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บทคัดยอ 

 

นาโนคอมพอสิตของอนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซดที่แสดงหนาที่สอง

อยางควบคูกันระหวางความเปนซูเปอรพาราแมกเนติกและเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสง ถูก

เตรียมขึ้นโดยกระบวนการ 3 ขั้นตอน ขั้นตอนแรก อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด

ในเฟสแมกนีไทตและแมกเฮไมตถูกเตรียมโดยกระบวนการยอยสลายสารเชิงซอนของเหล็กและ

โอเลเอตภายใตความรอนสูง ขั้นที่ 2 ไดแกการเคลือบผิวของอนุภาคระดับบนาโนเมตรของเหล็ก

ออกไซดดวยช้ันซิลิกาที่อยูในเฟสอสณัฐานดวยกระบวนการรีเวอรสไมโครอมีัลชัน ในขั้นสุดทาย 

ช้ันไทเทเนียเปนผิวเคลือบช้ันที่สองไดถูกสรางขึ้นเพื่อเคลือบซ้ําชันซิลิกาที่มีอยูเดิมดวย

กระบวนการโซล-เจลในสภาวะที่ถุกควบคุม วัสดุนาโนคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นไดถูกพิสูจน

เอกลักษณโดยเคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรกโทรมิเตอร กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 

เคร่ืองวิเคราะหหาพื้นที่ผิว เคร่ืองเอกซเรยฟลูออเรสเซนสสเปกโทรมิเตอร และเคร่ืองฟูเรียร

ทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรสโคป จากการวิเคราะหพบวาช้ันไทเทเนียที่ไดมีผลึกแบบอนา

เทสซึ่งมีสมบัติเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสง และช้ันซิลิกาชวยปองกันการรวมตัวกันของ

อิเล็กตรอนและโฮล ทําใหการเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของไทเทเนียไมไดรับผลกระทบเมื่อนํามา

สรางคอมพอสิตกับเหล็กออกไซด คอมพอสิตไทเทเนีย-ซิลิกา-เหล็กออกไซดที่เตรียมได มี

ความสามารถในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงสูงกวาอนุภาคของไทเทเนียที่เคลือบบนเหล็ก

ออกไซดโดยตรงในการยอยสลายสียอมเมทิลลีนบลูในน้ําและสามารถนําอนุภาคดังกลาวกลับมา

ใชซ้ําไดงายโดยใชสนามแมเหล็กจากภายนอกในการแยกอนุภาคนาโนคอมพอสิตกลับหลัง

สิ้นสุดปฏิกิริยา คอมพอสิตปริมาณ 0.5 กรัมตอลิตร สามารถสลายสียอมเมทิลลีนบลู 3 ppm ได

มากกวารอยละ 90 ภายใตแสงยูวี ในเวลา 5 ช่ัวโมง และคอมพอสิตดังกลาว มีประสิทธิภาพใน

การสลายสียอมไดอยางนอย 3 คร้ัง โดยไมตองผานการปรับปรุงพื้นผิวของคอมพอสิต จากนั้น

ศึกษาผลของความหนาช้ันซิลิกาที่มีผลตอประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของ

คอมพอสิต โดยใชปริมาณเหล็กออกไซด 45 mg ในการสลายสียอมเมทิลลีนบลู 12 ppm 

ปริมาตร 30 มิลลิลิตร ภายใตแสงยูวี เปนเวลา 5 ช่ัวโมง พบวาช้ันซิลิกาหนาประมาณ 6 นาโน

เมตร เปนความหนาที่เพียงพอสําหรับกั้นการเคล่ือนที่ของอิเล็กตรอนระหวางอนุภาคไทเทเนีย

กับอนุภาคเหล็กออกไซดและเพียงพอตอการคงประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของไท

เทเนีย นอกจากนี้ นาโนคอมพอสิตที่เตรียมได ยังแสดงความสามารถในการกําจัดแบคทีเรีย

ชนิด Staphylococcus aureus จากงานวิจัยช้ินนี้ นาโนคอมพอสิตที่สังเคราะหไดสามารถมี

ประโยชนไดหลากหลายเชนการกําจัดมลพิษและแบคทีเรียกอโรคที่สามารถถูกแยกออกมาจาก

สิ่งแวดลอมไดทันทีหลังจากการใชงานดวยแรงดึงจากสนามแมเหล็ก 

 



 

 

Abstract 

 

Nanocomposites of iron oxide nanoparticles with dual functionality of 

superparamagnetic and photocatalytic properties were prepared using a three step 

process. The iron oxide nanoparticles of magnetite and maghemite phases were first 

synthesized using a thermal decomposition of iron-oleate complexes. Then amorphous 

silica layer was coated onto the iron oxide nanoparticle surface using reverse micro-

emulsion process. In the last step, titania layer (second shell) were coated onto iron 

oxide@silica core-shell nanoparticles using a sol-gel process under controlled condition. 

The nanocomposites were characterized using X-ray diffractometer, transmission 

electron microscope, surface area analyzer, vibrating sample magnetometer, X-ray 

fluorescent spectrometer, and Fourier-transform infrared spectroscope. From the 

analyses, titania in the outer layer was in the anatase phase and exhibited high 

photocatalytic property, while silica interlayer prevents the loss of photocatalytic activity 

from electron-hole recombination when anatase titania shells are directly coated onto 

iron oxide. Titania-silica-iron oxide nanocomposites showed higher photocatalytic activity 

than titania-coated iron oxide nanoparticles in the photodegradation of methylene blue 

dye. These composites could be easily recovered from liquid phase using a magnetic 

field. The 0.5 g/L composites can degrade more than 90 percent of 3 ppm methylene 

blue under ultraviolet irradiation for 5 h. These composites could effectively photo-

degrade the dye for at least three cycles without regeneration. The effects of thickness 

of silica interlayer were studied using 45 mg of iron oxide nanoparticles for degrading 

methylene blue (12 ppm, 30 mL) under ultraviolet irradiation (5h). From our studies, 

approximately 6 nanometer of silica interlayer is an enough thickness for the inhibition 

of electron translocation between titania and iron oxide nanoparticles, and enough for 

maintaining the efficiency of photocatalytic activity of titania nanoparticles. Moreover, the 

nanocomposites exhibited high antibacterial properties against Staphylococcus aureus.  

From our study, the nanocomposites can be useful in various applications such as 

removal of pollutants and pathogenic bacteria with readily separation from the 

environment using an external magnetic field.  

 

 

 



 

 

 

Executive Summary 

  

การเรงปฏิกิริยาเชิงแสง เปนปฏิกิริยาที่อาศัยตัวเรงปฏิกิริยาที่สามารถดูดกลืนพลังงาน

แสงเพื่อกระตุนใหเกิดอิเล็กตรอนและโฮลเพื่อใชในการเกิดปฏิกิริยาในทิศทางที่ตองการ โดยไท

เทเนียเปนดัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงวิวิธพันธที่เปนที่นิยมเนื่องจากมีประสิทธิภาพในการเรง

ปฏิกิริยาสูง แตไทเทเนียที่เปนตัวเรงปฏิกิริยาที่ดีจําเปนตองมีขนาดอนุภาคเล็กเพื่อเพิ่มพื้นที่ผิว 

ทําใหการแยกอนุภาคไทเทเนียออกจากผลิตภัณฑหลังจากสิ้นสุดปฏิกิริยาทําไดยาก แนวทาง

หนึ่งที่สามารถใชแยกตัวเรงปฏิกิริยาวิวิธพันธออกจากระบบ คือการสรางคอมพอสิตกับวัสดุที่มี

ความเปนแมเหล็ก หรือมีสมบัติแบบเฟอโรแมกเนติกหรือเฟอรแมกเนติก เพื่อใหสามารถแยก

วัสดุเหลานั้นออกจากปฏิกิริยาไดทันทีโดยใชแรงแมเหล็ก 

 อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด เปนวัสดุที่มีความเปนแมเหล็กชนิดหนึ่งที่

นิยมใชในระบบทางชีวภาพและสิ่งแวดลอม เนื่องจากเหล็กออกไซดจะมีความปลอดภัยสูงและมี

ความเสถียรสูงแลว เมื่ออนุภาคแมเหล็กมีขนาดระดับนาโนเมตรจะแสดงปรากฏการณซูเปอร

พาราแมกเนติก กลาวคือ อนุภาคเหลานี้จะไมแสดงการดูดรวมตัวกันในสภาวะที่ไมมี

สนามแมเหล็ก แตเมื่อใหสนามแมเหล็ก อนุภาคเหลานี้จะถูกดึงดูดเขาหาสนามแมเหล็กอยาง

แรงและรวดเร็ว ปรากฏการณนี้ ทําใหอนุภาคระดับนาโนเมตรของแมเหล็กสามารถกระจายตัว

ในรูปคอลลอยดไดอยางเสถียร แตจะถูกแยกออกจากตัวทําละลายไดอยางรวดเร็ว 

 งานวิจัยช้ินนี้ เสนอแนวทางในรวมสมบัติการเรงปฏิกิริยาเชิงแสง และสมบัติแมเหล็ก

แบบซูเปอรพาราแมกเนติกไวในอนุภาคนาโนคอมพอสิตระหวางอนุภาคระดับนาโนเมตรของ

เหล็กออกไซดและอนุภาคไทเทเนีย โดยคํานึงถึงปญหาที่เกิดขึ้นจากการสัมผัสกันโดยตรงของ

พื้นผิวของเหล็กออกไซดและไทเทเนีย ซึ่งพบวาสมบัติเรงปฏิกิริยาเชิงแสงของไทเทเนียลดลง

อยางมากเนื่องจากอเิล็กตรอนและโฮลที่เกิดขึ้นหลังถูกกระตุนจะถูกถายเทไปที่เหล็กออกไซดซึ่ง

มีชองวางพลังงานที่แคบกวาและสูญเสียความเปนตัวเรงปฏิกิริยาไป งานวิจัยช้ินนี้ จึงเสนอ

แนวทางในการเตรียมนาโนคอมพอสิตโดยมีช้ันซิลิกากั้นระหวางไทเทเนียและเหล็กออกไซด 

เนื่องจากซิลิกามีชองวางพลังงานที่กวางมากและนาจะยับยั้งการถายเทอิเล็กตรอนและโฮล

ระหวางวัสดุทั้งสองได และไดศึกษาความหนาของซิลิกาที่เพียงพอตอการปองกันการถายเท

อิเล็กตรอนนี้ ผานการเปรียบเทียบความสามารถในการเรงปฏิกิริยาการยอยสลายของเมทิล- 

ลีนบลูของนาโนคอมพอสิตที่มีความหนาของช้ันซิลิกาที่แตกตางกัน 

 การทดลอง 

 นาโนคอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-เหล็กออกไซด ถูกเตรียมขึ้นโดยกระบวนการ  

3 ขั้นตอน โดยขั้นตอนแรก อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซดในเฟสแมกนีไทตและ

แมกเฮไมตถูกเตรียมโดยกระบวนการสลายสารเชิงซอนของเหล็กและโอเลเอตภายใตความรอน

สูง ขั้นที่ 2 ไดแกการเคลือบผิวของอนุภาคระดับบนาโนเมตรของเหล็กออกไซดดวยช้ันซิลิกาที่



 

 

อยูในเฟสอสัณฐานดวยกระบวนการรีเวอรสไมโครอีมัลชัน ในขั้นสุดทาย ช้ันไทเทเนียเปนผิว

เคลือบช้ันที่สองไดถูกสรางขึ้นเพื่อเคลือบซ้ําชันซิลิกาที่มีอยูเดิมดวยกระบวนการโซล-เจลใน

สภาวะที่ถุกควบคุม วัสดุนาโนคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นไดถูกพิสูจนเอกลักษณโดยเคร่ืองเอกซเรย

ดิฟแฟรกโทรมิเตอร กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน เคร่ืองวิเคราะหหาพื้นที่ผิว 

เคร่ืองเอกซเรยฟลูออเรสเซนสสเปกโทรมิเตอร และเคร่ืองฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรด

สเปกโทรสโคป 

 การศึกษาสมบัติการเรงปฏิกิริยาเชิงแสง ทําโดยใชสียอมเมทิลลีนบลูเปนสารตั้งตน นา

โนคอมพอสิตที่เร่ิมตนจากเหล็กออกไซด 45 mg ในการสลายสียอมเมทิลลีนบลู 12 ppm 

ปริมาตร 30 มิลลิลิตร ภายใตแสงยูวี เปนเวลา 5 ช่ัวโมง โดยแหลงกําเนิดรังสียูวี ใชหลอด black 

light ซึ่งเปนชวงยูวีที่พลังงานต่ําและไมเปนอันตรายตอรางกาย โดยทําการศึกษาผลของความ

หนาของช้ันซิลิกาตอประสิทธิภาพในการยอยสลายสียอม ความเขมขนและเวลาที่เหมาะสม และ

ความสามารถในการนํานาโนคอมพอสิตมาใชซ้ําโดยไมผานกระบวนการกระตุนพื้นผิวของนาโน

คอมพอสิต 

 สําหรับการศึกษาสมบัติการเรงปฏิกิริยาเชิงแสง ที่สะทอนมาในรูปการกระตุนใหเกิด 

reactive oxygen species ที่มีฤทธิ์ในตานเช้ือแบคทีเรีย โดยในงานวิจัยนี้ ใช Staphylococcus 

aureus เปนตัวแทนแบคทีเรียที่กอโรคมาใชในการศึกษา โดยใชการบมแบตทีเรียกับนาโนคอม

พอสิตและกระตุนดวยรังสียูวีเปนเวลา 1 ช่ัวโมง กอนจะบมเช้ือตออีก 24 ช่ัวโมงในที่มืด จากนั้น 

นับจํานวนโคโลนีของแบคทีเรียที่รอดชีวิต เปรียบเทียบกับแบคทีเรียในจานเล้ียงเช้ือที่ไมสัมผัส

นาโนคอมพอสิตแตไดรับรังสียูวีในเวลาที่เทากันและจานเล้ียงเช้ือที่ไมไดรับการฉายรังสียูวี 

 ผลการทดลองและวิจารณผลการทดลอง 

 นาโนคอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-เหล็กออกไซดที่มีความเสถียรทางคอลลอยดได

ถูกเตรียมขึ้น โดยอนุภาคมีขนาดรวม 20-50 นาโนเมตรขึ้นกับความหนาของช้ันซิลิกา ผลจาก

การวิเคราะหผลึกดวย XRD พบวา ไทเทเนียอยูในเฟสอะนาเทส และเหล็กออกไซดอยูในเฟส

แมกนีไทตและแมกฮีไมตตามที่ตองการ  และซิลิกาอยูในรูปอสัณฐานซึ่งเปนเฟสที่มีความเปน

พิษตอสิ่งมีชีวิตต่ําสําหรับการขยายการใชงานในสิ่งแวดลอมและในระบบสิ่งมีชีวิต 

 ภายใตสภาวะที่เหมาะสม นาโนคอมพอสิตสามารถยอยสลายเมทิลลีนบลูไดภายในเวลา 

2 ช่ัวโมง และสามารถนํากลับมาใชซ้ําไดอยางนอย 3 คร้ังโดยประสิทธิภาพลดต่ําลงเพียง

เล็กนอย หลังจากคร้ังที่ 3 หากตองการใชซ้ํา สามารถกระตุนพื้นผิวของนาโนคอมพอสิตไดใหม

โดยใชไฮโดรเจนเปอรออกไซด นอกจากนี้ ยังพบวาช้ันซิลิกาครมีความหนาอยางนอย 6 นาโน

เมตรเพื่อใหการยับยั้งการถายเทอิเล็กตรอนและโฮลจากไทเทเนียไปยังเหล็กออกไซดเกิดได

อยางมีประสิทธิภาพ 

 สําหรับฤทธิ์ยับยั้งการเจริญของแบคทีเรีย พบวาการบมแบคทีเรีย S. aureus กับนาโน

คอมพอสิตภายใตรังสียูวีพลังงานต่ําเพียง 1 ช่ัวโมง สามารถยับยั้งการเจริญของแบคทีเรียไดถึง 

50 เทา เทียบกับแบคทีเรียที่ไดรับเพียงรังสียูวี แสดงใหเห็นแนวโนมที่ดีในการใชนาโนคอมพอ



 

 

สิตในการกําจัดแบคทีเรียและสามารถแยกวัสดุที่ใชแลวออกจากระบบไดดวยสนามแมเหล็ก 

แตกตางจากการกําจัดแบคทีเรียดวยวิธีอื่น ๆ ที่อาจกอใหเกิดการปนเปอนของสารทําลาย

แบคทีเรียในบริเวณที่ไมตองการได 

 บทสรุป 

 งานวิจัยนี้ ไดเสนอแนวทางในการสรางนาโนคอมพอสิตของตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงและ

วัสดุแมเหล็กที่มีความเสถียรเชิงคอลลอยดและมีประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาที่สูงในรูปนาโน

คอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-เหล็กออกไซด วัสดุนี้ สามารถกําจัดสียอมและทําลายแบคทีเรีย

ตัวอยางไดอยางมีประสิทธิภาพพรอมทั้งมีการตอบสนองตอแมเหล็กทําใหการแยกออกจาก

ระบบและการนํามาใชซ้ําทําไดงาย อันจะเปนแนวทางใหมในการแกปญหาสิ่งแวดลอมและ

ประโยชนทางการแพทยในดานการตานแบคทีเรียตอไป 

 สําหรับงานวิจัยที่สามารถดําเนินการตอเนื่องจากโครงการนี้ ควรมีการศึกษาดานการใช

พลังงานแสงในชวงที่ตามองเห็น เพื่อใหนาโนคอมพอสิตสามารถเก็บเกี่ยวพลังงานจาก

แสงอาทิตยไดโดยตรง และควรดําเนินการออกแบบระบบในการใชงานนาโนคอมพอสิตให

สามารถใชงานในระดับที่ใหญขึ้นเพื่อประโยชนในทางพาณิชยตอไป 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Project Code : MRG5680091 

(รหัสโครงการ) 

 

Project Title : การเรงปฏิกิริยาเชิงแสงและสมบัติทางแมเหล็กแบบซูเปอรพาราแมก- 

(ช่ือโครงการ)  เนติกของวัสดุนาโนคอมพอสิตของอนุภาคนาโนเหล็กออกไซด 

 

Investigator : นายนําพล  อินสิน  ภาควิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร  

(ช่ือนักวิจัย)      จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย 

 

 

E-mail Address : Numpon.i@chula.ac.th 

 

Project Period : 2 ป 6 เดือน 

(ระยะเวลาโครงการ) 

 

วัตถุประสงค 

1. เพื่อเตรียมวัสดุนาโนคอมพอสิตชนดิใหมที่ประกอบดวยไทเทเนยี-ซิลิกา-อนุภาค

ระดบันาโนเมตรของเหล็กออกไซดซึ่งมคีวามเสถียรทางคอลลอยด มีประสิทธิภาพ

ในการเรงปฏิกิริยาเชิงแสง และแสดงปรากฏการณซูเปอรพาราแมกเนติก 

2. เพื่อประยุกตนาโนคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงชนิดใหม

ในการยอยสลายสยีอมและสามารถแยกออกจากระบบไดดวยสนามแมเหล็ก

ภายนอก 

3. เพื่อศึกษาความเปนพิษและคามเปนไปไดในการใชงานทางชีวภาพ 

 

วิธีทดลอง 

การเตรียมนาโนคอมพอสิต ไทเทเนยี-ซิลิกา-เหล็กออกไซด 

 ในการเตรียมวัสดนุาโนคอมพอสิต ประกอบดวยขั้นตอนหลัก ดังแสดงในรูปที่ 1 และ

เคร่ืองมอืในเตรียมและการวิเคราะห และสารเคมีที่ใชดังสรุปในตารางที่ 1 และ 2 ตามลําดับ 

 

รูปที่ 1 แผนภาพอยางงายแสดงคอมพอสิตที่สนใจสังเคราะหขึ้น 

 



 

 

ตารางที่ 1 แสดงเคร่ืองมอืที่ใชในการเตรียมและวิเคราะหตัวอยางทีไ่ด  

 
ตารางที่ 2 สารเคมีที่ใชในการเตรียมวัสดุนาโนคอมพอสิต 

 
 

วิธีการเตรียมอนภุาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด (I) 

1.ช่ัง FeCl3 1.2977 กรัม ละลายในน้ํา DI ปริมาตร 10 มิลลิลิตร 

2.ช่ัง NaOH 0.96 กรัม ละลายดวยน้ํา DI ปริมาตร 10 มิลลิลิตร 

3.นําขวดกนกลมปริมาตร 250 มิลลิลิตร เติม Oleic acid ปริมาตร 7.6 มิลลิลิตร แลวจึง

เติมสารละลาย NaOH  



 

 

4.เติมสารละลาย FeCl3 และ Hexane : Ethanol : DI water อัตราสวน 7 : 4 : 3 

5.นําไปปนกวน (stir) ดวย magnetic stirrer  

6. ทําการใหความรอนทีอุ่ณหภูม ิ70 องศาเซลเซียส เปนเวลา 4 ช่ัวโมง 

7. สกดัเอาช้ันน้ําออก จะเหลือช้ันของ hexane แลวคอยนําไประเหย hexaneโดยใช

ความดนัจนได Iron-oleate complex 

8.เติม 1-Octadecence : Oleic acid : Iron-oleate complex ในอัตราสวน 20 : 0.57 : 

3.6 

9.ใหความรอนที่อุณหภูมิ 320 องศาเซลเซียส เปนเวลา 30 นาท ี 

10. เหว่ียงที่ 3000รอบตอนาที เปนเวลา 5 นาที และลางอนภุาคแมเหล็ก แลวนํา

อนุภาคดังกลาวมากระจายตัว (disperse) ใน Hexane 

 

วิธีการเตรียมอนภุาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกา (SI) 

1.เตรียมอนุภาคแมเหล็กทีก่ระจายตัวใน Cyclohexane 90 มิลลิกรัม 

2.เตรียม Igepal CO-520 9.88 กรัม กระจายตวัอยูใน Cyclohexane 84 มิลลิลิตร เติม

อนุภาคแมเหล็กที่เตรียมไว นําไป sonicate  

3.เติม Ammonium hydroxide ปริมาตร 700 ไมโครลิตร ปน(stir) เปนตลอดเวลา แลว

เติม Tetraethyl orthosilicate (TEOS) ปริมาตร 150, 600, 2400 ไมโครลิตร (sample A, B, C 

ตามลําดับ) ปน(stir) เปนเวลา  16 ช่ัวโมง 

4.เหว่ียงที ่4000รอบตอนาที เปนเวลา 5 นาท ีและลางดวย Ethanol แลวนําอนุภาค

แมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกากระจายตัว (disperse) ใน Ethanol 

 

วิธีการเคลือบอนภุาคไทเทเนียมไดออกไซดบนคอมพอสิตของอนภุาคแมเหล็กถกู

เคลือบดวยช้ันซิลิกา(TSI)  

1.เตรียม Hexanol : Cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) : DI water ใน

อัตราสวนโดยน้ําหนักเปน 6 : 3 : 1 เทผสมกัน แลวปนกวน (stir) เปนเวลา 60 นาที จะพบวา

สารละลายขุนสีขาวกลายเปนสารละลายใส ใสอนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยซิลิกา 

2.เติม Tetrabutyl orthotitanate (TBOT) ปริมาตร 50 ไมโครลิตร 

3.ปนกวน (stir) พรอมกับการใหความรอนที่อณุหภูมิ 80 องศาเซลเซยีส เปนเวลา 24 

ช่ังโมง 

4.เหว่ียงที ่3000รอบตอนาที เปนเวลา 5 นาที และลางดวย Ethanol และ DI water จะ

ไดสารตัวอยางเปน TSI sample A, B, C ตามปริมาณของ TEOS ที่เติมเขาไป (150, 600, 

2400 uL) 

 

 



 

 

 

 

การทดสอบประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกริิยาดวยแสงโดยการยอยสลายสยีอมเมทิลีนบลู 

 

ตอนที่ 1 เตรียมสารละลายเมทิลีนบลู 

1.เตรียม Stock สารละลายเมทิลีนบลูเขมขน 100 ppmโดยช่ังเมทิลีนบลู 10 mg ละลาย

ในน้ําแลวปรับปริมาตรดวยน้าํในขวดปริมาตร 50 mL 

2.เตรียมสารละลายเมทิลลีนบลูเขมขน  12  ppm จาก Stock สารละลายเมทิลลีนบลู

เขมขน 100 ppm 

3.นําไปวัดคาการดูดกลืนแสงโดยสแกนความยาวคล่ืนในชวง 400-800 nm ดวยเคร่ือง 

UV-VIS spectrophotometer 

 

ตอนที่ 2 ทดสอบประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง 

1.นําอนุภาคที่เตรียมได น้ําหนกั 45 mg ของอนุภาคแมเหล็ก ใสบีกเกอรขนาด 100 mL 

ที่มีสารละลายเมทิลลีนบลูเขมขัน 12 ppm ปริมาตร 30 mL 

2.ทิ้งไวในตูมืด  

3.นําออกจากตูมืด เก็บตัวอยางของสารละลายเมทิลีนบลูกอนฉายแสงอัลตราไวโอเลต 

36 วัตต 

4.นําสารละลายและอนุภาคที่เหลือจากขอ 3ไปฉายแสงอัลตราไวโอเลต เก็บตัวอยาง

เมื่อเวลาผานไปเปน 0.5, 1,2,3,5 ช่ัวโมง 

5.นําสารละลายและอนุภาคที่ไดจากขอ 4 แยกออกโดยอาศัยสมบัติแมเหล็ก 

7.นําสารละลายสวนใสไปวิเคราะหดวยเคร่ือง UV-Vis spectrophotometer เพื่อวัดคา

การดูดกลืนแสงที่ลดลงที่ความยาวคล่ืน 664  nm 

8.นําคาการดูดกลืนแสงทีไ่ดในแตละคร้ังของการวัดมาคาํนวณเปนเปอรเซนตการ

สลายตัวของสียอมเมทิลีนบลู  จากนั้นเขยีนกราฟเทียบกับเวลาที่ฉายแสง (Irradiation Time) 

เพื่อเปรียบเทียบประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงโดยการยอยสลายสียอมเมทิลลี

นบลูของอนุภาคแตละชนิด 

 

การทดสอบการตานเช้ือแบคทีเรีย 

ใชวิธีการทดสอบการตานเช้ือแบคทีเรีย Staphylococcus aureus โดยการเล้ียงเช้ือให

เจริญเติบโตใน 5 mL Luria-Bertani (LB)  ที่สั่นที่อุณหภูมิ 37 องศาเซลเซียล จากนั้นเพาะเช้ือ

ในอาหารใหมโดยเติม fresh LB 20 mL (optical density at 600 nm of 0.5) เช้ือจะถูกเจือจาง

ใน LB เปนหลายความเขมขนและนําสารคอลลอยดตัวอยาง 10 uL ใสลงในเช้ือ นําจานเล้ียงเช้ือ

ที่ใสสารทั้งหมดไปบมที่อุณหภูมิ 37 องศาเซลเซียล 1 ช่ัวโมง ภายใตรังสียูวี กอนจะบมตออีก 



 

 

24 ช่ัวโมง นับจํานวนโคโลนีของแบคทีเรียที่รอดชีวิต ใชวิธีการเดียวกันกับจานเล้ียงเช้ือที่ใส

เฉพาะเช้ือแบคทีเรียแตไมใสสารคอลลอยด และอีกจานเล้ียงเช้ือไมฉายแสงและไมเติมสาร

คอลลอยด (untreated control) 

 

ผลการทดลอง สรุปและวิจารณผลการทดลอง 

      ผลการวิเคราะหดวยเทคนิค XRD ของอนุภาคแมเหล็ก (I), อนุภาคไทเทเนีย (T), อนุภาค

แมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยไทเทเนีย (TI), คอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก (TSI) แสดงให

เห็นในรูปที่ 2 พบวา อนุภาคแมเหล็กที่เตรียมขึ้นไดมีความเปนผลึก โดยมีเฟสของสารตรงกับ 

JCPDS no. 19-0629 ซึ่งคือเฟสของแมกนีไทต (magnetite) ในกราฟจะแสดงตําแหนงพีคดวย

เคร่ืองหมายวงกลมสีเหลือง เสน B ในรูปที่ 2 เปน XRD pattern ของอนุภาคไทเทเนีย พบพีค

ตรงกับ JCPDS no. 21-1272 โดยตําแหนง 2 theta ที่สําคัญไดแก 25.5
o
, 37.9

o
, 48.2

o
 และ  

54.4
o
 ซึ่งตรงกับเฟสอนาเทส  (anatase) ของไทเทเนียในกราฟแสดงตําแหนงพีคดวย

เคร่ืองหมายสามเหล่ียมสีดํา คอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก มี XRD pattern แสดงใน

เสน c พบวาคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นไดมีเฟสผสมระหวางเฟสแมกนีไทตกับอนาเทส ซึ่งแสดง

แนวโนมวาคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นมาไดจะมีสมบัติความเปนแมเหล็กแบบอนุภาคแมเหล็กและมี

สมบัติการเปนโฟโตคะตะลิสตที่ดีแบบอนุภาคอนาเทสไทเทเนีย การที่ไมเห็นเฟสของช้ันซิลิกา

ดวยเทคนิค XRD เพราะวาซิลิกาที่เตรียมขึ้นไดไมมีความเปนผลึก  สวน XRD pattern ของ

อนุภาคแมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยไทเทเนีย พบวาคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นไดมีเฟสผสมระหวาง

เฟสแมกนีไทตกับอนาเทสเชนเดียวกับคอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก  

 
 รูปที่ 2 แสดง X-ray diffraction patterns ของ (a) อนุภาคแมเหล็ก,  (b) อนุภาคไทเท

เนีย, (c) คอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก,  (d) อนุภาคแมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยไทเท

เนีย,  (e)  JCPDS no. 19-0629 (magnetite phase), (d) JCPDS no. 21-1272 (anatase 

phase) 

 



 

 

 

 
รูปที่ 3 แสดง FT-IR spectra ของ  (a)  อนภุาคแมเหล็ก,  (b) อนภุาคแมเหล็กที่ถูก

เคลือบดวยซิลิกา,  (c) คอมพอสิตของไทเทเนยี-ซิลิกา-แมเหล็ก  

 

ผลการวิเคราะหดวยเคร่ือง FT-IR ของอนุภาคแมเหล็ก (I), คอมพอสิตของซิลิกาที่

เคลือบบนแมเหล็ก (SI), คอมพอสิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก (TSI) แสดงใหเห็นในรูปที่ 3 

ผลการวิเคราะหตัวอยางขางตนดวยเคร่ือง FT-IR เปนการพิสูจนใหเห็นวามีการเคลือบช้ันซิลิกา

และไทเทเนียบนอนุภาคแมเหล็กเรียบรอยแลว โดยจากกราฟซึ่งวิเคราะหในชวง wavenumber 

400 ถึง 4000 cm
-1
 จะพบพีคที่ wavenumber 3400 cm

-1
  จะตรงกับการสั่นแบบ stretching 

ของพันธะ O-H และน้ํา สวนที่ 1640 cm
-1
 แสดงการสั่นแบบ bending ของ hydroxyl และพันธะ 

C-O ซึ่งมาจากโครงสรางของ oleate สวนพีคที่ 2920 และ 2845 cm
-1
 แสดงการสั่นแบบ 

stretching ของพันธะ C-H จาก oleate  สวนในกราฟเสน b จะพบพีคใกลๆ 1090 cm
-1
ซึ่งตรง

กับการสั่นแบบ asymmetric stretching ของพันธะ Si-O-Si ตัวอยางในกราฟเสน c คือ คอมพอ

สิตของไทเทเนีย-ซิลิกา-แมเหล็ก (TSI)  พบพีคที่ 1090 cm
-1
 ที่ตรงกับการสั่นของพันธะ Si-O-

Si  และที่ 960 cm
-1
 ตรงกับการสั่นของพันธะ Si-O-Ti และ Si-O-H มีพีคใหมที่แตกตางจาก

อนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกา เมื่อเคลือบอีกช้ันดวยอนุภาคของไทเทเนีย คือ พีคที่ 

466 cm
-1
 ซึ่งเปนการสั่นแบบ stretching ของพันธะ Ti-O-Ti ผลที่ไดจากเทคนิคนี้จึงสนับสนุนวา

อนุภาคแมเหล็กถูกเคลือบดวยช้ันซิลิกาและช้ันไทเทเนียแลว 

สําหรับขนาดของอนุภาคนาโนคอมพอสิต และความหนาของช้ันซิลิกาในคอมพอสิต 

วิเคราะหโดยใชเทคนิค Dynamic light scattering (DLS) รวมกับกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน

แบบสองผาน (TEM) ดังสรุปในตารางที่ 3 และรูปที่ 4-5 

 



 

 

ตารางที่ 3 แสดงความแตกตางของปริมาณของ TEOS ที่เติมในการเตรียมซิลิกาและ

ความหนาของช้ันซิลิกาโดยการวัดดวยเคร่ือง TEM 

 

 
หมายเหตุ: ขนาดของคอมพอสติวัดจากเครื่อง dynamic light scattering (DLS) 

 

ผลวิเคราะหจากเคร่ือง Dynamic light scattering (DLS) ของคอมพอสติของแมเหล็กที่

เคลือบดวยซิลิกาและไทเทเนยี โดยมีความแตกตางของช้ันซิลิกาตามปริมาณ TEOS ที่เติม 

 
 

รูปที่ 4 กราฟแสดงการกระจายของขนาดคอมพอสิตที่วัดไดจากการใชเคร่ือง dynamic 

light scattering (DLS) ซึ่งคอมพอสิตของแมเหล็กที่เคลือบดวยซิลิกาและไทเทเนีย มีปริมาณ 

TEOS ที่ใชในการเตรียม(a) 150uL 



 

 

  

 
 

รูปที4่(ตอ) กราฟแสดงการกระจายของขนาดคอมพอสิตที่วัดไดจากการใชเคร่ือง 

dynamic light scattering (DLS) ซึ่งคอมพอสติของแมเหล็กที่เคลือบดวยซิลิกาและไทเทเนีย มี

ปริมาณ TEOS ที่ใชในการเตรียม (b) 600 uL, (c) 2400 uL 



 

 

 
รูปที่ 5 ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผานของ (a) อนุภาคแมเหล็ก, 

(b) อนภุาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกา (SI_Sample _B),  (c) อนภุาคแมเหล็กทีเ่คลือบดวย

ช้ันไทเทเนยี, (d) อนุภาคแมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยช้ันซิลิกาและไทเทเนยี โดยใช TEOS 150 uL 

(TSI_Sample _A), (e) ใช TEOS 600 uL (TSI_Sample _B), (f) ใช TEOS 2400 uL 

(TSI_Sample_ C) 
 

เมื่อทําการวิเคราะหอนุภาคเหล็กออกไซดดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 

พบวาอนุภาคเหล็กออกไซดทีส่ังเคราะหได มีรูปทรงกลม มีลักษณะกระจายตัวของอนุภาคที่ดี มี

ขนาดที่ใกลเคียงกัน คือ อยูในชวงขนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 8-12 นาโนเมตร ดังรูปที่ 

5a ผลจากการเติม TEOS ในปริมาณที่แตกตางกัน ทําใหไดช้ันซิลิกาที่มีความหนาแตกตางกัน

ไป โดยจากภาพถาย TEM พบวาตัวอยาง A มีความหนาของช้ันซิลิกาประมาณ 1.1±0.5 นาโน

เมตร  ตัวอยาง B มีความหนาของช้ันซิลิกาประมาณ 6.1±1.2 นาโนเมตร สวนตัวอยาง C มี

ความหนาของช้ันซิลิกาประมาณ 16.6±2.0 นาโนเมตร ขึ้นกับปริมาณของ TEOS ที่เติม ผลจาก

ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผานจะเห็นไดวาอนุภาคของไทเทเนียเคลือบ

อยูบนอนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกาอยางดี ทําใหขนาดโดยรวมของคอมพอสิตเพิ่มขึ้น 

ผลการวัดขนาดอนุภาคจากภาพถายจาก 1 3กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน 1 3 TEM ใหคา

ขนาดอนุภาคเล็กกวาผลที่ไดจากการวัดขนาดเคร่ือง DLS แมวาจะใชอนุภาคเดียวกัน เนื่องจาก

เทคนิค DLS วัดขนาดขึ้นกับ speed of particles ภายใต Brownian motion ผลการวัดขนาด

จากเคร่ือง DLS ไมเพียงขึ้นกับขนาดของอนุภาคอยางเดียว แตยังขึ้นกับโครงสรางของพื้นผิว, 

ชนิดของสารละลายที่ใชกระจายอนุภาค, การรวมตัวของอนุภาค (aggregation) และความ

เขมขนของไอออนในสารละลาย จึงทําใหเกิดช้ันรอบๆอนุภาคเรียกวา hydrodynamic diameter 



 

 

ดังนั้นขอมูลจากเคร่ือง DLS จะใหคาขนาดอนุภาคที่ใหญกวาความเปนจริง แตสามารถใชบอก

การรวมตัวหรือการกระจายตัวของอนุภาคได13  

 
 รูปที่ 6 แสดง X-ray diffraction patterns ของอนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกา

และไทเทเนีย โดยใช TEOS 150 uL (TSI_Sample _A),  ใช TEOS 600 uL (TSI_Sample 

_B), ใช TEOS 2400 uL (TSI_Sample_C) , JCPDS no. 19-0629 (magnetite phase), 

JCPDS no. 21-1272 (anatase phase) 

 

 จาก XRD pattern ของอนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันซิลิกาและไทเทเนียจะเห็นได

วา เมื่อเพิ่มความหนาของช้ันซิลิกาจะสัมพันธกับการที่ intensity ของ magnetite และ  anatase 

titania phase ลดลง คอมพอสติของอนุภาคที่เคลือบดวยซิลิกาและไทเทเนียที่มีความหนาของ

ช้ันซิลิกา 1นาโนเมตรและ 6 นาโนเมตร จะพบพีคของ magnetite และ anatase ชัดเจน แตของ

คอมพอสิตของอนุภาคที่เคลือบดวยซิลิกาและไทเทเนียที่มีความหนาของช้ันซิลิกา 16 นาโน

เมตร ดวยความหนาของช้ันซิลิกาที่เปนสารที่ไมมีความเปนผลึกและเกิดสัญญาณ broad อีกทั้ง

ยังมีจํานวนมากกวาคอมพอสิต 2 ตัวอยางแรก ทําใหบดบังพีคของ anatase phase 

 



 

 

 

 
 

รูปที่ 7 แสดง Nitrogen adsorption-desorption isotherm ของอนุภาคแมเหล็กทีเ่คลือบ

ดวยช้ันซิลิกาและไทเทเนีย โดย (a)ใช TEOS 150 uL (TSI_Sample _A), (b) ใช TEOS 600 

uL (TSI_Sample _B), (c) ใช TEOS 2400 uL (TSI_Sample_C), (d) อนุภาคของแมเหล็กที่

เคลือบดวยไทเทเนีย   

 

 

 

 

 

 

 



 

 

ตารางที่ 4 แสดง BET specific surface area  ของอนุภาคแมเหล็กทีเ่คลือบดวยช้ันซิลิ

กากับไทเทเนยี และอนภุาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันไทเทเนีย 

 

 
 
 

12           จาก nitrogen adsorption-desorption isotherms ของอนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ัน

ซิลิกาและไทเทเนีย โดยใช TEOS 150 uL (TSI_Sample _A), ใช TEOS 600 uL 

(TSI_Sample _B), ใช TEOS 2400 uL (TSI_Sample_C) และอนุภาคของแมเหล็กที่เคลือบ

ดวยไทเทเนีย จะพบวาทุกตัวอยางจะมี  nitrogen adsorption-desorption isotherms ตรงกับ 

Type IV isotherm (รูปที่ 7) ตามการจัดของ Brunauer-Deming-Deming-Teller (BDDT) 

classification และมี H2 hysteresis loops จึงสามารถบอกไดวาอนุภาคที่เตรียมขึ้นไดนั้นเปน 

mesoporous structures และมีโพรงภายในที่เช่ือมถึงกัน ซึ่งจากขอมูลที่ไดสารถคํานวณเปนคา 

specific surface area โดย BET analysis ซึ่งแสดงดังตารางที่ 4 โดยคา specific surface area 

เพิ่มขึ้นเมื่อมีการเพิ่มความหนาของช้ันซิลิกา (คา BET specific surface area ของอนุภาคไท

เทเนียเคลือบแมเหล็กมีคาเทากับ 10.8 m
2
g

-1
 ) จากขอมูลนี้แสดงใหเห็นวาช้ันซิลิกามี

ความสําคัญตอการเพิ่มขึ้นของคา specific surface  

 



 

 

 
           รูปที่ 8 (a) ภาพถายจากกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผานของคอมพอสิต

แมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยช้ันซิลิกาและไทเทเนีย (TSI_Sample B), (b) กราฟ EDX ของคอมพอ

สิตแมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยช้ันซิลิกาและไทเทเนีย (TSI_sample_B) และรูป STEM ของ EDX 

elemental mapping  (TSI_sample_B) ไดแก  ธาตุ (c) Fe, (d) Si, (e) Ti  

 

      ผลจาก EDX mapping ทําใหยืนยนัไดวามีอนภุาคของไทเทเนียและซิลิกาในคอมพอสติที่

เตรียมเสร็จแลว เปนการชวยยืนยันการปรากฏของซิลิกาและไทเทเนยีในสารตัวอยางบริเวณ

เดียวกับเหล็กออกไซด ถึงแมวาผลจาก XRD จะไมชัดเจน เนือ่งจากการมีปริมาณต่ําของไท

เทเนียและความเปนอสัณฐานของซิลิกา 

 

 

 



 

 

 
รูปที่ 9 กราฟแสดงสมบัติของแมเหล็กที่วิเคราะหไดจากเคร่ือง VSM ของอนุภาคแมเหล็ก(I), 

อนุภาคแมเหล็กที่เคลือบดวยช้ันไทเทเนีย(TI), อนุภาคแมเหล็กที่ถูกเคลือบดวยช้ันซิลิกาและไท

เทเนีย(TSI_Sample_B) 

 

        สมบัติแมเหล็กของคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นไดถูกวิเคราะหดวยเคร่ือง Vibrating sample 

magnetometer (VSM) จากกราฟแสดงสมบัติแมเหล็กจะพบวาอนุภาคทั้งสามชนิดแสดงสมบัติ 

superparamagnetic ที่อุณหภูมิหอง จึงสามารถแสดงสมบัติเปนแมเหล็กไดเมื่อสนามแมเหล็ก

ภายนอกมาเหนี่ยวนําและไมแสดงสมบัติแมเหล็กหากไมมีสนามแมเหล็กมาเหนี่ยวนํา คา 

saturation magnetization (Ms) ของอนุภาคแมเหล็กที่มี oleic acid เปน surfactant คือ 58 

emu/g สวนอนุภาคของแมเหล็กที่เคลือบดวยไทเทเนีย คือ 8 emu/g สวนคอมพอสิตของ

แมเหล็ก-ซิลิกา-ไทเทเนีย คือ 7 emu/g การลดลงของคา saturation magnetization (Ms) ของ

คอมพอสิตเกิดจากการที่อนุภาคแมเหล็กถูกเคลือบดวยสวนที่เปนอนุภาคที่เปน diamagnetic 

materials  



 

 

 
รูปที่ 10 กราฟแสดงการสลายตัวของสียอมเมทิลลีนบลูของอนุภาคตางกัน ไดแก 

อนุภาคแมเหล็ก (I), อนุภาคแมเหล็ก 90 มิลลิกรัมที่ถูกเคลือบดวยช้ันไทเทเนีย (TI), อนุภาค

แมเหล็ก 90 มิลลิกรัมเคลือบดวยช้ันซิลิกา 150 uL และถูกเคลือบดวยช้ันไทเทเนียขางนอกสุด 

(TSI_Sample_A), อนุภาคแมเหล็ก 90 มิลลิกรัมเคลือบดวยช้ันซิลิกา 600 uL และถูกเคลือบ

ดวยช้ันไทเทเนียขางนอกสุด (TSI_Sample_B), อนุภาคแมเหล็ก90 มิลลิกรัมเคลือบดวยช้ันซิลิ

กา 2400 uL และถูกเคลือบดวยช้ันไทเทเนียขางนอกสุด (TSI_Sample_C)  

 

จากกราฟในรูปที่ 10 แสดงผลการสลายตัวของสียอมเมทิลลีนบลู ความเขมขน 12 ppm 

ปริมาณ 30 mL จะพบวาเปอรเซนตการยอมสลายสียอมเมทิลลีนบลูของอนุภาคตางๆ เรียงจาก

นอยไปมาก คือ TSI_90_600_50~TSI_90_2400_50 > TSI_90_150_50 >> TI_90_50 > I 

ตามลําดับ เห็นไดวาถามีการสัมผัสกันโดยตรงของอนุภาคแมเหล็กและอนภุาคไทเทเนียจะสงผล

ใหเปอรเซนตการสลายตัวของสียอมเมทิลลีนบลูลดลงมาก เมื่อมีช้ันซิลิกามากั้นตรงกลางสงผล

ใหเปอรเซนตการสลายตัวของสียอมเมทิลลีนบลูเพิ่มขึ้น ถามีเพียงช้ันซิลิกาบางเพียง 1 นาโน

เมตร จากผลการทดลองพบวายังไมเพียงพอสําหรับกั้นการสงผานอิเล็กตรอนของสองช้ัน

ดังกลาว เพราะฉะนั้นความหนาของช้ันซิลิกาที่เหมาะสมและเพียงพอที่จะปองกันการสงผาน

อิเล็กตรอนของอนุภาคแมเหล็กกับอนุภาคไทเทเนีย คือ ความหนาของช้ันซิลิกาที่มากกวาหรือ

เทากับ 6 นาโนเมตร  



 

 

 
 

รูปที่ 11 แผนภาพแสดงการเกิดกระบวนการเรงปฏิกิริยาเชิงแสงโดยใชไทเทเนียเปน

ตัวเรง 

 

กลไกในการยอยสลายสียอมโดยใชไทเทเนียเปนตัวเรงปฏิกิริยาเชิงแสงนั้น เมื่อ

ไทเทเนียมไดออกไซดถูกกระตุนดวยพลังงานแสงที่เพียงพอ  อิเล็กตรอนในวาเลนซแบนดของ

ไทเทเนียมไดออกไซดจะเคล่ือนทีไ่ปยังคอนดักชันแบนดของไทเทเนียมไดออกไซด และกระตุน

โมเลกุลของออกซิเจนในระบบใหเกิดเปนซูเปอรออกไซดแรดิคัลและไฮดรอกซิลแรดิคัล

ตามลําดับ แรดิคัลเหลานี้ อาจเรียกรวมกันวาอนุมลูอิสระของออกซิเจน ซึ่งอนุมูลอิสระเหลานี้ทํา

หนาที่ในการสลายสียอมเมทิลลีนบลู เมื่อเตรียมเปนคอมพอสิตกับแมเหล็กโดยตรงที่ไมมีช้ันซิลิ

กากั้น เพื่อตองการอาศัยสมบัติแมเหล็กในการแยกอนุภาคที่ใชแลวกลับมาใชอีกคร้ัง พบวา

ประสิทธิภาพในการเปนตัวเรงปฏิกิริยาของไทเทเนียลดลง เพราะ band gap ของอนุภาค

แมเหล็กที่แคบ เกิดการรวมตัวของอิเล็กตรอนกับโฮลที่เกิดการกระตุนดวยแสง ทําใหอนุมูล

อิสระที่เกิดขึ้นลดลงอยางมาก เมื่อมีพัฒนาคอมพอสิตมาเปนการเคลือบสองช้ันดวยช้ันแรกคือซิ

ลิกา เปนสารที่ไมมีความเปนผลึก มีพื้นที่ผิวสูง มี band gap ที่กวางถึง 8.9 eV และอยูใน

ตําแหนงที่สามารถกั้นการเคล่ือนที่ของอิเล็กตรอนทีไ่ดจากแสงของไทเทเนียไมใหเคล่ือนที่ไปยัง

คอนดักชันแบนดของแมเหล็กไดดังรูปที่ 12 สวนในช้ันที่สองคือ ไทเทเนียนั้น หลังจากทําการ

เคลือบช้ันซิลิกากั้นตรงกลาง ยังคงความเปนผลึกแบบ anatase ที่มีประสิทธิภาพที่ดีในการ

สลายสียอมเมื่อมคีวามหนาของช้ันซิลิกาที่มากกวาหรือเทากับ 6 นาโนเมตร ดังนั้นคอมพอสิตที่

ไดจะมีสมบัติแมเหล็กใชแยกอนุภาคกลับมาใชใหมไดและมีประสิทธิภาพในการสลายสียอมภาย

ใชแสงยูวีไดดี 

 



 

 

 
 

รูปที่ 12 ตําแหนงของ band edge ของทั้งสามสารประกอบในคอมพอสิต 

 

อิทธิพลของความเขมขนของสารละลายสียอมเมทิลลีนบลูตอความสามารถในการเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาเชิงแสงของคอมพอสิตภายใตแสงยูวี 

ทําการศึกษาอิทธิพลความเขมขนของสารละลายสียอมเมทิลลีนบลูเร่ิมตน ในชวงความ

เขมขน 6 ถึง 24 ppm โดยใชน้ําหนักแมเหล็กในคอมพอสิตคงที่  45 mg และปริมาตร

สารละลายสียอมเมทิลลีนบลูคงที่ 30 mL ฉายแสงยูวี 36 วัตต เปนเวลา 5 ช่ัวโมง วัดคาการ

ดูดกลืนแสงที่ลดลงของสียอมเมทิลลีนบลูที่ความยาวคล่ืน 664 นาโนเมตร ผลการศึกษาที่ได 

พบวาประสิทธิภาพการสลายสียอมลดลงเมื่อความเขมขนของสียอมเมทิลลีนบลูเพิ่มขึ้นเพราะ

เมื่อความเขมขนของสารละลายสียอมเมทิลลีนบลูเร่ิมตนเพิ่มขึ้น จะมีโมเลกุลของสารที่มาดูดซับ

บนพื้นผิวของคอมพอสิตเพิ่มมากขึ้น ทําให Hydroxyl radicals ลดลง จึงใหผลประสิทธิภาพการ

สลายสียอมเมทิลลีนบลูลดลงตามไปดวย นอกจากนี้ ความเขมขนของสียอมเมทิลลีนบลูสูงๆ ทํา

ใหแสงยูวีสองผานลงไปในสารละลายนอยลง สงผลเสียตอประสิทธิภาพในการเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาเชิงแสงของคอมพอสิต 



 

 

 
รูปที่ 13 กราฟแสดงการสลายตัวของสยีอมเมทิลลีนบลูที่ความเขมขนเร่ิมตนตางกัน 

ของคอมพอสติแมเหล็ก-ซิลิกา-ไทเทเนีย (TSI_Sample_B)  ภายใตแสงยูวี 

 

ประสิทธิภาพในการนํานาโนคอมพอสิตมาใชซ้าํ 

เมื่อศึกษาประสิทธิภาพการนํากลับมาใชซ้ําของคอมพอสิตพบวา คอมพอสิตดังกลาว

สามารถแยกออกจากสียอมไดงายหลังจากการใชงานเสร็จ โดยอาศัยสนามแมเหล็กจาก

ภายนอกในการเหนี่ยวนําดังรูปที่ 14 a  คอมพอสิตดังกลาวสามารถใชงานไดอยางนอยสามคร้ัง

โดยไมตอง regeneration ดังกราฟ 14 bประสิทธิภาพในการสลายสียอมภายใตแสงยูวีของคอม

พอสิตยังคงประสิทธิภาพดีที่ประมาณ 90% หลังจากใชงานในคร้ังที่สามจะใหคาประสิทธิภาพ

ลดลงต่ํากวา 90% เนื่องจากเกิด by-products เกาะบนพื้นผิวของคอมพอสิต จึงควรทําการ 

regeneration โดยการใชสารละลาย 1%(v/v) Hydrogen peroxide  

 

 

 



 

 

 
 

รูปที่ 14 (a) ภาพแสดงการแยกของคอมพอสิตโดยอาศัยสมบัติแมเหล็กออกจาก

สารละลายเมทิลลีนบลูหลังจากใชงานเสร็จและ (b) กราฟแสดงประสิทธิภาพในการสลายสียอม

เมทิลลีนบลูของคอมพอสิตในการนํากลับมาใชซ้ํา 

 

 

 

 

 



 

 

 

ประสิทธิภาพในการกําจดัแบคทีเรีย 

 
รูปที่ 15 แสดงประสิทธภิาพในการตานเช้ือแบคทีเรียของคอมพอสิตแมเหล็ก-ซิลิกา-ไท

เทเนีย (TSI_Sample_B) 

 

นอกจากคอมพอสิตดังกลาวจะสามารถสลายสียอมเมทิลลีนบลูไดแลว ยังมีงานวิจัย

หลายช้ินที่พบวาไทเทเนียสามารถตานเช้ือแบคทเีรียได ดังนั้นในงานวิจัยนี้ไดทดลองนําเอาคอม

พอสิตที่เตรียมไดไปตานเช้ือแบคทีเรีย Staphylococcus aureus  พบวา หลังจากฉายแสงและ

ใสคอมพอสิตที่ลงไปในเช้ือแบคทีเรียพบการรอดชีวิตของแบคทีเรียลดลง โดยมีคา 0.5x10
5
 

CFU/mL เทียบกับคาของ untreated control (2.5x10
6
 CFU/mL) ในขณะที่เช้ือแบคทีเรียฉาย

แสงยูวีมีการรอดชีวิตของแบคทีเรียสัมพันธกับ untreated control ดังแสดงในรูปที่ 15 โดยเช่ือ

วา การทําลายเซลลแบคทีเรียเกิดจาก reactive oxygen species ตาง ๆ ที่เร่ิมจากการทําลาย

การทํางานของเยื่อหุมเซลลของแบคทีเรีย จนทําใหการทํางานในเซลลของแบคทีเรียถูกยับยั้ง 

และตายในที่สุด 

งานวิจัยช้ินนี้ ไดแสดงใหเห็นวานาโนคอมพอสิตที่เตรียมนี้ แสดงสมบัติความเปนตัวเรง

ปฏิกิริยาเชิงแสงที่ดี ผานการศึกษาการยอยสลายสี methylene blue และฤทธิ์ในการกําจัด

แบคทีเรีย ในขณะที่นาโนคอมพอสิตยังมีความเสถียรเชิงคอลลอยด และแสดงสมบัติซูเปอร

พาราแมกเนติก ทําใหสามารถแยกนาโนคอมพอสิตออกจากสารผสมของปฏิกิริยาหลังจาก

ทดลองและนํากลับมาใชซ้ําได อันจะเปนแนวทางในการประยุกตใชประโยชนตอไป 

 

 

 



 

 

ขอเสนอแนะสําหรับงานวจิัยในอนาคต 

1. ศึกษาการดัดแปรไทเทเนียใหมีความสามารถในการดูดกลืนแสงมายังชวงที่ตา

มองเห็นได เพื่อเปนการขยายโอกาสในการประยุกตใชใหนอกเหนือจากการใชยูวี

ในการกระตุน อันจั เปนการเก็บเกี่ยวพลังงานจากแสงอาทิตย ไดอยางมี

ประสิทธิภาพมากขึ้น โดยการดัดแปรไทเทเนียที่นาสนใจ อาทิเชน การเจือดวย

โลหะหลัก และการดัดแปรผิวไทเทเนียดวยโมเลกุลอินทรียและอนินทรียที่มีระดับ

พลังงานที่เหมาะสมในการดูดกลืนแสงและถายเทอิเล็กตรอนมายังไทเทเนีย 

2. ประยุกตใชงานนาโนคอมพอสิตที่เตรียมขึ้นนี้ในระบบตาง ๆ เชนการบําบัดน้ําเสีย 

และการกําจัดแบคทีเรีย โดยทําการออกแบบระบบใหอาศัยการแยกดวยสานม

แมเหล็กทําไดอยางมีประสิทธิภาพตอไป 
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A R T I C L E I N F O
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A B S T R A C T

New types of colloidal multifunctional nanocomposites that combine superparamagnetic character and high
photocatalytic activity were synthesized and investigated. The superparamagnetic nanocomposites composed of
anatase titania, silica, and iron oxide nanoparticles (TSI) were synthesized using thermal decomposition method
followed by microemulsion method, without calcination at high temperature. Different techniques including X-
ray diffraction (XRD) and transmission electron microscope (TEM) were used to characterize and confirm the
structure of the nanocomposites. These nanocomposites showed high photocatalytic activity when used in the
photodegradation of methylene blue under irradiation with a black light lamp. Moreover, the nanocomposites
exhibited high antibacterial properties. From our study, the nanocomposites can be useful in various
applications such as removal of pollutants with readily separation from the environment using an external
magnetic field. These composites could effectively photo-degrade the dye at least three cycles without
regeneration. The effects of silica shell thickness on the photocatalytic activity was investigated, and the
thickness of 6 nm of the silica interlayer is enough for the inhibition of electron translocation between titania
and iron oxide nanoparticles and maintaining the efficiency of photocatalytic activity of titania nanoparticles.

1. Introduction

Titania or titanium oxide (TiO2) has become an attractive material
for applications in different fields ranging from photocatalysis to
medicine. The photocatalytic process has been reported to be more
effective in the degradation of organic pollutants than other processes
[1], and titania nanoparticles are one of the most interesting photo-
catalysts. The important advantages of titania are as follows [2,3]. First,
titania is an excellent photocatalyst because it shows high photocata-
lytic activity in various reactions. Also, titania has physical and
chemical stability; accordingly, it can destroy a variety of organic
pollutants in different solutions without reduction in the catalytic
activity and can be reused for many cycles. Moreover, titania is
inexpensive, and non-toxic material that can transform a variety of
toxic pollutants into harmless products. However, the post-treatment
separation in titania slurry system after photocatalytic oxidation
reaction has a serious limitation as it is difficult to separate and recover
titania nanoparticles from the liquid phase. In order to solve this
problem, one of the alternative approaches is coating titania particles
on the surface of magnetic particles to equip them with magnetic
responses for magnetic separation.

The two-component model, in which titania particles were directly
coated onto the magnetic particles to form the magnetic particles/
titania particles core/shell structures, has been reported [4].
Maghemite and magnetite particles were commonly used as the
magnetic components due to their stability toward oxidation and low
toxicity. However, low photocatalytic activity was observed because a
direct contact of the magnetic core and titania shell could increase to
the recombination of photogenerated electron-hole pairs [4,5]. The
drawback could be overcome by inserting an interlayer comprising
materials with large band gap to inhibit the recombination of electron-
hole pairs for improving the photocatalytic activity. For this purpose,
silica has been reported to be used as interlayer because other than its
large band gap, silica exhibits high thermal and chemical stability and
low toxicity [6].

The three-component structures of the magnetic core/insulator
interlayer/photocatalyst shell composites composed of iron oxides/
silica/titania have been reported to obtain a photocatalyst with high
photocatalytic activity in combination with strong magnetic responses
[6,7]. However, in these previous studies the three-component compo-
sites were in the size range of 300–550 nm or larger in diameters, at
which the composites were likely to aggregate readily due to the
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magnetic dipole interaction of each particle and low colloidal stability
for the particles of large sizes. In order to reduce the aggregation and
increase the surface area and photocatalytic activity of the composites,
the sizes of the composites should be smaller with the iron oxides
components are in their superparamagnetic state where the magnetic
attraction between particles is not observed. It has been reported that
the magnetite and maghemite nanoparticles with the size ranging from
4 to 50 nm in diameter exhibit superparamagnetic character [8–13]
and the magnetic photocatalyst should incorporate the iron oxides
nanoparticles of these sizes to become colloidally stable.

In this work we have synthesized superparamagnetic iron oxide/
silica/titania nanocomposites that were colloidally stable in order to
diminish particle agglomeration using a combination of thermal
decomposition and reverse microemulsion methods.
Superparamagnetic iron oxide nanoparticles, prepared by thermal
decomposition of iron-oleate complex, were encapsulated inside dis-
crete silica nanospheres, and titania was coated onto surface of silica
using the reverse microemulsion method. Under mild conditions,
titania was transformed from amorphous phase to anatase, resulting
in the titania-silica-iron oxide nanocomposites (TSI) with low aggrega-
tion, high colloidal stability and low energy consumption in the
preparation. The photocatalytic properties of as-synthesized core-shell
nanocomposites were evaluated by the degradation of methylene blue
under UV irradiation. Also, titania has been reported to kill bacteria
because of their photocatalytic activity [14]; therefore, the bactericidal
activity of the new magnetic titania nanocomposites was investigated
using a Gram-positive Staphylococcus aureus as a model. S. aureus is a
human pathogenic bacterium, which is defined as one of the major
causes of healthcare-associated Infections (HAI) by Center of Control
Diseases (CDC) [15]. S. aureus causes many diseases, including
bacteremia [16], pneumonia [17], and endocarditis [18], especially in
immunocompromised or immunosuppressed patients who are hospi-
talized for a long period of time. Moreover, S. aureus has ability to
acquire antibiotic resistances from other organisms, resulting in high
number of resistant S. aureus strains that is more difficult to cure with
antibiotic. This life-threatening infection is currently of a major
concern worldwide. Thus, other than searching for new antibiotics, a
novel strategy for treatment of S. aureus infection should be consid-
ered.

2. Experimental section

2.1. Materials

Iron (III) chloride hexahydrate (FeCl3·6H2O), 1-octadecene, Igepal
CO-520, Tetrabutyl orthotitanate (TBOT) were purchased from Aldrich.
Tetraethyl orthosilicate (TEOS) and Cetyltrimethylammonium bromide
(C19H42BrN, CTAB) were purchased from Fluka. All chemical reagents
were of analytical grade and used without further purification.

2.1.1. Syntheses of nanocomposites
The synthesis of monodisperse iron oxide nanoparticles (I) was

performed using a method reported earlier with some modification
[8,9]. 8 mmol of iron (III) chloride was dissolved in de-ionized water
(10 mL). 24 mmol of sodium oleate was transferred into the iron (III)
chloride solution. Then, 56 mL mixture of ethanol, de-ionized water,
and hexane (the volume ratio of ethanol:water:hexane=1.33:1:2.33)
were added to the above solution, and the mixture was refluxed at
70 °C for 4 h. After being washed in de-ionized water for three times,
the resulting iron-oleate complex was collected using centrifugation.
Then, hexane was removed by evaporation under reduced pressure.
The sticky iron-oleate complex precursor was dispersed in a mixed
solvent comprising oleic acid and 1-octadecene with the weight ratio of
oleic acid:iron-oleate complex:1-octadecene of 1:6.3:35. The mixture
solution was slowly heated to 320 °C and maintained at that tempera-
ture for 30 min under nitrogen gas. Iron oxide nanoparticles were

precipitated and collected by centrifugation.
Tetraethyl orthosilicate (TEOS) was used as silicon source for the

preparation of silica-coated iron oxide nanoparticle (SI) using the
reverse microemulsion method similar to previous reports [19,20].
Typically, 9.88g of Igepal CO-520 was dispersed in cyclohexane by
sonication. Then, 90 mg of iron oxide nanoparticles were added to
solution under continuous stirring. Afterward, 700 μL of 25% ammo-
nium hydroxide solution and 600 μL of TEOS were added to the above
mixture solution. The reaction was continually stirred for 16 h at room
temperature. Finally, the silica-coated iron oxide nanoparticles were
precipitated in ethanol using centrifugation.

In the preparation of silica-coated iron oxide nanoparticles, the
effect of the amount of TEOS on the thickness of silica shell was
investigated. The process of silica thickness variation was done
following the method above but varied amounts of TEOS were added
in the mixture solution. Three different volumes of TEOS (150, 600 and
2400 μL) were used in preparation of silica layer. The SI nanocompo-
sites of different silica thickness were further coated with titania.

The reverse microemulsion method for coating titania nanoparticle
on the silica-iron oxide surface to obtain titania-silica-iron oxide
nanocomposites (TSI) was modified from previous research [21].
Firstly, 7.3 mL of 1-hexanol was used as solvent for dispersing as-
synthesized silica-coated iron oxide (SI) nanoparticles. 3g of cetyltri-
methylammonium bromide (CTAB) was added to the silica-coated iron
oxide solution. Secondly, the mixed solution was continuously stirred
at room temperature for 1 h. Afterward, 50 μL of tetrabutyl orthotita-
nate (TBOT) and 1 mL of de-ionized water were added into the
mixture. The reaction mixture was refluxed at 80 °C for 24 h under
vigorous stirring. Finally, the sample was centrifuged and washed with
ethanol and de-ionized water, and the final product was re-dispersed in
PBS buffer (pH 7.4) for bactericidal activity. For comparison, titania-
coated iron oxide nanoparticles (TI) and pure titania photocatalyst (T)
were prepared in the same method mentioned above.

2.2. Characterization methods

2.2.1. X-ray Electron Diffraction (XRD)
The crystalline phases of iron oxides and titania nanoparticles were

characterized using a D/MAX 2200 X-ray diffractometer (Rigaku,
Japan) with Cu-Kα radiation at an accelerating voltage of 40 kV and
an applied current of 30 mA. The XRD patterns of composites, iron
oxides and titania nanoparticles were recorded at 2θ in a range of 20–
80°.

2.2.2. Transmission electron microscopy (TEM)
TEM images were taken using a JEOL 2100 microscope (Japan) at

an accelerating voltage of 120 kV. One drop of the colloidal solutions,
prepared by dispersing a small amount of nanoparticles in ethanol
using an ultrasonic treatment for at least 2 min, was placed onto a
formvar-coated copper grid and dried at room temperature for TEM
measurement. The images were used to study the sizes and morphology
of particles and the thickness of the coating of the layers.

2.3. Measurement of photocatalytic activity

The photocatalytic activity of the as-prepared nanocomposite was
investigated by measuring the degradation of methylene blue solution
upon UV irradiation and comparing with the titania-coated iron oxide
nanoparticles and iron oxide nanoparticles. A 36 W black light blue UV
lamp was used as the irradiation light source. For each photocatalytic
experiment, photocatalyst nanocomposites with 45 mg of iron oxide
nanoparticles were dispersed in a 30 mL aqueous solution of 12 ppm
methylene blue. The suspension was kept in dark to obtain an
adsorption-desorption equilibrium for the catalyst, water and dye
before irradiation. At given intervals of UV irradiation for 0–5 h,
sample was collected, and the catalyst was separated from the solution
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using a magnet. The photocatalytic ability of the as-prepared TSI
nanocomposites was compared with the titania-coated iron oxide
nanoparticles and iron oxide nanoparticles by determining the photo-
degradation of methylene blue measured by the decrease of the dye
absorbance at 664 nm.

The catalyst reusability was investigated by repeating the photo-
catalytic cycles of the same TSI catalyst. The reused catalyst experiment
was done according to the measurement of photocatalytic activity
mentioned earlier. The catalyst was collected from methylene blue
solution using a magnet. The photocatalytic cycle was repeated for
three times.

2.4. Bactericidal activity

In order to determine the bactericidal activity of TSI nanocompo-
site, the killing assay [22] was performed with some modifications.
Briefly, S. aureus was grown aerobically in 5 mL of Luria-Bertani (LB)
broth at 37 °C overnight with shaking. Then, the cells were subcultured
in 20 mL of fresh LB medium and grown until reaching exponential
phase (optical density at 600 nm of 0.5). The cells were then treated
with nanocomposite activated by Ultra Violet (UV) light (200 lx,
measured using a digital light meter, Model EA31, Extech
Instrument, USA) at 37 °C for 1 h. The treated cells were serially
diluted in LB and 10 μL of each sample was spotted on the LB agar
plate. The plates were incubated at 37 °C for 24 h under UV light before
the survival colonies were counted. The cells treated with UV radiation
alone were used as a control experiment and conducted in parallel. All
experiments were repeated at least three times and representative data
are shown.

3. Results and discussion

The titania-silica-iron oxides nanocomposites were prepared from
hydrothermal decomposition of iron oleate complexes and reverse
microemulsion, resulting in brown powder after centrifuged and dried
under reduced pressure. The crystalline phases of the nanocomposites
were identified using X-ray diffractometry. Fig. 1 shows the XRD
patterns of iron oxide nanoparticles, titania nanoparticles, titania-
silica-iron oxide nanoparticles, and titania-coated iron oxide nanopar-
ticles. The diffraction peaks for the magnetite (JCPDS no. 19-0629) and
anatase phase (JCPDS no. 21-1272) are marked with circle and triangle
signs, respectively. From the XRD pattern of iron oxide nanoparticles
(Fig. 1a), it shows a set of strong XRD peaks at 2θ=20–80° correspond-
ing to magnetite phase [8]. The XRD patterns of titania nanoparticles
(Fig. 1b) show that the as-prepared titania nanoparticles have diffrac-

tion peaks at the same position as the characteristic diffraction peaks of
anatase titania (2θ at 25.5°, 37.9°, 48.2° and 54.4°). Fig. 1c and d
present XRD patterns of titania-silica-iron oxide nanoparticles and
titania-coated iron oxide nanoparticles, respectively. The XRD patterns
show that both composites have mixed diffraction peaks of anatase and
magnetite phase, suggesting that the phase structure of iron oxide
nanoparticles are well retained after coating the outer shell with silica
and titania. It can be indicated that the composites could have both the
ferrimagnetic property from iron oxide nanoparticles [8] and the high
photoactive property from titania of anatase phase [2].

The TEM images for the samples that obtained at different
experimental conditions are shown in Fig. 2. The TEM image of the
iron oxide nanoparticles prepared by thermal decomposition procedure
showed narrow size distributions and spherical shape as shown in
Fig. 2a. These particles can disperse well in nonpolar solvents. The
particle size of as-prepared iron oxide nanoparticles has diameters
ranging from 8 to 12 nm. After deposition of silica layer onto iron oxide
nanoparticles, most silica shells were uniformly coated on the surface
of iron oxide nanoparticles as shown in Fig. 2b. The image displays a
strong evidence of a core-shell structure that the iron oxide core (dark)
is surrounded by a thin silica shell (bright). In contrast, the titania-
coated iron oxide nanocomposites showed some degree of agglomera-
tion and the titania shells were not clearly observed by TEM image
(Fig. 2c). This is likely due to the fact that reaction rate of TBOT is
much faster and more difficult to control compared to TEOS.

For the variation in the thickness of silica layer, the quantities of
TEOS were adjusted resulting in different thicknesses of silica layers
according to Table 1 and Fig. 2d–f. The mean thicknesses of silica layer
from TEM images were approximately 1.1 ± 0.5 nm (Sample A), 6.1 ±
1.2 nm (Sample B) and 16.6 ± 2.0 nm (Sample C) directly depending
on the quantity of TEOS added. After further titania coating, TEM
images of titania-silica-iron oxide nanoparticles was recorded as shown
in Fig. 2d–f. It can be seen that titania shells from the hydrolyzed
tetrabutyl orthotitanate (titanium source) was deposited uniformly
onto the surface of the silica-coated iron oxide nanoparticles. Fig. S2
(Supplementary) displays that confirmation of titania coating on the
nanocomposites using elemental mapping (using Kα signal of Ti) from
Energy dispersive X-ray spectroscopy elemental analysis. All prepared
nanocomposites prepared exhibited a mean diameter of less than
100 nm.

The magnetic properties of the products were investigated using a
vibrating sample magnetometer (VSM; Model 7404, Lake Shore
Cryotronics, Inc., USA) as a magnetization curves in Fig. S3 in
Supplementary. All of the materials showed superparamagnetic beha-
vior at room temperature as there was no coercivity observed. The
saturation magnetization (Ms) of the iron oxide (I) nanoparticle was
58 emu/g corresponding to magnetite nanoparticles with excess oleic
acid surfactant [20], whereas those of titania-coated iron oxide (TI)
nanoparticle and titania-silica-iron oxide (TSI) nanoparticle were 8 and
7 emu/g, respectively. The significant decreases in Ms of TI and TSI in
comparison to iron oxide nanoparticles are as expected for the
composite materials between ferrimagnetic materials and diamagnetic
materials.

Photodegradation of methylene blue under UV irradiation was
studied in order to compare the photocatalytic activities of the
photocatalysts. As shown in Fig. 3, comparing five catalysts, the
TSI_Sample B and Sample C nanocomposites exhibited high photo-
catalytic efficiency of above 95% dye degradation in 5 h of irradiation.
However, only 76.9% methylene blue was decomposed using
TSI_Sample A as photocatalyst under the same condition, and only
6.29% and 3.13% methylene blue decomposition was observed when TI
nanocomposite and iron oxide nanoparticles were used as photocata-
lysts, respectively. From the reported band edge positions of the three
materials [23–25], an unfavorable electronic heterojunction between
iron oxide core and titania shell was expected and could lead to higher
possibility of electron-hole recombination. Iron oxide core becomes the

Fig. 1. X-ray diffraction patterns of (a) iron oxide nanoparticles, (b) titania nanopar-
ticles, (c) titania-silica-iron oxide (TSI) nanoparticles, (d) titania-coated iron oxide (TI)
nanoparticles, (e) JCPDS no. 19-0629 (magnetite phase), (f) JCPDS no. 21-1272 (anatase
phase).
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recombination center of photogenerated electron and hole as shown in
Fig. 4. Therefore, less reactive oxygen species (such as hydroxyl
radicals) were generated on the surface of TI nanocomposite under
UV irradiation for degradation of methylene blue. Consequently, TI
nanocomposites with the direct contact between iron oxide and titania
exhibited low photocatalytic activity. Insertion of silica, a large
bandgap insulating material, demonstrated significantly higher in
photocatalytic activities likely due to the prevention of electron transfer
between titania and iron oxide and decrease in the recombination of
electron and hole.

Moreover, the results revealed that the degradation efficiency was
found to depend essentially on the thickness of silica interlayer. In
TSI_Sample A with thin silica layer, the photodegradation of methy-
lene blue decreased by more than 10% comparing to the ones with
thicker layer. The reasons for the higher photocatalytic activities when

thicker silica interlayer was inserted could be due to the incomplete
silica coating when thin silica layer was fabricated. Another explanation
for the silica thickness dependence of photocatalytic activities could be
because of quantum tunneling of electrons through the thinner silica
layer similar to other three layer systems previously reported [26].
From our observation, the silica layer thickness of 6 nm was suitable
for preventing the interaction between iron oxide nanoparticles and
titania nanoparticles and encouraged the adsorption of dye molecules
on surface of catalyst leading to high photocatalytic activities of the TSI
nanocomposites.

Fig. 2. The TEM images of (a) iron oxide nanoparticles, (b) silica-coated iron oxide, (c) titania-coated iron oxide (TI) nanocomposites, (d) TSI nanocomposites_Sample A (TEOS
150 μL), (e) TSI nanocomposites_Sample B (TEOS 600 μL), (f) TSI nanocomposites_Sample C (TEOS 2400 μL).

Table 1
Differences in quantities of TEOS added in the syntheses and silica layer thicknesses
measured using TEM for the titania-silica-iron oxide (TSI) nanocomposites.

TSI sample TEOS
added
(μL)

Silica
shell
thickness
(nm)a

Sizes of TSI
nanocomposites
(nm)b

Polydispersity
Index (PDI) of
TSI samplesb

A 150 1.1 ± 0.5 98.2 ± 28.09 0.2448
B 600 6.1 ± 1.2 108.5 ± 28.86 0.2113
C 2400 16.6 ± 2.0 117.2 ± 42.9 0.2252

a Measured from the TEM images of the corresponding silica-coated iron oxides
nanoparticles (SI) shown in Fig. S1 (Supplementary).

b Measured from dynamic light scattering (DLS) analysis.

Fig. 3. Comparison of photocatalytic degradation of four samples: iron oxide nanopar-
ticles (I), titania coated iron oxide nanoparticles (TI), titania-silica-iron oxide nanocom-
posites with 1 nm silica interlayer (TSI_sample A), titania-silica-iron oxide nanocompo-
sites with 6 nm silica interlayer (TSI_sample B), titania-silica-iron oxide nanocomposites
with 16.6 nm silica interlayer (TSI_sample C).
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To test the reusability of TSI nanocomposites on the photocatalytic
methylene blue degradation, the photocatalysts could maintain high
photocatalytic activity and could be easily recovered by a magnet
(Fig. 5). The photocatalyst was reused at least three times without
regeneration. After three cycles, degradation of methylene blue de-
crease to lower than 90%, likely due to the incomplete photodegrada-
tion in previous steps that could lead to by-products deposition onto
the active surface of TSI. The regeneration of the photocatalyst could be
done by addition of 35 wt% hydrogen peroxide solution as suggested
previously [27].

Other than photodegradation of organic dyes, the titania-based
photocatalysts have been reported to exhibit bactericidal activity [14].
Therefore, the modified titania nanocomposite, TSI_Sample B, was
tested for its bactericidal activity against S. aureus. After treating
exponential phase cells of S. aureus with TSI under long wavelength
UV light, the number of survival cells was dramatically decreased to
0.5×105 CFU/mL, comparing to the untreated control (2.5×106 CFU/
mL) (Fig. 6). In contrast, treating S. aureus with UV light alone caused
no effect on bacterial survival relative to the untreated control (Fig. 6).
It obviously revealed that the TSI nanocomposite activated with UV

Fig. 4. Band edge positions of the three materials in composites [23–25].

Fig. 5. (a) Illustration of a magnetic separation of titania-silica-iron oxide nanocomposites from methylene blue solution (b) Photocatalytic degradation of methylene blue by recycled
TSI nanocomposites.

P. Chanhom et al. Journal of Magnetism and Magnetic Materials 427 (2017) 54–59

58



light could effectively kill S. aureus. The cytotoxicity of TSI nanocom-
posite against S. aurues is probably due to a photocatalytic oxidation of
nanocomposite, which generates reactive radicals, leading to depolar-
ization of bacterial outer membrane [28,29]. In addition, the light that
is required for activating photocatalytic activity of TSI is a long
wavelength which is harmless to biological molecules. Thus, it is safe
to use TSI for further applications. Usually, only short wavelength of
UV is known as a mutagen causing DNA damages in both prokaryotic
[30] and eukaryotic cells [31]. Altogether, the results suggest that TSI
nanocomposites exhibited bactericidal activity against S. aureus,
indicating that it could be used as an alternative treatment for bacterial
infections as well as for cleaning the medical devices or hospital textiles
which are the most common sources for HAI [32]. Due to TSI has
magnetic properties, it can be easily separated from contaminated
sources and simply reusable. However, the application of TSI as
disinfectant needs further optimization and is worth to investigate.

4. Conclusions

Magnetic photocatalysts (titania-silica-iron oxide nanocomposites)
with high photocatalytic properties and magnetic response have been
successfully synthesized. These composites showed higher efficiency for
the decomposition of methylene blue compared with titania-coated
iron oxide nanoparticles and iron oxide nanoparticles. The composites
were reused at least three times without any regeneration. The
thickness of silica interlayer of at least 6 nm was enough to obtain
the nanocomposites with high photocatalytic activities. With this high
photocatalytic activities and its reusability, TSI can possibly be used in
environmental approach such as a photodegradation of organic pollu-
tants in polluted area.

Moreover, titania-silica-iron oxide nanocomposites also showed the
bactericidal effects on pathogenic microorganism model S. aureus.
Therefore, this antibacterial activity of TSI could be applied in medical
applications, including alternative treatments for bacterial infection
and novel agent for disinfecting contaminated sources in hospital
settings.
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