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บทคัดย่อ 

 
////////ได้สังเคราะห์ประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Cu Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยา
ของแข็งระหว่างสารตั้งต้นระบบ ไดแอมโมเนียมไฮโดรเจนฟอสเฟตกับโลหะคาร์บอเนตสําหรับ Mg, Ca, Mn, 
Co, Cu, และโลหะออกไซด์สําหรับ Ni โดยควบคุมปฎิกิริยาที่อุณหภูมิ  800-1000 oC เป็นเวลา 3 ชั่วโมง  ได้
สารประกอบนี้จํานวน 6 ตัวอย่าง พบว่าร้อยละการผลผลิตของการเตรียมทุกตัวอย่างอยู่ในช่วง 97-99   จากน้ัน
ได้นําสารที่เตรียมได้ทั้งหมดไปตรวจสอบเอกลักษณ์ด้วยเทคนิคศึกษาด้วยเทคนิคต่าง ๆ โดยตรวจสอบโครงผลึก
ด้วยเทคนิค   XRD  พบว่า โครงสร้างของสารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟตทุกตัวอย่าง เป็นผงผลึกแบบโมโน
คลีนิค ท่ีปราศจากสารอื่นเจือปน และมีขนาดผลึกเล็กกว่า 100 นาโนเมตร ได้ตรวจสอบรูปแบบการสั่นพ้ืนฐาน
ของหน่วยย่อยภายในโมเลกุลด้วยเทคนิคสปกโทรสโกปีการส่ันแบบ  FTIR  พบว่ามีสารกลุ่มน้ีมีรูปแบบการสั่น
หลักของหน่วยย่อยของ P2O7

 4−  และ  MO4 หรือ  MO6 จากรูปแบบการสั่นระบุให้ทราบว่าไม่มีรูปแบบการสั่น
ของสิ่งปนเปือนในสเปกตราของการส่ันของตัวอย่างที่เตรียมข้ึนได้ทุกตัว  และสุดท้ายได้ตรวจสอบสัณฐานวิทยา
ด้วยกล้องจุลทรรศอิเลคตรอนแบบส่งกราด  (SEM)  พบว่าสารที่เตรียมได้มีรูปร่างและขนาดอนุภาคแตกต่างกัน
ข้ึนอยู่กับชนิดของโลหะ     
 
คําสําคัญ :  โลหะไพโรฟอสเฟต โครงสร้างผลึก  สัณฐานวิทยา  ปฏิกิริยาของแข็ง 
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ABSTRACT 
 

         Pyorophosphate compounds have been synthesized by solid state reaction with 
starting reagents as diammonium dihydrogen phosphate and metal carbonate for Mg, Ca, Mn, 
Co and Cu and metal oxide for Ni with control temperature at 800-1000 oC for 3 hrs and then 
6 prepared samples were obtained. All prepared pyrophosphates found percent yields in the 
range of 97-99.  Additionally, all samples were identified by characterization methods. XRD 
technique has been studied structural compounds, which found to be monoclinic phase 
without phase impurities.  Main fundamental vibrations of P2O7

 4−  and  MO4 or  MO6 units in 
metal pyrophosphate structures have been determined by vibrational spectroscopy of FTIR. 
The results indicate that spectra of vibrations have not vibration modes of impurities in all 
prepared samples.  Finally, morphologies of all prepared samples were analyzed by scanning 
electron microscope (SEM), which indicates that there are clearly different shapes and 
particle sizes depend on metal in the structure of pyrophosphate compounds.     
 
Keywords :  Pyrophosphate;  Crystal structure; Morphology; Solid state reaction 

 
 

 
 



 

กิตติกรรมประกาศ 
 

////////งานวิจัยภายใต้หัวข้อ “การสังเคราะห์โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) 
ด้วยวิธีปฏิกิริยาของแข็ง ”น้ีสําเร็จลุล่วงและราบร่ืนเป็นอย่างดี ด้วยการได้รับการสนับสนุนงานวิจัยจากเงิน
รายได้ ประจําปีงบประมาณ 2556  ของคณะวิทยาศาสตร์ สถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกล้าเจ้าคุณทหาร
ลาดกระบัง งบประมาณ 50,000  บาท  ผู้ทําวิจัยต้องขอขอบพระคุณสาขาวิชาเคมี และศูนย์เคร่ืองมือ คณะ
วิทยาศาสตร์ท่ีเอื้ออํานวยความสะดวกในการใช้เคร่ืองมือ ตรวจวิเคราะห์เอกลักษณ์ของสาร ด้วยเทคนิค  FTIR 
XRD, TGA  SEM และ DSC  ขอบพระคุณ ภาควิชาฟิสิกส์ คณะวิทยาศาสตร์ มหาวิทยาลัยอุบลราชธานี สําหรับ
ความอนุเคราะห์ใช้เครื่องตรวจวิเคราะห์โครงสร้าง  XRD  ขอขอบคุณนักศึกษาท้ังระดับปริญญาตรี โทและเอก 
ที่ช่วยประสานงาน และทําการทดลองและทําการวิเคราะห์เคร่ืองมือสําหรับตรวจสอบเอกลักษณ์ที่ทําการวิจัยน้ี    
และต้องขอขอบพระคุณบุคคลที่ช่วยให้คําปรึกษา ชี้แนะ ประสานงาน และทีมงานวิจัยทุกท่าน ขอบคุณ
คณาจารย์ประจําสาขาวิชาเคมี คณะวิทยาศาสตร์ สถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกล้าเจ้าคุณทหารลาดกระบัง   
อาจารย์ วรุณทิพย์  ฉัตรจุฑามณี อาจารย์ประจําสาขาเคมี คณะวิสวกรรมศาสตร์ มหาวิทยาลัยราชมงคลอีสาน 
วิทยาเขตขอนแก่น และ อาจารย์ทรงพร  จึ่งมั่นคง อาจารย์ประจําคณะเภสัชศาสตร์ มหาวิทยาลัยอุบลราชธานี  
และสุดท้ายขอขอบประธานสาขาเคมีและท่านคณบดี คณะวิทยาศาสตร์ สถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกล้าเจ้าคุณ
ทหารลาดกระบัง   ที่มีนโยบายสนับสนุนการทําวิจัยด้วยดีตลอดมา เป็นแรงบันดาลใจให้นักวิจัยมุ่งทํางานวิจัยให้
สําเร็จลุล่วง ตามวัตถุประสงค์ที่ว่างไว้    
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บทที่ 1 

บทนํา 
 
////////จากงานวิจัยภายใต้หัวข้อเรื่อง “การสังเคราะห์โลหะไฟโรฟอสเฟต (M2P2O7  M (II) = Mg, Ca, Mn, 
Co, Ni)  ด้วยวิธีด้วยปฏิกิริยาของแข็ง  (Solid state synthesis of metal pyrophosphate (M2P2O7  M (II) 
= Mg, Ca,)” ผู้ทําวิจัยได้แบ่งรายละเอียดของเน้ือเพ่ือนําเสนอจัดทําเป็นรูปเล่มสมบูรณ์ประกอบด้วย  เน้ือหา  
5  บท ได้แก่ บทที่ 1 บทนํา บทที่ 2 แนวคิด ทฤษฎีและงานวิจัยที่เก่ียวข้อง/การทบทวนวรรณกรรม บทที่ 3 
วิธีดําเนินการวิจัย บทที่ 4 ผลการวิจัย  และสุดทา้ย บทที่  5 สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ  รายละเอียดใน
แต่ละบทจะประกอบด้วยหัวข้อย่อยที่เก่ียวข้อง และในส่วนของบทที่ 1  ประกอบด้วยรายละเอียดต่าง ๆ คือ  
ความเป็นมาและความสําคัญของปัญหา   วัตถุประสงค์ของการวิจัย ขอบเขตของการวิจัย  สมมุติฐานงานวิจัย 
กรอบแนวความคิดในการวิจัย  คําสําคัญของการวิจัย  ประโยชน์ที่คาดว่าจะได้รับ นิยามศัพท์เฉพาะ โดยเน้ือ
เหล่าน้ีจะถูกกล่าวถึงดังต่อไปนี้ 
              
////////1.1 ความเป็นมาและความสําคัญของปัญหา  

สารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต มีสูตรทั่วไป คือ M2P2O7  M (II) = Mg, Ca, Mn, Co, Ni   เป็นสารที่
น่าสนใจอย่างมากในอุตสาหกรรมปัจจุบันน้ี  ผลึกและอสัณฐานของโลหะ (II) ไฟโรฟอสเฟตเป็นสารที่มีบทบาท
สําคัญในหลาย ๆ สาขา  เช่น เป็นสารที่ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยาต่าง ๆ  เป็นสารที่ใช้เป็นตัวดูดซับสารพิษ จําพวก
โลหะหนัก หรือสารอินทรีย์ เพ่ือทํานํ้าให้บริสทุธ์ิ เป็นสารที่มีสมบัติเฟอโรอิเลคทริก เป็นสารท่ีเป็นองค์ประกอบ
ของเซลล์ไฟฟ้าของลิเทียมแบตเตอรี เป็นสารที่ใช้ในอุตสาหกรรมเคลือบผิวโหละเหล็กหรือแก้ว  สารประกอบ
โลหะ (II) ไฟโรฟอสเฟต ประกอบด้วยแอนไอออน คือ ไดฟอสเฟต (diphosphate, P2O7

4- เรียกว่า PPi)  เป็น
โครงสร้างที่คล้ายกันหรือที่มีอยู่ในระบบวงจรการผลิตพลังงานของสิ่งมีชีวิต และการสังเคราะห์  DNA   สารไฟ
โรฟอสเฟตเป็นสารประกอบที่ไม่ละลายนํ้า บทบาทท่ีสําคัญและมีการศึกษากันอย่างแพร่หลาย ณ ปัจจุบัน คือ 
การนําสารโลหะไฟโรฟอสเฟต ไปผสมกับ ลิเทียม กลายเป็นสูตร  LiMP2O7  (Fe, Co, Cu, Ni, Mn) ซึ่งเป็นสาร
ที่ให้ประสิทธิภาพการให้พลังงานไฟฟ้าอย่างดี เหมาะสําหรับทําอิเลคโทรดในเซลล์แบตเตอรี  ส่วนการนําไปใช้
เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ก็มีการศึกษาว่าสารไฟโรฟอสเฟตนี้ ถูกนําไปใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา บ้างแล้ว อาทิเช่น 
Co2P2O7, Ni2P2O7 ในปฏิกิริยาดีไฮโดรจีเนชัน และ ไฮโดรจีเนชัน ของสารตั้งต้นกลุ่มแอลกอฮอล์ เพ่ือผลิต
พลังงานทางเลือกอื่น เช่น  ไดเมทิลอีเทอร์  

ในอดีตที่ผ่านมาโลหะไฟโรฟอสเฟตสารเตรียมได้หลายวิธี แต่ส่วนใหญ่มักจะถูกเตรียมที่สภาวะอุณหภูมิสูง  
เช่น การเตรียมโดยสารตั้งต้นท่ีเป็นสารกลุ่ม โลหะไฮโดรเจนฟอสเฟต ไฮเดรต  (MHPO4.nH2O, M= Ca, Mg, 
Mn, Co, Cu, Ni, Zn) ที่ถูกนํามาเผาท่ีอุณหภูมิประมาณมากว่า  500 oC  อีกวิธีหน่ึง คือการเตรียมด้วยระบบ
สารตั้งเป็นสารโลหะแฮไลด์ เช่น  FeCl2, CaCl2, MnCl2  เป็นต้น ด้วยการตกตะกอนกับโซเดียมไฟโรฟอสเฟต 
(Na4P2O7)  โดยใช้อุณหภูมิไม่สูงนัก แต่ใช้เวลาค่อนข้างนานหลายวัน  อีกวิธีหน่ึงที่มีนักวิจัยให้ความสนใจมาก 
คือ การเตรียมด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง โดยการผสมระหว่างสารโลหะออกไซด์ เช่น  MnO, FeO, CaO  
กับแห่งฟอสฟอรัส ท่ีอาจจะใช้ ไฟโรฟอสเฟต เป็น (M4P2O7  M= K or Na)  หรือเป็นสารแอมโมเนียม
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ไฮโดรเจนฟอสเฟต (NH4H2PO4) บดผสมแล้วเผาร่วมกันที่อุณหภูมิไม่ต่ํากว่า  800 0C  เป็นเวลา 3  ชม แต่จาก
งานวิจัยที่ผ่านมุ่งส่งใจการเตรียมค่อนข้างมากข้ึน แต่เน่ืองจากสารกลุ่มน้ีมีโครงสร้างท่ีมีความซับซ้อน โดยมี
โครงสร่งแบบร่างตาข่ายที่ให้ความแข็งแรงทั้งสภาพอุณหภูมิสูง สภาพความเป็นกรด-เบส  ทําให้หาสภาวะของ
การเตรียมที่เหมาะสมยาก จึงต้องเตรียมที่สภาวะอุณหภูมิสูงมากจนถึงรายงาน ณ ปัจจุบัน อีกทั่งยังขาดความ
หลากหลายในสารตั้งต้นท่ีสามารถจะถูกนํามาใช้ในการสังเคราะห์สารกลุ่มน้ืด้วย พูดอีกนัยหน่ึงก็ คือ ไม่เสมอไป
ที่สารตั้งต้นที่เป็นแหล่งฟอสฟอรัส เช่น กรดฟอสฟอริก เกลือกฟอสเฟตรูปต่าง ๆ และ แหล่งโลหะ เช่น โลหะ
ออกไซด์ โลหะคาร์บอเนต โลหะไนเทรต โลหะซัลเฟต หรืออื่น ๆ  จะถูกใช้เป็นสารตั้งต้นในการผลิตสารกลุ่ม
โลหะไฟโรฟอสเฟตน้ีได้ทุกตัว มันมีความเฉพาะเจาะจงของสารต้ังต้น จึงส่งผลมาจนถึงทุกวันน้ีว่า การ
สังเคราะห์สารกลุ่มน้ีมีความยากลําบากย่ิง แม้ว่าสารกลุ่มน้ีจะมีความสําคัญและบทบาทที่จะถูกนําไปใช้ในทาง
อุตสาหกรรมเพียงใดก็ตาม 

จากความสําคัญของสาร โลหะ (II) ไฟโรฟอสเฟตและการศึกษาการเตรียมที่มีอยู่อย่างจํากัด ณ 
ปัจจุบัน จึงเป็นความท้าทายให้เกิดสมมุติฐานที่ตั้งข้ึน เพ่ือพัฒนาระบบ วิธีการเตรียมสารกลุ่มน้ี ด้วยปฏิกิริยา
สภาวะของแข็ง โดยมุ่งสนใจสภาวะการเตรียม ไม่ว่าจะเป็น อุณหภูมิ และเวลา ที่สําคัญสารตั้งต้นที่ใช้ โดยมุ่ง
เป้าให้ได้สารโลหะ (II) ไฟโรฟอสเฟตน้ีมีขนาดอนุภาคเล็ก และมีการกระจายตัวของอนุภาคอย่างส่ําเสมอ โดย
เทคนิคที่จะใช้ต้องมีความแตกต่างกับงานที่เคยศึกษามาในอดีตพร้อมกับมีเป้าหมายเพ่ือให้เกิดความสามารถที่
จะนําหลักการ หรือวิธีการเตรียมจากงานที่ศึกษาน้ีไปใช้ประโยชน์ได้จริงในอนาคต  ดังน้ัน งานวิจัยน้ี มุ่ง
สังเคราะห์สารโลหะ (II) ไฟโรฟอสเฟตด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง โดยสนใจสารตั้งต้นที่ราคาถูก เตรียมที่
อุณหภูมิต่ํา ระยะเวลาส้ัน จึงคาดว่าผลที่ได้จากงานวิจัยน้ี  จะมีต้นทุนต่ํา  ประหยัดค่าใช้จ่าย  จึงคาดว่าข้อมูล
ที่จะได้รับในการศึกษานี้จะเป็นประโยชน์และใช้ได้จริงในอนาคตอย่างแน่นอน 
    สารประกอบโลหะไฟโรฟอสเฟต มีสูตรทั่วไป M2P2O7 เมื่อ M(II) = Mg, Ca, Mn, Co, Ni   โลหะมีเลข
ออกซิเดชันเท่ากับ  2  สารทั้งหมดที่จะศึกษามีระบบผลึกแบบโมโนคลินิก มีโครงสร้างคล้ายกันท่ีเรียกว่า เป็น  
Isostructural structure   เป็นสารเคมีที่ไม่เป็นอันตราย โดยมีวิธีการเตรียมหลายวิธี  ไม่ว่าจะเป็นการเตรียม
แบบ ไฮโดรเทอร์มัล วิธีโซล-เจล วิธีสภาวะของแข็ง หรือวิธีสภาวะอุณหภูมิสูง สารนี้ถูกเตรียมข้ึนคร้ังแรกตั้งปี 
ค.ศ.  1960  ไล่มาตั้งแต่การค้นพบ Mn2P2O7, Mg2P2O7, Co2P2O7 และ Ni2P2O7  ซึ่งช่วงแรกก็จะมีเฉพาะ
การศึกษาอธิบายเก่ียวกับโครงสร้าง จนกระทั่งผ่านมาอีกสองทศวรรษ สารกลุ่มน้ีจึงได้มีการสังเคราะห์ข้ึนมา
เพ่ือนําไปใช้ในด้านต่าง ๆ ไม่ว่าจะเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาดีไฮโดรจีเนชัน หรือไฮโดรจีเนชัน โดยสารที่มีความ
พยายามเตรียมข้ึนเพ่ือใช้งานน้ี ก็คือ Mg2P2O7,  Co2P2O7 และ Ni2P2O7  โดยการเตรียมก็คือ การเตรียมผ่าน
การเผ่าสารตั้งต้นที่เป็น โลหะไฮโดรเจนฟอสเฟต ไฮเดรต คือ MgHPO4.3H2O,  CoHPO4.H2O, และ 
NiHPO4.3H2O  และในช่วงเวลาใกล้ ๆ กันน้ัน ก็มีการพัฒนาการเตรียมด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง ด้วยการ
บดสารตั้งต้นผสมกันระหว่าง โลหะออดไซด์ หรือโลหะคาร์บอเนตกับสารฟอสเฟต คือ โซเดียมหรือโปแตสเซียม
ไพโรฟอสเฟต หรือแอมโมเนียมไฮโดรเจนฟอสเฟต แล้วนําไปเผ่าที่อุณหภูมิประมาณ 800 oC  เป็นเวลา 
ประมาณ  3-10 ชม.   
           ในช่วงเร็ว ๆ น้ี สารกลุ่มน้ีได้ถูกนําไปใช้หลากหลายข้ึน ทั้งเป็นตัวเร่งปฏิกิริยาของสารต่างๆ นําไปดูด
ซับโลหะหนัก หรือสารอินทรีย์ที่ถูกทิ้งในโรงงานอุตสาหกรรม และน่าสนใจยิ่งและมีรายงานจํานวนมากมาย
มหาศาลในช่วงไม่กี่ปีที่ผ่านมาคือ การผสมกับลิเทียม สังเคราะห์สารท่ีถูกใช้เป็นเซลล์ไฟฟ้าเคมี คือ LiMP2O7  
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จึงทําให้นักวิจัยได้มุ่งสนใจการเตรียมสารกลุ่มเพ่ิมมากข้ึน ไม่ว่า จะเตรียมด้วยสารตังต้นระบบต่าง ๆ Metal 
Oxide-K4P2O7   หรือ  Na4P2O7 ด้วยการกระจายให้เกิดอนุภาคที่ส่ําเสมอด้วยสารกลุ่มโพลิเมอร์ เช่น PVC  ที่
เผาร่วม 800 oC   เป็นเวลาหลายช่ัวโมง หรือแม้แต่การเผาร่วมกันระหว่างสาร Metal Oxide- (NH4)2HPO4  ที่
อุณหภูมิส่งกว่า  600 oC  จากทั้งหมดน้ี การพัฒนาเรื่องการสังเคราะห์สารกลุ่มน้ี ยังเป็นเรื่องท่ียุ่งยาก วุ่นวาย
และสิ้นเปล้ือง   จึงเป็นเหตุผลให้งานวิจัยน้ี มีความต้องการแก้โจทย์น้ีให้ง่าย เพ่ือจะเป็นประโยชน์ในการผลิต
สารน้ีใช้จริงในอนาคต 

  

////////1.2 วัตถุประสงค์ของการวจัิย 
           1.2.1 ศึกษาการเตรียม การสังเคราะห์โลหะไฟโรฟอสเฟต (M2P2O7 M = Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วย 

             วิธีด้วยปฏิกิริยาของแข็ง จากระบบระบบสารตัง้ต้นต่าง ๆ  
          1.2.2 ศึกษาสภาวะการเตรียม เช่นอุณหภูมิ, เวลา, และตัวกลางที่ส่งผลตอ่การเตรียมสารโลหะไฟโร 
                  ฟอสเฟต ให้มคีวามบริสุทธ์ิสงู มีการกระจายตัวของอนุภาคสม่ําเสมอ 
           1.2.3 ศึกษาตรวจสอบคุณสมบัตทิางเคมีและกายภาพของสารที่ถูกเตรยีมข้ึน เพ่ือเปรียบเทียบผลที ่
                  แตกต่างกัน  
 
////////1.3 ขอบเขตของการวิจัย 

1.3.1 ศึกษาหาระบบสารตั้งต้นที่ราคาถูกสุดและเปรียบเทียบความประหยัดและต้นทุการสังเคราะห์  
       โลหะไฟโรฟอสเฟต (M2P2O7 M = Mg, Ca, Mn, Co, Ni)          
 1.3.2 ศึกษาผลของสภาวะการเตรียมต่าง ๆ ท่ีถูกใช้ในการเตรียมสาร M2P2O7 M = Mg, Ca, Mn,  
        Co, Ni 

         1.3.3 ศึกษาเปรียบเทียบคุณสมบัตทิั้งทางกายภาพและทางเคมีของสารทีถู่กเตรียมได้ทั้งหมด โดยมุ่ง 
                 ไปที่ขนาดอนุภาคนาโนเมตรเป็นสําคัญ 
////////////// 
////////1.4 สมมุติฐานงานวิจัย และกรอบแนวความคดิในการวิจัย   
   สารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต โดยทัว่ไปจะถูกสังเคราะห์ได้ที่สภาวะอุณหภูมิสูง โดยจะสลายตัวมา
จากหน่วยย่อยของฟอสเฟต คือ ออรโ์ทรฟอสเฟต (PO4

3-) [2] และ ไฮโดรเจนฟอสเฟต (HPO4
2-)  หน่วยย่อย

ฟอสฌฟตต่าง ๆ แสดงดังภาพที่ 1.1 สําหรับสารประกอบอนินทรีย์โลหะไพโรฟอสเฟต มอียู่หลายชนิดด้วยกัน  
ข้ึนกับชนิดโลหะ ไดแ้ก่ M2P2O7 M = Mg, Ca, Mn, Co, Ni   ความสําคัญของสารโลหะไพโรฟอสเฟต แต่ละ
ชนิดก็จะมีความแตกต่างกันในการใช้งาน ส่วนการเตรียมสารกลุ่มน้ี ทีก่ล่าวไปก่อนหน้า คือ การเปล่ียนแปลง
หน่วยย่อยของเฟตเฟตท่ีเสถียรในสภาวะอณุหภูมิปกต ิคือ ออร์โทรฟอสเฟตและไฮโดรเจนฟอสเฟต   ทีส่ภาวะ
อุณหภูมสิูง ด้วยเหตุน้ี เทคนิคที่มกัถูกเตรียมสารกลุ่มน้ี จึงอาศัยการเผา เชน่  ไฮโดรเทอรม์อล 
(hydrothermal)  โซล-เจล (sol-gel)  ปฏิกิริยาสถานะของแข็ง (solid state reaction)  เป็น โดยความ
แตกต่างของการเตรียม ก็จะมุ่งเป้าไปที่ระบบสารตั้งต้นในการเตรียม โดยมุ่งค้นหาสารตั้งต้นที่ราคาถูก และ
ประหยัด ที่จะนํามาใช้เตรียม เพ่ือเป็นการลดต้นทุน และแข่งขันในเรือ่งการตลาด ด้วยเหตุน้ีเอง ผู้วิจัยมีความ
ถนัดในการศึกษากระบวนการเตรียมสารกลุม่โลหะฟอสเฟต จึงได้วางแผนที่จะศึกษาการเตรียมสารกลุม่น้ี โดย
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มุ่งค้นหาระบบที่ประหยัด รวดเร็ว และง่ายในการสังเคราะห ์ เพ่ือให้ได้สารกลุ่มน้ี ให้ได้สมบัติทั้งทางกายภาพ
และทางเคมี ของสารที่ศึกษาน้ี อาทิ เช่น สมบัติความเสถียรทางความร้อน ลักษณะทางโครงสร้าง สัณฐาน
วิทยาและสมบัติการดดูกลืนแสง ที่เทียบเท่าหรือดีกว่า งานวิจัยเก่า ๆ ทีม่ีการศึกษามา เพ่ือให้เหมาะสมกับการ
ใช้งานที่เฉพาะเจะจง   
 
 

 
ภาพที่ 1.1 โครงสร้างของ (a) ไดไฮโดรเจนฟอสเฟต (H2PO4

-) (b)ไฮโดรเจนฟอสเฟต (HPO4
2-)   

                         (c) ฟอสเฟต (PO4
3-) (d) ไพโรฟอสเฟต (P2O7

4-) และ(e)ไซโคลเตตระฟอสเฟต (P4O12
4-)  

 
////////1.5 ประโยชนท์ี่คาดว่าจะได้รับ  
      1.5.1 ได้ทราบข้อมลูการสังเคราะห ์M2P2O7 M = Mg, Ca, Mn, Co, Ni  ด้วยปฏิกิริยาสถานะของแข็ง 
                  จากระบบสารตั้งต้นระบบตา่ง ๆ พรอ้มทราบข้อมูลด้านตน้ทุนการผลติ 
          1.5.2 ได้ทราบสภาวะการเตรียมที่เหมาะสมที่สดุที่ก่อให้ได้รอ้ยละผลผลิตสูงสดุ และการกระจายตัว  
                  ของอนุภาคท่ีส่ําเสมอ คุณสมบัติทีด่แีละเป็นแบบให้เลอืกใชใ้นการเตรียม เพ่ือนําสารน้ีไปใช้ใน 
                  ด้านที่เฉพาะเจาะจง 
           1.5.3 ได้ทราบข้อมูลเปรียบเทียบคุณสมบตัิทั้งกายภาพและทางเคมี และได้ใช้ผลงานท้ังผลน้ีไป 
                  เผยแพรใ่นวารสารระดับนานาชาติ และรวมทั้งการเสนอผลงานวิจัยทั้งในและต่างประเทศ 
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บทที่ 2 

แนวคิด ทฤษฎีและงานวิจัยทีเ่ก่ียวข้อง/การทบทวนวรรณกรรม 
  

//////// 2.1 งานวิจัยท่ีเกี่ยวข้อง/การทบทวนวรรณกรรม 
 

สารในกลุ่มโลหะฟอสเฟต เป็นสารที่สามารถนําไปใช้ประโยชน์ได้อย่างหลากหลาย เช่น เป็นสีเคลือบ
เซรามิกส์, ตัวเร่งปฏิกิริยา, สารเคลือบผิวโลหะกันการกัดกร่อน และเป็นปุ๋ยที่มีความสามารถในการปลดปล่อย
ธาตุอาหารอย่างช้าๆ จึงนับได้ว่าเป็นสารที่เป็นมิตรต่อสิ่งแวดล้อม[1,2,3] ซึ่งสารโลหะฟอสเฟตมีแหล่งที่มา
สําคัญ  2  แหล่ง คือ เกิดข้ึนเองตามธรรมชาติ จะเรียกว่า แร่ฟอสเฟต และเกิดข้ึนจากฝีมือมนุษย์ด้วยการ
สังเคราะห์ข้ึน โดยหน่วยย่อยของฟอสเฟตท่ีมักพบ คือ Orthophosphate (PO4

3-),  Hydrogenphosphate 
(HPO4

2-),  Dihydrogenphosphate (H2PO4
-), Pyrophosphate (P2O7

4-) และ Cyclotetraphosphate 
(P4O12

4-) เป็นต้น สําหรับสารแร่ฟอสเฟตที่เกิดข้ึนตามธรรมชาติจะเกิดผ่านกลไกที่เรียกว่า กระบวนการเฟอร์โร
ลิซิส (Ferrolysis  process) โดยเกิดผ่านปฏิกิริยารีดักชัน (Reduction reaction) ด้วยสภาวะความเป็นกรด 
เบส ระยะเวลา และอุณหภูมิที่เหมาะสม ส่วนใหญ่เกิดตะกอนโลหะฟอสเฟตที่มีความสามารถละลายน้ําได้น้อย
มาก เช่น MnPO4•H2O, FePO4•2H2O, AlPO4•2H2O, MgHPO4•2H2O, MnHPO4•3H2O, CaHPO4•2H2O, 
Mn3(PO4)2•3H2O, Fe3(PO4)2•3H2O, Fe3(PO4)2•8H2O และ/หรือ Mg3(PO4)2•8H2O, Mn2P2O7.7H2O, 
Ca2P2O7.5H2O   โดยจะเกิดจากการตกตะกอนระหว่างปุ๋ยฟอสเฟตท่ีมาจากการใส่ปุ๋ยของเกษตรกร และแร่
ธาตุโลหะที่เป็นองค์ประกอบภายในดินเองที่สภาวะท่ีเป็นกรดหรือเบสท่ีเหมาะสม เมื่อเกิดตะกอนแล้วทําให้ดิน
แข็ง เกิดภาวะเส่ือมโทรม ส่งผลให้พืชไม่สามารถดูดซับธาตุอาหารดังกล่าวไปใช้ประโยชน์ได้ 

สําหรับสารโลหะฟอสเฟตที่เกิดจากการสังเคราะห์ข้ึนจากฝีมือมนุษย์น้ัน ได้จากการสังเคราะห์ข้ึนใน
ห้องปฏิบัติการ ซึ่งเป็นที่นิยมมากในปัจจุบัน เพราะสามารถกําหนดให้เกิดโลหะฟอสเฟตในรูปแบบที่ต้องการได้ 
ซึ่งมีผู้ที่สนใจสังเคราะห์สารในกลุ่มโลหะฟอสเฟตรูปแบบต่างๆมากมาย เช่น ในปีคริสต์ศักราช 1995  A. 
Bensalem และ G. Iyer [4] ได้ทําการสังเคราะห์และหาลักษณะของสารแมกนีเซียม(II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮ
เดรต  (MgHPO4•0.78H2O)  โดยทําการเตรียมตัวอย่าง ด้วยการทําปฏิกิริยาระหว่าง แมกนีเซียมคลอไรด์ เฮก
ซะไฮเดรต (MgCl2•6H2O)  และกรดฟอสฟอริก (H3PO4)  ที่อุณหภูมิห้องโดยผสมสารทั้ง 2 ตัว ในอัตราส่วนที่
ต้องการในนํ้ากลั่น หลังจากน้ันทําการป่ันกวนอย่างรวดเร็ว และปรับค่า  pH = 6.0  โดยการเติมแอมโมเนียม   
ไฮดรอกไซด์ (NH4OH) ลงไป ก็จะมีตะกอนเกิดข้ึน แล้วนําสารละลายที่ได้ไปกรองด้วยเครื่องกรองแบบลดความ
ดัน ล้างตะกอนด้วยนํ้าร้อน และนําไปอบที่อุณหภูมิ 100 °C  เป็นเวลา 3 ชม.  จะได้ตะกอนที่มีลักษณะเป็นผง
สีขาวละเอียด ซึ่งเป็นสารโลหะฟอสเฟตที่ต้องการ แล้วนําไปวิเคราะห์ด้วยเคร่ือง XRD และ เครื่อง FTIR  ก็จะ
สามารถตรวจสอบลักษณะของสารที่สังเคราะห์ข้ึนได้ ซึ่งตะกอนที่ได้มีลักษณะคล้ายวุ้น และเมื่อตรวจสอบแล้ว
พบว่า สารมีระบบผลึกเป็นแบบ orthorhombic (ออโทรอมบิค) มีแลคทิชพารามิเตอร์ a = 9.295 Å,  b = 
8.038 Å,  c = 10.482 Å  ต่อมาในปีคริสต์ศักราช 2008  Mhamed   Sadiq และคณะ [5] ได้ทําการศึกษา
ธรรมชาติการตกตะกอนของสารช่วยในการตกตะกอนซึ่งมีอิทธิพลต่อการสังเคราะห์แมกนีเซียมฟอสเฟต  ทําได้
โดยการเตรียมสารละลายแมกนีเซียมไนเตรด เฮกซะไฮเดรต (Mg(NO3)2·6H2O) เข้มข้น  0.1  โมล 
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และกรดฟอสฟอริก (H3PO4)  เข้มข้น  0.15  โมล ผสมกันแล้วเติมนํ้ากลั่น  100  cm3 นําสารละลายที่ได้ไปป่ัน
กวน และปรับค่า pH ให้ได้เท่ากับ 9 ด้วย   โซเดียมไฮดรอกไซด์  (NaOH)  หรือ แอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ 
(NH4OH)  ก็จะได้ตะกอนออกมา แล้วทิ้งไว้ให้แห้งที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา   24  ชม. หลังจากน้ันนําไปเผาที่
อุณหภูมิ  353  K  ก็จะได้  Magnesium orthophosphate (MgP) หรือ  Magnesium pyrophosphate  
(MgPP)  ตามลําดับ และในปีเดียวกัน  บรรจง  บุญชม และคณะ [6] ได้ทําการสังเคราะห์และศึกษาการ
สลายตัวทางความร้อนของ Manganese  hydrogen phosphate  monohydrate (MnHPO4·H2O) โดยการ
ตกตะกอนอย่างรวดเร็ว  ซึ่งใช้  Mn(c)  0.5  กรัม ละลายในกรดฟอสฟอริก (H3PO4)  เข้มข้น  1  M  จํานวน  
5  mL  แล้วนําไปป่ันกวนจนได้ตะกอน ทําการกรองและล้างตะกอนด้วยนํ้ากลั่น ทิ้งให้แห้งในอากาศ ก็จะได้
เป็น  MnHPO4·H2O  แล้วนําสารที่ได้ไปเผาที่อุณหภูมิ  773  K  จะได้เป็น  Manganese  pyrophosphate  
(Mn2P2O7) 

ใน 1983 C.E. Bamberger et al.[7] ได้ทําการสังเคราะห์ผลึกของ ทอเรียมฟอสเฟต, ยูเรเนียม
ฟอสเฟต และ เนปเทียมฟอสเฟต ต่อมาในปี 2007 M.J. Mahesh  et al [8]ได้ทําการสังเคราะห์ผลึก Na 
2CuP2O7 ซึ่งโลหะฟอสเฟตดังกล่าวน้ียังไม่มีการสังเคราะห์ขึ้นมาก่อน โดยใช้เทคนิคไฮโดรเทอร์มอล ที่ภายใต้
ความดันและอุณหภูมิปานกลางโดยในข้ันตอนแรกได้ทําการสังเคราะห์โซเดียมฟอสเฟต(Na2HPO4) และ คอป
เปอร์ฟอสเฟต (CuHPO4) โดยการนําโซเดียมไฮดรอกไซด์( NaOH) และกรดฟอสฟอริก( H3PO4) มาผสมกันซึ่ง
ในส่วนของคอปเปอร์ฟอสเฟต (CuHPO4) ก็เช่นเดียวกันซึ่งสารตั้งต้นของคอปเปอร์ฟอสเฟต(CuHPO4) คือคอป
เปอร์คลอไรด์ (CuCl2 )โดยปรับค่าพีเอช ( pH )เป็น 3.86-4.16  และอุณหภูมิในการสังเคราะห์คือ 260 ˚C และ
ความดัน 40-100 bar ปฏิกิริยาที่เกิดข้ึนเป็นเวลา 15 วัน คือ 

2NaOH + H3PO4→ Na2HPO4 +2H2O    (2.1) 
3CuCl2 +2H3PO4→ Cu3(PO4)2 +6HCl    (2.2) 
Cu3(PO4)2 +H3PO4→ 3CuHPO4    (2.3) 
Na2HPO4 +CuHPO4→ Na2CuP2O7 +H2O   (2.4) 

มาถึงปี 2008 G.S Gopalakrishna และคณะ[9] ได้ทําการสังเคราะห์ Li2CuP2O7 ด้วยวิธีไฮโดรเทอร์
มอล( Hydrothermal) โดยให้ค่าพีเอช (pH) อยู่ที่ 4.06–4.32 และมีอุณหภูมิ 260 ˚C แล้วปรับความดันเป็น  
60–80 bar โดยให้ 

 
อัตราส่วนความเข้มข้นเป็นดังน้ี 
LiOH : CuCl2: H3PO4 :: 2:0-2:5 : 1:2-2:0 : 10-12 
 
ปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนระหว่างการสังเคราะห์คือ 

2LiOH + H3PO4             HLi2PO4 +2H2O    (2.5) 
CuCl2 +H3PO4                 HCuPO4 +2HCl    (2.6) 

                     Li2HPO4 +CuHPO4               Li2CuP2O7 +H2O              (2.7) 
สําหรับสารประกอบกลุ่มไพโรฟอสเฟตท่ีงานวิจัยน้ีมุ่งศึกษานั่น แบ่งออกตามเลขออกซิเดชันของโลหะได้  2  
กลุ่ม  คือ โลหะ 2+ ไดแ้ก่  Mg, Ca, Mn, Fe, Co, Cu, Ni, Zn เป็นต้น และกลุ่มโลหะ 4+ ได้แก้  V, Ta, Ti, 



7 
 

Tc,  Pb เป็นต้น ส่วนใหญ่สารกลุ่มน้ีจะถูกนําไปประยุกตใ์ช้งานทางด้าน สีเคลอืบผิว ป้องกันการกัดกร่อน เป็น
สารเชือ้เพลิงแบตเตอรี ใช้เป็นตัวเร่งปฏิกิริยา ซึ่งปัจจุบันมีการใชก้ันอย่างแพร่หลาย  ปกติแล้วสารกลุ่มน้ีมี
หน่วยย่อยของฟอสเฟต ที่เรียกชือ่ว่า ไพโรฟอสเฟต  (Pyrophosphate (P2O7

4-))  โดยจัดว่าเป็นโครงสร้างท่ี
เสถียรที่สภาวะอุณหภูมิสูง กระบวนการผลติที่จะได้มาจึงมักตอ้งใชอุ้ณหภูมิในการผลติที่ค่อนข้างสูง และจาก
การท่ีสารกลุ่มน้ีมีหน่วยย่อยฟอสเฟตอันเดยีวกัน จึงแสดงลักษณะทางโครงสร้างที่เหมือนกัน ตารางระบบผลึก
และแลทนิสพารามิเตอร์ดังแสดงในตารางที ่2.1 
 
ตารางที่ 2.1 สมบัตทิางโครงสร้างผลึกของสารโลหะฟอสเฟตต่าง ๆ  

สารกลุม่ M(II)2P2O7 a(Å) b(Å) c(Å) * Z SG ระบบผลึก PDF no. 
-Mg2P2O7 8.91 8.29 6.95 111.70 4 P21/n Monoclinic 32-0626 

-Mg2P2O7 6.49 8.28 4.52 103.80 4 C2/m Monoclinic 73-0535 
-Ca2P2O7 12.66 8.54 5.13 90.30 4 P21/n Monoclinic 73-0440 
-Ca2P2O7 8.07 14.76 6.35 103.0 4 - Monoclinic 41-0489 
Mn2P2O7 6.33 8.58 4.65 102.67 4 C2/m Monoclinic 77-1234 
-Co2P2O7 8.92 8.37 9.01 134.01 4 P21/c Monoclinic 49-1091 
-Co2P2O7 4.52 8.53 6.64 102.59 4 A2/m Monoclinic 82-0521 
-Cu2P2O7 6.89 8.11 9.16 109.62 4 C2/c Monoclinic 79-2075 
-Ni2P2O7 13.09 8.28 8.97 104.94 4 B21/c Monoclinic 74-1604 
-Zn2P4O12 20.06 8.26 9.10 106.35 4 I2/c Monoclinic 72-1702 
-Zn2P2O7 6.61 8.29 4.51 105.40 4 C2/m Monoclinic 34-1275 

 
//////// 2.2 งานวิจัยท่ีเกีย่วข้อง/การทบทวนวรรณกรรมที่เกี่ยวกับสารประกอบ M(II)2P2O7  
 จากอดตีนับตั้งแต่เร่ิมการสั้งเคราะห์สารโลหะฟอสเฟตตั้ง ค.ศ. 1950s เป็นต้นมา สารกลุ่มมน้ีจะถูก
อธิบายเทคนิคการเตรียมด้วยสภาวะควบคุมอุณหภูม ิโดยสารตั้งต้นและระบบวิธีการเตรยีมสรุปไว้ปกิกิริยาเคมี
ตอ่ไปน้ี    
                                         900  oC (6-12 ชม.) 
2MCO3 (s)    +   2(NH4)2HPO4 (s)      =    M2P2O7 (s)  +  2CO2(g)    + 4NH3 +3H2O                 (2.8) 
เมื่อ M= ( M= Ca, Ba, Mg, Mn, Co, Cu, Ni, Zn)   
                                     900  oC (6-12 ชม.) 
2MO (s)    +   2(NH4)2HPO4 (s)      =    M2P2O7 (s)  +  4NH3 +3H2O                                    (2.9) 
เมื่อ M= ( M= Ca, Ba, Mg, Mn, Co, Cu, Ni, Zn)   

       900  oC (6-12 ชม.) 
2 MgCl2·xH2O  (s)  +2(NH4)2HPO4 (s)      = M2P2O7 (s)+ 2Cl2(g) + 4NH3 +(1+x)H2O +2H2(g)    (2.10) 
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เมื่อ M= ( M= Ca, Ba, Mg, Mn, Co, Cu, Ni, Zn)   
 

       900  oC (6-12 ชม.) 
2 MSO4·xH2O (s) + 2(NH4)2HPO4 (s)   =  M2P2O7 (s)  + 2SO2(g) + 4NH3 +(3+x)H2O + O2(g)     (2.11) 
เมื่อ M= ( M= Ca, Ba, Mg, Mn, Co, Cu, Ni, Zn)   
 

       900  oC (6-12 ชม.) 
2M(NO3)2·xH2O(s) +2(NH4)2HPO4 (s)  =  M2P2O7 (s)  + 4NO2(g) + 4NH3 +(3+x)H2O + O2(g)    (2.12) 
  

       900  oC (6-12 ชม.) 
2Zn(CH3COO)2·xH2O(s) +2(NH4)2HPO4 (s) = M2P2O7 (s) +8CO(g) +4NH3 +(1+x)H2O +8H2(g)   (2.13) 
 
และหากยังมีงานวัจยที่เปลี่ยนแปลงสารตั้นต้นท่ีเป็นแหล่งของฟอสฟอรัส คือ เปลี่ยนเป็น  K2HPO4, Na2HPO4, 
Na4P2O7 และ Na4P2O7 เป็น โดยสภาวะอุณหภูมิของการเผาเพ่ือให้สารตั้งต้นหลอมรวมกัน ก็จะข้ึนกับ
อุณหภูมิของสารตั้งที่ต้นท่ีเลือกใช้น้ัน ๆ สําหรับเทคนิคการเตรียมสารกลุ่มน้ีก็มีมากมายหลายเทคนิค อาทิเช่น  
หลักการเตรียมแบบไฮโดรเทอร์มัล (hydrothermal method) หลักการเตรียมแบบสภาวะของแข็ง (Solid 
state method) หลักการเตรียมแบบโซล-เจล (Sol-Gel method) หลักการเตรียมด้วยตัวกลาง(Media 
method) หลักการเตรียมแบบการตกตะกอน (precipitation method) และ หลักการเตรียมแบบการ
ตกตะกอนร่วม (Co-Precipitation method) จากหลักการเตรียมที่ต่างกันน้ัน พบว่าก่อให้เกิดสมบัติท้ังทาง
กายภาพและทางเคมีของสารที่ต้องการตัวหน่ึง ๆ น้ันมีความแตกต่างกัน และยังพบว่าสภาวะตัวแปรการเตรียม 
เช่น อุณหภูมิ เวลา ความเป็นกรดและเบส และสารตั้งต้น จะแตกต่างกันข้ึนกับเทคนิคของการเตรียม  

2.2.1 เทคนิคการตกตะกอน[10] 
การเตรียมแบบตกตะกอน (Precipitation) เป็นกระบวนการที่ง่าย คือเตรียมสารตั้งต้นให้เป็น

สารละลายความเข้มข้นตามที่ต้องการ จากน้ันหาสารที่ทําให้เกิดตะกอน ส่วนใหญ่ สารโลหะฟอสเฟตจะ
ตกตะกอนในสภาพความกรด หรือเบสต่างกัน ดังน้ันตัวทําให้เกิดตะกอนจึงมัก เป็นสารที่เป็นกรดแก่หรือ เบส
แก่ เช่น การเตรียม MnHPO4•3H2O จากระบบสารตั้งต้น 0.1 M MnCl2•4H2O + 0.1 MH3PO4 ที่ pH =7 
ด้วย 0.1 M NaOH 

ตัวอย่าง การสังเคราะห์ MnHPO4·H2O โดยวิธีการตกตะกอน[11] ทําการสังเคราะห์โดยใช้ Mn 
(c;complexometric), 99.99 %, Merck) 0.5 g. ละลายใน1M กรดฟอสฟอริก (86.4%w/w H3PO4, Merck) 
5 mL. จากนั้นป่ันกวนประมาณ 10 นาที จะได้ตะกอนสีเขียวเทา กรองตะกอนด้วยเครื่องกรองสุญญากาศ ล้าง
ตะกอนด้วยนํ้าแล้วอบในอากาศ  
 

ตัวอย่าง การสังเคราะห์ Nanocrystalline Manganese Pyrophosphate (Mn2P2O7)โดยใช้วิธี
ตกตะกอน[12] ทําการสังเคราะห์โดยใช้ Mn(NO3)2·4H2O (Merck, AR) 5 g. จากน้ันเติม HNO3 3 mL. 
(Merck, AR)นําไปป่ันกวนบน Hot Plate ท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส จะได้ตะกอนสีเทาเขียว กรองด้วย
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เคร่ืองกรองสุญญากาศ จากน้ันนําไปเผาที่อุณหภูมิ 800 เคลวิน เป็นเวลา 3 ชั่วโมง นําไปตรวจสอบลักษณะ
ทางกายภาพด้วยเครื่อง Scanning Electron Microscopy ,SEM  (LEO SEM VP1450) จะเป็นแบบโพลีฮี
ดรอน (Polyhedral grains) และมีลักษณะเป็นกลุ่มก้อน ซึ่งมีผลึกขนาดนาโนขนาดเล็ก (100–200 นาโนเมตร) 
และขนาดใหญ่ ( 200–500 นาโนเมตร) รวมกันอยู่ 

กระบวนการแยกเกิดขึ้นได้เมื่อมีการแพร่กระจายของสารที่สนใจระหว่างเฟสสองเฟส (Phase) ถ้ามี
สาร 2 ชนิด ที่มีอัตราส่วนการแพร่กระจายระหว่างเฟสสองเฟสต่างกัน จะทําให้ สามารถแยกสารท้ังสองชนิด
ออกจากกันโดยง่าย โดยเฉพาะถ้าอัตราส่วนของการแพร่กระจายของ 103 เท่าจะสามารถแยกสารทั้งสองออก
จากกันได้โดยทําการแยกเพียง ครั้งเดียว เช่น การตกตะกอนคลอไรด์ด้วยเงินไอออนสามารถแยกคลอไรด์
ไอออน (  Cl-  ) ออกจาก สารละลายท่ีมีไอออนอื่นๆ ปนอยู่ เช่น ไนเตรตไอออน( NO3

- ) เปอร์คลอเรตไอออน  
(ClO4

- ) ทั้งน้ี เพราะว่าอัตราส่วนที่เกิดจากการแพร่กระจายของคลอไรด์ในเฟสท่ีเป็นของแข็ง (AgCl) ต่อเฟสที่ 
เป็นของเหลว (สารละลายคลอไรด์) มีค่ามากกว่า ในขณะที่ไอออนอื่นมีค่าน้อยมากเข้าใกล้ศูนย์ การ แยกที่ทํา
ได้อย่างสมบูรณ์โดยใช้การแยกเพียงครั้งเดียว เรียกว่า Single-Stage Process ถ้า สารละลายแต่ละตัวมีค่า
อัตราส่วนของการแพร่กระจายแตกต่างกันไม่มาก การแยกให้สมบูรณ์ สามารถทําได้โดยใช้กระบวนการแยก
หลายๆ ครั้ง เรียกว่า Multi-Stage Process กลไกที่เกิดข้ึน ในกระบวนการแยกคือเกิดการแบ่งส่วนของสารที่
สนใจระหว่างเฟสสองเฟส ดังน้ัน เทคนิคการแยก น้ีจึงมีชื่อเรียกอีกอย่างหน่ึงว่า Fractionation Technique 
ซ่ึงสามารถแบ่งได้อีกหลายแบบแล้วแต่ ชนิดของเฟสว่าเป็นของแข็ง ของเหลว หรือก๊าซ การแยกโดยวิธี
ตกตะกอนต้องอาศัยหลักของความแตกต่างกันระหว่างค่าผลคูณของการ ละลายของตะกอนที่ต้องการแยกออก
จากกัน ตะกอนที่มีค่าผลคูณของการละลายต่ําสามารถ ตกตะกอนแยกออกมาได้ก่อนตะกอนที่มีค่าผลคูณของ
การละลายสูง สามารถพิจารณาได้ว่าการ ตกตะกอนคือเทคนิคของการแยกเพราะไอออนที่สนใจซึ่งอยู่ในเฟส
ของเหลวจะถูก ทําให้กระจายมา อยู่ในเฟสของแข็งหรือตะกอนได้ โดยเพ่ิมสารที่มีคุณสมบัติเหมาะสมสําหรับ
เป็นตัวตกตะกอน การ แยกสามารถกระทําได้บริสุทธิ์มากน้อยแค่ไหนน้ันข้ึนอยู่กับความแตกต่างระหว่างผลคูณ
ของการ ละลายของตะกอนแต่ละชนิดที่จะเกิดขึ้นและความเข้มข้นของไอออนที่ตกตะกอน วิธีการแยกโดย การ
ตกตะกอนเป็นวิธีที่ง่าย สะดวกและนิยมใช้กันอย่างกว้างขวางสําหรับการแยกที่มีปริมาณมากๆ แต่มีข้อเสีย คือ 
มักเกิดปรากฏการณ์การปนเป้ือน (Contamination) ของตะกอนแบบตกตะกอนร่วม (Coprecipitation) 
ถึงแม้ว่าไอออนที่รบกวน (Interference ion) จะมีปริมาณน้อยๆ ก็ตาม ทําให้ ตะกอนที่ได้ไม่บริสุทธิ์ การ
ตกตะกอนเพื่อแยกสารโดยตรงอาจทําให้ได้ตะกอนที่ไม่บริสุทธ์ิ จําเป็นต้องมีวิธีการ ช่วยทําให้ตะกอนท่ีได้
บริสุทธ์ิ ซึ่งสามารถทําได้โดยควบคุม pH ของสารละลาย และเลือกตัว ตกตะกอนท่ีเฉพาะเจาะจง  

การตกตะกอนออกซาเลต ฟอสเฟต และคาร์บอเนต  
แอนไอออนท้ังสามตัวน้ีสามารถตกตะกอนกับแคทไอออนได้หลายตัว แต่เน่ืองจากค่า ผลคูณของการ

ละลายของตะกอนท่ีเกิดจากแอนไอออนเหล่าน้ีมีค่าไม่ต่างกันมากนัก ทําให้การ ควบคุม pH เพ่ือให้มีความ
เข้มข้นของแอนไอออนเหล่าน้ีต่างๆ กันน้ันยังไม่เพียงพอที่จะทําให้การ แยกเกิดได้อย่างสมบูรณ์ ดังน้ัน การ
ตกตะกอนจึงต้องมีการแยกด้วยวิธีอื่นมาข้ันหน่ึงก่อน ตัวอย่างเช่น การแยกแคลเซียมออกจากแมกนีเซียมและ
โลหะอัลคาไลน์ เมื่อในสารละลายมีโลหะ หนักปนอยู่ด้วย ขั้นตอนในการแยก คือ ต้องทําการแยกโลหะหนัก
ด้วยวิธีอื่นออกไปก่อน จากน้ัน จึงควบคุม pH ให้เหมาะสมที่จะ ทําให้สามารถแยกแคลเซียมออกจาก
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แมกนีเซียม และโลหะ อัลคาไลน์ด้วยแอนไอออนออกซาเลต ในกรณีของฟอสเฟสก็เช่นกัน ต้องแยกโลหะหนัก
ออกก่อน จากนั้นจึงจะทําการตกตกตะกอนแยกแมกเนเซียมออกจากอัลคาไลแคทไอออนได้โดยตกตะกอนเป็น 
MgNH4PO4 แล้วนําไปเผาให้ตะกอน Mg2P2O7 จากน้ันจึงนําไปชั่ง สําหรับการตกตะกอน คาร์บอเนตนิยมทํา
การตกตะกอนในสารละลายที่เป็นเน้ือเดียวกัน (Homogeneous Solution) โดย นํากรดไตรคลอโรอะซิติก
ผสมกับสารละลายของแคทไอออนที่มี pH สูงแล้วนําไปอุ่น จะทําให้เกิด แอนไอออนคาร์บอเนตที่ตกตะกอน
แคทไอออนได้  

2.2.2 การเผาสารละลายที่อุณหภูมิและความดันสูง (Hydrothermal)[13] 
การเตรียมแบบไฮโดรเทอร์มัล (hydrothermal method) มีหลักการง่าย ๆ คือ การผสมสารตั้งต้นที่

ประกอบไปด้วยสารโลหะ ซึ่งส่วนใหญ่จะเป็นสารในกลุ่มโลหะออกไซด์ (Metal Oxide) สารแหล่งของฟอสเฟต 
ได้แก่ H3PO4 , NaH2PO4 , Na2HPO4 , KH2PO4 , K2HPO4 , NH4H2PO4  และ (NH4)2HPO4และสารสุดท้าย
คือนํ้า โดยผสมตามสัดส่วนโมลของสาร ข้ึนอยู่กับสารโลหะฟอสเฟตที่ต้องการ จากนั้นบรรจุในอุปกรณ์ 
Autoclaves ท่ีปิดสนิท นําเข้าเตาเผาที่อุณหภูมิสูงค่าที่เหมาะสม พร้อมกําหนดระยะเวลา ผนังของ 
Autoclaves จะหนามีฝาปิดสนิทซึ่งต้องทนของอุณหภูมิและความดันสูง นอกจากน้ีวัสดุที่ใช้ทํา Autoclaves 
จะต้องมีความเฉื่อยคือไม่ทําปฏิกิริยากับสารละลายของเรา การปิดผนึก Autoclaves มีความสําคัญมากที่สุด
คือต้องปิดให้สนิท[14] 

 

 
 

ภาพที่ 2.1 วัสดุทีใ่ชท้ํา Autoclaves[14] 
 
การเตรียมวิธีน้ีต่างจากวิธีอื่นๆ คือ ใช้ความดันสูงมาก (ความดันสูงถึง 15 เมกกะปาสคาล หรือ

ประมาณ 150 เท่าของความดันบรรยากาศปกติ) อุณหภูมิที่ใช้อยู่ในช่วง 100-350 องศาเซลเซียส ซึ่งสูงกว่า
กรรมวิธีการตกตะกอนและโซล-เจล และส่วนใหญ่ไม่จําเป็นต้องนําผลิตภัณฑ์ไปเผาเพื่อให้ได้ออกไซด์ที่ต้องการ 
การตกตะกอนวิธีน้ีมีลักษณะเด่นพิเศษ คือ ส่วนใหญ่เป็นอนุภาคของผลึกเชิงเดี่ยว มีความบริสุทธิ์สูง และเป็น
เน้ือเดียวกัน แต่ข้อเสียของวิธีน้ีคือเครื่อง Autoclaves มีราคาแพง จึงทําให้การวิเคราะห์น้ีมีค่าใช้จ่ายในการ
เตรียมสูง ตัวอย่างการสังเคราะห์สารโลหะฟอสเฟตด้วยวิธีไฮโดรเทอร์มัล เช่น การสังเคราะห์ CuHPO4•H2O 
[15]เตรียมจาก CuSO4•H2O ผสมกับ KH2PO4  และนํ้าลงใน Autoclaves โดยผสมตามสัดส่วนโมลของสาร 
จากนั้นนําเข้าเตาเผาที่อุณหภูมิสูงพร้อมกําหนดระยะเวลาท่ีเหมาะสม 
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ตัวอย่างการสังเคราะห์โดยวิธีไฮโดรเทอร์มัล คือการสังเคราะห์ผลึกขนาดเล็กของ Potassium 
Copper Phosphate Hydrate ( PCPH )[16] โดยการไทเทรต Cu(CH3COO2)2 0.25 M กับ K3PO4 1 M 
ภายใต้การป่ันกวนที่อุณหภูมิห้องเป็นเวลา 30 นาที จากน้ันนําเข้าเครื่อง Ultrasonic เป็นเวลา 10 นาที เพ่ือให้
สารละลายผสมกันได้ดีข้ึน จะเกิดของผสมสีฟ้าข้น เทของผสมใส่ลงไปใน Teflon line stainless steel ท่ีมี
ความจุ 60 mL. เติมลงไป 80% ของความจุของ Teflon line stainless steel (โดยใช้ปริมาณ เอทานอล ต่อ 
นํ้า เป็น 3 ต่อ 1) จากน้ันปิดผนึก Teflon line stainless steel จากน้ันนํ้าเข้าเตาอบไฟฟ้า ให้ความร้อนที่ 
180 องศา เป็นเวลา 24 ชั่วโมง โดยผลึก PCPH ที่ได้ นําไปตรวจสอบลักษณะทางกายภาพด้วยเครื่อง 
Scanning Electron Microscopy ,SEM จะเห็นว่าผลึกจัดเรียงตัวอย่างเป็นระเบียบ มีรูปร่างคล้ายไม้ขีดไฟ 
แสดงดังรูปที่ 2.2 

 
                          

รูปท่ี 2.2 แสดงภาพSEM ของ PCPH ท่ีกําลังขยาย 100 และ 20 ไมโครเมตร[16] 
 
2.2.3 เทคนิคการตกตะกอนร่วม (Co-precipitation method)[17] 
เป็นการนําสารโลหะมากกว่าสองชนิด เข้าไปอยู่ในตําแหน่งแลตติสภายในโครงสร้างสารโลหะฟอสเฟต

ทําให้เกิดสารประกอบตัวใหม่ที่เรียกว่า ทวิโลหะฟอสเฟต (Binary Metal Phosphates) หลักการเหมือนกับ
การตกตะกอนแบบธรรมดา คือ เตรียมสารละลายโลหะ สองชนิด แล้วนําไปผสมกับแหล่งฟอสเฟต แล้วปรับ
ความเป็นกรดหรือเบสให้เหมาะสม เพ่ือให้เกิดตะกอนขึ้น ตัวอย่างเช่น การเตรียม Mn1-xMgxHPO4•3H2O[18] 
จากระบบสารตั้งต้น 0.1 M MnCl2•4H2O + 0.1 M MgCl2•6H2O + 0.1 MH3PO4 ท่ี pH=7 ด้วย 0.1 M 
NaOH โดยสัดส่วน x เปลี่ยนแปลงตามสูตรสารทวิโลหะฟอสเฟตตามที่ต้องการ 

 
 

 2.2.4 การเตรียมโดยวิธีโซล-เจล  ( Sol-Gel Process )[19] 
การเตรียมโดยวิธีโซล-เจลเป็นกระบวนการผลิตท่ีมีประโยชน์หลายอย่างในการผลิตเซรามิกส์และแก้ว 

โดยเฉพาะอย่างยิ่งวัสดุที่ต้องการความบริสุทธ์ิสูง โดยทั่วไปกระบวนการโซล-เจล เป็นกระบวนการเปลี่ยน
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สถานะจากของเหลวที่เรียกว่า โซล ซึ่งส่วนมากอยู่ในรูปสารแขวนลอยที่มีขนาดอนุภาคประมาณ 0.1-1 
ไมครอน เป็นของแข็งที่เรียกว่า เจล  

 

 

รูปที ่2.3 การเกิดโซล-เจล[19] 

ปฏิกิริยาที่สําคัญในกระบวนการโซล-เจล มี 3 ปฏิกิริยา คือ ไฮโดรไลซิส (Hydrolysis), Water 
condensation, และ Alcohol condensation มีปัจจัยสําคัญที่มีผลต่ออัตราการเกิดปฏิกิริยา คือ pH ตัวเร่ง
ปฏิกิริยา อัตราส่วนโมลของนํ้าและโลหะ และอุณหภูมิ การควบคุมปัจจัยเหล่าน้ีในสภาวะท่ีต่างกันจะทําให้โซล
และเจลที่ได้มีสมบัติและโครงสร้างต่างกัน ในกระบวนการผลิตทั้งจากสภาวะท่ีเป็นโซลและเจล เมื่อเข้าสู่
กระบวนการทําให้แห้ง จะได้ผลิตภัณฑ์ในรูปแบบต่างๆ เช่น Fiber, Aerogel, Xerogel, Powder และ 
Coating film เป็นวัตถุดิบสําหรับอุตสาหกรรมอื่นๆต่อไป 
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บทที่ 3 

วิธีดําเนินการวิจัย 
  

////////งานวิจัยน้ีสนใจศึกษาเกี่ยวกับการสังเคราะห์สารด้วยเทคนิคที่ง่าย สะดวก รวดเร็ว พร้อมไม่ก่อให้เกิด
อันตรายในขณะการเตรียม ด้วยเทคนิคสถานะของแข็ง (Solid State) ซึ่งได้ทดลองเปรียบเทียบกับเทคนิคอื่น 
ๆ พบว่าเป็นเทคนิคที่ ดีกว่า เทคนิคอื่น ๆ เช่น  การเตรียมแบบไอโซเทอร์มอล หรือเทคนิคโซโนเคมีที่สภาวะ
ปกติ หรือเทคนิคไมโครเวฟ  สําหรับสารโลหะไพโรฟอสเฟต ที่มีโลหะเขลออกซเดชัน 2+  ต่าง ๆ คือ Ca, Mg, 
Mn, Co, Cu,  และ Ni  โดยสารกลุ่มไพโรฟอสเฟตน้ี มีการศึกษากันอย่างแพร่หลาย ด้วยระบบสารต้งต้น ตัว
แปรสภาวะและเทคนิคการเตรียมที่หลากหลาย แต่งานวิจัยน้ี สนใจการเตรียมด้วยสารตั้งต้นที่แหล่งของโลหะที่
ราคาถูกจากธรรมชาติ หรือเกรดการค้า เกรดอุตสาหกรรม หรือเกรดเกษตรกรรม โดยการเตรียมจะอาศัยการ
ผสมสารตั้งต้นที่เป็นแหล่งของโลหะ และแหล่งของฟอสฟอรัส ซึ่งใช้ฟอสฟอรัส เกรดที่ใช้ทางการเกษตร ที่
เรียกว่าแม่ปุ๋ย คือ ไดแอมโมเนียม ไฮโดรเจนฟอสเฟต บดผสมให้เข้ากันเป็นอย่างดี แล้ว ค่อยนําไปเผาที่ 
อุณหภูมิสูง ที่เหมาะสมค่าหน่ึง ซึ่งนับว่าข้ันตอนการเตรียมที่ได้ออกแบบน้ี จะมีความแตกต่าง กับงานวิจัยที่เคย
ศึกษามาให้อดีต อีกทั้งยังเป็นวิธีที่ใช้อุณหภูมิและเวลาในการเตรียมสั้นกว่าเทคนิคอื่น ๆ   ซึ่งจะอธิบายขั้นตอน
วิธีการเตรียมอย่างละเอียดให้ทราบในเนื้อหาถัดไป 
         งานวิจัยน้ีได้คัดเลือกสารที่เตรียมข้ึนได้ คือ โลหะไพโรฟอสเฟต M2P2O7 ประกอบด้วยโลหะ  Ca, Mg, 
Mn, Co, Cu  และ Ni  ร่วมท้ังสิ้นจํานวน 6 ตัวอย่าง โดยจากการคัดเลือกเทคนิคการเตรียมที่ดีที่สุด ที่ให้ผล
ด้านคุณสมบัติทางกายภาพและทางเคมีของสารที่เตรียมได้น้ีดีที่สุด และแตกต่างจากงานที่ได้มีการศึกษามาใน
อดีต โดยสมบัติทางกายภาพและทางเคมี ได้มีการตรวจสอบด้วยเทคนิคต่าง ๆ ได้แก่ การตรวจสอบ
องค์ประกอบทางเคมีของสารทั้งหมด คือ ตรวจสอบปริมาณโลหะ ด้วยเทคนิค  Atomic absorption 
spectrophotometer (AAS) ตรวจสอบปริมาณฟอสฟอรัส โดยการวิเคราะห์เทียบสี (Colorimetric analysis) 
ของเทคนิคสารประกอบเชิงซ้อนโมลิบโดฟอสเฟต (Molybdophosphate complex)   ตรวจสอบเอกลักษณ์
รูปแบบการสั่นของพันธะภายในโมเลกุล ของสารกลุ่มน้ี จะมีรูปแบบการสั่นพันธะของหน่วยย่อย P2O7

4-, และ
MnO4 or MnO6   ด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีการสั่นแบบฟูเรียร์แทรนสฟอร์ม อินฟราเรด (Vibrational 
spectroscopy; Fourier transform infrared, FTIR)  ตรวจสอบเอกลักษณ์ทางโครงสร้างและขนาดผลึก ด้วย
เทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกส์ (X-ray diffractometer, XRD) และตรวจสอบสัณฐานวิทยาด้วยกล้องจุลทรรศน์
อิเลคตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscope, SEM)  
 
////////3.1 อุปกรณ์และเคร่ืองมือ 
/////////////3.1.1 ชดุเคร่ืองแก้ว 
 3.1.2  โถดูดความช้ืน (Desicator) 
 3.1.3  Hot plate stirrer, Heidolph MR 3001 
 3.1.4  เคร่ืองชั่ง 4 ตําแหน่ง (Sartorius), Scaltec  SBC -31  
 3.1.5  pH meter (Metrom)  
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 3.1.6  ชุดเครือ่งกรองสุญญากาศ (Suction pump), B'U'CHI Type B – 169 
 3.1.7  Oven (Fisher Scientific) 

3.1.8   เตาเผา (Furnace), Isotemp Muffle furnace, Fisher Scientific 
3.1. 9  Fourier Transform Infrared Spectrophotometer (FTIR), Spectrum GX, Perkin-

Elmer     
 3.1.10  Thermogravimetric/differential thermal analyzer (TG-DTA), Pyris  
             Diamond TG/DTA, Perkin Elmer apparatus และ Alumina pan 
 3.1.11   X-Ray powder diffractometer (XRD), Bruker AXS, D8 Advance, Germany 
 3.1.12  Differential scanning calorimetry (DSC), A Perkin Elmer Diamond 
 3.1.13  Scanning electron microscope (SEM), LEO SEM VPI450 

3.1.14  ถ้วยกระเบ้ือง (Crucible)  
 
////////3.2 สารเคมี 

3.2.1  Acetone, C3H6O, 99.8%, CARLO ERBA  
 3.2.2  Ammonum hygrogen phosphate, (NH4)2H2PO4, 99.8%,  Merck 

3.2.3  Ethanol  95%, Riedel-deHaen 
 3.2.4  Calcium Cabonate, CaCO3 >95%, Fluka 

3.2.5  Magnesium Sulphate, MgSO4 98.99%, Aldrich 
3.2.6  Manganese (II) cabonate hydrate, (MnCO3•xH2O),  98%, Aldrich  
3.2.7 Coblat (II) cabonate hydrate, (CoCO3•xH2O),  98%, Aldrich  

      3.2.8 Cupper (II) cabonate hydrate, (CuCO3•xH2O),  98%, Aldrich 
           3.2.9 Nikle (II) choride hydrate, (NiCl2•6H2O),  98%, Aldrich 
 3.2.10 Water (Deionized  water, DI) 

3.2.11 Methanol, CH3OH, Carlo Erba reagenti. 
           3.2.12 Silica gel, Merck. 

3.2.13 Sodium hydroxide, NaOH, 98%, Carlo Erba reagent. 
           3.2.14 Hydrochloric acid  38 %, J.T.Baker. 

3.2.15 Potassium bromide, KBr, spectroscopy grade, Jasco 
 

////////3.3  วิธีการสังเคราะห์  

               งานวิจัยได้ศึกษาการเตรียมโลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7 M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยระบบ
สารตั้งต้นต่างๆ โดยแบ่งออกเป็น  2  กลุ่ม คือ สารตั้งต้นท่ีเป็นแหล่งของโลหะ (M(II)) ประกอบด้วย MCl2, 
MCO3, และสารตั้งต้นที่เป็นแหล่งของฟอสฟอรัส (P) ได้แก่ (NH4)2HPO4 พบว่าปฏิกิริยาเคมีการเกิด M2P2O7  
จะเกิดที่สภาวะของอุณหภูมิสูงคือสูงกว่า 900 oC  และสารตั้งต้นท่ีเตรียมได้ง่ายและสะดวกที่สุดในปฏิกิริยา
แบบของแข็งน้ัน คือ  สารตั้งต้นระหว่าง MCO3  กับ (NH4)2HPO4   โดยมีปฏิกิริยาเคมีดังแสดงด้านล่าง 
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1.  2MCO3 (s) +  2(NH4)2HPO4(s)    M2P2O7(s) + 2CO2(g) + 4NH3(g) + 2H2O(g)       ที่ 800-900 oC      

เมื่อ  M= Ca, Mg, Mn, Co, และ Cu 

2.  2NiCl2 (s)      +  2(NH4)2HPO4(s)   Ni2P2O7(s)  + 4NH3(g) + 2H2O(g)               ที่ 800-1000 oC     

 
           การดาํเนินการวิจัย ผู้ทําวิจัยจึงเลือกปฏิกิริยาในการเตรียมสารกลุ่ม M2P2O7(s)  ท่ีสะดวกรวดเร็วและ
ง่ายในการเตรียมมากที่สดุ โดยคดักรองนําเสนอดังแผนภาพ    โดยแผนภาพของการเตรียมสารโลหะแต่ละชนิด
แสดงให้เห็นดงัน้ี 
 

 
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

วิธกีารเตรียม 

  1. ผสมสาร MCO3 (s) หรือ NiCl2 (s) กับ (NH4)2HPO4(s)   สัดส่วนโมล 1 ต่อ 1   ใส่ลงในบีก
เกอร์ 100 มิลลิลิตร  

ผสม 

NH4H2PO4

CaCO3(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Ca2P2O7(s) 

MgCO3(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Mg2P2O7(s) 

CoCO3(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Co2P2O7(s) 

MnCO3(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Mn2P2O7(s) 

ตรวจวิเคราะห์เอกลักษณ์ด้วย   FTIR, XRD, DSC, SEM 

NiCl2(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Ni2P2O7(s) 

CuCO3(s) 

บดผสม 

900 oC , 3  h 

Cu2P2O7(s) 
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  2. ถ่ายสารผสมในบีกเกอร์ข้อ 1 ลงในถ้วยกระเบ้ืองขนาด 100 มิลลิลิตร บดผสมให้เข้ากัน
เป็นอย่างดี  
  3. นําสารในข้อ 2) ไปให้เผาท่ีอุณหภูมิ 900 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 3 ชั่วโมง 
  4. จากข้อ 3) จะได้ผงละเอียดของสารโลหะไพโรฟอสเฟต นําล้างด้วยนํ้ากลั่น และล้างด้วยเอ
ทานอลให้สะอาด แล้วนําไปอบที่อุณหภูมิประมาณ 80 องศาเซลเซียส 
  5. พิสูจน์เอกลักษณ์สาร ด้วยเทคนิค FTIR, XRD และ SEM  คํานวณร้อยละผลผลิต 

สําหระบการเตรียมสารโลหะฟอสเฟตทุกตวัอย่าง จะทําการเตรียมตัวอย่างละ  3  ซ้ํา ได้ผลิตภัณฑ์ที่
เป็นสารกลุ่ม M2P2O7 จํานวน  6 ตัวอย่าง คือโลหะ Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni และได้นําไปตรวจสอบ
วิเคราะห์ด้วยเครื่องมอืต่าง ๆ 

 
         3.4 การพิสูจน์เอกลกัษณข์องสารท่ีศึกษา 

3.4.1 การวเิคราะห์รูปแบบการสัน่ขององค์ประกอบย่อยภายในโมเลกุล 
นําสารท้ัง M2P2O7 (M=Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni) ที่ได้ไปบันทึกสเปกตรัมการสั่นด้วยเครื่อง  

FTIR  spectrum GX  Perkin-Elmer Spectrophotometer โดยใช้เทคนิค KBr-pellet   มีขั้นตอนดังน้ี  ใส่
สารตัวอย่างลงในโกร่งบดให้ละเอียดเป็นเน้ือเดียวกันกับ KBr ในอัตราส่วน sample : KBr เป็น 1 :10  แล้วอัด
ให้เป็นแผ่นบางๆ ด้วย  Hand press จากน้ันใส่ลงใน disc holder  และทําการบันทึกสเปกตรัมการสั่น  โดย
กําหนดสภาวะของการวิเคราะห์ คือบันทึกความความยาวคลืน(Wavenumber) ในช่วง 4000-370 cm-1  
จํานวนคร้ังการการรัน (Scan Number)  เท่ากับ  4   และ  Resolution :  4 cm-1  

  
3.4.2  การวิเคราะห์ทางโครางสร้าง 
        นําสารที่ได้ทั้ง  6 ตัวอย่าง คือ M2P2O7 (M=Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni)  มาตรวจวัดการ

เลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ์เพ่ือหาค่าแลตทิซพารามิเตอร์ (a, b, c และมุม )  และคํานวณขนาดผลึกด้วยสมการ 
Scherrer จากการเปรียบเทียบ  XRD patterns  ของสารตัวอย่างกับสารมาตรฐาน ด้วยเคร่ือง   X-Ray  
powder diffractometer โดยบดสารให้ละเอียดแล้วใส่ลงใน sample holder และทําการวิเคราะห์ต่อไป โดย
กําหนดสภาวะของการวิเคราะห์ ดังน้ี Voltage :  40 kV; Current :  35 ml 

        Identity    
        Type of scan :  Continuous; Scan  mode:  Normal  / 20; Step size (o2) :  

0.020; Start angle (o2): 10; End angle (o2):  60; Scan time (h:m:s)  :  30 min; Time / Step :  
0.50 sec 

3.4.4  การวิเคราะห์สัณฐานวทิยา 
         นําสารที่ได้ทั้ง  6 ตัวอย่าง คือ M2P2O7 (M=Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni) ที่สังเคราะห์ข้ึนได้

น้ี มาตรวจวิเคราะห์สัณฐานวิทยาด้วยเครื่องจุลทรรศ์อิเลคตรอนแบบส่องกราด  โดยการเตรียมตัวอย่างก่อน
การวิเคราะห์ด้วยการเคลือบทองแล้วค่อยวิเคราะห์ด้วย  SEM using LEO SEM VP1450  และ LEO SEM 
VP1455  
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บทที่ 4 

ผลการวิจัย 
  

////////ผลการวิจัยการสังเคราะห์โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Cu, Ni) ด้วยวิธี
ปฏิกิริยาของแข็ง  ได้ค้นคว้าและออกแบบการสังเคราะห์สารกลุ่มน้ี มากมายหลายวิธี หลายสารตั้งต้น หลาย
ระบบ หลายตัวแปรควบคุม คือ อุณหภูมิ เวลา สภาพมีอากาศและไร้อากาศ  สุดท้ายได้ค้นพบเทคนิควิธีท่ีง่าย
และสะดวกรวดเร็ว ประหยัดต้นทุนในการสังเคราะห์ จึงได้เลือกเทคนิควิธีปกิกิริยาของสถานะของแข็ง โดย
ระยะเวลาการเตรียม  เพียงใช้เวลาไม่เกิน 3  ชั่วโมง  โดยสารตั้งต้นที่ใช้ประกอบด้วย MCl2, MCO3, และสารตั้ง
ต้นที่เป็นแหล่งของฟอสฟอรัส (P) ได้แก่ (NH4)2HPO4 จะเกิดที่สภาวะของอุณหภูมิสูงคือสูงกว่า 900 oC  เมื่อถึง
อุณหภุมิที่กําหนดสารตั้งต้นจะมีการสลายตัวและหลอมรวมกัน เปลี่ยนแปลงไปเป็นโลหะไพโรฟอสเฟต M2P2O7  
จากโลหะท่ีแตกต่างกัน จํานวน  6  ชนิด ซึ่งก็เป็นเทคนิคการเตรียหาวิธีการเตรียมสารกลุ่มน้ีได้ 6  ตัวอย่าง 
ประกอบด้วย Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7 แล้วจากสารที่เตรียมข้ึนได้
ทั้งหมด ที่ต้องนําไปตรวจสอบเอกลักษณ์ เร่ิมด้วยการตรวจสอบโครงสร้างด้วยเทคนิครังสีเอกส์ (XRD)  
ตรวจสอบรูปแบบการส่ันของหน่วยย่อยภาคในโมเลกุล ด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีการสั่น (FTIR)  สุดท้ายการ
วิเคราะห์สัณฐานวิทยาและขนาดอนุภาคด้วยกล้องจุลทรรศ์อิเลคตรอนแบบส่องกราด (SEM)  ซึ่งผลการวิจัยใน
หัวข้อที่กล่าวมาข้างบนน้ี จะกล่าวอย่างละเอียดดังต่อไปนี้  
 
////////4.1 ผลการสังเคราะห์ (Synthesis results) 

/////////////สังเคราะห์โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Cu Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยาของแข็ง  
จะเลือกสารตั้งต้น คือ  แหล่งสารโลหะตั้งต้น MCl2, MCO3, และสารตั้งต้นท่ีเป็นแหล่งของฟอสฟอรัส (P) 
ได้แก่ (NH4)2HPO4 จะเกิดที่สภาวะของอุณหภูมิสูงคือสูงกว่า 900 oC  พบว่าเป็นเทคนิคท่ีง่าย สะดวก และ
รวดเร็ว  โดยขั้นตอนการเตรียมง่ายแค่ผสมสารที่เป็นของแข็งให้ผสมเข้ากันอย่างดี ค่อยนําเข้าไปเผาที่อุณหภูมิ
สูงคือสูงกว่า 900 oC  เป็นเวลา  3  ชั่วโมง  ซึ่งวิธีการเตรียมด้วยสารตั้งต้นที่ได้รายงานน้ี พบว่าเป็นสารตั้งต้น
กลุ่มโลหะที่เลือกน้ีจะสลายตัวที่อุณหภูมิไม่เกิน 1000 oC นับว่าต่ํากว่าอุณหภูมิของสารตั้งต้นชนิดอื่น อีกทั้ง
การสลายตัวของสารกลุ่มน้ี ยังมีแก๊สพิษท่ีเป็นอันตรายน้อยกว่าการเลือกใช้สารต้ังต้นชนิดอื่น และจากการ
เปรียบเทียบกับระบบอื่น ๆ ที่ถูกใช้เตรียมในงานวิจัยในอดีตท่ีผ่านมา น่าจะเป็นข้อมูลที่เป็นประโยชน์และ
เหมาะท่ีจะนําเทคนิคน้ีไปใช้เตรียมสารข้างต้น ในระดับอุตสาหกรรมในอนาคต จากตัวอย่างสารกลุ่มน้ีทั้ง  6   
ตัวอย่าง เตรียมข้ึนได้น้ี สามารถคํานวณหาร้อยละผลผลิตที่ได้จากการเตรียมสารกลุ่มน้ี  ตัวอย่างการคํานวณดัง
ด้านล่างน้ี และผลที่ได้แสดงดังตารางท่ี  4.1 โดยจะเห็นว่า  มีร้อยละการผลิตประมาณ  80-99  ซึ่งถือบางวิธีให้
ค่าสูงมาก ถือว่าเป็นระบบที่น่านําไปใช้ในการผลิตในโรงงานอุตสาหกรรมได้จริง  
    
ตัวอย่างการคํานวณหาร้อยละผลผลิตที่ได้   

การคํานวณหาร้อยละผลผลิตของสาร Ca2P2O7 จากสารตั้งต้นระบบ CaCO3 - (NH4)2HPO4  โดยใช้
สารตั้งต้นโลหะ แคลเซียมคาร์บอเนตเป็นสารกําหนดปริมาณ  โดยจากการเตรียม  3  ซ้ํา ปริมาณนํ้าหนัก
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แคลเซียมคาร์บอเนตเฉล่ียเท่ากับ 5.3119    กรัม และผลิตสาร Ca2P2O7  ได้นํ้าหนักเฉลี่ยเท่ากับ  5.1850  
กรัม 

2CaCO3 (s) +  2(NH4)2HPO4(s)    Ca2P2O7(s) + 2CO2(g) + 4NH3(g) + 2H2O(g)       ที่ 800-900 oC      
จากสมการ   
 2 โมล                2 โมล                 1 โมล        ............................................................ 
                   

จํานวนโมลสมมุลของ  CaCO3  x 2      =         จํานวนโมลสมมุลของ  Ca2P2O7 

                 นํ้าหนักของ Ca(CO3                        =          นํ้าหนักของ Ca2P2O7                 
               มวลโมเลกุลของ CaCO3                                มวลโมเลกุลของ Ca2P2O7  
 
     นํ้าหนักของ Ca2P2O7 (Cal.)                          =     นํ้าหนักของ CaCO3 x  มวลโมเลกุลของ Ca2P2O7     

                              มวลโมเลกุลของ CaCO3 
 

                                    =     2.0915 g    X   254.00 g/mol 
                                  100.01 g/mol 
 
                                    =     5.3119   g. 

           ร้อยละผลผลิต (% yield)  =    นํ้าหนักของ Ca2P2O7 (Obs.)  x  100 %      
                          นํ้าหันกของ Ca2P2O7(Cal.)  

                                       =  5.1850   x 100 % 
                         5.3119   

                      =   97.61   % 
                            
สําหรับการคํานวณร้อยละผลผลิตของโลหะไพโรฟอสเฟตตัวอย่างอื่น ๆ คือ Mg2P2O7, Mn2P2O7,  

Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7 สามารถคํานวณได้แบบวิธีเดียวกันน้ี  ผลที่ได้แสดงไว้ตารางที่ 4.1  
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ตารางที่ 4.1 ร้อยละผลผลิตของสาร M2P2O7ที่เตรียมได้จากระบบสารตั้งต้นและอุณหภูมิต่าง ๆ   
ลําดับ 
  

ระบบสารตั้งตน้ 
  

อุณหภูมทิี่เผา 
/oC 

ผลิตภัณฑ์ที่ได ้
M2P2O7 

ร้อยละผลผลติ 
M2P2O7 

1 MgCO3 + (NH4)2HPO4 800 Mg2P2O7 98.25 
2 CaCO3 + (NH4)2HPO4 800 Ca2P2O7 97.61 
3  MnCO3 + (NH4)2HPO4 900 Mn2P2O7 97.54 
4 CoCO3 + (NH4)2HPO4 900 Co2P2O7 98.21 
5 CuCO3 + (NH4)2HPO4 800 Cu2P2O7 97.41 
6 NiCl2 + (NH4)2HPO4 900 Ni2P2O7 96.23 

 
////////4.2  ผลการตรวจสอบเอกลักษณข์องสารด้วยเทคนคิต่าง ๆ (Characteristic materials and  
Identification method) 
     ลําดับการตรวจสอบเอกลักษณ์ของสารกลุ่มโลหะไพโรฟอสเฟตทั้ง  6 ตัวอย่างที่เตรยีมได้  คือ จะเริ่ม 
ตรวจสอบรูปแบบการส่ันของโมเลกุลหรอืไอออนทีเป็นองค์ประกอบภายในโครงสร้าง ดว้ยเทคนิค  FTIR ตรวจสอบ
โครงสร้างสารด้วยเทคนิค  XRD     และสุดท้ายตรวจสอบสัณฐานวิทยา เพ่ือดูขนาดอนุภาค ด้วยเทคนิค SEM 
/////////////4.2.1  ผลการตรวจสอบลักษณะโครงสร้างของสารด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีการสัน่ 

 สารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต M2P2O7  M(II)=Mg, Ca, Mn, Co, Co, Ni สารกลุ่มน้ีจะมี
เอกลักษณ์รูปแบบการสั่นภายในโมเลกุลของหน่วยย่อย คือ P2O7

4- แอนไอออนและมีรูปแบบการส่ันของพันธะ
โลหะกับออกซิเจน ที่มีโครงสร้างแบบออกตระฮีดรอล(MnO6) และเตตระฮีดรอล (MnO4) โดยรูปแบบของการ
สั่น P2O7

4- แอนไอออน เมื่อคํานวณตามทฤษฎีจะมีรูปแบบการสั่นทั้งหมด 3(9) - 6 = 21 รูปแบบและเกิดการ
ซ้อนทับเช่นกัน ทําให้สังเกตแถบการสั่นหลักๆได้ 6 รูปแบบแสดงดังตารางที่ 4.2   สําหรับสเปกตราการสั่นของ 
สารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต M2P2O7  M(II)=Mg, Ca, Mn, Co, Co, Ni  แสดงไว้ในภาพท่ี 4.1 และตาราง
อธิบายรูปแบบการสั่นของสารทั้งหมดสรุปไว้ในตารางท่ี 4.2 

 
ตารางที่ 4.2 แสดงรูปแบบการสั่นของโมเลกุลไพโรฟอสเฟต 

รูปแบบการสั่น แถบการสั่น (cm-1) 

as (PO3) 1108 s 

s (PO3) 1050 s 

as (POP) 970 vs 

s (POP) 763 m 

 (PO3) 580 s 

 (POP) 557 vs 
โดยท่ี  vs คือ very strong   as คือ asymmetry   s   คือ strong   s   คือ symmetry   m คือ medium  
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ภาพท่ี 4.1 สเปกตราการสั่นของ M2P2O7 M= Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni บันทึกด้วยเทคนิคเกร็ด KBr  
 
ตารางที่4.13 แสดงแถบการสั่นและจําแนกรูปแบบการส่ันของสาร M2P2O7 เมื่อM=Mg, Ca, Mn, Co, Cu, Ni)  

แถบการสั่น (cm-1) ของสาร M2P2O7  
Mg2P2O7 Ca2P2O7 Mn2P2O7 Co2P2O7 Cu2P2O7 Ni2P2O7 Possible assignment 

1153 1152 1152 1153 1052 1052 asymPO3 
1061 1055 1055 1042 1012 1012 asymPO3 
996 995 983 996 961 961 asymPO3 
921 923 917 913 900 920 asymPO3 
717 720 720 717 608 608 s P-O-P 
633 644 632 633 558 558 PO3 & PO3 
599 560 560 559 456 507 PO3 & PO3 
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ภาพท่ี 4.2 รูปแบบ XRD ของสาร M2P2O7 M= Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni 
 

4.2.2  ผลการตรวจเอกลักษณ์ทางโครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสีเอกส์ 
         การตรวจวิเคราะห์โครงสร้างด้วยเทคนิคการเลี้ยวเบนรังสี  X-Ray ได้รูปแบบการสะท้อนรังสี  X- 
Ray แสดงในภาพที่  4.2 สําหรับสารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต จํานวน 6  ตัวอย่าง คือ Mg2P2O7, 
Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7  จากผลกราฟที่ได้นําไปเทียบกับไฟล์มาตราฐาน
ของ XRD  และได้คํานวณแลตตีสพารามิเตอร์และขนาดผลึกได้  โดยผลที่ได้ทั้งหมดสรุปไว้ในตารางท่ี  4.3    
โดยมีลักษณะโครงสร้างของสรางกลุ่มน้ีเป็นแบบมอนอคลินิก ค่าแลททิซพารามิเตอร์คํานวณได้มีค่า
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ใกล้เคียงกับค่ามาตราฐานอย่างมาก และผงผลึกที่ได้มีลักษณะที่มีความบริสุทธิ์สูง สังเกตจากการไม่มีพีค
ของสิ่งเจือปนอื่น ๆ ในรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกส์เลย   

 
ตารางที่  4.3  ขนาดผลึกและแลตตสีพารมมิเตอร์ ที่คํานวณได้จากรูปแบบการสะทอ้นรงัสี  X-ray   
                  สําหรับสารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟต Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7  
                  และ Ni2P2O7   
                

ลําดับ สารประกอบ M2P2O7 a (Å) b(Å) c(Å) (o) 
ขนาดผลึก 

เฉลี่ย  (nm) 
1 Mg2P2O7(ไฟล์ PDF#73-0535) 6.49 8.28 4.52 103.80  
2 Mg2P2O7 (ทดลอง) 6.37 8.25 4.76 102.88 76±16 

3 Ca2P2O7(ไฟล์ PDF#73-0440) 12.66 8.54 5.32 90.30  

4 Ca2P2O7 (ทดลอง) 12.56 8.46 5.11 89.55 77±23 
5 Mn2P2O7(ไฟล์ PDF#77-1234) 6.63 8.58 4.65 102.67  
6 Mn2P2O7 (ทดลอง) 6.78 8.67 4.33 101.98 70±16 
7 Co2P2O7(ไฟล์ PDF#34-1378) 13.24 8.34 9.00 104.60  
8 Co2P2O7 (ทดลอง) 13.11 8.22 8.91 105.20 76±16 
9 Cu2P2O7(ไฟล์ PDF#21-0880) 6.88 8.11 9.16 109.54  
10 Cu2P2O7 (ทดลอง) 6.59 8.01 9.35 109.11 80±14 
11 Ni2P2O7(ไฟล์ PDF#33-0950) 5.21 9.91 4.48 97.97  
12 Ni2P2O7 (ทดลอง) 5.11 9.54 4.36 96.89 88±17 

 
/////////////4.2.4  ผลการตรวจลักษณะสัณฐานวิทยาของสาร 
                       การตรวจสอบพฤติกรรมทางสัณฐานวิทยาของสารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟตทั้ง 6  
ตัวอย่าง คือ Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7  และ Ni2P2O7  แสดงดังภาพในภาพที่  4.3  
จะเห็นว่าสารดังกล่าง ถึงแม้จะมีลักษณ์ทางโครงสร้างที่คล้ายคล่ึงกันมาก แต่มีลักษณะทางสัณฐานวิทยา รูปร่าง
อนุภาคจะแตกต่างกัน ข้ึนอยู่กับชนิดของโลหะ โดย สารประกอบไพโรฟอสเฟต ที่มีโลหะเป็น Mg จะมีรูปร่าง
เป็นแผ่น ๆ เหลี่ยม ที่มีขนาดเล็กใหญ่จับกันเป๋นกลุ่มก้อน  โลหะ Ca จะมีรูปร่างกลม ผิวขรูขระขนาดต่าง ๆ กัน 
จับกันเป็นกลุ่มก้อนรวมกันขนาดใหญ่ขึ้น โลหะ Mn จะมีลักษณะเป็นเหล่ียม เป็นแท่ง ๆ ขนาดสม่ําเสมอกัน 
โลหะ Co  จะมีลักษระที่ต่างออกไป คือ การมีรูพรุนในโครงสร้าง และมีผิวขรูขระ  ส่วนโลหะ  Cu จะปรากฏ
เป็นแท่งหลอดกลมยาว และมีผิวขรูขระ และสุดท้ายโลหะ Ni  จะมีลักษณะไม่มีรูปร่างชัดเจน มีการจักกันเป็น
ก้อมกลม ขนาดใหญ่ มีผิวขรูขระ  
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                             Mg              Ca 

 
                   Mn              Co 

 
 Cu               Ni 

 
 
ภาพท่ี 4.3  สัณฐานวิทยา SEM ของสาร M2P2O7 M= Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ Ni 
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บทที่ 5 
สรุปผลการวิจัยและข้อเสนอแนะ  

  
////////จากงานวิจัยการสังเคราะห์โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยา
ของแข็ง ได้ค้นคว้าและออกแบบการสังเคราะห์สารประกอบกลุ่มน้ี หลายเทคนิคและหลากหลายสารต้ังต้น 
พบว่าเทคนิคที่ออกแบบและนําเสนอน้ีเป็นเทคนิคที่ดี ในแง่ ความสะดวก รวดเร็ว ง่าย ประหยัด และเป็นมิตรไม่
อันตรายในระหว่างการเตรียม  โดยสารตั้งต้นที่แหล่งของโลหะใช้กลุ่มโลหะคาร์บอเนตสําหรับ  Mg, Ca, Mn, 
Co, Cu และใช้แหล่งคลอไรด์ สําหรับ  Ni ส่วนแหล่งของฟอสฟอรัสใช้สารท่ีแหล่งอุตสาหกรรมเกษตร คือใช้เป็น
ปุ๋ยที่มีราคาถูก คือ แม่ปุ๋ย ไดแอมโมเนียมไฮโดรเจนฟอสเฟต (NH4)2HPO4)  โดยระบบสารตั้งต้นน้ีทําให้ใช้
สภาวะอุณหภูมิที่ไม่สูงคือประมมาณ 800-1000  oc ทําให้ประหยัดต้นทุนด้วย จากการเตรียมในงานวิจัยน้ี 
เตรียมสารประกอบกลุ่มโลหะไพโรฟอสเฟต  ได้จํานวน  6  ตัวอย่าง ประกอบด้วบ Mg2P2O7, Ca2P2O7, 
Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7  จึงได้นําไปตรวจสอบเอกลักษณ์ในลําดับถัดไป คือ ตรวจสอบ
รูปแบบการส่ันของหน่วยย่อยภาคในโมเลกุล ด้วยเทคนิคสเปกโทรสโกปีการสั่น (FTIR)  การตรวจสอบโครงสร้าง
ด้วยเทคนิครังสีเอกส์ (XRD)  สุดท้ายการวิเคราะห์สัณฐานวิทยาและขนาดอนุภาคด้วยกล้องจุลทรรศ์อิเลคตรอ
นแบบส่องกราด (SEM)  ซึ่งผลการวิจัยในรายละเอียดที่กล่าวมาน้ัน จะอธิบายผลที่ได้รับดังต่อไปนี้  
 
////////5.1 สรุปผลการสังเคราะห์ (Synthetic  results) 

   จากการสังเคราะห์โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยา
ของแข็ง ด้วยระบบโดยสารตั้งต้นท่ีแหล่งของโลหะใช้กลุ่มโลหะคาร์บอเนตสําหรับ  Mg, Ca, Mn, Co, Cu และ
ใช้แหล่งคลอไรด์ สําหรับ  Ni ส่วนแหล่งของฟอสฟอรัสใช้สารที่แหล่งอุตสาหกรรมเกษตร คือใช้เป็นปุ๋ยท่ีมีราคา
ถูก คือ แม่ปุ๋ย ไดแอมโมเนียมไฮโดรเจนฟอสเฟต (NH4)2HPO4)   พบว่าสารที่เตรียมได้สารไฮเดรตมีร้อยละของ
การสังเคราะห์มากว่า97 %  นับได้ว่าเป็นเทคนิคที่ให้ร้อยละผลผลตสูงเมื่อเทียบกับเทคนิคการเตรียมด้วยวิธี
อื่นๆ ที่เคยมีการรายงานมาก่อนน้ี  จากตัวอย่างวิธีการเตรียมของสารกลุ่มโลหะไพโรฟอสเฟตกลุ่มน้ี น่าจะเป็น
ข้อมูลท่ีเป็นประโยชน์ในกาช้เทคนิคน้ีในการเตรยีมกลุ่มโลหะฟอสเฟตท่ีมีความจําเป็นในภาคอุตสาหกรรม เพระ
เป็นเทคนิคท่ีง่าย สะดวกรวดเร็ว ไม่จําเป็นต้องมีความเชี่ยวชาญ ก็สามารถที่จะเตรียมได้ อีกทั่งระบบสาร
ตัวอย่างน้ี ยังปลดสารพิษในระหว่างการเตรียมน้อยกว่าสารตั้งต้นกลุ่มอื่น ๆ อาทิเช่น กลุ่มโลหะไนเทรต กลุ่ม
โลหะซัลเฟต เป็นตน้ จึงเหมาะสมท่ีจะใช้ในการผลิตข้ึนมาใช้ในระดับอุตสาหกรรม อีกทั้งสารกลุ่มน้ียังมีราคาถูก
หาได้ง่ายอีกด้วย จึงสามารถควบบคุมราคาของผลิตภัณฑ์ท่ีจะถูกนําไปใช้ในท้องตลาด อีกทั้งเทคนิคการผลิต
ด้วยทางเคมีของสารในระบบที่ได้รายงานน้ี ยังเป็นเทคนิคที่ง่าย และใช้สารตั้งต้นเพียงสองชนิดเท่าน้ัน และแค่
ผสมสารตั้งต้นและนําเข้าเตาเผาตามอุณหภูมิที่พาะเจาะจงเพียงเท่าน้ัน  คาดว่างานวิจัยน้ีจะถูกใช้ได้จริงใน
อนาคตอันใกล้ ภายในประเทศไทย  
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 ////////5.2  สรุปผลการตรวจสอบเอกลักษณ์ของสารด้วยเทคนิคต่าง ๆ (Characteristic materials 
and  Identification method) 
                5.2.1  สรปุผลการตรวจเอกลักษณ์พืน้ฐานของการสัน่ของสาร 
            จากสารท่ีเตรียม โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยวิธี 
ปฏิกิริยาของแข็ง จะได้สารชนิดน้ี จํานวน  6  ตัวอย่าง ประกอบด้วย Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, 
Cu2P2O7 และ Ni2P2O7 พบว่าสารมีรูปแบบการสั่นคล้ายคลึงกันมาก เพราะเน่ืองมีรูปแบบการส่ันที่เป็น
เอกลักษณ์ของ หน่วยย่อย คือ P2O7

4-, MO6, หรือ MO4   เหมือนกันน่ันแอง   โดย ผลของ  FTIR  วิเคราะห์ได้
ในงานวิจัยน้ี คล้ายกันอย่างมากกับงานวิจัยอื่น ๆ ที่เคยศึกษาสารตัวน้ีมาก่อน โดยสเปกตราบ่งบอกให้ทราบว่า 
ไม่มีรูปแบบการส่ันของสิ่งเจือปนอื่นปรากฏให้เห็น และไม่มีสารตั้งต้นหลงเหลือในผงผลึกที่เตรียมได้ โดยหลัก 
ๆ สารน้ีจะมีพีคการสั่นของไพโรฟอสเฟตแอนไอออน(P2O7

4-)  as (PO3)  1108 cm-3 , s (PO3) 1050 cm-

3 ,as (POP) 970 cm-3, s (POP) 763 cm-3,  (PO3) 580 cm-3,  (POP) 557 cm-3 เปรียบเสมือนกับ
เอกลักษณ์การส่ันของหน่วยย่อยน้ีเลย แม้โลหะจะมีขนาดเล็กใหญ่หรือ่มีเลขออกซิเดชั่นต่างกัน แต่ลักษณะการ
สั่นที่เปรียบเสมือนลายน้ิวมือจะปรากฏในสเปกตราการสั่นเสมอ ส่วนสําหรับรูปแบบการสั่นของโลหะต่างๆกับ
ออกซิเจน จะปรากฏแถบการสั่นที่ช่วคลืนต่ํากว่า  400  cm-3  จึงไม่ค่อยจะสังเกตเห็นได้ในเทคนิคกการ
วิเคราะห์ด้วย  FTIR      
 
                5.2.2  สรปุผลการตรวจสอบลักษณะโครงสร้างของสาร 
                ผลการวิเคราะห์ด้วยเทคนิคการเล้ียวเบนรังสีเอกซ์ ทําให้ได้รูปแบบการเล้ียวเบนรังสีของ
โลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยาของแข็ง จะได้สารชนิดน้ี จํานวน  
6  ตัวอย่าง ประกอบด้วย Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7 ซึงนํามา
วิเคราะห์โครงสร้าง โดยการเปรียบเทียบกับรูปแบบการเลี้ยวเบนรังสีเอกซ์มาตรฐานดังตารางที่  4.3 ในบทที่ 4 
ระบุให้ทราบว่าสารทั้ง  6  ตัวอย่างมีระบบผลึกเปป็นโมโนคลีนิก มีโครงสร้างที่เป็นไอโซสตรัสเจอร์ 
(Isostructure)  คือสารที่มีโครงสร้างเหมือนกัน และจากการคํานวณแลตติสพารามิเตอร์ จากรูปแบบการ
เลี้ยวเบนได้ค่าที่ใกล้เคียงกันข้อมูลมาตราฐานอย่างงมาอกและจากข้อมูลมาตราฐานเทียบกับข้อมูลที่ได้บันทึก
จากรังสีเอกส์ บ่งบอกให้ทราบว่า สารท่ีเตรียมได้ทั้งหมดนี้ ไม่มีสิ่งปนเป้ือนหรือสารตั้งต้นตกค้างในการขั้นตอน
การเตรียม จึงไม่ปรากกพีกรบกวนในรูปแบบการเลี้ยวเบนรังเอกส์ที่บันทึกได ้  
 

5.2.3  สรปุผลการตรวจลักษณะสัณฐานวิทยาของสาร 
 สําหรับผลการวิเคราะห์สัณฐานวิทยาด้วยกล้องอิเลคตรอนแบบส่องกราด  (SEM)  พบว่าโลหะไพโร
ฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วยวิธีปฏิกิริยาของแข็ง จะได้สารชนิดน้ี จํานวน  6  
ตัวอย่าง ประกอบด้วย Mg2P2O7, Ca2P2O7, Mn2P2O7, Co2P2O7, Cu2P2O7 และ Ni2P2O7  ได้ทั้งหมดมีขนาด
อนุภาคกระจายตัวส่ําเสมอพอประมาณ และมีอนุภาคแตกต่างกันในรูปร่างท่ีปรากฏ คือ รูปหลายเหล่ียม ไม่มี
เหลี่ยม รูปคล้ายทรงกลม หลายตัวหนอน และรูปสีเหลี่ยม และห้าเหล่ียมผสมกัน มีรูพรุน   แต่ที่เหมือนกัน คือ 
ปรากฏการจับกันเป็นกลุ่มก้อน มีพ้ืนผิวขรุขระ ของอนุภาครูปร่างขนาดเล็กดังที่กล่าวมา และที่สําคัญอนุภาคที่
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ปรากฏวิเคราะห์จากเครื่องมือ มีขนาดอนุภาคระดับนาโนเมตร  ไม่มีรูปแบบสัณฐานที่แน่นอน และจากการ
เตรียมด้วยสารตั้งต้นที่ต่างกัน ก็ส่งผลให้เห็นชัดเจนว่า สัณฐานวิทยา รูปร่าง ขนาดอนุภาคแตกต่างกันอย่างเห็น
ได้ ชัด  จากข้อมูลท่ีได้ จะเป็นแนวทางที่จะนําเอาระบบสารตั้งต้นเหล่าน้ีไปประยุกต์ในการเตรียม เพ่ือให้ได้สาร
กลุ่มน้ีให้มรีะดับอนุภาคและขนาดตามที่ต้องการได้ในอนาคต  
     
////////5.3 ข้อเสนอแนะ 

      งานวิจัยในหัวข้อ  “การสังเคราะหโ์ลหะไพโรฟอสเฟต (M2P2O7  M(II)= Mg, Ca, Mn, Co, Ni) ด้วย   
  วิธีปฏิกิริยาของแข็ง (Solid state synthesis of metal pyrophosphate (M2P2O7 M(II)= Mg, Ca,     
 Mn, Co, Ni)) ” ได้ออกแบบการเตรียมด้วยเทคนิคการเตรียมแบบสถานะของแข็ง ด้วยสารตั้งต้น โดยสารตั้งต้น
ที่แหล่งของโลหะใช้กลุ่มโลหะคาร์บอเนตสําหรับ  Mg, Ca,Mn, Co, Cu และใช้แหล่งคลอไรด์ สําหรับ  Ni ส่วน
แหล่งของฟอสฟอรัสใช้สารที่แหล่งอุตสาหกรรมเกษตร คือใช้เป็นปุ๋ยที่มีราคาถูก คือ แม่ปุ๋ย ไดแอมโมเนียม
ไฮโดรเจนฟอสเฟต (NH4)2HPO4)  โดยระบบสารตั้งต้นน้ีทําให้ใช้สภาวะอุณหภูมิที่ไม่สูงคือประมมาณ 800-1000  
oc  ซึ่งเป็นเทคนิคที่ง่าย รวดเร็ว ประหยัดเวลาและตุนทุน ไม่ต้องมีความรู้ความเชี่ยวชาญ ก็สามารถทําได้ และ
ยังได้สารประกอบโลหะไพโรฟอสเฟตท่ีมีความบริสุทธ์ิสูง ปราศจากสารอื่นเจือปน  ยังพบอีกว่า การใช้สารตั้งต้น
เพียงสองชนิดในการทําปฏิกิริยาแล้วเกิดเป็นสารผลิตภัณฑ์ถือได้ว่าเป็นข้อดีในหลาย ๆ แง่ คือประหยัดสารตั้งต้น 
แต่ในด้านของคุณสมบัติทางกายภาพท่ีต้องการอาทิ เช่น ขนาดอนุภาค  การสลายตัวที่อุณหภูมิสูง หรือต่ํา หรือ
การคงสภาพ น้ัน ยังเป็นสิ่งที่ต้องศึกษาต่อในอนาคต  ตัวอย่างเช่น อาจจะมีการเปลี่ยนแปลงเทคนิคการเตรียม
เป็นการเตรียมด้วยวิธีทางโซโนเคมี หรือการเตรียมด้วยเทคนิคไมโครเวฟ โดยจุดหมายเพ่ือให้ได้สารประกอบ
โลหะไพโรฟอสเฟตน้ีมีขนาดอนุภาคนาโนเมตรและมีรูปร่างทางสัณฐานวิทยาแปลกใหม่ เพ่ือให้เหมาะท่ีจะไป
ประยุกต์ใช้ในอนาคต อีกทั่งที่ควรจะดําเนินการวิจัยต่อ คือการผสมโลหะชนิดอื่น ๆ เช่น Ca, Mg, Mn, Cu, Fe, 
Ni,  หรือ อื่น ๆ ลงไปในโครงสร้างกลุ่มโลหะเดี่ยว ซึ่งกําลังเป็นที่สนใจศึกษากันอยู่ในปัจจุบัน ด้วยเหตุผลเพื่อให้
ได้สารตัวใหม่ที่มีโครงสร้างเดิม แต่ให้สมบัติทางกายภาพที่เหมาะสมที่จะถูกเลือกไปใช้ในงานด้านต่าง ๆ ใน
อนาคต  และท่ีต้องทําต่อไป คือ การใช้ข้อมูลจากงานวิจัยน้ีเขียนตีพิมพ์ในวารสารทั้งระดับชาติและระดับ
นานาชาติต่อไป 
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ผลงานสิทธิบตัร/สิ่งประดิษฐ/์งานสร้างสรรค ์(ศลิปะ หรือ อ่ืนๆ) 
1. กรรมวิธีการผลติไดแคลเซียมฟอสเฟตไดไฮเดรต (CaHPO4.2H2O) จากเปลือกหอยแครง และผลิตภัณฑ์ที ่
     ได้จากกรรมวิธีดังกล่าว เลขที่คําขอ 120100726 (กําลังอยู่ระหว่างการพิจารณา) 
 2. กรรมวิธีการผลติไดแคลเซียมฟอสเฟต แอนไฮดรัส (CaHPO4)  จากเปลือกหอยแครง และผลิตภัณฑ์ที่ได ้
     จากกรรมวิธีดังกล่าว เลขที่คําขอ 120100727 (กําลังอยู่ระหว่างการพิจารณา) 
 3. กรรมวิธีการผลติโมโนแคลเซียมฟอสเฟตโมโนไฮเดรต (Ca(H2PO4)2.H2O)  จากเปลือกหอยแครง และ 
     ผลติภัณฑ์ที่ได้จากกรรมวิธีดังกล่าว เลขที่คําขอ 120100728 (กําลังอยู่ระหว่างการพิจารณา) 
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