลดปล่อยไฮโดรเจนอีกดว้ย  

ในกรณีสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด การปลดปล่อยและเก็บกกัไฮโดรเจน

ของ ถูกวเิคราะห์ท่ี 425 ºC ความดนัของไฮโดรเจน 3.4 bar และท่ี 425 ºC ความดนัของไฮโดรเจนเท่ากบั 145 

bar ตามล าดบั ส่วนเวลาท่ีใชใ้นปฏิกิริยาเก็บกกัไฮโดรเจนนั้นเท่ากนัทั้งหมดคือ 12 ชัว่โมง ไดผ้ลดงัแสดงใน

รูปท่ี 6b พบวา่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด เกิดปฏิกิริยาการปลดปล่อยไฮโดรเจน 2 

ขั้นตอน ขั้นตอนแรกเป็นการคายไฮโดรเจนของ MgH2 และขั้นตอนท่ีสองเป็นการคายไฮโดรเจนของ LiBH4 

ไดป้ริมาณไฮโดรเจนทั้งหมด 10.6 wt. % หลงัจากท าปฏิกิริยาทิ้งไวน้าน 30 ชัว่โมง และรอบท่ีสองได ้10.0 

wt. % เม่ือทิ้งไวน้าน 27 ชัว่โมง ในขณะท่ีปฏิกิริยาการคายไฮโดรเจนของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-

MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน  RF-CAS เกิดข้ึนเพียงขั้นตอนเด่ียวใน ซ่ึงให้ผล

สอดคลอ้งกบัผลของ DSC และ TG (รูปท่ี 5)  จากผลการทดลองขา้งตน้สามารถยืนยนัไดว้า่ การบรรจุวสัดุ

คอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 เขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS ช่วยพฒันาประสิทธิภาพทางดา้น

จลนศาสตร์ของตวัอยา่งน้ีอยา่งมีนยัส าคญัเม่ือเทียบกบัตวัอยา่งท่ีบดละเอียด 

 เพื่อเปรียบเทียบผลทางจลนศาสตร์ของทั้ งสองระบบให้ชัดเจนยิ่งข้ึน ปริมาณการปลดปล่อย

ไฮโดรเจนของทั้งสองตวัอยา่งถูกน ามาแปลงใหเ้ป็นมาตรฐานเดียวกนั โดยเทียบเป็นอตัราส่วนกบัค่าความจุ
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ไฮโดรเจนท่ีมากท่ีสุดของแต่ละตวัอยา่ง (normalized hydrogen desorption profile) ดงัผลการทดลองท่ีแสดง

ในรูปท่ี 7) 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

รูปที ่7. Normalized hydrogen desorption profile (จากขอ้มูลรูปท่ี 6a และ 6b) 

 

เม่ือเปรียบเทียบผลจากรูปท่ี 7 พบวา่ในรอบแรกสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปใน

รูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS ปลดปล่อยไฮโดรเจนออกมาเป็น 90% ของปริมาณไฮโดรเจนทั้งหมดเม่ือ

ท าการทดลองทิ้งไวน้านเพียง 1.30 ชั่วโมง แต่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด

ปลดปล่อยไฮโดรเจนออกมาเพียง 34% ของปริมาณไฮโดรเจนทั้งหมด นอกจากน้ีรูปท่ี 7 ยงัแสดงให้เห็นวา่

สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS ให้ผล

ทางดา้นจลนศาสตร์ท่ีดีข้ึนกวา่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียด แมว้า่จะท าการทดลอง

ซ ้ าถึง 4 รอบก็ตาม นอกจากน้ีเม่ือท าซ ้ าแลว้ยงัไดป้ริมาณไฮโดรเจนท่ีคายออกมาเกือบจะ 100% ในทุกๆ 

รอบการทดลอง นอกจากน้ีผลทางดา้นจลนศาสตร์ของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุ

เขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS จากงานวิจยัน้ียงัให้ผลท่ีดีกวา่เม่ือเทียบกบั MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้

ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS (ขนาดรูพรุน 22 นาโนเมตร) และ LiBH4 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุน

ของวสัดุคาร์บอน RF-CAS (ขนาดรูพรุน 25 นาโนเมตร)  
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บทที ่4 

บทสรุป 

สรุปผลการทดลอง 

การบรรจุระดบันาโนเมตรของสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 สามารถเตรียมไดโ้ดยวิธีการ

หลอมเหลววัสดุคอมโพสิตของ  2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียดเข้าไปในวัสดุรูพรุนของ resorcinol-

formaldehyde คาร์บอนแอโรเจลสคาฟโฟล์ด (RF-CAS)  ส าหรับใช้เป็นแหล่งเก็บกกัไฮโดรเจน จากการ

วเิคราะห์ดว้ยเทคนิค SEM-EDS-mapping สามารถพิสูจน์ทราบไดว้า่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 

ถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS แลว้ ในกรณีของประสิทธิภาพการปลดปล่อยและเก็บ

กกัไฮโดรเจนเป็นวฏัจกัร พบวา่สารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีถูกบรรจุเขา้ไปในรูพรุนของวสัดุ

คาร์บอน RF-CAS มีความจุถึง 3.6 wt. % H2 โดยเกิดปฏิริยาเป็นขั้นตอนเดียว (single-step reaction) และไว

กว่าสารประกอบคอมโพสิท 2LiBH4-MgH2 ท่ีบดละเอียดประมาณ 10 เท่า จากผลขา้งตน้แสดงให้เห็นว่า 

การบรรจุสารประกอบคมโพสิต 2LiBH4-MgH2 เขา้ไปในรูพรุนของวสัดุคาร์บอน RF-CAS สามารถท าได้

ง่าย โดยวิธีการหลอมเหลวโดยตรง ซ่ึงการบรรจุดงักล่าวส่งผลอยา่งมีนยัส าคญัต่อการพฒันาประสิทธิภาพ

ของสารประกอบคอมโพสิทดงักล่าว  
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