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บทคัดยอ 

MIL-101 (MIL, Matérial Institut Lavoisier) เปนหนึ่งในตนแบบเมทัลออรกานิคเฟรมเวิรคท่ี

สําคัญชนิดหนึ่ง ซ่ึงถูกศึกษาและใชกันอยางกวางขวางในหลายสาขาวิทยาศาสตร เชนในเรื่องตัวเรงปฏิกิริยา 

ตัวกักเก็บแกส เปนตน โดยท่ัวไปแลวในการสังเคราะห MIL-101(Cr) ซ่ึงมีโครเมียมเปนพ้ืนฐานมักจะใชกรด

ไฮโดรฟลูออริกซ่ึงมีอันตราย ในท่ีนี้จึงไดเลือกใชวิธีท่ีปราศจากกรดไฮโดรฟลูออริก โดยสังเคราะห MIL-

101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ซ่ึงเปนการแทนท่ีโครเมียมดวยเหล็กในโครงสราง MIL-101 โดยใชวิธีไฮโดร

เทอรมอล ผลิตภัณฑท่ีไดนั้นจะถูกพิสูจนเอกลักษณโดยเทคนิคเอกซเรยพาวเดอรดิฟแฟรกชัน เทคนิคฟูเรียร

ทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรสโกป และการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด หลังจากนั้นได

ทําการศึกษาการเรงปฏิกิริยาดวยแสงของผลิตภัณฑท่ีสังเคราะหได โดยติดตามการสลายของเมทิลีน บล ูดวย

เทคนิคยูวีวิสิเบิลสเปกโทรสโกป และเทียบผลการเรงปฏิกิริยากับชองวางของแถบพลังงานท่ีหาไดจากเทคนิค

ดิฟฟวสรีเฟล็กแทนซ ยูวีสเปกโทรสโกป จากผลการทดลองพบวาสามารถสังเคราะห MIL-101 ท้ังสองชนิด

ไดโดยไมมีสิ่งเจือปน อยางไรก็ตามการแทนท่ีโครเมียมดวยเหล็กในโครงสราง MIL-101 ทําใหการเรง

ปฏิกิริยาเชิงแสงมีประสิทธิภาพต่ําลง เนื่องจากมีชองวางของแถบพลังงานท่ีกวางข้ึน 

คําสําคัญ: MIL-101, เมทัลออรกานิคเฟรมเวิรค, การเรงปฏิกิริยาดวยแสง 
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Abstract 

MIL-101 (MIL, Matérial Institut Lavoisier) was one of the important models of metal-

organic frameworks (MOFs), which were widely studied and used in many scientific fields, 

such as catalysts and gas storages. Normally, the synthesis of MIL-101(Cr), which has 

chromium as a base metal, uses a harmful hydrofluoric acid. In this work, the hydrothermal 

method was chosen, without using hydrofluoric acid, to prepare MIL-101(Cr) and the iron-

substituted MIL-101 or MIL-101(Cr,Fe). The products were characterized by XRD, FT-IR, and 

SEM. After that, the photocatalytic property was studied via the decomposition of methylene 

blue by UV-Vis spectroscopy. The catalytic result was compared with the energy band gap 

measured by DR-UV spectroscopy. In conclusion, The synthesis of both MIL-101(Cr) and MIL-

101(Cr,Fe) was successful. However, the substitution of chromium by iron (MIL-101(Cr,Fe)) 

gave lower photocatalytic efficiency due to a wider band gap. 

 

Keywords: MIL-101, metal organic frameworks, photocatalysis 
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           (จากการทดลองท่ีใช MIL-101(Cr,Fe)) 

17 

รูปท่ี3.6 calibration curve ของเมทิลีน บล ูท่ีความเขมขน 0.500, 1.500, 2.500 ,3.500  

           และ 4.500 ppm 

18 

รูปท่ี3.7 Tauc plot สําหรับการหาคา band gap ของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) 

           โดยการใชเทคนิค DR UV-Vis spectroscopy 

20 
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สัญลักษณและคํายอ 

 

MIL  Matérial Institut Lavoisier 

MOF  Metal-organic framework 

XRD  X-ray Powder Diffraction 

FT-IR  Fourier Transform Infrared Spectroscopy 

ATR  Attenuated Total Reflectance Spectroscopy 

SEM  Scanning electron microscope 

EDX  Energy-dispersive X-ray spectroscopy 

UV-Vis   Ultraviolet–Visible spectroscopy 

DR UV-Vis Diffuse Reflectance UV-Vis spectroscopy 
 



 

 

บทท่ี 1 

บทนํา 

 

1.1 ความเปนมาและความสําคัญของปญหา 

 วัสดุโครงขายโลหะอินทรียเปนตัวเลือกใหมสําหรับงานทางอุตสาหกรรมหลายรูปแบบ โดยเปนท่ีรูจัก

กันในชื่อสารประกอบโคออรดิเนชันพอลิเมอรท่ีมีรูพรุน ซ่ึงเปนวัสดุท่ีมีรูพรุนท่ีสรางข้ึนจากไอออนของโลหะเปน 

node และตัวเชื่อมท่ีเปนสารประกอบออรกานิค (organic linkers) โดยโลหะท่ีเปน node จะกอตัวเปนกลุม

หรือหนวยสรางทุติยภูมิ (secondary building units : SBUs)1,2 สรางพันธะตอกับลิแกนดอินทรีย สงผลให

เกิดเปนโครงขายโพลิเมอร 2- 3 มิติข้ึน3 ดังแสดงตัวอยางในรูปท่ี1.1 (a) ซ่ึงองคประกอบรูปแบบเชนนี้ ทําให 

MOFs นั้นมีสมบัติท่ีนาสนใจหลายอยาง ไมวาจะเปน การมีพ้ืนท่ีผิวมาก มีความพรุนสูง มีความหนาแนนต่ํา 

และเสถียรท่ีอุณหภูมิสูง จึงสามารถนํามาประยุกตใชไดหลายอยาง อาทิ ใชในงานเก่ียวกับการดูดซับแกส3 และ

การแยกแกส4 หรือใชเปนตัวเรงปฏิกิริยาวิวิธพันธุ5,6  

โดย chromium terephthalate MIL-101 หรือ MIL-101(Cr)7 เปนหนึ่งในวัสดุโครงขายโลหะอินทรียท่ี

เปน MOF ตนแบบท่ีสําคัญท่ีสุดชนิดหนึ่ง ซ่ึงไดมีการศึกษาวิจัยและนํามาใชกันอยางแพรหลาย 

 

 

 

 

 

 

 
  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี1.1 (a) ตัวอยาง metal-organic frameworks, (b) MIL-101(Cr), (c) MIL-101(Cr): cluster building 

unit (trimer of chromium octahedral) (d) MIL-101(Cr): terephthalic acid7 
   

(d) 

(a) (b) 

Terephthalic acid 

(c) 
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แตจากงานวิจัยของ Wee และคณะ8 chromium terephthalate MIL-101 ท่ีสังเคราะหนี้มีวิธีการ

สังเคราะหท่ีมีการใช hydrofluoric acid เปนองคประกอบ ซ่ึงแม hydrofluoric acid จะเปนกรดออนแตก็

เปนกรดท่ีมีฤทธิ์กัดกรอนรุนแรงและเปนอันตรายอยางมาก จึงมีความคิดท่ีจะทําการสังเคราะห chromium 

terephthalate MIL-101 โดยเปลี่ยนชนิดของกรดท่ีใชเปนชนิดอ่ืน อาทิ acetic acid ซ่ึงเปนกรดออน

เหมือนกัน แตมีฤทธิ์กัดกรอนไมรุนแรงมากเทา hydrofluoric acid โดยอางอิงวิธีจากงานวิจัยของ Zhao และ

คณะ7 

โดยปฏิกิริยาท่ีผูวิจัยสนใจศึกษาคือ กระบวนการการเรงปฏิกิริยาดวยแสง หรือ photocatalysis 

process ซ่ึงเม่ือสารไดรับการกระตุนดวยแสงจะเกิดปฏิกิริยาทางเคมีข้ึน เนื่องจากผูวิจัยเล็งเห็นถึงประโยชน

จากปฏิกิริยานี้ซ่ึงสวนใหญไดมีการใชปฏิกิริยานี้ชวยในเรื่องการบําบัดน้ํา9 โดยเก่ียวของกับการยอยสลาย

สารประกอบอินทรียท่ีเปนมลพิษตางๆ ในแหลงน้ํา ผูวิจัยจึงไดคิดนํา MIL-101(Cr) และ Fe(III) doped MIL-

101(Cr) หรือ MIL-101(Cr,Fe) มาทําการศึกษาการเรงปฏิกิริยาดวยแสง โดยพิจารณาจากการซีดจางของสี   

เมทิลีน บลู (methylene blue) ซ่ึงเปนตัวอินดิเคเตอรท่ีนิยมใชเปนตนแบบในการศึกษาปฏิกิริยาแบบใชแสง

ในการเรงปฏิกิริยาแบบวิวิธพันธุ10,11 
 

1.2 วัตถุประสงคและขอบเขตของการวิจัย 

1. เพ่ือสังเคราะห MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) โดยใชกรดท่ีมีฤทธิ์กัดกรอนไมรุนแรง 

2. เพ่ือศึกษาการเรงปฏิกิริยาดวยแสงโดยใช MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ท่ีสังเคราะหได 

 

1.3 งานวิจัยท่ีเกี่ยวของ 

 งานวิจัยท่ีเก่ียวของกับการสังเคราะห MOFs นั้นมีหลากหลาย เชน 
 

Férey และคณะ12 ไดทําการสังเคราะห chromium terephthalate MIL-101 โดยใช hydrothermal 

reaction ซ่ึงการสังเคราะหนี้ไดใช hydrofluoric acid เปนองคประกอบ ไดผลึกสารสีเขียวมี yield Cr 

ประมาณ 50% สูตรโมเลกุลคือ Cr3F(H2O)2O[(O2C)-C6H4-(CO2)]3•nH2O (n ~25) ([(O2C)-C6H4-(CO2)] แทน

ดวย bdc) 
 

Bhattacharjee และคณะ 13 ได ทํ าการสั ง เคราะห  chromium terephthalate metal–organic 

framework, MIL-101 โดยใชวิธี hydrothermal, microwave และ dry-gel conversion synthesis ซ่ึงท้ังสาม

วิธีนั้นตางใช hydrofluoric acid (HF) เปนองคประกอบ แตก็ไดมีการทดลองใชสารตัวอ่ืนแทน hydrofluoric 

acid เชน TMAOH ซ่ึงจะใหผลิตภัณฑท่ีมากกวาเดิม โดยจะใหผลิตภัณฑมากถึงประมาณ 88% และมีพ้ืนท่ีผิว

สูงถึง 3197 m2 g-1 
 

Zhao และคณะ7 ไดทําการสังเคราะห MIL-101(Cr) โดยใชกรดชนิดอ่ืนแทน hydrofluoric acid เชน 

nitric acid และ acetic acid ผลิตภัณฑท่ีไดมีสูตรโมเลกุล คือ [Cr3(O)X(bdc)3(H2O)2] (X = OH หรือ F) (bdc 

= O2C)-C6H4-(CO2) ซ่ึงการใช nitric acid และ acetic acid แทน hydrofluoric acid ใหปริมาณผลิตภัณฑท่ี
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มากข้ึนและยังคงมีพ้ืนท่ีผิวมากถึงประมาณ 3450 m2 g-1 และ 2680 m2 g-1 ตามลําดับ นอกจากนี้อัตราสวน

ของ nitric acid และ acetic acid ท่ีใชยังมีผลตอลักษณะของผลิตภัณฑท่ีสังเคราะหได ดังรูป1.2 

 

 

 

 

 

 

 
 

 
 

รูปท่ี1.2 ตัวอยาง MIL-101(Cr) ท่ีสังเคราะหโดยใชกรดเปน acetic acid (8.3 equivalents) 

(ดานซาย) และ HNO3 (1 equivalents) (ดานขวา)7 

 

Tuan และคณะ14 ไดทําการสังเคราะห MIL-101(Cr,Fe) ท่ีแทนท่ี 25% โดยน้ําหนักของ Cr ดวย Fe 

โดยใช hydrofluoric acid อินฟราเรดสเปกตรัมยืนยัน Fe–O vibration ท่ีตําแหนง 546 cm-1 ในขณะท่ี Cr–

O vibration ของ MIL-101(Cr) จะปรากฏพีคท่ี 577 cm-1 
 

Huan-Ping และคณะ15 ทําการทดลองการสลายของเมทิลีน บลู ซ่ึงเปนตัวแทนของสียอมอินทรีย โดย

ใช ZIF-8 เปนตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง ซ่ึงในงานวิจัยนี้ประสบผลสําเร็จโดยใชแสงยูวีเปนพลังงานกระตุนให

เกิดปฏิกิริยา 

 

1.4 ประโยชนท่ีคาดวาจะไดรับ 

ได MIL-101(Cr) ท่ีมีประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาดวยแสง 
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1.5 ทฤษฎีท่ีเกี่ยวของ 
 

 1.5.1 การวิเคราะหดวยเทคนิคเอกซเรยพาวเดอรดิฟแฟรกชัน (X-ray Powder Diffraction : 

XRD)16,17 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

รูปท่ี1.3 X-ray Powder Diffraction18 

 

XRD ยอมาจากคําวา X-ray Diffraction มีชื่อภาษาไทยวา “เทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ” แสดงดัง

รูปท่ี1.3 X-ray Powder Diffraction เปนเทคนิคท่ีใชในการวิเคราะหโครงสรางของผลึก การจัดเรียงตัวของ

อะตอมในโมเลกุลสารประกอบโดยไมทําลายสารตัวอยาง (non-destructive analysis) และสามารถวิเคราะห

ไดท้ังในเชิงคุณภาพ และเชิงปริมาณ โดยใชหลักการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ ซ่ึงเปนคลื่นแมเหล็กไฟฟาท่ีมีความ

ยาวคลื่น 0.01 ถึง 10 นาโนเมตร เม่ือลํารังสีเอกซกระทบกับวัตถุหรืออนุภาคจะเกิดการหักเหของรังสีสะทอน

ออกมาทํามุมกับระนาบของอนุภาคเทากับมุมของลํารังสีตกกระทบ ดังรูปท่ี1.4 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี1.4 การเลี้ยวเบนของรังสีเอกซในผลึก19 
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เครื่อง XRD เปนเครื่องมือวิเคราะหการเลี้ยวเบนรังสีเอกซในผลึกของตัวอยาง โดยอาศัยหลักการ

ของ  Bragg’s law หรือ 2dsinθ = nλ ในการคํานวณคาการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซท่ียิงผานชั้นผลึกท่ีอยูใน

ตัวอยาง โดยจะใช Detector รับความเขมของรังสีเอกซ ท่ีเกิดจากการเลี้ยวเบนในมุมตางๆ 

โดยในงานวิจัยเครื่องมือนี้จะชวยในเรื่องการยืนยันเอกลักษณโครงสรางของสารท่ีสังเคราะหได 

 

1.5.2 การวิเคราะหดวยเทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรสโกป (Fourier 

Transform Infrared Spectroscopy : FT-IR)20,21 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี1.5 FT-IR Spectrometer22 

 

เปนเครื่องมือท่ีใชสําหรับวิเคราะหหาหมูฟงกชันของสารประกอบอินทรียหรืออนินทรีย สามารถ

วิเคราะหตัวอยางไดท้ัง ของแข็ง ของเหลว และกาซโดยอาศัยหลักการของการดูดกลืนคลื่นรังสีชวงกลาง

อินฟราเรด (Middle infrared region) ประมาณ 400-4000 cm-1 เม่ือโมเลกุลดังกลาวเกิดการดูดกลืนแสง IR 

และมีการเปลี่ยนแปลงคาโมเมนตข้ัวคู (Dipole moment) ของโมเลกุล จากนั้นเครื่องมือจะวัดคาความเขม

แสงตอความถ่ีหรอืความยาวคลื่น (Wave number) ไดเปนสเปกตรัมท่ีเรียกวา “Interferogram” ซ่ึงในแตละ

พันธะของหมูฟงกชันจะแสดงคาความยาวคลื่นเฉพาะท่ีแตกตางกัน อาทิ C=O ท่ีประมาณ 1800 cm-1, O-H 

stretching very board ท่ี  3300-2840 cm- 1, N- H stretching ~3500- 3300 cm-1, - C=C-  stretching 

~1667-1613 cm-1, C-H stretching ~3000-2840 cm-1 เปนตน 

โดยในงานวิจัยเครื่องมือนี้จะชวยในเรื่องการพิสูจนหมูฟงกชันท่ีปรากฏในผลิตภัณฑท่ีสังเคราะหได คือ

หมู carboxylate จะพบพีคของ C=O vibration พีคของ dicarboxylate (O-C-O vibrations) และพีคของ 

Cr–O vibration รวมท้ังยังพบพีคของ Fe-O vibration 

 

1.5.3 การวิเคราะหดวยเทคนิค UV-VIS spectroscopy23 
 

UV-VIS spectrophotometer เปนเครื่องมือท่ีใชในการวิเคราะหสารโดยอาศัยหลักการดูดกลืนรังสี

ของสารท่ีอยูในชวง Ultra violet (UV) และ Visible (Vis) โดย Ultra violet มีชวงความยาวคลื่นประมาณ 
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200-400 nm และ Visible มีชวงความยาวคลื่นประมาณ 400-800 nm ซ่ึงสวนใหญเปนสารอินทรีย 

สารประกอบเชิงซอน หรือสารอนินทรีย ท้ังท่ีมีสีและไมมีสี สารแตละชนิดจะดูดกลืนรังสีในชวงความยาวคลื่นท่ี

แตกตางกันและปริมาณการดูดกลืนรังสีก็ข้ึนอยูกับความเขมของสารนั้น การดูดกลืนแสงของสารตางๆเปน

สัดสวนโดยตรงกับความเขมขนของสาร จึงสามารถวิเคราะหไดในเชิงคุณภาพและปริมาณ และยังเปนเทคนิคท่ี

ใชกันอยางแพรหลาย ผลท่ีไดจากการวิเคราะหดวยเทคนิคนี้จะแสดงความสัมพันธระหวางคาการดูดกลืนแสง 

(Absorbance) และคาความยาวคลื่น (Wavelength) ซ่ึงเรียกวา Spectrum ดังรูปท่ี1.6 ซ่ึงแสดงตัวอยาง UV-

Vis spectrum 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

รูปท่ี1.6 ตัวอยาง UV-Vis spectrum23 
 

โดยในงานวิจัยเครื่องมือนี้จะทําใหทราบการสลายของเมทิลีน บล ูหลังทําการเรงปฏิกิริยาดวยแสง โดย 

เมทิลีน บลู ดูดกลืนแสงท่ีความยาวคลื่น 664 นาโนเมตร 

 

1.5.4 กลไกการเรงปฏิกิริยาดวยแสง (Photocatalysis Mechanism)24,25 
 

ตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง เปนคําท่ีประกอบดวย 2 สวน คือ “โฟโต (photo)” หมายถึง การใชแสงมา

เก่ียวของในการเกิดกระบวนการเรงปฏิกิริยาดวยแสง และ “แคตาลิสตหรือตัวเรงปฏิกิริยา (catalyst)” 

หมายถึง สารเคมีท่ีชวยทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร็วข้ึน เนื่องจากตัวเรงปฏิกิริยาจะชวยในการลดพลังงาน

กระตุนโดยชวยปรับกลไกในการเกิดปฏิกิริยาใหเหมาะสมกวาเดิม โดยจะเขาไปชวยตั้งแตเริ่มปฏิกิริยาแตเม่ือ

สิ้นสุดปฏิกิริยาจะกลับมาเปนสารเดิม สวนใหญจะนิยมใชตัวเรงปฏิกิริยาแบบใชแสงในการเรงปฏิกิริยาแบบวิวิธ

พันธุ (heterogeneous photocatalysis)24 

 

หลักการและกลไกของการเรงปฏิกิริยาดวยแสงในการยอยสลายสารประกอบอินทรียท่ีเปนมลพิษชนิด

ตางๆ ในน้ํา มีปจจัยสําคัญ ไดแก ความยาวคลื่นแสง (wavelength) ท่ีมีพลังงานมากกวาหรือเทากับแถบ

ชองวางพลังงาน (band gap energy) ของตัวเรงปฏิกิริยา ออกซิเจน น้ํา และตัวเรงปฏิกิริยา โดยเม่ือตัวเรง

ปฏิกิริยาไดรับพลังงานแสงในรูปพลังงานโฟตอนมากพอท่ีจะกระตุนใหเกิดอิเล็กตรอนและโฮล พลังงานนี้

เรียกวา พลังงานกระตุน สามารถคํานวณไดจากสมการท่ี (1) 



7 

 

      E = hυ = hc/λ       (1) 

 

โดยท่ี    E    =    พลังงานโฟตอน (จูล) 

    h   =   คาคงท่ีของแพลงค (6.625 x 10-34 จูล•วินาที) 

  υ    =   ความถ่ี (วินาที-1) 

    c    =   ความเร็วแสง (3 x 108 เมตร/วินาที) 

    λ    =   ความยาวคลื่นแสง (เมตร) 

 

เม่ือตัวเรงปฏิกิริยาถูกกระตุนดวยแสง ทําใหอิเล็กตรอนจากแถบเวเลนซ (valence band) เคลื่อนท่ีไป

ยังแถบการนําไฟฟา (conduction band) และเกิดคูอิเล็กตรอนและโฮล (hole) ซ่ึงจะเคลื่อนท่ีไปมาระหวาง

แถบเวเลนซและแถบการนําไฟฟา โดยปกติแลวแถบการนําไฟฟาท่ีพลังงานต่ําท่ีสุดจะเปนระดับพลังงานท่ีทําให

เกิดปฏิกิริยารีดักชันดวยอิเล็กตรอนท่ีถูกกระตุน และสามารถเกิดกระบวนการเรงปฏิกิริยาดวยแสงได 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

รูปท่ี1.7 กลไกของการเรงปฏิกิริยาดวยแสง24,26 

 

ปฏิกิริยาท่ีแถบเวเลนซ (valence band) ท่ีมีโฮล (h+) อยูอธิบายไดวาอิเล็กตรอนจากสารละลายหรือ

เรียกวาตัวใหอิเล็กตรอน (electron donor) สามารถเคลื่อนท่ีไปยังโฮลในแถบเวเลนซจะเกิดปฏิกิริยา

ออกซิเดชัน (oxidation) โดยท่ีโฮลจะทําปฏิกิริยากับน้ํา (H2O) และไฮดรอกไซดไอออน (OH-) เกิดเปน 

ไฮดรอกซิลเรดิคอล (OH•) ซ่ึงเปนตัวออกซิแดนท (oxidant) ท่ีแรงในกระบวนการเรงปฏิกิริยาดวยแสง สามารถ

ยอยสลายสารอินทรียชนิดตางๆ ได อีกทางดานหนึ่งปฏิกิริยาท่ีเกิดท่ีแถบการนําไฟฟา (conduction band) 

เกิดไดโดย อิเล็กตรอนจะเคลื่อนจากแถบการนําไฟฟาไปยังตัวรับอิเล็กตรอน (electron acceptor) ใน

ปฏิกิริยารีดักชัน ออกซิเจน (O2) ท่ีถูกดูดซับจะเปนตัวรับอิเล็กตรอน ซ่ึงทําใหเกิดเปนซูเปอรออกไซดเรดิคอล 

(O2
•-) และเม่ือ O2

•- ทําปฏิกิริยากับไฮโดรเจนไอออน (H+) เกิดเปนไฮโดรเปอโรซิลเรดิคอล (HO2
•-) และถา 

HO2
•- รวมกัน จะผลิตไฮโดรเจนเปอรออกไซด (H2O2) และออกซิเจน ซ่ึง H2O2 สามารถรับอิเล็กตรอนจากแถบ
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การนําหรือจากซูเปอรออกไซดเรดิคอล และกลายไปเปนไฮดรอกซิลเรดิคอลได ดังนั้น ไฮดรอกซิลเรดิคอลอาจ

เกิดจากปฏิกิริยารีดักชัน ซ่ึงสามารถยอยสลายสารประกอบอินทรียในน้ําไดเชนกัน และผลิตภัณฑสุดทายจาก

การยอยสลายสารประกอบอินทรียในน้ําคือ คารบอนไดออกไซดและน้ํา ดังรูปท่ี 1.7 

 

 

 

 

 



 

 

บทท่ี 2 

การทดลอง 

 

2.1 รายการเครื่องมือและอุปกรณ 
  

อุปกรณท่ีใชในการสังเคราะห  : กระบอก Teflon ปริมาตร 150 mL 

       ขวดกนกลม ขนาด 100 mL 

       คอนเดนเซอร 

       Water bath 

       เทอรโมมิเตอร 

       กลองโฟมใสน้ําแข็ง 

       กระดาษกรอง 

 เครื่องชั่งสาร 4 ตําแหนง   : ยี่หอ Mettler Toledo รุน Classic 

เครื่องใหความรอนและคนสารละลาย  : ยี่หอ Jenway รุน 1000 

(Hotplate stirrer) 

ปมน้ํา     : ยี่หอ Yamano รุน Sp-1200 

เครื่อง XRD    : ยี่หอ Rigaku รุน Dmax 2000 Ultima+ 

เครื่อง FT-IR    : ยี่หอ Thermo Scientifc รุน Nicolet 6700 

เครื่อง SEM    : ยี่หอ Jeol รุน Jsm it 100 

เครื่อง UV-Vis    : ยี่หอ Agilent รุน HP 8453  

 

2.2 รายการสารเคมี 
 

 

ตารางท่ี2.1 แสดงรายละเอียดสารเคมีท่ีใช 
 

 

สาร ย่ีหอ สูตรโมเลกุล 
มวลโมเลกุล 

(g/mol) 

Chromium (III) nitrate nonahydrate HIMEDIA Cr(NO3)3 • 9H2O 400.15 

Iron (III) nitrate nonahydrate UNIVAR Fe(NO3)3 • 9H2O 404.00 

Terephthalic acid ALDRICH C8H6O4 166.13 

Acetic acid EMSURE CH3COOH 60.05 

Ethanol EMSURE C2H5OH 46.07 

Methylene blue - C16H18ClN3S 319.85 
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2.3 การสังเคราะหสารประกอบเมทัลออรกานิคเฟรมเวิรค 
  

2.3.1 การสังเคราะห MIL-101(Cr) ดวยวิธี hydrothermal 
 

ชั่ง Cr(NO3)3 • 9H2O 1.58 กรัม และ terephthalic acid 0.66 กรัม ละลายสารในบีกเกอรดวยน้ํา DI 

ปริมาตร 10 มิลลิลิตร เติมกรดอะซิติก 0.227 มิลลิลิตร และ sonicated เปนเวลา 10 นาที หลังจากนั้นนํา

สารละลายใสลงในกระบอก teflon lined autoclave และเติมน้ํา DI จนปริมาตรรวมเปน 30 มิลลิลิตร นําไป

เขาตูอบท่ีอุณหภูมิ 200 ˚C เปนเวลา 7 ชั่วโมง เม่ือครบกําหนดเวลาใหนําออกจากตูอบและท้ิงใหเย็นท่ี

อุณหภูมิหอง หลังจากนั้นกรองสารท่ีได ลางดวยน้ํา DI และนําไปอบแหงขามคืนท่ีอุณหภูมิ 50 ˚C  
 

2.3.2 การสังเคราะห Fe(III) doped MIL-101(Cr) หรือ MIL-101(Cr,Fe) ดวยวิธี hydrothermal 
 

ทําการสังเคราะหเชนเดียวกับการสังเคราะห MIL-101(Cr) ยกเวน 25 %wt ของ Cr จะถูกแทนท่ีโดย 

Fe ดังนี้ ชั่ง Cr(NO3)3 • 9H2O 1.18 กรัม terephthalic acid 0.66 กรัม และ Fe(NO3)3 • 9H2O 0.37 กรัม 

ละลายสารในบีกเกอรดวยน้ํา DI ปริมาตร 10 มิลลิลิตร เติมกรดอะซิติก 0.227 มิลลิลิตร และ sonicated เปน

เวลา 10 นาที หลังจากนั้นนําสารละลายใสลงในกระบอก teflon lined autoclave และเติมน้ํา DI จน

ปริมาตรรวมเปน 30 มิลลิลิตร นําไปเขาตูอบท่ีอุณหภูมิ 200 ˚C เปนเวลา 7 ชั่วโมง เม่ือครบกําหนดเวลาใหนํา

ออกจากตูอบและท้ิงใหเย็นท่ีอุณหภูมิหอง หลังจากนั้นกรองสารท่ีได ลางดวยน้ํา DI และนําไปอบแหงขามคืนท่ี

อุณหภูมิ 50 ˚C 
 

2.3.3 การทํา MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ใหบริสุทธิ์ (Purification) ดวยวิธีรีฟลักซ 
 

นํา MIL-101(Cr) ท่ีสังเคราะหไดใสขวดกนกลม เติมเอทานอล 40 มิลลิลิตร ทําการรีฟลักซท่ีอุณหภูมิ    

60 ˚C เปนเวลา 5 ชั่วโมง เม่ือครบกําหนดเวลาแลวจึงกรองสารดวยการกรองรอนและลางดวยเอทานอลรอน 

และนําไปอบแหงขามคืนท่ีอุณหภูมิ 50 ˚C 
 

2.4 วิธีการพิสูจนเอกลักษณของสารประกอบเมทัลออรกานิคเฟรมเวิรค 
 

2.4.1 เทคนิค XRD 
 

เพ่ือยืนยันเอกลักษณโครงสรางของสารท่ีสังเคราะหได โดยใชภาวะในการทดลองท่ีมีแหลงกําเนิด 

Cu-Kα ท่ี 40 kV 30 mA โดยเลือกใชอัตราการสแกน 3 องศาตอนาที และชวง 2θ ท่ี 2-30 องศา 
 

2.4.2 เทคนิค FT-IR 
 

เพ่ือใชพิสูจนหมูฟงกชันของสารท่ีสังเคราะหได โดยเลือกใชโหมด ATR ชวงความยาวคลื่นท่ีสแกน

ตั้งแต 500-2900 cm-1 
 

2.4.3 เทคนิค SEM 
 

เพ่ือยืนยันการกระจายตัว Cr และ Fe ในอนุภาคของสารท่ีสังเคราะหได โดยใชโหมด mapping จาก

การใชเทคนิค SEM รวมกับ EDX (Energy Dispersive X-ray spectroscopy) 
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2.5 วิธีการศึกษาสมบัติการเรงปฏิกิริยาดวยแสง (photocatalysis) ของ MIL-101(Cr) และ MIL-

101(Cr,Fe) 
 

         เตรียมสารละลายเมทิลีน บลู ความเขมขน 5 ppm ปริมาตร 20 มิลลิลิตร ในบีกเกอร นําสารท่ีเรา

สังเคราะหได (MIL-101(Cr) หรือ MIL-101(Cr,Fe)) ใสในบีกเกอร และกวนท้ิงไวในความมืด (Dark) เปนเวลา 1 

ชั่วโมง เก็บสารละลายออกมาประมาณ 5 มิลลิลิตร และจากบีกเกอรเดิมกวนสารละลายตอไป โดยมีการฉาย

แสง UV และ Visible เปนเวลา 2 ชั่วโมง เก็บสารละลายออกมาประมาณ 5 มิลลิลิตร ทําเชนเดิมตอเนื่องอีก

เปนเวลา 3 ชั่วโมง เก็บสารละลายออกมาประมาณ 5 มิลลิลิตร นําสารละลายเมทิลีน บลูจากการทดลอง

ท้ังหมดท่ีเก็บไวนําไปตรวจวัดความเขมของสีเมทิลีน บลู ดวยเทคนิค UV-Vis spectroscopy ตอไป 

 

2.6 วิธีการตรวจวัดการสลายของเมทิลีน บลู ดวยเทคนิค UV-Vis spectroscopy 
 

ทํา calibration curve สารละลายมาตรฐานจํานวน 5 ความเขมขน นําสารละลายเมทิลีน บล ูจากการ

ทดลองท้ังหมดท่ีเก็บไวจากขอ2.5 มาเจือจางโดยใชอัตราสวนของสารละลายเมทิลีน บลู : น้ํา เปน 1:1 และวัด

คา absorbance ท่ี λmax = 664 นาโนเมตร หาคาความเขมขนของเมทิลีน บลู จาก calibration curve และ

คา absorbance ท่ีวัดได 

 

2.7 วิธีการตรวจวัดคา band gap โดยใชเทคนิค DR UV-Vis spectroscopy 
 

สามารถหาคา  band gap ได โดยการตรวจวัดค า reflectance (F(R)) ดวยเทคนิค  DR UV-Vis 

spectroscopy ซ่ึงจะมีคาอยูในชวง 0-1 นําคาท่ีไดไปคํานวณในสมการ (F(R)*hV)1/2 และพล็อตกราฟท่ีเรียกวา 

Tauc plot ซ่ึงพล็อตระหวาง (F(R)*hV)1/2 และ hV โดยจาก Tauc plot เม่ือลากเสนในชวงท่ีมีความเปน

เสนตรงมากท่ีสุด ณ จุดตัดแกน X จะไดคาของ band gap 

 

 

 



 

 

บทท่ี 3 

ผลการทดลองและอภิปรายผลการทดลอง 

 

3.1. การสังเคราะหและการพิสูจนเอกลักษณ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) 

 การสังเคราะห MIL-101 ตามปกติจะใช Cr เปนพ้ืนฐานในการสังเคราะห ซ่ึงทําการสังเคราะหดวยวิธี 

hydrothermal แตเม่ือทําการแทนท่ีดวยโลหะตัวอ่ืน ซ่ึงในงานวิจัยนี้ไดใช Iron(III) เปนตัวแทนท่ี ทําใหมีโลหะ

ใน MIL-101 จํานวน 2 ชนิดคือ Cr และ Fe ในโครงสราง ซ่ึงผลท่ีไดทางกายภาพนั้น เม่ือพิจารณาจากรูปท่ี3.1 

(a) และรูปท่ี3.1 (b) จะเห็นวา สีของผลิตภัณฑท่ีสังเคราะหไดนั้นมีการเปลี่ยนแปลงไปจากเดิม โดย MIL-

101(Cr) ซ่ึงเปนตัวดั้งเดิมนั้นจะใหสีเขียว สวน MIL-101(Cr,Fe) จะใหสีเทา 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  รูปท่ี3.1 (a) ผลิตภัณฑ MIL-101(Cr) และ (b) ผลิตภัณฑ MIL-101(Cr,Fe) 

(a) 

(b) 
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3.1.1 การพิสูจนเอกลักษณของ MIL-101(Cr) และ MIL-101 (Cr,Fe) ดวยเทคนิค X-Ray Diffraction 

(XRD) 
 

จากแพทเทิรน XRD ของ (a) MIL-101(Cr) กอนการทําใหบริสุทธิ์, (c) MIL-101(Cr,Fe) กอนการทําให

บริสุทธิ์ และ (d) MIL-101(Cr,Fe) หลังการทําใหบริสุทธิ์ดวยวิธีรีฟลักซจํานวน 1 ครั้ง ดังรูปท่ี3.2 (B) จะเห็นวา 

พบพีคของสารซ่ึงข้ึนอยูท่ี 2θ เทากับ 3.31˚, 3.97˚, 5.18˚, 5.91˚, 9.07, 10.34˚, 16.92˚, 17.28˚, 17.40˚, 

19.55˚, 25.23˚ และ 28.00˚ ตามลําดับ และเม่ือเทียบกับรูป3.2 (A) ซ่ึงแสดงแพทเทิรน XRD ของ 

terephthalic acid จะพบวาพีคท่ี 2θ เทากับ 17.40˚, 25.23˚ และ 28.00˚ เปนพีคท่ีมีลักษณะเดียวกันกับ

แพทเทิรน XRD ของ terephthalic acid จึงสามารถยืนยันไดวาสิ่งเจือปนในท่ีนี้คือสารตั้งตน terephthalic 

acid 
 

เม่ือทําใหผลิตภัณฑบริสุทธิ์ดวยวิธีรีฟลักซจนพีคท่ีเปนสิ่งเจือปนหายไปดังรูป3.2 (B) (b) และ (e) 

เปรียบเทียบกับแหลงอางอิง27 ของ MIL-101(Cr) ซ่ึงมีโครงสรางเปนแบบคิวบิก (cubic structure) จะพบวา 

MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ท่ีสังเคราะหไดนั้นยังคงมีโครงสรางผลึกแบบเดียวกันอยู แสดงใหเห็นวา

การแทนท่ี Iron(III) เขาไปนั้นไมไดทําใหโครงสรางผลึกของสารเปลี่ยนไป ซ่ึงจะพบพีคสําคัญท่ีตําแหนง 2θ 

เทากับ 3.31˚, 3.97˚, 5.18˚, 5.91˚, 9.07, 10.34˚, 16.92˚, 17.28˚ และ 19.55˚ ตามลําดับ ซ่ึงคาท่ีไดนั้น

สอดคลองกับระนาบ (0 0 1), (0 0 4), (1 3 3), (1 3 5), (1 9 5), (2 2 10), (4 4 16), (10 10 10) และ        

(8 8 16) ตามลําดับ จึงสามารถยืนยันไดวา วิธีการสังเคราะห MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ดวยการใช

วิธี hydrothermal รวมกับการทําใหบริสุทธิ์ดวยวิธีการรีฟลักซนั้นสามารถสังเคราะหผลิตภัณฑท่ีมีความ

บริสุทธิ์ไดอยางมีประสิทธิภาพ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

       รูปท่ี3.2 (A) แพทเทิรน XRD ของ terephthalic acid 

 

(A) 

17.40˚ 

28.00˚ 

25.23˚ 

http://particle.dk/methods-analytical-laboratory/xrd-analysis/
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รูปท่ี3.2 (B) แพทเทิรน XRD ของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) กอนและหลังการทํา 

ใหบริสุทธิ์ดวยวิธีรีฟลักซ (a) MIL-101(Cr), (b) MIL-101(Cr) หลังรีฟลักซ, (c) MIL-101(Cr,Fe), 

 (d) MIL-101(Cr,Fe) หลังรีฟลักซ 1 ครั้ง และ (e) MIL-101(Cr,Fe) หลังรีฟลักซ 2 ครั้ง 

 

 

  

(B) 
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3.1.2 การพิสูจนเอกลักษณของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ดวยเทคนิค Fourier Transform 

Infrared Spectroscopy 
 

การพิสูจนเอกลักษณของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ดวยเทคนิค Fourier transform 

infrared spectroscopy ไดผลดังรูปท่ี3.3 
 

จากอินฟราเรดสเปกตรัมของ MIL-101(Cr) แสดงโดยรูปท่ี3.3 (a) พบพีคในชวงประมาณ 1400-1650 

cm-1 ซ่ึงแสดง carboxylate groups โดยพีคท่ีตําแหนง 1621 cm-1 เปนพีคของ C=O vibration และพีคท่ี

ตําแหนง 1393 cm-1 เปนพีคของ dicarboxylate (O-C-O vibrations) และจะพบพีคท่ี 583 cm-1 ซ่ึงเปนพีค

ของ Cr–O vibration ใน MIL-101(Cr) framework 
 

จากอินฟราเรดสเปกตรัมของ MIL-101(Cr,Fe) แสดงโดยรูปท่ี3.3 (b) พบพีคท่ีมีลักษณะคลายกับ 

MIL-101(Cr) โดยในชวงประมาณ 1400-1600 cm-1 ซ่ึงแสดงหมู carboxylate จะพบพีคของ C=O vibration 

ท่ีตําแหนง 1617 cm-1 และพบพีคของ dicarboxylate (O-C-O vibrations) ท่ีตําแหนง 1393 cm-1 และ

นอกจากจะพบพีคท่ี 585 cm-1 ซ่ึงเปนพีคของ Cr–O vibration ใน MIL-101(Cr) framework แลว ยังพบพีค

ของ Fe-O vibration ท่ีตําแหนง 546 cm-1 ซ่ึงเม่ืออางอิงจากงานวิจัยกอนหนา14 จะพบวามีความสอดคลอง

กันกับผลท่ีไดจากอินฟราเรดสเปกตรัมดังรูป3.3 (b) จึงเปนการพิสูจนวาผลิตภัณฑท่ีไดนี้มี Fe รวมอยูใน MIL-

101(Cr) framework ดวย 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

รูปท่ี3.3 (a) อินฟราเรดสเปกตรัมของ MIL-101(Cr) และ (b) อินฟราเรดสเปกตรัมของ MIL-101(Cr,Fe) 

 

 

 

  

(a) 

(b) 
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3.1.3 การพิสูจนเอกลักษณของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ดวยเทคนิค Scanning Electron 

Microscopy (SEM) 
 

เ ม่ือนํา MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ไปทําการพิสูจน เอกลักษณดวยเทคนิค scanning 

electron microscopy หรือ SEM ในโหมด mapping เพ่ือเปนการยืนยันการกระจายตัวของ Fe และ Cr ใน

ผลิตภัณฑ จากรูปท่ี3.4 (a) ซ่ึงเปนภาพ SEM ของ MIL-101(Cr) จะเห็นวา เม่ือทํา mapping จะพบเพียง (b) 

chromium mapping และจากรูปท่ี3.4 (c) ซ่ึงเปนภาพ SEM ของ MIL-101(Cr,Fe) นอกจากจะพบ (d) 

chromium mapping เชนเดียวกับ MIL-101(Cr) แลวยังพบ Iron mapping ดังแสดงรูปท่ี3.4 (e) ซ่ึงถือเปน

การยืนยันอีกวิธีหนึ่งวาผลิตภัณฑท่ีทําการสังเคราะหโดยการแทนท่ี Iron(III) นั้นมี Fe และ Cr กระจายอยูในทุก

อนุภาคจริง 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 รูปท่ี3.4 (a) ภาพ SEM ของ MIL-101(Cr), (b) Chromium mapping,  

(c) ภาพ SEM ของ MIL-101(Cr,Fe), (d) Chromium mapping, (e) Iron mapping 

 

 

 

 

 

 

  

(a) (b) 

(c) (d) (e) 



17 

3.2 การศึกษาสมบัติการเรงปฏิกิริยาดวยแสงของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe)  
 

3.2.1 การสลายของเมทิลีน บลู 
 

 การทดสอบการเรงปฏิกิริยาโดยใชแสง โดยในตอนแรกปลอยใหปฏิกิริยาเกิดในท่ีมืด เปนเวลา 1 

ชั่วโมง เพ่ือตัดความคลาดเคลื่อนท่ีเกิดจากการดูดซับของสาร แลวจึงนําไปฉายแสง UV-Vis ตอเนื่องเปนเวลา 2 

ชั่วโมง และฉายแสงตอจนครบ 5 ชั่วโมง เพ่ือสังเกตสีท่ีเปลี่ยนแปลงไปของสารละลายเมทิลีน บลู ดวยเทคนิค 

UV-Vis spectroscopy ท่ีความยาวคลื่น 664 นาโนเมตร ดังรูปท่ี3.5 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

 

 

 

 

 

 
 

รูปท่ี3.5 (a) สีของเมทิลีน บลู (จากการทดลองท่ีใช MIL-101(Cr)) และ 

 (b) สีของเมทิลีน บลู (จากการทดลองท่ีใช MIL-101(Cr,Fe)) 

 

 ซ่ึงการตรวจสอบโดยใชเทคนิค UV-Vis spectroscopy จําเปนท่ีจะตองทํา calibration curve เพ่ือใช

ในปริมาณวิเคราะห ซ่ึงความเขมขนของเมทิลีน บลู ท่ีใชทํา calibration curve นี้มีคาเปน 0.5000, 1.500, 

2.500, 3.500 และ 4.500 ppm โดยใหคา absorbance ดังตารางท่ี3.1 และเม่ือนํามาทํา calibration curve 

จะไดผลดังรูปท่ี3.6 ซ่ึงจะไดสมการเสนตรงคือ y = 0.2012x – 0.0088 และมีคา R2 = 0.9986 

 

  

Dark UV-Vis 
2 hr 

UV-Vis 
5 hr 

(a) 

Dark UV-Vis 
2 hr 

UV-Vis 
5 hr 

(b) 
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ตารางท่ี3.1 แสดงความสัมพันธระหวางความเขมขนของเมทิลีน บล ู(ppm) และคา absorbance ท่ีความยาวคลื่น 

664 นาโนเมตร 

 

ความเขมขนของเมทิลีน บลู (ppm) Absorbance (λmax = 664 nm) 

0.5000 0.09581 

1.500 0.2979 

2.500 0.4865 

3.500 0.6797 

4.500 0.9109 

  
 

 

 

 

 

 

 

 
  

รูปท่ี3.6 calibration curve ของเมทิลีน บล ูท่ีความเขมขน 0.5000, 1.500, 2.500, 3.500 และ 4.500 ppm 

   

 จากการทดลอง MIL-101(Cr) ในท่ีมืดวัดคา absorbance ได 0.5305 และนําคาท่ีไดแทนลงในสมการ

เสนตรง y = 0.2012x – 0.0088 จะไดคา x = 2.680 ppm ซ่ึงไมใชคาความเขมขนท่ีแทจริง เนื่องจากทําการ

เจือจางสารละลายไป 1:1 ดังนั้น คาความเขมขนท่ีแทจริงจึงมีคาเปน 5.360 ppm ซ่ึงเปนคาท่ีใชเทียบหลังจาก

การฉายแสงเพ่ือหาเปอรเซ็นตความเขมของสีเมทิลีน บลู ท่ีลดลง และจากการทดลอง MIL-101(Cr) ท่ีทําการ

ฉายแสง UV-Vis เปนเวลา 2 ชั่วโมง คา absorbance ท่ีวัดไดคือ 0.5077 ซ่ึงเม่ือนําไปคํานวณหาความเขมขน

เชนเดียวกับการทําท่ีความมืด จะไดคาความเขมขนเทากับ 5.134 ppm สวนการทดลอง MIL-101(Cr) ท่ีทํา

การฉายแสง UV-Vis เปนเวลา 5 ชั่วโมง มีคา absorbance ท่ีวัดไดคือ 0.3714 ไดคาความเขมขนเทากับ 

3.780 ppm จะพบวาคาความเขมขนของเมทิลีน บลู ท่ีทําการฉายแสง UV-Vis เปนเวลา 2 ชั่วโมงและ 5 

ชั่วโมง มีคาความเขมลดลงคิดเปน 4.216% และ 29.48% ตามลําดับ ดังตารางท่ี3.2 
 

 จากการทดลอง MIL-101(Cr,Fe)  ซ่ึงทําการทดลองโดยใชวิธีเชนเดียวกันกับการทดลอง MIL-101(Cr) 

โดยท่ีความมืดวัดคา absorbance ได 0.5080 และนําคาท่ีไดแทนลงในสมการเสนตรง y = 0.2012x – 0.0088 
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เชนเดียวกับการทดลอง MIL-101(Cr) จะไดคา x = 2.568 ppm มีคาความเขมขนท่ีแทจริงคือ 5.136 ppm ซ่ึง

เปนคาท่ีใชเทียบหลังจากการฉายแสงเพ่ือหาเปอรเซ็นตความเขมของสีเมทิลีน บลู ท่ีลดลง และจากการทดลอง 
MIL-101(Cr,Fe) ท่ีทําการฉายแสง UV-Vis เปนเวลา 2 ชั่วโมง คา absorbance ท่ีวัดไดคือ 0.4871 และเม่ือ

นําไปคํานวณหาความเขมขนเชนเดียวกับการทําท่ีความมืด จะไดคาความเขมขนเทากับ 4.930 ppm และการ

ทดลอง MIL-101(Cr,Fe) ท่ีทําการฉายแสง UV-Vis เปนเวลา 5 ชั่วโมง มีคา absorbance ท่ีวัดไดคือ 0.4476 

คํานวณคาความเขมขนไดเทากับ 4.536 ppm จะพบวาคาความเขมขนของเมทิลีน บลู ท่ีทําการฉายแสง UV-

Vis เปนเวลา 2 ชั่วโมงและ 5 ชั่วโมง มีคาความเขมลดลงคิดเปน 4.011% และ 11.68% ตามลําดับ ดังตารางท่ี

3.2 
 

 จากการทดลองท้ังสองพบวา MIL-101(Cr,Fe) ใหผลการทดลองท่ีมีประสิทธิภาพต่ํากวา MIL-101(Cr) 

โดย MIL-101(Cr,Fe) ใหคาเปอรเซ็นตความเขมสีของเมทิลีน บลู ท่ีลดลง นอยกวา MIL-101(Cr) คิดเปน 

17.80% แสดงใหเห็นวางานวิจัยนี้ไมประสบความสําเร็จในการทําการเรงปฏิกิริยาดวยแสง (photocatalysis) 

สาเหตุท่ีทําให MIL-101(Cr,Fe) มีประสิทธิภาพท่ีต่ํากวานั้นอาจมาจากชวงของ band gap ท่ีกวางมากข้ึน

กวาเดิม เนื่องจากการโดปดวยไออนบวก (cation) อาจทําใหคาของแถบการนําไฟฟา (conduction band) มี

คาสูงข้ึน ซ่ึงชวงของ band gap ท่ีเปลี่ยนไปสามารถยืนยันไดดวยการทํา Tauc plot ดังแสดงในหัวขอ 3.2.2 

 

ตารางท่ี3.2 แสดงคาความเขมขนของเมทิลีน บลู โดยเทคนิค UV-Vis spectroscopy ในการศึกษาการเรงปฏิกิริยา 

               ดวยแสง 
 

สาร แสงท่ีใช 
รวมเวลา

(ชั่วโมง) 

Absorbance 

(λmax = 664 nm) 

คา x 

(ppm) 

Concentration 

(ppm) 

% ท่ี

ความเขม

ลดลง 

MIL-101(Cr) 

(dilute 1:1) 

Dark 1  0.5305 2.680 5.360  

UV-Vis 2 0.5077 2.567 5.134 4.216% 

UV-Vis 5 0.3714 1.890 3.780 29.48% 

MIL-101(Cr,Fe) 

(dilute 1:1) 

Dark 1 0.5080 2.568 5.136  

UV-Vis 2 0.4871 2.465 4.930 4.011% 

UV-Vis 5 0.4476 2.268 4.536 11.68% 
 

*หมายเหตุ คาความคลาดเคลื่อนของ concentration ท่ีเกิดข้ึนอาจเกิดจากข้ันตอนการ dilute สารละลายใน

การตรวจวิเคราะหทําใหคาท่ีไดออกมานั้นมีคาเกิน 5 ppm  
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3.2.2 การพิสูจนเอกลักษณของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ดวยเทคนิค Diffuse Reflectance 

UV-Vis spectroscopy (DR UV-Vis spectroscopy) 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

รูปท่ี3.7 Tauc plot สําหรับการหาคา band gap ของ MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) 

โดยการใชเทคนิค DR UV-Vis spectroscopy 
 

 Tauc plot เปนหนึ่งในวิธีในการหาคา band gap โดยจาก Tauc plot เม่ือลากเสนในชวงท่ีมีความ

เปนเสนตรงมากท่ีสุด ณ จุดตัดแกน X จะเปนคาของ band gap โดยจากรูปท่ี3.7 เสนของ MIL-101(Cr) จะ

เห็นวาเม่ือลากเสนจะใหคา band gap ประมาณ 3.77 eV สวนเสนของ MIL-101(Cr,Fe) ซ่ึงเกิดจากการแทนท่ี 

Iron(III) ลงไปใหคา band gap ท่ีมีคาสูงกวาเดิม ผลท่ีไดนี้จึงยืนยันไดวาสาเหตุท่ีทําใหผลท่ีไดจากการทํา 

photocatalysis มีคาแยลงเปนเพราะชวง band gap ท่ีกวางข้ึน ดังนั้น งานวิจัยนี้ถึงแมจะประสบความสําเร็จ

ในการดัดแปลงตัวเรงปฏิกิริยาดวยการแทนท่ีโลหะ Fe ลงในโครงสรางของ MIL-101(Cr) แตไมประสบ

ความสําเร็จในแงของการพัฒนาตัวเรงปฏิกิริยาดวยแสง 

 

 



 

 

บทท่ี 4 

สรุปผลการทดลอง 

 

4.1 สรุปผลการทดลอง 
  
  

 งานวิจัยนี้ไดทําการสังเคราะห MIL-101(Cr) โดยใชวิธี hydrothermal และทําการแทนท่ีโลหะ

โครเมียม โดยเลือกใชโลหะท่ีมีประจุเดียวกันกับ Chromium(III) ซ่ึงก็คือ Iron(III) รวมท้ังยังเปนธาตุแทรนซิชัน

ท่ีอยูใกลกันและมีขนาดใกลเคียงกันมาก โดยจะไดสารคือ MIL-101(Cr,Fe) การสังเคราะห MIL-101(Cr) และ 

MIL-101(Cr,Fe) โดยวิธี hydrothermal ใหผลิตภัณฑท่ีมีสิ่งเจือปนคือ terephthalic acid ท่ีเปนสารตั้งตนท่ี

ไมเกิดปฏิกิริยา โดยสามารถกําจัดออกไดโดยการรีฟลักซดวยเอทานอล และทําการพิสูจนเอกลักษณโดยใช

เทคนิคเอกซเรยพาวเดอรดิฟแฟรกชัน เทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปคโตรสโคป และการใชกลอง

จุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราดในโหมด mapping เพ่ือทําการยืนยันเพ่ิมเติม  
 

เม่ือนํา MIL-101(Cr) และ MIL-101(Cr,Fe) ไปทดสอบการเรงปฏิกิริยาดวยแสง โดยตรวจวัดความเขม

สีของเมทิลีน บล ูดวยเทคนิคยูวีวิสิเบิลสเปกโทรสโกป และทําการพิสูจนเอกลักษณโดยใชเทคนิคดิฟฟวสรีเฟล็ก

แทนซ ยูวีสเปกโทรสโกปเพ่ือดูชวงความกวางของ band gap โดยการทํา Tauc plot และการศึกษาสมบัติการ

เรงปฏิกิริยาดวยแสงทําโดยการสลายของเมทิลีน บลู ท่ีเปลี่ยนไปหลังการฉายแสง UV-Vis พบวา MIL-101(Cr) 

มีประสิทธิภาพในการสลายของเมทิลีน บล ูมากกวา MIL-101 (Cr,Fe) สอดคลองกับชองวางของระดับพลังงาน

ท่ีเพ่ิมข้ึนเม่ือแทนท่ีโครเมียมดวยเหล็ก 

 

4.2 ขอเสนอแนะ 
   

เปลี่ยนชนิดของโลหะในการแทนท่ีโครเมียมท่ีมีเวเลนซตาง ๆ โดยมุงใหคาของ band gap ลดลง 
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รูปท่ี1 ขอมูล XRD ของ terephthalic acid จากเครื่อง XRD ยี่หอ Rigaku รุน Dmax 2000 Ultima+ 
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รูปท่ี2 ขอมูล XRD ของผลิตภัณฑ MIL-101(Cr) จากเครื่อง XRD ยี่หอ Rigaku รุน Dmax 2000 Ultima+ 
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รูปท่ี3 ขอมูล XRD ของผลิตภัณฑ MIL-101(Cr,Fe) จากเครื่อง XRD ยี่หอ Rigaku รุน Dmax 2000 Ultima+ 
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