
บทท่ี 3

วิธีการดำเนินการวิจัย

3.1 รูปแบบการศึกษา

เป็นงานวิจัยเชิงทดลองในระดับห้องปฏิบัติการ เพ่ือศึกษาหาภาวะท่ีเหมาะลมในการ
สังเคราะห์ชีโอไลต์ ท่ีอุณหภูมิ ความดัน เวลา และความเข้มข้นของสารละลายเบสต่างๆและนำ 
ชีโอไลต์ท่ีได้จากการสังเคราะห์มาศึกษาสมบัติทางเคมีและสมบัติทางกายภาพ และนำมาเป็น 
ข้อมูลสำหรับการสังเคราะห์และใช้ประโยชน์ท่ีเหมาะสมต่อไป

3.2 เคร่ืองมือและอุปกรณ์ท่ีใช้ในงานวิจัย

1. เคร่ืองช่ังละเอียด 0.1 มิลลิกรัม sartorius รุ่น 1702 MP8 หมายเลข 35090125
2. เคร่ืองช่ังหยาบ 0.1 มิลลิกรัม mettler รุ่น PG5002 หมายเลข 66268110
3. เตาเผาไฟฟ้า (muffle furnace) ของ cabolite 0-1,200 องศาเซลเซียส
4. ตู้อบ (oven) ของ WT binder ช่วงอุณหภูมิ 0-250 องศาเซลเซียส
5. ครู่ซิเบิลพอร์ซเลน ความจุ 20 มิลลิลิตร พร้อมฝา
6. กระดาษกรอง Whatman เบอร์42 และ เบอร์ 1
7. ปัมสุญญากาศ (vacuum pump) พร้อมชุดกรอง
8. ชุดเคร่ืองกวน (stirrer)
9. เดสิกเกเตอร์ (dessicator)
10. ขุดเครื่องแก้วในห้องปฏิบัติการ
11. เคร่ืองปฏิกรณ์รูปทรงกระบอก ปริมาตร 70 มิลลิลิตร ทำจากเหล็กกล้าเหนียวไร้สนิม รร  316 

โดยด้านบนมีชุดฝาปิดทำจากสเตนเลสเหนียวอย่างดี มีชุดอุปกรณ์สำหรับอัดแก๊ส และวาล์ว 
นิรภัย สามารถทำการทดลองภายใต้ภาวะท่ีทนความร้อนได้ถึง 500 องศาเซลเซียส และความ 
ดัน 10 เมกกะปาสคาล มีชุดสำหรับใส่เทอร์โมคัพเพิลสำหรับตรวจวัดอุณหภูมิภายในเครื่อง 
ปฏิกรณ์ระหว่างทำการทดลอง ดังแสดงในรูป 3.1

12. เครื่องเขย่าและอุปกรณ์ควบคุมอุณหภูมิแบบดิจิตอล (Temperature Control) ทำหน้าทีควบ 
คุมการจ่ายกระแสจากหม้อแปลงไฟฟ้าไปยังขดลวดความร้อนและตัดการจ่ายกระแสเมื่อได้ 
อุณหภูมิตามที่กำหนดไว้ ดังแสดงในรูป 3.2
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13. หม้อแปลงไฟฟ้า UNION รุ่น TDGC-2 ขนาด3 KVa ปรับแรงดันได้0-250โวลต์
14. เทอร์โมคัพเพิล สำหรับตรวจวัดอุณหภูมิ เป็นแบบเค (K-Type) ขนาดเถ้นผ่านศูนย์กลาง 1.6 

มิลลิเมตร
15. Scanning Electron Microscopy (SEM) JOEL รุ่น JSM-6400
16. X-rays Diffraction Spectroscopy JOEL รุ่น JDX-8030, JAPAN
17. X-rays Fluorescence Spectroscopy JOEL รุ่น PW 2400 PHILIPS, JAPAN
18. เครืองวัดพืนทีผิวของ Micromeritics รุ่น Flow Sorball 2300

3.3 สารเคมึ

1. SODIUM HYDROXIDE
2. POTASSIUM HYDROXIDE
3. CALCIUM CHLORIDE 2-HYDRATE
4. AMMONIUM HYDROXIDE
5. HYDROCHLORIC ACID
6. AMMONIUM CHLORIDE
7. Di-SODIUM ETHYLENEDIAMINETETRAACETATE
8. CALCIUM CARBONATE
9. HYDROXY NAPHTHOL BLUE
10. HYDROGEN GAS

3.4 วัตถุดิบท่ีใช่ในงานวิจัย

วัตถุดิบที่ใช้ในงานวิจัยนี้ใช้เถ้าลอยถ่านหิน ท่ีนำมาจากโรงงานผลิตกระแสไฟฟ้า อ.แม่ 
เมาะ จังหวัดลำปาง
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รูปท่ี 3.1 เครื่องปฏิกรณ์ที่ใชในการสังเคราะห์ซีโอไลต์

รูปท่ี 3.2 ชุดเคร่ืองเขย่า (1) ชุดควบคุมอุณหภูมิแบบดิจิตอล
(2) เคร่ืองเขย่า
(3) ขดลวดให้ความร้อน (heater)
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3.5 ขนตอนดำเนินการทดลอง

3.5.1 วิเคราะห์องค์ประกอบทางเคมีของเถ้าลอยโดยวิธี X-rays Fluorescence 
Spectroscopy (XRF)
- ปรมาณซิลิกา (Si02) อะลูมินา (Al20 3) เป็นต้น
3.5.2 การเตรียมสารต้ังต้น

การเตรียมเถ้าลอยถ่านหิน
นำเถ้าลอยที่ได้มาจากโรงงานผลิตไฟฟ้าแม่เมาะเผาที่อุณหภูมิ 700°c เป็นเวลา 

3 ช่ัวโมง (ลาเหตุที่ทำการเผาเพราะต้องการกระตุ้นให้เถ้าลอยถ่านหินอยู่ในสภาพพร้อมคือเป็น 
สารประกอบของquartz และ mullite ทีจะนำมาทำปฏิทิรียา) หลังจากนั้นปล่อยทิ้งไวิให้เย็นใน 
desiccator

การเตรียมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ และสารละลายโพแทสเซียมไฮดรอก 
ไซด์ ความเข้มข้น 1, 2, 3 และ 4 โมลาร์

3.5.3 วิธีการทดลอง
นำเถ้าลอยและสารละลายเบสที่เตรียมได้มาชั่งใส่ในเครื่องปฏิกรณ์ในอัตราส่วน 

ระหว่างเถ้าลอย :สารละลายเบสคือ 1 : 8 โดยน้ําหนัก
- อ ุณ ห ภ ูม ิท ี่ใซ ้ใน ก ารล ัง เค ราะห ์ค ือ  ท ี่อ ุณ หภ ูม ิ 100, 120, 150 และ 200 ° c

- ความดันที่ใช้ในการลังเคราะห์ คือ ท่ีความดัน 0.5, 1.0, 1.5 และ 2.0 MPa โดยใช้ 
ก๊าซไฮโดรเจน

- ลารละลายโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ที่ความเข้มข้น 1,2, 3 และ 4 โมลาร์
- เวลาที่เหมาะสมในการลังเคราะห์ คือ 6, 16, 48 และ 120 ช่ัวโมง
3.5.4 ข้ันตอนในการทำปฏิกิรียา
- ช ั่ง เถ ้าลอย  5 กรัม และสารละลายเบส 40 กรัม ด ้วย เคร ื่องช ั่งละเอ ียด

- นำสารทั้งหมดใส่เคร่ืองปฏิกรณ์ขนาดเล็ก แล้วปิดฝาให้เรียบร้อย
- นำเครื่องปฏิกรณ์ไล่อากาศภายในออกโดยผ่านก๊าซไฮโดรเจนเข้าไปอย่างช้าๆ แล้วอัด 

ก๊าซไฮโดรเจนจนได้ความดันที่กำหนด ทำการทดสอบรอยรั่วของก๊าชโดยใช้นํ้าสบู่ 
ทดสอบตามข้อต่อของเครื่องปฏิกรณ์

- นำเครื่องปฏิกรณ์ต่อเช้ากับเครื่องเขย่าและชุดอุปกรณ์ให้ความร้อน หุ้มฉนวนทับเพ่ือ 
ป๋องกันการสูญเลียความร้อนระหว่างการทดลอง ต่อเทอร์โมคัพเปิลเข้ากับเครื่อง 
ปฏิกรณ์
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- ปรับกระแสไฟฟ้าจากหม้อแปลงไฟฟ้าให้กับขดลวดให้ความร้อน และเปิดสวิตซ์เคร่ือง 
เขย่า

- เริ่มจับเวลาเมื่ออุณหภูมิภายในเครื่องปฏิกรณ์คงที่ตามที่กำหนดไว้ เม่ือครบเวลาท่ีทำ 
ปฏิกิริยาแล้ว ทิ้งไว้ให้เย็นจนถึงอุณหภูมิห้อง นำผลิตภัณฑ์ที่ได้ในเครื่องปฏิกรณ์ 
ออกมากรองแบบสูญญากาศ

- กรองผลิตภัณฑ์ที่ได้ด้วยนํ้ากลั่น จนกระทั่งนํ้าล่วนที่กรองได้ที่ค่า ความเป็นกรดเบส 
อยู่ระหว่าง 7-8 จากนั้นนำผลิตภัณฑ์ที่กรองเริยบร้อยไปอบแห้งที่ 105 องศาเซลเซียส 
เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง เก็บไว้ไนเดสิกเกเตอร์เพื่อรอการการวิเคราะห์

3.5.5 การวิเคราะห์
- ทดสอบความสามารถในการแลกเปลี่ยนแคลเซียมไอออน (CEC)
- วิเคราะห์เครงสร้างโดยใช้ X-rays Diffraction Spectroscopy (XRD)
- วิเคราะห์การเกิดรูปร่างผลึกโดยใช้ Scanning Electron Microscopy (SEM)
- หาพื้นท่ีผิวโดยใช้เครื่องBET
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