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บทท่ี 3 วิธีการทดลอง 

 

การดาํเนินงานวิจยัแบ่งออกเป็น 3 ส่วนคือ การเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา การวิเคราะห์คุณลกัษณะทาง

กายภาพและ การทดสอบความวอ่งไวและความเสถียรทางไฟฟ้า โดยการเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยาได ้แบ่ง

ปริมาณทองต่อนิกเกิลตามตวัเร่งปฏิกิริยาออกเป็นสองแบบ แบบแรกคือแบบปริมาณโลหะรวม 20% 

(AuNi/C) และแบบที่สอง แบบปริมาณทองคงที่ 20% (AuNi/C-20%Au) เม่ือเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา

เสร็จเรียบร้อยแล้วจะนําตวัเร่งปฏิกิริยาท่ีเตรียมได้ไปวิเคราะห์คุณลักษณะทางกายภาพ และการ

ทดสอบสมรรถนะของตวัเร่งปฏิกิริยาในระหวา่งการเกิดปฏิกิริยา อิเล็กโทรออกซิเดชนัของกลูโคสใน

ด่างดว้ยเซลลไ์ฟฟ้าเคมี [28], [29] 

 

3.1 การเตรียมตัวเร่งปฏิกริิยา 

3.1.1 การเตรียมตัวเร่งปฏกิริิยา Au/C และ Ni/C  

1. ขั้นตอนการเตรียมสารที่ใชส้าํหรับการเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา 100 มิลลิกรัม ที่มีปริมาณทองเท่ากบั 

20% โดยนํ้ าหนกัของตวัเร่งปฏิกิริยา 

1.1 เตรียมโซลของทอง (Au Sol) 20 มิลลิกรัมจากการละลายสารเร่ิมต้นของทอง 

(HAuCl4.3H2O, 99.9% Aldrich) 40 มิลลิกรัม ลงในนํ้ าที่ปราศจากประจุ 181.19 มิลลิลิตร (ความ

เขม้ขน้ของทองเท่ากบั 5.58 x 10-4 โมลาร์ ) 

1.2 เตรียมตวัรองรับคาร์บอนโดยเติมคาร์บอน 80 มิลลิกรัม ลงในเอทานอล 2 มิลลิลิตร 

ภายใตก้ารกวนผสม 30 นาที 

1.3 เตรียมสารละลาย PVA (Fluka, MW~22,000)  ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:PVA เท่ากบั 

1:0.9 โดยชัง่ PVA 50 มิลลิกรัมในนํ้ าที่ปราศจากประจุปริมาณ 5 มิลลิลิตร  

1.4 เตรียมสารละลาย NaBH4 (APS, 97 %) ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:NaBH4 เท่ากบั 1: 4 

โดยชัง่ NaBH4 ปริมาณ 18.89 มิลลิกรัมละลายในนํ้ าที่ปราศจากประจุ 5 มิลลิลิตร 

2. การเตรียมอนุภาคโลหะของทองในสภาพ Au Sol และนาํไปเกาะบนตวัรองรับคาร์บอน 

2.1 นาํโซลของทอง (Au Sol) ที่เตรียมไดใ้นขั้นตอนที่  1.1 มาเติม PVA  0.4 มิลลิลิตร ภายใต้

การกวนผสมแลว้ทิ้งไว ้5 นาที 

2.2 เติม NaBH4 ลงใน Au Sol  4.06 มิลลิลิตร โดยค่อยๆหยดทีละหยดภายใตก้ารกวนอยา่ง

แรงสีของ Au Sol จะเปล่ียนจากสีทองเป็นสีทบัทิมแดง 

2.3 เติมคาร์บอนและกวนผสมเป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

2.4 นาํสารที่ไดใ้นขั้นตอนที่ 2.3  มากรองและล้างดว้ยนํ้ าท่ีปราศจากประจุและ เอทานอล

ตามลาํดบั 
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2.5 นาํของแขง็ที่กรองไดไ้ปอบที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 30 นาที  

สาํหรับการเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา Ni/C ไดใ้ชข้ั้นตอนเดียวกนักบัการเตรียม Au/C แต่ใช ้Ni ปริมาณ 20 

มิลลิกรัมจากสารเร่ิมตน้ของนิกเกิล NiCl23H2O (99% Ajax Finechem) ปริมาณ 81 มิลลิกรัม แทน 

โดยสีที่เปล่ียนไปของสารละลายในขั้นตอนท่ี 2.2 จะเปล่ียนจากสีเขียวเป็นสีดาํ 

 

3.1.2 การเตรียมตัวเร่งปฏกิริิยา AuxNiy/C แบบควบคุมปริมาณโลหะรวมคงที ่20% 

1. ขั้นตอนการเตรียมสารที่ใชส้าํหรับการเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา 100 มิลลิกรัม ที่มีปริมาณทองเท่ากบั 

20% โดยนํ้ าหนกัของตวัเร่งปฏิกิริยา 

1.1 เตรียมโซลของทอง (Au Sol) และโซลของนิกเกิล (Ni Sol) โดยควบคุมความเขม้ขน้ของ

ทองไวท้ี่  5.58 x 10-4 โมลาร์ และความเขม้ขน้ของนิกเกิลที่ 1.87 x 10-3 โมลาร์ ซ่ึงแสดงปริมาณของ

โลหะทั้งสองดงัตารางที่ 3.1 โดยการผสมของโซลของโลหะทั้งสองน้ีเป็นการผสมพร้อมกนั 

ตารางที่ 3.1 ปริมาณทองและนิกเกิลแบบควบคุมปริมาณโลหะรวมคงที่ 20% 

ตวัเร่งปฏิกิริยา  

 

%Au โดยนํ้ าหนกัของ

ตวัเร่งปฏิกิริยา 

 

%Ni โดยนํ้ าหนกัของ

ตวัเร่งปฏิกิริยา 

 

(%) ปริมาณ

โลหะรวม 

                   

Au4Ni1/C  

(Au:Ni = 80:20) 

18.60 1.40 20 

Au3Ni1/C  

(Au:Ni = 75:25) 

18.20 1.80 20 

Au2Ni1/C  

(Au:Ni = 67:33) 

17.44 2.56 20 

Au1Ni1/C                         

(Au:Ni = 50:50) 

15.41 4.59 20 

 

1.2 เตรียมตวัรองรับคาร์บอนโดยเติมคาร์บอน 40 มิลลิกรัม ลงในเอทานอล 2 มิลลิลิตร 

ภายใตก้ารกวนผสม 30 นาที 

1.3 เตรียมสารละลาย PVA (Fluka, MW~22,000)  ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:PVA เท่ากบั 

1:0.9 โดยชัง่ PVA 50 มิลลิกรัมในนํ้ าที่ปราศจากประจุปริมาณ 5 มิลลิลิตร  

1.4 เตรียมสารละลาย NaBH4 (APS, 97 %) ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:NaBH4 เท่ากบั 1: 4 

โดยชัง่ NaBH4 ปริมาณ 18.89 มิลลิกรัมละลายในนํ้ าที่ปราศจากประจุ 5 มิลลิลิตร 
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2. การเตรียมอนุภาคโลหะของทองกบันิกเกิลในสภาพ Au-Ni Sol และนําไปเกาะบนตวัรองรับ

คาร์บอน 

2.1 นาํโซลของทองกบันิกเกิล (Au-Ni Sol) ที่เตรียมไดใ้นขั้นตอนที่  1.1 มาเติม PVA  0.4 

มิลลิลิตร ภายใตก้ารกวนผสมแลว้ทิ้งไว ้5 นาที 

2.2 เติม NaBH4 ลงใน Au-Ni Sol  ตามอตัราส่วนโดยโมลของแต่ละอตัราส่วน โดยค่อยๆหยด

ทีละหยดภายใตก้ารกวนอยา่งแรงสีของ Au Sol จะเปล่ียนจากสีทองเป็นสีทบัทิมแดง 

2.3 เติมคาร์บอนและกวนผสมเป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

2.4 นาํสารที่ไดใ้นขั้นตอนที่ 2.3  มากรองและล้างดว้ยนํ้ าที่ปราศจากประจุและ เอทานอล

ตามลาํดบั 

2.5 นาํของแขง็ที่กรองไดไ้ปอบที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 30 นาที  

3.1.3 การเตรียมตัวเร่งปฏกิริิยา AuxNiy/C-20%Au แบบควบคุมปริมาณทองคงที ่20% 

1. ขั้นตอนการเตรียมสารที่ใชส้าํหรับการเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา 100 มิลลิกรัม ปริมาณโลหะรวม 20% 

โดยนํ้ าหนกัของตวัเร่งปฏิกิริยา 

1.1 เตรียมโซลของทอง (Au Sol) และโซลของนิกเกิล (Ni Sol) โดยควบคุมความเขม้ขน้ของ

ทองไวท้ี่  5.58 x 10-4 โมลาร์ และความเขม้ขน้ของนิกเกิลที่ 1.87 x 10-3 โมลาร์ ซ่ึงแสดงปริมาณของ

โลหะทั้งสองดงัตารางที่ 4.1 โดยการผสมของโซลของโลหะทั้งสองน้ีเป็นการผสมพร้อมกนั                                                           

ตารางที่ 3.1 ปริมาณทองและนิกเกิลแบบควบคุมปริมาณทองคงที่ 20% 

ตวัเร่งปฏิกิริยา  

 

%Au โดยนํ้ าหนกั

ของตวัเร่งปฏิกิริยา 

 

%Ni โดยนํ้ าหนกัของตวัเร่ง

ปฏิกิริยา 

 

(%)ปริมาณ

โลหะรวม 

                   

Au4Ni1/C (Au:Ni = 80:20) 20 1.48 21.48 

Au3Ni1/C (Au:Ni = 75:25) 20 1.98 21.98 

Au2Ni1/C (Au:Ni = 67:33) 20 2.98 22.98 

Au1Ni1/C (Au:Ni = 50:50) 20 5.96 25.96 

1.2 เตรียมตัวรองรับคาร์บอนซ่ึงคํานวณจากปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาที่ต้องการเตรียม             

(100 มิลลิกรัม) ลบด้วยปริมาณโลหะรวมของแต่ละอัตราส่วนของตัวเร่งปฏิกิริยาจะได้ปริมาณ
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คาร์บอน หลงัจากนั้นนาํคาร์บอนที่ไดจ้ากการคาํนวณมาละลายในเอทานอล 2 มิลลิลิตรภายใตก้าร

กวนผสม 30 นาที 

1.3 เตรียมสารละลาย PVA (Fluka, MW~22,000)  ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:PVA เท่ากบั 

1:0.9 โดยชัง่ PVA 50 มิลลิกรัมในนํ้ าที่ปราศจากประจุปริมาณ 5 มิลลิลิตร  

1.4 เตรียมสารละลาย NaBH4 (APS, 97 %) ที่อตัราส่วนโดยโมลของ Au:NaBH4 เท่ากบั 1: 4 

โดยชัง่ NaBH4 ปริมาณ 18.89 มิลลิกรัมละลายในนํ้ าที่ปราศจากประจุ 5 มิลลิลิตร 

2. การเตรียมอนุภาคโลหะของทองกบันิกเกิลในสภาพ Au-Ni Sol และนําไปเกาะบนตวัรองรับ

คาร์บอน 

2.1 นาํโซลของทองกบันิกเกิล (Au-Ni Sol) ที่เตรียมไดใ้นขั้นตอนที่  1.1 มาเติม PVA  0.4 

มิลลิลิตร ภายใตก้ารกวนผสมแลว้ทิ้งไว ้5 นาที 

2.2 เติม NaBH4  ลงใน Au-Ni Sol  ตามอตัราส่วนโดยโมลของแต่ละอตัราส่วน โดยค่อยๆ

หยดทีละหยดภายใตก้ารกวนอยา่งแรงสีของ Au Sol จะเปล่ียนจากสีทองเป็นสีทบัทิมแดง 

2.3 เติมคาร์บอนและกวนผสมเป็นเวลา 1 ชัว่โมง 

2.4 นาํสารที่ไดใ้นขั้นตอนที่ 2.3  มากรองและล้างดว้ยนํ้ าที่ปราศจากประจุและ เอทานอล

ตามลาํดบั 

2.5 นาํของแขง็ที่กรองไดไ้ปอบที่อุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 30 นาที  

 

3.2 การวเิคราะห์คุณลกัษณะทางกายภาพของตัวเร่งปฏิกริิยา 

 

3.2.1 เทคนิคอะตอมมิกแอบซอร์ปชันสเปกโตรสโคปี (Atomic Absortion Spectroscopy; 

AAS) 

AAS เป็นเทคนิคการวเิคราะห์ธาตุซ่ึงสามารถทาํไดท้ั้งในเชิงคุณภาพและปริมาณ และเป็นเทคนิคที่ให้

ความเที่ยง ความแม่น โดยอะตอมมิกแอบซอร์ชนัเป็นกระบวนการที่เกิดจากอะตอมเสรีของธาตุถูก

ดูดกลืนแสงที่ความยาวคล่ืนอนัหน่ึงโดยเฉพาะ ซ่ึงขึ้นอยูก่บัชนิดของธาตุ ธาตุแต่ละชนิดจะมีระดับ

พลงังานแตกต่างกนัจึงมีการดูดกลืนพลงังานแตกต่างกนั [30]  

ปริมาณโลหะ (Au, Ni ) ที่เกาะอยูบ่นตวัรองรับสามารถคาํนวณตามสมการดงัน้ี 

 

ปริมาณโลหะที่ถูกดูดซบับนคาร์บอน = ปริมาณโลหะเร่ิมตน้ – ปริมาณโลหะที่เหลืออยูใ่น-สารละลาย                    

                        (3.1) 

โดย   ปริมาณโลหะเร่ิมตน้ คือ ปริมาณโลหะที่ใชต้อนเตรียมตวัเร่งปฏิกิริยา  
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ปริมาณของโลหะที่เหลืออยูใ่นรูป sol ในสารละลายจะตรวจวดัไดจ้ากเทคนิค AAS โดยไดรั้บการ

วเิคราะห์จากศูนยเ์คร่ืองมือวทิยาศาสตร์ คณะวทิยาศาสตร์ มหาวทิยาลยัเกษตรศาสตร์ ผลที่ไดจ้ากการ

ตรวจวดัดว้ย AAS ให้ผลวิเคราะห์ออกมาในรูปของความเขม้ขน้ของโลหะที่มีหน่วย ppm ซ่ึงถูก

นาํมาใชค้าํนวณหาปริมาณของโลหะที่เหลือในสารละลายหลงัการกรอง 

 

 ปริมาณโลหะที่เหลืออยู่ในสารละลาย = (ผลจาการตรวจวดัด้วย AAS ) x (ปริมาตร-

สารละลายหลงัการกรอง)            (3.2) 

จากการคาํนวณจะทราบปริมาณโลหะที่เหลืออยูใ่นสารละลาย เม่ือนาํค่าน้ีไปแทนในสมการ (3.1)  จะ

หาค่าปริมาณโลหะที่ถูกดูดซบับนคาร์บอนได ้ 

 

3.2.3 เทคนิคภาพถ่ายจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องผ่าน (Transmission Electron 

Microscopy; TEM)  

TEM ใชศึ้กษาตวัอยา่งบางชนิด ซ่ึงเตรียมดว้ยวิธีพิเศษเพื่อให้ลาํอนุภาคอิเล็กตรอนทะลุผ่านได ้การ

สร้างภาพทาํโดยการตรวจวดัอิเล็กตรอนที่ทะลุผ่านผ่านตวัอยา่งเหมาะสาํหรับการศึกษารายละเอียด

ขององคป์ระกอบภายในของตวัอยา่ง [31] 

ทาํการวิเคราะห์ดว้ยเทคนิค TEM ( JEOL JEM-2010) ท่ี ศูนยเ์ทคโนโลยโีลหะและวสัดุแห่งชาติ ที่

ความต่างศกัยท์ี่ใชเ้ร่งอิเล็กตรอน 200 keV โดยขนาดของอนุภาคเฉล่ียคาํนวณจาก 400 อนุภาค โดย

ขนาดอนุภาคเฉล่ีย ( dm) คาํนวณตามสมการดงัน้ี 

 

       dm= ∑ nidi
/∑ ni                           (3.3) 

 

เม่ือ  ni คือจาํนวณอนุภาค di เสน้ผา่นศูนยก์ลางของขนาดอนุภาค 

 

3.2.4 การวเิคราะห์ระนาบของตัวเร่งปฏกิริิยาด้วยเทคนิค Electron diffraction 

การเล้ียวเบนอิเล็กตรอน (Eleectron diffraction) เป็นเทคนิคที่ใชห้าระยะห่างระหว่างระนาบของผลึก 

(d-spacing) โดยที่การเล้ียวเบนของอิเล็กตรอนใน TEM เกิดจากการที่ลาํอิเล็กตรอนตกกระทบระนาบ

หน่ึงๆ ในแผน่ช้ินงานและเกิดการเล้ียวเบน  เป็นมุมเท่าๆกนัเป็นไปตามสมการของแบรกก ์ [33] 
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3.2.5 เทคนิคการเลีย้วเบนของรังสีเอกซ์ (X-ray Diffraction; XRD) 

เทคนิคการเล้ียวเบนของรังสีเอกซ์ เป็นเทคนิคหน่ึงที่ใชใ้นการศึกษาวิเคราะห์โครงสร้างผลึกที่ไม่

ทาํลายตวัอยา่งนิยมอย่างแพร่หลายในงานดา้นเคมีและเคมีชีวภาพโดยใชใ้นการตรวจวดัโครงสร้าง

โมเลกุลของสารต่างๆ โดยมีหลักการ คือ รังสีเอกซ์จะเล้ียวเบนโดยระนาบต่างๆซ่ึงประกอบด้วย

อะตอมในโครงสร้างผลึกและถูกบนัทึกค่า แลว้ทาํการวเิคราะห์โครงสร้างผลึกนั้น [31] 

 

3.3 การวเิคราะห์เชิงเคมีไฟฟ้า 

 

วิธีไซคลิกโวลแทมเมทรี (Cyclic voltammetry)  เป็นการวิเคราะห์ความว่องไวของตวัเร่งปฏิกิริยา

สําหรับปฏิกิ ริยาไปข้างหน้าของกลูโคสอิเล็กโทรออกซิเดชันและโครโนแอมเปอโรเมทรี 

(chronoamperometry)  เป็นการวิเคราะห์ความเสถียรของตวัเร่งปฏิกิริยา  ก่อนทดลองโดยไซคลิก                

โวลแทมเมทรีและโครโนแอมเปอโรเมทรี ตอ้งเตรียมตวัเร่งให้อยู่ในรูปของเหลว (catalyst link) 

สาํหรับขั้วอิเล็กโทรด โดยเร่ิมจากนาํตวัเร่งปฏิกิริยาที่เตรียมไดก่้อนหนา้น้ี 5 มิลลิกรัม  เติมแนฟฟิออน  

82.82 ไมโครลิตร (5% Nafion solution, 33% wt dry catalyst) หลงัจากนั้นเติม ไอโซโพรพานอล   1 

มิลลิลิตรจากนั้นกวนผสมดว้ยเคร่ืองอลัตร้าโซนิค 30 นาที จากนั้นหยด catalyst link ที่ข ั้วอิเล็กโทรด 

11.37 ไมโครลิตรที่ข ั้วทาํงาน 

เตรียมอิเล็กโตรไลต ์โดยนาํโพแทสเซียม 0.6 โมลาร์ไล่อากาศดว้ยแก๊สอาร์กอน (Argon) 30 

นาที โดยขั้วไฟฟ้าอ้างอิงคือขั้วไฟฟ้าซิลเวอร์ซิลเวอร์คลอไรด์ ( Ag/AgCl reference electrode)  

ขั้วไฟฟ้าร่วม คือลวดที่มีลกัษณะคลา้ยผา้กอซระยะห่างระหวา่งช่อง 0.102 นาโนเมตรพบัเป็นส่ีเหล่ียม

มีพื้นที่ 1 ตารางเซนติเมตร  

 

3.3.1 การวเิคราะห์ด้วยเทคนิค ไซคลกิโวลแทมเมทรี (Cyclic voltammetry)   

ศกัยไ์ฟฟ้าอยูใ่นช่วง -1.0 และ 0.8 โวลต ์อตัราการสแกนศกัยไ์ฟฟ้า 20 มิลลิโวลต/์วินาที ความว่องไว

ของตวัเร่งปฏิกิริยาจะถูกวดัในเทอมความหนาแน่นกระแส 

 

3.3.2 การวเิคราะห์ด้วยเทคนิคโครโนแอมเปอโรเมทรี (chronoamperometry) 

เป็นเทคนิคที่เก่ียวกบัการวิเคราะห์ ความเสถียรของตวัเร่งปฏิกิริยา โดยจะหาค่าอตัราการเส่ือมของ

ตวัเร่งปฏิกิริยา (δ) เลือกที่ความต่างศกัย ์-0.4 และ 0.3 โวลตเ์ม่ือเกิดความหนาแน่นกระแสได ้60 นาที 

ควบคุมอุณหภูมิที่ 25 องศาเซลเซียส  

 

δ = -�100

I0
� × �dI

dt
�                                                               ( 3.4) 
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ที่ δ คืออตัราการเส่ือมระยะยาว (%s-1)  I0 คือกระแสที่เร่ิมตน้ของโพลาไรเซชนัจากการเส่ือมกระแส

เชิงเสน้ และ (𝑑𝐼
𝑑𝑡

)𝑡>600   คือค่าเฉล่ียของความชนัจาก 600 วนิาที  ถึง 3,600 วนิาที [34] 

 

3.3.3 โครโนโพเทนซิโอสแตท (chronoamperometry; CP) 

การวเิคราะห์ดว้ยเทคนิคโครโนโพเทนซิโอสแตท จะทดสอบที่ ค่าความหนาแน่นกระแสเท่า 4 มิลลิ

แอมป์/ตารางเซนติเมตร 

                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                   

 

 

 

 

 

 

 

 

 


