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บทที่ 3 

วธีิดาํเนินการวจิัย 
  

////////งานวิจยัน้ีสนใจศึกษาเก่ียวกบัการสังเคราะห์สารดว้ยเทคนิคท่ีง่าย สะดวก รวดเร็ว พร้อมไม่ก่อใหเ้กิด
อนัตรายในขณะการเตรียม ดว้ยเทคนิคการตกตะกอน และเทคนิคโซโนเคมีท่ีสภาวะปกติ  สําหรับสารท่ี
สนใจศึกษาเป็นสารซิงคฟ์อสเฟตไฮเดรต (Zinc (II)  phosphate tetrahydrates, Zn3(II)(PO4)3•4H2O  โดยมี

โครงสร้าง 2  แบบ คือ  แอลฟา(α- Zn3(II)(PO4)3•4H2O ) และเบตา้(β- Zn3(II)(PO4)3•4H2O )  ซ่ึงถูกเตรียม
ข้ึนไดจ้ากแหล่งของสารตั้งตน้ท่ีแตกต่างกนั   โดยงานวิจยัน้ีพยายามเตรียมสารน้ีทั้งส้ินมากกวา่  24  ตวัอยา่ง  
แต่ในรายงานวิจยัฉบบัน้ีจะเลือกสารท่ีเตรียมข้ึนได ้ดว้ยทั้งสองวิธีน้ี เพียง  12  ตวัอยา่งเท่านั้น    จากนั้นมี
รายงานวิจยัพบวา่สารในกลุ่มน้ี สามารถสลายตวัไปเป็นสารอีกชนิดหน่ึง ท่ีเรียกว่า ซิงคฟ์อสเฟตแอนไฮดรัส 
(Zinc phosphate anhydrous, Zn3(II)(PO4)3) ท่ีสภาวะอุณหภูมิสูงค่าท่ีเหมาะสมค่าหน่ึง  ซ่ึงจากขอ้มูลจะ
นาํมาใชส้าํหรับการสงัเคราะห์สารซิงคฟ์อสเฟตแอนไฮดรัส อีกวิธีหน่ึง  ดงันั้นเม่ือเสร็จส้ินโครงการวิจยั จึง
ไดส้ารกลุ่มแอนไฮดรัสของซิงคฟ์อสเฟตเพิ่มอีก  24  ตวัอย่าง แต่เลือกนาํมารายงายในรูปเล่มวิจยัน้ีให้
สอดคลอ้งกบัสารไฮเดรตท่ีเตรียมข้ึนไดเ้พียง 12  ตวัอยา่ง  จากสารแอนไฮดรัสท่ีเตรียมไดน้ี้มีรายงานว่ามี
โครงสร้างแบ่งงออกเป็น  3  แบบ คือ แอลฟา(α- Zn3(II)(PO4)3) เบตา้(β- Zn3(II)(PO4)3)และแกมม่า(-
Zn3(II)(PO4)3 โดยงานวิจยัน้ีจะทาํการเตรียมสารดงักล่าวอยา่งละ  2  ซํ้า   
         จากสารท่ีเตรียมข้ึนในงานวิจยัน้ีแบ่งออกเป็น  2  กลุ่ม คือ ซิงคฟ์อสเฟตไฮเดรต (Zinc (II)  phosphate 
tetrahydrates, Zn3(II)(PO4)3•4H2O  จาํนวน 12 ตวัอยา่ง แลว้เม่ือนาํเอาสารไฮเดรตน้ีไปเผาท่ีสภาวะอุณหภูมิ
สูงค่าใดๆ ค่าหน่ึง ซ่ึงจะมีค่าเฉพาะของสารตวันั้น ๆ จะไดส้ารซิงคฟ์อสเฟตแอนไฮดรัส (Zinc phosphate 
anhydrous, Zn3(II)(PO4)3) เพ่ิมมาอีก  12  ตวัอยา่ง แลว้จากสารท่ีถูกเตรียมข้ึนทั้ง 24  ตวัอยา่งจะถูกนาํไป
ตรวจสอบเอกลกัษณ์ทางกายภาพและทางเคมีดว้ยเทคนิคต่าง ๆ เรียงลาํดบั คือ การวิเคราะห์เชิงความร้อน
ดว้ย Thermogravimetry analysis (TG/DTG/DTA) โดยเทคนิคน้ีจะใหข้อ้มูลว่า เพ่ือใชส้าํหรับระบุอุณหภูมิ
สูงสุดเพ่ือการนาํสารไฮเดรตน้ีไปเผาใหส้ลายตวัไปเป็นสารกลุ่มแอนไฮดรัส  เม่ือไดส้ารครบทั้งสองกลุ่มรวม  
20 ตวัอยา่งแลว้  สารตวัอยา่งทุกตวัจะถูกไปวิเคราะห์ขอ้มูลพ้ืนฐานเร่ิมตั้งแต่ การตรวจสอบองคป์ระกอบทาง
เคมีของสารทั้งหมด คือ ตรวจสอบปริมาณนํ้ าในโครงผลึก ดว้ยเทคนิคการวิเคราะห์เชิงความร้อนท่ีกล่าวมา
ขา้งตน้ ตรวจสอบปริมาณโลหะ ดว้ยเทคนิค  Atomic absorption spectrophotometer (AAS) ตรวจสอบ
ปริมาณฟอสฟอรัส โดยการวิเคราะห์เทียบสี (Colorimetric analysis) ของเทคนิคสารประกอบเชิงซอ้นโมลิบ
โดฟอสเฟต (Molybdophosphate complex)   ตรวจสอบเอกลกัษณ์รูปแบบการสัน่ของพนัธะภายในโมเลกุล 
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โดยสาร  2  กลุ่มน้ี จะมีรูปแบบการส่ันพนัธะของหน่วยยอ่ย PO4
-, ZnO4 or ZnO6  และ  H2O  ดว้ยเทคนิคส

เปกโทรสโกปีการสัน่แบบฟูเรียร์แทรนสฟอร์ม อินฟราเรด (Vibrational spectroscopy; Fourier transform 
infrared, FTIR)  ตรวจสอบเอกลกัษณ์ทางโครงสร้างและขนาดผลึก ดว้ยเทคนิคการเล้ียวเบนรังสีเอกส์ (X-
ray diffractometer, XRD) และตรวจสอบสัณฐานวิทยาดว้ยกลอ้งจุลทรรศน์อิเลคตรอนแบบส่องกราด 
(Scanning electron microscope, SEM)  
 
////////3.1 อุปกรณ์และเคร่ืองมือ 
/////////////3.1.1  ชุดเคร่ืองแกว้ 
 3.1.2  โถดูดความช้ืน (Desicator) 
 3.1.3  Hot plate stirrer, Heidolph MR 3001 
 3.1.4  เคร่ืองชัง่ 4 ตาํแหน่ง (Sartorius), Scaltec  SBC -31  
 3.1.5  pH meter (Metrom)  
 3.1.6  ชุดเคร่ืองกรองสุญญากาศ (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 
 
////////3.2 สารเคมี 

3.2.1  Acetone, C3H6O, 99.8%, CARLO ERBA  
 3.2.2  Phosphoric acid, H3PO4, 86.4%, J.T.Baker 

3.2.3  Zinc(II)sulphate hepzhydrate, ZnSO4•7H2O (Mw =287.39g/mol) 99%, Riedel-deHaen 
 3.2.4  Zinc(II) chloride tetrahydrate, ZnCl2•4H2O (Mw =208.39 g/mol), >98%, Fluka 

3.2.5  Zinc(II)  acetate dihydrate, Zn(CH3COO)2•2H2O(Mw =218.39 g/mol), 99.99%, Aldrich 
3.2.6  Zinc(II) nitrate hexahydrate, Zn(NO3)2•6H2O) (Mw =261.39 g/mol),  98%, Aldrich  



22 
 

  3.2.7  Potassium hydrogen phosphate, K2HPO4 (Mw =174.18 g/mol), 99.99%, Aldrich 
  3.2.8  Sodium hydrogen phosphate, Na2HPO4 (Mw =141.91 g/mol), 99.99%, Aldrich 
  3.2.9   Ammonium hydrogen phosphate, (NH4)2HPO4(Mw =124.00 g/mol), 99.99%, Aldrich 
  3.2.10  Potassium bromide, KBr, spectroscopy grade, Jasco 
 3.2.11 Water (Deionized  water, DI) 

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

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

3.2.16  Nitric acid, HNO3, 65 %, Riedel – deHaën. 
 
////////3.3  วธีิการสังเคราะห์  
               เทคนิคการสงัเคราะห์ของสารซิงคฟ์อสเฟตไฮเดรตจะเนน้กระบวนการท่ีง่าย สะดวก รวดเร็ว และ
ไม่ก่อใหเ้กิดอนัตราย  โดยเลือกวิธีการสังเคราะห์ดว้ยเทคนิคการตกตะกอน  โดยทั้งสองวิธี จะเลือกสารตั้ง
ตน้ คือ  แหล่งสารตั้งตน้ซิงค ์(Zn)  เป็น ZnCl2•4H2O, ZnSO4•7H2O, Zn(NO3)2•6H2O), Zn(CH3COO)2•2H2O 
และแหล่งสารตั้งตน้ฟอสฟอรัส (P) K2HPO4, Na2HPO4, (NH4)2HPO4    จากนั้นค่อยนาํเอาสารไอเดรตท่ี
เตรียมไดไ้ปเผาเพ่ือใหไ้ดส้ารแอนไฮดรัส  จะอธิบายวิธีดงัต่อไปน้ี  

3.3.1  การสังเคราะห์สารกลุ่มไฮเดรต Zn3(II)(PO4)3•4H2O  ด้วยวธีิการตกตะกอน 
          วธีิการเตรียม   

3.3.1.1  ตวงสาร 1M  ของสารแหล่งสารตั้งตน้ซิงค ์(Zn) 30 mL ดว้ยประบอกตวงขนาด  50  
mL ถ่ายในลงในบีกเกอร์ ขนาด 100  mL  ท่ีใส่ Magnetic stirrer แลว้ทาํการป่ันกวนดว้ย เคร่ืองป่ันกวน (hot 
plate stirrer) ความเร็วปานกลาง  

      3.3.1.2  ใชก้ระบอกตวงขนาด 50 mL อีกใบ ตวง 1M ของแหล่งสารตั้งตน้ฟอสฟอรัส (P)   
20 mL  แลว้เทลงไปในบีกเกอร์ขอ้ 1  จะสงัเกตเห็นตะกอนขาวขุ่นเกิดข้ึน  ใหป่ั้นกวนไปเป็นเวลา 3 ชม.   
พร้อมทั้งวดัค่า pH  และจดบนัทึกลงในตาราง  (หากไม่มีตะกอนขาวขุ่นเกิดข้ึน ใหป้รับ pH เพื่อใหเ้กิด
ตะกอนอยูใ่นช่วง  pH 4-6 ดว้ย 1 M NaOH  จะมีตะกอนเกิดข้ึน)  

           3.3.1.3  เม่ือปฏิกิริยาในขอ้  2  เกิดอยา่งสมบรูณ์และส้ินสุดเรียบร้อย จะนาํมาแยกตะกอนออก
จากสารละลายด้วยการกรองโดยเคร่ืองกรองแบบสุญญากาศ  และทาํการลา้งตะกอนท่ีไดด้้วยอะซีโตน 
(Acetone)ประมาณ  2-3  คร้ัง  
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           3.3.1.4 วางสารท่ีกรองไดท้ิ้งไวใ้หแ้หง้ในอากาศประมาณ 24 ชม. จะไดส้ารท่ีเป็นผงละเอียด
ไม่เหนียวติดกนัเป็นกอ้นและมีสีท่ีสมํ่าเสมอ  จากนั้นนาํสารท่ีไดม้าชัง่นํ้ าหนกัเพ่ือนาํไปคาํนวณหา %yield 
ต่อไป 

           3.3.1.5 เก็บบรรจุสารท่ีเตรียมได้ลงในขวดแก้วหรือถึงพลาสติกแลว้นําไปเก็บไวใ้น
โถดูดความช้ืน  เพ่ือจะถูกตรวจสอบเอกลกัษณะเฉพาะดว้ยเทคนิคต่าง ๆ เพ่ืออธิบายสมบติัทางเคมีและ
กายภาพต่อไป  สาํหรับงานวิจยัน้ีเตรียมสารไดท้ั้งหมดสอดคลอ้งกบัปฏิกิริยาการเตรียมดงัตารางท่ี 3.1   

 
ตารางที ่ 3.1  ปฏิกิริยาการเตรียมซิงคฟ์อสเฟตดว้ยตั้งตน้ต่าง ๆ        
ลาํดบั สารตั้งต้น  ผลติภณัฑ์ 

             ระบบสารตั้งต้นเป็น ZnCl2.4H2O 
1 3ZnCl2•4H2O +  2K2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O + 6Cl-  + 4K++ 2H+  +4H2O  
2 ZnCl2•4H2O +  2Na2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O + 6Cl-  + 4Na++ 2H+ +4H2O 
3 3ZnCl2•4H2O +  2(NH4)2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O + 6Cl-  + 4NH++ 2H++4H2O 

             ระบบสารตั้งต้นเป็น ZnSO4•7H2O 
4 3ZnSO4•7H2O +  2K2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O + 3SO4

2-+ 4K++ 2H++17H2O  
5 3ZnSO4•7H2O +  2Na2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O +3SO4

2- +4Na++2H++17H2O    
6 3ZnSO4•7H2O +  2(NH4)2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O +3SO4

2-+4NH++ 2H++17H2O   
              ระบบสารตั้งต้นเป็น Zn(NO3)2•6H2O 

7 3Zn(NO3)2•6H2O +  2K2HPO4   Zn3(PO4)2•4H2O + 6NO3
-+ 4K++ 2H++14H2O   

8 3Zn(NO3)2•6H2O +  2Na2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O + 6NO3
- +4Na++2H++14H2O 

9 3Zn(NO3)2•6H2O + 2(NH4)2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O +6NO3
-+ 4NH++2H++14H2O   

             ระบบสารตั้งต้นเป็น Zn(CH3COO)2•2H2O 
10 3 Zn(CH3COO)2•2H2O + 2K2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O +6CH3COO-+4K++ 2H++2H2O   
11 3Zn(CH3COO)2•2H2O + 2Na2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O+6CH3COO-+4Na++2H++2H2O   
12 3Zn(CH3COO)2•2H2O + 2(NH4)2HPO4  Zn3(PO4)2•4H2O+6CH3COO-+4NH++2H++2H2O   
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3.3.2  การสังเคราะห์สารกลุ่มแอนไฮดรัส  Zn3(II)(PO4)3 
  จากขอ้มูลการวิเคราะห์เชิงความร้อนดว้ยเทคนิค TG-DTG ทาํใหไ้ดอุ้ณหภูมิท่ีใชใ้นการเผาสาร

กลุ่ม Zn3(II)(PO4)3•4H2O ใหส้ลายตวัไปเป็นสารกลุ่ม Zn3(II)(PO4)3)  คืออุณหภมิูส่งกวา่ 300 °C   เป็นเวลา  3 
ชม.โดยมีกลไกการสลายตวัทางความร้อนดงัน้ี  
ปฏกิริิยาทัว่ไป 

                              -xH2O                                      -y H2O                                  -z H2O 
 Zn3(II)(PO4)3•nH2O                   Zn3(II)(PO4)3•(n-x)H2O             Zn3(II)(PO4)3•zH2O              Zn3(II)(PO4)3                   

                         T1                                                <        T2                                <   T3 
โดยท่ี    0 < (x + y + z)   n  4     
หมายเหตุ  การสลายตวัทางความร้อนจกกลายไปเป็นซิงคฟ์อสเฟตแอนไฮดรัสจะแตกต่างกนัไปตามสารตั้ง
ตน้ท่ีใชเ้ตรียมและข้ึนกบัเทคนิคการดว้ยสารนั้น ๆ ดว้ย  สารซิงคฟ์อสเฟตไฮเดรตบางตวัอย่าง จะเกิดการ
สลายตวัเพียงขั้นตอนเดียว บางตวัอยา่งมีกลไกการสลายตวัทางความร้อน สอง กลไก บางตวัอยา่ง สามกลไก   
แต่โดยรวมของมวลท่ีเกิดการสูญหายไป สามารถนาํมาคาํนวณหาปริมาณโมลของนํ้ าไดค่้าใกลเ้คียงกบั  4  
โมล  เรียกปฏิกิริยาการสลายตวัทางความร้อนโดยมีนํ้ าสูญหาย น้ีวา่ ดีไฮเดชัน่(Dehydration) 

วธีิการเตรียม 
   3.3.2.1 ชัง่สารกลุ่ม Zn3(II)(PO4)3•4H2O ประมาณ 2 กรัม (ใหรู้้นํ้าหนกัท่ีแน่นอนทศนิยม 4  

ตาํแหน่ง) ใส่ลงในถว้ยกระเบ้ือง (Crucible) ท่ีแหง้สนิทปราศจากความช้ืน และทราบนํ้าหนกัท่ีแน่นอนแลว้ 
   3.3.2.2 นาํถว้ยกระเบ้ือง (Crucible) ท่ีบรรจุสารจากขอ้ 1 ไปเผาท่ีอุณหภูมิ 300°C แบบ 

สัมผสัอากาศ ในเตาเผาเป็นเวลา 3 ชม. เม่ือเผาสารเสร็จ รอจนอุณหภูมิของสารเยน็ลงแลว้จึงนาํออกจาก
เตาเผา  

   3.3.2.3 ชัง่นํ้าหนกัของสารท่ีหายไป เพ่ือนาํไปคาํนวณหาโมเลกลุของนํ้าและเกลือท่ีเหลืออยู ่
   3.3.2.4 บรรจุสารใส่ขวดแกว้หรือถุงพลาสติกแลว้นาํไปเก็บไวใ้นโถดูดความช้ืนเพ่ือนาํไป

ศึกษาสมบติัทางกายภาพและทางเคมีต่อไป 
 
         3.4 การพสูิจน์เอกลกัษณ์ของสารทีศึ่กษา 

 3.4.1 การวเิคราะห์สมบตัิเชิงความร้อน 
          นาํสารกลุ่ม Zn3(II)(PO4)3•4H2O มาศึกษาพฤติกรรมการสลายตวัทางความร้อน  เพ่ือให้เขา้ใจถึง

กลไกการสลายตวัของสารและอุณหภูมิสูงสุดท่ีสารสลายตวัอย่างสมบูรณ์ เพ่ือนาํอุณหภูมิน้ีไปใชใ้นการเผาสาร
กลุ่ม Zn3(II)(PO4)3•4H2O ใหส้ลายตวัไปเป็นสารกลุ่ม Zn3(II)(PO4)3 ไดด้ว้ยเคร่ือง Thermogravimetric/Differential 
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Thermal Analyzer ,Pyris Dimond TG/DTA ,Perkin Elmer โดยใส่สารตวัอยา่งท่ีบดละเอียดและสารอา้งอิง
(Aluminum oxide, Al2O3) ลงใน Alumina pan โดยแต่ละ pan ตอ้งมีนํ้ าหนกัผลรวมใกลเ้คียงกนั ซ่ึงนํ้ าหนกัของ
สารตวัอยา่งท่ีใชอ้ยูใ่นช่วง 5-6 mg  กาํหนดสภาวะของการวิเคราะห์ คือ ความดนัของแก๊ส 3 bar  ช่วงอุณหภูมิใน
การวิเคราะห์ 30-1000 oC  อตัราการเพิ่มของอุณหภูมิ 10 oC min-1 และอตัราการไหลของแก๊สออกซิเจน 100 mL 
min-1  ขอ้มูลท่ีไดน้าํไปวิเคราะห์ปริมาณนํ้าในโครงผลึก วิเคราะห์จากเทอร์โมแกรมของ  TG    

 
3.4.2  การวิเคราะห์รูปแบบการส่ันขององค์ประกอบย่อยภายในโมเลกลุ 
นาํสารทั้ง Zn3(II)(PO4)3•4H2O และ Zn3(II)(PO4)3  ท่ีไดไ้ปบนัทึกสเปกตรัมการสัน่ดว้ยเคร่ือง  FTIR  

spectrum GX  Perkin-Elmer Spectrophotometer โดยใชเ้ทคนิค KBr-pellet   มีขั้นตอนดงัน้ี  ใส่สารตวัอยา่ง
ลงในโกร่งบดใหล้ะเอียดเป็นเน้ือเดียวกนักบั KBr ในอตัราส่วน sample : KBr เป็น 1 :10  แลว้อดัใหเ้ป็นแผน่
บางๆ ดว้ย  Hand press จากนั้นใส่ลงใน disc holder  และทาํการบนัทึกสเปกตรัมการสัน่  โดยกาํหนดสภาวะ
ของการวิเคราะห์ คือบนัทึกความความยาวคลืน(Wavenumber) ในช่วง 4000-370 cm-1  จาํนวนคร้ังการการ
รัน (Scan Number)  เท่ากบั  4   และ  Resolution :  4 cm-1  

  
3.4.3  การวิเคราะห์ทางโครางสร้าง 
        นาํสารท่ีไดท้ั้ง  20 ตวัอยา่ง มาตรวจวดัการเล้ียวเบนของรังสีเอก็ซ์เพ่ือหาค่าแลตทิซพารามิเตอร์ 

(a, b, c และมุม )  และคาํนวณขนาดผลึกดว้ยสมการ Scherrer จากการเปรียบเทียบ  XRD patterns  ของสาร
ตวัอยา่งกบัสารมาตรฐาน ดว้ยเคร่ือง   X-Ray  powder diffractometer โดยบดสารใหล้ะเอียดแลว้ใส่ลงใน 
sample holder และทาํการวิเคราะห์ต่อไป โดยกาํหนดสภาวะของการวิเคราะห์ ดงัน้ี 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  การวิเคราะห์สัณฐานวิทยา 
         นาํสารท่ีไดท้ั้ง  20 ตวัอย่าง ท่ีสังเคราะห์ข้ึนไดน้ี้ มาตรวจวิเคราะห์สัณฐานวิทยาดว้ยเคร่ือง

จุลทรรศอิ์เลคตรอนแบบส่องกราด  โดยการเตรียมตวัอย่างก่อนการวิเคราะห์ดว้ยการเคลือบทองแลว้ค่อย
วิเคราะห์ดว้ย  SEM using LEO SEM VP1450  และ LEO SEM VP1455  


