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 This work was divided into two parts: the separation of maltodextrin and the study of 
humidity sensing properties of zirconium dioxide films.  The separation of maltodextrin was 
studied using thin layer chromatography due to its simple, low-cost and rapid technique.  The 
influences of various factors, including the mobile phase, mobile phase ratio, coating of 
chromatography plate and detection reagent, on the separation of the maltodextrin were 
examined.  Optimal conditions for the maltodextrin separation were found to be a non-coated 
silica using butanol-ethanol-water (5 : 3 : 2, by volume mixture) as the mobile phase and 
mixture of diphenylamine, aniline and phosphoric acid in acetone as a detection reagent.   
 In the study of humidity sensing properties of zirconium dioxide films, zirconatrane 
was used as precursor and the zirconium dioxide films were fabricated using electrostatic 
spray deposition technique. The morphology and microstructure of  the samples were 
examined by scanning electron microscopy and X-ray diffraction (XRD) techniques, 
respectively. Additionally, the humidity sensing properties were also investigated. From the 
results, it was found that the impedance of zirconium dioxide film decreased with increasing 
the humidity. An increase in frequency resulted in a decrease in impedance and the 
independence of humidity.  Moreover, the study of dynamic cycles showed that the 
impedance decreased and became constant quickly. The resulting zirconium dioxide films 
showed promising performance for humidity sensing in terms of reproducibility, stability and 
response/recovery times.   
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1.1 �
�����
������
���������������� 

 +C����������
�	��&�����%$�����/��������
>�%
�:%��"����&��@�����/������

0�"����	�,$���-�� 	�������4,��������������0+���+����� 01����/$�/��=�������@����*�$9��

�������� G-,�$"��$
���>�������/������������4��1
,��$����� �1
%9��|������	�,/��1
,��$

���/&�?/"/����/:&&�&"� ��4�?/"/����9�� �-��+;���4,�����	�,	
�����1
%9��|�����+��$�

���/$
���@� �-�?&��
&�
����������*��1
,���4,�������"?&��+;���1���� ��
&���+1&+1"���1
,���

!"����1�	�,��/��$/ ��4��/4,��1
%9��|����"��$9�����0�@�����
&���+1&+1"���1
,��������	�,$�&    

 �1
,��$/��	��		�,$
���>����%$�����/�������� $"��	�,����1
,����$����/�

:/�1��1%,
� /�$/��%
������������1
,����/�?&�	�������+�����
� (Water base) 01���
�/�� (Oil base) 

	
������
&��������?&��"�� �-���
&���$�>�$���1
,��$	���������"�����������0+���+01������@�

���*������ &�������-�/����/�
��+;�	�,��%������
��	�,�����*��1
,��$?/"�����
&����+1�,��0+1�?+

������"�����������0+���+01������@����*� 

 ��������/���+1&+1"�����$�����!����������	�,������"�?/:�����0�+G��1!�� 

(Microencapsulation) :&���#���1�������14���"����/��4,������@�$��	�,%�������
�$"�?������+���

���9���1@� :&���14��$��&���$����1
�/������!�
&	�,�%���/?&�������/!�%
��4�������

$��������� G-,�/����$/��%
��
&�+;�H<1�/�"����/��14��$��	�,%������?��?&� $����14���������/����/

�4&���"�01�0�@�0�� /����$/��%
������-&%
&���$��?&�&�:&�?/"	
�+[
�
�
����� /����/��4&%,
��/4,�

���"��$=������0�@�%���!4���"�� ������������/����/��%��$�� 01��
�$"�$������ 7 ?&���$9���	�,

��/��$/ �	��
�?/:�����0�+G��1!��/�$�/����%�� �4�  

1. ���	
������
&H<1�/��� 7 ������9��  ��4�	
������
&�
/�1!�� 

2. 	
����H<1�/0�@�0�� 

3. 0��0�+G��1!��  01�	
����0���     
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 ���	
����0�+G��1!���������!�����%$�����/����� ����!�����%$�����/

���4,��$
���� ��%$�����/��*%� ��%$�����/$
,�	� ��4���%$�����/�� �!"� $�/��=�����/

���+1&+1"��%���� ��4�$��$
���>���?&�%��%�/��%=�+��$��� ����"����/�
%�/
�����4,��!������

!�1����/0�" ��4�����!��"����/0��	�����	�,�1
%��&01�%
� (Lactic acid bacteria) 	�,�+;�

+��:�!��������	���&
������������"��&?&���$9���	�,/����/�+;���&$�� �+;�%�� [1]       

 $����14�� (Wall material) ��	
�����	�,$
���>�������@��1
,� ��4���/����1
,��"��?&�

��$9���	�,��/��$/ $����14�������"����+���?/:��0�+G�1 :&���!"��+T������1
,��$������

	
�+[
�
�
�����$"���$/�4,������� (Active ingredient) �!"� +T����������
&���G
�&!���������#  

��4������
&+[
�
�
�����$
,�0�&1��/9����� 1&��%���������� 01����+T��������G-/������

�1
,��$?&����&��� ��������@��1
,��$���/�+��$
	�
9��$��$�&��������14��$����14��	�,%���/�

���/$�/��=$�������$�����
/�1!��	�,�$=��� 01�/����&�1@�����/�� /����$/��%
�������
&H<1�/

?&���"����&��@�����"�����������0���0���"�Q���"�$�+��� (Spray dry) 0%"���$�/��=+1"��

:/�1��1��
����?+����/��������
�/���1
,��$?��9�������9�� :&�/���
�/��	�,�
���������	�,$�& [2]   

 $����14��	�,�+;�$��	�,?&�������$���������?&�0�" ?��
1��G��%	 (Polyvinyl acetate)  

��	
1�G11�:1$ (Ethyl cellulose) $"��$����14��	�,�
�/�!�����/��1��!�
&	���	�,?&�������/!�%


?&�0�" ���	
� (Pectin)  /�1:	�&�G�	�
� (Maltodextrin) ��/�����
� (Gum arabic) :+�%��  

?�:&�:H�
�$%���! (Hydrophobic starch) ?�:&���11��&� (Hydrocolloid) ��4�0+T�&�&0+�� 

(Modified starch) %"�� 7 �+;�%�� �1?�������%������"��$������1
,��$01�0+T�0�"�����+;�$��

��+0�� :&���+0��0��$������1
,��$��=��1��/���&��� Amylase helix :&�����������+;�0��

�����?�:&�:H�
� (Hydrophobic bonding) G-,�0+T������$������1
,��$?��9����:/�1��1 ��+0��

	�,$������
&0������"������ :&������?�:&��������"���/�"?�&���G����0+T�01�$������1
,��$  

0%"/�1:	�&�G�	�
�01���/�����
����+;�%��	�,?&�������/�
�/������
�/��!������%$�����/

�����  

 ��/�����
� (Gum arabic) ��&�+;�$���1�"/?�:&���11��&�	�,1�1����
�01�����

$��1�1�������4& +C�������
�/�!������"��0��"�1��/���-��&�����%=�+��$���%"�� 7 �!"� !"�����

�����/����/�����4& !"�����/��
/�1!�� $��0���1��01�H����%�� ������������!"�������
&��1  

�����	�,�+;���0�����?/"���%���+;����� ��%$�����/�����	�,�
�/�!�?&�0�" 0�/ ��11�,��4�

�1
%9��|���/�� ��/�����
��+;���
����	�,$��&?&����%��?/� G-,��+;���/	�,1�1����
�?&�&� ?/"1�1��

����
�/��01�0�1����1� ���/��4&	�,?&������/!�
&����"������%,
� �
�/�!��+;��
/�1!����%��  

+T��������%��1-������
�%�1���1
%9��|���/���� [3] ��/�����
��+;�$����14��	�,/�
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+��$
	�
9��$�����%����-,� :&�$�/��=�!�?&���!"�����/�+;���&-��$	�,����� /����/�$=��� 0%"

��4,�������/�����
��+;�$��	�,/�����0�� 	
����%��	������1
%$�� [4]  /�1:	�&�G�	�
��-��+;����

	���14����-,�������!��+;�$����14������������@��1
,��������� G-,�/����$/��%
�1������ 0%"

��4,�����/�1:	�&�G�	�
�	�,�1
%?&�/����������%�������
�����:/�1��1	�,$��	
������
&+C>����

$9�������1
% /�1:	�&�G�	�
�?&��������"��&�����&��4����?G/� G-,���/����������%�����

��
�����:/�1��1�"����������� G-,���$"��1���	�%"����$/��%
������+;�%��+T������1
,�	�,��

$�>�$��������?/:��0�+G�1   

 ������
�������-�$���	�,��#-�*����0��/�1:	�&�G�	�
�	�,/���#������
&��1
�/��� 

(Degree of polymerization; DP) 	�,0%�%"��������/����������%�������
�����:/�1��1	�,0�� 01�

	
����#-�*�$/��%
	��&�����/����9�� ��4,�	�,���
�?+�!�+��:�!������%$�����/����� 

 

1.2 
�����������������
�!�" 

  1.  ��4,�#-�*��
�����	�,��/��$/�����0��/�1:	�&�G�	�
�	�,	
�/����0+T�����  

  2.  ��4,�#-�*�$/��%
	����/����9�����/�1:	�&�G�	�
� 

 

1.3 ���������
�#����$���
�
��

�!�"%$"������ 

  1.  ��$9���	�,��/��$/�����0��/�1:	�&�G�	�
�	�,	
�/����0+T����� 

  2.  #-�*�$/��%
	�����9�����/�1:	�&�G�	�
� 

 

1.4  ���%"&
���	!�'$(��� 

   1.  $�/��=0��/�1:	�&�G�	�
�	�,/���#������
&��1
�/���%"�� 7 �������&��

����+[
��%
���?&� 

  2.  ��4,��+;����/����4��U��������
�?++�����%��!�������1
%�+;�?/:��0�+G�1?&� 
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2.1 ���%��$�)����
 (Maltodextrin)  

 /�1:	�&�G�	�
��+;��1
%9��|�	�,?&�������?�:&�?1G
$ (Hydrolysis) ���0+T� �!"� 

0+T�����:�& 0+T�/��Q��,� ��4����� �+;�%�� :&���/��"�$//�1�&�G�:	�$ (Dextrose equivalent  ; 

DE) ������"� 20  G-,��"�$//�1�&�G�:	�$�+;��"�	�,�"����=-�����"��0+T�����+;���
�%�1�1�:�$ ��4�

�&�G�:	�$ �!"� �"�$//�1�&�G�:	�$���0+T���/��"��+;� 0 �����	�,�"�$//�1�&�G�:	�$���

�1�:�$/��"��+;� 100 [5-7]  �"�$//�1�&�G�:	�$	�,/��"�/����/�$/��%
��&���������1�1�� 01�

���/���� �����	�,�"�$//�1�&�G�:	�$	�,/��"�%,
���/�$/��%
&�����������/���/��4& ����-& 

��4�����-����+H<1�/ [8] �"�$//�1�&�G�:	�$��$"��1%"�$/��%
01�1��*�����/�1:	�&�G�	�
� 

0%"���	�,�"�$//�1�&�G�:	�$/��"��	"��������������$/��%
01�$"��+��������/�1:	�&�G�	�
�	�,

0%�%"�����?&� /�1:	�&�G�	�
��+;�$"����-,������1
0G@���?�&� (Polysaccharide) +�����?+

&�����
�%�1�1�:�$ (D-glucose) %"����0�� Primary α 1,4-bonds 01�/��"���#���������
&��1


�/��� (Degree of polymerization ; DP) �"����������� ��4����/����/�����1�,����$��:G"+��/�� 

3 =-� 20 :/�1��1����1�:�$ /�1:	�&�G�	�
��+;�$��	�,/����$/��%
����"��0+T����0+T�	�,=���"��

����1���+;���
�%�1 (Corn syrups) :&���?/"��/4��0+T�%��	�,$�/��=1�1��?&�����
���@� 01�?/"

��/4��0+T�	�,=���"������1���+;���
�%�1%��	�,?/"/��$���� ���������/�1:	�&�G�	�
����/�

���$/��%
�����1�1����
� /����/��4&%,
� /�1:	�&�G�	�
�?&�=���
�/��!���"����������� �!"� ��

��%$�����/���4,��$
���� ��%$�����/����� ��4�����
�/��!��+;�$����14��$
����������@��1
,�

��4������+����$ [5, 9] /�1:	�&�G�	�
��/4,�0%�%����4�=���"��%"�?+�������
�%�1�1�:�$��

	�,$�& [10] 

 /�1:	�&�G�	�
�$�/��=�1
%?&�	��������& ��4����?G/� �!"� ���?G/�0�1H�-��

?/�1$ [11]  �����?�:&�?1G
$&�����&�����1
%9��|�	�,?&���1�1��?&�?/"$/����� $/��%
���/�1

:	�&�G�	�
�	�,�
�/�
�?+�!����?&�0�" $/��%
���1�1�� 01�/����/��4&%,
� [12]   
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9��	�, 1 :���$�������/�1:	�&�G�	�
� [13] 

 

 $/��%
���/�1:	�&�G�	�
��-������1��+C���� �!"� ��1���?�:&�?1G
$ !�
&���

���?G/� ���/���/��� �+;�%�� ����
�/�1:	�&�G�	�
�?++�����%�����!����/�/��/��?&�0�" �!�

�+;���$&���14�� [14] ��4��+;�%�������@��1
,�����%$�����/����� [15]   

   

2.2 %����%����,- (Chromatography) [16] 

 :��/�:	���HI�4� �
�������4��	��
�	�,�!�0��$��+�������������� ��4�������

����$/:&���#���1�����	�,$��+�����0%"1�!�
&$�/��=0�"�0��%����� (Partition) ����"��

$"�����"���	�, (Stationary phase) 01�$"����14,��	�, (Mobile phase) 	������:&���#�����$/��%
	����/�

01�	�����9�����$��+��������� 7 G-,����$/��%
	����/�01�	�����9�����$��+�����	�,

��	
������
&���0��:&��
��	��:��/�:	���HI ?&�0�" 

 - ���/$�/��=�����1�1�� (Solubility) ���$��+�������%��	
�1�1�� (Solvent) 

!�
&%"�� 7 01����/$�/��=�����0�"�0��%�����$��+�������%��	
�1�1��$��!�
&	�,?/"

�$/��� 

 -  ���/$�/��=�����=��&�&G�� (Adsorption) :&����0�@�	�,/���%"�$��+�����%"�� 7 

 -  ���/$�/��=���������� (Volatility) ���$��+�����	�,����9�/
%"�� 7 

 

2.3 �������������%����%����,- (Chromatography system) +�����&��� 

 2.3.1 $"�����"���	�, (Stationary phase) 

 �4�$"��	�,	
�����	�,&�&G�� :&�$"�����"���	�,��/����/$�/��=�����&�&G����4�

���1�1��%"�$��+�����0%"1�!�
&?/"�	"���� G-,�/�	���	�,�+;����0�@�01������1� :&�$"��	�,�+;�

���0�@���/����&�1@�01�/������4���
� =���+;������1������"��1��*���+;�!������ 7 ��14�����"

��%�������� (Support) 
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 2.3.2 $"����14,��	�, (Mobile phase) 

 �4�$"��	�,��14,��	�,�"��$��%����"��	�,=��&�&G����4�$��1�1�����"��$��	�,���"���

	�, ����/�����$��+��������!�
&?+&��� 

 

2.4 ���!���
�&
�$���%����%����,-��!���'$(���"��� :&��
�������� 

 1. &
�$����/

�"0/�����	 

 !�
&���$"�����"���	�,0�"�?&��+;����0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G�� 

(Adsorption chromatography) 01����0��:&����/$�/��=�����0�"�0��%�� (Partition 

chromatography)  

  1.1 ���0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G�� :&����/$�/��=�����

&�&G����0%�%"�����?+%�/!�
&���$"����14,��	�, G-,��������������
&�-���/4,�$"����14,��	�,

��14,��	�,�"�������4���
����%��&�&G�� (Adsorbent) G-,�&�&G��$��%"�� 7 ?�� 01�����$��+�����

���!�
&?+&��� ���	�,$��+�����!�
&�&��=����14,��	�,?+�"����4��1�������-��������$/��%


�����%�����$������ :&�$��	�,$�/��=1�1��?&�&���$"����14,��	�,�@��=�������/��"�� �����

	�,$��	�,1�1��?&�&���$"�����"���	�,�@��=�������/�	��1��   

 

 
 

9��	�, 2 ���1�1�����:/�1��1���$����$"�����"���	�,  01��������/����"���$����$"����14,��	�, 

[17] 
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%����	�, 1 !�
&���$��1�1�������%�/1
�&�����/$�/��=��������"����1�/��:��/�:	���HI

0��+�%
 01�!�
&:��/�:	���HI0������1�� [18] 

 

%����%����,-���5�
���� �������" %����%����,-������� 

 

 ���"����1�/�����  

(Most retained) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

���"����1�/��?/"��� 

(Least retained) 

 

  

H1���:��������

(Fluorocarbon) 

?�:&��������	�,�
,/%��

(Saturated hydrocarbon) 

?�:&��������	�,?/"�
,/%��

(Unsaturated hydrocarbon) 

$��+�������?1&�01�         

��$�%��� (Halides and Esters) 

0�1&�?�&�01���:%� 

(Aldehydes and ketones) 

��&01���$ (Acids and bases)   

0�1����1�01�?	��1 

(Alcohol and thiols) 

 

���"����1�/��?/"��� 

(Least retained) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

���"����1�/�����  

(Most retained) 

 

  

 1.2 ���0��:&����/$�/��=�����0�"�0��%�� +�����&���$"�����"���

	�,�+;������1�G-,���14���+;�!������ 7 ��%�������� :&���������������0������#�����/

0%�%"�����$����$���$/	�,/����������%����$"����14,��	�,01�$"�����"���	�, $��	�,������%��

?&�&���$"����14,��	�,����14,��	�,?+���%��	
�1�1��?&���@���"�	�,������%��?&�&���$"�����"���	�, &��

9��	�, 2 01�=���
�����������//�������������1�	�,�!��+;�$"�����"���	�,��:��/�:	���HI0��

0�"�0��%�� $�/��=0�"�?&� 2 +���9	�4� 

 1.2.1 :��/�:	���HI0��+�%
 (Normal phase partition 

chromatography) �4�$"�����"���	�,�+;������1�	�,/����� �!"� ��
� 0�1����1� 01�/�$"����14,��	�,�+;�

�����1�	�,?/"/�������4�/�����%,
���"�$"�����"���	�, �!"� �
�	���1 �1�:�H���/ �	��
�����!������

0��$��	�,/��������&�1@������&��/
:� �+;�%�� 
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   1.2.2 :��/�:	���HI0������1�� (Reversed phase partition 

chromatography) [19, 20]  �4�$"�����"���	�,���+;������1�	�,?/"/�������4�/�����%,
� �!"� $���
�	����

+���9	0�1�
1G-,�/�������� 8 ��4� 18 :/�1��1 ��4,�0��$��	�,/�$9������%,
���������� 01�/�$"��

��14,��	�,�+;������1�	�,/�����$����"�?1"$��	�,%���������/������1�/�� �!"� ��
� $��1�1��

0�1����1� :&�$��%����"��	�,?/"/�������4�/�����%,
��������14,��	�,/����$"����14,��	�,01����
&���

������%��?&���$"�����"���	�,/����"�  �-���14,��	�,��������1�/��!����"� &��$/���	�, 2.1   

 

�-Si-OH   +   Cl-Si-(CH2)7 CH3     ⎯→    �-Si-O-Si--(CH2)7 CH3     �...........  2.1 

        Silica            Octanylchlorosilane                     Octanylsilane 

 

 2. &
�$����/

���6	�
��	 

 $�/��=0�"�$"����14,��	�,����+;�	���$"��	�,�+;������1�01�0��$ :&�$"��	�,

�+;������1�0�"�����+;����0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G�� ������0��:&�

���/$�/��=�����0�"�0��%�� 01�$"����14,��	�,�+;�0��$��/� Gas-solid chromatography 01�

Gas-liquid chromatography 

  2.1 Gas-solid chromatography ��4����0��:&����/$�/��=���%��=��

&�&G�� �4�$"�����"���	�,�+;����0�@�01�$"����14,��	�,�+;�0��$ ���
�����$��+�����	�,0��?&���%���

$�/��=�����?&�	�,����9�/
�&����9�/
��-,� :&�$��+�����	�,=��&�&G��?&�&�01������?&����

��4�	�,����9�/
$�� ��=��0�����/�	��1�� 

 2.2 Gas-liquid chromatography ��4����0��:&����/$�/��=�����

0�"�0��%�� �4�$"�����"���	�,�+;������1�	�,��14���+;�!������ 7 ��%�������� 01�/�$"����14,��	�,

�+;�0��$ ���0�����$��+�����!�
&%"�� 7 ��
&?&�:&���#�����/$�/��=�����1�1�����

$��+������������1�01����/$�/��=����������	�,����9�/
%"�� 7  

  

 3. &
�$�����'� 

 ����
�0��!�
&���:��/�:	���HI:&��
���������1?�	�,	
������
&���0��  

$�/��=0�"�?&�&����� 

 3.1 ���0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G�� �4� 0��	�, ��
&�-����

���������������,������������&�&G�����%��&�&G�� 01����1�1�����$��+������������1� 

��4������������$��+�����	�,����9�/
%"�� 7  
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 3.2 ���0��:&����/$�/��=�����0�"�0��%�� �4� 0��	�,��
&�-����

���������������,������������/$�/�����������1�1�����$��+�������$"�����"���	�, 01�$"��

��14,��	�, ��4����1�1�����$��+�������$"�����"���	�, 01������������$��+�����	�,

����9�/
%"�� 7  

 3.3 ���0��:&����01��+1�,��+���� (Ion-exchange chromatography) 

�4� :��/�:	���HI���$"�����"���	�,/����$/��%
�+;���&��4��+;�&"�� %��01��+1�,��+����/� 2 0��

�4� %��01��+1�,��+������� (Cation-exchanger) 01�%��01��+1�,��+����1� (Anion-exchanger) 

G-,�+�����&���%����
�����+;����0�@� ?/"1�1����
� :&�/��/�"	�,/�+����%
&���%����
����&��������   

:����1�%� 01�/�+����%�����/�������/�"	�,/�+������%����
����&��������?����
� %��01��+1�,��

+�������	�,/��/�"��%����
�����+;�+����1� ��������+���������4,����*�$/&�1?HHT� �����	�,%��

01��+1�,��+����1� %����
������/�+�����+;����01�	
�����	�,01��+1�,��+����1�0$&�&��9��	�, 3 

������	�,�+;���&��+�����&����/�"HC���!��&���	�,�+;���& �!"� �/�"�������G
1
� (-COOH) ��&

G�1H<��
� (-SO3H)  ������	�,�+;�&"��+�����&����/�"HC���!��	�,�+;���$ �!"� ��/�� �/�"��/���%��9�/
 

  

 
 

9��	�, 3  :���$�������%��01��+1�,��+����1�01�%��01��+1�,��+������� [21] 
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G-,��/�"HC���!����1"�������������"���$��:G"��1
�/�����4�%����
����	�,?/"1�1����%��	
�1�1��

���/&���/	�����
�&��� &���������0��:&�01��+1�,��+�����-��!�$
��������0��$��	�,�+;�?����

�!"� ��& ��4�&"�� %��01��+1�,��+����1�	�,�
�/�!�?&�0�" &�������-�G11�:1$ (DEAE-Cellulose) 

�����	�,%��01��+1�,��+����������
�/�!�G���@/-�G11�:1$ (CM-Cellulose)  [22, 23]  0$&�&��

9��	�, 4 +������&�������-�G11�:1$ 01�G���@/-�G11�:1$  

 

 

 
 

 

 

9��	�, 4  :���$������� (a) G���@/-�G11�:1$  01� (b) &�������-�G11�:1$ [24] 

 

 Jing Li 01���� [25] ?&�#-�*����0��01����+��/���"����

����:�?��&�%&����	��
����0��:&����01��+1�,��+����1� :&��!� Evaporation light-scattering 

(ELSD) �+;�%��%�����& �����	&1�����!�:�0%$�G��/?�&���?G&� (KOH) �+;�$"����14,��	�,

��4,�����/��/�"?�&���G�	
�����	�,�+;�%��!���	
����/����/�"��?�$�� 01�/����%��$���0��

�$��%��������
������� 0%"���"��/�"?�&���G���?+�������������?&���?G&� (CO2) �+;��1���

��
&���+��+������������������%?����G-,���/��1%"��"� Retention ������
��������-��!�

�	��
� Reagent free ����� Generate :�0%$�G��/?�&���?G&���4,��1���+;�?�&���?G&�	�,

��
$�	�
� ���0������:�?��&�%��?&�$���4��U��$�/!�
& �4� ��
�%�1�1�:�$ ��
�%�1G�:��$ 01�

��
�%�1H���:%$ :&��/4,���
,/���/���/������:�0%$�G��/?�&���?G&� ���!���1�������
�������

/���-�� ��4,�������
&0������������"��?�����������:�?��&�%���$"�����"���	�,/�� 0%"$��	�,

0�����/�?&����!�������1�	�,$��� ������	&1�����/���/������:�0%$�G��/?�&���?G&�	�,

(a) (b)
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��/��$/�����0������:�?��&�% �4� 32 /
11
:/1%"�1
%� �-��!����/���/������������
���������

��
�%�1�1�:�$ ��
�%�1G�:��$ 01���
�%�1H���:%$�����
�:���:�1"� 01���
��1?/�   

  M. Jochum 01����[26] ?&��
�����������:�?��&�%:&��!�:���1
�/���

�����1
$?%������?&?��
1���G�� (Polystyrene-divinylbenzene) �+;�$"�����"���	�,�����0��

&����	��
����01��+1�,��+����1�	�,/�%��%�����&�+;� Amperometric (PAD) �����	&1����

$���������$"�����"���	�,&����	��
��
/�1!�� (Emulsion) 2 ����%�� ��������
�?++������/��/�"�����

/
:���:���1
�/��������1
$?%������?&?��
1���G��  G-,������	&1�����!�$"�����"���	�,

���& 3 ?/:���/%��+�����	���������& 5 ?/:���/%� 01�$"����14,��	�,�4�:G�&��/?�&���?G&�

�+;�$"���$/�1��:&���/���%�����?�1 (Flow rate) ��	�, 0.5 /
11
1
%�%"���	� $
�����$"�����"���

	�,���& 3 ?/:���/%� 01�	�,��%�����?�1��	�,�+;� 1.0 /
11
1
%�%"���	�$
�����$"�����"���	�,/�

���& 5 ?/:���/%� ������+�����	������0��:/:�0G@���?�&� ?&0G@���?�&� 01�:�1
:�0G@�

��?�&� (Oligosaccharide) :&�	�,�?+01��?&0G@���?�&���0$&��"� Retention time /����"�

:/:�0G@���?�&� ��4,������
����+����1����?&0G@���?�&�/�/����"�:/:�0G@���?�&�%�/���

��
,/�-������/�"?�&���G� ��	
�����&�������"� Retention time ���:�1
:�0G@���?�&��@��/����"�

	���:/:�0G@���?�&�01�?&0G@���?�&�  ������	&1�����"��1������&:���1
�/����+;� 3 

?/:���/%�����/��$/������0��:/:�0G@���?�&� �����	�, 5 ?/:���/%���/��������0��

?&0G@���?�&�01�:�1
:�0G@���?�&�   

                               3.4 ���0��:&����01��+1�,���
�1@�%��� (Electron-exchange 

chromatography) �4� :��/�:	���HI	�,/�$"�����"���	�,/��/�"HC���!��	�,/����$/��%
�+;�%�����G
?&G�

��4�%��=����&
�G� G-,����������"��$��:G"��1
�/����1�����������0��:&����01��+1�,��+����  

01�$"����14,��	�,�@���+;�%�����G
?&G���4�%��=����&
�G��!"���� �1?������0�� �4� ��
&���

0�"��������"��$"�����"���	�, 01�$"����14,��	�,�������
&+[
�
�
�����G
�&!����4�+[
�
�
����&��!��

���$��%����"��	�,%������0�� 
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9��	�, 5  �1?����0����:��/�:	���HI0%"1�!�
& (a) Partition (b) Adsorption (c) Ion-exchange 

(d) Size-exclusion [20] 

 

 3.5 ���0��%�/���&:&��!������������1�+;�%������ (Gel-filtration 

chromatography) ��4� Size-exclusion chromatography (SEC) �4� :��/�:	���HI	�,/�$"�����"���	�,

�+;�$�����1@� 7 	�,	������&�� �!"� Sephadex �4�����"��0������1
�&�G�0	�� G-,�$"�����"���	�,

%���?/"��
&+[
�
�
��?&��"�� 01�/����/$�/��=	�,���14��&�&G��:/�1��1	�,/����&��&������	�,�4��	�,�
� 

&���������0�������,������������&���:/�1��1���$��+������������"���&��� 0%"�����&����

���&:/�1��1�����
&�-������/������01��+1�,��+����&��� G-,����	
����+��$
	�
9��������0��

��
,/�-����4����1&1�?&� [22]  ���0��%�/���&:&��!����������$
�����0��$��	���	�,�+;�?����
�

01�?/"�+;�?����
�&��9��	�, 6    

 

Mobile phase

A 

B 

C 

D 
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9��	�, 6 ���0��%�/���&:&��!������������1�+;�%������ [27] 

 

 D.Richard 01����[8] ?&�#-�*��A%
���/����&�G�	�
�	�,/��"�$//�1

�&�G�:	�$%"�����:&��
��	��
����0��%�/���&	�,/�%��%�����&�+;� Multi angle light scattering 

refractive index 01��!� Disodium hydrogenphosphate ��� Potassium dihydrogenphosphate  �+;�

$"����14,��	�, 	�,��%�����?�1 0.5 /
11
1
%�%"���	� �	�������	��
����01��+1�,��+����1�	�,/�%��

%�����&�+;� Pulsed amperometric :&�/�:G�&��/?�&���?G&�01�:G�&��/��G��%	�+;�$"��

��14,��	�, 	�,��%�����?�1 1.0 /
11
1
%�%"���	� �����	&1�����
��������&�G�	�
�	�,/��"�$//�1

�&�G�:	�$�+;� 10 �	�������"�$//�1�&�G�:	�$	�, 20  ����	��
����01��+1�,��+����1����0��

�&�G�	�
�	�,�"�$//�1�&�G�:	�$�+;� 10 $�/��=��@���%��$"�����$��+�����/����"�	�,�"�$//�1

�&�G�:	�$�+;� 20 :&���$�/��=0��?&�&���=-���#������
&��1
�/����	"���� 7 01�����	��
�

���0��%�/���&  ����#���1�����������&��>"���/��"�� ���&�1@����/�	��1�� :&�

�
��������1���%��%�����& Light scattering ��%�����&:&���#�����0��%�/���&01�%�/���/

���/��� �����	�,%��%�����& Refractive index ��%�����&:&���#�����/���/����	"����� �/4,��
� 2 

�	��
�/���/�����$�/��=�
�����"���� Molar mass ?&� ��,��4��	��
����01��+1�,��+����1�

	�,/�%��%�����&�+;� Pulsed amperometric $�/��=�
�������1��*��:�1
:�0G@���?�&� 01��	��
�

���0��%�/���&	�,/�%��%�����&�+;� Multi angle light scattering refractive index $�/�����������
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������%�������
�����:/�1��1&��� :&�	���$���	��
�	
����$�/��=������=-����/$�/��������

1��*�����:�1
:�0G@���?�&�  �"�$//�1�&�G�:	�$  01����������?�:&�?1G
$  

 Anne Jodelet 01���� [28] ?&�#-�*����0��01�����
�������:���$����

&����	��
���@���@/����$�+�:	�$:�+I (NMR) ���0�1H��&�G�	�
�	�,/�%
�0��"��
,�%"����� �����

	&1�����!����?G/�$1��:���$��������&�G�	�
� 01����!��	��
����0��%�/���&:&��!���

���������1�+;�%������	�,/�?��
&����G��%	�+;�%��	
�1�1���������&0������+���������&�G�

	�
����/� ����������!��	��
����01��+1�,��+����1�	�,/�%��%�����&�+;� PAD 01�/�$"��

��14,��	�,�+;�:G�&��/?�&���?G&����:G�&��/��G��%	 	�,��%�����?�1 1.0 /
11
1
%�%"���	��+;�%��

%���$��01��!������%���$����$�&$"������&�G�	�
� :&����"�=���!��	��
����01��+1�,��

+����1����������1�����������&��� �����	�,�	��
���@���@/����$�+�:	�$:�+I	�,��#������
&��

1
�/����	"���� 6 ,7 01� 8 ���+;�����$/������?�:G�/��� (Isomer)  

 

 4. &
�$������6	���6���6����
����	7&( 

 ����
�0��!�
&���:��/�:	���HI:&��
��������4,��/4���4��	��
�	�,�!�

$�/��=0�"�?&�&����� 

 4.1 %����%����,-���&�8
��� (Thin-layer chromatography; TLC) 

�4� :��/�:	���HI!�
&	�,/�$"�����"���	�,/�1��*���+;�!������ 7 0�"���������"��%�������� �!"� 

0�"�0��� 0�"������ 01�$"����14,��	�,�+;������1� :&�:��/�:	���HI0��!�������������!�

�1�����������0��:&���#�����/$�/��=���%��=��&�&G����4����/$�/��=�����0�"�0��%��

�@?&� �-�����$"�����"���	�,���:��/�:	���HI :&�:��/�:	���HI0��!������+�����&��� 2 $"��

&����� 

  4.1.1 ���0�@�	�,	
�����	�,�+;�%��&�&G�� %��&�&G��	�,�!�/�	���	�,�+;�

$���
�	����01�$����
�	����:&�$"����>"��/����&�1@����"����"�� 5 =-� 50 ?/:���/%� %��&�&

G��	�,�
�/�!����/�� ?&�0�" G
1
����1 ��1�/
�� ���1�/�?&�0�" �G11�:1$ ������������/���="��  

0�1�G��/��������% ���������="���+;�	�,�
�/����/����4,�����/�$�&
� 	
����$����%��@�0=�$�

���$��+�����	�,0��?&���� $"��%��	�,�+;�$���
�	����$���������?&�0�" ��1
��/��&� �+;�%�� ��

�����14��%��&�&G��1���%��������/�����%
/$��	�,$�/��=	
����%��&�&G��������%����%��

��������1��*���+;�!������ 7 01�?/"	
����%��&�&G���"���1�&���/� %��	�,�%
/1�?+������"�%��

!"������-&���� (Binder) G-,�%��!"��������-&����	�,�
�/�!�?&�0�" 0�1�G��/G�1�H% (CaSO4) 0+T� 

��4�G
1
���?&���?G&�	�,/���
�����:/�1��1%,
� 7 
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 ��������� (Silica gel) [16, 29] 

  �+;�$���
�	����	�,/�1��*���+;���1�����& 0%"1��/@& (Grain) 

��/�����4�!"���"�� (Pore ��4� Cavity) :&����/!�%
G
1
����1/����$/��%
�+;���&�"�� ���&���

�/@&���"����"�� 5 =-� 50 ?/:���/%� ��/��$
������!�0��$��	�,�+;��1�� G
1
����1	�,/��
���"��%�/

	���%1�&/��1��0������14���!"� 

    - Silica gel H �4� G
1
����1	�,?/"/�%��!"���-&�����$/

���" 

 - Silica gel G �4� G
1
����1	�,/�0�1�G��/G�1�H%�$/���"

��4,��+;�%��!"���-&���� 

 - Silica gel GF �4� G
1
����1	�,/�0�1�G��/G�1�H%01�

H1�����$�G�%��$/���" 

 

 
 

9��	�, 7 :���$����G
1
����1 [29]   

 

 �	�
���� (Aluminium oxide) 

 �+;�$���
�	����	�,�
�/�!����1�/����G
1
�� ���&���

��1�/
��	�,�!���:��/�:	���HI0��!����������1@���"� 60 ?/:���/%� :&����/!�%
��1�/
��/�

���$/��%
�+;�&"�� 0%"$�/��=�+1�,��0+1�����+;���& ��4��1��?&� ��1�/
��	�,/��
���"��%�/

	���%1�&/��1��0���!"� 

 - Acidic alumina �4���1�/
��	�,=���+1�,��0+1����/�

���$/��%
�+;���&�"�� 

 - Basic alumina �4� ��1�/
�����/&�	�,/����$/��%
+;�

&"�� 
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 - Neutral alumina �4���1�/
��	�,=���+1�,��0+1�����+;�

�1��  

 - Aluminium oxide G �4���1�/
��	�,/�0�1�G��/G�1�H%

�$/���"��4,��+;�%���-&���� 

 - Aluminium oxide GF �4���1�/
��	�,/�0�1�G��/G�1�H%

01�H1�����$�G�%��$/���" 

 

 
 

9��	�, 8 :���$������1�/
�� [29] 

 

 �G11�:1$ (Cellulose) 

 �+; � $ � � �
 � 	 �� �� �
 � � � � � ���� ��� � � � � � �� :�?� �&�%

+�����&�����"������G11�?�:�$�!4,�/%"����:&��������%����-,�$�,?�1:�G
&
�  (β-1,4-

glycosidic bond) 0%"1���"���1@�/��/�"?�:&�H<1
� (Hydrophilic) ���" 	
������/��$
�����0��$��

���?�:&�H<1
� 0+T��G11�:1$	�,�!���:��/�:	���HI0��!������/� 2 !�
& �4� !�
&	�,�+;��$���� 

(Fibrous) 01�!�
&	�,�+;����1@� 7 (Microcrystalline)  $
������G11�:1$	�,/��
���"��?&�0�" 

 - 0+T��G11�:1$��@/��@� 300 (Cellulose MN 300) �4� 

0+T��G11�:1$	�,?/"/�%��!"���-&�����$/���" 01�/����&�$��������"�� 2 =-� 20 ?/:���/%� 

 -  0+T��G11�:1$��@/��@� 300 �� (Cellulose MN 300 G) 

�4� 0+T��G11�:1$	�,/�0�1�G��/G�1�H%�$/���"�+;�%��!"���-&����    
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9��	�, 9 :���$�����G11�:1$ [30] 

 

 4.1.2 $"��	�,	
�����	�,������%��&�&G�� ��/�1��*���+;�0�"���� 70%"

	�,�
�/�!��+;�0	"�0��� ��4��������4,�����	����/����?&�&� ���"�� 01�����=�� :&���%���/�

�
�����	�,�����$/,
��$/� :&�%��������	�,�!�/����&%"�� 7 &����� 

  - :��/�:	���HI0��!������?/:�� (Micro-layer 

TLC) �!�0	"�0����1@� 7 ���& Microscopic slide 

 - :��/�:	���HI0��!������/�:�� (Macro-layer 

TLC) �!�0	"�0���	����/����	�,/����/��� 0.5 �G�%
�/%� 01����&��������%"����� �!"� 10×20 

�G�%
�/%���4� 20×20 �G�%
�/%�  

   - Preparative TLC �!�0	"�0���	����/�������&��>"

�!������0��$��+������
����/�� 

 

 ����14��$"����14,��	�, (Mobile phase) 

 $"����14,��	�,�+;�����+�����$
���>���:��/�:	���HI :&�������14��%���

�14�������/��$/ $"����14,��	�,���+;������1�G-,�������+;�%��	
�1�1����
$�	�
�!�
&�&��� ��4�

$"���$/���%��	
�1�1���1�� 7 !�
& ����14��$"����14,��	�,����
�������� Eluotropic series 

���%��	
�1�1��&��%����	�, 2  
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%����	�, 2  Eluotropic series ���%��	
�1�1��%"�� 7 [16]  

 

�
������8
 &
�$������ 

Non-polar 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Polar 

Light petroleum (ether, hexane, haptane etc.) 

Cyclohexane 

Carbon tetrachloride 

Trichloroethylene 

Toluene 

Benzene 

Dichrolomethane 

Chloroform 

Ethyl ether 

Ethyl acetate 

Acetone 

n-propanol 

Ethanol 

Methanol 

Water 

 

 

 :&�%����	�, 2 �+;������&�����%��	
�1�1��!�
&%"�� 7 %�/1
�&��������//�����  

:&���
,/���%��	
�1�1��	�,?/"/����� %�/&���%��	
�1�1��	�,/�������
,/�-����4,�� 7 ��=-���
�	�,��&�"�/����/

/�����$��$�& 01���4,�����/�+C����	�,���,�������1����"��:&�������1?�	�,��
&�-����:��/�:	���HI

0%"1�0�� ?&�0�" 

 1. !�
&���$��+�����	�,�+;�����+�������$��%����"�� =���
�����

������//����� $�/��=0�"�?&��+;�%��	�,/�����01�?/"/����� :&���#���1�����	�,�"�$��+�����	�,/�����

��1�1��?&�&���%��	
�1�1��	�,/����� G-,�=��$��%����"��/���������14��%��	
�1�1��	�,/�����:&���
,/���

%��	�,/�����%,
� 7 01���-��"���+1�,���+;�!�
&	�,/�������
,/�-����4,�� 7 ����%��$"��%"����� 

 2. !�
&����1?�	�,��
&�-����:��/�:	���HI �/��=-� �1?������
&���

0��:&����/$�/��=���%��&�&G�� 01����0��:&����/$�/��=�����0�"�0��%�� G-,��1?����
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0��:&����/$�/��=���%��&�&G������+;�$��	�,/�������4�?/"/����� =���+;�$��	�,/�����%����!�$"��

��14,��	�,	�,/������-���$�/��=!����$��%����"��������%��&�&G��?&� ������������0��:&�

���/$�/��=�����0�"�0��%��G-,�/�$"�����"���	�,�+;������1� ��%����14��$"����14,��	�,?/"�$/

���$"�����"���	�, 01�$�/��=	�,��1�1����$��%����"��?&�/����"��-���$�/��=!����$��%����"��

������$"�����"���	�,?&�   

  Katarina Reiffova 01���� [31] �
��	��
�:��/�:	���HI0��

!������/��
�������H���:%:�1
:�0G@���?�&� (Fructooligosaccharide) ��4,������	��
����/����/

$�&�� ��&��@� �"�� 01�����=�� H���:%:�1
:�0G@���?�&� �4���
�%�1�!
�G���	�,�+;���+0��	�,

��
$�	�
�01����/���	�,$�&	�,��?&� ����1�����%,
�01���&�+;�$���$����	�,1�1����
�?&� ��?&���

���/!�%
 ����� �1?/�01��/1@&�4!�1��!�
& [32]  �����	&1��:��/�:	���HI0��!��������

�!�$���$/����"���
�	���1 (Butanol) ��	���1 (Ethanol) 01���
�&�����%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 

�+;�$"����14,��	�,  01��!�?&HI�
11�/�� (Diphenylamine) ����1�� (Aniline) ��&H�$H��
� 

(Phosphoric acid) ����G�:%��+;�%��	
������
&$� �����	&1�����!�$��/�%�U���4���
�%�1

�1�:�$  ��
�%�1G�:��$  ��
�%�1H���:%$ ������
��������	����1��� Raftifeed  /�1:	�&�G�	�
� 

01� Raftilose ���"���
�%�1H���:%$��4���
�%�1�1�:�$����14,��	�,?+?&�/��$�&��4,�����/�/�1

:/�1��1���� 01��
�?+	&$�����1���/��/4,���� Raftifeed 01�/�1:	�&�G�	�
� G-,��
����������

$"�� Jejunum ileum 01� Colon :&��
���������$��&���1"���	������$��/�%�U��&����	��
�

:��/�:	���HI0��!������01��	��
� Capillary isotachophoresis   

 Rupendra Mkerj 01���� [33] �!��	��
�:��/�:	���HI0��!���

��������#-�*����0��01�����
��������!
�+�
/�����/�1:	�&�G�	�
�01�?�:G/�1:	�&�G�

0	�� :&��!�$���$/�����G�:%?�?%�1� (Aectonatrile) ��	
1��G��%	 (Ethyl acetate) :����

��1 (Propanol) 01���
�&�����%��$"�� 85 %"� 20 %"� 50 :&�/�+�
/����
���!"�� 50 =-� 70 $
�����

/�1:	�&�G�	�
� 01�+�
/����
���!"�� 90 =-� 100 $
�����?�:G/�1:	�&�G�0	�� ���"������

0������� α 1-3 ���/�1:	�&�G�	�
����!�+�
/����
��+;� 50  �����	�,0������� α 1-6 ���?�

:G/�1:	�&�G�0	�����!�+�
/����
��+;� 70  01��!� 0.5 �+����G@�%����0�1H�0�H	�1��� 5 

�+����G@�%������&G�1H<��
�����	���1�+;�%��	
������
&$� :&�:���$�������0G@���?�&���

+���[�+;���&$�&
���0�"�%��&�&G��   

 Jindrich 01���� [34] ?&�#-�*����0��?G:�1�&�G�	�
���/=-�

$���������� (Derivatives) &����	��
�:��/�:	���HI0��!������01�:��/�:	���HI0����1�/�� 

����	��
�:��/�:	���HI0��!��������#-�*��1���$"����14,��	�, :&�����0��$"����14,��	�,
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�4� ��G�:%?�?%�1� ��
� 01�0�/:/���� &�����%��$"�� 6 %"� 3 %"� 1 01�������	�,$��$"��

��14,��	�, �4� :������1 (1-propanol)  ��	
1��G��%	 ��
� 01�0�/:/���� &�����%��$"�� 6 %"� 1 

%"� 3 %"� 1 ���"�������0����/������14,��	�,?&���@���"� �����	�,����	�,$��%��	
�1�1����

��14,��	�,!����"� 2 =-� 3 �	"� 01��/4,��
�:�1
:�0G@���?�&��	������?G:�1�&�G�	�
� ���"��
����

:/:�0G@���?�&�	�,/����"��	
�����"� Rf 1&1� �����	�,?G:�1:�1
:�0G@���?�&��"� Rf ��/����"�1


����:�1
:�0G@���?�&� ��������� �"� Rf ����
,/�-��%�/���&01�1&1�%�/���//���������/�"0	�	�,

�!"� �
�����/�"?�:&�H<1
� ��4��/�"1
:+H<1
� 0%"�������!�$"����14,��	�,�+;���	
1��G��%	 01�

0�/:/������/�����$���4� �/4,�%��	
�1�1��$1��%����	
������
&���+��+�������0�/:/����/��G�

�%	 01���G�	�?/&� �-��+1�,��/��!�:	1����0	���	
1��G��%	 0%"������0��?G:�1�&�G�	�
�

01�$����������&����	��
�:��/�:	���HI0��!���������$�/��=0��0�"�/�"0	�	�,0%"?/"$�/��=

0��?�:G�/���?&� �-�?&��!��	��
�:��/�:	���HI0����1�/������!"��:&��!�$"����14,��	�,�+;��/	�

��101��1�:�H���/����!"��   

 

 4.2 %����%����,-��������
� (Column chromatography; CC) �4� 

:��/�:	���HI!�
&	�,$"�����"���	�,���"��1��*���+;���1�/�� :&���������"��9�!����+

	��������0	�	�,���+;�!������ 7 :��/�:	���HI0����1�/���!�$
�����0������$/	�,/�

+�
/��/��     

 

 ������"����7&(%����%����,-�����
� 

 :&�	�,�?+�!�:��/�:	���HI0����1�/�������0��$��+�����

��
$�	�
�����������$/��+�
/��/����
����/�����:��/�:	���HI0��!������ &�������-��!�

���	��&�����%$�����/%"�� 7 ��4,�0��$��+�������
$�	�
�����1
%9��|����/!�%
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9��	�, 10 ����+�����	���:��/�:	���HI 2 0�� :&� (a) :��/�:	���HI0����1�/��  01� (b) 

:��/�:	���HI0��0�"������ [17] 

 

 4.3 %����%����,-���$�: (Paper chromatography; PC) �4�          

:��/�:	���HI!�
&	�,/��G11�:1$��4����&�*��$9��0�"���� 7 �+;�%��&�&G����4�%��������

�-�����"����"� �+;����0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G����4����0��:&����/$�/��=�����

0�"�0��%�� 0%"$"����>"%��������	�,�+;��G11�:1$/����/���
���4����/!4�����"�$/� &������:��

/�:	���HI���&�*�-�/���+;����0�"�0��%��/����"����0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G�� 

=���+�����	������:��/�:	���HI0����1�/����?&��"� :��/�:	���HI���&�*���+������/4��

�+;� Opened column partition chromatography 	�,/���
��+;�$"�����"���	�, 01����+;��G11�:1$?H

��������������:��/�:	���HI0��!������ :��/�:	���HI���&�*��&�+;��	��
�	�,/����/?�$��

/�� =���
�����%�/1��*�����$"�����"���	�,$�/��=0�"�:��/�:	���HI���&�*�+;� 3 +���9	   

   4.3.1 :��/�:	���HI���&�*!�
&	�,�!�$��1�1�� �!"� ��
� ��&  

&"�� ��H�H����+;�$"�����"���	�, 01��!�%��	
�1�1��	�,/������+;�$"����14,��	�, :��/�:	���HI���&�*

����
�/�!�/��	�,$�&�����0��$��+�����	�,/����� �!"� ��
�%�1 ��4���&��/
:� 

a. 

b. 
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 4.3.2 :��/�:	���HI���&�*	�,�!�%��	
�1�1��	�,/�����	�,�����

?&���� �!"� H���/�&�?�1��+;�$"�����"���	�, 01��!�%��	
�1�1��?/"/������+;�$"����14,��	�, :��/�:	 

���HI!�
&����!�0��$"��	�,/�����������"�������0�� 

 4.3.3 :��/�:	���HI!�
&	�,�!�%��	
�1�1��?/"/����� �!"� ��
�/��

G
1
:���+;�$"�����"���	�, 01��!�%��	
�1�1��	�,/������+;�$"��	�,��14,��	�, :��/�:	���HI!�
&����
�/

�!�0��$��+�����	�,?/"/����� �!"� ?�/�� ��4�$��?%��1��G�?�&�      

 

�������"����"����
/��%����%����,-���&�8
������%����%����,-���$�: 

  1. :��/�:	���HI0��!������	�%"���
�����&�"�	�,��&��"�� �����	�,:��/�:	 

���HI���&�*?/"	� 

  2. ������1�	�,�!�������
�������$��	�,+���[������:��/�:	���HI0��!������

��$�����"���:��/�:	���HI���&�* 

  3. :��/�:	���HI0��!������/����+�����%��!�?&������������"� �4� �!�?&�	������

�+;����0��:&����/$�/��=���%��=��&�&G����4����0��:&����/$�/��=�����0�"�0��%��  

$"��:��/�:	���HI���&�*/���+;����0��0��0�"�0��%��   

 

 4.4 %����%����,-��<� (Gas chromatography; GC) �4�:��/�:	���HI

	�,/�$"����14,��	�,�+;�0��$ 01�$"�����"���	�,����+;����0�@���4������1��@?&� :��/�:	���HI0��$

�!�0��$��+�����	�,�����?&�	�,����9�/
%"�� 7   

 

 4.5 %����%����,-������
��������
��0� (High performance 

liquid chromatography; HPLC) [35] �+;��	��
�����
�������$���!
����9���
������� 

(Qualitative analysis) 01�+�
/���
������� (Quantitative analysis) 	�,�
�/�!�/���
����-,� :&�

$�/��=�!�������&���%"�� 7 ��"����������� �!"� ������
�������	������� �� ��'"�0/1� 

	��&������0�	�� $/��?�� 01�	��&���$
,�0�&1��/ �+;�%�� $�/��=%����
�������+�
/��%,
�  7

?&�����&��?/:�����/ (µg) =-��
:����/ (pg) �/4,��14���!����4,��%�����&	�,��/��$/                  

:��/�:	���HI�����1�0��$/��=��$���+;��	��
�0��$���$/0���!����4,��$��0��&��$�� 

(High pressure pump) $��%��	
�1�1��G-,�	
�����	�,�+;�$"��	�,��14,��	�,����$��%����"��	�,=����&����

	��!"����&$�� (Injector) �"�����9��	�,�+;�$"�����"���	�,G-,���������"����1�/�� $���$/%����"����

��14,��	�,�"����1�/��01�=��0�����/��"������$�"���4,��%�����& (Detector) ����1�	�,%"����� 
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$�>>��	�,��&?&������"����+$�>>��?HHT�%�/��1�01�+�
/�����$��0%"1�%��	�,%�����&?&� 

�������$�>>����=��$"�?+������4,�����	-�$�>>�� ��4,�0$&��1���/��+;�:��/�:	0��/   

 ���4,��%�����&$�>>��	�,�
�/�!����	��
�:��/�:	���HI�����1�0��

$/��=��$�� ?&�0�" 

  4.5.1 ���4,��%�����&���&�&�14�0$� (Ultraviolet-visible) �+;�%��

%�����&	�,��&�"����&�&�14�0$����$�� $�/��=��&?&�	�1��1�����/����14,�����1��&������  

01���&?&�%���0%" 190 =-� 900 ��:��/%� ��������&
�	�����0$����+;�0������0$� 0$����

0�1"��
���
&0$� (Light source) ���"��?+��� Flow cell �"��	�,���"��?+���:/:�:���/�%��� 

(Monochromator) �4� Slit 01� Grating �/4,�0$�%����	��� Grating 0$�������������+;�

���/����14,�%"�� 7  01��?+%����	���0����� Diode array %�����&$�>>�����/��+;�    

:��/�:	0��/ Diode array detector  01�$�/��=��@����/�1$�+�%��/������%"�� 7 ���         

:��/�:	0��/   

 4.5.2 ���4,��%�����&0��H1�����$�G�%� (Fluorescence detector) 

�+;����4,����&	�,/����/?�$��01������ (Selective) ��4,�����/����/$�/��=�������&H1�����$

�G�%�	�,?&����/����%����"��	�,=�����%��� (Excited) &���0$����� :&�	�,0$��������0�1"��
���
&0$� 

�"�����4,������0$��4�:/:�:���/�%��� ��4,����0$�	�,/����/����14,�%�/%�������"������?+��� 

Flow cell 	�,/�$��%����"��	�,���/������1�/�� �/4,�%����"��=�����%�����+1"���1����� (Emission) 

���/�	��	
#	�� 0%"��/��1����� 	�,	
�/�/ 90 ��#��	"����� G-,��+;����/����14,�������"��?+���

%������%�&0$�	�,?/"%�����������������-��"������?+��� Photo cell %�����&$�>>�����/��+;�

:��/�:	0��/ &������	������/����14,�	�,=�����%���01�	�,=��+1&+1"�����/� �-��+;����/���

�14,�	�,�+;�1��*���
��������%����"������ 7 �	"����� &������%����"��	�,��/��������4,����&!�
&����4� 

%����"��$��!��9�� �14�& +C$$��� �+;�%��  

 4.5.3 ���4,����&0��&��!������� (Refractive index)�!���&+�
/��

$���&�@?&�	�,/��"�&��!�������0%�%"�����$"����14,��	�, ��,��4�����
&���/0%�%"���������"��/�

$"����14,��	�,?�1�"�� (Reference cell) 01�/�$��	�,$��� (Sample cell) 9�������4,����&  �-�	
����

?&��"�&��!�������	�,%"����� �-�%�����&$�>>��?&� �!�������
���	�,�
����������,�������
�%�1�!"� 

�
����������,�������1
0G@���?�&� :�1
:�0G@���?�&� G-,����!�%��%�����&	���0��%�����&���

&�&�14�0$�01���&0��&��!������� ��4,�������
�%�1?/"&�&�14�0$���!"�����/����14,�/����"� 

200 ��:��/%�  �-��!����4,��%���0��&��!�����������!"�� [36]   
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 4.5.4 ���4,����&0�� Electrochemical �!���&���$�>�$����4�?&����

�
�1@�%������$��	�,���/������1�/�� 

 4.5.5 Conductivity detectors �!���&���/$�/��=������
�?HHT�

���$��	�,%�������
����������$"����14,��	�, 

 4.5.6 ���4,�� Evaporative light scattering detector (ELSD) [37] 

�+;����4,����&���	���14����-,�$
�����$��	�,?/"&�&�14�0$�������!"�����/����14,�/����"� 200 ��

:��/%� :&����4,������!��1�������������
�0$�������9�� :&��1��������	
����0�"��+;� 3 

����%��&��9��	�, 11 �/4,�0$��1�G���%����	�������9��1����Q�� $��%����"������
&���

�����
����0$� +�
/�����0$�	�,�����
����+;�$�&$"��:&�%�����+�
/�����$��%����"�� ���&�

������4,������4� $�/��=%�����&?&���4��	��!�
& 	��+���9		�,?/"����� ��4������?&������"�

$"����14,��	�, 01�?/"�-��������$/��%
�!
�0$����$��01�!�
&���$�� G-,���/��������$��	�,?/"

&�&�14�0$����� �!"� $���
����?�/�� ��&?�/�� ����:�?��&�% ��4������
�%�1%"�� 7 ���������

���/����&���"����4,��%�����&0��H1�����$�G�%� ��4,�����?/"%���	
����$��	�,%�������
��������+;�

$���������� $"������
���&����	��
�����4� ?/"$�/��=�
�������$��%����"��	�,�������4�����
&?&�   

 

 

 

9��	�, 11 �1�����	
����������4,�� Evaporative light scattering detector [37]  
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 S. Guenu 01���� [38] ?&�#-�*�����
�������/�1:	�&�G�	�
�

�/4,�/�����+�����	��� 2 �
�� �4��
��0�����!� Octadecyl-bond silica �+;�$"�����"���	�, 01�/�$���$/

����"���/	���1�����
��+;�$"����14,��	�, $"���
��	�,$���!� Amino-bond polymeric �+;�$"�����"	�,

01�$���$/����"����G�:%?�?%�1������
��+;�$"����14,��	�,  �/4,��
������
��0���
�/�1:	�&�G�

	�
�/��
��������	������$��/�%�U�����"� ��
&���0�������"����@�?&�!�& (Resolution) $
�����

:�1
:�0G@���?�&� :&�:/�1��1��
�%�1	�,/���#������
&��1
�/���	�, 1 =-� 13 $�/��=0��?&�9���� 

25 ��	� 01�	�,��#������
&��1
�/���	�, 11 =-� 13 $�/��=0�� α 01�β ?&� ��$"���
��	�,$����
���

�+;�%��!�?&�&���"���G�:%?�?%�1� G-,���
�%�1��
,/0����0$&� Resolution 	�,&� :&����!�+�
/����
�

�+;� 35 �+����G@�%� 01����!�=-� 100 �+����G@�%��/4,�%������0��0G@���?�&�	�,/���
�����:/�1��1$�� 

��������
�/�	&$����� Basic 01� Melilot :&��$"/�1:	�&�G�	�
�1�?+ G-,��/4,�	&$��&����
��	�,

��-,�?/"$�/��=�
�������$"��+��������/�1:	�&�G�	�
�?&� �����	�,�
��	�,$��$�/��=

	&$��?&�:&���������� Basil ��+���[���	�,�"�����1�:�$=-� Maltotetraose 01���!"����1� 

20 =-� 25 ��	���?/"+���[����& 7 0%"�/4,���
,/+�
/�����/�1:	�&�G�	�
� (MD-6) ��������-��

��!"����1���� G-,�/���#������
&��1
�/����+;� 5 =-� 10 ��	
�����&�������/4,���
,/+�
/�����/�1

:	�&�G�	�
� (MD-6) �� Melilot �@���������!"�����G-,�/���#������
&��1
�/����+;� 5, 6 01� 10            

 Yang Wei 01���� [39] ?&�#-�*�����:�?��&�%&����	��
�:��

/�:	���HI�����1�0��$/��=��$��	�,/����+���+���&����/�"��/
:�:&�/�%��%�����&�+;� 

Evaporative light scattering �����	&1�����$"?&��/����4���1
��/��01�&�&G�����4���
�G
1
��  

G-,�����
&�����?�:&��������"���/�"��/
:������/������/�"?G1
�
1���G
1
�� ��$"����14,��	�,

���+;�$���$/����"����G�:%?�?%�1������
� :&�/���	
11��?&��/��	�,��%��$"�� 0.03 =-� 0.1 

�+����G@�%� ���"�	�,��%��$"����	
11��?&��/���+;� 0.03 ��	
������
&���0������:�?��&�%	�,&�

	�,$�& 0%"%���/����+������/�+;���&-��$������"����"�� 9 =-� 10 ����:�?��&�%	�,0��?&���

+�����?+&���H���:%$  �1�:�$  G�:��$  /�1:	$  01�:%$  01���H<:�$ ������������#-�*�

�1�����%��$"�����+�
/����
�01���G�:%?�?%�1�  ���"��/4,�+�
/����
���
,/�-�����0��

����:�?��&�%����
&��@�����&
/ 01�	�,��%��$"����G�:%?�?%�1������
��+;� 1 %"� 2.6 ��	
������
&

��1������0����@�	�,$�&01����0��H���:%$����1�:�$��0��&�	�,$�&      

 Alain Berthod 01���� [36] �
��	��
�:��/�:	���HI�����1�

0��$/��=��$��	�,/�$"����14,��	�,�+;�$���$/����"����G�:%?�?%�1�01���
� /�#-�*����0��

���:�1
:�0G@���?�&�%"�� 7 	�,/��"���#���������
&��1
�/������"��!"�� 2 =-� 10 :&���#���1���

0������"��$"�����"���	�, 	�,�+;�$��	�,/���������1���0��&-�&�&���$"��	�,!����
� (Hydrophilic) ��
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���#-�*��A%
���/01�+��$
	�
9��	�,��
&�-�� ���"��/4,�:/�1��1���$����
&������%����$"��

��14,��	�,01�$"�����"���	�,����
&0��+[
�
�
����������?�:&��������"���/�"?�&���G����$"��

���"���	�,���:/�1��1�����
�%�1 :&��"� Retention �����
�%�1��1&1��/4,�+�
/�������
���$"��

��14,��	�,/��"���
,/�-��    

  F.J. Moreno 01���� [40] ?&�#-�*��1���/�1:	�&�G�	�
�:&�

����+�����	����	��
�	�,%"����� 3 �	��
��4� �	��
����0��:&����01��+1�,��+����	�,/�����!� 

Pulsed electrochemical �+;�%��%�����& �	��
�:��/�:	���HI�����1�0��$/��=��$��:&�/� 

���4,����&0��&��!��������+;�%��%�����& 01��	��
�:��/�:	���HI0��!������:&�/�$"��

��14,��	�,�+;�$���$/�����G�:%?�?%�1� ��	
1��G��%	 :������1 01���
�&�����%��$"�� 85 %"� 

20 %"� 50 %"� 50 %�/1
�&�� 01��!�%��	
������
&$��+;�0�1H�0�H	�1�$/�����&G�1H<��
� ����1

���	&1�����"� �/4,�/����	&1��G�
���4������&+�
/��������1	�,&�	���$�/�	��
� 0%"�	��
����

0��:&����01��+1�,��+����������1&�	�,$�&��4,�����/����/�"��?���"��	��
�:��/�:	���HI

�����1�0��$/��=��$��01��	��
�:��/�:	���HI0��!������    

 Glyad [41] ?&��
�������:/:�0G@���?�&� ?&0G@���?�&� 01�:�1


:�0G@���?�&�&����	��
�:��/�:	���HI0�������1�$/��=��$�� 01��!����4,����&0��&��!��

������+;�%��%�����&	�,��%�����?�1��	�, 0.8 /
11
1
%�%"���	� 01�$"����14,��	�,�+;�$���$/

�����G�:%?�?%�1������
� G-,������	&1����+����+1�,����%��$"�������G�:%?�?%�1������
�

�+;� 80 %"� 20,  75 %"� 25 01� 70 %"� 30  ���"�	�,��%��$"�������G�:%?�?%�1������
��+;� 75 %"� 

25 01� 70 %"� 30 �"� Retention time ���H���:%$01� Sorbose 0�����������?&���� G-,�0%�%"��

���%���4,� 01��/4,���
,/+�
/�������G�:%?�?%�1������
��+;� 80 %"� 20  ���"��"� Retention time 

���H���:%$01� Sorbose $�/��=0�����������?&� G-,������
,/+�
/�������G�:%?�?%�1���

	
�����"� Retention time ���:/:�0G@���?�&� ?&0G@���?�&� 01�:�1
:�0G@���?�&�/��"���
,/�-��

  

 5. &
�$���������"����7&( 

 ����
�0��:��/�:	���HI:&��
�����������+�����%��!� $�/��=0�"�?&�&����� 

  5.1 ����
�������:��/�:	���HI�!
����9�� �4� :��/�:	���HI	�,�!���

���%����
�������!�
&���$��+����� ��4�%������1��*�����$��+�����	�,%������	��� 

  5.2 ����
�������:��/�:	���HI�!
�+�
/�� �4� :��/�:	���HI	�,�!����

�
���������+�
/�����$��+�����	�,%������	��� G-,������	
������+�
/��$��+�����

�1��!�
&����/���?&� 
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  5.3 Preparative chromatography �4�:��/�:	���HI	�,�!����0��

$��+�������+�
/��/������������$/ ��4�$
,�+��+������4,�	
������
$�	�
�   

 

2.5 �)���%��
�"�'$���')$� (Zirconium dioxide) 

  �G���:�����/ (Zirconium ; Zr) �G���:�����/�+;�:1��0	��G
!��/�$�����	��1���

?	�	����/ �+;�:1��	�,/���&�1�/��1�  1852  ��#��G1�G��$ ��&�&4�&  4377 ��#��G1�G��$ 

�G���:�����/$��&?&����0�"�G������ (ZrSiO4) %�/0�1"�0�"&���� ����1
%�G���:�����/����	
�?&�

:&��
�$
�0�"�G������/��1�/��/���:G�&��/���?G&� (NaO) 	�,����9�/
 1000 ��#��G1�G��$ ��

?&�:G�&��/�G���:�����/G
1
��% (Na2ZrSiO3)  01�	���  (SiO2)  	�,+��+������=���+1�,���+;� 

Na2SiO3 01��$��&&�����
�������4,�1�1��  Na2SiO3 $"��:G�&��/�G���:�����/G
1
��%G-,�?/"1�1����
�

��%�%���� ����0��%������� 01���
�%�������?+1�1����$��1�1����&G�1H<��
���4����

	�,���� ?&�$��1�1��:G�&��/G�1�H% (Na2SO4) 01��G���:�����/G�1�H% ( Zr(SO4)2) 	
�$��1�1��	�,

?&�����+;��1��&���$��1�1��0�/:/����/���/��� �G���:�����/G�1�H%���+1�,���+;�

�G���:�����/?�&���?G&� (Zr(OH)4) G-,�?/"1�1����
� ����0��%����?+���	�, 900 ��#��G1�G��$ 

��?&��G���:�����/?&���?G&�  (ZrO2)  /�1��*���+;�$�������� ?/"/��1
,� /���&�1�/��1�

+��/��  2680 ��#��G1�G��$ [42, 43]   

 

2.6 ����������)���%��
�"�'$���')$� (ZrO2) 

 �G���:�����/?&���?G&�?&�������/$�����"����������� ��4,�����/�$/��%
	�,&���

�1��&��� �!"��!������4,��+[
����+�/��� :&�	
�����	�,�+;�%��&�&G���
�%��� 01�	
��+;�:1��

�$/G-,��G���:�����/?&���?G&��+;���%�	�,/����/�"��?�%"�+[
�
�
����/� � ����9�/
$�� ���/?�%"�

?�:%����01����G
��������%����+��/�� 3 �	"��/4,��	������?	�	����/ �+;�%���
����G
������

�"��?&�&� (Good oxygen ion conductor) �-�=���
�/��!��+;�%����&���/�"��?�%"����G
��� (Oxygen 

sensor) [44, 45] �G���:�����/?&���?G&�/���&�1�/��1�$��+��/�� 2983 ��1�
�  [46-48]  
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 ��������	����������)���%��
�"� '$���')$�  [46-48]  

   - 	�����9�/
?&�/����"� 2400 ��#��G1�G��$ 

   - ���/���0�"�$�� 

   - �"�����
����/����	�,%,
� (������"���1�/
�� 20 �+����G@�%�) 

   - 	�%"������&��"��	����/� 

   - +�����
�?HHT� (Ionic electric conduction) 

   - %���	��%"����$�/�$" (Excellent wear resistance) 

   - %���	��%"��������%��	�����0%� (High fracture toughness) 

   - /����/	�	��$�� (High hardness)     

 �H$����G���:�����/?&���?G&���/� 3 �H$:&���0%�%"������-�����"�������9�/
 :&�

	�,����9�/
$����/�1��*���H$�+;�0���
��
� (Cubic) /�1��*���1���$�,��1�,�/1���%��/����/������

0���1-� 3 0���	"����01�%��������� 	�,����9�/
%,
����+;�0��:/:��1
�
� (Monoclinic) $"���H$

�%%��:���1 (Tetragonal) ��4�	��$�,���������"����"������9�/
����H$:/:��1
�
� 01��
��
� 

����+1�,��0+1��H$����%%��:���1?+�+;�:/:��1
�
�����
&����+1�,��0+1���"����&��@�:&�

/����&+�
/�%���
,/�-�� 3 =-� 5 �+����G@�%� �+;�$���%������
&���0%�����$&�?&��"�� ��,��4�

�A%
���/�!
��1���-������H$����G���:�����/?&���?G&� ���������$/��%
����G���:�����/?&

���?G&���0%�%"�����?+�-��������������	�,�!� 0$&�&��%����	�, 3  
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%����	�, 3 $/��%
�!
��1����G���:�����/?&���?G&� [49] 

 

 Partially stabilised Fully stabilised Partially stabilised 

(Plasma sprayed) 

Density (g.cm-3) 

Hardness � Knoop (GPa) 

Modulus of rupture (MPa) 

Fracture toughness (MPa.m-1/2) 

Young�s modulus (GPa) 

Poisson�s ratio 

Thermal expansion (10-6/K) 

Thermal conductivity (W/m.K) 

Specific heat (J/Kg.K)) 

5.7 � 5.75 

10 -11 

700 

8 

205 

0.23 

8 � 10.6 

1.8 � 2.2 

400 

5.56 � 6.1 

10 -15 

245 

2.8 

100 � 200 

0.23 � 0.32 

13.5 

1.7 

502 

5.6 � 5.7 

- 

6 � 80 

1.3-3.2 

48 

0.25 

7.6 � 10.5 

0.69 � 2.4 

- 

 

 

 +C���������/!4��/�����+1�,��0+1�����1��$���%�	������$9������#	�,�+1�,��0+1�  

��4�����!�!��
%+���
���� ��������/+�
/�����/!4���-��+;�$
,�$
���>?/"�"����+;����&
���!��
%

���/��*�� �����@����*��1�1
% ��4�0/�0%"��������/����1
%��:�������%$�����/ �-�/�����
�

%��%�����&���/!4�� /���&+�
/�����/!4��	�,�+1�,��0+1�?+��4,�+T����������
&���/�$�����%"�

�1�1
%	�������*%� ��4�	����%$�����/ G-,�%��%�����&�"�+�
/�����/!4��	�,�+1�,��0+1�?+

�4� Humidity sensor  

 $��	�,�!�������+;�%����&+�
/�����/!4��/�&�������1��+���9	?/"�"����+;���1


�/��� [50] $����/:�$
	 [51] ��4��G��/
�$� �!"� G
������?G&� (ZnO) [52] ?	�	����/?&���?G&� 

[53] 01��G���:�����/?&���?G&� :&���$&�	���G��/
�$�?&�������/$���/����"�$�������1


�/�����4,�����$/��%
�������$=���	����/�01�	�����9��    
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2.7 
�#�����@8
�0�,A����������������
�$�/��
��
/��'
7
�
��&68
 (Humidity sensor) 

 2.7.1 ����@8
�0�$(
"���
�����B��B�����
 (Screen-printing) [54-56] 

 �+;���������
/��	�,�!��1��������+�&��4��
/��1���G��$�%�%���/�1��%�/

%������ 01���
�H<1�/	�,?&�?+���	�,����9�/
$�� ����
/�����/�%���-&����,�� (Binder) !"������-&

?&�/���-�� ����
/��$�/��=�
/��?&������$&��1��!�
& ��������/1��*��:���$���� ���9�����

H<1�/	�,?&����-���������
/��$������4�����9�/
��������   

 

 
 

9��	�, 12 ����-����+&����	��
�����
/��$���� [57]   

 

 Jing Wang 01���� [58] ��&�
/��0&�G�01����/�"��?�	�����/!4����H<1�/

��������$&���:��G���:�����/?&���?G&� :&��%���/H<1�/���&����	��
�����
/��$���� 1���

%��G��$�%�% ���/������H<1�/	�,?&�+��/�� 0.5 /
11
�/%� �������&�"����/�"��?�	�����/!4��

��0$&����/$�/���������"���"��
/��0&�G� (Impedance) ����"����/���/���������/!4�� �/4,�

+����+1�,�����/=�,���"� ���/=�,/��1%"��
/��0&�G� :&��
/��0&�G���1&1��/4,����/=�,��
,/�-�� 01�

	�,���/=�,�+;� 100 01� 1000 ��
�%G� �
/��0&�G���/�1��*��1&1��+;��$��%�� 01��/4,��
������"�

���/�"��?�	�����/!4�����"� �
/��0&�G���1&1���� 106 �+;� 102  	�,�"����/!4����� 11 

�+����G@�%�?+ 98 �+����G@�%�    
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 Xiao feng Song 01���� [59]  #-�*��"����/�"��?�	�����/!4�����

:�0	$�G��/�1�?�&� (KCl) :&+��	
����?G&� (SnO2) ������%���/�$����:�0	$�G��/�1�

?�&�:&+��	
����?G&� �%���/:&��	��
� Electrospinning 01��%���/H<1�/��&�"����/�"��?�	��

���/!4��&����	��
�����
/��$����1���%��G��$�%�%	�,/� Ag-Pd �+;�%���
�1@�:	�& 	�,���/���

���H<1�/ 10 ?/:���/%� �/4,��
�/�	&$���"����/�"��?�:&����+����+1�,��+�
/�����

:�0	$�G��/�1�?�&� ���"�+�
/�����:�0	$�G��/�1�?�&� 15 �+����G@�%���0$&����

�+1�,��0+1��
/��0&�G�&�	�,$�& �/4,��+1�,��0+1�+�
/�����/!4����� 11 �+����G@�%�?+��� 95 

�+����G@�%� �-�?&��
���%��$"�����:�0	$�G��/�1�?�&� 15 �+����G@�%�:&+��	
����?G&� 

	&$��	�,���/=�,%"�� 7 :&��
/��0&�G���1&1��/4,����/=�,��
,/�-�� 01��
/��0&�G����+;��
$��	�,

���/=�, 100 �
:1��
�%G� �/4,��+1�,��0+1�+�
/�����/!4����� 11 �+����G@�%�?+��� 95 �+����G@�%� 

��4,������1��������14,��	�,���$��/?HHT� (Electric field) G-,�	�,���/=�,/���-��  $��/?HHT���
&

����+1�,��0+1���"����&��@� :/�1��1�����
��-�?/"$�/��=������
�?&�  �
/��0&�G��-�?/"/��1�/4,�

�+1�,��0+1�+�
/�����/!4��                  

 

 2.7.2 ����@8
�0�$(
"���
�� Spin coating [60, 61] 

 �	��
����	
�?&�:&���&$��%����"���
������-,�1���G��$�%�% ����������

���/��@�������G��$�%�% ��4,����$��%����"��0�"������?+%�/0������,����G��$�%�% ���/���

���H<1�/	�,?&�$�/��=�����/?&�������/��@����������/�� ��1�������/�� 01����/���/���

���$��%����"��&��9��	�, 13     

 

 
 

9��	�, 13  1��*����+����$
������	��
� Spin coating [60] 
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  Weon-Pil Tai 01���� [53] ?&�	&$���"����/�"��?�	�����/!4�������$&���

:����$���$/:�0	$�G��/?		���% (KT) ���?	�	����/ (TiO2)  :&��%���/H<1�/���&����	��
� 

Spin coating 1���%��G��$�%�%	�,/���
��+;�%���
�1@�:	�& :&����/������H<1�/:�0	$�G��/?	

	���%01�?		������+;� 220 01� 480 ��:��/%� �����	�,$���$/���?	�	�������:�0	$�G��/

?		���%  01�:�0	$�G��/?		���%���?	�	����/����/����+;� 636 01� 682 ��:��/%�

%�/1
�&�� �/4,��
�?+	&$���"����/�"��?�	�����/!4�����"� �
/��0&�G����H<1�/?	�	����$��

��"�H<1�/:�0	$�G��/?		���% 01�1&1��+;��$��%��	�,���/!4����� 20 ?+ 90 �+����G@�%�  ��

�������H<1�/�$/ ���������H<1�/�$/?	�	�������:�0	$�G��/?		���% 01�:�0	$�G��/?	

	���%���?	�	����������1	�,&���"�H<1�/!����&��� 01��"�����+1�,��0+1��
/��0&�G����+1�,���+;� 

3 �	"��/4,��+1�,�����/!4����� 20 ?+ 90 �+����G@�%�          

 Myoung-Seon Gong 01���� [62]  #-�*�:���1
�/��������14�H�$H�����/ 

(Phosphonium salt) �����1
�
�1@�:	�?�%� (Polyelectrolytes) %"�$/��%
���/�"��?�	�����/!4��  

:&��%���/H<1�/���&����	��
� Dipping 1���%��G��$�%�%	�,/�	���+;�%���
�1@�:	�& ���/���

���H<1�/	�,?&�+��/�� 8 =-� 10 ?/:���/%�  �����	&1�����!�:���1
�/��� (Vinylbenzyl) 

tributylphosphonium chloride ���$?%��� 01� (Vinylbenzyl)tributylphosphonium chloride  ��� n-

butylacrylate  G-,����������:���1
�/���(Vinylbenzyl)tributylphosphonium chloride  ���$?%���  

�
/��0&�G���1&1��+;� 3 �	"��/4,���
,/+�
/�����/!4����� 30 �+����G@�%�?+	�, 90 �+����G@�%�  01�

�
/��0&�G�����
,/�-����������� n-butylacrylate  ��4,������1������?/"!����
� (Hydrophobic) 

���:/:��/��� ��	
�����&�������
/��0&�G���1&1��/4,�/�+�
/�������14�H�$H�����/  ��,��4�

�
/��0&�G�/��1%"�+�
/��������/!����
�01�?/"!����
�  01����&������/!����
 � 

(Hydrophilic) ������������/��1%"����/������H<1�/	�,�%���/?&� :&��"����/�"��?�	�����/!4��

?/"�"����+;�  Hysteresis  01��"����%��$���%"���1���1&1��/4,�/������
,/���/������H<1�/:�

��1
�/���   

 Jing Wang 01���� [63] ?&�#-�*����/�"��?�	�����/!4�������1
�/���  :&�

�%���/H<1�/���&����	��
� Dipping 1���%��G��$�%�%	�,/�	���+;�%���
�1@�:	�& ���/������

H<1�/	�,?&�+��/�� 10 ?/:���/%� :&��
/��0&�G����+1�,��0+1���� 106 ?+��� 103 :���/	�,

+�
/�����/!4�� 11 �+����G@�%�?+��� 98 �+����G@�%� 01��/4,��+1�,��0+1����/=�,���"��
/��0&�G�/�

�"�1&1��/4,����/=�,��
,/�-�� :&���0$&����1&1��+;��$��%��	�,	�,���/=�,�+;� 100 01� 1000 ��
�%G� 

�"����/%"��#�������$"��1%"�$/��%
������/�"��?�	�����/!4��  $"���"����/��0	���?/"/����

�+1�,��0+1��/4,���
,/���/=�, G-,�$�/��=��
���?&����$/��%
��� Dielectric �����$&�  :&�	�,���/=�,
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%,
�$��/?HHT���
&����+1�,����"��!�� 7  :/�1��1�����
��-�$�/��=&�&G���� Space-charge 

polarization �����	�,���/=�,/��"�$��$��/?HHT���
&����+1�,����"����&��@� :/�1��1�����
��-�?/"

$�/��=������
�?&��
/��0&�G��-�?/"/��1�/4,��+1�,��0+1�+�
/�����/!4��                  

     

 2.7.3 ����@8
�0�$(
"���
�����B/
D�"$(
"',,E���6� Electrostatic spray 

deposition (ESD) [64-66]   

 ���9��	�, 14 0$&����4,������"�Q��&���?HHT� :&�$��%����"��	�,%�������"�

���$"?�����1�&��&��	�,/���%�����?�1	�,0�"��� ($��%����"��������"����+�����1�) 01�/�

%�����4,���
���
&#����?HHT�0��$�� (High voltage) ���+T�����0$G-,�%"����"����"��%��G��$�%�%���

�����@/ G-,�%��G��$�%�%	�,/�����9�/
$����%����+;��1�� ��4,����$���"�Q��	�,���	�������@/?+����

1���%��G��$�%�%9���%�0����14,��	��?HHT����&�����	��
�����4� $�/��=�-����+?&��"�� %��	��%,
� 

01�$�/��=��
&$��U���
	��?&��1���1��    

 

 
 

9��	�, 14  1��*����+����$
������	��
�����"�Q��&���?HHT� [67]  
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����	 3 


�#�����$��� 

 

3.1 �����J�������6	���6���	7&(7
����$��� 

 1. ���4,��!�,�1�����&��"� BL210S �1
%:&���
*�	 Satorius 

 2. ���4,�� Ultrasonic cleaner �1
%:&���
*�	 KA Production 

 3. %�������/����9�/
 ��"� Binder �1
%:&���
*�	 R3-controller Series 

 4. ���4,���
��������	���:/����
�/%�
� (Thermogravimetric analyzer; TGA) ��"� TGA7 

�1
%:&���
*�	 Perkin Elmer 

 5. �1�����1	��#���
�1@�%���0��$"�����& (Scanning electron microscope; SEM) 

��"� S3400N �1
%:&���
*�	 Hitachi 

 6. ���4,����&����1����������$����G� (X-ray diffractometer; XRD) ��"� D/Max 2000HV 

�1
%:&���
*�	 Rigaku 

 

3.2 ���������	7&(7
����$��� 

 1. ��	���1 (Ethyl alcohol absolute, C2H5OH, ���/��
$�	�
� 99.8% �����
*�	 

CARLO ERBA) 

 2. �
�	���1 (Butan-1-ol, C4H9OH, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 CARLO ERBA) 

  3. :������1 (n-propyl alcohol, C3H8O, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 CARLO  

ERBA) 

 4. ��G�:%?�?%�1� (Acetonitrile, CH3CN, ���/��
$�	�
� 99.9% �����
*�	 CARLO 

ERBA) 

  5. ?&HI�
11�/�� (Diphenylamine, C12H11N, �����
*�	 ACROSS) 

 6. ����1�� (Aniline, C6H7N, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 Fluka) 

 7. ��&����:	H�$H��
� (Orthophosphoric acid, H3PO4, ���/��
$�	�
� 85% ��� 

��
*�	 CARLO ERBA) 
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 8. N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride, ���/��
$�	�
� 98% �����
*�	 

ACROS ORGANICS) 

 9. �/	���1 (Methyl alcohol, CH3OH, ���/��
$�	�
� 99.9% �����
*�	 CARLO 

ERBA) 

 10. ��&G�1H<��
� (Sulfuric acid, C2H5OH, ���/��
$�	�
� 98% �����
*�	 CARLO 

ERBA) 

 11. ��	
1��G��%	 (Ethyl acetate, CH3COOC2H5, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 

RCL labscan) 

 12. :G�&��/��G��%	 (Sodium acetate, CH3COONa)  

 13. ��
��1�,� 

 14. /�1:	�&�G�	�
� (Maltodextrin) 

 15. ��G�:%� (Acetone ��
*�	�����,�� �
�	��:��) 

 16. �G���:�����/?�&���?G&� (Zirconium(IV)hydroxide, Zr(OH)4, ���/��
$�	�
� 

97% �����
*�	 ALDRICH) 

 17. ?%���	�:�1�/�� (Triethanolamine (TEA), (CH2OHCH2)3N, ���/��
$�	�
� 99% 

�����
*�	 CARLO ERBA) 

 18. :G�&��/?�&���?G&� (Sodium hydroxide, NaOH, ���/��
$�	�
� 98% �����
*�	 

UNIVAR) 

 19. ��	
11��?�1��1 (Ethylene glycol (EG), (CH2OHCH2)OH, ���/��
$�	�
� 99.5% 

�����
*�	 CARLO ERBA) 

 20. ��	���1 (Ethanol, C2H5OH, ���/��
$�	�
� 95%) 

 21. 0�"�:��/�:	���HIG
1
����1��14������1�/
����/ (TLC silica gel  60 F254 ���

��
*�	 Merck) 

 22. ��
�%�1�1�:�$ (Glucose, �����
*�	 Fluka) 

 24. G
1����� ���	� (Silver paint, �����
*�	 SPi) 

 25. :G�&��/�1�?�&� (Sodium chloride, NaCl, ���/��
$�	�
� 99% �����
*�	 LAB 

SCAN) 

 26. 0/����G��/�1�?�&� (Magnesium chloride hexahydrate, , MgCl.6H2O, ���/

��
$�	�
� 98% �����
*�	 Fluka)  
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 27. ��
�+��#���?���� (Deionized water) 

 

3.3 �������"��������"��8��(
����������
��%����%����,- 

 3.3.1 �������"���
����K�

8�������0%�� ������%��$�)����
 

  ����%���/$��1�1����
�%�1�1�:�$ 01�/�1:	�&�G�	�
��%���/?&�:&�1�1��

��
�%�1�1�:�$  01�/�1:	�&�G�	�
� 5 /
11
���/ ����
��1�,� 1 /
11
1
%� �
�?+�$"�� Ultrasonic 

bath ��$��1�1���+;���4���&������ 

 

 3.3.2 �������"��/

���6	�
��	 (Mobile phase)   

  ����%���/$"����14,��	�,����	�,��-,� :&��$/��G�:%?�?%�1�   (Acetonitrile, 

CH3CN, ���/��
$�	�
� 99.9% �����
*�	 CARLO ERBA) ��	
1��G��%	 (Ethyl acetate, CH3-

COOC2H5, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 RCL labscan) :������1 (n-propyl alcohol, C3H8O, 

���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 CARLO ERBA) 01���
��1�,�&�����%��$"�� 85 %"� 20 %"� 50 %"� 

50 %�/1
�&�� :&��
�%��	
�1�1��	�,�%���/?&��$/���������� �	1�����������	�,/�Q�+<&$�
	 %���	
��?��

�����	�,������������
,/%��&���?����%��	
�1�1��   

 ����%���/$"����14,��	�,����	�,$�� :&��$/�
�	���1 (Butan-1-ol,      C4H9-

OH, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 CARLO ERBA) ��	���1 (Ethyl alcohol absolute,    C2H5-

OH, ���/��
$�	�
� 99.8% �����
*�	 CARLO ERBA) 01���
��1�,�&�����%��$"�� 2 %"� 3 %"� 5 

%�/1
�&�� :&��
�%��	
�1�1��	�,�%���/?&��$/���������� �	1�����������	�,/�Q�+<&$�
	 %���	
��?��

�����	�,������������
,/%��&���?����%��	
�1�1�� 

 ����%���/$"����14,��	�,����	�,$�/ :&��$/�
�	���1 (Butan-1-ol,      C4H9-

OH, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 CARLO ERBA) ��	���1 (Ethyl alcohol absolute,    C2H5-

OH, ���/��
$�	�
� 99.8% �����
*�	 CARLO ERBA) 01���
��1�,�&�����%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 01�

	�,��%��$"�� 2 %"� 3 %"� 5 %�/1
�&�� :&��
�%��	
�1�1��	�,�%���/?&��$/���������� �	1�����������

	�,/�Q�+<&$�
	 %���	
��?�������	�,������������
,/%��&���?����%��	
�1�1�� 

 

 3.3.3 �������"���
���7�(���$�� (Detection reagent) 

 � � � � % �� � / %� � 	
 � � �� � �
 & $� � � � � 	�, � �-, �  � % �� � / : & � �
 �  N-(1-

naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride, ���/��
$�	�
� 98% �����
*�	 ACROS ORGANICS) 

0.3 ���/�����&G�1H<��
� 5 /
11
1
%� (Sulfuric acid, C2H5OH, ���/��
$�	�
� 99.8% �����
*�	 
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CARLO ERBA) ��%��	
�1�1���/	���1 (Methyl alcohol, CH3OH, ���/��
$�	�
� 99.9% ���

��
*�	 CARLO ERBA) 100 /
11
1
%�  

 � � � � % �� � / %� � 	
 � � �� � �
 & $� � � � � 	�, $ � �  � % �� � / : & � �
 � ? & HI �
 1 1 � /� � 

(Diphenylamine,        C12H11N, �����
*�	 ACROSS) 2 ���/ �$/�������1�� (Aniline, C6H7N, 

���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 Fluka) 2 /
11
1
%���%��	
�1�1����G�:%� (Acetone) 80 /
11
1
%� 

��������%
/��&����:	H�$H��
� (Orthophosphoric acid, H3PO4, ���/��
$�	�
� 85% �����
*�	 

CARLO ERBA) 15 /
11
1
%�01����4����&�����G�:%� (Acetone) 100 /
11
1
%�   

 

3.4 ���
��%����%����,-���&�8
��� 

 3.4.1 �������"��5/
%����%����,-���&�8
���%$"N@�:��/

���6	�
��	 ���������/



����/

���6	�
��	 

 �
�$��1�1��/�1:	�&�G�	�
���&1���0�"�:��/�:	���HI����� 2 

�G�%
�/%� ��� 20 �G�%
�/%� (TLC silica gel  60 F254 �����
*�	 Merck) 2 =-� 3 ����� ������&

/�1:	�&�G�	�
�0��� �-��
�?+�$"����������	�,�
,/%��&���$���$/����"����G�:%?�?%�1�             

��	
1��G��%	 :������1 01���
�&�����%��$"�� 85 %"� 20 %"� 50 %"� 50 %�/1
�&�� 01�$���$/

����"���
�	���1  ��	���101���
�&�����%��$"�� 2 %"� 3 %"� 5 01� 5 %"� 3 %"� 2 $
���������	�,

$��01�$�/%�/1
�&�� %���	
��?�����%��	
�1�1����14,��	�,��0�"�:��/�:	���HI��=-����0�"� 

(Solvent front) 01���
�0�"�:��/�:	���HI�������������� ����0�"�:��/�:	���HI0��� �-�

�
�?+��"/%��	
������
&$���� N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
��� 

�/	���1 ����0�"�0���01���-��
�?+����%�������/����9�/
	�,����9�/
 120 ��#��G$�G��$ �+;���1� 

10 ��	� 

 

 3.4.2 �������"��5/
%����%����,-���&�8
���%$"N@�:�������6��5�
�
�5/
)����� 

 �
�0�"�:��/�:	���HI����� 2 �G�%
�/%� ��� 20 �G�%
�/%���14��&���

$��1�1��:G�&��/��G��%	 (Sodium acetate, CH3COONa) 01���
�?+�����0�"�:��/�:	���HI

0���&���%�������/����9�/
�+;���1� 30 ��	�  ���������&$��1�1��/�1:	�&�G�	�
��
���� 2 =-� 

3 ����� ����$��1�1��0����-��
�?+�$"����������	�,�
,/%��&���$���$/����"���
�	���1 ��	�

��1 01���
�&�����%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 %���	
��?�����%��	
�1�1����14,��	�,��0�"�:��/�:	���HI

��=-����0�"� 01���
�0�"�:��/�:	���HI�������������� ����0�"�:��/�:	���HI0���  �-�

�
�?+��"/%��	
������
&$�����$/ N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
�
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��%��	
�1�1���/	���1 ����0�"�0���01���-��
�?+����%�������/����9�/
	�,����9�/
 120 ��#�

�G$�G��$ �+;���1� 10 ��	� 

 

 3.4.3 �������"��5/
%����%����,-���&�8
���%$"N@�:���
���7�(���$�� 

 �
�$��1�1��/�1:	�&�G�	�
���&1���0�"�:��/�:	���HI����� 2 

�G�%
�/%� ��� 20 �G�%
�/%� 2 =-� 3 ����� ������&/�1:	�&�G�	�
�0��� �-��
�?+�$"����������

	�,�
,/%��&���$���$/����"���
�	���1 ��	���1 01���
�&�����%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 %���	
��?�����

%��	
�1�1����14,��	�,��0�"�:��/�:	���HI��=-����0�"� 01���
�0�"�:��/�:	���HI������

��������  ����0�"�:��/�:	���HI0���   �- ��
�?+��"/%��	
���� ��
&$�����$/ N-(1-

naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
����/	���1 �	������%��	
������
&$�

���$���$/?&HI�
11�/�� ����1�� ��&����:	H�$H��
� ��%��	
�1�1����G�:%� ����0�"�

0���01���-��
�?+����%�������/����9�/
	�,����9�/
 120 ��#��G$�G��$ �+;���1� 10 ��	� 

 

3.5 ��������������)���%�
����
 (Zirconatrane) 

 ���$����������G���:����	��	
�?&�:&�����$/�G���:�����/?�&���?G&�                  

(Zirconium(IV)hydroxide, Zr(OH)4, ���/��
$�	�
� 97% �����
*�	 ALDRICH) ?%���	�:�1�/�� 

(Triethanolamine (TEA), (CH2OHCH2)3N, ���/��
$�	�
� 99% �����
*�	 CARLO ERBA) 01�

:G�&��/?�&���?G&� (Sodium hydroxide, NaOH, ���/��
$�	�
� 98% �����
*�	 UNIVAR) :&�/�

��	
11��?�1��1 (Ethylene glycol (EG), (CH2OHCH2)OH, ���/��
$�	�
� 99.5% �����
*�	 

CARLO ERBA) �+;�%��	
�1�1�� $���������9���%��������#?�:%���� 	�,����9�/
 200 ��#�

�G1�G��$  �+;���1� 5 !�,�:/�   

 

3.6 ����@8
�0�,A�������)���%��
�"�'$���')$� 

 �
��G���:����	��	�,$���������?&��$/�����	���1 (Ethanol, C2H5OH, ���/��
$�	�
� 

95%)  &�����%��$"������G���:����	��%"���	���1�+;�  2:1 :&���
����� ��$��1�1���+;���4��

�&������ �
�$��1�1��?+�-����+�+;�H<1�/���1��������$?1&�	�,/�G
1����� ���	� (Silver paint, 

�����
*�	 SPi) �+;�%���
�1@�:	�&&����	��
�����"�Q��&���?HHT� &��9��	�, 15  	�,����9�/
G�� 

$�%�% 400 ��#��G1�G��$ �����"������"�������@/01�G��$�%�% 11 �G�%
�/%� ���/%"��#���� 15 

�
:1:�1%� ��%�����?�1���$��1�1��%���%�� 1.5 /
11
1
%�%"�!�,�:/� :&�/�����9�/
�������� 400 

��#��G1�G��$ �+;���1� 2 !�,�:/�    
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9��	�, 15 ����-����+H<1�/����G���:�����/?&���?G&�$
����������&�"����/�"��?�	�����/!4��  

 

3.7 �������"��������"��	�����J�
��&68
�/�� Q 

 3.7.1 �����J�
��&68
 0 ������)U
�� (0% Relative humidity; RH) 

 ����%���/$��1�1��	�,+�
/�����/!4�� 0 �+����G@�%� 	
�?&�:&��
�G
1
����1?+

��?1"���/!4����%�������/����9�/
 �+;���1� 60 ��	��"�����	&1��	������� ��������
�G
1
����1

�$"��0!/�����  

 

 3.7.2 �����J�
��&68
 33 ������)U
��  

 ����%���/$��1�1��	�,+�
/�����/!4�� 33 �+����G@�%� 	
�?&�:&��
���14�

0/����G��/�1�?�&� (Magnesium chloride hexahydrate, MgCl.6H2O, ���/��
$�	�
� 98% ���

��
*�	 Fluka) �$"1�?+����
�	�,+��#���?���� ��0/����G��/�1�?�&���
&����
,/%�� ��������
�?+

�$"��0!/����� %���	
��?�������	�,�9����0!/�������
&����
,/%�� 

     

 3.7.3 �����J�
��&68
 50 ������)U
��  

 ����%���/$��1�1��	�,+�
/�����/!4�� 50 �+����G@�%� 	
�?&�:&��
�:G�&��/

�1�?�&� (Sodium chloride, NaCl, ���/��
$�	�
� 99% �����
*�	 LAB SCAN) 4.8 ���/ �$/�����
�
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	�,+��#���?���� 5.2 ���/ ��������	�,�$��1�1���+;���4���&��������������
�?+�$"��0!/����� 

%���	
��?�������	�,�9����0!/�������
&����
,/%��     

 

 3.7.4 �����J�
��&68
 75 ������)U
��  

 ����%���/$��1�1��	�,+�
/�����/!4�� 75 �+����G@�%� 	
�?&�:&��
�:G�&��/

�1�?�&� �$"1�?+����
�	�,+��#���?���� ��:G�&��/�1�?�&���
&����
,/%�� ��������
�?+�$"��

0!/����� %���	
��?�������	�,�9����0!/�������
&����
,/%��     

 

  3.7.5 �����J�
��&68
 100 ������)U
��  

 ����%���/$��1�1��	�,+�
/�����/!4�� 100 �+����G@�%� 	
�?&�:&��%���/��
�	�,

+��#���?���� 30 /
11
1
%� �	�$"1����������� �
���������?+�$"��0!/����� %���	
��?�������	�,�

9����0!/������
,/%��&���?������
�     

 

3.8 ���B��0!
�������:J����,A�������)���%��
�"�'$���')$� 

 ����
 �����������9�/
	�,�!�������"�Q��&���?HHT��������!� �	��
��
 �������           

�	���:/����
�/%�
� (Thermogravimetric analyzer; TGA) ��"� TGA7 �1
%:&���
*�	 Perkin Elmer 

�����#-�*�$��U���
	�����H<1�/��� 01����%���$�����/������H<1�/������!��1���

��1	��#���
�1@�%���0��$"�����& (Scanning electron microscope; SEM) ��"� S3400N �1
%:&�

��
*�	 Hitachi ����
�����������+��������H<1�/���	&$��:&��	��
���&����1����������$�

���G� (X-ray diffractometer; XRD) ��"� D/Max 2000HV �1
%:&���
*�	 Rigaku :&��!� Cu-Kα 

�+;�0�1"��
���
&���$�  

 

3.9 
�#��\���������(��
�
���/�� Q 

 1. ���	
�����"�Q��&���?HHT����+<&�������4,�+T�����$
,���������9�����	�,��

/��1%"�$��/?HHT� ��4,����$��%����"��	�,�"�1���G��$�%�%��"���&��� 

 2. �����	
�����"�Q��&���?HHT����$�/����	�� =��/4� ��4,�+T�����?HHT�$=
%�
,�

�"���"����� 	
������
&���%���?&� 

 3. ������%���/$��1�1�����0%"�������/
&!
&��4,�+T�����$����/�����&@��$"�"�����
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�

����	 4 

5�����$��� 

 

��
��	 1 ���N@�:�����"����%��$�)����
 

 

 �����#-�*�����+��������0�"�:��/�:	���HI0$&���9��	�, 16 ���"�/�

����+�����$�&�1������G
1
��%��%�/ JCPDS �1�	�, 01-082-1570 G-,�/�1��*���&"�	�,%
�0��"� 

2� �	"���� 20.874 (011), 22.326 (101), 27.639 (103) 01� 37.731 (114) 

2-Theta (Degree)

20 40 60 80

In
te

ns
ity

 (
a.

u.
)

0

5

10

15

20

25

30

35

�

 

9��	�, 16 �1����
������� XRD ���G
1
��	�,�!����	��
�:��/�:	���HI 
�



42 

4.1 N@�:�����"����%��$�)����
%$"���
��%����%����,-���&�8
��� 

 4.1.1 ���#�B�����/

���6	�
��	���������/

����/

���6	�
��	 

  ���#-�*��
	�
�1���$"����14,��	�,	
�?&�:&��!�$"����14,��	�,�����G�:%?�

?%�1� ��	
1��G��%	 :������1 01���
� �	��������������
�	���1  ��	���101���
� :&��!�

%��	
������
&$�%���&�������4� N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
���

�/	���1 0$&�&��9��	�, 17 

 

 

       
                         (a)                            (b)                          (c) 

 

 

9��	�, 17 :��/�:	0��/������
�������/�1:	�&�G�	�
� 	�,�!�%��	
������
&$��+;�����	�,��-,�

01�$"����14,��	�,%"�� 7 (a) ��G�:%?�?%�1� ��	
1��G��%	 :������1  01���
�	�,��%��$"�� 85 %"� 

20 %"� 50 %"� 50  (b) �
�	���1 ��	���101���
�	�,��%��$"�� 2 %"� 3 %"� 5 01� (c) �
�	���1      

��	���101���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2  
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  � �4, � � � � � � � � 0 � � / � 1 : 	 � & � G� 	 �
 � ? /" $ � / � � = % � � � $ � � � � 0 �" �                  

:��/�:	0��/&���%��+1"��-�%����!�%��	
������
&$�!"�������	&$�� [30] ���9��	�, 17 (a) 01� 

(b) ����@��������&$�/"�����$��%����"��/�1:	�&�G�	�
� :&�?/"$�/��=��@����0�����/�1:	

�&�G�	�
�	�,��
&�-��?&� 01��/4,�$����%9��	�, 17 (c) �/4,��+1�,����%��$"�����$"����14,��	�,�+;�$��

�$/����"���
�	���1 ��	���1 01���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 ���"�$�/��=��@����0��/�1

:	�&�G�	�
�?&� 0%"����������&�	"�����  

 

 

        
          (a)                                 (b) 

 

 

9��	�, 18 :��/�:	0��/���/�1:	�&�G�	�
�:&�/�$"����14,��	�,�+;�$���$/����"���
�	���1  

��	���101���
�&�����%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 :&�/�%��	
������
&$� �+;� N-(1-

naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
����/	���1 (a) ?/"/������14��0�"�

:��/�:	���HI (b) ��14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	         
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  ���9��	�, 17 (a) 01� (b) ���"�?/"$�/��=��@����0�����/�1:	�&�G�	�
� 

��4,�������%��$"�����$"����14,��	�,?/"��/��$/ :&�/�$"��	�,/����� (��
�) ��+�
/��	�,/����
�?+ 

	
����$"����14,��	�,��
&�����14,��	�,��0�"�:��/�:	���HI?&���"����&��@� 	
����?/"$�/��=&�&G��

$"��+��������/�1:	�&�G�	�
����/�?&� [16]  

 

 

      
                       (a)                              (b) 

 

 

9��	�, 19 :��/�:	0��/���/�1:	�&�G�	�
�	�,�!�$"����14,��	�,����	�,$�/ 01��!�%��	
������
&

$�����	�,$�� (a) ��14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 (b) ?/"/������14��

0�"�:��/�:	���HI(��	"
��!�
	')�($	��!)$��� 
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 4.1.2 ���#�B����������6���5/
%����%����,- 

 ������#-�*��1���%��	
�1�1�����"��������
�	���1 ��	���101���
�	�,

��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 $�/��=0��/�1:	�&�G�	�
�?&� �-��14���������/�#-�*�%"� 0%"?&�/����

��14���
�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 [31] $"�����0�"�?/"/������14��&���

$��1�1��:G�&��/��G��%	 01�������!�%��	
������
&$�%���&
/�4� N-(1-naphthyl)ethylenediamine 

dihydrochloride �����&G�1H<��
����/	���10$&�&��9��	�, 18 ���9��	�, 18 (a) $�/��=��@����

0�����/�1:	�&�G�	�
�	�,��
&�-��?&�����������& 01��/4,�$����%9��	�, 18 (b) �/4,�/������14��&���

$��1�1��$��1�1��:G�&��/��G��%	 ���"���@����0��/�1:	�&�G�	�
��!"���� $���%�	�,/����

��14��0�"�:��/�:	���HI��4,�����$�/��=&�&0+1��"� pH ���/�+;���& ��4�&"�����0�"�:��

/�:	���HI �!"� /�����%
/��&���
� (Boric acid) ��4,��!�0����
�%�1 ��4��%
/ Silver nitrate ��4,��!�

0��$��+��������:�1
HI� �+;�%��[16]  

 

 4.1.3 ���#�B������
���7�(���$�� 

    ������	&1������%�����"�$�/��=0��/�1:	�&�G�	�
�?&���������$"��

�	"����� 01������@����0��?&�?/"!�&��� �-�+����+1�,��%��	
���� ��
&$�����&
/	�,�!�  N-(1-

naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
� ���/	���1 �+;�?&HI�
11�/�� ����

1�� ��&����:	H�$H��
� ����G�:%� :&��������14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��

:G�&��/��G��%	 01�$"����14,��	�,�+;��
�	���1 ��	���101���
�%���&
/ &��9��	�, 19 �/4,�$����%

9��	�, 19 (a) ���"��/4,��+1�,��%��	
������
&$�$�/��=��@����0��/�1:	�&�G�	�
�?&�/����"��&
/ 

0%"�����	&1�����"������14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	�"������
&

����%��	�,G��G���01���"���� 	������	
�����$����1�������
������� �-�?&�%�&����%�������� 0%"�����

�!�$"��	�,��14,��	�,�+;��
�	���1  ��	���101���
� 	�,/�%��	
������
&$��+;�?&HI�
11�/�� ����1�� 

��&����:	H�$H��
�����G�:%�%���&
/ �/4,��
�����9��	�, 19 (b) ���"�+��$����/$
���@���

���0��/�1:	�&�G�	�
� :&�$�/��=��@�$������0��	�,!�&���/����"�����	�,/������14��0�"�

:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 	�����������@�$���0�"�:��/�:	0��/���%��	
����

��
&$�������	�,$��$�/��=��
���?&�������	�,��
�%�1?&�������/����01����/�+;���&��%��	
�

�����
&$� :&���
�%�1��=���+1�,����+�+;� Furfural derivatives G-,�/�����
���&��
� 01�H���/�1&�?�&�

���?+����/�"�/�"��1:&���:G$ (Aldohexose) &��9��	�, 20  [68] 
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9��	�, 20 $/����������+1�,����+�����
�%�1�1�:�$�+;� Furfural derivatives [68] 

 

    �������0�1&�?�&����:���$���� Furfural ��?+	
�+[
�
�
������/�"��/�� G-,���

�+;�?+%�/�`��� SCHIFF�S base 01��/�"��:%���:G$ (Ketohexose) ��	
�+[
�
�
�����?&HI�
11�

/����$9������/�+;���&0$&�&��9��	�, 21  [68] 

 

 
 

9��	�, 21 ���	
�+[
�
�
�����:/�1��1��
�%�1���%��	
������
&$�������	�,$�� [68] 
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    ���0�"�:��/�:	0��/���"�$�	�,��
&�-��������0����+���`	����/& 6 ��& 0%"

��&	�, 6 ��/�$������"���&�4,� 01��/4,��
�$��/�%�U�������
�%�1�1�:�$/��+�����	���������0��

���/�1:	�&�G�	�
�	�,?&�0$&�&��9��	�, 22 ���"���&��$�&	�,/�$�������/�1:	�&�G�	�
�%�����

��
�%�1�1�:�$ ��4,�������
�%�1�1�:�$�+;�$��	�,/���
�����:/�1��1���� �-�$�/��=��14,��	�,?+?&�

?�1$�& 01����$������&	�, 6 /�$��������$�/��=�"�����"�/�+�
/�������
�%�1�1�:�$���� :&�

���/���/���0%"1���&	�,��
&�-�����+;�$�&$"��:&�%�����+�
/��$��	�,/����" [16, 31] 

 

 

  
 

9��	�, 22 :��/�:	0��/������
��������1�:�$�	������/�1:	�&�G�	�
� 	�,/�$"����14,��	�,�+;�

$���$/����"���
�	���1 ��	���1 01���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 01�$���$/���?&HI�
1

1�/�� ����1�� 01���&����:	H�$H��
� ����G�:%��+;�%��	
������
&$�   

 

 

 

/�1:	�&�G�	�
�

�1�:�$
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4.2 �������"��/

�"0/�����	$(
"5��)���%��
�"�'$���')$� 

 ����1���	&1������%��	�,/�����!�$"�����"���	�,�+;�G
1
��	
����$�/��=0��/�1:	

�&�G�	�
�?&�  �-�?&�	&1���+1�,��$"�����"���	�,���G
1
���+;����G���:�����/?&���?G&�	�,?&����

���$����������G���:����	��:&��
�/��-����+&����
��%"�� 7 &����� 

 

 4.2.1 ���
�����B/
D�"$(
"',,E�  

    ������-����+&����	��
�����"�Q��&���?HHT�����G���:����	��%"���	���1	�,

��%��$"���+;� 1 %"� 2, 1 %"� 1 01� 2 %"� 1 ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$ 0��&��?HHT� 15 

�
:1:�1%� ��%�����?�1���$��%���%�� 1.5 /
11
1
%�%"�!�,�:/�	�,�����"������"�������@/���G�� 

$�%�% 11 �G�%
�/%� ������1�������"�Q�� 5 !�,�:/� ����9�/
�������� 600 ��#��G1�G��$ 

�+;���1� 2 !�,�:/� ��������
�0�"������/�	&$�����0��/�1:	�&�G�	�
�:&��!�$9���

�&�������������%���4� $���$/����"���
�	���1 ��	���101���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 �+;�

$"����14,��	�, 01�?&HI�
11�/�� ����1�� ��&����:	H�$H��
�����G�:%��+;�%��	
������
&$� :&�

?/"/������14�������&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 ����1���	&1�����"�?/"$�/��=��@����

0�����/�1:	�&�G�	�
� 	��������4,������1���0�"�:��/�:	���HI	�,?&�/����/�����?/"$/,
��$/� 

01����/���?/"�	"����	���0�"� �-�$"��1%"����9�������0��$��+�������������� [16, 29] 

	
����$"����14,��	�,?/"$�/��=��:/�1��1���/�1:	�&�G�	�
����������?&� 

  

 4.2.2 ���
�� Electrophoretic deposition (EPD) 

  ������-����+&����	��
� Electrophoretic deposition  ������G���:�����/?&

���?G&�	�,?&�����G���:����	��%"���	���1&�����%��$"�� 2 %"� 1 	�,����9�/
���������+;� 600 

��#��G1�G��$ /����������/%"��#���� 50 :�1%� �����"������"��G��$�%�%�+;� 2.5 �G�%
�/%��+;�

��1� 30 ��	� ��������
�0�"��G���:�����/?&���?G&�/�	&$�����0��/�1:	�&�G�	�
�:&��!�

�
�	���1 ��	���101���
��+;�$"����14,��	�, 01�?&HI�
11�/�� ����1�� ��&����:	H�$H��
� 

����G�:%��+;�%��	
������
&$� 01�?/"/������14�������&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 ����1

���	&1�����"�?/"$�/��=��@����0�����/�1:	�&�G�	�
� ��4,��������/����G���:�����/?&

���?G&����?/"�������	�,��	
����$"����14,��	�,�����:/�1��1���/�1:	�&�G�	�
����/�?&�  
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 4.2.3 ���
�����!�/� (Dipping) 

  ������-����+&����	��
������"/:&��!���������& 2×20 �G�%
�/%� ��"/1���%��

	
�1�1������1�:�H���/ 01���	���1 ���"�?/"$�/��=�-&%
&��������?&�     

 

 4.2.4 ���
������$��$ (Compression) 

  ������-����+&����	��
�����&��& &���0����& 10,000 +��&� �+;���1� 30 �
��	� 

��������
�0�"��G���:�����//�	&$�����0��/�1:	�&�G�	�
�:&��!��
�	���1 ��	���101�

��
��+;�$"����14,��	�, 01�?&HI�
11�/�� ����1�� ��&����:	H�$H��
� ����G�:%��+;�%��	
����

��
&$� 01�?/"/������14�������&���$��1�1��:G�&��/��G��%	 ����1���	&1�����"�?/"

$�/��=��@����0�����/�1:	�&�G�	�
� ��4,��������9������G���:�����/?&���?G&�9����?/"

$/,
��$/� �����&����%������+;����� �-�$"��1%"������/�1:	�&�G�	�
���14,��	�,��$"�����"���	�,  

 

��
��	 2 ���N@�:����������,A�������)���%��
�"�'$���')$��/��/��
��
/��'
����
��&68
 

 ������	&1������%���/4,��!��G���:�����/?&���?G&��+;�$"�����"���	�,0	�G
1
�� G-,�

�1	�,?&�?/"$�/��=��@����0�����/�1:	�&�G�	�
�	�, ��
&�-��?&�  �-�?&��
�H<1�/������

�G���:�����/?&���?G&�/�+�����%��!�������+;�%����&���/�"��?�	�����/!4�� ��4,�����

�G���:�����/?&���?G&�/�$/��%
	�,&�	���	�����9��01�	����/� 

 

4.3 ���N@�:���J�^0��������"��
�����
�������" �����������)���%�
����
 �����JK�



��"����,A������ 

  �����#-�*�����9�/
���$1��%���������+��������G���:����	��	�,�!��+;�$��%���

%��&����	��
��	���:/����
�/%�
� (TGA) 0$&�&��9��	�, 23  ���"��G���:����	��/����$1��%��

�+;� 2 !"�� 0�"��+;�!"��	�, 1 ��
,/���$1��%��	�,����9�/
 98 ��#��G1�G��$��=-�	�,����9�/
 136 ��#�

�G1�G��$ 01�!"��	�, 2 ��
,/���$1��%����������	�,����9�/
 314 ��#��G1�G��$:&�����9�/
����
,/��	�,

	�, 337 ��#��G1�G��$ 0$&������@��"�����������"�Q��&���?HHT����!�����9�/
���G��$�%�%

?/"%,
���"� 337 ��#��G1�G��$ �-���?&�H<1�/���	�,/����/��
$�	�
� 01����9��	�, 24 �+;����

�
�����������+�����$��%���%��	�,��%��$"���G���:����	��%"���	���1�+;� 2 %"� 1 ���"�	�,

����9�/
���������+;� 400 ��#��G1�G��$ /��1$�&�1�������H$	��$�,���� (Tetragonal) ���

�G���:�����/?&���?G&� (Zirconium oxide; ZrO2) %��%�/ JCPDS  �1�	�, 50-1089 G-,�/�1��*��
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�&"�	�,%
�0��"� 2� �	"���� 30.271 (011), 35.256 (110), 50.375 (112), 60.207 (121) 01� 62.969 

(202) 

Temperature ( oC)
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9��	�, 23 �	���:/0��/ TG/DTG ����G���:����	�� 

 

 $��U���
	�����H<1�/����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:����	��%"���	�

��1	�, 2 %"� 1 ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$ 0��&��?HHT� 15 �
:1:�1%� ��%�����?�1���

$��%���%�� 1.5 /
11
1
%�%"�!�,�:/� 	�,�����"������"�������@/���G��$�%�% 11 �G�%
�/%� ����9�/


�������� 400 ��#��G1�G��$ �+;���1� 2 !�,�:/� 0$&�&��9��	�, 25 (a) ���"�H<1�/���/����/�+;�    

������ :&�$�/��=�4����?&����9��&������� 25 (b)       
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2 -Theta (Degree)
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9��	�, 24 �1����
������� XRD ����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:����	��%"���	�

��1�+;� 2 %"� 1 	�,����9�/
�������� 400 ��#��G1�G��$ 

 

4.4 N@�:�����������
��
/��'
����
��&68
���,A������ 

 4.4.1 ���#�B���������������	"
�
����	 

  ������
��������"����/�"��?�%"����/!4�����H<1�/����G���:�����/?&

���?G&�$�/��=�
������� 	�,+�
/�����/!4��$�/��	�� (Relative humidity) 0, 33, 50, 75 01� 100 

�+����G@�%� :&���#-�*����/=�,%"�� 7 �4�	�, 10 ��
�%G� 100 ��
�%G� 1 �
:1��
�%G� 10 �
:1��
�%G�01�

100 �
:1��
�%G�%�/1
�&��&��9��	�, 26     
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(a) 

 

 
   (b) 

 

 

9��	�, 25 9��="�� SEM ���H<1�/����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:����	��%"���	�

��1	�, 2 %"� 1 	�,�����"������"�������@/���G��$�%�% 11 �G�%
�/%� 0��&��?HHT� 15 �
:1:�1%� 

(a) 9��="�����&����� (b) 9��="�����&������� 
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Relative Humidity (%)
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9��	�, 26 ���/$�/���������"���"����/%���	��?HHT����0$$1�� 01�+�
/�����/!4��$�/��	��

���H<1�/��� �/4,�/����+����+1�,�����/=�, 

 

 ���9��	�, 26 ���"�	�,���/=�,%"�� 7 �
/��0&�G���/�����+1�,��0+1� �/4,�+�
/��

���/!4��$�/��	���+1�,��?+ ��4,�����:/�1��1�����
�=��&�&G�����4���
����H<1�/��� :&���������

H<1�/�����!"�����/��4��	�,�
�/���-�� 	
������
,/���/$�/��=�����&�&G�������
� [58] 01�

�
/��0&�G���/��"�1&1��/4,���
,/+�
/�����/!4��$�/��	�� [69]  G-,���
���?&��������
�����

0�"��+;� 2 ����%�� :&�����%��0���/4,�:/�1��1�����
���
&���&�&G�����
����%����&+�
/��

���/!4����	
������
&���01��+1�,��:+�%���1���+;�?�:&�����/?���� &��$/���	�, 4.1  01�

����	�,$������
&����+1�,��0+1�	�����9��������&�&G�� :&���#�������
���?&����:/�&1��� 

Anderson�s �/4,�+�
/�����/!4��$�/��	��/��"����� �4���
����%����&+�
/�����/!4����=��+��1�/

&���:/�1��1�����
�?/"$/����� 	
����:+�%�������$�/��=��14,��	�,�����
�����-,�?+������
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��
�����-,�%�/������	�,�"�� �����	�,��4���
�=��+��1�/?+&���:/�1��1�����
� :+�%���@���1��

�����4��	�,���4���
����%����&+�
/�����/!4�� $"��1����
/��0&�G�/�����+1�,��0+1�?+�/4,�/����

�+1�,��+�
/�����/!4��$�/��	�� :&��
/��0&�G���1&1��/4,�+�
/�����/!4��$�/��	����
,/�-�� (���

�1������/$�/��=������
�+�������4���
����%����&+�
/�����/!4��) [70] 

 
++

→+ OHHOH 32     �������������4.1 

 

01��
/��0&�G�����-�����"������/=�, :&��
/��0&�G���1&1��/4,���
,/���/=�, G-,���1&1�%,
�$�&	�,

���/=�, 100 �
:1��
�%G� 01����"�	�,���/=�, 100 ��
�%G�01� 1 �
:1��
�%G�/�0��:��/������1��$��%��

/��	�,$�& �����	�,�"����/=�, 10 �
:1��
�%G�01�100 �
:1��
�%G���/����/�������� (Flat) ��,��4�

�
/��0&�G���?/"�-�����+�
/�����/!4��	�,�"����/=�,/��"�/�� ��4,���������+1�,��0+1����

$��/?HHT���
&����+1�,����"��!��	�,���/=�,%,
� 	
����$�/��=��
&!"���"��	�,:/�1��1�����
���&�&G��

?&� (Space-charge polarization) 01��/4,��
�����	�,���/=�,/��"�/�� $��/?HHT���
&����+1�,��0+1�

��"����&��@� 	
����:/�1��1�����
�?/"$�/��=&�&G��?&� ��4�&�&G��?&�?/"	���-�	
�����
/��0&�G�

0+1��1@����� 01��+;��
$��%"�+�
/�����/!4��$�/��	�� [58, 59, 63] ����������/4,��
�����	�,

���/=�, 1 �
:1��
�%G� �
/��0&�G���/�����+1�,��0+1���� 6.27×107 ?+�+;� 9.81×103 :���/ ���

+�
/�����/!4��$�/��	�� 0 �+����G@�%�?+��� 100 �+����G@�%�%�/1
�&��  �������������
��������"�

��� Adsorption 01� Desorption ���H<1�/���&����+	�, 4.10 :&��$��%�� Adsorption �"����=-����

&�&G�����:/�1��1��
�	�,+�
/�����/!4�� 0 �+����G@�%�?+��� 100 �+����G@�%� 01��$��%�� 

Adsorption �"����=-�������������:/�1��1��
�	�,+�
/�����/!4�� 100 �+����G@�%�?+��� 0 

�+����G@�%�       
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Relative Humidity (%)
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9��	�, 27 ���/$�/���������"����� Adsorption 01� Desorption ���H<1�/���	�,+�
/�����/!4��

$�/��	���+1�,��0+1���� 0 �+����G@�%� ?+ 100 �+����G@�%� 

 

 4.4.2 Response ��� Recovery ���,A������  

  ������
�������$/��%
���%����&���/�"��?�%"����/!4�� ���$/��%
	�,$
���>���

+�������-,��4���1������ Response 01���� Recovery G-,��+;��"�	�,�"����=-�1��*�����%����&

���/!4��?&� �����	&1�����
�������	�,���/=�, 1 �
:1��
�%G� :&�/�+�
/�����/!4��$�/��	�� 0 

�+����G@�%�01� 100 �+����G@�%� %�/1
�&��:&���#-�*����/=�,%"�� 7 �4�	�, 10 ��
�%G� 100 ��
�%G� 1 

�
:1��
�%G� 10 �
:1��
�%G�01�100 �
:1��
�%G� %�/1
�&��&��9��	�, 28     
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9��	�, 28 Response 01� Recovery ���H<1�/���	�,+�
/�����/!4��$�/��	�� 0 �+����G@�%� 01� 100 

�+����G@�%�  

 

 ���9��	�, 28 ��1�	�,�!������ Response ���H<1�/���G-,��
���������$�� 100 

�+����G@�%������H �4��"�����+1�,��0+1�+�
/�����/!4��$�/��	����� 0 �+����G@�%�?+ 100 

�+����G@�%� :&���/�����+1�,��0+1�01�$�/��=�+;��$��%��?&���"����&��@� (/����%��$���01�

��	�,��"����&��@�) 01��/4,��
�������1�	�,�!������ Recovery G-,��
���������$�� 0 �+����G@�%���

���H�4� �"�����+1�,��0+1�+�
/�����/!4��$�/��	����� 100 �+����G@�%�?+ 0 �+����G@�%��@����1

�!"��&������  
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                                       (c)                                                                    (d) 

 

 

9��	�, 29 �"�?&��/
�$����H<1�/����
���� 5 ���	�,+�
/�����/!4��$�/��	�� (a) ��� 0 �+����G@�%�

?+ 33 �+����G@�%� (b) ��� 0 �+����G@�%�?+ 50 �+����G@�%� (c) ��� 0 �+����G@�%�?+ 75 �+����G@�%� (d) 

��� 0 �+����G@�%�?+ 100 �+����G@�%�  
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 4.4.3 �������
�����'$
������ (Dynamic) ���,A������ 

 ������$/��%
�����1������ Response 01���� Recovery ���H<1�/���01�� $/��%


���+�������-,�	�,/����/$
���>%"�%����&���/�"��?�	�����/!4���4� ���%��$���	��?&��/
�$�

���H<1�/��� G-,�$�/��=���=-���� Reproducibility 01����/�$=��� (Stability) ���%����&���/

�"��?�	�����/!4�� G-,�0$&�&��9��	�, 29 :&��/4,��
������"�?&��/
�$�	�����/!4��/�0��:��/	�,

��	�, ������������%��$���%"���1�	������ Adsorption 01� Desorption 	��� 5 ���/��"��"������

��	�, 01�%��$�����"����&��@� �����
���?&�������/������H<1�/��� :&��
/��0&�G���%�

1���"����&��@��/4,�:/�1��1�����
���
&���&�&G�����4���
����%����&+�
/�����/!4�� �������

�
/��0&�G��"�� 7 1&1��-��������/������H<1�/	�,�%���/?&� :&����/������+;�%���
���&

�
/��0&�G��"�������$�"$/&�1?&���@���4�!�� �1"���4�=���%���/%����&+�
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� ���/	���1 :&�/�$"��	�,��14,��	�,

�+;�$���$/����"���
�	���1  ��	���101���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2            
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9��	�, 33 :��/�:	���HI������
�������/�1:	�&�G�	�
�	�,/������14��0�"�:��/�:	���HI 	�,/�

$"��	�,��14,��	�,�+;�$���$/����"���
�	���1  ��	���101���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2 :&�/�

%��	
������
&$��+;� N-(1-naphthyl)ethylenediamine dihydrochloride �����&G�1H<��
� ���/	���1 
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9��	�, 34 :��/�:	���HI	�,/������14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	�����

�
�������/�1:	�&�G�	�
� 	�,/�$"����14,��	�,�+;�$���$/����"���
�	���1  ��	���101���
�	�,

��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2  01��!�%��	
������
&$��+;�$���$/���?&HI�
11�/�� ����1��  01���&

����:	H�$H��
� �$/����G�:%�  
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9��	�, 35 :��/�:	���HI	�,?/"/������14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	��

����
�������/�1:	�&�G�	�
� 	�,/�$"����14,��	�,�+;�$���$/����"���
�	���1 ��	���101���
�	�,

��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2  01��!�%��	
������
&$��+;�$���$/���?&HI�
11�/�� ����1��  01���&

����:	H�$H��
� �$/����G�:%�  
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9��	�, 36 :��/�:	���HI	�,?/"/������14��0�"�:��/�:	���HI&���$��1�1��:G�&��/��G��%	��

����
�������/�1:	�&�G�	�
��	������$��1�1��/�%�U�������
�%�1�1�:�$ 	�,/�$"����14,��	�,

�+;��
�	���1  ��	���101���
�	�,��%��$"�� 5 %"� 3 %"� 2  01��!�%��	
������
&$��+;�$���$/���

?&HI�
11�/�� ����1��  01���&����:	H�$H��
� �$/����G�:%�  
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�������กก����� �
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�����
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�����$�
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9��	�, 37  9��="�� SEM (&�����) ���H<1�/����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:����	��

%"���	���1	�, 2 %"� 1 ��%�����?�1 1.5 /
11
1
%�%"�!�,�:/� 	�,�����"������"�������@/���G�� 

$�%�% 11 �G�%
�/%� 0��&��?HHT� 15 �
:1:�1%� ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$ 	�,

�
�1������ (a) 20000 �	"� (b) 10000 �	"� (c) 2000 �	"� 01� (d) 500 �	"� 

 

 

 

 

 

(a) (b)

(c) (d)
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9��	�, 38 9��="�� SEM (&�������) ���H<1�/����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:����	��

%"���	���1	�, 2 %"� 1 ��%�����?�1 1.5 /
11
1
%�%"�!�,�:/� 	�,�����"������"�������@/���G�� 

$�%�% 11 �G�%
�/%� 0��&��?HHT� 15 �
:1:�1%� ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$ 	�,

�
�1������ (a) 20000 �	"� (b) 10000 �	"� (c) 2000 �	"� 01� (d) 500 �	"� 

 

(a) (b) 

 (c) (d)
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%����	�, 4 ���/$�/���������"���"����/%���	��?HHT����0$$1��01�+�
/�����/!4��$�/��	��

���H<1�/��� �/4,�/����+����+1�,�����/=�,���H<1�/����G���:�����/?&���?G&�	�,?&�����G���:�

���	��%"���	���1	�, 2 %"� 1 	�,�����"������"�������@/���G��$�%�% 11 �G�%
�/%� 0��&��?HHT� 

15 �
:1:�1%� ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$  

 

�"� Impedance (Ω) 	�,

+�
/�����/!4��

$�/��	��%"��7 (%) 

���/=�, (��
�%G�) 

10 100 1,000 10,000 100,000 

0 6.68×10-7 8.55×10-7 6.27×10-7 7.06×10-6 7.17×10-5 

33 3.03×10-6 2.92×10-6 2.67×10-6 2.12×10-6 5.31×10-5 

50 3.75×10-4 3.40×10-4 3.37×10-4 3.41×10-4 3.29×10-4 

75 3.90×10-4 3.70×10-4 3.72×10-4 3.65×10-4 3.46×10-4 

100 1.16×10-4 1.01×10-4 9.81×10-3 9.67×10-3 1.02×10-4 
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%����	�, 5  ���/$�/���������"���"����/%���	��?HHT����0$$1��������&�&G�� 01�������G��

���H<1�/������H<1�/���	�,?&�����G���:����	��%"���	���1	�, 2 %"� 1 	�,+�
/�����/!4��

$�/��	��%"��7 �/4,����/%"��#���� 5 :�1%� ���/=�, 1 �
:1��
�%G� 	�,�����"������"�������@/���      

G��$�%�% 11 �G�%
�/%� 0��&��?HHT� 15 �
:1:�1%� ����9�/
G��$�%�% 400 ��#��G1�G��$ �+;�

��1� 30 ��	�   

 

+�
/�����/!4��$�/��	�� (%) 
�"� Impedance (Ω) 

Adsorption Desorption 

0 8.32×10-7 6.95×10-7 

33 8.13×10-6 1.19×10-6 

50 8.13×10-4 3.59×10-4 

75 5.73×10-4 2.44×10-4 

100 1.84×10-4 1.84×10-4 
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Architectural control of nanostructured ZrO2 thin films via electrostatic spray deposition 

technique using zirconatrane as precursor 

 

Gamonpetch Poungchun1,2 , Manop Panapoy1,2 , Bussarin Ksapabutr1,2,* 

 
1Department of Material Science and Engineering, Faculty of Engineering and Industrial 

Technology, Silpakorn University, Sanamchandra Palace Campus, Nakhon Pathom 73000, 

Thailand 

 
2Center of Excellence for Petroleum, Petrochemicals and Advanced Materials, Chulalongkorn 

University, Bangkok, 10330, Thailand  

E-mail address: kbussarin@hotmail.com 

 

The architectural control of nanocrystals with well-defined morphology has attracted significant 

interest of material scientist and chemist because of the importance of the shape and size of 

materials in determining their widely varying properties. Zirconium dioxide (ZrO2) is very useful 

in many application due to their wear resistance, hardness, chemical inerness, high melting 

temperature, poor thermal conductivity, ionic and electrical properties, creep resistance, hardness 

and high elastic modulus. ZrO2 thin films have several potential applications in wear-resistant 

coating, transistors, optical coatings, superconductors, oxygen sensors, thermal barrier and ion 

conductors. In this study, nanostructures of the ZrO2 thin films were fabricated in open 

atmosphere through the cost-effective and simple coating technique referred to as electrostatic 

spray deposition (ESD). Such nanostructures were grown on glass substrate using zirconatrane as 

precursor synthesized via the Oxide One Pot Synthesis (OOPS) process. Nanostructured ZrO2 

films were characterized by means of SEM, XRD, and TEM. The results showed that the 

morphologies of ZrO2 nanocrystals can be easily controlled via tuning the weight ratio of 

zirconatrane and ethanol. ZrO2 structures presented nanoflower- or nanowire-like morphologies.           
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