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บทคัดย่อ 

ปัจจุบันวัสดุโครงข่ายเป็นวัสดุชนิดหนึ่งท่ีมีความน่าสนใจ เนื่องจากสามารถน ามาใช้ประโยชน์ได้
หลายอย่าง เช่น การแลกเปล่ียนไอออน การแยกสาร และน าไปเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา อีกท้ังยังสามารถออกแบบ
การสังเคราะห์ให้ได้วัสดุโครงข่ายท่ีมีโครงสร้างและสมบัติตามท่ีต้องการ ในงานวิจัยนี้ ผู้วิจัยสนใจสังเคราะห์
วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตแบบเปิด (open-framework metal phosphates) โดยใช้โลหะ คือ ซิงค์ เหล็ก 
แมงกานีส และโคบอลต์ และพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR, TGA และ XRD โดยภาวะท่ีเหมาะสมในการ
สังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต คือรีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170    C โดยใช้น้ าเย็นในการควบแน่น ท าให้ได้
โครงสร้างวัสดุโครงข่ายแบบออร์โทรอมบิกท่ีมีขนาดเฉล่ียของผลึก (lattice constants)    a=1.47, b=1.46, 
c=0.89 นาโมเมตร ซึ่งเอทิลีนไดเอมีนมีอยู่ในวัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตมีการสลายตัวที่อุณหภูมิ 424   C และ
พบว่าการมีอยู่ของเอทิลีนไดเอมีนมีความส าคัญต่อโครงสร้างของสาร จากการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายด้วย
โลหะ 4 ชนิด พบว่าสามารถสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตและโคบอลต์ฟอสเฟตได้ แต่ไม่สามารถ
สังเคราะห์วัสดุโครงข่ายไอรอนฟอสเฟตและแมงกานีสฟอสเฟต และผลของการโดปโลหะแทรนซิชันลงในวัสดุ
โครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต พบว่าสามารถสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายดังต่อไปนี้ได้ en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 และ 
en2Zn1-xCox(PO4)2 ; (x = 0.0-1.0) จึงอาจสรุปได้ว่าความเสถียรของโลหะประจุ 2+ เป็นปัจจัยท่ีส าคัญในการ
เตรียมวัสดุโครงข่ายฟอสเฟต และการโดปโลหะต่างชนิดเกิดขึ้นได้เมื่อมีขนาดประจุใกล้เคียงกัน 
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Abstract 

 In the present days, open-framework materials are one of the interesting materials 
because of their potential applications in ion-exchange, separation and catalysis. Moreover, 
their structures and properties could be designed as required. In this work, open-framework 
phosphates of zinc, manganese, iron and cobalt were synthesized and characterized by FT-IR, 
TGA, and XRD techniques. The optimal condition for synthesizing was found to be the reflux 
at 170   C with water-cooling condensation. The structure of prepared products were confirmed 
as an open-framework with orthorhombic crystal system (a = 1.47, b=1.46, c=0.89 nm.). 
Ethylenediamine in the structure of zinc phosphate framework decomposed at 424   C. 
Moreover, the existence of ethylenediamine, an organic compound containing in framework, 
was found to be necessary to maintain the structure. Among four metals using to synthesize 
metal phosphate frameworks, zinc and cobalt were successfully obtained, whereas iron and 
manganese were not. Iron, cobalt and manganese then were doped into the parent zinc 
phosphate. The results show that en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 and  en2Zn1-xCox(PO4)2 ; (x = 0.0-1.0) can 
be achieved. In conclusion, the stability of metal 2+ was an important factor in synthesis of 
open-framework phosphate and the metal doping would be achieved among metals with 
similar sizes and charges. 
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บทท่ี 1 
 

บทน า 

 

1.1 ความเป็นมาและมูลเหตุจูงใจในการเสนอโครงการ 

ในปัจจุบันวัสดุโครงข่ายเป็นสารท่ีได้รับความสนใจในการสังเคราะห์และพัฒนา เนื่องจากวัสดุ
โครงข่ายโลหะเป็นวัสดุท่ีมีความเป็นผลึกสูง มีพื้นท่ีผิวมาก สามารถน าไปประยุกต์ใช้ประโยชน์ได้หลายอย่าง 
เช่น การเป็นตัวเร่งปฏิกิริยา การกักเก็บแก๊ส การดูดซับโลหะหนัก ตัวตรวจวัด รวมไปถึงสามารถน าไปใช้เป็น
ตัวขนส่งยาได้1 นอกจากนั้นวัสดุโครงข่ายยังสามารถออกแบบการสังเคราะห์ให้ได้วัสดุท่ีมีขนาดของรูพรุน 
โครงสร้าง และสมบัติตามท่ีต้องการได้2 

เทคนิคการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายมีหลายวิธี เช่น ไฮโดรเทอร์มอล โซลโวเทอร์มอล ใช้คล่ืน
ไมโครเวฟ โซโนเคมี เป็นต้น3 ซึ่งวิธีท่ีนิยมใช้ในการสังเคราะห์มากท่ีสุดคือวิธีไฮโดรเทอร์มอล แต่เนื่องจากวิธีนี้
ต้องใช้เวลาในการสังเคราะห์นานหลายช่ัวโมงหรือมากกว่า 1 วัน และต้องใช้อุปกรณ์เฉพาะ ดังนั้นจึงมีงานวิจัย
บางงานท่ีสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะด้วยวิธีรีฟลักซ์ (reflux)4 เนื่องจากเป็นวิธีท่ีง่าย สะดวก ใช้เครื่องแก้ว
วิทยาศาสตร์ท่ัวไป และใช้เวลาในการสังเคราะห์น้อยลงมาก  

วัสดุโครงข่ายท่ีน่าสนใจ คือ วัสดุโครงข่ายฟอสเฟต เนื่องจากเป็นวัสดุโครงข่ายท่ีสามารถ
สังเคราะห์ให้มีโครงข่ายท้ังในลักษณะ 1 มิติ 2 มิติ หรือ 3 มิติ สามารถใช้โลหะหลายชนิดในการสังเคราะห์ได้ 
เช่น อะลูมิเนียม แกลเลียม อินเดียม สังกะสี เหล็ก โคบอลต์เป็นต้น5 จึงท าให้สามารถประยุกต์ใช้งานได้
หลากหลายมากขึ้น นอกจากนั้นยังมีเทคนิคการโดป (doped) โลหะชนิดอื่นลงไปในวัสดุโครงข่าย เพื่อเพิ่ม
สมบัติบางประการอีก เช่น เพิ่มสมบัติทางแสง สมบัติการน าไฟฟ้า และการเร่งปฏิกิริยา เป็นต้น  

ดังนั้น ในงานวิจัยนี้จึงสนใจพัฒนาการสังเคราะห์วสัดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตและวัสดุโครงข่าย
โลหะฟอสเฟตท่ีโดปด้วยโลหะแทรนซิชันด้วยวิธีรีฟลักซ์ เพื่อลดเวลาในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่าย และ 
สามารถสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะแทรนซิชันฟอสเฟตชนิดใหม่ได้ 
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1.2 งานวิจัยที่เก่ียวข้อง 

งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้องกับการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายฟอสเฟตมีหลายงานวิจัยและใช้โลหะหลาย
ชนิดในการสังเคราะห์ รวมไปถึงหลายวิธีในการสังเคราะห์ เช่น 

Zeng และคณะ6 ได้ท าการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตชนิดใหม่ท่ีประกอบด้วย 20 วง
แหวน ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มอล พบว่าได้ผลึกไม่มีสีรูปทรงปริซึม เมื่อท าการพิสูจน์เอกลักษณ์ พบว่าโครงสร้าง
ของสารมีลักษณะโครงสร้างเป็นไตรคลินิก และมีปริมาณ P 16.84 wt%, Zn 27.85 wt%, C 7.71 wt%, H 
2.75 wt% และ N 4.56 wt% ซึ่งสรุปได้ว่าได้สารท่ีมีสูตรโมเลกุลคือ [C6N3H18]3+[Zn4(PO4)(HPO4)4]3- •2H2O 

Mao และคณะ7 ได้ท าการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟสชนิดใหม่ ท่ีมีเอทิลีนไดเอมีน เป็น
แม่แบบ ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มอล พบว่า ZnO4 และ PO4 เกิดโครงสร้างแบบเททระฮีดรัล และโครงสร้างของ
สารประกอบเป็นชั้นของสารอนินทรีย์ท่ีสอดแทรกด้วยเอทิลีนไดเอมีน เมื่อน าไปทดสอบด้วย TGA พบว่ามีช่วง
การหายไปของน้ าหนักสารท่ีอุณหภูมิ 230   C และ 870   C 

 

รูปที่ 1.1 โครงสร้างของวัสดุซิงค์ฟอสเฟตท่ีมีแม่แบบเป็นเอทิลีนไดเอมีน 
   

Wang และคณะ8 สังเคราะห์และพิสูจน์เอกลักษณ์วัสดุโครงข่ายแกลเลียมฟอสเฟตชนิดใหม่โดย
ใช้แม่แบบเป็นสารเชิงซ้อนโคบอลต์ โดยสังเคราะห์ด้วยวิธีการโซลโวเทอร์มอลได้ผลึกสารสีส้ม หลังจากนั้น
น าไปพิสูจน์เอกลักษณ์ พบว่าได้สารลักษณะโครงสร้างเป็นโมโนคลินิก และมีปริมาณ Ga 15.31 wt%, P 
20.05 wt%, Co 4.23 wt%, C 5.10 wt%, H 2.68 wt% และ N 6.11 wt% ซึ่งสรุปได้ว่าได้สารท่ีมีสูตร
โมเลกุลคือ [Co(en)3][Ga3(H2PO4)6(HPO4)3]  
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งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้องกับการโดปโลหะลงไปในวัสดุโครงข่าย เพื่อเพิ่มประสิทธิภาพในการใช้งานบาง
ชนิดท่ีน่าสนใจ เช่น 

Botas และคณะ9 ได้ท าการโดปโคบอลต์บน MOF-5 และศึกษาสมบัติการดูดซับแก๊ส เมื่อ
สังเคราะห์ด้วยวิธีโซลโวเทอร์มอล พบว่าสามารถโดปโคบอลต์ลงไปภายใน MOF-5 ได้ เมื่อน าไปทดสอบการดูด
ซับแก๊สไฮโดรเจน แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ และแก๊สมีเทนท่ีความดันสูง พบว่าวัสดุโครงข่ายท่ีถูกโดปด้วย
โคบอลต์สามารถดูดซับแก๊สได้เพิ่มขึ้น ซึ่งสามารถน าไปประยุกต์ใช้และพัฒนาในด้านตัวเร่งปฏิกิริยาและวัสดุกึ่ง
ตัวน าได้  

Zhang และคณะ10 สังเคราะห์กลุ่มของโลหะอัลคาไลน์เอิร์ธที่ถูกโดปด้วยสารประกอบโคบอลต์
ด้วย N-(phosphonomethyl) Iminodiacetic Acid และ1, 3, 5-Benzenetricarboxylate Acid ท่ี
สังเคราะห์ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มอล ซึ่งสังเคราะห์ได้สารประกอบ 4 ชนิดคือ 
[Co13Mg2(PMIDA)6(BTC)2(H2O)12]·6H2O (โดปแมกนีเซียม), [Co13Ca2(PMIDA)6(BTC)2(H2O)12]·6H2O (โดป
แคลเซียม), [CoBa(PMIDA)(H2O)2]·H2O (โดปแบเรียม) และ[Mg15(PMIDA)6(BTC)2(H2O)12]·6H2O 
(สารประกอบแมกนีเซียม) พบว่าสารประกอบท่ีโดปแมงกานีส, โดปแคลเซียมและสารประกอบแมกนีเซียมมี
โครงสร้างเป็นโครงข่าย 3 มิติทรงลูกบาศก์ ส่วนสารประกอบท่ีโดปแบเรียม มีโครงสร้างเป็นโครงข่าย 3 มิติ
แบบวงแหวน นอกจากนั้นสารประกอบแมกนีเซียม มีสมบัติเชิงแสง ซึ่งให้แสงฟลูออเรสเซนต์ในช่วง 441      
นาโนเมตร จึงท าให้สามารถน าไปประยุกต์ใช้ในเชิงแสงได้  

งานวิจัยเกี่ยวกับการน าวัสดุโครงข่าย ไปใช้ประโยชน์ในด้านต่าง ๆ ท่ีน่าสนใจ เช่น 

Li และคณะ11 ศึกษาการก าจัดแก๊สไฮโดรเจนซัลไฟด์ เอทิลเมอร์แคปแทน และไดเมทิลซัลไฟด์ 
ภายในเตาปฏิกรณ์ชนิดเบดอยู่กับท่ี (fix-bed reactor) พบว่า วัสดุโครงข่าย MOF-199 สามารถดูดซับไดเมทิล
ซัลไฟด์ได้มากท่ีสุดท่ีอุณหภูมิ 30   C และสามารถน ากลับมาใช้ใหม่ได้โดยวิธีเทอร์มอลรีเจนเนอเรชัน ท่ีอุณหภูมิ 
180   C และมีประสิทธิภาพการน ากลับมาใช้ใหม่ได้ดีถึง 95% ในการน ากลับมาใช้ใหม่ในครั้งท่ี 3 เมื่อเทียบกับ
ความจุในการดูดซับในการใช้ครั้งแรก  

Lin และคณะ12 ศึกษาการก าจัดหยดน้ ามันออกจากน้ าโดยเลือกใช้วัสดุโครงข่าย HKUST-1 
พบว่ามีค่าความจุของการดูดซับมากกว่าการใช้คาร์บอนกัมมันต์ และสามารถปรับปรุงประสิทธิภาพได้จากการ
เพิ่มสารลดแรงตึงผิว และเปล่ียน pH โดยวัสดุโครงช่าย HKUST-1 สามารถน ากลับมาใช้อีกได้โดยการล้างด้วย
เอทานอล โดยประสิทธิภาพการน ากลับมาใช้ใหม่สามารถใช้ได้ดีถึง 95% ในการน ากลับมาใช้ใหม่ในครั้งท่ี 5 
เมื่อเทียบกับความจุในการดูดซับในครั้งแรก 

1.3 วัตถุประสงค์การทดลอง 

1. หาภาวะท่ีเหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตด้วยวิธีรีฟลักซ์ 
2. สังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต และวัสดุโครงข่ายโลหะซิงค์ฟอสเฟต ท่ีโดปด้วยโลหะแทรนซิ

ชัน เหล็ก แมงกานีส และโคบอลต์ได้ 

1.4 ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

ได้วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต และวัสดุโครงข่ายโลหะซิงค์ฟอสเฟตท่ีโดปด้วยโลหะแทรนซิชัน



 

 

บทท่ี 2  
 

ทฤษฎีท่ีเกี่ยวข้อง 

 

2.1 วัสดุโครงข่ายโลหะชนิดแบบเปิด (Open-metal Framework)5 

วัสดุโครงข่ายโลหะแบบเปิด (open-metal framework) เป็นวัสดุท่ีมีโพรงขนาดเล็ก 
(microporous) มีความเป็นรูพรุนสูง สามารถออกแบบและปรับแต่งโครงสร้างของโครงข่ายท้ังก่อนและหลัง
การสังเคราะห์ เพื่อให้มีโครงสร้าง ขนาดของโพรง และสมบัติตามท่ีต้องการ วัสดุโครงข่ายโลหะแบบเปิด
ประกอบไปด้วยไอออนของโลหะต่อกับลิแกนด์สารอินทรีย์ หรือสารอนินทรีย์ด้วยพันธะโควาเลนต์ ซึ่งเช่ือมต่อ
กันเป็นพอลิเมอร์ท่ีมีโครงข่ายท้ังในลักษณะ 1 มิติ 2 มิติ และ 3 มิติ และเมื่อให้ความร้อนเพื่อก าจัดโมเลกุลของ
สารละลายหรือสารอินทรีย์ จะท าให้เกิดโพรงขึ้นในโครงสร้าง ซึ่งหลังจากก าจัดสารอินทรีย์แล้วจะต้องไม่ท าให้
วัสดุสูญเสียความเป็นผลึกและไม่ท าให้โครงสร้างของวัสดุโครงข่ายพัง 

โดยวัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตแบบเปิด (open-metal phosphate framework) จัดเป็นสาร
ประเภทวัสดุโครงข่ายโลหะอนินทรีย์ (metal inorganic framework) ซึ่งเป็นสารท่ีมีโครงข่ายของโลหะ000
ฟอสเฟตท่ีสามารถเกิดโครงข่ายท้ังในลักษณะ 1 มิติ 2 มิติ และแบบ 3 มิติ โดยท่ีมีโมเลกุลของสารอินทรีย์อยู่
ในโครงข่าย และเมื่อให้ความร้อนแก่วัสดุโครงข่าย จะท าให้โมเลกุลตัวท าละลายท่ีบรรจุอยู่ภายในโครงสร้างจะ
ระเหยออก ท าให้เกิดโพรงขึ้นในโครงสร้าง 

วิธีการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะอนินทรีย์ มีหลายวิธี เช่น ไฮโดรเทอร์มอล โซลโวเทอร์มอล 
ใช้คล่ืนไมโครเวฟ โซโนเคมี เป็นต้น โดยวิธีท่ีนิยมสังเคราะห์คือ วิธีไฮโดรเทอร์มอล โดยผสมสารท่ีจะสังเคราะห์ 
ท่ีมีน้ าเป็นตัวท าละลาย และน าไปใส่ในออโตเคลฟ (autoclave) ให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิท่ีเหมาะสม สารจะเกิด
การรวมตัวเป็นโครงข่ายเกิดข้ึน โดยท่ัวไปจะนิยมสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายในรูปไอออนของโลหะแทรนซิชัน 
และโลหะแลนทาไนด์ในรูปสารประกอบไนเตรท ฟอสเฟต และซัลไฟด์ เนื่องจากสามารถเกิดโครงข่ายเป็นพอลิ
เมอร์ 3 มิติได้ 
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2.2 โครงผลึก (Crystal lattice)13  

วัสดุท่ีเป็นผลึกจะต้องมีอะตอมท่ีจัดวางตัวกันอย่างเป็นระเบียบ โดยท่ีต าแหน่งของอนุภาคในผลึก
แทนด้วยจุดแลตทิช (lattice point) ซึ่งจุดแลตทิชท่ีเช่ือมต่อกันอย่างมีระเบียบเรียงกันใน 3 มิติ เรียกว่า โครง
ผลึก (crystal lattice)  

หน่วยเซลล์ (unit call) คือหน่วยที่มีขนาดเล็กท่ีสุดเรียงตัวซ้ า ๆ ซึ่งสามารถใช้พิจารณาโครงสร้าง
ของผลึก โดยรูปแบบของผลึกสามารถเป็นไปได้ท้ังหมด 14 แบบ ดังรูปท่ี 2.1 

 
รูปที่ 2.1 โครงผลึกแบบต่าง ๆ 14 โดยค่า a, b, c คือ ความยาวของผลึกด้าน a ,b ,c 

มุมบนด้าน a คือมุมแอลฟ่า (α), มุมบนด้าน b คือมุมเบต้า (β), และมุมบนด้าน c คือมุมแกมมา (γ) 
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ตารางที่ 2.1 ระนาบผลึกของโครงผลึกรูปแบบต่างๆ 

ระบบ แกน มุม 
Cubic a = b = c α = β = γ = 90° 

Tetragonal a = b ≠ c α = β = γ = 90° 
Orthorhombic a ≠ b ≠ c α = β = γ = 90° 
Monoclinic a ≠ b ≠ c α = γ = 90° ≠ β 

Triclinic a ≠ b ≠ c α ≠ β ≠ γ ≠ 90° 
Hexagonal a = a ≠ c α = β = 90°, γ = 120° 

Rhombohedral a = b = c α = β = γ ≠90° 
 

ขนาดและรูปร่างของหน่วยเซลล์สามารถค านวณหาได้จากสูตรการค านวณของหน่วยเซลล์แต่ละชนิด 
เพื่อหาค่า a, b, c ท่ีลากจากมุมใดมุมหนึ่งของหนว่ยเซลล์ และมุม α, β, γ  หรือเรียกว่า แลตทิชพารามิเตอร์ 
(lattice parameter) 

ตารางที่ 2.2 สูตรการค านวณหาขนาดแลตทิช15 

Unit cell Formula 
Cubic 1

𝑑2  =  
ℎ2 + 𝑘2 +  𝑙2

𝑎2  

 

Tetragonal 1

𝑑2  =  
ℎ2 + 𝑘2  

𝑎2 +
𝑙2

𝑐2  

 

Hexagonal 1

𝑑2  =
4

3
 (

ℎ2 + 𝑘2 + 𝑙2

𝑎2 ) +
𝑙2

𝑐2 

 

Rhombohedral 1

𝑑2  =  
(ℎ2 + 𝑘2 + 𝑙2)𝑠𝑖𝑛2𝛼 + 2(ℎ𝑘 + 𝑘𝑙 + ℎ𝑙)(𝑐𝑜𝑠2𝛼 − 𝑐𝑜𝑠𝛼)

𝑎2(1 − 3𝑐𝑜𝑠2𝛼 + 2𝑐𝑜𝑠3𝛼)
 

 

Orthorhombic 1

𝑑2 =
ℎ2

𝑎2 +
𝑘2

𝑏2 +
𝑙2

𝑐2 

 

Monoclinic 1

𝑑2 = (
ℎ2

𝑎2 +
𝑘2𝑠𝑖𝑛2𝛽

𝑏2 +
𝑙2

𝑐2 −
2ℎ𝑙𝑐𝑜𝑠𝛽

𝑎𝑐
) 𝑐𝑠𝑐2𝛽 

 

Triclinic 
1

𝑑2 =

ℎ2

𝑎2 𝑠𝑖𝑛2𝛼 +
𝑘2

𝑏2 𝑠𝑖𝑛2𝛽 +
𝑙2

𝑐2 𝑠𝑖𝑛2𝛾

1 − 𝑐𝑜𝑠2𝛼 − 𝑐𝑜𝑠2𝛽 − 𝑐𝑜𝑠2𝛾 + 2𝑐𝑜𝑠𝛼𝑐𝑜𝑠𝛽𝑐𝑜𝑠𝛾
 

 

 
เมื่อ d = ระยะห่างระหว่างระนาบ; h, k , l = Miller Indices; a, b, c = Lattice Constants 
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2.3 การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคเอกซเรย์พาวเดอร์ดิฟแฟรกชันสเปกโทรสโกปี (X-ray Powder Diffraction 
Spectroscopy : XRD)16 

 

   รูปที่ 2.3 X-ray Powder Diffraction Spectrometer17 

X-ray Powder Diffraction Spectroscopy เป็นเทคนิคท่ีนิยมใช้ในการวิเคราะห์โครงสร้างของ
ผลึก การจัดเรียงตัวของอะตอมในโมเลกุลสารประกอบโดยไม่ท าลายสารตัวอย่าง และสามารถวิเคราะห์ได้ท้ัง
ในเชิงคุณภาพ และเชิงปริมาณ โดยใช้หลักการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ ซึ่งเป็นคล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้าท่ีมีความยาว
คล่ืน 0.01 ถึง 10 นาโนเมตร เมื่อล ารังสีเอกซ์ตกกระทบกับวัตถุ หรืออนุภาค จะเกิดการหักเหของรังสีสะท้อน
ออกมาท ามุมกับระนาบของอนุภาคเท่ากับมุมของล ารังสีตกกระทบดังรูปท่ี 2.4 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 2.4 การเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ในผลึก 
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ซึ่งความสัมพันธ์จะสอดคล้องตามกฎของแบรก คือ 

     nλ = 2dsinƟ        ------------------- (1) 

เมื่อ  n คือ เลขจ านวนเต็ม 
  λ คือ ความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ ์(นาโนเมตร) 
  d คือ ระยะห่างระหว่างช้ันของผลึกท่ีรังสีเอกซ์ตกกระทบ (นาโนเมตร) 

Ɵ คือ มุมท่ีเกิดจากการเล้ียวเบนหรือมุมระหว่างรังสีเอกซ์ กับระนาบของแลตทิช 
(Lattice Plane) (องศา) 

ซึ่ง XRD สามารถแยกโครงสร้างของผลึกว่ามีรูปแบบโครงสร้างลักษณะใดได้ เนื่องจาก
สารประกอบแต่ละชนิดมีรูปแบบโครงสร้างผลึกท่ีแตกต่างกัน ระยะห่างระหว่างระนาบ (d-spacing) ท่ีผลึก
จัดเรียงตัวกันอย่างเป็นระเบียบจะมีค่าแตกต่างกันซึ่งขึ้นอยู่กับขนาดและประจุของอะตอม ดังนั้นสารประกอบ
แต่ละชนิดจะมีแพทเทิร์น XRD (XRD Pattern) ท่ีแตกต่างกัน โดยท่ี แพทเทิร์น XRD ท่ีได้จากการวัดค่าความ
เข้มของรังสีท่ีสะท้อนออกมาท่ีมุมต่าง ๆ จะน ามาเปรียบเทียบกับข้อมูลมาตรฐานท่ีวัดได้จากองค์กร Joint 
Committee on Powder Diffraction standard (JCPDs) 

นอกจากนั้นยังสามารถค านวณขนาดของผลึกได้โดยใช้สมการเชอร์เรอร์ (Scherrer’s equation) 
ดังนี้18 
 

                                         𝑡 =  
𝐾λ

𝐵CosƟ
                                        ------------------- (2) 

 
เมื่อ   t คือ ขนาดอนุภาค (นาโนเมตร) 
   𝐾 คือ ค่าคงท่ี (0.9) 

λ  คือ ความยาวคล่ืนของแหล่งก าเนิดรังสีเอกซ์ (นาโนเมตร) 
𝐵 คือ ความกว้างท่ีความสูงเป็นครึ่งหนึ่งของพีค (องศา) 
Ɵ คือ มุมของแบรก (Bragg’s angle) (องศา) 
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2.4 การวิเคราะห์ด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรานสฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรสโกปี (Fourier Transform 
Infrared Spectroscopy : FT-IR)19,20 

 

รูปที่ 2.5 Fourier Transform Infrared Spectrometer21  

Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) เป็นเทคนิคการพิสูจน์เอกลักษณ์ของสาร 
ซึ่งสามารถวิเคราะห์ได้ท้ังสารท่ีอยู่ในสถานะของแข็ง ของเหลว และแก๊ส โดยการผ่านรังสีอินฟราเรดเข้าไปท่ี
สาร และวัดค่าความเข้มของแสงอินฟราเรดท่ีทะลุผ่านสารตัวอย่างกับความถี่ หรือเลขคล่ืน (wavenumber 
(cm-1) ) โดยนิยมใช้ช่วงของรังสีอินฟราเรดในช่วง 400–4000 cm-1

 
 เมื่อโมเลกุลของสารดูดกลืนรังสี

อินฟราเรด จะท าให้โมเลกุลเกิดการส่ัน โดยท่ีโมเลกุลของสารจะดูดซับรังสีอินฟราเรดท่ีสอดคล้องกับการส่ัน
ของพันธะในโมเลกุล โดยโมเลกุลต่างชนิดกันจะดูดกลืนรังสีอินฟราเรดท่ีช่วงคล่ืนท่ีแตกต่างกัน และจะให้
สเปกตรัมท่ีต่างกัน ดังนั้นสเปกตรัม FT-IR สามารถใช้ในการวิเคราะห์โครงสร้าง และชนิดของหมู่ฟังก์ชันใน
โมเลกุลของสารได้ 

2.4.1 เทคนิค Attenuated Total Reflectance Spectroscopy (ATR)19 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 2.6 เครื่อง FT-IR (ATR mode)22 
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Attenuated Total Reflectance Spectroscopy (ATR) เป็นเทคนิคอินฟราเรดอีกรูปแบบหนึ่ง
โดยแสงอินฟราเรดจะเดินทางผ่านคริสตัลทะลุผ่านเข้าไปยังผิวของสารตัวอย่าง ซึ่งถ้ามุมท่ีแสงตกกระทบน้อย
กว่า 90 องศา แสงจะทะลุเข้าไปในสารได้น้อยท าให้เกิดการดูดกลืนแสงได้บางส่วน และแสงท่ีเหลือจะสะท้อน
กลับเข้าสู่ดีเทคเตอร์ 

 

 รูปที่ 2.7 การสะท้อนของรังสีอินฟราเรดใน ATR mode23 

 โดยการสะท้อนจะเกิดขึ้นได้ ด้วย 2 เงื่อนไข คือ 

1. มุมท่ีแสงตกกระทบจะต้องมีค่ามากกว่ามุมวิกฤต  ( Ɵ > Ɵc )  
2. ค่าดัชนีหักเหของคริสตัลจะต้องมีค่ามากกว่าค่าดัชนีหักเหของวัตถุ (n1 > n2)  

 

2.5 การวิเคราะห์ด้วยเทคนิค Thermogravimetric Analysis (TGA)24 

TGA เป็นเทคนิคการวิเคราะห์ความเสถียรของสาร ซึ่งวัสดุท่ีน ามาวิเคราะห์มักอยู่ในรูปของแข็ง 
โดยวิเคราะห์มวลของวัตถุท่ีเปล่ียนแปลงไปเมื่อได้รับความร้อนท่ีอุณหภูมิต่าง ๆ โดยน้ าหนักท่ีหายไป อาจเกิด
จากการตกผลึกของสาร การสลายตัวของสาร การย่อยสลาย หรือการระเหย เป็นต้น วิธีการวิเคราะห์ จะน า
สารใส่บนถาดขนาดเล็กท่ีเช่ือมต่อกับเครื่องช่ังท่ีอยู่ในเตาอบท่ีสามารถควบคุมอุณหภูม ิและบรรยากาศภายใน
ได้ โดยผลการวิเคราะห์จะแสดงในรูปของเทอร์โมแกรม แสดงความสัมพันธ์ระหว่างน้ าหนักท่ีเปล่ียนแปลง และ
อุณหภูมิหรือเวลา  

รูปที่ 2.8 เครื่องมือท่ีใช้ในการวิเคราะห์ TGA25 



 

 

บทท่ี 3 
 

วิธีการทดลอง 

 

3.1 อุปกรณ์และเคร่ืองมือ 

อุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์           :  ขวดก้นกลม ขนาด 100 mL 
      คอนเดนเซอร์ 

กระบะทราย 
เทอร์โมมิเตอร์ อุณภูมิ -10   C - 200   C 
กล่องโฟมใส่น้ าแข็ง 
กระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
กระดาษกรอง ยี่ห้อ Whatman เบอร์ 4 
ขวดลดความดัน (Suction flask) 
โกร่งบดสาร 

เครื่องช่ังน้ าหนักสาร 4 ต าแหน่ง     :  ยี่ห้อ Mettler Toledo รุ่น Classic 
เครื่องให้ความร้อนและคนสารละลาย  : ยี่ห้อ Jenway รุ่น 1000 
(Hotplate stirrer) 
ปั๊มน้ า        :      ยี่ห้อ Yamano รุ่น Sp-1200 
เครื่อง XRD        : ยี่ห้อ Rigaku รุ่น Dmax 2000 Ultima+  

 เครื่อง FT – IR       :      ยี่ห้อ Thermo Scientifc รุ่น Nicolet 6700 
 เครื่องเผาสาร       : ยี่หอ้ Carbolite รุ่น RHF 16/3 
 เครื่อง TGA       : ยี่ห้อ Perkin- Elmer รุ่น Pyris 1 TGA 
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3.2 สารเคมี 

 

ตารางที่ 3.1 รายละเอียดสารเคมีท่ีใช้ 

 
สาร ยี่ห้อ เกรด สูตรโมเลกุล มวลโมเลกุล

(g/mol) 
Zinc (II) chloride Sigma-Aldrich Purum ZnCl2 136.30 
Orthophosphoric 

acid 
Ajax Finechem AR H3PO4 98.00 

Ethylenediamine Carlo Erba For analysis, 
98% 

C2H8N2 60.10 

Iron (III) chloride Fisher Scientific >97% FeCl3 162.21 
Cobalt (II) acetate, 

tetrahydrate 
Fluka Purum 

>99% 
C4H6CoO4 • 4H2O 249.09 

Manganese (II) 
nitrate solution 

50% 

Mallinckrodt AR Mn(NO3)2 178.95 
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3.3 การสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต 

3.3.1 การหาภาวะท่ีเหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายฟอสเฟต 

3.3.1.1 การสังเคราะห์ en2Zn(PO4)2 ท่ีอุณหภูมิ 170°C 
1 ต้ังอุปกรณ์ Condenser, hotplate stirrer 
2 วางกระบะทรายบน Hotplate stirrer ให้ความร้อนจนถึงอุณหภูมิ 170   C 
3 ช่ัง ZnCl2 1.365 g, H3PO4 5.978 g และ C2H8N2 6.25 g 
4 ละลาย ZnCl2 ด้วย DI water 5 mL น าสารละลายใส่ลงในขวดก้นกลม ใส่ 

Magnetic stirrer จากนั้นใส่ลงในกระบะทราย และกวนสารละลาย 
5 ใส่ H3PO4 และ C2H8N2 ลงในขวดก้นกลมตามล าดับ 
6 วัด pH ของสารละลายด้วยกระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
7 ต่อขวดก้นกลมกับอุปกรณ์ condenser ท่ีเตรียมไว้ ให้ความร้อนและคน

สารละลายเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยสังเกตทุก ๆ 30 นาที  
8 กรองผลึกท่ีได้ ล้างด้วย DI water และน าไปผ่ึงให้แห้งท่ีอุณหภูมิห้อง 

3.3.1.2 การสังเคราะห์ en2Zn(PO4)2 ท่ีอุณหภูมิห้อง 
1 ช่ัง ZnCl2 0.3609 g, H3PO4 1.5200 g และ C2H8N2 1.5820 g 
2 ละลาย ZnCl2 ด้วย DI water 20 mL น าสารละลายใส่ลงในขวดก้นกลม

และใส่ Magnetic stirrer จากนั้นใส่ลงในกระบะทรายและกวนสารละลาย 
3 ใส่ H3PO4 และ C2H8N2 ลงในขวดก้นกลมตามล าดับ 
4 วัด pH ของสารละลายด้วยกระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
5 กรองผลึกท่ีได้ ล้างด้วย DI water และน าไปผ่ึงให้แห้งท่ีอุณหภูมิห้อง 

3.3.1.3 การสังเคราะห์ en2Zn(PO4)2 ด้วยวิธีรีฟลักซ์ ท่ีอุณหภูมิ 170°C 
1 ต้ังอุปกรณ์ Condenser, hotplate stirrer และใช้น้ าเย็นในการ 

condense 
2 วางกระบะทรายบน Hotplate stirrer ให้ความร้อนจนถึงอุณหภูมิ 170   C 
3 ช่ัง ZnCl2 0.3609 g, H3PO4 1.5200 g และ C2H8N2 1.5820 g 
4 ละลาย ZnCl2 ด้วย DI water 20 mL น าสารละลายใส่ลงในขวดก้นกลม 

ใส่ Magnetic stirrer จากนั้นใส่ลงในกระบะทรายและกวนสารละลาย 
5 ใส่ H3PO4 และ C2H8N2 ลงในขวดก้นกลมตามล าดับ 
6 วัด pH ของสารละลายด้วยกระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
7 ต่อขวดก้นกลมกับอุปกรณ์ condenser ท่ีเตรียมไว้ ให้ความร้อนและคน

สารละลายเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยสังเกตทุก ๆ 30 นาที  
8 กรองผลึกท่ีได้ ล้างด้วย DI water และน าไปผ่ึงให้แห้งท่ีอุณหภูมิห้อง 
9 น าผลึกใส่ในครูซิเบิล น าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 400   C  และ 500   C 
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3.3.2 การสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต en2M(PO4)2 ; M = Zn, Fe, Mn, Co 

1 ต้ังอุปกรณ์ Condenser, hotplate stirrer และใช้น้ าเย็นในการ 
condense วางกระบะทรายบน Hotplate stirrer ให้ความร้อนจนถึง
อุณหภูมิ 170   C 

2 ช่ัง ZnCl2 1.4436 g, H3PO4 6.08 g และ C2H8N2 6.328 g 
3 ละลาย ZnCl2 ด้วย DI water 80 mL น าสารละลายใส่ลงในขวดก้นกลม 

ใส่ Magnetic stirrer จากนั้นใส่ลงในกระบะทรายและกวนสารละลาย 
4 ใส่ H3PO4 และ C2H8N2 ลงในขวดก้นกลมตามล าดับ 
5 วัด pH ของสารละลายด้วยกระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
6 ต่อขวดก้นกลมกับอุปกรณ์ condenser ท่ีเตรียมไว้ ให้ความร้อนและคน

สารละลายเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยสังเกตทุก ๆ 30 นาที  
7 กรองผลึกท่ีได้ ล้างด้วย DI water และน าไปผ่ึงให้แห้งท่ีอุณหภูมิห้อง 
8 ท าการทดลองเหมือนข้อ 1-7 แต่เปล่ียน สารต้ังต้นจาก ZnCl2  เป็น FeCl3 

1.7194 g, Mn(NO3)2 3.7937 g, C4H6CoO4 • 4H2O 2.6402 g ตามล าดับ 

3.3.3 การสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตท่ีโดปด้วยโลหะแทรนซิชัน en2Zn1-xMx(PO4)2 ;  
M = Fe, Mn, Co ( x = 0.0 – 1.0) 

1 ต้ังอุปกรณ์ Condenser, hotplate stirrer และใช้น้ าเย็นในการ 
condense 

2 วางกระบะทรายบน Hotplate stirrer ให้ความร้อนจนถึงอุณหภูมิ 170   C 
3 ช่ัง ZnCl2 1.4436 g, H3PO4 6.08 g, C2H8N2 6.328 g 
4 ละลาย ZnCl2 ด้วย DI water 80 mL น าสารละลายใส่ลงในขวดก้นกลม 

ใส่ Magnetic stirrer จากนั้นใส่ลงในกระบะทรายและกวนสารละลาย 
5 ใส่ H3PO4 และ C2H8N2 ลงในขวดก้นกลมตามล าดับ 
6 วัด pH ของสารละลายด้วยกระดาษยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 
7 ต่อขวดก้นกลมกับอุปกรณ์ condenser ท่ีเตรียมไว้ ให้ความร้อนและคน

สารละลายเป็นเวลา 3 ช่ัวโมง โดยสังเกตทุก ๆ 30 นาที  
8 กรองผลึกได้ ล้างด้วย DI water และน าไปผ่ึงให้แห้งท่ีอุณหภูมิห้อง 
9 ท าการทดลองเหมือนข้อ 1-8 โดยเปล่ียนปริมาณสารต้ังต้น ตามตารางท่ี  

3.2, 3.3 และ 3.4  
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 ตารางที่ 3.2 ปริมาณสารต้ังตันท่ีใช้ในการสังเคราะห์ en2Zn1-xFex(PO4)2 

 

ตารางที่ 3.3 ปริมาณสารต้ังตันท่ีใช้ในการสังเคราะห์ en2Zn1-xMnx(PO4)2 

สารที่สังเคราะห์ 
อัตราส่วนโดยโมล 

ZnCl2 : Mn(NO3)2 
ปริมาณสารต้ังต้น (g) 

ZnCl2 Mn(NO3)2 H3PO4 C2H8N2 
en2Zn(PO4)2 1 : 0 1.44 0 6.08 6.33 

en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 0.9 : 0.1 1.30 0.379 6.08 6.33 
en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 0.8 : 0.2 1.16 0.759 6.08 6.33 
en2Zn0.7Mn0.3(PO4)2 0.7 : 0.3 1.01 1.14 6.08 6.33 
en2Zn0.6Mn0.4(PO4)2 0.6 : 0.4 0.867 1.52 6.08 6.33 
en2Zn0.5Mn0.5(PO4)2 0.5 : 0.5 0.722 1.90 6.08 6.33 
en2Zn0.4Mn0.6(PO4)2 0.4 : 0.6 0.578 2.28 6.08 6.33 
en2Zn0.3Mn0.7(PO4)2 0.3 : 0.7 0.433 2.66 6.08 6.33 
en2Zn0.2Mn0.8(PO4)2 0.2 : 0.8 0.289 3.03 6.08 6.33 
en2Zn0.1Mn0.9(PO4)2 0.1 : 0.9 0.144 3.41 6.08 6.33 

en2Mn(PO4)2 0 : 1 0 3.79 6.08 6.33 
 

 

 

 

สารที่สังเคราะห์ 
อัตราส่วนโดยโมล 
ZnCl2 : FeCl3 

ปริมาณสารต้ังต้น (g) 
ZnCl2 FeCl3 H3PO4 C2H8N2 

en2Zn(PO4)2 1 : 0 1.44 0 6.08 6.33 
en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2 0.9 : 0.1 1.30 0.172 6.08 6.33 
en2Zn0.8Fe0.2(PO4)2 0.8 : 0.2 1.16 0.344 6.08 6.33 
en2Zn0.7Fe0.3(PO4)2 0.7 : 0.3 1.01 0.516 6.08 6.33 
en2Zn0.6Fe0.4(PO4)2 0.6 : 0.4 0.867 0.688 6.08 6.33 
en2Zn0.5Fe0.5(PO4)2 0.5 : 0.5 0.722 0.860 6.08 6.33 
en2Zn0.4Fe0.6(PO4)2 0.4 : 0.6 0.578 1.03 6.08 6.33 
en2Zn0.3Fe0.7(PO4)2 0.3 : 0.7 0.433 1.20 6.08 6.33 
en2Zn0.2Fe0.8(PO4)2 0.2 : 0.8 0.289 1.38 6.08 6.33 
en2Zn0.1Fe0.9(PO4)2 0.1 : 0.9 0.144 1.55 6.08 6.33 

en2Fe(PO4)2 0 : 1 0 1.72 6.08 6.33 
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ตารางที่ 3.4 ปริมาณสารต้ังตันท่ีใช้ในการสังเคราะห์ en2Zn1-xCox(PO4)2 

 

3.4 พิสูจน์เอกลักษณ์ของวัสดุโครงข่ายฟอสเฟตด้วยเทคนิค FT-IR, XRD และ TGA 

3.4.1 เทคนิค XRD 

เพื่อยืนยันเอกลักษณ์ของโครงสร้างของสารท่ีสังเคราะห์ได้ โดยใช้ภาวะในการทดลอง ท่ีมี
แหล่งก าเนิด Cu-Kα ท่ี 40 kV 30 mA โดยเลือกใช้อัตราการสแกน 5องศาต่อนาที และช่วง 2Ɵ ท่ี 2-50 องศา 

3.4.2 เทคนิค FT-IR 

เพื่อใช้พิสูจน์หมู่ฟังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้ โดยเลือกใช้ ATR mode ช่วงคล่ืนความยาวที่
สแกนต้ังแต่ 600-4000 cm-1 

3.4.3 TGA 

เพื่อใช้หาอุณหภูมิของสารท่ีเตรียมได้และการสลายตัวขององค์ประกอบ โดยท าภายใต้บรรยากาศ
ของแก๊สไนโตรเจน ซี่งมีอัตราการไหล 20 mL/min , อัตราการให้ความร้อน 10   C/min โดยใช้อุณหภูมิช่วง 
50-850   C  

 

 

สารที่สังเคราะห์ 
อัตราส่วนโดยโมล 

ZnCl2 :  
C4H6CoO4 • 4H2O 

ปริมาณสารต้ังต้น (g) 

ZnCl2 
C4H6CoO4 • 

4H2O 
H3PO4 C2H8N2 

en2Zn(PO4)2 1 : 0 1.44 0 6.08 6.33 
en2Zn0.9Co0.1(PO4)2 0.9 : 0.1 1.30 0.264 6.08 6.33 
en2Zn0.8Co0.2(PO4)2 0.8 : 0.2 1.16 0.528 6.08 6.33 
en2Zn0.7Co0.3(PO4)2 0.7 : 0.3 1.01 0.792 6.08 6.33 
en2Zn0.6Co0.4(PO4)2 0.6 : 0.4 0.867 1.06 6.08 6.33 
en2Zn0.5Co0.5(PO4)2 0.5 : 0.5 0.722 1.32 6.08 6.33 
en2Zn0.4Co0.6(PO4)2 0.4 : 0.6 0.578 1.58 6.08 6.33 
en2Zn0.3Co0.7(PO4)2 0.3 : 0.7 0.433 1.85 6.08 6.33 
en2Zn0.2Co0.8(PO4)2 0.2 : 0.8 0.289 2.11 6.08 6.33 
en2Zn0.1Co0.9(PO4)2 0.1 : 0.9 0.144 2.38 6.08 6.33 

en2Co(PO4)2 0 : 1 0 2.64 6.08 6.33 



 

 

บทท่ี 4 
 

ผลการทดลองและวิเคราะห์ผลการทดลอง 

 

4.1 ภาวะที่เหมาะสมในการสังเคราะห์ en2Zn(PO4)2 

 จากการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต พบว่า ลักษณะทางกายภาพของสารท่ีสังเคราะห์ได้เป็น
ดังตารางท่ี 4.1 

ตารางที่ 4.1 ลักษณะทางกายภาพของสารท่ีสังเคราะห์ได้ในแต่ละภาวะ 

 ภาวะที่ใช้ 
ลักษณะทางกายภาพของสารที่สังเคราะห์ได้ 

ก่อนล้างด้วย DI water หลังล้างด้วย DI water 
ท่ีอุณหภูมิ 170   C ของแข็งสีเหลืองอ่อน ของแข็งสีขาว 
ท่ีอุณหภูมิห้อง ของแข็งละเอียดสีขาวคล้ายแป้ง ของแข็งสีขาว 
รีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C ของแข็งสีขาว ของแข็งสีขาว 

 

จากตารางท่ี 4.1 พบว่าท้ัง 3 ภาวะสังเคราะห์ได้สารท่ีมีลักษณะสีขาวเช่นเดียวกัน และเมื่อท าการล้าง
สารท่ีสังเคราะห์ได้ด้วย DI Water พบว่าสารยังเป็นสีขาวเช่นเดิม 

4.1.1 การพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR 
พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมูฟ่ังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้ ดังรูป 4.1 

 

รูปที่ 4.1 FT-IR สเปกตรัมของผลิตภัณฑ์ท่ีได้จากการสังเคราะห์ en2Zn(PO4)2   
(a) ท่ีอุณหภูมิ 170   C, (b) ท่ีอุณหภูมิห้อง, (c) รีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C 

550105015502050255030503550

%
T

wavenumber (cm-1)

(c)

(b)

(a)

1053 1159 1654 3455 
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ตารางที่ 4.2 Characteristic peaks ของ en2Zn(PO4)2 ท่ีสังเคราะห์ได้ 

Wavenumber (cm-1) 

สัญญาณ โมเลกุล en2Zn(PO4)2 

ที่อุณหภูมิ 170   C 
en2Zn(PO4)2 

ที่อุณหภูมิห้อง 

en2Zn(PO4)2  

 รีฟลักซ์ 
ที่อุณหภูมิ 170   C 

- 3448.29 3455.79 OH-stretching น้ า 
1648.64, 1541.27 1648.53, 1560.32 1654.90, 1527.55 NH-bending เอทิลีนไดเอมีน 

1159.47 1159.69 1117.65 CN-stretching เอทิลีนไดเอมีน 
1053.47, 995.51 1064.21, 994.92 1042.02, 996.87 PO4

3- ฟอสเฟต 
 

จากรูปท่ี 4.1 และตารางท่ี 4.2 พบว่า en2Zn(PO4)2  ท่ีสังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิ 170   C ไม่พบ
สัญญาณของ OH-stretching แต่ en2Zn(PO4)2 ท่ีสังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิห้อง และ en2Zn(PO4)2 ท่ีสังเคราะห์
ด้วยวิธีรีฟลักซ ์พบสัญญาณ OH-stretching ท่ี 3448.29 และ 3455.79 cm-1

 ตามล าดับ และการสังเคราะห์ 
en2Zn(PO4)2 ท้ัง 3 วิธี พบสัญญาณของ NH-bending, CN-stretching และ PO4

3-
 โดย en2Zn(PO4)2  ท่ี

สังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิ 170   C, en2Zn(PO4)2 ท่ีสังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิห้อง และ en2Zn(PO4)2 ท่ีสังเคราะห์ด้วยวิธี 
รีฟลักซ์พบสัญญาณ NH-bending ท่ี 1648.64, 1541.27, 1648.53, 1560.32 และ 1654.90, 1527.55 cm-1

 

พบสัญญาณ CN-stretching ท่ี 1159.47, 1159.69 และ 1117.65 cm-1
 และพบสัญญาณ PO4

3- 
 ท่ี 1053, 

995.51, 1064.21, 994.92 และ 1042.02, 996.87 cm-1 ตามล าดับ แสดงว่าการสังเคราะห์ท้ัง 3 วิธี ได้
ผลิตภัณฑ์ท่ีเป็นสารประกอบฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนอยู่ในโครงสร้าง 
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4.1.2 การพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD  

 

รูปที่ 4.2 แพทเทิร์น XRD ของ en2Zn(PO4)2  ท่ีสังเคราะห์  
(a) ท่ีอุณหภูมิ 170   C, (b) ท่ีอุณหภูมิห้อง, (c) รีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C 

จากแพทเทิร์น XRD ของ en2Zn(PO4)2  ท่ีสังเคราะห์ท้ัง 3 วิธีในรูปท่ี 4.2 เปรียบเทียบกับแหล่ง
อ้างอิง (PDF#52-1508) ท่ีมีโครงสร้างเป็นแบบออร์โทรอมบิก (orthorhombic) จะมีเพียงวิธีการสังเคราะห์
ด้วยวิธีรีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C เท่านั้นท่ีให้เอกลักษณ์ตรงกับแหล่งอ้างอิง โดยพบพีคท่ีส าคัญท่ีต าแหน่ง 2Ɵ 
เท่ากับ 12.021, 15.582,  19.839, 21.619, 23.276, 26.183 และ 27.099 ตามล าดับ ซึ่งสอดคล้องกับ
ระนาบ 200, 201, 002, 131, 202, 401 และ 240 ตามล าดับ จึงสามารถยืนยันได้ว่าวิธีการสังเคราะห์ 
en2Zn(PO4)2  ด้วยวิธีรีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C สามารถสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายฟอสเฟตได้จริง แต่จากวิธีการ
สังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิ 170   C และการสังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิห้องไม่พบแพทเทิร์น XRD ท่ีตรงกับวัสดุโครงข่ายจึง
ไม่สามารถสรุปได้ว่าสารท่ีสังเคราะห์จากท้ัง 2 วิธีเป็นวัสดุโครงข่าย 
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(200) (202)(131)(002)(201) (401)(240)
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4.1.3 ภาวะท่ีเหมาะสมในการเผาสาร เพื่อก าจัดสารแม่แบบ (template) 

 

รูปที่ 4.3 TG และ DTA curve ของ en2Zn(PO4)2 

จากข้อมูล TGA ของ en2Zn(PO4)2 พบว่ามีช่วงการหายไปของน้ าหนักสาร 2 ช่วง โดยช่วงแรกที่
อุณหภูมิ 424   C  ซึ่งเป็นการสลายตัวของสารอินทรีย์ในโมเลกุล และช่วงท่ีสองท่ีอุณหภูมมิากกว่า 800   C เป็น
การสลายตัวของวัสดุโครงข่าย ซึ่งท าให้โครงสร้างวัสดุโครงข่ายพัง ดังนั้นผู้วิจัยจึงเลือกศึกษาการใช้อุณหภูมิท่ี 
400 และ 500    C ในการก าจัดสารแม่แบบ 

เมื่อท าการเผาผลิตภัณฑ์ท่ีได้ท่ีอุณหภูมิ 400   C เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง และใช้อัตราการเพิ่มของ
อุณหภูมิ 1   C /min พบว่าหลังจากการเผา สีของผลิตภัณฑ์กลายเป็นของแข็งสีด า เนื่องจากการเผาไหม้ท่ีไม่
สมบูรณ์ท าให้เกิดโค้ก (coke)  

ผลการทดลองเมือท าการเผาผลิตภัณฑ์ท่ีได้ท่ีอุณหภูมิ 500   C โดยในขั้นตอนแรกท าการเผาท่ี
อุณหภูมิท่ี 100   C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง และใช้อัตราการเพิ่มของอุณหภูมิ 2   C ต่อนาที หลังจากนั้น ท าการเผา
สารท่ีอุณหภูมิ 500   C เป็นเวลา 10 ช่ัวโมง และใช้อัตราการเพิ่มขึ้นของอุณหภูมิ 5   C ต่อนาที พบว่าหลังการ
เผา สีของสารผลิตภัณฑ์กลายเป็นสีเทา เนื่องจากสามารถก าจัดปริมาณโค้กได้มากขึ้นสีของสารจึงกลายเป็นสี
เทา 
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4.1.3.1 ผลการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR 

พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมูฟ่ังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้ ดังรูป 4.4 

 

รูปที่ 4.4 FT-IR สเปกตรัมของ en2Zn(PO4)2 เมื่อเผาสารท่ี (a) 400   C, (b) 500   C 

 

ตารางที่ 4.3 Characteristic peaks ของ en2Zn(PO4)2  เมื่อท าการเผาสารเพื่อก าจัดสารแม่แบบ 

Wavenumber (cm-1) 
สัญญาณ โมเลกุล 

เม่ือเผาสารที่ 400   C เม่ือเผาสารที่ 500   C 
3448.62 - OH-stretching น้ า 
1637.68 - NH-bending เอทิลีนไดเอมีน 

- 1117.65 CN-stretching, PO4
3- ฟอสเฟต 

1041.73 1042.02, 996.87 PO4
3- ฟอสเฟต 

 

จากรูปท่ี 4.4 และตารางท่ี 4.3 พบว่า en2Zn(PO4)2 ท่ีท าการก าจัดสารแม่แบบท่ีอุณหภูมิ 400   C 
พบสัญญาณท่ี 3448.62 cm-1

 ของ OH-stretching และ 1637.68 cm-1
 ของ NH-bending และ 1041.73 

cm-1 ของ PO4
3-  แสดงว่าท่ีอุณหภูมิ 400   C ยังไมส่ามารถก าจัดสารแม่แบบเอทิลีนไดเอมีนได้ และจากการ

ทดลองการก าจัดสารแม่แบบ ท่ีอุณหภูมิ 500   C พบสัญญาณท่ี 1117.65 cm-1 ซึ่งเป็นสัญญาณทับซ้อนกันของ 
CN-stretching และ PO4

3-และ สัญญาณท่ี 1042.02, 996.87 cm-1 ของ PO4
3-  แสดงว่าท่ีอุณหภูมิ 500   C 

สามารถก าจัดสารแม่แบบเอทิลีนไดเอมีนได้  
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4.1.3.2 ผลการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD 

 

รูปที่ 4.5 แพทเทิร์น XRD ของ en2Zn(PO4)2 เมื่อเผาสารท่ี (a) 400   C, (b) 500   C 

จากแพทเทิร์น XRD ในรูปท่ี 4.5 พบว่า สารท่ีน าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 400   C มีลักษณะพีคท่ีฐานกว้าง 
(broad peak) ซึ่งแสดงถึงการเป็นวัสดุอสัณฐาน (amorphous) ท่ีมีรูปร่างไม่แน่นอน มีการเรียงตัวของ
โครงสร้างท่ีไม่เป็นระเบียบ เนื่องจากก าจัดสารแม่แบบ ออกไปได้เพียงบางส่วน ท าให้สารอินทรีย์ท่ีเหลืออยู่
จัดเรียงตัวกันอย่างไม่เป็นระเบียบ ดังนั้นการเผาสารผลิตภัณฑ์ท่ีอุณหภูมิ 400   C ท าให้สารสูญเสียความเป็น
โครงสร้างของผลึก ส่วนแพทเทิร์น XRD ของ สารท่ีน าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 500   C จะพบพีคท่ีให้เอกลักษณ์ตรงกับ
แพทเทิร์น XRD ของ Zn2P2O7 (PDF#50-1370) โดยพบพีคส าคัญท่ีต าแหน่ง 2Ɵ เท่ากับ 19.450, 22.150, 
23.836, 25.879, 29.544, 32.864, 38.558 และ 39.311 ตามล าดับ ซึ่งโครงสร้างไม่เป็นลักษณะโครงข่าย จึง
สามารถบอกได้ว่าการเผาสารท่ีอุณหภูมิ 500   C สามารถก าจัดสารแม่แบบเอทิลีนไดเอมีนได้ แต่ท าให้
โครงสร้างของสารสูญเสียความเป็นวัสดุโครงข่าย ดังนั้นเอทิลีนไดเอมีนจึงเป็นส่วนส าคัญท่ีท าให้สารยังมี
โครงสร้างท่ีเป็นวัสดุโครงข่าย 
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4.2 การพิสูจน์เอกลักษณ์วัสดุโครงข่ายฟอสเฟต en2M(PO4)2 ; M = Zn, Fe, Mn, Co 

 จากการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต พบว่า ลักษณะทางกายภาพของสารท่ีสังเคราะห์ได้เป็น
ดังตารางท่ี 4.4 

ตารางที่ 4.4 ลักษณะทางกายภาพของ en2M(PO4)2 ; M = Zn, Fe, Mn, Co 

สารที่สังเคราะห์ 
ลักษณะทางกายภาพของสารที่สังเคราะห์ได้ 

ก่อนล้างด้วย DI water หลังล้างด้วย DI water 
en2Fe(PO4)2    ของแข็งสีน้ าตาลแดง ของแข็งสีเหลืองอ่อน 
en2Mn(PO4)2 ของแข็งสีชมพูอ่อน ของแข็งสีชมพูอ่อน 
en2Co(PO4)2 ของแข็งสีน้ าเงิน ของแข็งสีน้ าเงิน 
 

จากตารางท่ี 4.4 พบว่าสีของสารท่ีสังเคราะห์ได้มีสีท่ีแตกต่างกันตามชนิดของโลหะท่ีแตกต่างกัน และ
เมื่อท าการล้างสารท่ีสังเคราะห์เพื่อก าจัดตัวท าละลายด้วย DI Water พบว่าสีของ en2Fe(PO4)2   เปล่ียนเป็นสี
เหลืองอ่อน 

 
4.2.1 การพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR 

พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมูฟ่ังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้ ดังรูป 4.6 

 

รูปที่ 4.6 FT-IR สเปกตรัมของ  (a) en2Zn(PO4)2  , (b) en2Fe(PO4)2 , (c) en2Mn(PO4)2 , (d) en2Co(PO4)2 
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ตารางที่ 4.5 Characteristic peaks ของ en2M(PO4)2 ; M = Zn, Fe, Mn และ Co 

Wavenumber (cm-1) 
สัญญาณ โมเลกุล 

en2Zn(PO4)2 en2Fe(PO4)2   en2Mn(PO4)2 en2Co(PO4)2   

- - 3405.08 - OH-stretching น้ า 
1650.30, 1540.63 1622.63, 1526.58 1610.83, 1577.46 1654.62, 1519.12 NH-bending เอทิลีนไดเอมีน 

1046.68 - 1027.28 1031.93 CN-stretching เอทิลีนไดเอมีน 
985.85 951.01 937.65 974.62 PO4

3- ฟอสเฟต 
 

จากรูปท่ี 4.6 และตารางท่ี 4.5 พบสัญญาณท่ี 3405.08 cm-1 ของ en2Mn(PO4)2 ซึ่งเป็นสัญญาณของ 
OH-stretching พบสัญญาณท่ี 1650.30, 1540.63, 1622.63, 1526.58, 1610.83, 1577.46, 1654.62 และ 
1519.12 cm-1 ของ en2Zn(PO4)2, en2Fe(PO4)2  ,en2Mn(PO4)2, en2Co(PO4)2  ตามล าดับ ซึ่งเป็นสัญญาณ
ของ NH-bending สัญญาณท่ี 1046.68 cm-1 ของ en2Zn(PO4)2 ท่ี 1027.28 cm-1 ของ en2Zn(PO4)2 ท่ี 
1031.93 cm-1 ของ en2Zn(PO4)2 ซึ่งเป็นสัญญาณของ CN-stretching และพบสัญญาณท่ี 985.85, 951.01, 
937.65, 974.62 cm-1 ของ en2Zn(PO4)2, en2Fe(PO4)2  ,en2Mn(PO4)2, en2Co(PO4)2  ตามล าดับ จากการ
พบสัญญาณของ NH-bending และ CN-stretching บอกถึงการมีเอทิลีนไดเอมีนอยู่ในโครงสร้าง ดังนั้นสารท้ัง
ส่ีชนิดเป็นสารประกอบฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนอยู่ในโครงสร้าง 
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4.2.2 การพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD  

 

 

รูปที่ 4.7 แพทเทิร์น XRD ของ 
 (a) en2Zn(PO4)2  , (b) en2Fe(PO4)2 , (c) en2Mn(PO4)2  , (d)  en2CoPO4)2 

จาก แพทเทิร์น XRD en2Zn(PO4)2 , en2Fe(PO4)2 , en2Mn(PO4)2 และ en2Co(PO4)2  ในรูปท่ี 

4.7 พบว่า มีเพียง แพทเทิร์นของ en2Zn(PO4)2  และ en2Co(PO4)2  เท่านั้นท่ีให้เอกลักษณ์ตรงกับแหล่งอ้างอิง 

(PDF#52-1508) โดยพบพีคท่ีส าคัญท่ีต าแหน่ง 2Ɵ เท่ากับ 12.021, 15.582,  19.839, 21.619, 23.276, 
26.183, 27.099 ตามล าดับ ซึ่ง แพทเทิร์น XRD ของ en2Fe(PO4)2 จะมีลักษณะเป็น broad peak ซึ่งแสดงถึง
การเป็น amorphous และ แพทเทิร์น XRD ของ en2Mn(PO4)2  ท่ีมีต าแหน่งของ 2Ɵ ท่ีไม่ตรงกับแหล่งอ้างอิง
แสดงถึง en2Mn(PO4)2  เป็นสารประกอบฟอสเฟตชนิดอื่น 

ดังนั้นการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต สามารถสังเคราะห์โดยใช้โลหะเป็นซิงค์ และ
โคบอลต์ จึงจะสามารถสังเคราะห์โครงข่ายโลหะฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนเป็นสารแม่แบบได้ เนื่องจากประจุ
ของ Zn2+ และ Co2+ ท่ีเหมือนกัน และมีขนาดท่ีใกล้เคียงกัน ( 0.74 และ 0.79 Å )26 แต่ Fe มีประจุ 3+ ท าให้
ไม่สามารถสังเคราะห์ได้ และ Mn2+ 

 เป็นสารท่ีไม่เสถียรจึงท าให้สังเคราะห์ได้ยาก ดังนั้นผู้วิจัยจึงสังเคราะห์วัสดุ
โครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต และโดปด้วยโลหะแทรนซิชัน เหล็ก แมงกานีสและโคบอลต์ โดยปรับอัตราส่วนโดยโมล
ระหว่างซงิค์และโลหะแทรนซิชัน 
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4.3  การพิสูจน์เอกลักษณ์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตที่โดปด้วยโลหะแทรนซิชัน en2Zn1-xMx(PO4)2 ;   
M = Fe, Mn, Co (x = 0.0 – 1.0) 

เนื่องจากการเปล่ียนโลหะทรานซิชันท่ีใช้ในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายฟอสเฟต (การสังเคราะห์ท่ี 
3.3.2) เหล็กและแมงกานีสไม่สามารถสังเคราะห์ได้เป็นวัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟตได้ ดังนั้นผู้วิจัยจึงท าการ
โดปเหล็ก แมงกานีส และโคบอลต์ลงในวัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตแทน โดยเพิ่มปริมาณเหล็ก แมงกานีส และ
โคบอลต์ ในแต่ละการสังเคราะห์ และจะหยุดท าการสังเคราะห์เมื่อท าการพิสูจน์เอกลักษณ์แล้วพบว่าไม่ได้สาร
ท่ีมีโครงสร้างเป็นโครงข่าย 

 จากการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต พบว่า ลักษณะทางกายภาพของสารท่ีสังเคราะห์ได้เป็น
ดังตารางท่ี 4.4 

ตารางที่ 4.6 ลักษณะทางกายภาพของ en2Zn1-xMx(PO4)2 ;   M = Fe, Mn, Co 

สารที่สังเคราะห์ 
ลักษณะทางกายภาพของสารที่สังเคราะห์ได้ 

ก่อนล้างด้วย DI water หลังล้างด้วย DI water 
en2Zn1-xFex(PO4)2 ของแข็งสีเหลือง ของแข็งสีเหลือง 
en2Zn1-xMnx(PO4)2 ของแข็งสีขาว ของแข็งสีขาว 
en2Zn1-xCox(PO4)2 ของแข็งสีน้ าเงิน ของแข็งสีน้ าเงิน 
จากตารางท่ี 4.6 พบว่าสีของสารท่ีสังเคราะห์ได้มีสีท่ีแตกต่างกันตามชนิดของโลหะท่ีแตกต่างกัน และ

เมื่อท าการล้างสารท่ีสังเคราะห์เพื่อก าจัดตัวท าละลายด้วย DI Water พบว่าสีของวัสดุโครงข่ายทุกชนิดมีสีเดิม 

4.3.1 การพิสูจน์เอกลักษณ์ของ en2Zn1-xFex(PO4)2 

4.3.1.1 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมู่ฟังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ ดังรูป 4.8 

 

รูปที่ 4.8 FT-IR สเปกตรัม ของ (a) en2Zn(PO4)2 และ (b) en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2 
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ตารางที่ 4.7 Characteristic peaks ของ en2Zn1-xFex(PO4)2  

Wavenumber (cm-1) 
สัญญาณ โมเลกุล 

en2Zn(PO4)2 en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2 

1650.30, 1540.63 1654.62, 1519.12 NH-bending เอทิลีนไดเอมีน 

1046.68 1031.93 CN-stretching เอทิลีนไดเอมีน 

985.85 974.62 PO4
3- ฟอสเฟต 

จากรูปท่ี 4.8 และตารางท่ี 4.7 พบสัญญาณ NH-bending ท่ี 1650.30, 1540.63 cm-1  พบ
สัญญาณ 1046.68 cm-1 ของ CN-stretching และ สัญญาณ 985.85 cm-1ของ PO4

3- ส าหรับสาร 
en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2 พบสัญญาณ NH-bending ท่ี 1654.62, 1519.12 cm-1 พบสัญญาณ CN-stretching ท่ี 
1031.93 cm-1 และพบสัญญาณของ PO4

3- ท่ี 974.62 cm-1  ดังนั้นสารโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตท่ีโดปด้วย
เหล็กในอัตราส่วนโดยโมล Zn0.9 : Fe0.1 ยืนยันด้วยเทคนิค FT-IR ได้ว่าเป็นสารประกอบฟอสเฟตท่ีมี 
เอทิลีนไดเอมีนอยู่ในโครงสร้าง 

4.3.1.2 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD 

 

 

รูปที่ 4.9 แพทเทิร์น XRD ของ (a) en2Zn(PO4)2 และ (b) en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2  
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จากแพทเทิร์น XRD พบว่า เมื่อเปรียบเทียบแพทเทิร์น ของ en2Zn(PO4)2 และ 
en2Zn0.9Fe0.1(PO4)2 กับแหล่งอ้างอิง (PDF#52-1508) พบว่า en2Zn(PO4)2 มีแพทเทิร์นท่ีตรงกับแหล่งอ้างอิง 
แต่เมื่อมีการโดปเหล็กพบว่าแพทเทิร์น XRD มีลักษณะและต าแหน่งพีคท่ีไม่ตรงกัน แสดงถึงการโดปของเหล็กมี
ผลท าให้โครงสร้างของวัสดุโครงข่ายฟอสเฟตเปล่ียนไป เนื่องจากขนาดของ Zn2+ และ Fe3+ ท่ีต่างกัน (0.74 
และ 0.69 Å) ดังนั้นจึงไม่ท าการสังเคราะห์สารท่ีปรับอัตราส่วนโดยโมลของเหล็กเพิ่มขึ้น 

 

4.3.2 การพิสูจน์เอกลักษณ์ของ en2Zn1-xMnx(PO4)2 

4.3.2.1 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมู่ฟังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้         
ดังรูป 4.10 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

รูปที่ 4.10 FT-IR สเปกตรัม ของ (a) en2Zn(PO4)2 , (b) en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 

 และ (c) en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 
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ตารางที่ 4.8 Characteristic peaks ของ en2Zn1-xMnx(PO4)2 

จากรูปท่ี 4.10 และตารางท่ี 4.8 en2Zn(PO4)2 พบสัญญาณ NH-bending ท่ี 1650.30, 
1540.63 cm-1 พบสัญญาณ 1046.68 cm-1 ของ CN-stretching และ สัญญาณ 985.85 cm-1ของ PO4

3- พบ
สัญญาณ NH-bending ท่ี 1653.50,1523.59 และ 1655.13, 1522.41 cm-1 ของ en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 และ 
en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 พบสัญญาณ CN-stretching ท่ี 1031.93 cm-1 ของสารท้ัง 2 ชนิดและพบสัญญาณของ 
PO4

3- ท่ี 976.88 cm-1 และ 999.26 cm-1  ของ en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 และ en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 ดังนั้นสาร
โครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตท่ีโดปด้วยแมงกานีสในอัตราส่วนโดยโมล Zn0.9 : Mn0.1 และ Zn0.8 : Mn0.2 จึงเป็น
สารประกอบฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนอยู่ในโครงสร้าง 

 

4.3.2.2 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD 

 

รูปที่ 4.11 แพทเทิร์น XRD ของ (a) en2Zn(PO4)2 , (b) en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 

 และ (c) en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 
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จากแพทเทิร์น XRD พบว่าเมื่อเปรียบเทียบแพทเทิร์น ของ en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 และ 
en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 เทียบกับแหล่งอ้างอิง (PDF#52-1508) พบว่าวัสดุโครงข่ายท้ัง 3 ชนิดมีแพทเทิร์น ท่ีตรง
กับแหล่งอ้างอิง แต่ en2Zn0.8Mn0.2(PO4)2 มีพีคท่ี 2Ɵ เท่ากับ 7.282 องศา ท่ีมี intensity ค่อนข้างสูง และพีค
ท่ี2Ɵ ประมาณ 13 และ 31 องศา ซึ่งแสดงถึงการท่ีมีส่ิงเจือปนในสาร ดังนั้นการโดปแมงกานีสลงในวัสดุ
โครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตจึงท าได้เพียงอัตราส่วน Zn0.9 : Mn0.1 ดังนั้นจึงไม่ท าการสังเคราะห์สารท่ีปรับอัตราส่วน
โดยโมลของแมงกานีสเพิ่มขึ้น 

 

4.3.3 การพิสูจน์เอกลักษณ์ของ en2Zn1-xCox(PO4)2  

4.3.3.1 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค FT-IR เพื่อยืนยันหมู่ฟังก์ชันของสารท่ีสังเคราะห์ได้ 

รูปที่ 4.12 FT-IR สเปกตรัม ของ en2Zn1-xCox(PO4)2 ; x = 0.0-1.0 โดยเรียงจาก a ถึง k ตามล าดับ 
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ตารางที่ 4.9 Characteristic peaks ของ en2Zn1-xCox(PO4)2 ;  x = 0.0-1.0  

 

 
Wavenumber (cm-1) 

สัญญาณ 
NH-bending 

สัญญาณ 
CN-stretching 

สัญญาณ 
PO4

3- 
โมเลกุล เอทิลีนไดเอมีน เอทิลีนไดเอมีน ฟอสเฟต 

en2Zn(PO4)2 1650.30, 1540.63 1046.68 985.85 
en2Zn0.9Co0.1(PO4)2 1652.64, 1528.96 1046.61 985.87 
en2Zn0.8Co0.2(PO4)2 1653.96, 1525.58 1038.93 977.89 

en2Zn0.7Co0.3(PO4)2 1653.55, 1523.09 1036.60 977.73 
en2Zn0.6Co0.4(PO4)2 1653.25, 1523.73 1036.66 978.15 
en2Zn0.5Co0.5(PO4)2 1653.52, 1522.28 1031.93 970.10 

en2Zn0.4Co0.6(PO4)2 1653.40, 1522.86 1036.60 977.19 
en2Zn0.3Co0.7(PO4)2 1655.96, 1521.91 1033.21 976.95 

en2Zn0.2Co0.8(PO4)2 1653.30, 1518.08 1031.91 976.09 
en2Zn0.1Co0.9(PO4)2 1654.71, 1518.43 1031.90 976.58 

en2Co(PO4)2 1654.62, 1519.12 1031.93 974.62 
 

จากรูปท่ี 4.12 และตารางท่ี 4.9 พบว่าสารท้ัง 11 ชนิด มีสัญญาณท่ีส าคัญขึ้นใกล้เคียงกัน 3 ช่วง คือ
ช่วง wavenumber ประมาณ 1650, 1520 , 1036 และ 970 cm-1 แสดงถึงสัญญาณท่ีส าคัญของ NH-
bending, CN-stretching และ PO4

3- 
 ดังนั้น สารท้ัง 11 ชนิดเป็นสารประกอบฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนอยู่

ในโครงสร้าง  
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4.3.3.2 พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD  

รูปที่ 4.13  แพทเทิร์น XRD ของ en2Zn1-xCox(PO4)2 ; x = 0.0-1.0 โดยเรียงจาก a ถึง k ตามล าดับ 

 
จาก แพทเทิร์น XRD พบว่า วัสดุโครงข่ายท้ัง 11 ชนิดมีลักษณะแพทเทิร์น XRD และค่า 2Ɵ 

ท่ีตรงกัน และตรงกับแหล่งอ้างอิง (PDF#52-1508) ดังนั้นการโดปโคบอลต์ลงในวัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต ไม่
ท าให้โครงสร้างของของสารเปล่ียนแปลง เนื่องจากขนาดของ Zn2+

 และ Co2+  ท่ีมีขนาดใกล้เคียงกัน (0.74 
และ 0.79 Å) จึงท าให้สามารถโดปโคบอลต์ลงในวัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตได้ 
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ตารางที่ 4.10 การค านวณขนาดเฉล่ียของผลึก (lattice constants) ในวัสดุโครงข่าย 
en2Zn1-xCox(PO4)2 

 

 a - Axis b - Axis c - Axis 

en2Zn(PO4)2 1.46922 1.46091 0.89495 

en2Zn0.9Co0.1(PO4)2 1.47118 1.46236 0.89420 

en2Zn0.8Co0.2(PO4)2 1.47017 1.46132 0.89466 

en2Zn0.7Co0.3(PO4)2 1.47211 1.46349 0.89455 

en2Zn0.6Co0.4(PO4)2 1.47306 1.46320 0.89418 

en2Zn0.5Co0.5(PO4)2 1.47120 1.46145 0.89432 

en2Zn0.4Co0.6(PO4)2 1.47135 1.45908 0.89339 

en2Zn0.3Co0.7(PO4)2 1.47060 1.45985 0.89331 

en2Zn0.2Co0.8(PO4)2 1.47297 1.46089 0.89288 

en2Zn0.1Co0.9(PO4)2 1.47195 1.46058 0.89295 

en2Co(PO4)2 1.47233 1.46177 0.89524 

จากตารางท่ี 4.10 แสดงค่า lattice constants พบว่าวัสดุโครงข่ายฟอสเฟตท่ีโดปด้วยโคบอลต์
ท่ีอัตราส่วนโดยโมลต่างๆ มีค่า lattice constants ท่ีใกล้เคียงกัน และเมื่อเทียบกับแหล่งอ้างอิงพบว่าวัสดุ
โครงข่ายฟอสเฟตมีรูปร่างแบบออร์โทรอมบิก (Orthorhombic) ค่าท่ีได้ lattice constants ใกล้เคียงกับค่า
จากแหล่งอ้างอิง เนื่องจากขนาดของ Zn2+และ Co2+ ท่ีโดปลงในวัสดุโครงข่ายมีขนาดใกล้เคียงกัน (0.74 และ 
0.79 Å) ดังนั้นจึงการโดปโคบอลต์ลงไปจึงไม่ท าให้ขนาดของวัสดุเปล่ียนแปลงจนเสียโครงสร้าง 

 



 

 

บทท่ี 5 
 

สรุปผลการทดลอง 

 

งานวิจัยนี้มีวัตถุประสงค์ในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต โดยใช้โลหะเหล็ก 
แมงกานีส โคบอลต์ และซิงค์ 

ตอนท่ี 1 เป็นการหาภาวะท่ีเหมาะสมในการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต โดยทดลอง
สังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟต 3 ภาวะ โดยภาวะท่ีใช้ คือ  

- ภาวะท่ี 1 สังเคราะห์โดยให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิ 170   C  
- ภาวะท่ี 2 สังเคราะห์ท่ีอุณหภูมิห้อง 
- ภาวะท่ี 3 สังเคราะห์โดยใช้วิธีรีฟลักซ์ท่ีอุณหภูมิ 170   C และใช้น้ าเย็นในการควบแน่น 

จากผลการทดลองและการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค XRD และ FT-IR  พบว่าภาวะท่ี 3 สามารถสังเคราะห์
วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตท่ีมีเอทิลีนไดเอมีนเป็นสารแม่แบบ ได้ และเมื่อท าการก าจัดสารแม่แบบ ท่ีอุณหภูมิ 
500   C พบว่าโครงสร้างของวัสดุโครงข่ายพัง แสดงถึงเอทิลีนไดเอมีนมีความส าคัญต่อโครงสร้างของวัสดุ
โครงข่ายซิงค์ฟอสเฟส ดังนั้นจึงไม่สามารถก าจัดสารแม่แบบเอทิลีนไดเอมีนออกจากวัสดุโครงข่ายเพื่อให้วัสดุ
โครงข่ายเป็นแบบเปิดได้ (open-framework) 

ตอนท่ี 2 เป็นการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต โดยใช้โลหะแทรนซิชัน คือ ซิงค์ เหล็ก 
แมงกานีส และโคบอลต์ โดยใช้วิธีสังเคราะห์ตามภาวะท่ี 3 ข้างต้น พบว่าเมื่อท าการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วย
เทคนิค FT-IR และ XRD มีเพียงวัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตและวัสดุโครงข่ายโคบอลต์ฟอสเฟตเท่านั้นท่ีสามารถ
สังเคราะห์เป็นวัสดุโครงข่ายได้ เนื่องจากขนาดประจุท่ีเหมาะสมของ Zn2+ และ Co2+  

ตอนท่ี 3 เป็นการสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตและท าการโดปโลหะแทรนซิชันใน
อัตราส่วนโดยโมลต่าง ๆ [ en2Zn1-xMx(PO4)2 ; M = Fe, Mn, Co (x = 0.0-1.0) ] พบว่าไม่สามารถสังเคราะห์
วัสดุโครงข่ายซิงค์ฟอสเฟตท่ีโดปด้วยเหล็กได้ แต่สามารถสังเคราะห์ ของ en2Zn0.9Mn0.1(PO4)2 และ         
en2Zn1-xCox(PO4)2 ; x = 0.0-1.0 ได้ เนื่องจากขนาดของ Zn2+ และ Co2+ ท่ีมีขนาดใกล้เคียงกัน 

 
ข้อเสนอแนะ 

1. เลือกใช้โลหะแทรนซิชันชนิดอื่นท่ีมีประจุ 2+ ในการสังเคราะห์ เนื่องจากจากการสังเคราะห์
พบว่าไม่สามารถสังเคราะห์วัสดุโครงข่ายโลหะฟอสเฟต เมื่อใช้โลหะอื่นท่ีมีประจุไม่เท่ากับ 2+ ได้ 

2. เลือกใช้โลหะแทรนซิชันท่ีมีขนาดใกล้เคียงกัน ในการโดป เนื่องจากหลังจากการโดปด้วยโลหะ
ชนิดอื่นแล้วจะไม่ท าให้ของวัสดุโครงข่ายมีการเปล่ียนแปลง
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ประวัติผู้วิจัย 

 

นางสาวกมลวรรณ ศรีกุศลานุกูล เกิดเมื่อวันท่ี 10 พฤษภาคม พ.ศ.2536 จังหวัดกาญจนบุรี 
ส าเร็จการศึกษาระดับช้ันมัธยมปลายสายสามัญ แผนการเรียนศักยภาพวิทยาศาสตร์-คณิตศาสตร์ จากโรงเรียน
วิสุทธรังษี กาญจนบุรี ปีการศึกษา 2553 และเข้าศึกษาต่อในระดับปริญญาตรี หลักสูตรวิทยาศาสตรบัณฑิต 
ภาควิชาเคมี จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ในปีการศึกษา 2555 ท่ีอยู่ปัจจุบัน 847/20 หมู่ 2 ต าบลท่าม่วง อ าเภอ
ท่าม่วง จังหวัดกาญจนบุรี รหัสไปรษณีย์ 71110 
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รูปที่ 1 ข้อมูล XRD ของ Aluminium Zinc Phosphate Ethylenediamine Hydrate (#PDF52-1507) 
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รูปที่ 2 ข้อมูล XRD ของ Zinc Phosphate (#PDF50-1370) 
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รูปที่ 3 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn(PO4)2 
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รูปที่ 4 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.9Co0.1(PO4)2 
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รูปที่ 5 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.8Co0.2(PO4)2 
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รูปที่ 6 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.7Co0.3(PO4)2 
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รูปที่ 7 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.6Co0.4(PO4)2 
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รูปที่ 8 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.5Co0.5(PO4)2 
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รูปที่ 9 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.4Co0.6(PO4)2 
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รูปที่ 10 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.3Co0.7(PO4)2 
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รูปที่ 11 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.2Co0.8(PO4)2 
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รูปที่ 12 การค านวณ Lattice constants ของ en2Zn0.1Co0.9(PO4)2 
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รูปที่ 13 การค านวณ Lattice constants ของ en2Co(PO4)2 
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