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บทที ่2 

การทดลอง 

2.1 สารเคมี 

1) ทินคลอไรด์ ไดไฮเดรต (Stannous Chloride Dihydrate, SnCl2.2H2O), ความบริสุทธ์ิ  

98%, บริษทั Fluka Chemika ประเทศสวติเซอร์แลนด ์

2) ไทโออะเซตาไมด์ (Thioacetamide, CH3CSNH2), ความบริสุทธ์ิ 99%, บริษทั APS Ajax 

Finechem ประเทศออสเตรเลีย  

3) บิ ส มัธ ไ นเตรท  เพ นตะ ไ ฮเดรต  (Bismuth Nitrate Pentahydrate, Bi(NO3)3.5H2O),                      

ความบริสุทธ์ิ 98%, บริษทั Sigma Aldrich ประเทศสหรัฐอเมริกา 

4) โพแทสเซียมไอโอไดด์ (Potassium Iodide, KI), ความบริสุทธ์ิ  99%, บริษัท Sigma 

Aldrich ประเทศสหรัฐอเมริกา 

5) โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium Hydroxide, NaOH), ความบริสุทธ์ิ 99%, บริษทั Merck 

ประเทศเยอรมนี 

6) กรดไนตริก (Nitric Acid, HNO3), ความบริสุทธ์ิ 65%, บริษทั RCI Labscan ประเทศไทย 

7) เอทานอล (Ethanol, C2H5OH), ความบริสุทธ์ิ 95%  

8) พาราเบนโซควิโนน (Para-benzoquinone, C6H4O2 , p-BQ), ความบริสุทธ์ิ 98%, บริษทั 

Sigma Aldrich ประเทศสหรัฐอเมริกา 

9)  แอมโมเนียมออกซาเลต (Ammonium Oxalate, (NH4)2C2O4, AO), ความบริสุทธ์ิ 99%, 

บริษทั Merck Millipore ประเทศเยอรมนี 

10) เทอร์เชียรีบิวทานอล (Tert-butanol, (CH3)3COH, t-BuOH), ความบริสุทธ์ิ  99.92 %, 

บริษทั Fisher Scientific ประเทศองักฤษ 

11) กรดเทเรฟทาลิค (Terephthalic Acid, C6H4(COOH)2,, TA), ความบริสุทธ์ิ 97 %, บริษทั 

BDH Chemicals ประเทศองักฤษ  
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12) เมทิลออเรนจ์ (Methyl Orange, C14H14N3NaO3S, MO), บริษทั Fluka Chemika ประเทศ

สวติเซอร์แลนด ์

13) เม ทิ ลี นบ ลู  (Methylene Blue, C16H18ClN3S, MB), บ ริษัท  Riedel-de Haen ป ระ เท ศ

เยอรมนี 

14) โรดามีนบี (Rhodamine B, C28H31ClN2O3, RhB), ความบริสุทธ์ิ  95%, บริษัท Sigma 

Aldrich ประเทศสหรัฐอเมริกา 

15) ฟีนอล (Phenol, C6H5OH, PH), ความบริสุทธ์ิ 99.99%, บริษทั Fisher Scientific ประเทศ

องักฤษ 

16) โซเดียมซัลเฟต (Sodium Sulphate, Na2SO4), ความบริสุทธ์ิ 99%, บริษทั Loba Chemie 

ประเทศอินเดีย  

2.2 อุปกรณ์และเคร่ืองมือวเิคราะห์ 

1)  เคร่ืองแกว้ ไดแ้ก่ บีกเกอร์, ขวดวดัปริมาตร, ปิเปตแบบใชต้วง และหลอดหยด  

2) เคร่ืองกวนสารให้ความร้อน (Magnetic Stirrer with Heating), รุ่น C-MAG HS 7, บริษทั 

IKA  

3) ตูอ้บ (Oven), รุ่น VOS-300 SD, บริษทั Eyela  

4) ตูอ้บลมร้อน (Drying and Heating Chamber), รุ่น FD 23, บริษทั Binder  

5) เคร่ืองป่ันเหวีย่งแยกตะกอน (Centrifuge), รุ่น Universal 320, บริษทั Hettich  

6) เคร่ืองวดัความเป็นกรดเบส (pH Meter), รุ่น PC 5500, บริษทั Eutech  

7) โกร่งบดสาร (Mortar and Pestle) 

8) หลอดไฟฮาโลเจน (Halogen Lamp) 12 โวลท ์ขนาด 50 วตัต,์ บริษทั Philips 

9) หลอดไฟแอลอีดีแสงสีนํ้าเงิน (Blue LED) ขนาด 50 วตัต ์ 

10) เคร่ืองวดัการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffractometers, XRD), รุ่น X’ Pert, บริษทั 

Panalytical  

11)  กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope, SEM),                        

รุ่น S-4700, บริษทั Hitachi 

12) กลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmittance Electron Microscope, TEM), 

รุ่น JEM-2010, บริษทั Jeol 

13)  เค ร่ือง วิ เค รา ะ ห์หา พื้ น ท่ี ผิว  (Surface Area Analyzer), รุ่นTriStar II 3020, บ ริษัท 

Micromeritics 

https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/search/#collection=compounds&query_type=mf&query=C16H18ClN3S&sort=mw&sort_dir=asc
http://science.buu.ac.th/part/mc/index.php/service-tools/sem.html
http://science.buu.ac.th/part/mc/index.php/service-tools/sem.html
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14) เคร่ืองยูวี–วิสิเบิล สเปกโทรโฟโตมิเตอร์ (UV–visible Spectrophotometer, UV–vis)                            

รุ่น UV-1800, บริษทั Shimadzu  

15) เค ร่ือง ว ัดค่ า ก า รส ะ ท้อ นแส ง ช่ วง ยู วี– วิ สิ เ บิ ล  (UV–visible Diffuse Reflectance 

Spectrophotometer, UV–vis DRS), รุ่น UV-3101, บริษทั Shimadzu 

16) เคร่ืองวิเคราะห์ผิววสัดุ (X-ray Photoelectron Spectroscopy, XPS), รุ่น Axis Ultra DLD 

บริษทั Kratos  

17) เคร่ืองสเปกโทรฟลูออโรมิเตอร์ (Spectrofluorometer), รุ่น FluoroMax-4, บริษทั Horiba 

18) เคร่ืองอ่านปฏิกิริยาบนไมโครเพลท  (Microplate Reader), รุ่น Synergy H 4, บริษัท 

Biotek  

19) เคร่ืองวเิคราะห์ทางไฟฟ้าเคมี (Electrochemical Analyzer), บริษทั EDAQ 

2.3 กระบวนการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกริิยาด้วยแสง 

ในงานวจิยัน้ีไดท้าํการสังเคราะห์ SnS ดว้ยวธีิไฮโดรเทอร์มอล ดงัรูปท่ี 2.1 นอกจากน้ียงัทาํการ

สังเคราะห์ BiOI และสารคอมโพสิท SnS/BiOI ท่ีอตัราส่วนโดยโมลต่างๆด้วยวิธีตกตะกอนโดย

ปริมาณของ SnS ท่ีใชส้รุปไวด้งัตารางท่ี 2.1 กระบวนการสังเคราะห์ BiOI และสารคอมโพสิทสามารถ

สรุปไดด้งัรูปท่ี 2.2   

ตารางท่ี 2.1 ปริมาณของ SnS ท่ีใชใ้นการสังเคราะห์สารคอมโพสิท SnS/BiOI ท่ีอตัราส่วนโดยโมล

ต่างๆ 

ตัวเร่งปฏิกริิยาด้วยแสง ปริมาณของ SnS  (กรัม) 

BiOI 0 

5%SnS/BiOI 0.0040 

10%SnS/BiOI 0.0084 

20%SnS/BiOI 0.0188 

30%SnS/BiOI 0.0323 
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นาํสารละลายถ่ายลงเทฟลอน และประกอบเขา้กบัชุดอุปกรณ์ไฮโดรเทอร์มอล                                                                                 

ตั้งอุณหภูมิ 140 ºC เป็นเวลา 12 ชัว่โมง 

 

ลา้งตะกอนสารดว้ยเอทานอล 95% จาํนวน 5 คร้ัง                                                   

และอบท่ีอุณหภูมิ 80 ºC เป็นเวลา 8 ชัว่โมง  

 

      

 

     
 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

 

 

 

รูปท่ี 2.1 แผนภาพกระบวนการสังเคราะห์ SnS  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

ละลาย CH3CSNH2 0.1774 g ในนํ้ากลัน่บริสุทธ์ิ 80 ml 

และกวนสารละลายเป็นเวลา 10 นาที 

เติมผง SnCl2.2H2O 0.9678 g ลงในสารละลายขา้งตน้ 

 และกวนสารละลายเป็นเวลา 45 นาที  

เม่ือครบเวลา ทาํการวดั pH ของสารละลาย 

เม่ือครบเวลา รอชุดอุปกรณ์เยน็ และทาํการวดั pH ของสารละลายอีกคร้ัง 
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เติมผง SnS ลงไปตามอตัราส่วนของสารคอมโพสิทท่ีตอ้งการ (ตาราง 2.1)                    

ปรับ pH ของสารละลายใหค้งท่ีเท่ากบั 4 และกวนสารละลายเป็นเวลา 1.5 ชัว่โมง  

 

ลา้งตะกอนสารดว้ยนํ้ากลัน่บริสุทธ์ิจน pH ของสารละลายเป็นกลาง                                                   

และอบท่ีอุณหภูมิ 80 ºC เป็นเวลา 8 ชัว่โมง  

 

      

 

    

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปท่ี 2.2 แผนภาพกระบวนการสังเคราะห์ BiOI และสารคอมโพสิท SnS/BiOI 

 
รู ป ท่ี  2 . 3 ผ ง ตัว เ ร่ ง ป ฏิ กิ ริ ย า  SnS (ก ) BiOI (ข ) 10%SnS/BiOI (ค ) แ ล ะ  2 0 %SnS/BiOI (ง )                               

ท่ีสังเคราะห์ได ้

รูปท่ี 2.3 แสดงตวัอยา่งผงตวัเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์ไดใ้นงานวจิยั โดย SnS มีลกัษณะเป็นผงสี

ดาํ (รูปท่ี 2.3(ก)) BiOI มีลกัษณะเป็นผงสีแดงอิฐ (รูปท่ี 2.3(ข)) และสารคอมโพสิทมีลกัษณะเป็นผงสี

แดงอิฐเช่นเดียวกบั BiOI เน่ืองจากมีปริมาณของ BiOI มากกวา่ SnS และเม่ือปริมาณของ SnS ในสาร

คอมโพสิทเพิ่มข้ึนจะส่งผลใหสี้ของสารคอมโพสิทมีความเขม้ข้ึน (รูปท่ี 2.3(ค–ง)) ซ่ึงยืนยนัเบ้ืองตน้

ไดว้า่สารคอมโพสิทท่ีสังเคราะห์ไดมี้อตัราส่วนโดยโมลต่างกนั  

 

เติมสารละลายของ KI 0.0838 g ในนํ้ากลัน่บริสุทธ์ิ 50 ml                           

และปรับ pH ของสารละลายใหเ้ท่ากบั 4 ดว้ยสารละลาย NaOH ความเขม้ขน้ 2 M 

เม่ือครบเวลา ตั้งสารละลายทิง้ไวโ้ดยปราศจากการกวนเป็นเวลา 24 ชัว่โมง 

ละลาย Bi(NO3)3.5H2O 0.2475 g ในนํ้ากลัน่บริสุทธ์ิ 50 ml                                           

เติม conc. HNO3 ปริมาณ 3 ml และกวนสารละลายเป็นเวลา 10 นาที 
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2.4 กระบวนการทดสอบความสามารถของตัวเร่งปฏิกริิยาด้วยแสงทีสั่งเคราะห์ได้  

2.4.1 การทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาด้วยแสงผ่านปฏิกิริยาการย่อยสลาย

สารอินทรีย ์ 

ความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสง (Photocatalytic Activity) ของตวัเร่งปฏิกิริยา

ดว้ยแสงท่ีสังเคราะห์ไดถู้กทดสอบผา่นปฏิกิริยาการยอ่ยสลายสารอินทรียป์นเป้ือนภายใตแ้สงวิสิเบิล 

ซ่ึงในงานวจิยัน้ีใช ้MO, MB, RhB และ PH ท่ีมีสูตรโครงสร้าง คุณสมบติั และความเขม้ขน้ดงัตารางท่ี  

2.2 เป็นตวัแทนของสารอินทรียป์นเป้ือน โดยกระบวนการทดสอบสามารถทาํไดด้งัน้ี 

1) เตรียมสารละลายอินทรียท่ี์ใชใ้นการทดลอง 100 ml 

2) เติมผงตวัเร่งปฏิกิริยา 0.05 g ลงไปในสารละลายขอ้ 1 และนาํไปโซนิเคทเป็นเวลา 

15 นาทีเพื่อใหต้วัเร่งปฏิกิริยากระจายตวัไดดี้ในสารละลาย 

3) ตั้งสารละลายในกล่องดาํสําหรับทดสอบ (Black Box) และกวนสารละลายอยา่ง

ต่อเน่ืองตลอดการทดสอบ  

4) ทาํการทดสอบในสภาวะไร้แสง (รูปท่ี 2.4(ก)) เป็นเวลา 1 ชัว่โมง และฉายแสง           

วสิิเบิล (รูปท่ี 2.4(ข)) เป็นเวลา 3 ชัว่โมง โดยใหร้ะยะห่างจากหลอดไฟถึงสารละลายเท่ากบั 8 cm และ

เก็บสารตวัอย่างทุก 15 นาที และทุก 30 นาทีหลงัฉายไฟไปแลว้ 1 ชัว่โมง จะไดต้วัอย่างท่ีเวลา -60,               

-45, -30, -15, 0, 15, 30, 45, 60, 90, 120, 150 และ 180 นาที 

5) นาํสารตวัอย่างท่ีเก็บไดม้าป่ันเหวี่ยงดว้ยเคร่ืองป่ันเหวี่ยงแยกตะกอนเพื่อแยกตวั

เร่งปฏิกิริยาออก ส่วนของเหลวท่ีได้จะถูกเก็บในคิวเวทเพื่อทาํการทดสอบความสามารถในการ

ดูดกลืนแสงโดยเทคนิค UV–vis ต่อไป  

 
รูปท่ี 2.4 เคร่ืองทดสอบความสามารถในการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสงในสภาวะไร้แสง(ก) และฉายแสง(ข) 
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ตารางท่ี 2.2 โครงสร้าง คุณสมบติั และความเขม้ขน้ของสารอินทรียท่ี์ใชใ้นการทดสอบ [78–81] 

สารอนิทรีย์ โครงสร้าง คุณสมบัต ิ ความเข้มข้นทีใ่ช้ 

MO 
 

 
 

Anionic dye  

λmax: 465 nm 

2x10-5 M 

MB 
 

 

Cationic dye 

λmax: 664 nm 

2x10-5 M 

RhB 
 

 

Cationic dye 

λmax: 554 nm 

1x10-5 M 

PH 

 

Phenolic compound  

λmax: 209, 269 nm 

1x10-4 M 

2.4.2 การทดสอบหาแอคทีฟสปีชีส์หลกัในกระบวนการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสง  

ในงานวิจัย น้ีได้ทําการทดสอบหาแอคทีฟสปีชีส์หลัก  (Main Active Specie) ใน

กระบวนการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสงผา่นปฏิกิริยาการยอ่ยสลาย MO โดยการเติมตวัดกัจบัแอคทีฟสปีชีส์ 

(Radical Scavenger) ได้แก่  p-BQ, AO และ  t-BuOH เ ป็นตัวดักจับซุปเปอร์ออกไซด์แรดิค อล 

(Superoxide Radical, O2
•– ) โฮล  (Hole, h+)  และไฮดรอกซิลแรดิคอล  (Hydroxyl Radical, •OH) 

ตามลาํดับ สําหรับวิธีการทดสอบทาํโดยการเตรียมสารละลายของตวัดักจบัแอคทีฟสปีชีส์ความ

เขม้ขน้ 1 mM ในสารละลาย MO ความเขม้ขน้ 2x10-5 M ปริมาตร 100 ml และทาํการทดสอบตาม

หวัขอ้ 2.4.1  

สาํหรับปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึนระหวา่งตวัดกัจบัแอคทีฟสปีชีส์และแอคทีฟสปีชีส์ท่ีถูกผลิตข้ึน

ระหวา่งกระบวนการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสง สามารถอธิบายไดด้งัสมการ 2.1–2.3 ในกรณีของ p-BQ ซ่ึง
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จดัเป็นสารท่ีอยูใ่นกลุ่มควโินน (Quinone, Q) สามารถทาํปฏิกิริยากบั O2
•– ไดค้่อนขา้งไวเกิดผลิตภณัฑ์

เป็นเซมิควโินน (Semiquinone, Q•– ) และแก๊สออกซิเจน (Oxygen, O2) ดงัสมการ 2.1 [82] 

Q+O2
•- → Q•-+O2   (2.1) 

ในกรณีของ AO สามารถแตกตวัไดเ้ป็นแอมโมเนียม (Ammonium, NH4
+) และออกซา-

เ ล ต  (Oxalate, (C2O4)
2– )  ใ น ส่ ว น ข อ ง อ อ ก ซ า เ ล ต ส า ม า ร ถ ถู ก อ อ ก ซิ ไ ด ซ์ โ ด ย  h+ ไ ดเ้ ป็ น

คาร์บอนไดออกไซด ์(Carbon Dioxide, CO2) และคาร์บอกซิลแอนไอออนแรดิคอล (Carboxyl Anion 

Radicals, CO2
•– )                           ดงัสมการ 2.2 [83] 

 (C2O4)
2-+h+ → CO2+CO2

•-     (2.2) 

ในกรณีของ t-BuOH สามารถทาํปฏิกิริยากับ •OH ผ่านปฏิกิริยาการดึงไฮโดรเจน                       

(H-Abstraction) จ า ก ห มู่ เ ม ทิ ล  (CH3) ไ ด้ ผ ลิ ต ภัณ ฑ์ เ ป็ น  เ ท อ ร์ เ ชี ย รี บิ ว ท า น อ ล แ ร ดิ ค อ ล                                       

(Tert-butanol Radical, •Rtb) และนํ้ า ดังสมการ 2.3 [84–85] สําหรับตวัดักจบัแอคทีฟสปีชีส์ทั้งสาม

ชนิดท่ีเติมลงไปอาจมีผลยบัย ั้ง หรือลดประสิทธิภาพการย่อยสลาย MO ซ่ึงชนิดท่ีสามารถลด

ประสิทธิภาพการยอ่ยสลายไดม้ากท่ีสุดแสดงวา่แอคทีฟสปีชีส์ชนิดนั้นเป็นแอคทีฟสปีชีส์หลกั 

(CH3)3OH+•OH→•CH2 (CH3)2OH+H2O    (2.3) 

2.4.3 การทดสอบหาปริมาณไฮดรอกซิลแรดิคอลในกระบวนการเร่งปฏิกิริยาดว้ยแสง  

การทดสอบหาปริมาณ •OH  ท่ีเกิดข้ึนสามารถทาํไดโ้ดยใชเ้ทคนิค photoluminescence- 

terephthalic acid (PL-TA) ซ่ึงจะใช้ TA ทาํปฏิกิริยากับ •OH ผ่านปฏิกิริยาการเติมหมู่ไฮดรอกซิล 

(Hydroxylation) ไดผ้ลิตภณัฑ์เป็น 2-hydroxyterephthalic acid (HTA) ดงัรูปท่ี 2.5 โดย HTA สามารถ

เรืองแสงฟลูออเรสเซนตไ์ดเ้ม่ือถูกตรวจวดัดว้ยเทคนิค PL ปริมาณแสงฟลูออเรสเซนตท่ี์ตรวจวดัไดจ้ะ

สัมพนัธ์โดยตรงกบัปริมาณของ •OH [86]โดยกระบวนการทดสอบสามารถทาํไดด้งัน้ี 

1) เตรียมสารละลาย TA ความเขม้ขน้ 0.5 mM ในสารละลาย NaOH ความเขม้ขน้                 

6 mM ปริมาตร 100 ml  

2) เติมผงตวัเร่งปฏิกิริยา 0.2 g ลงในสารละลายขอ้ 1 และนาํไปโซนิเคทเป็นเวลา 15 

นาทีเพื่อใหต้วัเร่งปฏิกิริยากระจายตวัไดดี้ในสารละลาย 

3) ตั้งสารละลายในกล่องดาํสาํหรับทดสอบ และกวนสารละลายอยา่งต่อเน่ืองตลอด

การทดสอบ  
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4) ทาํการทดสอบโดยสภาวะไร้แสงเป็นเวลา 30 นาที และฉายแสงวสิิเบิลเป็นเวลา      

1 ชัว่โมง โดยให้ระยะห่างจากหลอดไฟถึงสารละลายเท่ากบั 8 cm และเก็บสารตวัอย่างทุก 15 นาที           

จะไดต้วัอยา่งท่ีเวลา -30, 0, 15, 30, 45 และ 60 นาที 

5) นาํสารตวัอย่างท่ีเก็บไดม้าป่ันเหวี่ยงดว้ยเคร่ืองป่ันเหวี่ยงแยกตะกอนเพื่อแยกตวั

เร่งปฏิกิริยาออก ส่วนของเหลวท่ีไดจ้ะถูกเก็บใน 96-well plate ปริมาตร 200 µL 

6) นาํสารตวัอย่างไปทดสอบหาปริมาณแสงฟลูออเรสเซนต์ดว้ยเคร่ือง microplate 

reader โดยใชค้วามยาวคล่ืนแสงกระตุน้ (Excitation Wavelength) เท่ากบั 315 nm และตรวจวดัปริมาณ

แสง                 ฟลูออเรสเซนต์ของ HTA ท่ีความยาวคล่ืนท่ีคายแสงออกมา (Emission Wavelength) 

ประมาณ 425 nm 

 

รูปท่ี 2.5 ปฏิกิริยาการเกิด HTA ระหวา่ง TA และ •OH [86] 

2.4.4 การทดสอบความเสถียรและความสามารถในการนาํมากลบัมาใชใ้หม่ของตวัเร่งปฏิกิริยา

ดว้ยแสงท่ีสังเคราะห์ได ้

ความเสถียรและความสามารถในการนาํกลบัมาใชใ้หม่ของตวัเร่งปฏิกิริยาท่ีสังเคราะห์

ได้ทาํโดยการรวบรวมตวัเร่งปฏิกิริยาท่ีได้หลงัจากการป่ันเหวี่ยงด้วยเคร่ืองป่ันเหวี่ยงแยกตะกอน

ตลอดการทดสอบในหวัขอ้ 2.4.1 มาลา้งดว้ยนํ้ากลัน่บริสุทธ์ิประมาณ 5 คร้ัง อบท่ีอุณหภูมิ 80 ºC เป็น

เวลา 8 ชัว่โมง และทาํการทดสอบตามหวัขอ้ 2.4.1 โดยทดสอบซํ้ าทั้งหมด 5 คร้ัง  

2.4.5 การทดสอบความสามารถในการเกิดปฏิกิริยาไฟฟ้าเคมีเชิงแสง 

ในการทดสอบความสามารถในการเกิดปฏิกิริยาไฟฟ้าเคมีเชิงแสงทาํโดยเทคนิค                        

โวลแทมเมตรี (Voltammetry) ในโหมดการวดัแบบลิเนียร์สแกนโวลแทมเมตรี (Linear Scan (Sweep) 

Voltammetry, LSV) โดยเซลล์ไฟฟ้า (Electrochemical Cell) ท่ีใช้ประกอบดว้ยขั้วไฟฟ้า 3 ขั้ว ไดแ้ก่ 

ขั้วไฟฟ้าทาํงาน (Working Electrode, WE) คือกระจก FTO ขั้วไฟฟ้าอา้งอิง (Reference Electrode, RE) 

คือขั้วไฟฟ้า Ag/AgCl และขั้วไฟฟ้าช่วย (Auxiliary Electrode, AE) คือขั้วไฟฟ้า Pt wire ซ่ึงขั้วไฟฟ้า
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ทั้งสามจะถูกจุ่มลงในสารละลายอิเล็กโทไลต์ (Electrolyte Solution) คือ สารละลาย Na2SO4 ความ

เขม้ขน้ 1 Mปริมาตร 6 ml สาํหรับขั้นตอนการเตรียมขั้วไฟฟ้าทาํงาน และการทดสอบมีวธีิดงัต่อไปน้ี  

1) เตรียมสารละลาย Nafion ความเขม้ขน้ 0.1% ใน ethanol ปริมาตร 2 ml ซ่ึง Nafion 

จะทาํหน้าท่ีเป็นตวัช่วยยึดตวัเร่งปฏิกิริยาบนกระจก FTO (Physical Binder) และเน่ืองจากเป็นสาร

ประเภทเยือ่โพลิเมอร์ (Polymer Membrane) จึงช่วยเพิ่มพื้นท่ีผวิสัมผสัและการนาํไฟฟ้าใหแ้ก่ขั้วไฟฟ้า 

หากเติมลงไปในปริมาณท่ีเหมาะสมในการทดลอง [88–89] 

2) เติมผงตวัเร่งปฏิกิริยา 10 mg ลงในสารละลายขอ้ 1 และนาํไปโซนิเคทเป็นเวลา 

30 นาทีเพื่อใหต้วัเร่งปฏิกิริยากระจายตวัไดดี้ในสารละลาย 

3) หยดสารละลาย 20 µL ลงบนกระจก FTO ขนาดกวา้งxยาวเท่ากบั 1x1 cm2  

4) นาํขั้วไฟฟ้าทาํงานไปตากไฟเป็นเวลา 30 นาที  

5) ประกอบเซลลไ์ฟฟ้าเคมี ดงัรูปท่ี 2.6 

6) ทาํการทดสอบปฏิกิริยาไฟฟ้าเคมีโดยใช้โหมด LSV แสกนศกัยไ์ฟฟ้าในช่วง -1 

ถึง 1.5 V และอตัราแสกน 50 mV/s ทาํการทดลองในสภาวะไร้แสง และฉายแสงโดยใชห้ลอดไฟ blue 

LED  

7) บนัทึกค่าศกัยไ์ฟฟ้าท่ีใช ้และกระแสไฟฟ้าท่ีไดจ้ากการทดลอง 

 
รูปท่ี 2.6 เซลลไ์ฟฟ้าเคมีแบบระบบ 3 ขั้วไฟฟ้า [87] 

2.5 เทคนิควเิคราะห์เอกลกัษณ์เฉพาะของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยแสงทีสั่งเคราะห์ได้ 

2.5.1 เทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction, XRD) [90] 

เทคนิค XRD เป็นเทคนิควิเคราะห์เฟสองคป์ระกอบและโครงสร้างผลึกของวสัดุท่ีเป็น

ผลึก โดยอาศยัหลกัการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ เคร่ือง XRD มีส่วนประกอบท่ีสําคญั 3 ส่วน ไดแ้ก่ 
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หลอดรังสีเอกซ์ (X-ray Tube) ท่ีใส่สารตวัอยา่ง (Sample Holder) และเคร่ืองตรวจจบัรังสีเอกซ์ (X-ray 

Detector) ในส่วนแรก หลอดรังสีเอกซ์จะทาํหน้าท่ีผลิตรังสีเอกซ์โดยการให้กระแสไฟฟ้าไปยงัขั้ว

แคโทดซ่ึงเป็นการให้ความร้อนเส้นลวดเพื่อให้ใส้หลอดร้อนข้ึนหรือมีพลงังานสูงพอท่ีจะทาํให้

อิเล็กตรอนพลงังานสูงหลุดออกมาจากขั้วแคโทด และพุ่งเขา้ชนขั้วแอโนดซ่ึงเป็นโลหะท่ีนาํความ

ร้อนได้ดี โดยทั่วไปนิยมใช้ทองแดง และโมลิบดีนัม เม่ืออิเล็กตรอนวงในหลุดออกมา ทําให้

อิเล็กตรอนชั้นอ่ืนเข้าไปแทนท่ีออร์บิทอลท่ีว่าง และคายพลังงานออกมาในรูปของรังสีเอกซ์ท่ีมี

ลกัษณะเฉพาะตวั (Characteristic X-ray) ท่ีประกอบดว้ยค่า Kα และ Kβ ซ่ึงในการวเิคราะห์จะกรองเอา

เฉพาะค่า Kα  เพื่อให้ได้รังสีเอกซ์ความยาวคล่ืนเดียว (Monochromatic X-ray) สําหรับสารตวัอย่าง

ของแข็งท่ีประกอบไปดว้ยผลึกท่ีมีการจดัเรียงอะตอมอยา่งเป็นระเบียบในสามมิติและมีระนาบหลาย

ชุดระนาบจะถูกวิเคราะห์เม่ือรังสีเอกซ์ท่ีใหไ้ป (Incident X-ray) ตกกระทบบนผิวของชุดระนาบต่างๆ

ดว้ยมุมตกกระทบท่ีมีค่าเหมาะสมจะทาํให้เกิดพฤติกรรมการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ข้ึนโดยรังสีเอกซ์

เล้ียวเบน (Diffracted X-rays) ท่ีเกิดข้ึนจะทาํมุมกบัระนาบของผลึกเท่ากบัมุมของรังสีตกกระทบดงัรูป

ท่ี 2.7  

 

รูปท่ี 2.7 การเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ในผลึก [91] 

ความสัมพนัธ์ระหวา่งความยาวคล่ืนของรังสีเอกซ์ ระยะห่างระหวา่งระนาบผลึก และมุม

ตกกระทบสามารถอธิบายโดยใชก้ฎของแบรกก ์(Bragg’s Law) ดงัสมการ 2.4  

nλ=2dsinθ      (2.4) 

เม่ือ n คือ อนัดบัของการเล้ียวเบน λ คือ ความยาวคล่ืนของรังสีตกกระทบ d คือ ระยะห่าง

ระหวา่งระนาบผลึก และ θ คือ มุมระหวา่งรังสีตกกระทบกบัระนาบของผลึก 
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รังสีเอกซ์เล้ียวเบนท่ีเกิดข้ึนจะถูกตรวจจบัโดยเคร่ืองตรวจจบัรังสีเอกซ์ ซ่ึงสามารถวดั

รังสีเล้ียวเบน ณ มุมต่างๆทาํให้หาค่า 2θ ได ้ขอ้มูลท่ีบนัทึกผลออกมาจะแสดงในรูปแบบของกราฟ

ความสัมพนัธ์ระหว่างค่าความเขม้ และค่ามุม 2θ โดยสารแต่ละชนิดจะให้รูปแบบการเล้ียวเบนของ

รังสีเอกซ์ (XRD Pattern) ท่ีแตกต่างกนัไป การตรวจสอบ XRD pattern ของสารตวัอย่างท่ีไดท้าํโดย

การนําไปเทียบกับข้อมูลมาตรฐานท่ีอยู่ในแฟ้มข้อมูล  Joint Committee on Powder Diffraction 

Standard (JCPDS) ทาํให้สามารถนาํมาใช้ในการคาํนวณหาแลตทิชพารามิเตอร์ (Lattice Parameter) 

และโครงสร้างของผลึก (Crystal Structure)ได ้

2.5.2 เทคนิคกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด (Scanning electron microscopy, 

SEM)[92] 

เทคนิค SEM เป็นเทคนิคกลอ้งจุลทรรศน์กาํลงัขยายสูงในช่วง 10–1,000,000 เท่า มีความ

ละเอียดสูงเน่ืองจากใชคุ้ณสมบติัคล่ืนของอิเล็กตรอนซ่ึงมีความยาวคล่ืนสั้น ทาํใหส้ามารถแยกแยะเชิง

ระยะไดถึ้งระดบันาโนเมตร และดว้ยความสามารถในการบีบลาํอิเล็กตรอนให้เป็นมุมแคบๆไดท้าํให้

ภาพท่ีไดมี้ความชัดลึกสูง ภาพช้ินงานท่ีไดจ้ากเทคนิคน้ีมีลกัษณะเป็นรูปแบบ 3 มิติซ่ึงจะให้ขอ้มูล

เก่ียวกบัลกัษณะทางกายภาพของช้ินงาน เคร่ือง SEM มีส่วนประกอบสาํคญั ดงัรูปท่ี 2.8 ส่วนแรกเป็น

แหล่งผลิตอิเล็กตรอน (Electron Gun) อิเล็กตรอนท่ีไดจ้ะถูกเร่งด้วยความต่างศกัยใ์ห้เคล่ือนท่ีลงมา

ตามคอลมัน์โดยมีเลนส์แม่เหล็กไฟฟ้า (Electromagnetic Lens) ทาํหนา้ท่ีควบคุมทิศทางการเคล่ือนท่ี

ของอิเล็กตรอนใหต้กลงบนผวิของตวัอยา่ง ทาํใหเ้กิดสัญญาณหลายรูปแบบอนัเน่ืองมาจากอนัตรกิริยา

ระหวา่งอิเล็กตรอนปฐมภูมิ (Primary Electron) และอะตอมบนผวิหนา้ของช้ินงาน  

 
รูปท่ี 2.8 ส่วนประกอบของเคร่ือง SEM [93] 
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สัญญาณท่ีเกิดข้ึนจากอิเล็กตรอนปฐมภูมิมีหลากหลายแสดงดังรูปท่ี 2.9 ซ่ึงจะถูก

ตรวจวดัโดยเคร่ืองตรวจจบัสัญญาณ (Detector) ชนิดต่างๆ และส่งไปประมวลผลแสดงบนจอภาพ

ต่อไป โดยทัว่ไปเทคนิคน้ีจะตรวจจบัสัญญาณท่ีเกิดข้ึน 2 ชนิด คือสัญญาณจากอิเล็กตรอนทุติยภูมิ 

(Secondary Electron) และอิเล็กตรอนท่ีกระเจิงกลับ  (Backscattered Electron) โดยสัญญาณจาก

อิเล็กตรอนทุติยภูมิจะให้ข้อมูลลักษณะรูปร่างและพื้นผิวของตําแหน่งท่ีสนใจบนช้ินงาน 

(Morphology) สามารถอธิบายลกัษณะทางภูมิศาสตร์ของวสัดุบนผวิหนา้ของช้ินงานซ่ึงมีความสาํคญั

ในการแสดงความแตกต่างของเฟสแต่ละเฟสในวสัดุท่ีประกอบดว้ยหลายเฟส ในขณะท่ีสัญญาณจาก

อิเล็กตรอนท่ีกระเจิงกลบัจะแปรผนัตามเลขอะตอม (Atomic Number, Z) ในเน้ือสารบริเวณนั้นๆ ทาํ

ให้ภาพท่ีไดมี้ความสว่างมากน้อยตามเลขอะตอมของธาตุท่ีเป็นส่วนประกอบของเน้ือสาร (Atomic 

Contrast) ดังนั้ นจึงสามารถแสดงภาพท่ีแยกแยะความแตกต่างของแต่ละบริเวณท่ีมีธาตุ หรือ

สารประกอบต่างชนิดกนัได ้

 
รูปท่ี 2.9 ชนิดของอนัตรกิริยาระหวา่งอิเล็กตรอนกบัผวิหนา้ของช้ินงาน [92] 

นอกจากน้ีเทคนิค SEM ยงัสามารถเช่ือมต่อกับอุปกรณ์วิเคราะห์ธาตุเชิงพลังงาน                   

(Energy Dispersive X-ray Spectroscopy, EDX) ซ่ึ ง เ ป็นตัวตรวจจับ สั ญญา ณรังสี เอกซ์ลัก ษ ณ ะ

เฉพาะตวั โดยสัญญาณดังกล่าวเป็นสัญญาณท่ีเกิดจากอิเล็กตรอนตกกระทบกบัอะตอมท่ีบริเวณ

ผวิหนา้ของช้ินงานส่งผลใหอิ้เล็กตรอนวงในถูกกระตุน้ไปอยูใ่นระดบัชั้นพลงังานท่ีสูงข้ึน อิเล็กตรอน

ท่ีถูกกระตุน้สามารถเปล่ียนระดบัชั้นพลงังานกลบัคืนสู่ชั้นพลงังานเดิม ซ่ึงนาํไปสู่การปล่อยรังสีเอกซ์

ลกัษณะเฉพาะโดยมีความยาวคล่ืนค่าหน่ึงท่ีเป็นค่าเฉพาะของแต่ละระดบัชั้นพลงังานในอะตอมธาตุ

นั้น [94] ดงัรูปท่ี 2.10 จึงทาํใหไ้ดข้อ้มูลเก่ียวกบัชนิดของธาตุท่ีเป็นองคป์ระกอบในช้ินงาน นอกจากน้ี

ยงัสามารถวิเคราะห์ตาํแหน่งการกระจายตวัของธาตุบนช้ินงานได ้โดยใชโ้หมดการทดสอบแผนท่ี

ธาตุ (Elemental Mapping)  
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รูปท่ี 2.10 หลกัการเกิดรังสีเอกซ์ลกัษณะเฉพาะ [95] 

2.5.3 เทคนิคกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmittance Electron Microscopy, 

TEM) [96]  

เทคนิค TEM เป็นกลอ้งจุลทรรศน์อิเล็กตรอนพลงังานสูงเช่นเดียวกบัเทคนิค SEM แต่

ในเทคนิคน้ีจะวดัสัญญาณอิเล็กตรอนท่ีส่องทะลุผ่านช้ินงาน โดยภาพท่ีไดมี้ลกัษณะเป็นภาพ 2 มิติ 

แสดงความหนาและบางของช้ินงานตามแสงท่ีสวา่งและมืด เทคนิคน้ีเหมาะสําหรับการวเิคราะห์สาร

ในระดบั        นาโนมิเตอร์ เน่ืองจากมีกาํลงัขยายและค่าแยกชดัสูง อีกทั้งยงัสามารถใชร้ะบุเฟสของ

สารจากภาพถ่ายการเล้ียวเบนของอิเล็กตรอนซ่ึงสัมพนัธ์กบัรูปร่างของอนุภาคของตวัอย่าง และใช้

สําหรับศึกษารายละเอียดขององค์ประกอบภายในช้ินงาน ดงันั้นช้ินงานจาํเป็นต้องบางเพื่อให้ลาํ

อนุภาคอิเล็กตรอนผา่นได ้  
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รูปท่ี 2.11 ส่วนประกอบของเคร่ือง TEM [93] 

จากรูปท่ี  2 .11  แสดงส่วนประกอบของเค ร่ือง  TEM โดยอิ เล็กตรอนเอกรงค์  

(Monochromatic Electron) จะถูกผลิตจากหัวจ่ายอิเล็กตรอน และถูกโฟกสัให้มีขนาดเล็กลง บางลง 

และเป็นลาํแสงท่ีเช่ือมติดกนั (Coherent Beam)โดยใช้เลนส์คอนเดนเซอร์ (Condenser Lens) ให้ตก

กระทบช้ินงานและบางส่วนสามารถส่องทะลุ (Transmitted) ช้ินงานได้ ลาํแสงอิเล็กตรอนท่ีทะลุ

ช้ินงานจะถูกโฟกสัโดยเลนส์ใกลว้ตัถุ (Objective Lens) ลงไปท่ีภาพ ช่องเปิดของเลนส์ใกลว้ตัถุ และ

ช่องเปิดแบบพื้นท่ีถูกเลือก (Selected Area Apertures, SAD) สามารถจาํกดัลาํแสงช่องเปิดของเลนส์

ใกลว้ตัถุช่วยเพิ่มความเปรียบต่าง (Contrast) โดยการกนัอิเล็กตรอนท่ีเล้ียวเบนท่ีมุมสูงแลว้ช่องเปิด

แบบพื้นท่ีถูกเลือก ช่วยในการวิเคราะห์สารตวัอยา่งจากการจดัเรียงตวัของอะตอมท่ีเป็นระเบียบโดย

การเกิดเป็นรูปแบบการเล้ียวเบน ในส่วนของภาพท่ีเกิดข้ึนจะถูกส่งไปตามคอลมัน์เลนส์ระหวา่งกลาง 

(Intermediate Lens) และเลนส์ฉายภาพ (Projector Lens) เพื่อขยายภาพใหใ้หญ่ข้ึน เม่ือภาพตกกระทบ

ฉากฟลูออเรสเซนต ์(Fluorescent Screen) จะเกิดภาพท่ีสามารถมองเห็นดว้ยตาได ้ความสวา่งของภาพ

สอดคลอ้งกบัความหนาของช้ินงาน ส่วนท่ีมืดของภาพแทนพื้นท่ีของช้ินงานท่ีมีจาํนวนอิเล็กตรอน

ผ่านน้อย (หนาหรือทึบ) ส่วนท่ีสว่างแทนพื้นท่ีของช้ินงานท่ีมีจาํนวนอิเล็กตรอนส่องทะลุผ่านมาก 

(บางหรือหนาแน่นนอ้ย) สําหรับการประยุกตใ์ชง้านทางอนินทรียใ์นเบ้ืองตน้เทคนิค XRD ถูกใชเ้พื่อ

ระบุเฟสท่ีเกิดข้ึนในภาพรวมซ่ึงมีขอ้จาํกดัคือถา้สารเจือปนมีปริมาณท่ีนอ้ยมากจะไม่พบสัญญาณของ

เฟสนั้นใน XRD pattern ดงันั้นเทคนิค TEM จึงมีความสําคญัในการศึกษาเฟสอ่ืนๆท่ีไม่ปรากฏใน 

XRD ศึกษาสารประกอบท่ีมีหลายเฟส สารท่ีเตรียมข้ึนมาไม่บริสุทธ์ิ เพราะสัณฐานของอนุภาคท่ี

แตกต่างกนัจะบอกถึงเฟสท่ีต่างกนั 
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2.5.4 เทคนิคการหาพื้นท่ีผิวโดยใช้ทฤษฏีของบรูนัวร์ เอ็มเมทท์ และเทลเลอร์ (Stephen 

Brunauer Paul Hugh Emmett and Edward Teller, BET) [97] 

พื้นท่ีผิวของวสัดุเป็นสมบติัทางกายภาพท่ีมีความสําคญัต่อการนาํไปใช้ประกอบการ

พิจารณาเพื่อนาํวสัดุนั้นไปใชง้าน สําหรับการวดัพื้นท่ีผวิทาํไดห้ลายวิธี ซ่ึงในงานวิจยัน้ีจะวดัพื้นท่ีผวิ

ของวสัดุโดยการวดัปริมาตรของแก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซบับนพื้นผิวของวสัดุ และนาํมาคาํนวณหา

ค่าพื้นท่ีผวิจาํเพาะ (Specific Surface Area) ของวสัดุ  

การวิเคราะห์หาพื้นท่ีผิวจําเพาะของวสัดุจะอาศัยทฤษฎี BET โดยในเทคนิคน้ีจะ

ทาํการศึกษาการดูดซับของแก๊สไนโตรเจนบนผิวของวสัดุท่ีอยู่ในสถานะของแข็ง พบว่าแก๊ส

ไนโตรเจนท่ีถูกดูดซับนั้นจะมีส่วนหน่ึงท่ีเคลือบบนผิวของวสัดุในลกัษณะท่ีเป็นโมเลกุลชั้นเดียว 

(Monolayer) จนเต็มพื้นท่ีผิวก่อน จากนั้นแก๊สไนโตรเจนท่ีเหลือจะแพร่กระจายไปเคลือบบนผิวของ

วสัดุในลกัษณะท่ีเป็นโมเลกุลหลายชั้น (Multilayer) ดงัรูปท่ี 2.12 

 
รูปท่ี 2.12 การดูดซบัโมเลกุลของแก๊สไนโตรเจนบนผวิของวสัดุเป็นชั้นๆ [98] 

จากผลของการศึกษาน้ีสามารถเขียนเป็นสมการท่ีเรียกว่า “สมการของ BET” ซ่ึงแสดง

ความสัมพนัธ์ระหวา่งปริมาณของแก๊สท่ีถูกดูดซบั (W) กบัความดนัสัมพทัธ์ (P/P0) ดงัสมการ 2.5 

1

W� P

P0
-1�

=
1

WmC
+

C-1

WmC
� P

P0
�    (2.5) 

โดย W คือ  ปริมาณของแก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซบัท่ีความดนั P/P0 

Wm คือ  ปริมาณของแก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซับเคลือบบนผิวของสารใน

ลกัษณะท่ีเป็นโมเลกุลชั้นเดียว  

 P คือ  ความดนัของแก๊สไนโตรเจนท่ีใชใ้นขณะทาํการทดลอง (mmHg) 

 P0 คือ  ความดนัอ่ิมตวัของแก๊สไนโตรเจน (mmHg) 

 C คือ  ค่าคงท่ีท่ีข้ึนอยูก่บัพลงังานท่ีใชใ้นการดูดซบั  
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จากความสัมพนัธ์จากสมการ BET เม่ือพล็อตกราฟระหว่าง 1/W[(P/P0)-1] กบั P/P0 จะ

ไดก้ราฟเส้นตรงในช่วงค่าความดนัสัมพนัธ์อยูใ่นช่วง  0.05≤P/P0≤0.35 และสามารถหาความชนั (s)  

และจุดตดัแกน Y (i) ไดด้งัสมการ 2.6–2.7    

s= 
C-1

WmC
      (2.6) 

i= 1

WmC
      (2.7) 

ปริมาณของแก๊สไนโตรเจนท่ีถูกดูดซบับนผวิของวสัดุในลกัษณะท่ีเป็นโมเลกุลชั้นเดียว 

(Wm) คาํนวณโดยการนาํค่า s และ i จากการคาํนวณขา้งตน้แทนค่าในสมการ 2.8  และแทนค่า Wm เพื่อ

หาพื้นท่ีผวิจาํเพาะของวสัดุ (St) ดงัสมการ 2.9 

Wm= 
1

s+i
      (2.8) 

St= 
WmN�Ax

M�
      (2.9) 

โดย St คือ พื้นท่ีผวิของวสัดุ (cm2) 

  N คือ เลขอาโวกราโดร (6.023x1023molecule/mol) 

 M คือ นํ้าหนกัโมเลกุลของแก๊สไนโตรเจน (28 g/mol)  

 Ax คือ พื้ น ท่ีหน้าตัดของ โม เลกุลข องแก๊สไ นโตรเจนท่ี ถูก ดูดซับ                             

(16.2x10-20 m2) 

2.5.5 เทคนิคยวู–ีวสิิเบิล สเปกโทรสโคปี (UV–Visible spectroscope, UV–vis) [99] 

เคร่ือง UV-vis เป็นเคร่ืองมือท่ีใช้วิเคราะห์สารโดยการใชแ้หล่งกาํเนิดแสงในช่วงยูวี–                 

วิสิเบิลมีความยาวคล่ืนตั้ งแต่ 190–800 นาโนเมตร ซ่ึงสารตัวอย่างส่วนใหญ่ได้แก่ สารอินทรีย์                

(Organic Compounds) สารประกอบเชิงซ้อน (Complex Compounds) หรือสารอนินทรีย ์(Inorganic 

Compounds) ท่ีมีความสามารถในการดูดกลืนแสงในช่วงยูวี–วิสิเบิลได ้เน่ืองจากในโครงสร้างของ

สารมีหมู่โครโมฟอร์ (Chromophore) เป็นองค์ประกอบ โดยสารแต่ละชนิดมีความสามารถในการ

ดูดกลืนแสงในช่วงความยาวคล่ืนท่ีแตกต่างกนั และปริมาณการดูดกลืนแสงนั้นเป็นสัดส่วนโดยตรง

กบัความเขม้ขน้ของสารตามกฎของเบียร์และแลมเบิร์ต (Beer and Lambert’s Law) ดงัสมการ 2.10     

ผลท่ีไดจ้ากเทคนิคน้ีจะแสดงความสัมพนัธ์ระหวา่งค่าการดูดกลืนแสง (Absorbance) และค่าความยาว

คล่ืน (Wavelength) ซ่ึงเรียกวา่ สเปกตรัม (Spectrum) 
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A = εbc      (2.10) 

โดยค่า  A คือ ค่าการดูดกลืนแสง ε คือ  ค่าจํา เพาะของการดูดกลืนแสง (Molar 

Absorptivity) ซ่ึงข้ึนอยูก่บัชนิดของสาร ค่า b คือ ความกวา้งของเซลล์ และค่า c คือ ความเขม้ขน้สาร

ในหน่วยโมลาร์ 

 
รูปท่ี 2.13 ส่วนประกอบของเคร่ือง UV-vis แบบลาํแสงคู่ [100] 

จากรูปท่ี 2.13 แสดงส่วนประกอบของเคร่ือง UV–vis โดยแหล่งกําเนิดแสง (Light 

Source) ในช่วง UV จะใชห้ลอด H2 และ D2 ให้ความยาวคล่ืนในช่วง 185-375 nm ส่วนช่วงวสิิเบิลจะ

ใช้หลอดทงัสเตน ให้ความยาวคล่ืนในช่วง 320–2500 nm เป็นตน้ สําหรับแสงท่ีออกมาจะผ่านตวั

กรอง (Monochromator) เพื่อเปล่ียนแสงโมโนโครเมติกท่ีมีความยาวคล่ืนเดียวโดยใชฟิ้ลเตอร์ปริซึม 

(Prism) หรือเกรตติง (Grating) แสงโมโนโครเมติกท่ีได้จะผ่านเซลล์ท่ีใช้บรรจุสารละลายตวัอย่าง 

หรือคิวเวท (Cuvettes) โดยเซลล์ท่ีทาํจากพลาสติกจะใชไ้ดเ้ฉพาะช่วงวิสิเบิล เพราะสามารถดูดกลืน

รังสีในช่วงยูวีได ้และเซลล์ท่ีทาํดว้ยควอร์ต (Quartz Cell) จะใชไ้ดท้ั้งช่วงยูวีและวสิิเบิล สําหรับส่วน

สุดทา้ยคือ ตวัตรวจวดั จะทาํหนา้ท่ีวดัความเขม้ของรังสีท่ีถูกดูดกลืนโดยการแปลงพลงังานคล่ืนรังสี

เป็นพลงังานไฟฟ้า ตวัอย่างของตวัตรวจวดัเช่น เคร่ืองวดัแสงชนิดซิลิกอนไดโอด (Silicon Diode 

Detector)  

2.5.6 เทคนิคการว ัดค่าการสะท้อนแสงช่วงยูวี–วิสิ เบิล (UV–visible Diffuse Reflectance 

Spectroscopy, UV-vis DRS) [7, 101] 

เทคนิค UV–vis DRS เป็นเทคนิคพื้นฐานในการวิเคราะห์สมบติัการดูดกลืนแสงของ

วสัดุ ได้แก่ ค่าช่องว่างแถบพลังงาน (Band Gap Energy, Eg) และค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสง 
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(Absorption Coefficient, α) สําหรับในงานวิจัยน้ีได้ใช้เทคนิค UV–vis DRS ในการหาค่าช่องว่าง

แถบพลงังานของวสัดุโดยใชส้มการพื้นฐานท่ีเรียกวา่ Tauc plot ดงัสมการ 2.11  

αhν=A(hν-Eg)n/2     (2.11) 

โดย Eg  คือ ค่าช่องวา่งแถบพลงังาน   

  ℎ  คือ  ค่าคงท่ีของแพลงค ์(6.626x10-34 J.s) 

 𝜈𝜈 คือ  ความถ่ีของแสง (The Light Frequency) 

 A คือ  ค่าคงท่ี  

 n คือ  ค่าท่ีข้ึนกบัชนิดของการเคล่ือนท่ีเชิงแสงของสารก่ึงตวันาํ                      

การเคล่ือนท่ีเชิงแสงแบบทางตรง (Direct Transition) ค่า n=1                              

การเคล่ือนท่ีเชิงแสงแบบทางออ้ม (Indirect Transition) ค่า n=4 

 α  คือ  ค่าสัมประสิทธ์ิการดูดกลืนแสง 

 

 
รูปท่ี 2.14 ผล UV-vis DRS ของ BiOI และ Bi2WO6 [7] 

จากรูปท่ี 2.14 แสดงตวัอยา่งงานวจิยัของ Y. Xiang และคณะ (2016) ไดท้าํการสังเคราะห์

สารคอมโพสิท BiOI/Bi2WO6 และหาค่าช่องวา่งแถบพลงังานของสารบริสุทธ์ิทั้งสองโดยเทคนิค UV–

vis DRS สาํหรับ BiOI เกิด indirect transition มีค่า n เท่ากบั 4 ในขณะท่ี   Bi2WO6 เกิด direct transition 

มีค่า n เท่ากบั 1 และทาํการพล็อตกราฟหาค่าแถบช่องว่างพลงังานโดยการลากเส้นตรงจากขอบของ

การดูดกลืนตดัแกน X ในขณะท่ีค่าแกน Y เท่ากบัศูนย ์ค่า ณ จุดตดัท่ีไดคื้อ ค่าช่องว่างแถบพลงังาน

ของวสัดุ  
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2.5.7 เทคนิควเิคราะห์ผวิวสัดุ (X-ray Photoelectron Spectroscopy, XPS) [102] 

เทคนิค XPS เป็นเทคนิคท่ีใชศึ้กษาคุณสมบติับริเวณพื้นผิวของวสัดุ (Surface Analysis) 

ท่ีระดับความลึกจากพื้นผิวไม่ เกิน 10 nm เทคนิคน้ีใช้สําหรับวิเคราะห์ชนิดและจํานวนธาตุ

องคป์ระกอบ โครงสร้างทางเคมี ชนิดพนัธะเคมี และสถานะออกซิเดชนัของธาตุท่ีเป็นองคป์ระกอบ

ในช้ินงาน โดยอาศยัหลกัการใหพ้ลงังานโฟตอนจากรังสีเอกซ์ (X-ray Photon) แก่อะตอม เม่ืออะตอม

ภายในโมเลกุลดูดกลืนพลังงานโฟตอนเข้าไปจะส่งผลให้อะตอมถูกไอออไนซ์ (Inonized) และ

อิเล็กตรอนหลุดออกไปจากอะตอมเป็นอิเล็กตรอนอิสระเรียกวา่ โฟโตอิเล็กตรอน (Photoelectron) ซ่ึง

ปรากฏการณ์ดงักล่าวเรียกวา่ ปรากฏการณ์โฟโตอิเล็กทริก (Photoelectric Effect) ดงัรูปท่ี 2.15 

  
รูปท่ี 2.15 ปรากฏการณ์โฟโตอิเล็กทริก [103] 

โฟโตอิเล็กตรอนท่ีหลุดอกมาจะมีพลังงานจลน์ค่าหน่ึงซ่ึงถูกตรวจวดัโดยเคร่ืองวดั

พลงังานของอิเล็กตรอน สําหรับค่าพลงังานจลน์ของอิเล็กตรอนท่ีวดัไดน้ั้นมีความสัมพนัธ์กับค่า

พลงังานยดึเหน่ียว (Binding Energy, BE) ของอิเล็กตรอนชั้นในสุด (Core Electron) ดงัสมการ 2.12 

BE = hν-KE+ ϕ     (2.12) 

โดย  BE คือ ค่าพลงังานยดึเหน่ียวของอิเล็กตรอน  

 ℎ𝜈𝜈 คือ พลงังานโฟตอนของรังสีเอกซ์ท่ีใช ้ 

 KE คือ พลงังานจลน์ของโฟโตอิเล็กตรอน  

 𝜙𝜙 คือ ฟังกช์นังานท่ีข้ึนอยูก่บัเคร่ืองวดัพลงังานของอิเล็กตรอน  
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ส่วนประกอบหลกัของเคร่ือง XPS ดงัรูปท่ี 2.16 ไดแ้ก่  

1) แหล่งกาํเนิดรังสีเอกซ์ (X-ray Source): รังสีเอกซ์ท่ีใชใ้นการทดลองจะตอ้ง

มีค่าพลงังานคงท่ีเพียงพอค่าเดียว (Fixed Energy Radiation) ซ่ึงโดยทัว่ไปแหล่งกาํเนิดรังสีเอกซ์ท่ีนิยม

ใช้มี 2 ชนิดคือ ชนิดท่ีขั้วอาโนดเป็นอะลูมิเนียม (Al) และแมกนีเซียม (Mg) ซ่ึงจะให้ค่าพลงังานโฟ

ตอนเท่ากบั 1486.6 eV (AlKα) และ 1253.6 eV (MgKα) ตามลาํดบั  

2) เค ร่ือง มื อว ัดพ ลัง ง า นข อง อิ เล็ ก ตรอน  (Electron Energy Analyzer):                             

โฟโตอิเล็กตรอนจะถูกเหน่ียวนาํโดยเลนส์แม่เหล็ก (Magnetic Lens) ก่อนท่ีจะผา่นเขา้ไปในเคร่ืองมือ

วดัพลงังานชนิด concentric hemispherical analyzer (CHA) หรือ cylindrical mirror Analyzer (CMA) 

3) สภาวะสุญญากาศ (High Vacuum Environment) สภาพบรรยากาศภายใน

เคร่ืองมือ XPS ตอ้งเป็นสภาวะสุญญากาศ เพื่อป้องกนัไม่ให้โฟโตอิเล็กตรอนท่ีถูกปลดปล่อยออกมา

ถูกรบกวนจากการชนกบัอะตอมหรือโมเลกุลของแก๊สท่ีอยูใ่นบรรยากาศ 

  
รูปท่ี 2.16 ส่วนประกอบของเคร่ือง XPS [104] 

สาํหรับการวดัพลงังานของโฟอิเล็กตรอนท่ีหลุดออกไปสามารถนาํมาพล็อตกราฟในรูป

ของสเปกตรัมท่ีเป็นชุดของพีค จากรูปแบบสเปกตรัม XPS ท่ีได้จะให้ข้อมูลเชิงคุณภาพจากการ

วเิคราะห์ค่าพลงังานยดึเหน่ียวซ่ึงเป็นค่าพลงังานเฉพาะของอิเล็กตรอนในแต่ละระดบัชั้นพลงังานของ

อะตอมของธาตุแต่ละธาตุ ซ่ึงจะบ่งบอกขอ้มูลเก่ียวกบัชนิดของธาตุ สถานะทางเคมี และสถานะทาง

ออกซิเดชนั หรือพนัธะเคมีระหวา่งอะตอมของธาตุท่ีเป็นองคป์ระกอบบริเวณผิวของสารตวัอย่างทาํ

ให้สามารถแยกธาตุท่ีมีเลขออกซิเดชนัต่างกนัได ้อีกทั้งยงัสามารถวิเคราะห์เชิงปริมาณจากความสูง

ของพีคท่ีไดซ่ึ้งมีความสัมพนัธ์กบัปริมาณของธาตุท่ีพบในสารตวัอย่าง นอกเหนือจากการวิเคราะห์

ชนิดและปริมาณของธาตุ ปรากฏการเล่ือนของค่าพลงังานยดึเหน่ียวของอิเล็กตรอน (Chemical Shift) 

จะบอกถึงความต่างของอะตอมขา้งเคียงท่ีเกิดพนัธะกนัได ้ซ่ึงปรากฏการณ์ดงักล่าวสามารถนาํมาใช้
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ยืนยนัการเกิดคอมโพสิทไดด้งันั้นเทคนิค XPS จึงเหมาะสําหรับการวิเคราะห์พื้นท่ีผิวของวสัดุตวัเร่ง

ปฏิกิริยาต่างๆ 

2.5.8 เทคนิคโฟโตลูมิเนสเซนซ์ (Photoluminescence, PL) [99] 

การเปล่งแสง (Luminescence) ของสารบางชนิดสามารถนาํไปใช้ในการตรวจพิสูจน์

ชนิดของสารนั้นๆได ้โดย luminescence spectroscopy จดัเป็นเทคนิคท่ีมีความสําคญั และใชก้นัอยา่ง

กวา้งขวางในการวิเคราะห์ทางเคมี ซ่ึงการเปล่งแสงมีดว้ยกนัหลายชนิด โดยข้ึนกบัแหล่งของพลงังาน

ท่ีทาํใหโ้มเลกุลไปอยูท่ี่สถานกระตุน้ (Excited state) เช่น โมเลกุลเกิดอนัตรกิริยากบัโฟตอนของการ

แผรั่งสีแม่เหล็กไฟฟ้า ทาํให้เกิด luminescence molecule เรียกวา่ photoluminescence หรือ PL ซ่ึงแบ่ง

ออกไดเ้ป็น การวาวแสง (Fluorescence) และการเรืองแสง (Phosphorescence) ซ่ึงทั้งสองปรากฏการณ์

ต่างกนัท่ีกระบวนการกลบัมาสู่สถานะพื้นใหม่ สาํหรับงานวจิยัน้ีจะวเิคราะห์แสงฟลูออเรสเซนต ์

เทคนิค PL เป็นกระบวนการไปสู่สถานะกระตุ้นและการกลับมาสู่สถานะพื้ น 

(Excitation-deexcitation Process) โดยเก่ียวข้องกับการดูดกลืน และปล่อยโฟตอนออกมา ซ่ึง

กระบวนการเกิดการกระตุน้เน่ืองจากการดูดกลืนพลงังานและกระบวนการแผ่รังสี สามารถอธิบาย

โดยใช้แผนภาพแสดงระดบัพลงังาน Jablonski ดงัรูปท่ี 2.17 จากแผนภาพการเกิดฟลูออเรสเซนต์

สามารถอธิบายไดเ้น่ืองจากโมเลกุลถูกกระตุน้ไปสู่สถานะกระตุน้ S1 และตกกลบัมายงัระดบัลงังาน

สถานะพื้น S0 และให้โฟตอนท่ีเรียกว่า ฟลูออเรสเซนต์ ซ่ึงเป็นกระบวนการท่ีเกิดข้ึนอย่างรวดเร็ว 

ประมาณ 10-9–10-7 วนิาที  

 
รูปท่ี 2.17 แผนภาพแสดงระดบัพลงังาน Jablonski เก่ียวกบัการดูดกลืนและการแผรั่งสี [105] 
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ปริมาณของฟลูออเรสเซนต์ท่ี เกิดข้ึนจะตรวจวดัโดยเคร่ืองฟลูออเรสเซนต์ หรือ

สเปกโทร-โฟโตมิเตอร์ ซ่ึงมีส่วนประกอบ ดงัรูปท่ี 2.18 ในระบบการวิเคราะห์จะใชแ้หล่งกาํเนิดแสง

ท่ีมีความเขม้สูง เพราะสภาพไวของเทคนิคจะข้ึนอยูก่บัความเขม้แสงหรือกาํลงัของแสงท่ีใชก้ระตุน้ 

ดงันั้นจึงนิยมใช้หลอด Xenon arc lamp โดยทัว่ไปใช้ประมาณ 150 W ซ่ึงเป็นแหล่งกาํเนิดแสงท่ีให้

ความเขม้แสงสูงในช่วงความยาวคล่ืน 250–600 nm แสงท่ีไดจ้ะผา่นโมโนโครเมเตอร์ ซ่ึงจะใชเ้กรตติง

ทั้งหมด 2 ตวั สําหรับเลือกความยาวคล่ืนท่ีตอ้งการทาํให้เกิดการกระตุน้ และความยาวคล่ืนท่ีคายแสง

ออกมาท่ีตอ้งการวิเคราะห์  หลงัจากท่ีสารตวัอยา่งถูกกระตุน้จะทาํใหเ้กิดอนัตรกิริยาปล่อยแสงฟลูออ

เรสเซนต์ออกมา และถูกตรวจจบัโดยเคร่ืองวดัแสงฟลูออเรสเซนต์ ผลท่ีได้จะแสดงอยู่ในรูปแบบ

ความสัมพนัธ์ระหวา่งความยาวคล่ืนแสง และความเขม้แสงฟลูออเรสเซนต ์

 
รูปท่ี 2.18 ส่วนประกอบเคร่ืองวดัฟลูออเรสเซนต ์[106] 

2.5.9 การวิเคราะห์โดยเทคนิคลิเนียร์แสกนโวลแทมเมตรี (Linear Scan Voltammetry, LSV) 

[107] 

เทคนิค LSV เป็นเทคนิคยอ่ยในเทคนิคโวลแทมเมตรี (Voltammetry) ซ่ึงเป็นกลุ่มเทคนิค

เคมีวิเคราะห์ทางไฟฟ้าท่ีอาศยัหลกัการเกิดปฏิกิริยาท่ีขั้วไฟฟ้าเม่ือมีการให้ศกัยไ์ฟฟ้า และทาํการวดั

กระแสไฟฟ้าท่ีเกิดข้ึนจากการเกิดปฏิกิริยาของสาร สําหรับกลไกการทาํงานสามารถอธิบายไดโ้ดย

ช่วงเร่ิมตน้จะทาํการให้ศกัยไ์ฟฟ้ากระแสตรงแบบเชิงเส้นตรง ศกัยท่ี์ให้แก่เซลล์น้ีจะทาํให้ขั้วไฟฟ้า

ทาํงานซ่ึงเป็นขั้วไฟฟ้าชนิดโพลาไรซ์ไดมี้การเปล่ียนแปลงศกัยไ์ฟฟ้าไปตามความต่างศกัยภ์ายนอกท่ี

ให้เข้าไป ซ่ึงมีผลทาํให้สารเคมีในสารละลายของเซลล์สามารถเกิดการให้หรือรับอิเล็กตรอน 

(Electron Transfer Reaction) ท่ีขั้ วไฟฟ้าแล้วเกิดเป็นสปีชีส์ใหม่ อิเล็กตรอนข้างต้นจะไหลผ่าน

วงจรไฟฟ้า ดงันั้นจึงสามารถวดัออกมาเป็นกระแสไฟฟ้าได ้ซ่ึงผลท่ีไดจ้ะแสดงในโวลแทมโมแกรม 

(Voltammogram) โดยใหแ้กน X แทนศกัยไ์ฟฟ้า และแกน Y แทนกระแสไฟฟ้าท่ีเกิดข้ึน ซ่ึงโวลแทม-
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โมแกรมท่ีได้สามารถนํามาใช้ในการวิเคราะห์เชิงคุณภาพโดยสารแต่ละชนิดจะเกิดปฏิกิริยาท่ี

ศกัยไ์ฟฟ้าเฉพาะตวัท่ีแตกต่างกนั ตวัอยา่งผลการวิเคราะห์โดยเทคนิค  LSV แสดงดงัรูปท่ี 2.19 พบวา่

สารคอมโพสิท  ZnO/Au/Al2O3 มีความหนาแน่นของกระแสไฟฟ้า (Current Density) สูงสุดเม่ือ

เปรียบเทียบกบั ZnO และ ZnO/Au ซ่ึงการเกิดรอยต่อวิวิธพนัธ์ของสารคอมโพสิทอาจจะส่งผลใหเ้กิด

การแยกกนัของ e– และ h+ ไปยงัพื้นผวิของตวัเร่งปฏิกิริยาและเกิดปฏิกิริยาไฟฟ้าเคมีไดม้ากข้ึน  

 
รูปท่ี 2.19 ผล LSV ของ ZnO, ZnO/Au และ ZnO/Au/Al2O3 โดยใช้อัตราสแกน 10mV/s และให้

ศกัยไ์ฟฟ้าในช่วง -1.0 ถึง 1.5 V เทียบกบัขั้วไฟฟ้า Ag/AgCl ภายใตก้ารฉายแสงอาทิตย ์[108] 

 

 

 

 

 


