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บทที่ 3
ว ิธ ีดำเน ินการว ิจ ัย

3.1 สารเคมีท่ีใช้
3.1.1 สารเคมีในการสังเคราะห์ตัวเร่งปฏิกิริยา
1. แมกนีเซียมไนเตรทเฮกซะไฮเดรต (Magnesium nitrate hexahydrate : 
Mg(N03)2.6H20, AR grade, Sigma Aldrich)
2. อะลูมิเนียมไนเตรทโนนะไฮเดรต (Alumium nitrate nonahydrate : Al(N03)3.9H20, 
AR grace, Fluka)
3. โพแทสเซียมฟลูออไรด์ (Potassium fluoride : KF, AR grade, Fisher Scientific)
4. โซเดียมคาร์บอเนต (Sodium carbonate : Na2C03, AR grade, Fisher Scientific)
5. โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium hydroxide : NaOFi, AR grade, Ajax Finechem)
3.1.2 สารเคมีท่ีใช้ในปฏิกิริยาทรานส์เอสเทอริพิแคชัน
1. เมทิลเอสเทอร์ฃองกรดไขมัน C8-C10 (C8-C10 Fatty acid methyl esters (C8-CI0 
FAME), Thai Oleochemicals (TOL) Co., Ltd.)
2. เมทิลเอสเทอร์ฃองกรดไขมัน C12-C14 (C12-C14 Fatty acid methyl esters (C12-C14 
FAME), Thai Oleochemicals (TOL) Co., Ltd.)
3. ไตรเมทิลอลโพรเพน (Trimethylolpropane (TMP) : C8H140 3, AR grade, MERCK)
4. โซเดียมเมทอกไซด์ (Sodium methoxide : NaOCFI3, purum grade 97%, Sigma 
Aldrich)
5. โซเดียมไฮดรอกไซด์ (Sodium hydroxide : NaOFi, AR grad, Ajax Finechem)
6. แคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Calcium hydroxide : Ca(OH)2, AR grad, Ajax Finechem)
7. แคลเซียมออกไซด์ (Calcium oxide : CaO, AR grade 98 %, Qrec)
8. แก๊สไนโตรเจน (N2, 99.99%, HP grade)
3.1.3 สารเคมี'ในการวิเคราะห์สารต้ังต้นและผลิตภัณฑ์

1. เอ็นเมทิลเอ็นไตรเมทิลไซลิลไตรฟลูออโรแอเซตาไมด์ (พ-ทาethyl-/V-(trimethylsilyl) 
trifluoroacetamide (MSTFA) :C6H12SiF3NO, GC grade, Sigma Aldrich)
2. ไพริดีน (Pyridine : C5H5N, GC grade 99.8%, Carlo Erba)
3. เมทิลอันเดคาโนเอต (Methyl undecanoate : C12H240 2, GC grade 99.9%, Fluka)
4. 1,4-ไดออกเซน (1,4-Dioxane : C4H80 2, GC grade 99.9%, Fisher Scientific)
5. กรดแอซิติก (Acetic acid :C2H40 2, AR grade, Sigma Aldrich)
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3.2 ข้ันตอนการสังเคราะห์ตัวเร่งตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ
3.2.1 การสังเคราะห์แมกนีเซียม-อะลูมิเนียมเลเยอร่ตับเบิลไฮดรอกไซด์ [26]

การเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยาแมกนีเซียม-อะลูมิเนียมเลเยอร์ดับเบิลไฮดรอกไซด์ ใช้วิธีการตก 
ตะกอนร่วม (co-precipitation method) โดยนำ Mg(N03)2'6H20  (0.75 โมล) และ
Al(N03)39-H20  (0.25 โมล) ละลายรวมกันในน้ํา DI ปริมาตร 250 มิลลิลิตร และเตรียมสารละลาย 
เบสผสม NaOH (1.7 โมล) และ Na2C03 (0.5 โมล) โดยใช้น้ํา DI ปริมาตร 500 มิลลิลิตร จากน้ันทำ 
การหยดสารละลายท้ังสองอย่างช้าๆลงในบีกเกอร์ท่ีมีน้ัา DI ปริมาตร 50 มิลลิลิตร และกวนอย่างแรง 
ด้วยแท่งกวนแม่เหล็กท่ีอุณหภูมิ 65 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 22 ช่ัวโมง จากน้ันนำตะกอนกรองด้วยชุด 
กรองพร้อมบิมสุญญากาศโดยใช้กระดาษกรองเบอร์ 42 ล้างด้วยน้ํา DI อุ่น จนค่ากรด-เ,บสเป็นกลาง 
(pH=7) ก่อนนำตะกอนไปอบท่ีอุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง และนำมาบดให้ 
ละเอียดได้ตัวเร่งปฏิกิริยามีลักษณะเป็นผงของแข็งสีขาว โดยเขียนแทนด้วย HTC-as และ HTC-as ท่ี 
ผ่านการเผาท่ีอุณหภูมิต่าง เๆป็นเวลา 5 ช่ัวโมง เขียนแทนด้วย HTC-(T) โดยท่ี T  คือ อุณหภูมิในการ 
เผา ได้แก่ 200, 350, 500 และ 650 องศาเซลเซียส

NaOH (1.7 โมล) + Na2C03 (0.5 โมล)

กรองและล้างด้วยน้ํา DI อุ่นจน pH=7

Mg(N03)2-6H20  (0.75 โมล) + 
Al(N03)39-H20  (0.25 โมล)

อบท่ีอุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง และบดให้ละเอียด

รูปท่ี 3.1 ข้ันตอนการสังเคราะห์ HTC-as
3.2.2 การเตรียมตัวเร่งปฏิกิริยา KF/HTC-500

การเตรียม KF/HTC-500 ใช้วิธี incipient wetness impregnation ทำโดยนำ HTC-as เผา 
ท่ีอุณหภูมิ500 องศาเซลเซียสเป็นเวลา5 ช่ัวโมงจากน้ันหยดสารละลาย KF ความเข้มข้น 1.72โมล 
ต่อลิตร อย่างช้า  ๆ กวนให้เช้ากันแล้วต้ังท้ิงไว้เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ก่อนนำไปอบท่ีอุณหภูมิ 120 องศา 
เซลเซียส เป็นเวลา 24 ช่ัวโมง ก่อนนำมาบดให้ละเอียด และ KF/HTC-500 ท่ีผ่านการเผาท่ีอุณหภูมิ 
ต่าง เๆป็นเวลา 4 ช่ัวโมง เขียนแทนด้วย KF/HTC500-(7"J โดยท่ี T  คือ อุณหภูมิในการเผาได้แก่ 200, 
350, 500 และ 650 องศาเซลเซียส
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รูปท่ี 3.2 ข้ันตอนการสังเคราะห์ KF/HTC-500
3.2.3 การเตรียมรีไฮเดรต HTC-500 (rehydrated HTC-500)

การเตรียมรีไฮเดรต HTC-as (rehydrated HTC-500) เตรียมโดยนำน้ํา DI มาหยดบน 
HTC-500 อย่างช้า  ๆในปริมาณคร่ีงหน่ึงของน้ําหนัก HTC-500 ท่ีช่ัง'โต้ กวนให้เช้ากันแล้วต้ังท้ิงไว้เป็น 
เวลา 1 ช่ัวโมง ก่อนนำไปอบท่ีอุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส และนำมาบดให้ละเอียด
3.3 เคร่ืองมือและเทคนิคท่ีใช้ใบการวิเคราะห์สมบัติของตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุ HTC-as และ 
KF/HTC-500

3.3.1 เคร่ืองเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกโทมิเตอร์ ะ X-ray diffractometer (XRD)
การวิเคราะ'ห์โครงสร้างผลึกของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเคร่ือง X-ray diffractometer ย่ีห้อ 

Bruker รุ่น D8 Discover (รูปท่ี 3.3) ใช้รังสีเอ็กซ์จาก Cu Ka radiation ด้วยความยาวคล่ืน 1.5406 
อังสตรอม ทำการสแกนด้วยอัตรา 1 ดีกรีต่อวินาที ต้ังแต่ 20 เท่ากับ 5 ถึง 80 ดีกรี ท่ีอุณหภูมิห้อง ใน 
การวิเคราะห์นำตัวเร่งปฏิกิริยาท่ีเตรียมได้กดลงบนแผ่นบรรจุสารตัวอย่างสำหรับใช้วิเคราะห์ และ 
เกล่ียให้ท่ัวโดยให้ผิวของตัวอย่างเรียบเสมอกับฃอบของแผ่นท่ีบรรจุ และนำตัวอย่างท่ีเตรียมไว้ไปใส่ท่ี 
แท่นวางตัวอย่างของเคร่ือง
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รูปท่ี 3.3 เคร่ือง XRD ย่ีห้อ Bruker รุ่น D8 Discover
3.3.2 เคร่ืองวิเคราะห์การสลายตัวทางความร้อน ะ Perkin Elmer Pyris Diamond 

Thermogravimetric and differentia l thermal analyzer

การวิเคราะห์การสลายตัวทางความร้อนของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเทคนิคการวิเคราะห์การ 
สูญเสียนำหนักจากการสลายตัวด้วยความร้อน (thermogravimetric/differential thermal
analysis, TG/DTA) ด้วยเครือง Perkin Elmer Pyris Diamond Thermogravimetric and 
differential thermal analyzer ย่ีห้อ Perkin Elmer รุ่น Pyris Diamond (รูปท่ี 3.4) โดยช่ังตัวเร่ง 
ปฏิกิริยาประมาณ 0.2 กรัมบนถาดตัวอย่างและทำการวิเคราะห์โดยทำการเพ่ิมอุณหภูมิในอัตรา 
8 องศาเซลเซียสต่อนาที ที'อุณหภูมิห้องจนถึง 950 องศาเซลเซียส ภายใต้ไนโตรเจนท่ีอัตราการไหล 
20 มิลลิลิตรต่อนาที

รูปท่ี 3.4 เครือง Perkin Elmer Pyris Diamond thermogravimetric and differential thermal
analyzer ย่ีห้อ Perkin Elmer รุ่น pyris Diamond
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3.3.3 เคร่ืองฟูเรียร์ทรานส์ฟอร์มอินฟาเรดสเปกโทรสมิเตอร์ ะ Fourier transform  
infrared spectroscopy (FTIR)

การวิเคราะห์หมู่ฟ้งก์ขันท่ีสำคัญของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเคร่ือง Fourier transform infrared 
spectroscopy ยีห้อ Perkin Elmer รุ่น Spectrum One (รูปที 3.5) เคร่ืองวัดการดูดกลืนรังสี 
อินฟราเรดของโมเลกุล โดยตัวเร่งปฏิกิริยาจะถูกบดรวมกับ KBr แล้วอัดลงแม่พิมพ์ก่อนฉายรังสี 
อินฟราเรดในช่วงจำนวนคล่ืน (wavenumber) 4400 - 400 cm 1

รูปท่ี 3.5 เคร่ือง Fourier transform infrared spectrometer ย่ีห้อ PerkinE.mer รุ่น 
Spectrum One

3.3.4 เคร่ืองสแกนนิงอิเล็คตรอนไมโครสโคป ะ Scanning Electron Microscope
(SEM)

การวิเคราะห์สัณฐาน (morphology) และขนาดของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเคร่ือง Scanning 
electron microscope (SEM) ย่ีห้อ JEOL รุ่น JSM-5410LV (รูปท่ี 3.6) เคร่ืองจะยิง 
ล0าอิเล็คตรอนปฐมภูมิจากแหล่งกำเนิดอิเล็คตรอน (electron gun) ไปบนตัวเร่งปฏิกิริยาเพ่ือให้
อิเล็คตรอนทุติยภูมิของตัวเร่งปฏิกิริยาหลุดออกมาและเคร่ืองจะจับสัญญาณเพ่ือแปรผลเป็นภาพ โดย 
ตัวเร่งจะถูกโรยให้ติดบนถาดรองก่อนนำเข้าเคร่ืองวิเคราะห์ ท่ีมิกำลังขยาย 20,000 เท่า
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รูปท่ี 3.6 Scanning electron microscope (SEM) ยีห้อ JEOL รุ่น JSM-5410LV
3.3.5 เคร่ืองวัดพ้ืนท่ีผิวจำเพาะและความพรุน ะ Surface area and porosity 

analyzer
การวิเคราะห์พ้ืนท่ีผิวจำเพาะและความพรุนของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเคร่ือง Surface area 

and porosity analyzer ย่ีห้อ Micromeritics รุ่น ASAP 2020 (รูปท่ี 3.7) ใช้วัดการดูดซับและคาย 
แก๊สไนโตรเจนท่ีอุณหภูมิ -196 องศาเซลเซียส การวิเคราะห์ใช้ตัวเร่งปฏิกิริยาประมาณ 0.1 กรัม โดย 
ตัวเร่งปฏิกิริยา HTC-as, HTC-200, KF/HTC-500 และ KF/HTC-500(200) ถูกไล่ความช้ืนและสาร 
ระเหยอ่ืนๆภายใต้สุญญากาศท่ีอุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง ขณะท่ีตัวเร่ง 
ปฏิกิริยา HTC-350,' HTC-500, HTC-650, KF/HTC-500(350), KF/HTC-500(500) และ KF/HTC- 
500(650) ถูกไล่ความช้ืนและสารระเหยอ่ืนๆท่ีอุณหภูมิ 300 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 1 ช่ัวโมง และ 
ทำการเติมแก๊สไนโตรเจนด้วยอัตราการไหล 20 มิลลิลิตรต่อนาที โดยเคร่ืองจะวัดปริมาณแก๊ส 
ไนโตรเจนและความดันย่อยท่ีเปล่ียนแปลงในตัวเร่งปฏิกิริยาเพ่ือใช้คำนวณด้วยวิธีของ Brunauer- 
Emmett-Teller (BET)
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กาวิเคราะห์ชนิดเบสและความแรงเบสบนตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยเคร่ือง Temperature- 
programmed desorption of C02 ย่ีห้อ Thermo Finnigan รุ่น 1100 (รูปท่ี 3.8) ด้วยเทคนิค 
temperature-programmed desorption of C02 (C02-TPD) เพ่ือศึกษาการคายโมเลกุล 
คาร์บอนไดออกไซด์ในช่วงอุณหภูมิท่ีได้โปรแกรมไว้โดยช่ังตัวเร่งปฏิกิริยาประมาฌ 0.3 กรัม และไล่ 
ความช้ืนและสารระเหยอ่ืนๆท่ีอุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส ภายใต้ไนโตรเจนเป็นเวลา 1 ช่ัวโมง 
จากน้ันทำการเติมแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ด้วยอัตราการไหล 20 มิลลิลิตรต่อนาที ท่ีอุณหภูมิ 
40 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 30 นาที และเติมแก๊สไนโตรเจนด้วยอัตราการไหล 20 มิลลิลิตรต่อนาที 
เพ่ือไล่แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ท่ีไม่ได้ดูดซับออก เป็นเวลา 30 นาที จากน้ันทำการวิเคราะห์โดยเพ่ิม 
อุณหภูมิในอัตรา 10 องศาเซลเซียสต่อนาที ไปจนถึงอุณหภูมิ 950 องศาเซลเซียส

3.3.6 เครื่องวัดการคายคาร์บอนไดออกไซด์ตามอุณหภูมิท่ีโปรแกรม ะ Temperature-
programmed desorption o f C02 (C02-TPD)

รูปที 3.8 เครือง Temperature-programmed desorption of C02 ยีห้อ Thermo Finnigan 
รุ่น 1100

3.3.7 เทคนิคการหาความแรงและปริมาณเบสของตัวเร่งปฏิกิริยาด้วยวิธี Hammett
[27]

เทคนิคการหาความแรงเบสของตัวเร่งปฏิกิริยา (Hammett indicator) อาศัยการเปล่ียนสี 
ของอินดิเคเตอร์ ซ่ึงถ้ามีการเปล่ียนสี'ของอินดิเคเตอร์ แสดงว่าตัวเร่งปฏิกิริยามิความเป็นเบสท่ีแรง 
กว่าอินดิเคเตอร์ โดยอินดิเคเตอร์ท่ีใช้ทดสอบได้แก่ นิวทอลเรต (neutral red, (พุ_ =6.8)), บรอมไท 
มอลบลู (bromcthymol blue, (พุ_=7.2)), ซีเนอล์ฟทาสีน (phenolphthalein, (พุ_=9.8)), 
2,4-ไดไนโตรอะนิลีน (2,4-dinitroaกiline, (พุ_ = 15.0)) และ 4-ไดไนโตรอะนิสีน (4-nitroaniline, 
(พุ_ = 18.4))ท่ีเตรียมโดยนำมาละลายกับเมทานอลจนมิความเข้มข้น 5%โดยมวล และในการทดสอบ 
นำตัวเร่งปฏิกิริยา 0.05 กรัมใส่ในหลอดทดลอง จากน้ันเติมสารละลายอินดิเคเตอร์ปริมาณ 2 มิลลิ 
ลิตรและสังเกตการเปล่ียนสีของอินดิเคเตอร์แต่ละชนิด

เท ค น ิค ก า ร ห า ป ร ิม า ณ เบ ส ด ้ว ย ว ิธ ีไ ต เต ร ท  (Hammett titration method) โ ด ย ใช ้ต ัว
ไ ท แ ท ร น ต ์ (titrant) เป ็น ก ร ด เบ น โซ อ ิก  (benzoic acid) ท ี่ล ะ ล า ย ใน เม ท า น อ ล จ น ม ิค ว า ม เข ้ม ข ้น  0.01

โ ม ล ต ่อ ล ิต ร  ซ ึ่ง ก า ร ไ ต เต ร ท น ำ ต ัว เร ่ง ป ฏ ิก ิร ิย า  0.1 ก ร ัม ใ ส ่ใน ห ล อ ด ท ด ล อ ง แ ล ะ เต ิม ซ ีเน อ ล ์ฟ ท า ส ีน
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3.4 การสังเคราะห์น้ํามันหล่อล่ืนชนิดพอลิออลเอสเทอร์ผ่านทรานส์เอสเทอริทิแคซ้น
การทำทรานส์เอสเทอริฟิเคชัน1ของ C8-C10 FAME หรือ ((12-C14 FAME กับ TMP ใช้ขวดก้น 

กลมสามคอท่ีต่อเช้ากับท่อแก๊สไนโตรเจนและคอนเดนเซอร์เพ่ือกำจัดเมทานอลท่ีเกิดข้ึนจากปฏิกิริยา 
และควบคุมอุณหภูมิของปฏิกิริยาด้วยอ่างน้ํามับซิลิโคน (silicone oil bath.) ในการทำปฏิกิริยาเร่ิม 
จากการให้ความร้อนแก่ TMP ท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส เป็นเวลา 5 นาที เพ่ือไล่ความข้ึนออก 
จากน้ันปรับอุณหภูมิไปยังอุณหภูมิท่ีต้องการ จึงใส่ตัวเร่งปฏิกิริยาและ FAME ลงไป กวนของผสมใน 
ปฏิกิริยาด้วยเคร่ืองกวนแม่เหล็ก (magnetic stirrer) แสดงดังรูปท่ี 3.9 โดยภาวะท่ีศึกษาการ 
สังเคราะห์น้ํามันหล่อล่ืน ได้แก่ อุณหภูมิในช่วง 130-170 องศาเซลเซียส, สัดส่วนโดยมวลของ 
FAME:TMP ในช่วง 3.5:1-9:1,ชนิดตัวเร่งปฏิกิริยา ได้แก่ FTTC-as, HTC-Cn, KF/HTC-500, 
KF/HTC-500(T), Ca(OH)2, CaO, NaOFI และ NaOCF)3, ปริมาณตัวเร่งปฏิกิริยาในช่วง 1-10% โดย 
มวล, ความดันในช่วง 500-1000 มิลลิบาร์และเวลาใบการทำปฏิกิริยาในช่วง 0-8 ช่ัวโมง เม่ือเสร็จ 
ปฏิกิริยาจะหยุดปฏิกิริยาโดยการแช่ขวดก้นกลมในน้ัาเย็น และแยกตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธุออกด้วย 
เคร่ืองกรองสุญญากาศโดยใช้กระดาษกรองเบอร์ 42 ในกรณีขอตัวเร่งปฏิกิริยาแบบเอกพันธุการหยุด 
ปฏิกิริยาและวิเคราะห์สน่ท่ีเกิดข้ึนโดยการสะเทินด้วยกรดแอซิติกเข้มข้น 100% โดยมวล โดยหยด 
จนสารละลายเปล่ียนจากขาวขุ่นเป็นใส

ป ร ิม า ณ  5 ม ิล ล ิล ิต ร  เข ย ่า ท ิ้ง ไ ว ้เป ็น เว ล า ค ร ึ่ง ช ั่ว โ ม ง ก ่อ น น ำ ม า ไ ต เต ร ท  ด ้ว ย ก ร ด เบ น โ ซ อ ิก  จ น ส ีฃ อ ง
ต ัว เร ่ง ป ฏ ิก ิร ิย า เป ล ี่ย น จ า ก ส ีช ม พ ูเป ็น ส ีข า ว  ซ ึ่ง แ ส ด ง ว ่า เป ็น จ ุด ส ะ เท ิน  แ ล ะ ว ัด ป ร ิม า ต ร ก ร ด เบ น โซ อ ิก ท ี่
ใช ้เพ ื่อ น ำ ไ ป ค ำ น ว ณ ห า ป ร ิม า ณ เบ ส

รูปท ี่ 3 .9  ก า ร ต ิด ต ั้ง เค ร ื่อ ง ป ฏ ิก ร ณ ์ส ำ ห ร ับ ส ัง เค ร า ะ ห ์น ํ้า ม ัน ห ล ่อ ล ื่น ช น ิด พ อ ล ิอ อ ล เอ ส เท อ ร ์
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TMP FAME

Transesterification

เ
แซ่น้ําเย็น

กรองแยก สะเทินด้วยกรดแอซิติกเข้มข้น 100 % โดยมวล
(สำหรับตัวเร่งปฏิกิริยาวิวิธพันธ์ชนิดเบส) (สำหรับตัวเร่งปฏิกิริยาเอกพันธุชนิดเบส)

รูปห่ี 3.10 ข้ันตอนการสังเคราะห์น้ํามันหล,อล่ืบชนิดพอลิออลเอสเทอริ

3.5 การวิเคราะห์ใ!ามับหล่อล่ืนชนิดพอลิออลเอสเทอริด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโตกราทีเ
การวิเคราะห์หาองค์ประกอบและปริมาณของพอลิออลเอสเทอริใช้เคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟ 

(gas chromatograph) ซ่ึงเป็นรูปแบบหน่ึงชองกระบวนการแยกสารทางโครมาโตกราทีเ โดยใช้หลัก 
ท่ีว่าค่าการละลายสัมพัทธ์ (relative solubility) ในวัฎภาคเคล่ือนท่ี (stationary phase) และ 
วิ'ฏภาคอยู่น่ิง (stationary phase) ของสารแต่ละชนิดมีค่าไม่เท่ากันเม่ือสารผสมเคล่ือนท่ีผ่านวิ'ฏภาค 
อยู่น่ิงโดยมีในวัฏภาคเคลื่อนที่เป็นตัวพาจะถูกเหน่ียวร้ังมากน้อยแตกต่างกันไป เน่ืองจาก 
ความสามารถในการละลายท่ีต่างกันและจึงถูกแยกออกจากกัน สารใดท่ีมีความสามารถละลายใบ 
วัฏภาคอยู่น่ิงมากก็จะใช้เวลามากในการเคล่ือนท่ีออกจากคอลัมน์ส่วนประกอบชองแก๊สโครมาโต 
กราฟแสดงดังรูปท่ี 3.11 ซ่ีงประกอบด้วย ตำแหน่งฉีดสาร (injector) คอลัมน์ (column) เตาอบ 
(heated oven) ดีเทคเตอริ (detector) และอุปกรณ์บันทึกและแสดงผล (recorder and 
integrator) โดยมีข้ันตอนการทำงานดังบ้ี สารตัวอย่างจะถูกฉีดและทำให้ระเหยท่ีตำแหน่งฉีดสาร 
โดยมีแก๊สตัวพา (carrier gas) พาสารท่ีระเหยเป็นไอเคล่ือนท่ีผ่านคอลัมน์ซ่ึงบรรจุด้วย วัฏภาคอยู่น่ิง 
ซ่ึงอาจเป็นของแข็งหรือของเหลวสารท่ีถูกแยกจะเช้าสู่ตัวตรวจวัดท่ีต่อเช้ากับปลายอีกด้านหน่ึงของ 
คอลัมน์ ดีเทคเตอริจะวัดค่าการตอบสนองของดีเทคเตอริเทียบกับเวลาทำให้ผลการวิเคราะห์ท่ี 
เรียกว่าโครมาโตแกรม (chromatogram)
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รูปที่ 3.11 ส่วนประกอบอย่างคร่าวของเคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟ [34]
การเตรียมตัวอย่างสำหรับวิเคราะห์ปริมาณและองค์ประกอบของผลิตภัณฑ์จากการ 

สังเคราะห์น้ํามันหล่อล่ืนชนิดพอลิออลเอสเทอร์ เร่ิมจากการช่ังตัวอย่างให้มีน้ําหนัก 0.1 กรัมลงใน 
ขวดเก็บตัวอย่าง เจือจางด้วย 1,4-dioxane ในปริมาณ 15 เท่าของน้ําหนักตัวอย่าง จากน้ันช่ัง 
น้ําหนักตัวอย่างท่ีเจือจางแล้ว 0.1 กรัม ลงในขวดปริมาตร (vial) ขนาด 2 มิลลิลิตร เติม MSTFA 
ปริมาณ 100 ไมโครลิตร ลงในตัวอย่างเพ่ือเปล่ียน TMP โม'โนเอสเทอร์และ'โดเอสเทอร์ท่ีเหลือ'ให้ 
กลายเป็นอนุพันธุท่ีระเหยง่าย เขย่า vial อย่างแรงเป็นเวลา 1 นาที และต้ังท้ิงไว้ท่ีอุณหภูมิห้อง 25 
นาที และเติมสารละลายมาตรฐานเมทีลอันเดคาโนเอต (Cllstd ) ซ่ึงมีความเข้มข้น 30 มิลลิกรัมต่อ 
มิลลิลิตร จำนวน 100 ไมโครลิตร เป็นสารมาตรฐาน ปรับปริมาตรสารตัวอย่างด้วย 1,4-dioxane ให้ 
ถึงขีดระบุปริมาตร 1.5 มิลลิลิตร

รูปที่ 3.12 ข้ันตอบการเตรียมตัวอย่างสำหรับวิเคราะห์ด้วยเทคนิคแก๊สโครมาโทกราหีเ

การวิเคราะห์พอลิออลเอสเทอริใช้เคร่ืองแก๊สโครมาโทกราพีเ (GC) ย่ีห้อ Agilent รุ่น 7890 A 
มีดีเทคเตอร์ชนิด flame ionization detector (FID) ซ่ึงติดต้ังเข็มฉีดแบบอัตโนมัติ คอลัมน์ท่ีใช้ 
วิเคราะห์คือ DB5-HT ความยาว 15 เมตร โดยภาวะท่ีใช้ในการวิเคราะห์สรุปไว้ในตารางท่ี 3.1 และ



2263379310

42

ตารางที่ 3.1 ภาวะเคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟใบการวิเคราะห์หาองค์ประกอบของพอลิออลเอสเทอร์ 
(C8-C10 ไตรเมทิลอลโพรเพนเอสเทอร์)

Conditions Value
Carrier gas (He) flow rate 0.5 mL/min
Make up gas (N2) pressure 39.59 mL/min
Hydrogen pressure (for FID) 30 mL/min
Detector temperature 300 °c
Split ratio Off
Injection port temperature 250 °c
Inject volume 0.1 pL
Initial column temperature 45 ๐c
Ramp rate 10 ๐c/min
Final column temperature 2700 °c

รูปที่ 3.13 ภาวะในการวิเคราะห์ C8-C10ไตรเมทิลอลโพรเพนเอสเทอร์ด้วยเคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟ
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ตารางที่ 3.2 ภาวะเคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟในการวิเคราะห์หาองค์ประกอบของพอลิออลเอสเทอร์ 
(C12-C14 ไตรเมทิลอลโพรเพนเอสเทอร์)

Conditions Value
Carrier gas (He) flow rate 0.5 mL/min
Make up gas (N2) pressure 39.59 mL/min
Hydrogen pressure (for FID) 30 mL7min
Detector temperature 310 °c
Split ratio Off
Injection port temperature 250 °c
Inject volume 0.1 pL
Initial column temperature 65 ° c
Ramp rate 10 ๐c/min
Final column temperature 300 ๐c

รูปท่ี 3.14 ภาวะในการวิเคราะห์ C12-Ci4 ไตรเมทิลอลโพรเพนเอสเทอร์ด้วยเคร่ืองแก๊สโครมาโตกราฟ
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