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บทคัดย่อ 
              ได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 เพื่อใช้ในปฏิกิริยาอิพอกซิเด
ชันของสารประกอบอัลคีน โดยเปรียบเทียบกับ Cu/Fe3O4@MCM-48  ตัวเร่งปฏิกิริยาคอมพอสิตท่ี
สังเคราะห์ได้ผ่านการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเทคนิค Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), 
X-ray Diffractometer (XRD),  เครื่องวิเคราะห์ลักษณะพื้นผิว, inductively coupled plasma optical 
emission spectroscopy (ICP-OES), scanning electron microscopy (SEM) แ ล ะ  transmission 
electron microscopy (TEM) พบว่าคอมพอสิตท่ีได้มีลักษณะเป็นทรงกลมขนาด 400 nm และแสดง
ปรากฏการณ์ซุปเปอร์พาราแมกเนติก มีปริมาณ Cu และ Fe3O4 เท่ากับ 0.62%และ 1.28% โดยน้ าหนัก 
ตามล าดับ น าตัวเร่งปฏิกิริยาไปทดสอบปฏิกิริยาเชิงแสงของสไตรีน โดยใช้ tert-butyl hydroperoxide 
เป็นตัวออกซิแดนท์ พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ให้ %yield และ %conversion มี
ค่าใกล้เคียงกันท้ังในสภาวะท่ีใช้แสงในช่วงท่ีตามองเห็นและช่วงอัลตราไวโอเลตในการกระตุ้น และตัวเร่ง
ปฏิกิริยา Cu/Fe3O4@MCM-48 เป็นคอมพอสิตท่ีมีประสิทธิภาพดีท่ีสุดในปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของสไตรีน
โดยให้ %yield และ %conversion เท่ากับ 33 และ 100 ตามล าดับท่ีสภาวะแสงธรรมชาติ 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
ค าส าคัญ: ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง, ปฏิกิริยาอิพอกซิเดชัน, อัลคีน, สไตรีน 
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Abstract 

              Nanocomposites of MCM-48, iron oxide nanoparticle, copper nanoparticles and 
TiO2 were synthesized for photocatalytic epoxidation of alkene in comparison with the 
composites with only copper nanoparticles or TiO2 incorporated. The catalysts were 
characterized using Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), X-ray diffractometry 
(XRD), surface analysis, inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP-OES), 
scanning electron microscopy (SEM) and transmission electron microscopy (TEM). The 
composited catalysts were in a spherical shape with a diameter of 400 nm, showed 
superparamagnetic character and comprised 0.62% by weight of Cu and 1.28% by weight of 
Fe3O4. The catalysts were tested for photo-epoxidation of styrene using tert-butyl 
hydroperoxide as an oxidant. The Cu-TiO2-Fe3O4@MCM-48 showed slightly different of 
%yield and %conversion under ambient light, visible light and UV light condition. The most 
active composited catalyst was Cu-Fe3O4@MCM-48 showing high catalytic performance with 
33% yield and 100% conversion under ambient light. 
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บทที่ 1 
บทน า 

 
1.1 ความเป็นมาและความส าคัญ 

ปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันเป็นปฏิกิริยาการเติมออกซิเจนเข้าไปท่ีสารประกอบอัลคีน ได้อิพอกไซด์เป็น
ผลิตภัณฑ์ [1] ซึ่งสารกลุ่มอิพอกไซด์นี้ใช้เป็นสารต้ังต้นในการสังเคราะห์สารเคมีอินทรีย์ท่ีส าคัญท้ังในด้านวัสดุ
และเภสัชกรรม [2]  เช่น การสังเคราะห์น้ าหอม, อิพอกซีเรซิน, พลาสติไซเซอร์, สารให้ความหวาน, น้ ายาฆ่า
เช้ือ และอื่นๆ [3] ในอดีตได้มีการศึกษาตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุ์ ท่ีมีโลหะเป็นฐานในปฏิกิริยาอิพอกซิเดชัน 
พบว่ามีราคาสูงและไม่เป็นมิตรต่อส่ิงแวดล้อม น ากลับมาใช้ซ้ าท าได้ยาก [4] จึงได้มีการใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธ
พันธุ์แทน  

ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงเป็นสารกึ่งตัวน าท่ีเปล่ียนพลังงานแสงเป็นพลังงานเคมี ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงท่ี
เป็นท่ีนิยมได้แก่ สารประกอบออกไซด์ เช่น TiO2, Fe2O3, SnO2, ZnO, ZrO2, CeO2, WO3, V2O5 และอื่นๆ 
หรือสารประกอบซัลไฟด์ เช่น CdS, ZnS, WS2 และอื่นๆ [5]  โดย TiO2 ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงท่ี
แพร่หลาย เนื่องจากมีราคาถูก ไม่สลายตัวเมื่อโดนแสง แต่  TiO2 มีข้อจ ากัดในการดูดกลืนแสงในช่วง
อัลตราไวโอเลตเท่านั้น จึงได้มีการศึกษาวิธีการปรับแต่งพื้นผิวด้วยโลหะ เพื่อสามารถกระตุ้น  TiO2 ด้วยแสง
ในช่วงท่ีตามองเห็น เพื่อให้ครอบคลุมพลังงานแสงอาทิตย์และเก็บเกี่ยวพลังงานแสงอาทิตย์ได้อย่างมี
ประสิทธิภาพ โดยไอออนของธาตุโลหะช่วยเพิ่มการถ่ายเทอิเล็กตรอนในโครงสร้าง TiO2 ท้ังยังเพิ่มพื้นท่ีผิว
ให้กับตัวเร่งปฏิกิริยา ท าให้การเร่งปฏิกิริยาด้วยแสงมีประสิทธิภาพท่ีสูงขึ้น [6] ดังเช่นงานวิจัยของ Awazu 
และคณะ ได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาคอมโพสิตคลัสเตอร์ของแกนทองค าและเปลือก  TiO2 พบว่า 
ปรากฏการณ์ Localized Surface Plasmon Resonance ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองค าช่วยเพิ่ม
ความสามารถในการเกิดปฏิกิริยาเชิงแสงของ TiO2 [7]  

เพื่อลดการใช้โลหะมีตระกูลท่ีมีราคาสูง ได้มีการศึกษากระบวนการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเคมี โดย
อนุภาคระดับนาโนเมตรของโลหะหมู่ IB ในปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเดชัน พบว่าทองแดงเป็นโลหะท่ีน่าสนใจ 
เนื่องจากมีราคาต่ า และให้ร้อยละการเลือกเกิดของผลิตภัณฑ์สูงสุด [8] นอกจากนี้อนุภาคระดับนาโนเมตรของ
โลหะทองแดงยังสามารถดูดกลืนแสงในช่วงอัลตราไวโอเลตและแสงท่ีตามองเห็น [9] และสามารถใช้เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาเชิงแสง ดังเช่นงานวิจัยของ Huang Y. และคณะ ได้สังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดง
บนวัสดุรองรับ TiN  พบว่าสามารถใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเดชันของสารประกอบอัลคีนได้ [10] 

ซิลิกาท่ีมีรูพรุนเป็นวัสดุท่ีถูกน ามาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาชนิดวิวิธพันธุ ์อย่างแพร่หลาย เนื่องจากมีพื้นท่ีผิว
สูง มีความแข็งแรง ทนต่อสภาพกรด และอุณหภูมิสูง โดยมักจะถูกน ามาใช้ประโยชน์เป็นวัสดุรองรับของตัวเร่ง
ปฏิกิริยา [11] Shaban M. และคณะได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงของ Ni2O3 บนวัสดุรองรับ MCM-48 
ในการก าจัดสีย้อมคองโกเรด พบว่า MCM-48 มีบทบาทในการเพิ่มความสามารถในการดูดซับของ Ni2O3 [12] 
นอกจากนี้ อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์เมื่อบรรจุลงในวัสดุรองรับซิลิกาท่ีมีรูพรุน MCM-48
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พบว่าท าให้เกิดสมบัติ superparamagnetic [13] ท าให้สามารถแยกอนุภาคได้ง่าย โดยใช้สนามแม่เหล็ก
ภายนอก      

ผู้วิจัยจึงมีความคิดท่ีจะพัฒนาตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธ ุ ์ส าหรับปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของอัลคีนให้มี
ประสิทธิภาพมากยิ่งขึ้นโดยน าตัวเร่งปฏิกิริยาอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงและไทเทเนียมไดออกไซด์ 
ไปรวมกับ MCM-48 ท่ีมีอนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์ เพื่อเพิ่มพื้นท่ีผิวและท าให้ตัวเร่งปฏิกิริยามี
ปรากฎการณ์ superparamagnetic ท าให้สามารถแยกออกตัวเร่งปฏิกิริยาออกมาได้โดยง่าย และใช้เป็นตัวเร่ง
ปฏิกิริยาเชิงแสงท่ีสามารถกระตุ้นด้วยแสงท่ีตามองเห็นได้ 
 
1.2 ทฤษฏีที่ส าคัญ  
ปฎิกิริยาอิพอกซิเดชัน 
 ปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันคือ ปฏิกิริยาท่ีเติมออกซิเจนอะตอมเข้าไปท่ีพันธะคู่ของสารประกอบอัลคีน ได้อิ
พอกไซด์เป็นผลิตภัณฑ์ โดยใช้ peroxyacid เป็นรีเอเจนต์ ซึ่งท่ัวไปมักใช้ meta-Chloroperoxybenzoic acid 
(mCPBA) โดยกลไกการเกิดปฏิกิริยาเป็นดังรูปท่ี 1.1 

 
รูปท่ี 1.1 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาอีพอกซิเดชัน [1] 

 
การเร่งปฏิกิริยาด้วยแสง (Photocatalysis) 
 การเร่งปฏิกิริยาด้วยแสงคือ กระบวนการท่ีใช้แสงในการกระตุ้นตัวเร่งให้เกิดปฏิกิริยา ซึ่งกลไกการ
ท างานของตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงเป็นดังนี้ เมื่อให้พลังงานกับตัวเร่งปฏิกิริยาซึ่งเป็นสารกึ่งตัวน า จะกระตุ้นให้
อิเล็กตรอนในวาเลนซ์แบนด์ไปยังคอนดักชันแบนด์ ท่ีวาเลนซ์แบนด์มีโฮลเกิดปฏิกิริยาออกซิเดชัน สามารถย่อย
สลายสารอินทรีย์ต่างๆได้ ท่ีคอนดักชันแบนด์ จะมีอิเล็กตรอน เกิดปฏิกิริยารีดักชัน ดังรูปท่ี 1.2 หากอิเล็กตรอน
รวมกับโฮลจะเกิดรีคอมบิเนชันหรือการสูญเสียอิเล็กตรอนกับโฮลจนไม่เกิดปฏิกิริยา [14] 

 
รูปท่ี 1.2 แสดงการเร่งปฏิกิริยาด้วยแสง [14] 

 

https://www.google.com/url?sa=i&source=images&cd=&ved=2ahUKEwjDkpyWg53bAhVEpI8KHdE9AOgQjRx6BAgBEAU&url=https://chem.libretexts.org/Core/Organic_Chemistry/Alkenes/Reactivity_of_Alkenes/Stereoselectivity_in_Addition_Reactions_to_Double_Bonds/Oxidations/Epoxidation&psig=AOvVaw1xDrClqjhW89WqVLJSMBr0&ust=1527205821962093
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ไทเทเนียมไดออกไซด์ 
 ไทเทเนียมไดออกไซด์เป็นสารกึ่งตัวน าชนิด N มีรูปผลึกท่ีส าคัญ 3 รูป คือ anatase, rutile และ 
brookite โดย  anatase และ  retile มี โครงสร้ า งแบบ  tetragonal ส่ วน  brookite มี โครงสร้ างแบบ 
orthorhombic ไทเทเนียมไดออกไซด์มีค่า band gap เท่ากับ 3.20, 3.02 และ 2.96 eV ส าหรับรูปผลึก 
anatase, rutile และbrookite ตามล าดับ [6] 
 
 

a  

b  

c  
รูปท่ี 1.3 แสดงโครงสร้างผลึกของไทเทเนียมไดออกไซด์ a) anatase b) rutile c) brookite [6] 
 
การสังเคราะห์ไทเทเนียมไดออกไซด์ โดยเทคนิค sol-gel เป็นปฏิกิริยา polymerization ของสาร 

อนินทรี ย์  ประกอบไปด้วย  4 ขั้ นตอน  คือ  hydrolysis, polycondensation, drying และ  thermal 
decomposition โดย hydrolysis คือการเติมน้ า หรือแอลกอฮอล์ เพื่อ hydrolyzed ให้ได้สารต้ังต้น โดย
ปฏิกิริยาเกิดขึ้นดังสมการ  

 
หลังจากนั้นเกิดปฏิกิริยา condensation โดยเกิดปฎิกิริยาดังสมการ  

 
จากนั้นน าไปเผาท่ีอุณหภูมิสูงเพื่อย่อยสลายสารต้ังต้นอินทรีย์ออก ขนาดของอนุภาคขึ้นอยู่กับองค์ประกอบใน
สารละลาย ค่า pH และอุณหภูมิ โดยข้อดีของการใช้วิธี sol-gel คือสามารถท าได้ท่ีสภาวะอุณหภูมิห้อง 
ผลิตภัณฑ์ท่ีได้เป็นเนื้อเดียวกัน ท าเป็นวัสดุท่ีมีหลายองค์ประกอบได้ง่าย และสามารถควบคุมขนาด รูปร่าง 
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และการกระจายตัวของอนุภาคได้ [6] ด้วยเหตุนี้ผู้วิจัยเลือกเลือกใช้ sol-gel technique ในการสังเคราะห์
ตัวเร่งปฏิกิริยา  
 
อนุภาคระดับนาโนเมตร 
 อนุภาคระดับนาโนเมตรคือ อนุภาคท่ีมีขนาดอยู่ระหว่าง 1-100 nm โดยสมบัติของอนุภาคระดับนาโน
เมตรจะจะแตกต่างจากวัสดุขนาดใหญ่ เช่นสมบัติทางไฟฟ้า สมบัติทางกายภาพ สมบัติทางแม่เหล็ก สมบัติทาง
แสง [15]  
 
เซอร์เฟซพลาสมอนเรโซแนนท์ (Surface Plasmon Resonance) 
 เซอร์ เฟซพลาสมอนเรโซแนนท์ (Surface Plasmon Resonance) คือปรากฏการณ์ ท่ีค ล่ืน
แม่เหล็กไฟฟ้ามากระทบโลหะท าให้เกิดการส่ันรวม เมื่อความยาวคล่ืนในการส่ันของโลหะตรงกับความยาวคล่ืน
ของคล่ืนแม่เหล็กไฟฟ้าท าให้เกิดอันตรกิริยาได้สองแบบคือ ตกกระทบแล้วสะท้อนกลับด้วยความยาวคล่ืนเดิม
ทุกทิศทุกทาง เรียกว่าการกระเจิง หรือดูดกลืนแล้วถูกเปล่ียนเป็นพลังงานการส่ันเรียกกว่าการดูดกลืน ซึ่ง
สมบัติเหล่านี้จะขึ้นอยู่กับรูปร่างและขนาดของอนุภาคนาโน [15] 
 

 
รูปท่ี 1.4 แสดงการกระตุ้นเซอร์เฟซพลาสมอนเรโซแนนท์บนพื้นผิวของอนุภาคโลหะ [15] 

 
เหล็กออกไซด์ 
 เหล็กออกไซด์เป็นสารเคมีท่ีประกอบไปด้วยอะตอมของเหล็ก และออกซิเจน ซึ่งเหล็กออกไซด์พบได้ 3 
เฟส คือ magnetite, hematite และ maghemite โดย hematite จะแสดงสมบัติ antiferromagnetic 
property ขณะท่ี เฟส magnetite และ maghemite จะแสดงสมบัติ ferromagnetic property [16] 
 สมบั ติ  ferromagnetic property คือ  สภาพสภาวะแม่ เห ล็ก ท่ี เกิ ดจากการเหนี่ ย วน าของ
สนามแม่เหล็กภายนอก สามารถท าให้คงอยู่ได้แม้ไม่อยู่ในสนามแม่เหล็ก  
 Magnetite เป็นเฟสหนึ่งของเหล็กออกไซด์ ท่ีมีสมบัติ ferromagnetic property โดยโครงสร้างจะ
เป็น inverse spinel มีสูตรโครงสร้างเป็น Y[XY]O4 โดย X และ Y คือ ferrous และ ferric ตามล าดับ ซึ่ง 
ferrous จะอยู่ ใน  octahedral hole ส่ วน  ferric จะอยู่ ท้ั ง  octahedral hole และ  tetrahedral hole
โครงสร้างของ unit cell เป็นแบบ face-centered cubic มีความยาวของ unit cell เป็น 0.8396 nm  
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มีความหนาแน่น 5.18 g/cm3  จุดหลอมเหลว 1590°C จุดเดือด 2623 °C  ซึ่ ง ในงานวิ จัยนี้ไ ด้ใช้เฟส 
magnetite ในการสังเคราะห์นาโนคอมโพสิต เนื่องจากมีสภาพความเป็นแม่เหล็กสูง ความเป็นพิษต่ า [16] 

 
รูปท่ี 1.5 แสดง unit cell ของ magnetite [17] 

 
อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์ สามารถเตรียมได้โดยใช้เทคนิค thermal decomposition 

น า iron-oleate 3.6 กรัม และ oleic acid 0.57 กรัม ใส่ลงใน 1-octadecane 20 กรัม ให้ความร้อนสารผสม
ท่ีอุณภูมิ 320 °C ในอัตรา 3.3 °C/min เป็นเวลา 30 นาที โดยเครื่องควบคุมอุณหภูมิ ท้ิงให้เย็นท่ีอุณหภูมิห้อง 
น าสารท่ีได้ไปละลายไปตกตะกอนใน ethanol แล้วแยกด้วยเครื่องโดยเครื่องปั่นเหวี่ยงท่ีความเร็ว 4000 rpm 
เป็นเวลา 10 นาที เก็บสารท่ีได้ใน cyclohexane [18] โดยปฏิกิริยาเกิดข้ึนดังสมการในรูปท่ี 1.6 

 
รูปท่ี 1.6 แสดงสมการการเกิดปฏิกิริยาในการสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์ [18] 

 
Mesoporous materials 
 Mesoporous materials เป็นวัสดุท่ีมีรูพรุนขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง 2-50 nm มีพื้นผิวสูงและพื้นผิว
สามารถดัดแปรได้ด้วย functionalization, การกระจายตัวของรูพรุนสม่ าเสมอ และจลศาสตร์การดูดซับท่ีเร็ว 
Mesoporous materials น ามาใช้ประโยชน์หลากหลาย เช่น การแลกเปล่ียนไอออน ระบบน าส่งยา ตัวเร่ง
ปฏิกิริยา และตัวดูดซับ ในปี 1992 วัสดุท่ีมีรูพรุนจากซิลิกาได้ถูกสังเคราะห์ข้ึนเป็นครั้งแรก เรียกว่า M41S โดย
นักวิจัย Mobil วัสดุท่ีมีรูพรุน M41S ถูกแบ่งออกเป็น 3 กลุ่ม คือ โครงสร้างท่ีเป็น hexagonal, cubic และ 
lamellar [19] 
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 MCM-48 เป็นวัสดุท่ีมีรูพรุนจากซิลิกา มีโครงสร้างแบบ cubic ดังรูปท่ี 1.7 มีพื้นท่ีผิวสูง เสถียรต่อ
ความร้อน พื้นผิวสามารถดัดแปรหรือใส่ธาตุทรานซิชันลงไป จึงสามารถน ามาใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาและการดูด
ซับได้ [19] 

  

รูปท่ี 1.7 แสดงโครงสร้างของ MCM-48 [18] 
 

กลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสังเคราะห์ mesoporous materials แบ่งออกเป็น 2 กลไก คือ 
1. Liquid crystal templating mechanism คือการท่ี surfactant จับกันเป็น micelle ซึ่งลักษณะ

ของ mesoporous ท่ีเกิดขึ้นจะขึ้นอยู่กับการจับกันของ surfactant  
2. Cooperative formation mechanism เมื่อใส่ silica source ลงไปในสารละลาย ท าให้เกิดการ

จัดรูปแบบของ mesopore โดย silica ไปจับส่วนท่ีมีข้ัวของ micelle เมื่อน าสารท่ีได้ไปท าการเผา 
surfactant จะสลายตัวไป ท าให้เหลือโครงสร้างของ silica ท่ีมีลักษณะเป็นรูพรุน [20] ดังรูปท่ี 1.8  

 

 
รูปท่ี 1.8 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาในการสังเคราะห์ mesoporous materials [20] 

 
 
 
 
 
 

https://www.google.com/url?sa=i&rct=j&q=&esrc=s&source=images&cd=&cad=rja&uact=8&ved=2ahUKEwiiysHHzuLaAhWIPY8KHcuiCxMQjRx6BAgBEAU&url=http://www.mdpi.com/1996-1944/5/12/2874/htm&psig=AOvVaw0Iw1HKM-sJf76zyr2B6gBi&ust=1525198832047131
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1.3 วัตถุประสงค์และขอบเขตของงานวิจัย 
เพื่อสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยานาโนคอมโพสิตของเอ็มซีเอ็ม-48 อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็ก

ออกไซด์ อนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงและไทเทเนียมไดออกไซด์ ท่ีมีความเป็นแม่เหล็ก ส าหรับ
ปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเดชันของสารประกอบอัลคีน 
 
1.4 เอกสารและงานวิจัยที่เก่ียวข้อง 

งานวิจัยท่ีผ่านมาได้ศึกษาตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเดชันหลากหลายวิธี คือ  
 Ohno T. และคณะได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา TiO2 เพื่อใช้ในปฏิกิริยา epoxidation ของ olefins 
ภายใต้สภาวะใช้แสง พบว่า linear alkyl olefins ถูกออกซิไดส์เป็นอิพอกไซด์ โดยใช้โมเลกุลของออกซิเจนเป็น
ตัวออกซิแดนท์ ซึ่งชนิดของ TiO2 มีผลต่ออัตราการเกิดปฏิกิริยาของตัวเร่งปฏิกิริยา ส าหรับสารต้ังต้ัน 1-
hexene ให้ 1,2-epoxyhexane เป็นผลิตภัณฑ์ โดยมี yield เท่ากับ 79% และ ประสิทธิภาพของตัวเร่ง
ปฏิกิริยาในปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของ linear olefins มีค่ามากกว่าในปฏิกิริยาอิพอกซิเดชัน ของ arylated 
olefins [21] 
 Nguyen V.-H. และคณะได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง Au บนวัสดุรองรับ titanium silicate 
ส าหรับปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของ propylene พบว่า Au/TS-1 ไม่เพียงแต่เพิ่ม selectivity ของตัวเร่ง
ปฏิกิริยา แต่ยังเพิ่ม conversion ของ C3H6 [22] 
 Chan H.-Y. และคณะได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา V-Ti/MCM-41 เพื่อใช้ในปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิ
เดชันของ cyclohexene โดยใช้ tert-butyl hydroperoxide เป็นตัวออกซิแดนท์ ภายใต้สภาวะแสง
อัลตราไวโอเลต พบว่า การบรรจุโลหะ V และ Ti ในปริมาณน้อยๆบนวัสดุรองรับ MCM-48 มีส่งผลต่อการ
เกิดปฏิกิ ริ ยาอิพอกซิ เดชันของ cyclohexene โดย V และ Ti มีบทบาทในการกระ ตุ้น  tert-butyl 
hydroperoxide [23]   
 Huang Y. และคณะ ได้สังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสง อนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงบนวัสดุ
รองรับ TiN โดยใช้โมเลกุลออกซิเจนเป็นตัวออกซิแดนท์ พบว่าสามารถใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเด
ชันของสารประกอบอัลคีนท่ีสภาวะแสงในช่วงท่ีตามองเห็นได้ [10] 
 จากงานวิจัยท่ีกล่าวมาท้ังหมดจะเห็นได้ว่าตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงส าหรับปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของ
สารประกอบอัลคีนมีหลายชนิด และเกิดด้วยกลไกท่ีต่างกัน นอกจากนี้การสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาให้สามารถ
แยกออกได้ง่ายนั้นยังมีการศึกษาไม่มากนัก งานวิจัยนี้จึงสนใจการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยาเชิงแสงให้ มี
ประสิทธิภาพสูงขึ้นโดยการรวมวัสดุท่ีมีประสิทธิภาพแต่ละชนิดเข้าด้วยกัน ได้แก่ อนุภาคระดับนาโนเมตรของ
ทองแดง และ ไทเทเนียมไดออกไซด์ และสามารถแยกออกได้ง่ายโดยอาศัยปรากฎการณ์ superparamagnetic 
ของเหล็กออกไซด์ 
 
 
 



 
 

 

 
บทที่ 2 

การทดลอง 
2.1 เครื่องมือท่ีใช้ในการทดลอง 
 1. เครื่องช่ังดิจิตอล 
 2. อุปกรณ์ควบคุมอุณหภูมิ 

3. เครื่องปั่นเหวี่ยง 
4. เตาเผาสาร 
5. เครื่องกล่ันระเหยสารแบบหมุน 
6. เครื่องกวนสารละลาย 
7. เครื่องกวนสารละลายด้วยแท่งแม่เหล็ก 
8. เครื่อง Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) รุ่น Impact 410 (Nicolet) 
9. เครื่องวิเคราะห์ลักษณะพื้นผิว รุ่น BELSORP-mini (BEL Japan) 
10. เครื่อง X-ray Diffractometer (XRD) รุ่น DMAX2200/Ultima+ (Rigaku) 
11. เครื่อง Inductively coupled plasma optical emission spectroscope (ICP-OES) รุ่น iCAP 
6000 SERIES 
12. เครื่อง Scanning electron microscope (SEM) รุ่น JSM-54 10LV (JOEL) 
13. เครื่อง Transmission electron microscope (TEM) รุ่น JEM-2100 (JOEL) 
 

2.2 สารเคมีและอุปกรณ์ 
 2.2.1 สารเคมีและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ MCM-48 
 2.2.1.1 สารเคมีท่ีใช้ในการสังเคราะห์ MCM-48 

1. Cetyltrimethylammonium bromide (CTAB) 
2. Sodium hydroxide (NaOH) 
3. Tetraethoxysilane (TEOS) 

 2.2.1.2 อุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ MCM-48  
1. บีกเกอร์ 
2. ขวดก้นกลม 2 คอ 
3. ขวดเทฟล่อน 
4. ชุดกรองสุญญากาศ  
5. กระดาษกรอง 
6. ยูนิเวอร์ซัลอินดิเคเตอร์ 

 2.2.2 สารเคมีและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4 

 2.2.2.1 สารเคมีท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4
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1.Sodium hydroxide (NaOH)  
2. Iron(III) chloride (FeCl3) 
3. Ethanol (C2H5OH) 
4. Hexane (C6H14) 
5. Oleic acid (C18H34O2) 
6. 1-Octadecane (CH3(CH2)16CH3) 
7. Cyclohexane (C6H12) 

2.2.2.2 อุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4 

 1. ขวดก้นกลม 3 คอ 
2. ชุดรีฟลีกซ์ 
3. หลอดหยด 
4. บีกเกอร์ 
5. หลอดป่ันเหวี่ยงพลาสติก 
6. แท่งแม่เหล็ก 

2.2.3 สารเคมีและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4@MCM-48 
2.2.3.1 สารเคมีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4@MCM-48 
 1. MCM-48 ท่ีได้จากข้อ 2.2.1 
 2. Fe3O4 ท่ีได้จาก 2.2.2 
 3. Cyclohexane 
2.2.3.2 อุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Fe3O4@MCM-48 

1. ขวดก้นกลม 
2. แท่งแม่เหล็ก 

2.2.4. สารเคมีและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
2.2.4.1 สารเคมีใช้ในการสังเคราะห์ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 

1. Fe3O4@MCM-48 ท่ีได้จาก 2.2.3 
2. Titanium butoxide (Ti(OBu)4) 
3. Ethanol (C2H5OH) 
4. tri-Sodium citrate (Na3C6H5O7·2H2O) 
5. Copper(II) sulfate pentahydrate (CuSO4·5H2O) 
6. Hydrazine monohydrate (N2H4·H2O) 

2.2.4.2 อุปกรณ์ท่ีใช้ในการสังเคราะห์ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
 1. ขวดรูปชมพู่ 
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2. แท่งแม่เหล็ก 
3. หลอดป่ันเหวี่ยงพลาสติก 
4. ถ้วยเซรามิค  

2.2.5 สารเคมีและอุปกรณ์ท่ีใช้ในการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
2.2.5.1 สารเคมีท่ีใช้ในการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
 1. Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
 2. Anhydrous toluene (C7H8) 
 3. Anhydrous tert-Butyl hydroperoxide (C4H10O2) 
 4. Styrene (C8H8) 
 5. Acetonitrile (CH3CN) 
2.2.5.2 อุปกรณ์ท่ีใช้ในการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
 1. ขวดแก้ว 
 2. แท่งแม่เหล็ก 
   

2.3 การเตรียมนาโนคอมโพสิตของ MCM-48 อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์ อนุภาคระดับนาโน
เมตรของทองแดงและไทเทเนียมไดออกไซด์ 
2.3.1 การสังเคราะห์ MCM-48 

เตรียม TEOS, CTAB, NaOH และ น้ า DI ในอัตราส่วนโดยโมลเป็น 1: 0.48: 0.48: 55 ตามล าดับ ใส่ 
CTAB ลงในขวดก้นกลม 2 คอ แล้วตามด้วยน้ า DI แล้วน าไปกวนด้วยเครื่องกวนสารละลายท่ีความเร็ว 600 
rpm จากนั้นเติมสาระลาย NaOH หลังจากกวนเป็นเวลา 15 นาที เติม TEOS ทีละหยด กวนท้ิงไว้และให้ความ
ร้อนท่ีอุณหภูมิ 40-50 °C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง ใส่สารท่ีได้ลงในขวดเทฟล่อน น าเข้าตู้อบท่ีอุณหภูมิ 90 °C ท้ิงไว้
เป็นเวลา 4 วัน น าสารท่ีได้มากรอง และล้างด้วยน้ า DI จนกระท่ังค่า pH ของน้ าล้าง เท่ากับค่า pH ของน้ า DI 
ท้ิงให้แห้งท่ีอุณภูมิห้อง แล้วน าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 540°C เป็นเวลา 5 ช่ัวโมง [24]  
2.3.2 การสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์  

ในการสังเคราะห์อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์จะต้องใช้ iron-oleate เป็นตัวตั้งต้นซึ่ง
เตรียมได้โดย ละลาย NaOH 0.96 กรัม ในน้ า DI ปริมาตร 10 mL  ละลาย FeCl3 1.29 กรัม ในน้ า DI ปริมาตร 
10 mL เตรียมสารละลายผสมของ Ethanol, น้ า DI และ Hexane ในปริมาตร 16,12 และ 28 mL ตามล าดับ 
ใส่สารละลาย NaOH, FeCl3 และสารละลายผสมลงในขวดก้นกลม 2 คอ ขนาด 250 mL ใส่ oleic acid 6.764 
กรัม น าไป รีฟลักซ์ ท่ีอุณหภูมิ 70 °C เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง จากนั้นน ามาสกัดด้วยน้ า DI ปริมาตร 6 mL จ านวน 
3 ครั้ง เก็บสารช้ันอินทรีย์น าไประเหยตัวท าละลายด้วยเครื่องกล่ันระเหยสารแบบหมุน จะได้ iron-oleate ท่ีมี
ลักษณะข้นเหนียวสีน้ าตาล  
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2.3.3 การสังเคราะห์นาโนคอมโพสิตของ MCM-48 และ เหล็กออกไซด์ 
 น าเหล็กออกไซด์ปริมาตร 0.5 mL ละลายใน hexane ปริมาตร 5 mL จากนั้นใส่ MCM-48 1 กรัม 
กวนท้ิงไว้ที่ความเร็ว 600 rpm เป็นเวลา 4 ช่ัวโมง จากนั้นน าไประเหยตัวท าละลายด้วยเครื่องกล่ันระเหยสาร
แบบหมุน ท่ีอุณหภูมิ 50 °C เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง  ท้ิงไว้ให้แห้ง [13] 
 
2.3.4 การสังเคราะห์นาโนคอมโพสิตของ MCM-48 อนุภาคระดับนาโนเมตรของเหล็กออกไซด์ อนุภาคระดับนา
โนเมตรของทองแดงและไทเทเนียมไดออกไซด์ 

น า Fe3O4@MCM-48 250 mg มากระจายตัวใน ethanol ปริมาตร 250 mL ในขวดก าหนดปริมาตร
ขนาด 250 mL ปิดด้วย rubber septum ค่อยๆหยด titanium butoxide ปริมาตร 1 mL กวนท้ิงไว้เป็นเวลา 
24 ช่ัวโมง ล้างด้วย  ethanol 3 ครั้ง และตามด้วยสารละลาย 1 H2O: 1 ethanol 1 ครั้ง ท้ิงไว้ให้แห้ง แล้ว
น าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 500 °C เป็นเวลา 2 ช่ัวโมง [25]  

 
ละลาย Na3C6H5O7 · 2H2O 1.1755 กรัม และ CuSO4· 5H2O ในน้ า DI ปริมาตร 10 mL และ 5 mL 

ตามล าดับ ใส่ TiO2/Fe3O4@MCM-48 0.5 กรัม ลงในสารละลาย Na3C6H5O7 จากนั้นเติมสารละลาย CuSO4 
กวนท้ิงไว้เป็นเวลา 15 นาที จากนั้นเติม hydrazine ปริมาตร 125 µL กวนท้ิงไว้เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง น าสารท่ี
ได้มาล้างด้วย 1 H2O: 1 ethanol 1 ครั้ง น าไปอบท่ีสภาวะสุญญากาศ ท่ีอุณหภูมิ 60 °C เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง 
จะได้ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 เก็บตัวเร่งปฏิกิริยาไว้ในสภาวะสุญญากาศ [26] โดยปฏิกิรยิาเกิดขึ้นดัง
สมการ 

 

 
 

 
2.4 การทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา 

น าตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 20 mg มาใส่ในตัวท าละลาย toluene ปริมาตร 2 mL 
จากนั้นเติม anhydrous tert-butyl hydroperoxide ปริมาตร 200 µL กวนท้ิงไว้เป็นเวลา 15 นาที ใส่ 
styrene ปริมาตร 100 µL ให้ความร้อนท่ีอุณหภูมิ 80 °C เป็นเวลา 3 ช่ัวโมง ท้ิงไว้ให้เย็นท่ีอุณหภูมิห้อง เติม 
acetonitrile ปริมาตร 45.6 µL เพื่อเป็น internal standard โดยปฏิกิริยาเกิดข้ึนดังสมการ [27] 

 



 
 

 

 
บทที่ 3  

ผลการทดลองและวิเคราะห์ผลการทดลอง 
3.1 การพิสูจน์เอกลักษณ์ของ Cu NPs, MCM-48, Fe3O4, Fe3O4@MCM-48 และ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-
48 
3.1.1 เทคนิค Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR)  

จากการสังเคราะห์ MCM-48 ในขั้นตอนท่ี 2.3.1 และ Fe3O4@MCM-48 ในขั้นตอนท่ี 2.3.3  มาท า
การพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเครื่องมือ Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) เพื่อศึกษาหมู่
ฟังก์ช่ันของสารได้ผลดังรูปท่ี 3.1  

 
รูปท่ี 3.1 แสดง FT-IR spectra ของ MCM-48 ของ a) MCM-48 b) Fe3O4@MCM-48 

 
จาก FT-IR spectra ของ MCM-48 จะเห็นได้ว่า มีพีคกว้างในช่วง 3400 ถึง 3200 cm-1 ซึ่งเป็น O-H 

stretching บนพื้นผิวของ silanol group พีคท่ี  1096 เป็น Si-O-Si stretching พีคท่ี 957 cm-1 เป็นของ Si-
O stretching [28] และใน FT-IR spectra ของ Fe3O4@MCM-48 ยังคงให้พีคเหมือนใน FT-IR spectra ของ 
MCM-48 นั่นคือการบรรจุ Fe3O4 ลงไปในวัสดุรองรับ MCM-48 ไม่ได้ส่งผลต่อหมู่ฟังก์ชันของ MCM-48    
 
 
3.1.2 เครื่องวิเคราะห์ลักษณะพื้นผิว 

จากการสังเคราะห์ MCM-48 ในขั้นตอนท่ี 2.3.1 และ Fe3O4@MCM-48 ในขั้นตอนท่ี 2.3.3  มาท าการ
พิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเครื่องวิเคราะห์ลักษณะพื้นผิว เพื่อหาชนิดของรูพรุน พื้นท่ีผิวของสาร และขนาดรูพรุน 

 



13 
 

 

 

 
รูปท่ี 3.2 แสดง N2 adsorption-desorption isotherm ของ MCM-48 

 
 

 
รูปท่ี 3.3 แสดง N2 adsorption-desorption isotherm ของ Fe3O4@MCM-48 

 
ตารางท่ี 3.1 แสดง surface area และ pore diameter 

Materials BET surface area (m2/g) Average pore diameter (nm) 
MCM-48 1112 2.43 
Fe3O4@MCM-48 970 2.43 

 
จากรูป N2 adsorption-desorption isotherm ของ MCM-48 และ Fe3O4@MCM-48 ในรูปท่ี 3.2 

และ รูปท่ี 3.3 จะเห็นได้ว่าเป็นกราฟ isotherm ประเภทท่ี 4 ตามเกณฑ์ของ IUPAC ซึ่งเป็นขนาดรูพรุนแบบ 
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mesoporous [29]  และใช้ข้อมูลจาก adsorption-desorption isotherm ค านวนค่า surface area โดย 
BET method (SBET) และ average pore diameter ได้ ผลตามตารางท่ี 3.1 

จากตารางท่ี 3.1 จะเห็นได้ว่า MCM-48 มีพื้นท่ีผิวสูงเนื่องจาก MCM-48 มีโครงสร้างสามมิติแบบ 
cubic และ MCM-48 มีรูท่ีเช่ือมต่อกันภายในโครงสร้าง ดังนั้น MCM-48 จึงมีพื้นท่ีผิวสูง และเมื่อบรรจุ Fe3O4 
ลงบนวัสดุรองรับ MCM-48 จะเห็นได้ว่ามี surface area ท่ีลดลง เนื่องมาจาก Fe3O4 ไปเกาะบนพื้นผิวของ 
MCM-48 แต่ขณะท่ี average pore diameter มีค่าเท่าเดิม แสดงว่า Fe3O4 ไม่ได้ไปขัดขวางภายในโพรงของ 
MCM-48  
 
3.1.3 เทคนิค X-ray Diffraction (XRD)  

จากการสังเคราะห์ Cu NPs, MCM-48, Fe3O4, Fe3O4@MCM-48, และ Cu/TiO2/ Fe3O4@MCM-
48 น ามาท าการพิสูจน์เอกลักษณ์ด้วยเครื่อง X-ray Diffraction (XRD) เพื่อหาโครงสร้างผลึกของสาร 

 

 
รูปท่ี 3.4 แสดง XRD pattern ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดง 

  
จากรูปท่ี 3.4 แสดง XRD pattern ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดง ในช่วง 2 theta 30-80° 

จะเห็นได้ว่าอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงท่ีสังเคราะห์ขึ้นได้นั้นมี XRD pattern ตรงกับไฟล์ PDF 04-
0836 ซึ่งเป็นไฟล์มาตรฐานของทองแดง 
 
  ผู้วิจัยได้น าอนุภาคนาโนทองแดงท่ีสังเคราะห์ได้นั้นท้ิงไว้เป็นเวลา 5 วัน แล้วน ามาท าการพิสูจน์
เอกลักษณ์ด้วยเครื่อง X-ray Diffraction (XRD) อีกครั้งเพื่อหาโครงสร้างผลึกของสารให้ผลดังรูปท่ี 3.5 
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รูปท่ี 3.5 แสดง XRD pattern ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงหลังจากสังเคราะห์ได้ 5 วัน  

 
จากรูปท่ี 3.5 แสดง XRD pattern ของอนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดงหลังจากสังเคราะห์ได้ 5 

วัน ในช่วง 2 theta 30-80° จะเห็นได้ว่ามี XRD pattern ตรงกับไฟล์ PDF 04-0836 และ PDF 05-0667 ซึ่ง
เป็นไฟล์มาตรฐานของทองแดง และทองแดง(I)ออกไซด์ตามล าดับ จะเห็นได้ว่าอนุภาคนาโนเมตรของทองแดง
ถูกออกซิไดส์โดยออกซิเจนในอากาศ ภายในระยะเวลา 5 วัน ดังนั้นผู้วิจัยจึงเก็บอนุภาคระดับนาโนเมตรของ
ทองแดงท่ีสภาวะสุญญากาศเพื่อป้องกันไม่ให้ถูกออกซิไดส์ 
 
 

 
รูปท่ี 3.6 แสดง XRD pattern ของ MCM-48 

 
 จากรูปท่ี 3.6 แสดง XRD pattern จะเห็น reflection ท่ีระนาบ (211), (220), (420) และ (332) ซึ่ง
เป็นรูปแบบของ โครงสร้างรูพรุนแบบ cubic [24] ซึ่งตรงกับ MCM-48 ตามต้องการ 
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รูปท่ี 3.7 แสดง XRD pattern ของ Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 1.5-8° 

 
จาก XRD pattern ของ Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 1.5-8° พบว่า ยังคงปรากฏระนาบ (211) 

(220) (420) และ (332) แสดงให้เห็นว่าหลังจากบรรจุ Fe3O4 ลงบนวัสดุรองรับ MCM-48 อนุภาคยังคงมี
โครงสร้างแบบ  cubic [24] 
 

 
รูปท่ี 3.8 แสดง XRD pattern ของเหล็กออกไซด์  

และเหล็กออกไซด์มาตรฐานท่ีมีโครงสร้างผลึกแบบ magnetite (PDF 29-0085) 
 

จากรูปท่ี 3.8 แสดง XRD pattern ของเหล็กออกไซด์พบว่า อนุภาคเหล็กออกไซด์ท่ีสังเคราะห์ได้มี 
XRD pattern ตรงกับไฟล์มาตรฐาน PDF 29-0085 ซึ่งเป็นเหล็กออกไซด์ท่ีมีโครงสร้างผลึกแบบ magnetite 
โดยลักษณะพีคท่ีปรากฏมี intensity ต่ า แสดงให้เห็นว่าเหล็กออกไซด์ท่ีสังเคราะห์ได้นี้มีความเป็นผลึกต่ า 
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รูปท่ี 3.9 แสดง XRD pattern ของ Fe3O4@MCM-48   

และเหล็กออกไซด์มาตรฐานท่ีมีโครงสร้างผลึกแบบ magnetite (PDF 29-0085) ในช่วง 2 theta 20-80° 
 

จากรูปท่ี 3.9 แสดง XRD pattern ของ Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 20-80° จะเห็นได้ว่ามีพีค
กว้างท่ี 2-theta ประมาณ 23° ซึ่งเป็นลักษณะของพีคซิลิกาอสัญฐาน [30] เมื่อบรรจุ Fe3O4 ลงบน MCM-48 
ไม่ปรากฏพีคของ Fe3O4 ใน Fe3O4@MCM-48 ซึง่เป็นผลมาจาก Fe3O4 มีปริมาณน้อยเมื่อเทียบกับปริมาณของ 
MCM-48 ดังนั้นเทคนิคนี้จึงไม่สามารถยืนยันการมีอยู่ของ Fe3O4 บนวัสดุรองรับ MCM-48 ได้ จึงต้องใช้เทคนิค 
Energy Dispersive X-ray Spectrometer (EDS), Inductively coupled plasma optical emission 
spectroscopy (ICP-OES) และ Transmission electron microscopy (TEM) มาช่วยในการวิเคราะห์ 

 
 

  
รูปท่ี 3.10 แสดง XRD pattern ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 1.5-8° 
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จากรูปท่ี 3.10 แสดง XRD pattern ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 1.5-8° พบว่า 

ยังคงมีระนาบ (220) ซึ่งยืนยนัได้ว่าโครงสร้างของซิลิกายังคงอยู่ ส่วนระนาบ (420) และ (332) ปรากฏไม่ชัดเจน 
แสดงให้เห็นว่าหลังจากดัดแปรพื้นผิวด้วย Cu และ TiO2 บนวัสดุรองรับ MCM-48 มีผลต่อโครงสร้างของ MCM-
48 กล่าวคือความเป็นผลึกลดลงจึงส่งผลให้ intensity มีค่าลดลง 

 

 
รูปท่ี 3.11 แสดง XRD pattern ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 20-70° 

 
จากรูปท่ี 3.11 แสดง XRD pattern ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ในช่วง 2 theta 20-70° พบว่า 

พีคปรากฏไม่ชัดเจน เมื่อเทียบกับไฟล์มาตรฐาน PDF 04-0836 ของ Cu, PDF 21-1272 ของ TiO2 และ PDF 
19-0629 ของ Magnetite Fe3O4 เนื่องมาจากมีปริมาณท่ีน้อย ดังนั้นจึงไม่สามารถใช้เทคนิคนี้ในการพิสูจน์
เอกลักษณ์ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ได้ จึงใช้เทคนิค Energy Dispersive X-ray Spectrometer (EDS) 
มาช่วยในการวิเคราะห์ 

 
3.1.4 เทคนิค Scanning electron microscopy (SEM) 
 น า Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 มาพิสูจน์เอกลักษณ์หาการกระจายตัว และธาตุองค์ประกอบของ
อนุภาค โดยใช้เทคนิค Energy Dispersive X-ray Spectrometer (EDS) โดยใช้ carbon tape เป็น 
background ได้ผลการทดลองดังรูปท่ี 3.12 
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รูปท่ี 3.12 แสดง EDS map ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 

 
 จากรูปท่ี 3.12 แสดง EDS map ของ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 จะเห็นได้ว่า ปรากฏธาตุ Cu และ 
Ti บนอนุภาค และรูปแบบการกระจายตัวของ Cu และ Ti เหมือนกับรูปแบบการกระจายตัวของ Si และ O 
แสดงให้เห็นว่า ตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้นั้น มี Cu และ TiO2  ติดอยู่บนพื้นผิวของ MCM-48 และมีการ
กระจายตัวอย่างสม่ าเสมอ นอกจากนี้ได้วิเคราะห์ปริมาณธาตุองค์ประกอบของอนุภาคให้ผลดังตารางท่ี 3.2  
 
ตารางท่ี 3.2 แสดงปริมาณธาตุองค์ประกอบในตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 
 

 
 
 
 
 
 
 
 

จากตารางจะเห็นได้ว่าไม่พบธาตุ Fe ซึ่งเป็นผลเนื่องมาจากในการวิเคราะห์ปริมาณธาตุองค์ประกอบ
ด้วยเทคนิค EDS เป็นการสุ่มเลือกตัวอย่างเป็นพื้นท่ีบริเวณเล็ก ๆ จ านวน 5 ต าแหน่ง ซึ่งอาจจะไม่ครอบคลุมกับ
บริเวณท่ีมีอนุภาคของเหล็กออกไซด์ จึงไม่ปรากฏธาตุ Fe แต่ท้ังนี้สามารถยืนยันการมีอยู่ของเหล็กออกไซด์ได้
จากการหาปริมาณธาตุเหล็กโดยเทคนิค ICP-OES และทดสอบการแยกออกของอนุภาคด้วยแรงแม่เหล็ก  
 
 

Element mass% atom% 
C 18.06 29.14 
O 38.3 46.39 
Si 25.57 17.65 
Ti 13.23 5.35 
Cu 4.84 1.48 

Total 100 100 

C Cu 

Ti Si O 
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3.1.5 เทคนิค Inductively coupled plasma optical emission spectroscopy (ICP-OES)  
หาปริมาณ Cu และ Fe โดยใช้เครื่อง Inductively coupled plasma optical emission 

spectroscopy (ICP-OES)  ช่ัง Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 0.0117 g น ามาย่อยด้วยกรด HNO3 :HCl 
สัดส่วน 1:1 โดยปริมาณ ปริมาตร 0.2 mL ให้ความร้อนท่ี 60 °C เป็นเวลา 10 นาที จากนั้นน าไปเจือจางด้วย
น้ า DI ปริมาตร 4 mL น าไปกรองแล้วเจือจางด้วยน้ า DI 40 เท่า 

จากเครื่อง ICP-OES ค านวนหาปริมาณ Fe และ Cu ใน Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ได้ 0.6446 
mg/L และ 0.4313 mg/L น ามาค านวนหาจ านวนโมลได้ดังสมการ 

𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒  = 𝐹𝑒 𝑐𝑜𝑛𝑐.
𝑔

𝐿
×

1𝐿

1000𝑚𝐿
× 𝑉 𝑚𝐿 × 40 ×

1

𝑀𝑊 𝑜𝑓 𝐹𝑒 
 

 

𝑚𝑜𝑙 𝐶𝑢  = 𝐶𝑢 𝑐𝑜𝑛𝑐.
𝑔

𝑚𝐿
×

1𝐿

1000𝑚𝐿
× 𝑉 𝑚𝐿 × 40 ×

1

𝑀𝑊 𝑜𝑓 𝐶𝑢 
 

 

  

𝑚𝑜𝑙 𝑀𝑁𝑃 = 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒 ×
1 𝑚𝑜𝑙 𝑚𝑎𝑔𝑛𝑒𝑡𝑖𝑡𝑒

3 𝑚𝑜𝑙 𝐹𝑒
 

 

% 𝑏𝑦 𝑤𝑒𝑖𝑔ℎ𝑡 𝑜𝑓 𝑚𝑎𝑔𝑛𝑒𝑡𝑖𝑡𝑒 =  
𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑚𝑎𝑔𝑛𝑒𝑡𝑖𝑡𝑒

𝑔 𝑜𝑓 𝑐𝑜𝑚𝑝𝑜𝑠𝑖𝑡𝑒
×

𝑀𝑊 𝑜𝑓 𝑚𝑎𝑔𝑛𝑒𝑡𝑖𝑡𝑒

1 𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑚𝑎𝑔𝑛𝑒𝑡𝑖𝑡𝑒 
× 100 

 

% 𝑏𝑦 𝑤𝑒𝑖𝑔ℎ𝑡 𝑜𝑓 𝐶𝑢 =  
𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝐶𝑢

𝑔 𝑜𝑓 𝑐𝑜𝑚𝑝𝑜𝑠𝑖𝑡𝑒
×

𝑀𝑊 𝑜𝑓 𝐶𝑢

1 𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝐶𝑢 
× 100 

 
จากผลการทดลองค านวน % by weight of magnetite และ % by weight of Cu ได้ 1.28 และ 

0.62 ตามล าดับ 
 

3.1.6 เทคนิค Transmission electron microscopy (TEM) 
จากการสังเคราะห์ MCM-48, Fe3O4 และ Fe3O4@MCM-48 หาขนาดและรูปร่างด้วย Transmission 

Electron Microscope (TEM) 

 
รูปท่ี 3.13 แสดง TEM image ของ MCM-48 
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จากรูปท่ี 3.13 แสดง TEM image ของ MCM-48 แสดงให้เห็นรูปร่างของ MCM-48 
 

 
รูปท่ี 3.14 แสดง TEM image ของ Fe3O4 

 

จากรูปท่ี 3.14  TEM image ของ Fe3O4 แสดงให้อนุภาคมีรูปร่างกลม น ารูปนี้ไปหาค่าขนาดอนุภาค
เฉล่ียด้วยโปรแกรม ImageJ ได้ 12.8±0.8 nm และหาการกระจายตัวของอนุภาคให้ผลดังรูปท่ี 3.15 

 

 
รูปท่ี 3.15 แสดงการกระจายตัวของ Fe3O4 
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รูปท่ี 3.16 แสดง TEM image ของ Fe3O4@MCM-48 

 
 ท าการบรรจุ Fe3O4 ลงบนวัสดุรองรับ MCM-48 ให้ผลดังรูปท่ี 3.16 จะเห็นได้ว่าอนุภาคของ Fe3O4 
เป็นจุดสีด าเข้ม แสดงว่าอนุภาคของ Fe3O4  ได้กระจายตัวอย่างสม่ าเสมอบนพื้นผิวของ MCM-48 เนื่องจาก 
MCM-48 มีขนาดรูพรุน 2.43 nm และ Fe3O4  มีขนาด 12.8 nm ดังนั้น Fe3O4 จึงไม่สามารถเข้าไปอยู่ในรู
พรุนของ MCM-48 ได้ โดยคาดว่าอนุภาค Fe3O4 และ silica อาจยึดเหนี่ยวกันด้วยพันธะไฮโดรเจนและแรง
ระหว่างขั้วเท่านั้น อย่างไรก็ตามแรงดังกล่าวมีความแข็งแรงพอ โดยสังเกตได้จากการล้างและ sonicate หลาย
ครั้ง ปริมาณ Fe3O4 ยังคงอยู่มากพอต่อการตอบสนองทางแม่เหล็ก 
 
3.2 การทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา 
 น าตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้มาทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาเคมี ท าการตรวจหา
ปริมาณผลิตภัณฑ์ท่ีเกิดขึ้นโดยใช้เทคนิค 1H-NMR โดยใช้ CH3CN เป็น internal standard ค านวนหา 
%yield และ  %conversion ได้จากสมการ 
 

%𝑦𝑖𝑒𝑙𝑑 =
𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑠𝑡𝑦𝑟𝑒𝑛𝑒 𝑜𝑥𝑖𝑑𝑒

𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙 𝑠𝑡𝑦𝑟𝑒𝑛𝑒
× 100 

 

%𝑐𝑜𝑛𝑣𝑒𝑟𝑠𝑖𝑜𝑛 =
𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙 𝑠𝑡𝑦𝑟𝑒𝑛𝑒 − 𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙 𝑠𝑡𝑦𝑟𝑒𝑛𝑒

𝑚𝑜𝑙 𝑜𝑓 𝑖𝑛𝑖𝑡𝑖𝑎𝑙 𝑠𝑡𝑦𝑟𝑒𝑛𝑒
× 100 
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ตัวอย่าง 1H-NMR ท่ีได้จากการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/Fe3O4@MCM-48 
 

 
 

รูปท่ี 3.17 แสดง 1H-NMR ท่ีได้จากการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/Fe3O4@MCM-48 
 
 
ตารางท่ี 3.3 แสดงผลการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสภาวะต่างๆ 
Catalyst %yield %conversion Remark 
Blank 14 24 ambient 
Cu 24 100 ambient 
Cu2O 21 100 ambient 
Cu/Fe3O4@MCM-48 33 100 ambient 
Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 18 70 ambient 
Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 21 60 visible light  
Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 21 76 UV 

 

Ha 

He 

Hb Hc Hd 

Hf 
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จากตารางท่ี 3.3 จะเห็นได้ว่าเมื่อน า Cu/Fe3O4@MCM-48 มาทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาพบว่า ให้ 
%yield และ %conversion ท่ีมากกว่าเมื่อเทียบกับ ตัวเร่งปฏิกิริยาของ Cu  ท้ังนี้เป็นผลเนื่องมากจากวัสดุ
รองรับ MCM-48 ท่ีช่วยเพิ่มพื้นท่ีผิวให้กับตัวเร่งปฏิกิริยา 

ในเบื้องต้นคาดว่าเมื่อดัดแปรพื้นผิวด้วย Cu และ TiO2 แล้ว ปฏิกิริยาสามารถเกิดได้ในสภาวะแสง
ในช่วงท่ีตามองเห็น ดังกลไกในรูปท่ี 3.18 [23] 
 
 

 

 
รูปท่ี 3.18 แสดงกลไกการท่ีคาดว่าจะเกิดขึ้นในปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของ styrene   
 

 
 แต่จากการทดลองพบว่า แสงในช่วงท่ีตามองเห็น และแสงในช่วงอุลตราไวโอเลตไม่ได้มีผลต่อการ

เกิดปฏิกิริยา เนื่องจากให้ผลท่ีไม่แตกต่างกันมากนัก เมื่อเทียบกับท าการทดลองในสภาวะแสงธรรมชาติ ดังนั้น 
TiO2 ไม่ได้มีส่วนช่วยในการเกิดปฏิกิริยาโดย อนุภาคระดับนาโนเมตรของทองแดง เป็นส่วนส าคัญท่ีท าให้
เกิดปฏิกิริยา โดยกลไกเกิดขึ้นดังรูปท่ี 3.19  
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รูปท่ี 3.19 แสดงกลไกการเกิดปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันของ styrene  [31] 

 
ท้ังนี้ เมื่อเปรียบเทียบการท าปฏิกิริยาของตัวเร่ง Cu/Fe3O4@MCM-48 และ Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-

48  ท่ีสภาวะแสงธรรมชาติ พบว่า Cu/Fe3O4@MCM-48 ให้ %yield  และ %conversion ท่ีสูงกว่าเนื่องจาก 
บนวัสดุรองรับมีพื้นท่ีผิวให้ Cu มากกว่า  

 
เพื่อเป็นการทดสอบปรากฎการณ์ superparamagnetic ของตัวเร่งปฏิกิริยา ผู้วิจัยได้ท าการแยกตัว

เร่งปฏิกิริยาโดยให้สนามแม่เหล็กเป็นเวลา 30 นาที พบว่าตัวเร่งปฏิกิริยาถูกแยกออกได้ดังรูปท่ี 3.20 

 
รูปท่ี 3.20 แสดงผลการแยกตัวเร่งปฏิกิริยาโดยให้สนามแม่เหล็กเป็นเวลา 30 นาที



 
 

 

 
บทที่ 4  

สรุปผลการทดลองและข้อเสนอแนะจากการทดลอง 
 งานวิจัยนี้ได้ท าการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา Cu NPs, Cu2O, Cu/ Fe3O4@MCM-48,  และ 

Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 เพื่อใช้ในปฏิกิริยาเชิงแสงอิพอกซิเดชันของสารประกอบอัลคีน โดยใช้สไตรีนเป็น
สารต้ังต้น ได้สไตรีนออกไซด์เป็นผลิตภัณฑ์ และใช้ tert-butyl hydroperoxide เป็นตัวออกซิแดนท์ โดยได้ท า
การพิสูจน์เอกลักษณ์ตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ได้ด้วยเทคนิค Fourier transform infrared spectroscopy 
(FT-IR) , X-ray Diffractometer (XRD),  เครื่องวิเคราะห์ลักษณะพื้นผิว , Inductively coupled plasma 
optical emission spectroscopy (ICP-OES), Scanning electron microscopy (SEM) และ Transmission 
Microscopy (TEM) พบว่าได้ตัวเร่งปฏิกิริยา ท่ีมี Cu และ TiO2 บนวัสดุรองรับ MCM-48 ท่ีมี Fe3O4 และหา
ปริมาณร้อยละโดยน้ าหนักของ Cu และ Fe3O4 ได้ 0.62 และ 1.28 ตามล าดับ ผลการทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยา
พบว่ า  ตั ว เ ร่ ง ปฏิ กิ ริ ย า  Cu/TiO2/Fe3O4@MCM-48 ให้  styrene oxide เ ป็ น ผ ลิตภัณฑ์ ไ ด้น้ อยกว่ า 
Cu/Fe3O4@MCM-48 ดังนั้น Cu/Fe3O4@MCM-48 จึงเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีเหมาะสมกว่าโดยให้ %yield และ 
%conversion เท่ากับ 33 และ 100 ตามล าดับท่ีสภาวะแสงธรรมชาติ และตัวเร่งปฏิกิริยานี้สามารถแยกออก
ได้ง่ายโดยใช้สนามแม่เหล็กภายนอก  
 
แนวทางการพัฒนางานวิจัย 

• ศึกษาสภาวะท่ีเพิ่ม %yield มากขึ้น  

• ศึกษาทดสอบตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีสารประกอบอัลคีนชนิดอื่น 

 
ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ 

ได้ตัวเร่งปฏิกิริยาอิพอกซิเดชันท่ีสามารถแยกออกได้ง่ายโดยใช้สนามแม่เหล็กภายนอก   
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