
บทท่ี 3
วิธ ีดำเน ินการวิจ ัย

3.1. สารเคมีและอุปกรณ์ที่ใช้ในการทดลอง
3.1.1. สารเคมีที่ใช้ในการทดลอง

1. แคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH):) ซึ่งเป็นผลิตภัณฑ์ของบริษัท Ajax 
Finechem Analytical Univar ความบรสุทธิ 96.0%

2. แคลเซียมคลอไรด์ (CaCl2) ซึ่งเป็นผลิตภัณฑ์ของบริษัท Ajax Finechem 
Laboratory Unilab ความบริสุทธ 94%

3. นากล่ัน
4. แก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ ความบริสุทธ 99.9%
5. แก๊สไนโตรเจน ความบริสุทธ 99.99%

3.1.2. อุปกรณ์ที่ใช้!นการทดลอง
1. บีกเกอร์
2. ขวดแก้วรูปชมพู่
3. ขวดแก้วความจุ 100 ml
4. หลอดแก้วนำแก๊ส เสันผ่านศูนย์กลาง 4 มิลลิเมตร
5. Porous glass membrane ทมความพรุน 40-60 ไมครอน
6. ปิมอากาศขนาดเล็ก
7. กระดาษกรองเบอร์ 2 ขนาดเสันผ่านศูนย์กลาง 11 เซนติเมตร (Advantec)
8. กระดาษวัด pH (pH paper - Merck)
9. เครื่องกวนด้วยสนามแม่เหล็ก (Magnetic stirrer)
10. เครื่องควบคุมปริมาณการไหลของแก๊ส (Mass flow controller)

3.1.3. เครื่องมือสำหรับวิเคราะห์ และศึกษาคุณลักษณะจำเพาะ
1. กล้องจุลทรรศนอิเลคตรอนแบบส่องกราด (Scanning Electron Microscope 

- SEM) บริษัท JEOL รุ่น JSM-6480LV
2. เครื่องเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกชัน (X-Ray diffraction - XRD) บริษัท Bruker รุ่น 

D8 Advanced ใช้ Ni filter. Cu Ka radiation
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3. เครื่องวัดการกระจายขนาดอนุภาค บริษัท Malvern Instilments รุ่น
Mastersizer 2000

3.2. วิธีการทดลอง
3.2.1. ความสามารถในการละลายของสารประกอบแคลเซียม

1. เตรียมสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH):) ที่อุณหภูมิห้อง 
(30±2°C) โดยละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์ลงในนี้ากลั่นปริมาณ 0.0036, 0.01 และ 0.1 โมล/ลิตร 
เพื่อหาปริมาณของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ท่ีสามารถละลายได้หมดในน้ํากล่ัน

2. เตรียมสารละลายแคลเซียมคลอไรด์ (CaCl2) ที่อุณหภูมิห้อง ด้วยการนำผง 
แคลเซียมคลอไรด์ละลายลงในนํ้ากล่ันให้ได้ความเข้มข้น 0.005. 0.01, 0.05, 0.1 และ 0.2 โมล/ลิตร

3. สังเกตการละลายของสารละลายที่เตรียม เปรียบเทียบลักษณะการละลาย 
ขณะเตรียมทันที และหลังจากตั้งทิ้งไว้ 24 ช่ัวโมง บันทึกผลการทดลอง

3.2.2. การเกิดคาร์บอณชันกับคาร์บอนไดออกไซด์ในอากาศที่สภาวะนิ่ง
จากการทดสอบการละลายของสารประกอบแคลเซียมพบว่าแคลเซียมไฮดรอก 

ไซด์ (Ca(OH)2) มีความสามารถในการละลายที่ตํ่ามาก ไม่สามารถเตรียมเป็นสารละลายใสได้ จึง 
เตรียมสารละลายโดยเติมผงแคลเซียมไฮดรอกไซด์ลงในนำกลั่นให้มีความเข้มข้น 0.01 โมล/ลิตร 
กวนให้กระจายตัวในนํ้าเป็นเวลา 1 นาทีแล้วกรองด้วยกระดาษกรองให้ได้สารละลายใส เรียก 
สารละลายนี้ว่า S-0.01 และ เตรียมสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์อีกชนิดด้วยวิธีการเดียวกัน 
โดยเติมผงแคลเซียมไฮดรอกไซด์ลงในนำกล่ันให้มีความเข้มข้น 0.2 โมล/ลิตร เรียกสารละลาย1ใสนี 
ว่า S-0.2 จากการทดสอบค่า p H  ของสารละลาย S-0.01 และ S-0.2 พบว่ามีค่า p H  ต่างกัน และจาก 
การทดสอบการละลายของแคลเซียมคลอไรด์ (CaCl,) พบว่าแคลเซียมคลอไรด์ละลายนำได้ดี จึง 
ทดสอบการเกิดคาร์บอเนชันของสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์เพียง 2 ชนิด การทดลองการเกิด 
คาร์บอเนชันกับแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ในสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์และสารละลาย 
แคลเซียมคลอไรด์ที่สภาวะนิ่ง มีวิธีทดลองตังต่อไปนี้

1. เตรียมสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH),) S-0.01 และ S-0.2 และ 
แคลเซียมคลอไรด์ (CaCl,) ที่ความเข้มข้นต่างๆ ให้ได้ปริมาณ 40 ml ในบีกเกอร์ขนาดเล็ก ท่ี 
อุณหภูมิห้อง

2 .  ว ัด  p H  ข อ ง ส า ร ล ะ ล า ย ท ัน ท ีห ล ัง จ า ก เ ต ร ีย ม

3. ครอบบีกเกอร์ด้วยภาชนะที่มีขนาดใหญ่กว่าโดยให้มีช่องถ่ายเทอากาศที่ 
ด้านล่าง เพื่อป้องกันฝ่นในห้องทดลองเกาะบนผิวหน้าของสารละลาย สังเกตและเปรียบเทียบสิ่งที่
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เกิดขึนกับสารละลายที่เวลา 5 นาที, 30 นาทีและ! ช่ัวโมง และตรวจสอบการเปลี่ยนแปลงค่า pH 
ของสารละลายหลังการเกิดคาร์บอเนชัน

4. เก็บตัวอย่างผลิตภัณฑ์ที่เกิดขึ้นบนผิวหน้าของสารละลายด้วยกระจกปิด 
สไลด์ (cover glass) แล้วนำไปอบแห้งที่ 110 °c เพื่อตรวจสอบเฟสด้วยเครื่องเอกซ์เรย์ดิฟแฟรกชัน 
และ morphology ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด

3.2.3. การเก ิดคาร ์บ อ เนช ัน ก ับคาร ์บอนไดออกไซ ด ์ในอากาศในสภาวะท ี่ม ีการพ ่น
ฟองอากาศ

3.2.3.1. การทดสอบเบื้องด้น
พ่นฟองอากาศจากปิมอากาศด้วยอัตราพ่นแก๊ส 2 ลิตร/นาที ด้วย porous glass 

membrane ลงในสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH),) S-0.01 และ S-0.2 และสารละลาย 
แคลเซียมคลอไรด์ (CaCl2) ที่ความเข้มข้น 0.2 โมล/ลิตร โดยใช้สารละลาย 30 ml ใส่ในหลอด 
ทดลองขนาดใหญ่ เพ่ือทดสอบการเกิดปฏิกิริยาคาร์บอเนชันเบืองต้น ซึ่งสังเกตได้จากความขุ่นของ 
สารละลายท่ีเกิดข้ึน

3.2.3.2. การเกิดคาร์บอเนชันของสารละลายแคลเซียมคลอไรด์หลังจากปรับค่า pH 
ด้วยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์

พ่นฟองอากาศลงในสารละลายแคลเซียมคลอไรด์ความเข้มข้น 0.05 โมล/ลิตร 
ปริมาณ 80 ml ที่ปรับค่า pH ให้เท่ากับ 10 ด้วยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์ความเข้มข้น 0.1 
โมล/ลิตร ด้วยอัตราพ่นแก๊ส 2 ลิตร/นาที เป็นเวลา 30 นาที

3.2.3.3. การเกิดคาร์บอเนชันระหว่างสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์กับคาร์บอน 
ไดออกไซด์ในอากาศด้วยการพ่นพ่อง

พ่นฟองอากาศลงในสารละลาย ร-0.01 และ ร-0.2 ปริมาณ 80 ml ในขวดแก้วที่ตั้ง 
บนเครื่องกวนด้วยสนามแม่เหล็ก พ่นฟองอากาศด้วยอัตราพ่นแก๊ส 2 ลิตร/นาที ลงไปในสารละลาย 
ด้วยหัวพ่นฟอง (คือ หลอดแก้วนำแก๊ส หรือ porous glass membrane อย่างใดอย่างหนึ่ง แบบจำลอง 
แสดงในรูปที่ 3.2) และวัด pH ของสารละลายก่อนและหลังการพ่นฟองอากาศที่เวลาการเก็บ 
ตัวอย่างต่างๆ เนื่องจากปากขวดที่ใช้ในการทดลองมีขนาดเล็กจึงใช้วัด pH ด้วยกระดาษวัด pH 
แผนภูมิการทดลองพ่นฟองอากาศลงในสารละลาย (แสดงในรูปท่ี 3.1) มี1ขันตอนดังนี

1. ใช้หัวพ่นฟอง พ่นฟองอากาศลงในสารละลาย ร-0.01 ขณะพ่นฟอง ดูด
สารละลายด้วยหลอดหยดจากขวดแก้วที่เวลา 5, 10 และ 60 นาที แล้วหยดลงบนกระจกปิดสไลด์ 
ซับส่วนที่เปียกบนกระจกด้วยกระดาษกรอง แล้วนำไปอบแห้งท่ี 110 ๐C
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2. ใช้หัวพ่นฟอง พ่นฟ่องอากาศลงในสารละลาย S-0.2 ขณะพ่นฟองดูด 
สารละลายออกจากภาชนะท่ีเวลา 5, 10 และ 60 นาที หยดลงบนกระจกปิดสไลด์แล้วซับส่วนท่ีเปียก 
บนกระจกด้วยกระดาษกรอง แล้วนำไปอบแห้งท่ี 110 °c

3. ใช้หัวพ่นฟอง พ่นฟองอากาศลงในสารละลาย S-0.01 เป็นเวลา 5. 10. 60 
และ 180นาทีล้างตะกอนที่เกิดขึ้นแล้วนำไปอบแห้งที่ 110°c

4. ใช้หัวพ่นฟอง แก๊สพ่นฟองอากาศลงในสารละลาย S-0.2 เป็นเวลา 5, 10, 
60, 180 และ 360 นาที ล้างตะกอนท่ีเกิดข้ึน แล้วนำไปอบแห้งท่ี 110 °c

วิธ ีการล้างอนุภาคที่เก ิดข ึนด้วยวิธ ีการตกตะกอนเพื่อกำจัดสารตังต ้นที่ 
หลงเหลือ ทำได้โดยเทสารละลายจากภาชนะทดลองลงในขวดแก้วขนาดใหญ่และชะขวดที่ใช้ทำ 
ปฏิกิริยาคาร์บอณชันด้วยนำกลั่นเพื่อเก็บอนุภาคที่ตกค้างในขวด แล้วเทรวมลงในขวดแก้วรูปชมพู่ 
เติมนำกล่ันจนเต็ม ปิดขวดแก้วรูปชมพู่ด้วยฟิลน์พลาสติกบางให้สนิท เพื่อป้องกันการเกิดปฏิกิริยา 
คาร์บอเนชันกับคาร์บอนไดออกไซด์ในอากาศ ทิ้งไว้ให้ตกตะกอน จากนั้นสูบนํ้าออกจากภาชนะ 
วัด p H  ของนำในขวดแก้วล้างตะกอนจนกว่า p H  ของนำในขวดแก้วมีค่าเท่ากับ p H  ของนำกลั่น ล้าง 
ชำด้วยนำกลั่นอีก 2 ครัง แล้วอบตะกอนให้แห้งที่อุณหภูมิ 110°c เพื่อตรวจสอบเฟสด้วย
เคร่ืองเอกซ์เรย์ติพ่แฟรกชัน และ morphology ด้วยกล้องจุลทรรศน์ อิเล็กตรอนแบบส่องกราด
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รูปที่ 3.1 แผนภูมิการทดลองการพ่นฟองแก๊สลงในสารละลายแคลเซียมไฮดรอกไซด์
(a) การทดสอบเบืองต้นในหลอดทดลอง
(๖) การทดสอบโดยมีการกวนด้วยเครื่องกวนสนามแม่เหล็ก
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3.2.4. ก า ร เก ิด ค า ร ์บ อ เน ช ัน ข อ ง ส า ร ล ะ ล า ย แ ค ล เซ ีย ม ไ ฮ ด ร อ ก ไ ซ ด ์ก ับ แ ก ๊ส  
คาร์บอนไดออกไซด์และแก๊สผสมของคาร์บอนไดออกไซด์และไนโตรเจน ในสภาวะที่ม ีการพ่น 
ฟองแก๊ส

เตรียมสารละลายใสของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ (Ca(OH),) S-0.01 และ S-0.2 
ปริมาตร 80 1ฑ1ในขวดแก้วที่ตังบนเครื่องคนด้วยสนามแม่เหล็ก ควบคุมอัตราการไหลของแก๊สด้วย 
mass flow controller พ่นฟองแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์ด้วยอัตราพ่นแก๊ส 1 ลิตร/นาที และแก๊สผสม 
ของแก๊สคาร์บอนไดออกไซด์และไนโตรเจนด้วยอัตราพ่นแก๊ส 2 ลิตร/นาที ลงไปในสารละลาย 
ด้วย porous glass membrane วัด pH ของสารละลายก่อนและหลังพ่นฟองแก๊ส ล้างตะกอนท่ีเกิดขึน 
และอบแห้งที่ 110°c เพื่อตรวจสอบเฟสด้วยเครื่องเอกซ์เรย็ดฟแฟรกชัน และ morphology ด้วย 
กล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด

3.2.5. การเปรียบเทียบแคลเซียมคาร์บอเนต ที่ได้จากงานวิจัยและผลิตกัณฑ์ทางการค้า
การเปรียบเทียบแคลเซียมคาร์บอเนตที่ได้จากงานวิจัยนี้กับผลิตภัณฑ์ทางการค้า โดย 

เปรียบเทียบผลิตภัณฑ์ที่เป็นผงแคลเซียมคาร์บอเนตและแคลเซียมคาร์บอเนตที่อยู่ในผลิตภัณฑ์ 
สำเร็จ สำหรับผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่เป็นผลิตภัณฑ์ทางการค้าที่นำมาเปรียบเทียบ เป็นผลิตภัณฑ์ 
ของ Connell Brother เตรยมดวยวธการตกตะกอน (precipitated calcium carbonate) ชนิดของ 
ผลิตภัณฑ์ที่นำมาเปรียบเทียบคือ Calopake* Extralight เป็นผลิตภัณฑ์สำหรับใช้ในอาหาร มีขนาด 
อนุภาคเฉล่ีย (Median particle size) 2.0 ไมครอน และมีพืนที่ผิวจำเพาะ 8 ตารางเมตร/กรัม เพ่ือ 
เปรียบเทียบรูปร่างลักษณะและการกระจายขนาดอนุภาคของอนุภาคแคลเซียมคาร์บอเนต และ 
ผลิตภัณฑ์สำเร็จที่มีแคลเซียมคาร์บอเนตเป็นส่วนประกอบ ได้เลือกกระดาษดับเบิลเอซึ่งใช้ผง 
แคลเซียมคาร์บอเนตที่เตรียมด้วยวิธีการตกตะกอนเช่นกัน โดยศึกษารูปร่าง ขนาดและลักษณะของ 
ผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่ใช้เป็นตัวเติมในกระดาษ

การเตรียมตัวอย่างผง Calopake® Extralight เพื่อตรวจคุณลักษณะใช้วิธีเดียวกับการเตรียม 
ตัวอย่างที่ได้จากงานวิจัย แต่สำหรับแคลเซียมคาร์บอเนตในกระดาษตับเบิลเอไม่สามารถตรวจการ 
กระจายขนาดอนุภาคได้ จึงตรวจเฉพาะรูปร่างลักษณะของอนุภาคบนผิวกระดาษและในเนื้อ 
กระดาษ (รอยฉีกในเน้ือกระดาษ) ด้วยกล้องจุลทรรศน์อิเล็กตรอนแบบส่องกราด
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รูปที่ 3.2 แบบจำลองการทดลองการพ่นฟองแก๊ส(1 -  หลอดแก้วนำอากาศหรือแก๊สคาร์บอนได 
ออกไซด์, 2 -  ขวดแก้วทดลองที่มีสารละลายแคลเซียมไอออน, 3 -  ฟองแก๊ส, 4 -  แท่ง 
แม่เหล็ก และ 5 - เครื่องกวนด้วยสนามแม่เหล็ก)

3.3. การศึกษาลักษณะจำเพาะ
3.3.1. การหาความเข้มข้นของแคลเซียมไฮดรอกไซด์ในสารละลาย

จากการทดลองนีพบว่า สารละลายใสของแคลเซียมไฮดรอกไซด์สามารถทำ 
ปฏิกิริยาได้ทันทีกับคาร์บอนไดออกไซด์ในอากาศ การหาความเข้มข้นจึงต้องกระทำในทันที 
หลังจากเตรียมสารละลายเสร็จด้วยการไทเทรต

การหาความเข้มข้นของแคลเซียมไฮดรอกไซด ์ที่ละลายในนํ้ากลั่นหาด้วย 
เทคนิคไทเทรต (Titration) โดยใช้สารละลายกรดไฮโดรคลอริก (HC1) ความเข้มข้น 0.1 โมล/ ซ่ึง 
เป็นรีเอเจนด์มาตรฐานท่ีใช้ในการไทเทรตแบบสะเทิน [19] หยดลงไปในสารละลายแคลเซียมไฮดร 
อกไซด์ S-0.01 และ S-0.2 ปริมาตร 25 มิลลิลิตร และใช้ Bromthymol blue เป็นอินดิเคเตอร์ 
เนื่องจากสีของ Bromthymol blue เปลี่ยนจากสีนำเงิน (เบส) เป็นสีเขียว (pH -  7) และเป็นสีเหลือง 
(กรด) ทำให้ง่ายแก่การสังเกตช่วงที่แคลเซียมไฮดรอกไซด์และกรดไฮโดรคลอริกทำปฏิกิริยากัน 
พอดีได้เป็น CaCl, (จุดสมมูล) จากนั้นนำปริมาตรของสารละลายกรดที่ใช้มาคำนวณหาความ 
เข้มข้นของสารละลายใสแคลเซียมไฮดรอกไซด์ดังสมการ 3.1
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Ca(OH), + 2 HCl —» CaCl2 + 2 H20  (3.1)

3.3.2. การตรวจเฟส
การเตรียมตัวอย่าง สำหรับตัวอย่างที่อยู่บนกระจก ที่ได้จากการทดลองคาร์ 

บอเนชันสภาวะนิ่ง นำกระจกไปวางที่ใส่ตัวอย่าง สำหรับตัวอย่างที่เป็นผงเตรียมด้วยการเทผง 
ตัวอย่างลงบนกระจกจากนันปาดให้กระจายบนกระจกอย่างสมํ่าเสมอและมีผิวเรียบ เมื่อเตรียม 
ตัวอย่างเรียบร้อยแล้ว นำตัวอย่างไปวิเคราะห์ด้วย XRD โดยวัดช่วงมุม 20 ต้ังแต่ 10 ถึง 70 องศา นำ 
กราฟ XRD ที่บันทึกได้เปรียบเทียบกับมาตรฐาน JCPDS

3.3.3. การศึกษาลักษณะจุลภาค
เตรียมตัวอย่างเพื่อศึกษาโครงสร้างจุลภาคโดยใช้เทปกาวสองหน้าที่ทำจาก 

คาร์บอน (carbon stick tape) เก็บผงตัวอย่าง แล้วนำไปติดบนแท่นวางตัวอย่าง หลังจากนันนำไป 
ฉาบผิวตัวอย่างด้วยทอง (Au) เพื่อเพิ่มสมบัติในการนำไฟฟ้าให้กับตัวอย่าง ใช้ความต่างศักย์ 
(voltage) ของลำอิเล็กตรอนขณะตรวจสอบ 15 kv

3.3.4. การวิเคราะห์การกระจายขนาดอนุภาค
นำผงแคลเซียมคาร์บอเนตที่ได้จากการอบแห้งใส่ในขวดแก้วขนาดเล็ก เติมนำ 

กล่ัน แล้วใ ส ่ ใ น เครื่องอัลตร้าโซนิกเป ีน เวลา 3 นาทีเพื่อให้เกิดการกระจายตัว จากนั้นนำไปทดสอบ 
การกระจายขนาดอนุภาคโดยเคร่ือง Particle Size Analyzer
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