
บทท่ี 3

อุปกรณ์และวิธีการทดลอง

3.1 ร ูป แบ บ การท ดลอง
เป็นการวิจัยเชิงทดลองในห้องปฏิบัติการ (Experimental research) เพ่ือศึกษาหาภาวะท่ี 

เหมาะลมในกระบวนการจังเคราะห์สารประกอบอัลคิลเบนชินโซ่ตรง รวมทั้งศึกษาหาภาวะที่
เหมาะลม เพื่อทำการวิเคราะห์องค์ประกอบของสารผลิตภัณฑ์หจักที่เกิดขึ้นจาก
เคร่ืองแก๊สโครมาโทกราที! และสามารถใช้เป็นข้อมูลในการผลิต หรือนำไปใช้ประโยชน์อย่าง
เหมาะลมต่อไป

3.2 เครื่องมึอและอุปกรณ์ที่ใช้ในการวิจัย
3.2.1 ขวดก้นกลมแบบ 3 คอ ขนาด 250 มิลลิลิตร (รวมข้อต่อและจุกปิด)
3.2.2 เคร่ืองควบแน่นแบบไจัเกลียว (condenser)
3.2.3 เคร่ืองให้ความร้อนและควบคุมการกวน (hot plate)
3.2.4 เทอร์โมมิเตอร์ (thermometer)
3.2.5 กรวยแยกสารเคมี ขนาด 250, 500 มิลลิลิตร (separation funnel)
3.2.6 เคร่ืองช่ังชนิดช่ังได้ละเอียด 4 ตำแหน่ง
3.2.7 ตู้อบไฟฟ้า
3.2.8 นาทืกาจับเวลา
3.2.9 อ่างนํ้ามัน
3.2.10 เคร่ืองแก้ว ได้แก่ ปึกเกอร์ ขวดรูปชมพู่ กระบอกตวง กรวยกรอง และขวดใส่สาร

ตัวอย่าง
3.2.11 เครื่องระเหยหมุนแบบสูญญากาศ (evaporator) เทือใช้แยกส่วนทีเป็น

ผล ิตภ ัณ ฑ ห์จักออกจากเบนชินท่ีเหลือจากปฏิกิริยา ซึงช่วยลดเวลาในการแยกสารตังกล่าวได้
อย่างมีประสิทธิภาพตังรูปที่ 3.2

3.2.12 เคร่ืองมือวิเคราะห์สารผลิตภัณฑ์แก๊สโครมาโทกราทื แสดงตังรูปที 3.3
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ภาควิชาเคมีเทคนิค คณะวิทยาศาสตร์จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย ประกอบด้วย 
เคร่ืองมือ : GC-14B บริษัท Shimadzu
คอลัมน์ : แคปปิลลารีคอลัมน์ยาว 30 เมตร เลันผ่านศูนย์กลาง

ภายใน 0.53 มิลลิเมตร เฟสคงท่ี (stationary phase) 
เป็น DB-PSWAX

แก๊สพา : แก๊สฮีเลียม
เครืองตรวจวัด : Flame ionization detector (FID)
เคร่ืองฉีดลารอัตโนมิติ : AOC-17 Automatic Injector

3.3 สารเคมีที่ใช้ในการทดลอง
3.3.1 โดเดคซีน
3.3.2 โดเดคซิลเบนซีน
3.3.3 เฮกเซน
3.3.4 เบนซีน
3.3.5 โซเดียมชัลเฟต
3.3.6 อะลูมิเนียมคลอไรด์
3.3.7 เมทานอล
3.3.8 ไอโอดีน
3.3.9 อะชิโตน
3.3.10 'นากล่ัน

3.4 การดำเนินการวิจัย
3.4.1 ศึกษาหาภาวะท่ีเหมาะลมและตัวแปรทีมีผลต่อปฏิกิริยา

ก. การทดลองเพ่ือศึกษาผลของเวลาท่ีมีต่อปฏิกิริยา โดยแปรค่าเวลาเป็น
30 45 60 120 180 และ 360 นาที ตามลำตับ ภาวะท่ีใช้ลำหรับทำปฏิกิริยาคือ ท่ีอุณหภูมิ 
36 องศาเซลเซียส โดยใช้ปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1 กรัม และใช้ปริมาณเบนซีน 50
มิลลิลตร
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ข. การทดลองเพ่ือคึกษาผลของอุณหภูมิท่ีมีต่อร้อยละการเปล่ียนโดเดคซีน
ไปเป็นลารผลิตภัณฑ์หลัก โดยแปรค่าอุณหภูมิเป็น 0 36 60 70 และ 80 องศาเซลเชียล ตาม 
ลำดับ ภาวะท่ีใช้ลำหรับทำปฏิกิริยาคือ ใช้เวลา 60 นาที โดยใช้ปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยา 0.า 
กรัม และใช้ปริมาณเบนชีน 50 มิลลิลิตร

ค. การทดลองเพื่อคึกษาผลของปริมาตรเบนชีนที่มีต่อร้อยละการเปลี่ยน
โดเดคชีนไปเป็นสารผลิตภัณฑ์หลัก โดยแปรค่าปริมาณของเบนชีนเป็น 5 10 20 3 0  และ 50 
มิลลิลิตร ตามลำดับ ภาวะท่ีใ ช ้สำหรับทำปฏิกิริยาคือ ใ ช ้เวลา 60 นาที ภายใต ้อุณหภูมิ 36  

องศาเซลเซียส โดยใช้ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยา 0.1 กรัม
ง. การทดลองเพื่อคึกษาผลของปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาที่มีต่อร้อยละการ

เปล่ียนโดเดคชีนไปเป็นลารผลิตภัณฑ์หลัก โดยแปรค่าปริมาณของตัวเร่งปฏิกิริยาเป็น 0.01 0.05 
0.1 0.15 0.2 0.25 และ 0.3 กรัม ตามลำตับ ภาวะท่ีใช้สำหรับทำปฏิกิริยาคือ ใช้เวลา 60 
นาที ภายใต้อุณหภูมิ3 6 องศาเซลเซียส โดยใช้ปริมาณของเบนซีน 20 มิลลิลิตร

3.4.2 คึกษาภาวะท่ีเหมาะสมเพ่ือวัดหาค่าองค์ประกอบของสารผลิตภัณฑ์หลักเป็นร้อย
ละได้

3.5 ขน ตอน การว ิจ ัย
3 .5 .1  ก า ร ท ำป ฏ ิก ิร ิย าล ัล ค ิล เล ช ัน

•  ช ั่ง น ํ้า ห น ัก ต ัว เร ่งป ฏ ิก ิร ิย า ต า ม อ ัต ร า ส ่ว น ท ี่ก ำ ห น ด ไว ้

•  เม ื่อ ต ั้ง ร ะ บ บ ได ้อ ุณ ห ภ ูม ิต า ม ท ี่ต ้อ งก าร แ ล ้ว  น ำ เบ น ซ ีน ม า ท ำ ป ฏ ิก ิร ิย า ก ับ  

ต ัว เร ่งป ฏ ิก ิร ิย า ก ่อ น ใน อ ัต ร า ส ่ว น ต า ม ก ำ ห น ด  แ ล ้วจ ัด ช ุด อ ุป ก รณ ์ต ัง ร ูป ท ี่ 3 .1

•  ห ล ัง จ า ก  3 0  น าท ี ค ่อยๆ ห ย ด โด เด ค ซ ีน แ ล ้ว ป ล ่อ ย ให ้เก ิด ป ฏ ิก ิร ิย า ต าม  

ร ะ ย ะ เว ล า ท ี่ต ้อ ง ก า ร ค ึก ษ า  ล ัง เก ต ก า ร เป ล ี่ย น แ ป ล งภ า ย ใน ข ว ด ท ด ล อ ง

•  เม ื่อครบระยะเวลาการทำปฏ ิก ิร ิยา จ ึงหย ุดปฏ ิก ิร ิยาด ้วยน ํ้า เย ิน  จากน ั้นนำสาร  

ผ ล ิต ภ ัณ ฑ ์ท ี่ไ ด ้ใ ส ่ก ร ว ย แ ย ก เข ย ่า  เพ ื่อ ให ้ส าร ล ะล าย แ ย ก ช ัน ก ัน

•  นำสารผล ิตภ ัณ ฑ ์ออกจากกรวยแยกไปด ูดความช ื้นออกให ้หมด จากน ันระเหย  

แ ย ก เบ น ซ ีน ส ่ว น เก ิน อ อ ก ด ้ว ย เค ร อ งร ะ เห ย แ บ บ ส ูญ ญ า ก า ศ  ต ังร ูป ท ี่ 3 .2
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3.5.2 การ่วิเคราะห์สารผลิตภัณ,ท์
นำสารผลิตภัณฑ์ท่ีสังเคราะห์ได้ไปวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองแก๊สโครมาโทกราทีเ เพ่ือหา 

องค์ประกอบและปริมาณสารผลิตภัณฑ์’ โดยฉีดสารผลิตภัณฑ์ท่ีได้เข้าเคร่ืองแก๊สโครมาโทกราทีเ 
ปริมาตร0.1 ไมโครลิตร

จากการค์กษาได้ภาวะที่เหมาะสมเพื่อวัดหาค่าองค์ประกอบของสารผลิตภัณฑ์’
ดังน้ี

อุณหภูมิระบบฉีดสาร 
อุณหภูมิเคร่ืองตรวจวัด 
อุณหภูมิคอลัมน์

: 230 องศาเซลเซียส 
ะ 230 องศาเซลเซียส
: อุณหภูมิเร่ิมต้น 150 องศาเซลเซียส ให้อุณหภูมิคงท่ี 
2 นาที จากน้ันเพ่ิมอุณหภูมิเป็น 180 องศาเซลเซียส 
โดยเพ่ิมด้วยอัตรา 2 องศาเซลเซียสต่อนาที และให้
อุณหภูมิคงท่ี 2 นาที 

อัตราการไหลแก๊สพา ะ 8.0 มิลลิลิตรต่อนาที
อัตราส่วนการแยก (split ratio) : 100:1

รูปที 3.1 ชุดปฎิกรณ์ฃณะทำปฎํกริรา
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ร ูป ท ี่ 3 .2  เค ร ื่อ งระ เห ยห ม ุน แ บ บ ส ูญ ญ าก าศ

ร ูป ท ี่ร .3 เค ร ื่อ งแก ๊ส โค รม าโท ก 'รา r i
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เบนชีน + ตัวเร่งปฏิกิริยา

เ ทำปฏิกิริยา 30 นาที

ค่อย  ๆ หยดโดเดคชีน ลงในชุดปฏิกรณ์ สังเกต 
การเปล่ียนแปลงตลอดการทดลอง

I
ดูดความเนในชั้นสารผลิตภัณฑ์

I
ระเหยแยกเบนชีนส่วนเกินออกจาก 

สารผลิตภัณฑ์

I___
วัดปริมาตรและช่ังสารผลิตภัณฑ์ท่ีได้

วิเคราะห์สารผลิตภัณฑ์ด้วยแก๊สโครมาโทกราทีเ

ร ูปท ี 3.4 แผ น ต ังขน ต อ น การท ด ล อ ง
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