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บทที ่2 

วธีิการทดลอง 

2.1 เคร่ืองมือ และสารเคมี 

2.1.1 เคร่ืองมือ 

1) เค ร่ืองชั่งทศนิยม 4.ต ำแหน่ง (precision.balance).pioneer.balances.บริษัท  ohaus 
corporation ประเทศสหรัฐอเมริกำ 

2) เคร่ืองกวนสำรและให้ควำมร้อน (hot plate & stirrer) รุ่น HTS-1003 บริษทั harmony 
จดัจ ำหน่ำยโดย บริษทั laboratory & medical supplies 

3) เคร่ืองเขยำ่ดว้ยคล่ืนควำมถ่ีสูง (ultrasonic cleaner) รุ่น CT-406 บริษทั CT brand 
4) เค ร่ืองเหวี่ยงสำร (centrifuge).รุ่น  PLC-012.บริษัท  gemmy.industrial.corporation 

ประเทศไตห้วนั 
5) เค ร่ื อ งอัล ต รำไ ว โอ เล ต แล ะวิ สิ เบิ ล ส เป ก โท รโฟ โต มิ เต อ ร์ .(UV-visible 

spectrophotometer) รุ่น lambda 25 บริษทั perkin elmer instrument 
6) กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกรำดชนิดฟิวอีมิชชนั (field emission scanning 

electron microscope; FE-SEM) รุ่น JEOL JSM-6335F บริษทั oxford instrument 
7) อุปกรณ์วิเครำะห์กำรกระจำยพลังงำนของรังสี เอกซ์  (energy.dispersive.X-ray 

spectroscopy) บริษทั oxford instrument 
8) กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่ำน (transmission.electron.microscope) รุ่น 

JEM-2010 บริษทั oxford instrument 
9) เคร่ืองโพเทนชิโอมิเตอร์ (potentiometer).พร้อมโปรแกรม Echem.V.2.0.13.โดย

ประกอบไปดว้ย 3 ขั้วไฟฟ้ำ คือ ขั้วไฟฟ้ำอำ้งอิง (reference electrode; RE) Ag/AgCl 
ขั้วไฟฟ้ำช่วย (auxillary.electrode;.AE) จำกเส้นลวดแพลทินัม และขั้วไฟฟ้ำท ำงำน 
(working electrode; WE) ชนิด glassy carbon   
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2.1.2 สำรเคมี 

1) ซิลเวอร์ไนเตรท (silver nitrate; AgNO3) เกรด ACS reagent (assay ≥ 99.8%) มวล
โมเลกุล 169.87 กรัมต่อโมล บริษทั sigma-aldrich 

2) ไฮโดรเจนเตระคลอโรออเรตไตรไฮเดรต (hydrogentetrachloroaurate (III) hydrate; 
HAuCl4.3H2O).เกรดส ำหรับกำรสังเครำะห์ มวลโมเลกุล 339.78.กรัมต่อโมล จำก
บริษทั strem chemicals 

3) เฮกซะคลอโรแพลทินิคโฟแอซิดเฮกซะไฮเดรต (hexachloroplatinic.(IV).acid 
hexahydrate; H2PtCl6.6H2O) เกรดส ำหรับกำรสังเครำะห์ มวลโมเลกุล 517.9 กรัมต่อ
โมล จำกบริษทั merck schuchadt ประเทศเดนมำร์ก 

4) โ ซ เดี ย ม ซิ เต ร ท ไ ต ร เบ สิ ก ไ ด ไ ฮ เด ร ต .(sodium.citrate.tribasic.dihydrate; 
C6H5Na3O7.2H2O) เกรด ACS reagent (assay ≥ 99.0%) มวลโมเลกุล 294.10 กรัมต่อ
โมล บริษทั sigma-aldrich 

5) โซเดียมโบโรไฮไดรด์ (sodium borohydride; NaBH4) เกรด reagent (assay ≥ 97.0%) 
มวลโมเลกุล 37.83 กรัมต่อโมล บริษทั asia pacific specialty chemical limited 

6) ไฮดรอกซิลำมีนไฮโดรคลอไรด์  (hydroxylamine.hydrochloride;.NH2OH.HCl) 
(assay ≥ 96.0%) มวลโมเลกุล 69.49 กรัมต่อโมล บริษทั carlo erba 

7) กรดแอสคอร์บิค (ascorbic acid; C6H8O6) เกรด reagent มวลโมเลกุล 176.13 กรัมต่อ
โมล บริษทั merck 

2.2 การเตรียมอนุภาคนาโนผสมของเงิน ทองค า และแพลทนัิม 

2.2.1 กำรเตรียมอนุภำคนำโนเงิน 

ท ำกำรเตรียมอนุภำคนำโนเงินตำมวิธีของ Chen.และ คณะ [16].โดยน ำสำรละลำยซิล-
เวอร์ไนเตรท ควำมเขม้ขน้ 1.00 มิลลิโมลำร์ ปริมำตร 250 มิลลิลิตร มำกวนดว้ยเคร่ืองกวนสำร 
ท่ีอุณหภูมิห้อง แล้วเติมสำรละลำยโซเดียมซิเตรทไตรเบสิกไดไฮเดรต.38.80.มิลลิโมลำร์ 
ปริมำตร 20 มิลลิลิตร พร้อมทั้งกวนสำรอย่ำงต่อเน่ือง จำกนั้นค่อยๆ หยดสำรละลำยโซเดียม- 
โบโรไฮไดรด์ ควำมเขม้ขน้ 112.00 มิลลิโมลำร์ ปริมำตร 5 มิลลิลิตร จำกสำรละลำยใสไม่มีสี
จะเปล่ียนเป็นสีเหลืองใส หลงัจำกนั้น ท ำกำรแยกตะกอนโดยเคร่ืองเหวี่ยงตะกอน น ำอนุภำค
นำโนเงินทั้ งหมดท่ีได้ผสมกับน ้ ำปรำศจำกไอออน โดยจะมีปริมำตรรวมสุดท้ำยเป็น 62.5
มิลลิลิตร.น ำไปเก็บไวท่ี้อุณหภูมิต ่ำก่อนน ำไปใชใ้นขั้นตอนต่อไป 
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2.2.2 กำรเตรียมอนุภำคนำโนทองค ำ 

อนุภำคนำโนทองค ำถูกเตรียมด้วยวิธีของ Frens.และ คณะ [17].โดยปิเปตสำรละลำย
ไฮโดรเจนเตระคลอโรออเรตไตรไฮเดรต 1%.ปริมำตร.0.50.มิลลิลิตร ผสมกับน ้ ำปรำศจำก
ไอออนปริมำตร 50 มิลลิลิตร ให้ควำมร้อนจนถึงอุณหภูมิประมำณ 100 องศำเซลเซียส พร้อม
ทั้งกวนสำรละลำย แลว้เติมสำรละลำยโซเดียมซิเตรทไตรเบสิกไดไฮเดรต 1%.ปริมำตร.2.50 
มิลลิลิตร กวนสำรละลำยและให้ควำมร้อนอยำ่งต่อเน่ือง โดยให้อุณหภูมิอยูท่ี่ประมำณ 97-100 
องศำเซลเซียส เป็นเวลำ 15 นำที จำกสำรละลำยสีเหลืองใสจะกลำยเป็นสีแดง จำกนั้น หยุดให้
ควำมร้อนพร้อมทั้งกวนสำรละลำยต่อไปอีก 15 นำที หลงัจำกนั้น ตั้งทิ้งไวเ้พื่อให้อุณหภูมิของ
สำรละลำยท่ีได้ใกล้เคียงกบัอุณหภูมิห้อง แล้วจึงน ำไปหมุนเหวี่ยงท่ี 4500 รอบต่อนำที เป็น
เวลำนำน 1.ชั่วโมง.น ำอนุภำคนำโนทองค ำท่ีตกตะกอนทั้ งหมดท่ีได้ผสมกับน ้ ำปรำศจำก
ไอออน โดยจะมีปริมำตรรวมสุดทำ้ยเป็น 25 มิลลิลิตร เก็บไวใ้นท่ีอุณหภูมิต ่ำ 

2.2.3 กำรเตรียมอนุภำคนำโนแพลทินมั 

เตรียมอนุภำคนำโนแพลทินมัตำมเอกสำรอำ้งอิง [20] โดยจะน ำสำรละลำยเฮกซะคลอ- 
โรแพลทินิคโฟแอซิดเฮกซะไฮเดรต ควำมเขม้ขน้ 1.00.มิลลิโมลำร์ ปริมำตร 3.46.มิลลิลิตร.ไป
กวนดว้ยเคร่ืองกวนสำรท่ีอุณหภูมิห้อง จำกนั้นเติมสำรละลำยกรดแอสคอร์บิก ควำมเขม้ขน้ 
100.00.มิลลิโมลำร์ ปริมำตร 3.46.มิลลิลิตร แล้วกวนสำรละลำยต่อเน่ืองเป็นเวลำ 10.ชัว่โมง 
จำกสำรละลำยสีเหลืองใสกลำยเป็นสีน ้ ำตำลใส หลงัจำกน ำไปหมุนเหวี่ยงท่ี 4500 รอบต่อนำที
เป็นเวลำ 1.ชั่วโมง น ำอนุภำคนำโนแพลทินัม ท่ีตกตะกอนทั้งหมดท่ีได้ผสมกบัน ้ ำปรำศจำก
ไอออน โดยจะมีปริมำตรรวมสุดทำ้ยเป็น 10 มิลลิลิตร น ำไปเก็บไวท่ี้อุณหภูมิต ่ำ 

2.2.4 กำรเตรียมอนุภำคนำโนผสมของเงินและทองค ำ 

อนุภำคนำโนผสมของเงินและทองค ำ (Ag/Au).จะถูกเตรียมข้ึนด้วยวิธีของ Cui.และ 
คณะ [29] ซ่ึงมีกำรปรับเปล่ียนเล็กนอ้ยจำกเอกสำรอำ้งอิง [77] โดยน ำอนุภำคนำโนเงินท่ีเตรียม
ได้จำกข้อ 2.2.1 ปริมำตร 50.มิลลิลิตร ไปกวนด้วยเคร่ืองกวนสำรท่ีอุณหภูมิห้อง แล้วเติม
สำรละลำยไฮโดรเจนเตตระคลอโรออเรตไตรไฮเดรต ควำมเขม้ขน้ 4.65 x 10-4 โมลำร์ ปริมำตร 
50.มิลลิลิตร และสำรละลำยไฮดรอกซิลำมีนไฮโดรคลอไรด์ ควำมเขม้ขน้ 6.25.มิลลิโมลำร์ 
ปริมำตร 50.มิลลิลิตร พร้อมๆกัน โดยใช้หลอดหยดแยกกัน สำรละลำยจำกสีเหลืองใสจะ
เปล่ียนเป็นสีน ้ ำเงินอมม่วง กวนสำรละลำยต่อเน่ืองเป็นเวลำ 1 ชัว่โมง หลงัจำกนั้นน ำไปหมุน
เหวี่ยงท่ี.4500.รอบต่อนำทีเป็นเวลำ 1.ชัว่โมงเพื่อแยกสำรละลำยกบัอนุภำคท่ีตกตะกอนออก
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จำกกนั น ำอนุภำคนำโนผสมของ.Ag/Au ท่ีตกตะกอนทั้งหมดท่ีไดผ้สมกบัน ้ ำปรำศจำกไอออน 
โดยจะมีปริมำตรรวมสุดท้ำยเป็น.50.มิลลิลิตร.น ำไปเก็บไวท่ี้อุณหภูมิต ่ำก่อนน ำไปใช้ใน
ขั้นตอนต่อไป 

2.2.5 กำรเตรียมอนุภำคนำโนผสมของเงิน ทองค ำ แพลทินมั 

อนุภำคนำโนผสมของเงิน ทองค ำ และแพลทินัม  (Ag/Au/Pt).จะท ำกำรเตรียมตำม
เอกสำรอ้ำงอิง [20].ซ่ึงมีกำรปรับเปล่ียนจำกวิธีของ Frens.และ คณะ [17] เล็กน้อย โดยน ำ
อนุภำคนำโนผสมของ Ag/Au ท่ีเตรียมไว ้ใส่ในขวดรูปชมพู่ 4 ขวด ขวดละ 10 มิลลิลิตร กวน
ดว้ยเคร่ืองกวนสำรท่ีอุณหภูมิห้อง แล้วเติมสำรละลำยเฮกซะคลอโรแพลทินิคโฟแอซิดเฮก-
ซะไฮเดรต ควำมเขม้ขน้ 1.00.มิลลิโมลำร์ โดยมีกำรเติมสำรละลำยเฮกซะคลอโรแพลทินิคโฟ-
แอซิดเฮกซะไฮเดรตท่ีปริมำตรแตกต่ำงกนั คือ 1.15 2.50 3.46 และ 4.62.มิลลิลิตร.ลงไปในขวด
รูปชมพูท่ ั้ง.4.ขวดตำมล ำดบั.จำกนั้นเติมสำรละลำยกรดแอสคอร์บิก ควำมเขม้ขน้ 100.00.มิลลิ-
โมลำร์ โดยจะมีกำรเติมสำรละลำยกรดแอสคอร์บิกท่ีแตกต่ำงกนัคือ เติมปริมำตร.1.15.2.50 
3.46.และ.4.62.มิลลิลิตร ลงไปในแต่ละขวดตำมล ำดบั กวนสำรละลำยต่อเน่ืองประมำณ 10 
ชัว่โมง สำรละลำยจำกท่ีมีสีน ้ ำเงินอมม่วงจะเปล่ียนเป็นสีด ำ หลงัจำกน ำไปหมุนเหวี่ยงท่ี 4500 
รอบต่อนำทีเป็นเวลำ 1.ชัว่โมง น ำอนุภำคนำโนผสมของ.Ag/Au/Pt ท่ีตกตะกอนทั้งหมดท่ีได้
ผสมกบัน ้ำปรำศจำกไอออน เก็บไวใ้นหลอดเซนตริฟิวก ์4 หลอดตำมล ำดบั โดยแต่ละหลอดจะ
มีปริมำตรรวมสุดท้ำยเป็น 10.มิลลิลิตร.น ำไปเก็บไว้ท่ี อุณหภูมิต ่ ำ.เพื่อน ำไปใช้ในกำร
ตรวจสอบลกัษณะเฉพำะต่อไป 

2.3 การศึกษาลกัษณะเฉพาะของอนุภาคนาโนผสมของเงิน ทองค า และแพลทนัิม 

2.3.1 กำรศึกษำสมบติัทำงแสง (optical property) 

อนุภำคนำโนท่ีเตรียมไดจ้ะถูกศึกษำสมบติัทำงแสง ดว้ยเคร่ืองอลัตรำไวโอเลตและวิสิ -
เบิลสเปกโทรโฟโตมิเตอร์รุ่น lambda 25 ท่ีควำมยำวคล่ืนช่วง 200 ถึง 800.นำโนเมตร เตรียม
ตวัอย่ำงโดยกำรน ำอนุภำคนำโนท่ีอยู่ในน ้ ำปรำศจำกไอออนใส่ลงในคิวเวตท่ีท ำจำกควอตซ์
แลว้น ำไปตรวจวดักำรดูดกลืนแสงเพื่อหำควำมยำวคล่ืนสูงสุด [9] 
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2.3.2 กำรศึกษำลกัษณะสัณฐำน (morphology) 

ท ำกำรศึกษำพื้นผวิของอนุภำค กำรกระจำยตวั รูปร่ำง และขนำดอยำ่งละเอียดดว้ยกลอ้ง
จุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่ำนรุ่น JEM-2010.ท่ีก ำลังขยำย 300,000.และ.500,000.เท่ำ 
เตรียมตวัอย่ำงโดยกำรน ำอนุภำคนำโนท่ีอยู่ในน ้ ำปรำศจำกไอออนไปหยดให้กระจำยตวับน 
กริด (grid) ทองแดงท่ีเคลือบดว้ยคำร์บอน แลว้ทิ้งไวใ้หแ้หง้ [9, 37] 

2.3.3 กำรศึกษำองคป์ระกอบทำงเคมี (chemical composition) 

ท ำกำรศึกษำองคป์ระกอบโดยใชเ้คร่ืองตรวจวดักำรกระจำยพลงังำนของรังสีเอกซ์ท่ีติด
ตั้ งอยู่ในกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่ำนรุ่น JEM-2010.ซ่ึงกำรเตรียมตัวอย่ำง
เช่นเดียวกับข้อ 2.3.2.คือ.หยดอนุภำคนำโนท่ีอยู่ในน ้ ำปรำศจำกไอออนให้กระจำยตัวบน       
กริดทองแดงท่ีเคลือบดว้ยคำร์บอน แลว้ทิ้งไวใ้หแ้หง้ [9, 37]  

นอกจำกน้ียงัท ำกำรศึกษำองค์ประกอบโดยใช้เคร่ืองตรวจวดักำรกระจำยพลงังำนของ
รังสีเอกซ์ท่ีติดตั้งอยูใ่นกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกรำดรุ่น JEOL JSM-6335F เตรียม
ตัวอย่ำงโดยน ำอนุภำคนำโนท่ีอยู่ในน ้ ำปรำศจำกไอออนหยดลงบนเทปทองแดงท่ีมีเทป
คำร์บอนติดดำ้นล่ำงซ่ึงยึดติดไวก้บัแท่งทองเหลือง (stub) แลว้ทิ้งสำรละลำยตวัอย่ำงให้แห้ง 
จำกนั้นน ำมำฉำบดว้ยคำร์บอน [39]  

2.4 การศึกษาสมบัติการเร่งปฏิกริิยา (catalytic property) 

ไซคลิกโวลแทมเมตรีเป็นเทคนิคกำรวิเครำะห์เชิงเคมีไฟฟ้ำท่ีถูกน ำมำประยุกตใ์ชใ้นกำรศึกษำ
ปฏิกิริยำทำงเคมีไฟฟ้ำในสำรละลำย เช่น ในสำรละลำยเมทำนอล โดยกำรให้ศกัยไ์ฟฟ้ำ (potential, E) 
ไปข้ำงหน้ำและยอ้นกลับแก่ขั้วไฟฟ้ำท ำงำนท่ีจุ่มอยู่ในสำรละลำยท่ีน่ิง (ไม่มีกำรคนสำรละลำย) 
สำรละลำยรอบๆ จะเกิดปฏิกิริยำและถ่ำยโอนอิเล็กตรอน (electron.transfer).บนพื้นผิวของขั้วไฟฟ้ำ
ท ำงำน นั่นคือ มีกำรให้และรับอิเล็กตรอนท ำให้เกิดกระแสไฟฟ้ำไหลผ่ำนขั้ วไฟฟ้ำท ำงำนและ
ตรวจวดักระแสไฟฟ้ำ (current,.i) ท่ีเกิดข้ึน จะไดไ้ซคลิกโวลแทมโมแกรมระหวำ่งค่ำศกัยไ์ฟฟ้ำและ
กระแสไฟฟ้ำท่ีวดัได ้ซ่ึงไซคลิกโวลแทมโมแกมท่ีไดน้ี้เป็นพีคสัมพนัธ์กบัควำมเขม้ขน้ท่ีผิวขั้วไฟฟ้ำ 
โดยเร่ิมตน้ทัว่ทั้งสำรละลำยจะมีควำมเขม้ขน้เท่ำกนัหมด เม่ือมีกำรสแกนไปทำงค่ำศกัยไ์ฟฟ้ำท่ีเป็น
บวก (หรือกำรให้ศกัยไ์ฟฟ้ำไปขำ้งหนำ้) จนถึงศกัยไ์ฟฟ้ำท่ีเหมำะสมจะเกิดปฏิกิริยำออกซิเดชนัและ
ให้แอโนดิกพีค กำรดูดซับของสำรละลำยเมทำนอลบนผิวขั้วไฟฟ้ำท ำงำนจะให้กระแสไฟฟ้ำสูงข้ึน 
(เม่ือสแกนซ ้ ำ) เน่ืองจำกมีสำรไปดูดซบับนผิวขั้วไฟฟ้ำท ำให้มีควำมเขม้ขน้สำรท่ีผิวขั้วไฟฟ้ำสูงข้ึนจึง
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ให้กระแสไฟฟ้ำเพิ่มข้ึน และเม่ือมีกำรสแกนไปทำงค่ำศกัยไ์ฟฟ้ำท่ีเป็นลบ (หรือกำรให้ศกัยไ์ฟฟ้ำ
ยอ้นกลบั) จะเกิดปฏิกิริยำรีดกัชนัและให้แคโทดิกพีค ควำมเขม้ขน้ท่ีผิวขั้วไฟฟ้ำลดลง สำรท่ีอยูร่อบ
นอกซ่ึงมีควำมเขม้ขน้มำกกวำ่จะเคล่ือนท่ีเขำ้ไปรอบๆ ผวิขั้วไฟฟ้ำ [72] 

ท ำกำรศึกษำสมบติักำรเร่งปฏิกิริยำส ำหรับออกซิเดชันของเมทำนอล โดยใช้เทคนิคไซคลิก-    
โวลแทมเมตรีซ่ึงวธีิกำรมีดงัน้ี 

2.4.1 กำรเตรียมสำรผสมท่อนำโนคำร์บอน (carbon nanotube) และอนุภำคนำโน  

2.4.1.1 กำรเตรียมสำรละลำยฟอสเฟตบฟัเฟอร์.pH.7.ควำมเขม้ขน้ 0.1.โมลำร์.โดยชั่ง 
ไดโพแทสเซียมไฮโดรเจนฟอสเฟต (K2HPO4).ควำมควำมเขม้ขน้ 0.1.โมลำร์ 
มำ 1.742.กรัม.แล้วน ำไปละลำยด้วยน ้ ำปรำศจำกไอออนในขวดวดัปริมำตร
ขนำด.100.มิลลิลิตร และชั่งโพแทสเซียมไฮโดรเจนฟอสเฟต (KHPO4).ควำม
เขม้ขน้ 0.1 โมลำร์ มำ 1.361 กรัม แลว้น ำไปละลำยดว้ยน ้ ำปรำศจำกไอออนใน
ขวดวดัปริมำตรขนำด 100 มิลลิลิตร จำกนั้น น ำสำรละลำยทั้งสองมำผสมกนั 

2.4.1.2 กำรเตรียมสำรละลำย 0.5% แนฟฟิออน โดยปิเปต 10% แนฟฟิออน มำปริมำตร 
0.5.มิลลิลิตร แล้วเติมสำรละลำยฟอสเฟตบฟัเฟอร์ท่ีเตรียมได้จำกข้อ 2.4.1.1 
ปริมำตร 9.5.มิลิลิตร และเขย่ำสำรให้กระจำยตวัโดยใช้เคร่ืองเขย่ำด้วยคล่ืน
ควำมถ่ีสูง 

2.4.1.3 กำรเตรียมสำรผสมท่อนำโนคำร์บอนและอนุภำคนำโน โดยน ำท่อนำโน
คำร์บอน 1 กรัม เติมลงในสำรผสมของกรดซัลฟิลริกและไนตริก (ท่ีอตัรำส่วน
ของซัลฟิวริกต่อไนตริกเป็น 3:1.ปริมำตรรวมคือ 40.มิลลิลิตร).แลว้น ำมำกวน
ดว้ยเคร่ืองกวนสำรท่ีอุณหภูมิห้อง เป็นเวลำประมำณ 4.ชัว่โมง จำกนั้น น ำท่อ
นำโนคำร์บอนท่ีอยู่ในสำรผสมไปล้ำงด้วยน ้ ำปรำศจำกไอออน โดยผ่ำนกำร
กรองจนกระทั้งมีค่ำ pH.อยูท่ี่ประมำณ 7.แลว้จึงน ำไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 90 
องศำเซลเซียส เป็นเวลำ 24.ชั่วโมง หลังจำกนั้น ทิ้งไวใ้ห้เย็นท่ีอุณหภูมิห้อง 
[78].แล้วชั่งท่อนำโนคำร์บอนท่ีได้มำ 0.0034.กรัม ผสมกับอนุภำคนำโนท่ี
เตรียมไดป้ริมำตร 2.มิลลิลิตร น ำไปเขยำ่โดยเคร่ืองเขยำ่ดว้ยคล่ืนควำมถ่ีสูง.เป็น
เวลำประมำณ 10.นำที แลว้กวนดว้ยเคร่ืองกวนสำรท่ีอุณหภูมิห้องอยำ่งต่อเน่ือง
ประมำณ 10.ชั่วโมง จำกนั้น น ำไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิประมำณ 90.องศำ-
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เซลเซียส แลว้ทิ้งให้เยน็จึงน ำมำเติมสำรละลำยแนฟฟิออนควำมเขม้ขน้.0.5% 
ปริมำตร 544.ไมโครลิตร และสำรละลำยฟอสเฟสบฟัเฟอร์ 544.ไมโครลิตร 
ผสมสำรใหเ้ขำ้กนั จะไดส้ำรผสมท่อนำโนคำร์บอนและอนุภำคนำโน [20] 

2.4.2 กำรเตรียมศึกษำสมบติักำรเร่งปฏิกิริยำส ำหรับออกซิเดชนัของเมทำนอล  

2.4.2.1 กำรเตรียมสำรละลำยเมทำนอล ควำมเข้มข้น 2.โมลำร์ ในสำรละลำยกรด
ซัลฟิวริก ควำมเข้มข้น 1.โมลำร์.(สำรละลำยอิเล็กโทรไลต์) โดยปิเปตกรด
ซัลฟิวริก ควำมเข้มข้น 98%.ปริมำตร 27.06.มิลลิลิตร ลงในขวดวดัปริมำตร
ขนำด 500.มิลลิลิตร แล้วท ำกำรปรับปริมำตรด้วยน ้ ำปรำศจำกไอออน จะได้
สำรละลำยกรดซัลฟิวริก ควำมเข้มข้น 1.โมลำร์ จำกนั้น ปิเปตเมทำนอลมำ 
20.23.มิลลิลิตร.ใส่ลงในขวดวดัปริมำตรขนำด 250.มิลลิลิตร แล้วท ำกำรปรับ
ปริมำตรดว้ยสำรละลำยกรดซัลฟิวริก ควำมเขม้ขน้ 1.โมลำร์ จะไดส้ำรละลำย 
เมทำนอล ควำมเขม้ข้น 2.โมลำร์ ในสำรละลำยกรดซัลฟิวริก ควำมเขม้ขน้ 1  
โมลำร์ 

2.4.2.2 กำรเตรียมสำรผสมท่อนำโนคำร์บอนและอนุภำคนำโนให้ฉำบบนผิวขั้วไฟฟ้ำ
ท ำงำน โดยขดัผิวหน้ำขั้วไฟฟ้ำท ำงำนชนิด.glassy.carbon.และล้ำงให้สะอำด
ดว้ยเอทำนอล ควำมเขม้ขน้ 95% แลว้ทิ้งไวใ้ห้แห้ง จำกนั้น น ำสำรผสมท่อนำ-
โนคำร์บอนและอนุภำคนำโนท่ีเตรียมได้จำกขอ้ 2.4.1.ไปเขย่ำโดยเคร่ืองเขย่ำ
ด้วยคล่ืนควำมถ่ีสูง.เป็นเวลำประมำณ 10.นำที แล้วปิเปตสำรผสมท่อนำโน
คำร์บอนและอนุภำคนำโนมำ ปริมำตร 20.ไมโครลิตร หยดลงบนผิวหน้ำของ
ขั้ วไฟฟ้ำท ำงำน ทิ้งไว้ให้แห้ง ประมำณ 40.นำที จะได้สำรผสมท่อนำโน
คำร์บอนและอนุภำคนำโนฉำบบนผิวขั้วไฟฟ้ำท ำงำนท่ีเรียบเสมอกนั แต่ถำ้หำก
เกิดรอยแตก หรือฉำบไม่ทัว่ผวิขั้วใหท้  ำกำรฉำบใหม่ 

2.4.2.3 กำรติดตั้งอุปกรณ์ส ำหรับตรวจสอบกำรเร่งปฏิกิริยำออกซิเดชนัของเมทำนอล
ดว้ยเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรี โดยติดตั้งขั้วไฟฟ้ำท ำงำนชนิด glassy carbon 
ท่ีผ่ำนกำรฉำบสำรผสมท่อนำโนคำร์บอนและอนุภำคนำโนท่ีผิวหน้ำแล้ว 
ขั้ วไฟฟ้ำอ้ำงอิง Ag/AgCl และขั้ วไฟฟ้ำช่วย (เส้นลวดแพลทินัม ) ลงใน
สำรละลำยเมทำนอล ควำมเขม้ขน้ 2 โมลำร์ ในกรดซลัฟิวริกควำมเขม้ขน้ 1 โม-
ลำร์ (ท่ีเตรียมได้จำกข้อท่ี 2.4.2.1).ดังภำพท่ี 2.1.และไล่แก๊สออกซิเจน โดย
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ปล่อยไนโตรเจนแก๊สในภำชนะของสำรละลำย แล้วท ำกำรตรวจสอบกำรเร่ง
ปฏิกิริยำออกซิ เดชันของเมทำนอล ด้วยเคร่ืองโพเทนชิโอมิเตอร์ พร้อม
โปรแกรม EChem.V.2.0.13.โดยเลือกโหมดเป็นเทคนิคไซคลิกโวลแทมเมตรี 
ตั้งค่ำอตัรำกำรสแกนท่ี 50.มิลลิโวลต์ต่อวินำที และช่วงสแกนศกัยไ์ฟฟ้ำ 0.ถึง 
1000 มิลลิโวลต ์[20] 

 
ภำพท่ี 2.1 กำรติดตั้งอุปกรณ์ส ำหรับตรวจสอบกำรเร่งปฏิกิริยำออกซิเดชนัของเมทำนอลดว้ยเทคนิค
ไซคลิกโวลแทมเมตรี 

ขั้วไฟฟ้ำท ำงำน 
(working electrode; WE) 

ชนิด glassy carbon 

 ขั้วไฟฟ้ำช่วย 
(auxillary electrode; AE) 

เสน้ลวดแพลทินมั 

 

ขั้วไฟฟ้ำอำ้งอิง 
(reference electrode; RE) 

Ag/AgCl (3.0 M) 
 

electrolyte solution 
CH3OH (2 M) + H2SO4 (1 M) 

 


