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บทที ่3 
วธิีด ำเนินงำนวจิัย 

 
         3.1 อุปกรณ์และสำรเคมี 
        3.1.1 เคร่ืองมือและอุปกรณ์ 
 1.  เคร่ืองวดั pH (pH meter) Model 215 บริษทั Denver Instument Company ประเทศญ่ีปุ่น  
 2.  เตาเผา (Furnace) Model F6000 Furnace บริษทั Barnstead-Thermolyne Corporation company 
 3.  เคร่ืองชัง่ทศนิยม 4 ต าแหน่ง รุ่น TC-254 บริษทั Denver Instument Company ประเทศญ่ีปุ่น 
 4.  เคร่ืองกรองแบบลดความดนั (Ultrafiltration pressure) รุ่น Aspirator A-3A บริษทั Eyela World 
      (Tokyo Rikakikai Co., LTD) ประเทศญ่ีปุ่น 
 5.  เคร่ืองป่ันกวน (stirrer) รุ่น MS 115 บริษทั HL Instrument 
 6.  กระดาษกรอง (Filter Paper) Model 5C (70 mm) บริษทั Advantec Toyo Kaisha,Ltd.        
                   ประเทศญ่ีปุ่น 

7.  เคร่ืองฟูเรียร์แทรนฟอร์มอินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร์     
     (Fourier Transform Infrared Spectrophotometer, FTIR) รุ่น Spectrum GX 60237  
     บริษทั Perkin Elmer LTd. ประเทศเยอรมนั  
8.  เคร่ืองอดัสาร (IR Accesory Hydraulic Press) บริษทั Perkin Elmer LTd. ประเทศเยอรมนั 

 9.  เคร่ืองวเิคราะห์ทางความร้อนโดยวดัการเปล่ียนพลงังานความร้อน (Differential Scanning       
                     Calorimeter, DSC) รุ่น DSC 204 F1 บริษทั Netzsch (Thailand) CO.,LTD. ประเทศไทย 
 10.  กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope, SEM)  

       รุ่น Leo1455VP บริษทั LEO ประเทศองักฤษ 
 11.  อุปกรณ์เคร่ืองแกว้ต่างๆ 
     
         3.1.2 สำรเคมี 
 1.  โคบอลตซ์ลัเฟต (CoSO4.7H2O) ความบริสุทธ์ิ 99 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์ CARLO ERBA  
             ประเทศฝร่ังเศส 
 2.  โคบอลตค์ลอไรด ์(CoCl2.6H2O) ความบริสุทธ์ิ 99 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์CARLO ERBA  
            ประเทศฝร่ังเศส 

http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=1&ved=0CBcQFjAA&url=http%3A%2F%2Fwww.eyelaworld.com%2F&ei=D0BfTYfNHYHTrQfJz6y4Ag&usg=AFQjCNHt6xUouL4hTd8Emrzuah84aq_Ghw
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=5&ved=0CD4QFjAE&url=http%3A%2F%2Fnetzsch.thailandpages.com%2F&ei=iYKPTb6kFMfXce_QhPsJ&usg=AFQjCNFce-FLXyesUjxjqMidYI6QiDs-Dg&sig2=uq971xh5h33WWtmi18V6dQ
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
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3.  คอปเปอร์ซลัเฟต (CuSO4.5H2O) ความบริสุทธ์ิ 98 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์ Ajax Finechem Pty 
      Ltd. ประเทศนิวซีแลนด์ 
 4.  คอปเปอร์ (II) ไนเตรต  (Cu(NO3)2.3H2O) ความบริสุทธ์ิ 98 เปอร์เซ็นต ์เกรดวิเคราะห์            
                   Ajax Finechem Pty Ltd. ประเทศนิวซีแลนด์ 
 5.  โซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) ความบริสุทธ์ิ 98 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์ RANKEM   
      ประเทศอินเดีย 
 6.  ออโทฟอสฟอริก (H3PO4) ความบริสุทธ์ิ 85 เปอร์เซ็นต ์85 %w/w เกรดวิเคราะห์  
      CARLO ERBA ประเทศฝร่ังเศส 
 7.  อะซิโตน (C3H6O) ความบริสุทธ์ิ 99.5 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์ RCL Labscan Limited   
      ประเทศไทย 
 8.  โพแทสเซียมโบรไมด ์(Potassium bromide, KBr) spectroscopy grade 
 9.  สารมาตรฐานโคบอลตต์ค์วามเขม้ขน้ 1000 ppm (Standard solution of Co 1000 ppm)  
                   บริษทั Ajax Finechem Pty Ltd. ประเทศนิวซีแลนด ์
 10.  สารมาตรฐานคอปเปอร์ความเขม้ขน้ 1000 ppm (Standard solution of Co 1000 ppm) 
                     บริษทั Merck ประเทศเยอรมนั 
 11.  ไฮโดรคลอริก (HCl) ความบริสุทธ์ิ 35.4 เปอร์เซ็นต ์เกรดวเิคราะห์ Loba chemie PVT. LTD. 
        ประเทศอินเดีย 
 12.  น ้ากลัน่ (Distilled water) 
 
         3.2 ขั้นตอนกำรด ำเนินกำรสังเครำะห์ 

3.2.1 กำรเตรียมสำรเคมี 
 กำรเตรียมกรดฟอสฟอริก ควำมเข้มข้น 1.0 M ปริมำณ 250 มิลลลิติร 

ปิเปตกรดฟอสฟอริก 85% ปริมาตร 40.96 มิลลิลิตร ใส่ลงในขวดวดัปริมาตร 100 มิลลิลิตร จากนั้น
ปรับปริมาตรดว้ยน ้ากลัน่ (ไดส้ารละลายกรดฟอสฟอริก 6.0 M ปริมาตร 100 mL) 

 
ปิเปตกรดฟอสฟอริก 6.0 M ปริมาตร 50.00 มิลลิลิตร ใส่ลงในขวดวดัปริมาตร 100 มิลลิลิตร จากนั้น

ปรับปริมาตรดว้ยน ้ากลัน่ (ไดส้ารละลายกรดฟอสฟอริก 3.0 M ปริมาตร 100 mL) 
 

http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
http://www.google.co.th/url?sa=t&source=web&cd=2&ved=0CCkQFjAB&url=http%3A%2F%2Fth.wikipedia.org%2Fwiki%2F%25E0%25B8%259B%25E0%25B8%25A3%25E0%25B8%25B0%25E0%25B9%2580%25E0%25B8%2597%25E0%25B8%25A8%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%25B4%25E0%25B8%25A7%25E0%25B8%258B%25E0%25B8%25B5%25E0%25B9%2581%25E0%25B8%25A5%25E0%25B8%2599%25E0%25B8%2594%25E0%25B9%258C&ei=THjATNzOKJDJceyA0aMM&usg=AFQjCNG31jaaLdNFr8L1scA9_2WUWeRbOQ
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ปิเปตกรดฟอสฟอริก 3.0 M ปริมาตร 83.34 มิลลิลิตร ใส่ลงในขวดวดัปริมาตร 250 มิลลิลิตร จากนั้น
ปรับปริมาตรดว้ยน ้ากลัน่ (ไดส้ารละลายกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 250 mL) 
  
 กำรเตรียมโซเดียมไฮดรอกไซด์ ควำมเข้มข้น 1.0 M ปริมำณ 250 มิลลลิติร 

ชัง่เม็ดโซเดียมไฮดรอกไซด์ (NaOH) จ านวน 10.0000 กรัม ละลายเม็ดโซเดียมไฮดรอกไซด์ดว้ยน ้ า
กลัน่ จนไดป้ริมาตร 250 มิลลิลิตร 

กำรเตรียมสำรละลำยโลหะโคบอลต์ต์ (Co2+) ควำมเข้มข้น 1.0 M ปริมำณ 250 มิลลลิติร 
-   ชัง่โคบอลตต์์ (II) ซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต (CoSO4·7H2O, Mw = 281.10 g/mol) 70.2800 กรัม 

ละลายดว้ยน ้ากลัน่จนไดป้ริมาตร 250 มิลลิลิตร 
-   ชัง่โคบอลต์ต ์(II) คลอไรด์เฮกซะไฮเดรต (CoCl2·6H2O, Mw = 237.93 g/mol) 59.4830 กรัม 

ละลายดว้ยน ้ากลัน่จนไดป้ริมาตร 250 มิลลิลิตร 
 

 กำรเตรียมสำรละลำยโลหะคอปเปอร์ (Cu2+) ควำมเข้มข้น 1 โมลำร์ ปริมำณ 250 มิลลลิติร 
 -   ชัง่คอปเปอร์ (II) ซัลเฟตเพนตะไฮเดรต (CuSO4·5H2O, Mw = 249.68 g/mol) 62.4200 กรัม 
ละลายดว้ยน ้ากลัน่ จนไดป้ริมาตร 250 มิลลิลิตร 

-   ชัง่คอปเปอร์ (II) ไนเตรตไตรไฮเดรต (Cu(NO3)2·3H2O, Mw = 241.60 g/mol) 60.4000 กรัม 
ละลายดว้ยน ้ากลัน่จนไดป้ริมาตร 250 มิลลิลิตร 
 

3.2.2 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ต์ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CoHPO4∙H2O) และสำรคอปเปอร์ 
           ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CuHPO4 ∙H2O)  ถูกแบ่งออกเป็น 2 วธีิ คือ  
1.  วธีิการสังเคราะห์สารโดยการชัง่สารตั้งตน้ คือ โลหะโคบอลตแ์ละโลหะคอปเปอร์                        
      ไดแ้ก่  CoSO4·7H2O, CoCl2·6H2O CuSO4·5H2O และ Cu(NO3)2·3H2O  
2.  วธีิการสังเคราะห์สารผา่นสารละลายของสารตั้งตน้โลหะโคบอลตแ์ละโลหะคอปเปอร์   
      ไดแ้ก่  CoSO4·7H2O, CoCl2·6H2O CuSO4·5H2O และ Cu(NO3)2·3H2O  

ซ่ึงทั้ง 2 วธีิน าไปท าปฏิกิริยากบั 1.0 โมลาร์กรดฟอสฟอริก  และปรับพีเอช (pH) ดว้ย 1.0 โมลาร์โซเดียม ไฮด
รอกไซด์ ให้ pH = 6 พร้อมป่ันกวน จากนั้นป่ันกวนทิ้งไว ้5 นาที ท าการกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรอง
สุญญากาศ จะไดต้ะกอนของสารท่ีตอ้งการ  
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        1. กำรสังเครำะห์สำรโดยกำรช่ังสำรตั้งต้นโลหะโคบอลต์และโลหะคอปเปอร์   
    1.1 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CoHPO4∙H2O) ด้วย          
        โคบอลต์ (II) ซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต (CoSO4·7H2O) 
   จากปฏิกิริยา 

   CoSO4·7H2O + H2O + H3PO4     CoHPO4·H2O + SO4
2- + 2H+ + 7H2O    (3.1) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CoHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ชัง่สาร CoSO4·7H2O (281.10 g/mol) 2.8110 g ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆ ปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
 
   1.2 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CoHPO4∙H2O) ด้วย           
       โคบอลต์ต์ (II) คลอไรด์เฮกซะไฮเดรต (CoCl2·6H2O) 
   จากปฏิกิริยา 

   CoCl2·6H2O + H2O + H3PO4     CoHPO4·H2O + 2Cl- + 2H+ + 6H2O    (3.2) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CoHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ชัง่สาร CoCl2·6H2O (237.93 g/mol) 2.3493 g ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป   
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   1.3 กำรสังเครำะห์สำรคอปเปอร์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CuHPO4∙H2O) ด้วย                  
       คอปเปอร์ (II) ซัลเฟตเพนตะไฮเดรต (CuSO4·5H2O)                        
    จากปฏิกิริยา 

   CuSO4·5H2O + H2O + H3PO4     CuHPO4·H2O + SO4
2- + 2H+ + 5H2O    (3.3) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CuHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ชัง่สาร CuSO4·5H2O (249.68 g/mol) 2.4968 g ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆ ปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
   1.4 กำรสังเครำะห์สำรคอปเปอร์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CuHPO4∙H2O) ด้วย                  
       คอปเปอร์ (II)  ไนเตรตไตรไฮเดรต (Cu(NO3)2·3H2O)                        
    จากปฏิกิริยา 

   Cu(NO3)2·3H2O + H2O + H3PO4     CuHPO4·H2O + 2NO3
- + 2H+ + 3H2O  (3.4)  

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CuHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ชัง่สาร Cu(NO3)2·3H2O (241.60 g/mol) 2.4160 g ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆ ปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
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2. วธีิกำรสังเครำะห์สำรผ่ำนสำรละลำยของสำรตั้งต้นโลหะโคบอลต์และโลหะคอปเปอร์   
   2.1 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CoHPO4∙H2O) ด้วย          
       สำรละลำยโคบอลต์ (II) ซัลเฟตเฮปตะไฮเดรต (CoSO4·7H2O) 
   จากปฏิกิริยา 
   CoSO4·7H2O + H2O + H3PO4     CoHPO4·H2O + SO4

2- + 2H+ + 7H2O    (3.9) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CoHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ปิเปต CoSO4·7H2O 1.0 M ปริมาตร 10.0 mL ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
        ต่อไป 
 
   2.2 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CoHPO4∙H2O) ด้วย           
       สำรละลำยโคบอลต์ (II) คลอไรด์เฮกซะไฮเดรต (CoCl2·6H2O) 
   จากปฏิกิริยา 
   CoCl2·6H2O + H2O + H3PO4     CoHPO4·H2O + 2Cl- + 2H+ + 6H2O    (3.10) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CoHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ปิเปต CoCl2·6H2O 1.0 M ปริมาตร 10.0 mL ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
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 2.3 กำรสังเครำะห์สำรคอปเปอร์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CuHPO4∙H2O) ด้วย                  
       สำรละลำยคอปเปอร์ (II) ซัลเฟตเพนตะไฮเดรต (CuSO4·5H2O)                        
    จากปฏิกิริยา 
   CuSO4·5H2O + H2O + H3PO4     CuHPO4·H2O + SO4

2- + 2H+ + 5H2O    (3.11) 

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CuHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ปิเปต CuSO4·5H2O 1.0 M ปริมาตร 10.0 mL ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
 
   2.4 กำรสังเครำะห์สำรคอปเปอร์ (II) ไฮโดรเจนฟอสเฟตไฮเดรต (CuHPO4∙H2O) ด้วย                  
        สำรละลำยคอปเปอร์ (II) ไนเตรตไตรไฮเดรต (Cu(NO3)2·3H2O)                        
    จากปฏิกิริยา 
   Cu(NO3)2·3H2O + H2O + H3PO4     CuHPO4·H2O + 2NO3

- + 2H+ + 3H2O  (3.12)  

   ซ่ึงการสังเคราะห์ CuHPO4·H2O มีวธีิการดงัน้ี 
           1.  ปิเปต Cu(NO3)2·3H2O 1.0 M ปริมาตร 10.0 mL ใส่บีกเกอร์ขนาด 100  mL  
           2.  ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M ปริมาตร 10.0 mLใส่บีกเกอร์สารละลายในขอ้ 1 จะไดส้ารละลาย   
                pH 1-3 
           3.  ค่อย ๆปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่สารละลายจะมี pH = 6  
           4.  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที แลว้น าไปกรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน  
                ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน  

   5.  น าตะกอนท่ีไดว้างผึ่งไวใ้หแ้หง้ท่ีอุณหภูมิหอ้ง 1 คืน จากนั้นเก็บตะกอนเพื่อน าไปวเิคราะห์ 
         ต่อไป 
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        3.2.2 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไพโรฟอสเฟต (Co2P2O7) และสำรคอปเปอร์ (II) ไพโรฟอสเฟต 
        (Cu2P2O7)  

3.2.2.1 กำรสังเครำะห์สำรโคบอลต์ (II) ไพโรฟอสเฟต (Co2P2O7) 
จากปฏิกิริยา 

CoHPO4∙H2O(s)             Co2P2O7(s) +   H2O(g)      (3.18) 

ซ่ึงการสังเคราะห์ Co2P2O7 มีวธีิการดงัน้ี 
 1.  ชัง่ถว้ยกระเบ้ืองแลว้จดบนัทึกน ้าหนกัท่ีแน่นอนทศนิยม  4  ต าแหน่ง 

2.  ชัง่สาร CoHPO4∙H2O  ท่ีสังเคราะห์ไดป้ระมาณ 0.2-5 g ใส่ลงไปในถว้ยกระเบ้ืองพร้อมจด  
     บนัทึกน ้าหนกัผลรวมของสารท่ีใส่ลงไป (ท าสองซ ้ า) 
3.  น าถว้ยกระเบ้ืองจากขอ้ 2 ไปเขา้เตาเผาท่ีอุณหภูมิ  700  oC  เป็นเวลา  3  ชม. 
4.  เม่ือครบแลว้ปล่อยใหเ้ยน็ แลว้น าถว้ยกระเบ้ืองพร้อมสารท่ีเหลืออยูม่าชัง่น ้าหนกัดว้ยเคร่ืองชัง่ 
     อนัเดิม แลว้จดบนัทึกน ้าหนกั 
 
3.2.2.2 กำรสังเครำะห์สำรคอปเปอร์ (II) ไพโรฟอสเฟต (Cu2P2O7) 

จากปฏิกิริยา 

CuHPO4∙H2O(s)             Cu2P2O7 (s) +   H2O(g)  (3.17)         ซ่ึงการ
สังเคราะห์ Cu2P2O7 มีวธีิการดงัน้ี 
 1.  ชัง่ถว้ยกระเบ้ืองแลว้จดบนัทึกน ้าหนกัท่ีแน่นอนทศนิยม  4  ต าแหน่ง 
 2.  ชัง่สาร CuHPO4∙H2O ท่ีสังเคราะห์ไดป้ระมาณ 0.2-5 g ใส่ลงไปในถว้ยกระเบ้ือง 
      พร้อมจดบนัทึกน ้าหนกัผลรวมของสารท่ีใส่ลงไป (ท าสองซ ้ า) 
 3.  น าถว้ยกระเบ้ืองจากขอ้ 2 ไปเขา้เตาเผาท่ีอุณหภูมิ  700  oC  เป็นเวลา  3  ชม.  
4.  เม่ือครบแลว้ปล่อยใหเ้ยน็ แลว้น าถว้ยกระเบ้ืองพร้อมสารท่ีเหลืออยูม่าชัง่น ้าหนกัดว้ยเคร่ืองชัง่  

      อนัเดิม แลว้จดบนัทึกน ้าหนกั 
  

         3.3 กำรตรวจสอบเอกลักษณ์ของสำรทีสั่งเครำะห์ได้ 
      3.3.1 ตรวจสอบหมู่ฟังก์ชันด้วยเทคนิคฟูเรียร์ทรำนฟอร์มอินฟรำเรดสเปกโทรโฟโตเมทรี (Fourier     
                       Transform Infrared Spectroscopy, FT-IR) 
 การ calibrate ความยาวคล่ืน 
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 ท าการ calibrate ความยาวคล่ืนจากสารมาตรฐาน เช่นแผน่ film ของ polystyrene และตรวจสอบค่า
ความยาวคล่ืนท่ีวดัไดจ้ากเคร่ืองเปรียบเทียบกบัค่ามาตรฐาน   การท า calibration เพื่อให้ทราบวา่เคร่ือง FT-IR 
ท่ีใชมี้ระบบการท างานท่ีใหก้ารวดัการดูดกลืนแสงถูกตอ้ง 

การเตรียม Pellet (Pressed disk) 
 โดยน าสารท่ีสังเคราะห์ไดบ้ดกบั KBr ใน smooth agate motar แลว้น ามาอดัดว้ยเคร่ืองอดัให้เป็นแผน่
บางและใส ดว้ยแรงดนั 10000 – 15000 psi ในสภาวะสุญญากาศ 

การ Identification 
 บนัทึก FTIR spectrum ของสารตวัอยา่ง และสารมาตรฐาน และเปรียบเทียบความเหมือนกนัของ 
spectrum ของ สารตวัอยา่งและสารมาตรฐาน (อาจใช ้software Spectrum Lite ช่วยในการดู peak  ของแต่ละ 
spectrum) 
            3.3.2 ตรวจสอบควำมเป็นผลกึด้วยเทคนิควเิครำะห์เชิงควำมร้อนแบบดิฟเฟอร์เรนเชียลสแกนน่ิง  
                         แคลอรีเมทรี (Differential Scanning Calorimetry, DSC)    
 ชัง่น ้าหนกัตวัอยา่งประมาณ 10 มิลลิกรัม   ให้มีน ้ าหนกัท่ีแน่นอน      แลว้น าไปวิเคราะห์ดว้ยเคร่ือง 
Differential Scanning Calorimeter (DSC) ในสภาวะไนโตรเจนโดยใหค้วามร้อนดว้ยอตัรา 10 องศาเซลเซียส
ต่อนาที จากอุณหภูมิห้องจนถึง 500 องศาเซลเซียส จากนั้นลดอุณหภูมิดว้ยอตัรา 10 องศาเซลเซียสต่อนาที
จนถึงอุณหภูมิหอ้ง              
      3.3.3 ศึกษำสัณฐำนวทิยำ (Morphology) ด้วยกล้องจุลทรรศน์อเิลก็ตรอนแบบส่องกรำด (Scanning 

          Electron Microscope, SEM)  
น าตวัอยา่งท่ีไดข้ดัใหล้ะเอียดแลว้ไปเคลือบผวิดว้ยทอง ดว้ยเคร่ือง ion sputtering ใชก้ระแสไฟฟ้า  

10 มิลลิแอมแปร์เป็นเวลา 6 นาที น าเขา้เคร่ือง SEM จากนั้นถ่ายภาพวิเคราะห์จุลโครงสร้างท่ีก าลงัขยายท่ี
ตอ้งการ     
      3.3.4 กำรตรวจสอบปริมำณโลหะ Co และ Cu ด้วยเทคนิคอะตอมมิกแอบซอร์พชันสเปกโทรสโคปี   
                    (Atomic Absorption Spectroscopy, AAS) 
  ใช้ Calibration Method โดยเตรียมสารละลายมาตรฐานของ Co และ Cu ท่ีทราบความเขม้ขน้
แน่นอนประมาณ 5 ความเขม้ขน้แลว้น าไปวดัค่าการดูดกลืนแสง น าค่าการดูดกลืนแสงท่ีไดม้าเขียนกราฟ
เทียบกบัความเขม้ขน้ของสารละลายจะได ้calibration curve จากนั้นละลายสารตวัอยา่งท่ีเป็น                   Co1-

xCuxHPO4∙H2O และ Co2-yCuyP2O7 ใน 0.01 M ของกรดไฮโดรครอลิก (HCl) แลว้จึงวดัค่าการดูดกลืนแสง
ของสารตวัอยา่ง น าค่าการดูดกลืนแสงท่ีไดไ้ปเทียบกบั calibration curve เพื่อหาค่าความเขม้ขน้ของ Co และ 
Cu จากนั้นค านวณกลบัเพื่อหาสัดส่วนของ Co ต่อ Cu ในสาร binary phosphate 
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ภำพที ่3.1 แผนภาพการสังเคราะห์สารตวัเดียวและการตรวจสอบเอกลกัษณ์เฉพาะของสาร  

เผาท่ีอุณหภูมิ 700 o C 3 ชัว่โมง ในเตาเผา 

CoSO4·7H2O,  CoCl2·6H2O 
CuSO4·5H2O, Cu(NO3)2·3H2O 

 

วธีิท่ี 1 : การชัง่ 
 

วธีิท่ี 2 : ผา่นสารละลาย 1.0 M 
 

ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M 
ปริมาตร 10.0 mL 

ปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่
สารละลายจะมี pH = 6  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที 

กรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน 
ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน 

CoHPO4·H2O และ CuHPO4·H2O 

แบ่งเป็น 2 ส่วน  

CoHPO4·H2O และ CuHPO4·H2O Co2P2O7 และ Cu2P2O7 

FT-IR 

DSC 

AAS 

SEM 

FT-IR 

AAS 

SEM 
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ภำพที ่3.2 แผนภาพการสังเคราะห์สารทวิโลหะและการตรวจสอบเอกลกัษณ์เฉพาะของสาร 

เผาท่ีอุณหภูมิ 700 o C 3 ชัว่โมง ในเตาเผา 

CoSO4·7H2O กบั CuSO4·5H2O  
CoSO4·7H2O กบั Cu(NO3)2·3H2O  

CoCl2·6H2O กบั CuSO4·5H2O  
CoCl2·6H2O กบั Cu(NO3)·3H2O 

วธีิท่ี 1 : การชัง่ 
 

วธีิท่ี 2 : ผา่นสารละลาย 1.0 M 
 

ปิเปตกรดฟอสฟอริก 1.0 M 
ปริมาตร 20.0 mL 

ปรับ pH ดว้ย NaOH 1.0 M พร้อมป่ันกวนจนกระทัง่
สารละลายจะมี pH = 6  ตั้งทิ้งไวป้ระมาณ 5 นาที 

กรองแยกตะกอนดว้ยเคร่ืองกรองสุญญากาศ ลา้งตะกอน 
ดว้ยน ้ากลัน่ 3 คร้ัง จากนั้นลา้งดว้ยอะซิโตน 

Co1-xCuxHPO4·nH2O 

แบ่งเป็น 2 ส่วน  

Co1-xCuxHPO4·nH2O  Co2-yCuyP2O7 

FT-IR 

DSC 

AAS 

SEM 

FT-IR 

AAS 

SEM 


