
บทท่ี 3

วิธีการทดลอง

3.1 รูปแบบทา?ศึกษา

เป็นงาน'วิจัยเชิงทดลอง'ในระดับห้องปฏิบัติการเพื่อศึกษาหาภาวะที่,'หมาะลม'ในการผลิต 
ถ่านกัมมันต์จากไม้โกงกางโดยการกระตุ้นด้วยไอนํ้าร้อนยวดยิ่งและก๊าชคาร์บอนไดออกไซด์ใน 
เครองแอคติเวเตอร์แบบเบดนง เพื่อศึกษาคุณดมปติและประสิทธิภาพของถ่านกัมมันต์ที่ผลิตได้ 
และนำมาเป็นข้อมูลสำหรับการผลิตและใช้ประโยชน์อย่างเหมาะลมต่อไป

3.2 เครองมือแคะอุปกรณ์ที่ใช้ไนงานวิจัย

3.2.1 เครืองบดหยาบ (hammer mill)
3.2.2 เครื่องบดละเอียดรุ่น AEG.Lbi 07. 220 V,1.5 KW (Germany)
3.2.3 เครื่องเขย่าตะแกรง (Seive shaker) EFL 1 mk3
3.2.4 ตะแกรงแยกขนาด มีขนาดต่างๆดังนี้ 0.355 mm,0.600 mm 

,1.18 mm,2.36mm,4.75 mm
3.2.5 เครื่องชังละเอียด 0.1 mg รุ่น 17 02 หมายเลข 35090125
3.2.6 เตาเผาไฟฟ้า (Muffle furnace) ยีห้อ cabolite 0 -1,200 ๐ F
3.2.7 ตู้อบ (Oven) ของ WT binder .ช่วงอุณหภูมิ 0-250 ๐C
3.2.8 Tube furnace Type 21100 0-1,200°c ,0-2000°F
3.2.9 เครืองวัดค่าการดูดกลืนแสง Spectronic-21 miltonroy company (0-1,000 nm)
3.2.10 เครืองปันแยกแบบ Ultra-high centrifugal ยีห้อ Kubota model KC-25
3.2.11 เครื่องกวนและทำความร้อน stirrer hot plate model P.C-351,20 V,600-615 

Watt
3.2.12 ครูชิเบิลพอร์ชเลนความจุ 20 มิลลิลิตร พร้อมฝา
3.2.13 กระดาษกรอง Whatman เบอร์42
3.2.14 pH meter : Orion model 900 A
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3.2.15 ซดเคร่ืองแก้วท่ีใช้ใน'ห้องปฎิบ้ติการ
3.2.16 เครื่องอัดอากาศส่งผ่านตามท่อลแตนเลลขนาดเส้นผ่านศูนย์กลาง% นิ้วผ่านเข้า 

เครืองดักนำที่เกิดจากการควบแน่นขณะเครื่องอัดอากาศทำงาน จากนิ้นอากาศที่ปราศจากนํ้าจะ 
ถูกส่งผ่านเข้าแอคติเวเตอร์โดยผ่านโรตามิเตอร์ 0-300 นอมัลลิตรต่อช่ัวโมง

3.2.17 เครื่องผลิตไอนํ้าอิ่มดัวยวดยิ่ง (Boiler ) ของบริษัท Clever Brook Company, 
Model Mloox-30 Senal No.L 75240/Pressure 150 psi. /input 25,500 BTU/Hr.โดยใช้เชื้อเพลิง 
นำมันดีเซล ส่งผ่านวาล์วลดความดัน ( Steam pressure reducing valves ) เพือควบคุมให้อัตรา 
การไหลของไอนำลมํ่าเสมอ แล้วส่งผ่านท่อส่งไอนํ้าทำด้วยสแตนเลสมีเส้นผ่านศูนย์กลาง !/4 น้ิว 
ก่อนเข้าเครื่องแอคติเวเตอร์ ส่งผ่าน steam trap เพื่อดักนํ้าออกจากท่อส่งนํ้า แล้วส่งผ่านเคร่ืองทำ 
ความร้อน (Preheater ) เพื่อทำให้!อนำเป็นไอนํ้าอิ่มดัวยวดยิ่งอยู่ตลอดเวลาก่อนเข้าเครื่องแอคติ 
เวเตอร์หรือเคร่ืองกระตุ้น

3.2.18 เคร่ืองคาร์บอไนเชอร์แบบเบดน่ิง ( รูปท่ี 3.1 ) ตัวเตามีลักษณะเป็นทรงกระบอก 
ทำด้วยเหล็กกล้าไร้สนิม SS.316 หนา 4 มิลลิเมตร เส้นผ่านศูนย์กลางภาย'ใน 15.8 เซนติเมตร สูง 
115 เซนติเมตร ด้านล่างมีแผ่นกระจายก๊าซ( สำหรับในการศึกษาครั้งนิ้ใข้อากาศ ) และเทอร์โมคัป 
เปิลลำหรับตรวจวัดอุณหภูมิภายในเบดซึ่งเทอร์โมคัปเปิล( ชนิด โคเมล-อลูเมลแบบเค ) จะต่อเข้า 
กับอุปกรณ์ชุดควบคุมอุณหภูมิอัตโนม้ติแบบเข็ม ( ควบคุมอุณหภูมิในช่วง 0-1000 องศาเซลเซียส) 
ซึ่งเป็นวงจรไฟฟ้าสวิทช์แม่เหล็กควบคุมการป้อนไฟฟ้าให้กับขดลวดความร้อนขนาดกำลังไฟฟ้า
2,000 วัตต์ ซ่ึงพันอยู่รอบตัวเตาและฝังด้วยคอนกรีตทนไฟ ภายนอกหุ้มด้วยใยเซรามิกส์ทนความ 
ร้อน เพื่อป้องกันการสูญ เลียความร้อนในขณะที่ทำการคาร์บอไนช์ตัวอย่าง

3.2.19 เครื่องแอคติเวเตอร์ ( รูปท่ี 3.2 ) ซึ่งประกอบด้วยส่วนสำคัญดังนิ้ ส่วนของเบดท่ีใช้ 
สำหรับการเกิดปฏิก๊เยา เป็นเบดทรงกระบอกท่ีมิแส้น.กานศูนย์กลาง 12.7 เซนติเมตร ความลึกของ 
เบด 30.5 เซนติเมตร ผนังฉาบด้วยคอนกรีตทนไฟ หนา 8 เชนติเมตร ซึ่งภายในคอนกรีตมีขดลวด 
ความร้อนขนาดกำลังไฟฟ้า 1,000 วัตต์ยาวประม"!ณ 4 เมตร ฝังตัวอยู่ด้านนอกลดหุ้มด้วยเหล็ก 
หนา 0.5 มิลลิเมตร และปลายทั้ง 2 ข้างของขดลวดต่อเข้ากับเครื่องจ่ายไฟ ( A.c ARC Welder 
Model KR 250) ซึ่งเครื่องจ่ายไฟถูกควบคุมกามทำงานด้วยชุดควบคุมอุณหภูมิที่แผงควบคุม นอก 
จากนี้ด้านล่าง-ของตัวเบดมีตัวเทอร์โมคัปเปิก ซ่ี ใทำหนาที่ตรวจวัดอุณหภูมิภายในเบดหรือ reactor 
แล้วส่งสัญญาณเข้าเครื่องวัตอุณหภูมิขนิดเข็ม 0-1.200 องศาเซลเซียส ด้านบนของส่วนเกิด 
ปฏิกิริยาทำด้วยเหล็กซนิดเดียวกัน มีเส้นผ่านศูนย์กลางเท่ากับตัวเบด สูง 20 เซนติเมตร และจะ 
ต่อเข้ากับไซโคลน ส่วนด้านล่างทำด้วยแผ่นเหล็กชนิดเดียวกันกับตัวเบด มีลักษณะเป็นรูปกรวย 
ลามเหลี่ยมมีความยาวประมาณ 60 เซนติเมตร ปากกรวยมีเส้นผ่านสูนย์กลาง 28 เซนติเมตร ซ่ึง 
มีขนาดเท่ากับตัว reactor และมีแผ่นกระจายก๊าซ (Distributor) เส้นผ่านศูนย์กลางประมาณ 13
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เซนติเมตร มีความละเอียดของรูประมาณ 0.300 มิลลิเมตร และมีท่อทำด้วยสแตนเลส ขนาดเล้น 
ผ่านศูนย์กลาง 1/4 น้ิว จำนวน 2 ท่อ โดยที่ท่อบนเป็นท่อล่งไอนํ้าอิ่มตัวยวดยิ่งจาก Boiler ส่วนท่อ 
ด้านล่างเป็นท่อล่งอากาศ จากเครองอัดอากาศ และก๊าชคาร์บอนไดออกไซด์ จากอัง ( feed เข้าไป 
พร้อมอากาศ)

นำส่วนประกอบทง 3 ส่วนมาต่อเข้าด้วยอัน โดยที่ส่วนบนใช้วิธีเชื่อมเหล็กให้ติดอัน ส่วน 
ด้านล่างของเบดยึดติดอับกรวยลามเหลี่ยม โดยใช้นํอตตัวใหญ่ 4 ตัว ส่วนช่องลี่เหลี่ยมที่ออกแบบ 
เป็นประตูปิดเปิดที่กรวยลามเหลี่ยมด้านบน ลำหรับเอาตัวอย่างออกจาก Reactor หลังจากถ่านถูก 
กระตุ้นเป็นถ่านอัมมันด์เริยบร้อยแล้ว ซ่ึงประตูปิดเปิดนี้ ต้องชีลด้วยเชือกประเกินอย่างดี เพ่ือป้อง 
อันการรั่วซึมของไอนํ้าอิ่มตัวยวดยิ่ง ขณะป้อน'ไอนี้าเ'ข้าIบด (Reactor)

หน่วยเป็นมิลลิเมตร

รูปที่ 3 .า แลดงขนาดของส่วนเกิดปฏิกิร ิยาของเคริองศาร์บอไนช์เชอร์แบบเบดนิง ( Fixed

Bed )
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1 . ส่วนเกิดปฏิกิริยา
2 . วาล์วเปิด-ปิด สำหรับใส,วัตถุดิบ

3. ฝาเปิด-ปิดสำหรับเอาตัวอย่างออก

4. ไซโคลน

ร-ท่อส่งไอนํ้ายวดยิ่ง 
ร-โรตามิเตอร ์
7-ท่อส่งอากาศ

ร-ท่อส่งก๊าชคาร์บอนไดออกไซด์

9 .แผ่นกระจายก๊าช

รูปท่ี 3.2 แสดงขนาดและส่วนประกอบของเครื่องแอคติเวเตอร์ โดยใช้ไอนํ้าร้อนยวดยิ่งและ 
ก๊าชคาร์บอนไดออกไซด์ในการกระตุ้น
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3.3 สา?เคมี แบ่งเป็น 2 ข้ันตอน คือ

3.3.1 ขั้นตอนการผลิต Conc.HC I 1 Na2S20 3 . Kl 1 \2 1 K I0 3 1 M ethylene b lue 1 So lub le  
starch

3.3.2 ข ั้นตอนศึกษาความจุในการการดูดซับลี ได้แก่ K2C r20 7 ชนิด V o lum e tic  s tanda rd  
และ Labo ra to ry  g rade  1 C o n c .H N 03 1 NH4OH

3.4 ซันตอนดำเนินการทดลอง

3.4.1 วิเคราะห์คุณสม•มติเบื้องต้นของไม้โกงกาง ได้แก่

- VCM

- FC 
Ash
Moisture

- พื้นที่ผิวรูพรุนทั้งหมด

- พื้นที่ผิวรูพรุนขนาดกลาง

- พื้นที่ผิวรูพรุนขนาดเล็ก

3.4.2 การคาร์บอไนซ์ตัวอย่าง

ชั่งตัวอย่างไม้โกงกาง 400 กรัม ใส่ลงในตะกร้าที่ทำด้วยลวดทนไฟ แล้วใส่ลงใน 
เครื่องคาร์'นอ'ในเชอร์ปิดฝา'ให้สนิท

- ให้ความร้อนแก่เครื่องคาร์บอไนเชอรั พร้อมทั้งป้อนอากาศเพื่อ'ใ'ห้ใม้โกงกางลุก'ไหม้ 
ได้เร็วขึ้น เมื่อครบเวลาทิ้งไวิโนเตาประมาณ 30 นาที แล้วนำถ่านออกจากเตา ทิ้งให้เย็นแล้วนาบใส่ 
ถุงปิดปากถุงให้สนิท ชั่งนํ้าหนักเพื่อหาปริมาณของผลิตภัณฑ์ที่ได้

- ทำการทดลองโดยทำการแปรอุณหภูมิที่ 250 ,300 1 350 1 400 องศาเขลเชียล ท่ี 
เวลา 20 1 40 ,60 นาที

- ทำการวิเคราะห์คุณลมบ ้ต ิโดยประมาณของถ่าน เพ่ือห าภาวะที่เหมาะลม 
( อุณหภูมิและเวลา )

- ทำการคาร์บอไนช์ตัวอย่างไม้โกงกาง ให้ได้ถ่านไม้โกงกางปริมาณมากพอควร เพ่ือ 
นำไปหาภาวะที่เหมาะสมในการกระตุ้น

3.4.3 การกระตุ้น
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นำถ่านไม้โกงกางมาบดด้วยเครื่องบดหยาบและเครื่องบดละIอียด นำมาคัด 
ขนาดโดยวิธี sieve analysis โดยแฝงออกเป ็น4 ขนาด ด ังน ี้4.75-2.36 ,2.36-1.18 1 1.18-0.6 1

0.6-0.355 1 <0.355มิลลิเมตร
- ให้ความร้อนแก่เครื่องแอคติเวเตอร์ เมื่ออุณหภูมิในเบดเป็น 600 องศาเซลเชียล 

ใส่ตัวอย่างถ่านไม้โกงกางขนาด 4-6 มิลลิเมตร ( มีปริมาณมากที่สุด ) จำนวน 150 กรัม แล้วให ้
ความร้อนแก่ Reactor จนกระทั่งถึงอุณหภูมิที่ต้องการแล้วป๋อนไอนํ้าอิ่มตัวยวดยิ่งเข้าสู่เบด โดยใช้ 
อากาศอัดและคาร์บอนไดออกไซด์ในอัตรา 5 l/min. (ณ อุณหภูมิห้อง) จนครบเวลาที่ต้องการ ปิด 
ส'วิทชไฟเพื่อหยุด'ให้ความร้อนแก่Iบด ป๋อนไอนํ้าอิ่มตัวยวดยิ่งต่อประมาณ 30 นาที ทิ้งไวิในเบดต่อ 
อีก 30 นาที แล้วเอาตัวอย่างออกทิ้งให้เย็นในที่อับอากาศ

- แปรอุณหภูมิและเวลาในการกระตุ้น คือ 700 ,750 1 800 1 850 องศาเซลเซียส ท่ี 
30 ,60 ,90 และ 120 นาที แล้วนำถ่านที่ได้ ณ ภาวะต่างๆ มาวิเคราะห์คุณสมบัติ ทางกายภาพ 
และทางเคมี เพื่อหาภาวะที่เหมาะสมในการกระตุ้นถ่าน

- อุณหภูมิและเวลาที่เหมาะสมในการผลิตถ่านกัมมันต์ โดยพิจารณาจากค่าการ 
ดูดซับไอโอดีนและพื้นที่ผิวรูพรุนทั่งหมด

- นำภาวะดังกล่าวมาทำการทดลอง กระตุ้นคับถ่านขนาดต่างๆที่เหลือ 4.75-2.36 
,2.36-1.18 , 1.18-0.6 ,0.6-0.355 และ< 0.355 มิลลิเมตร

- ทำการวิเคราะห์คุณสมบัติต่างๆของถ่านและขนาดเพื่อหาขนาดถ่านที่ให้ค่าการ 
ดูดซับไอโอดีนสูงสุด มาผลิตเป็นถ่านคัมมันต์แล้วนำมาใช้ในการหาความจุในการดูดซับสีต่อไป

3.4.4 ศึกษาความจุในการดูดซับสี

ในการศึกษาทดลองหาความจุในการดูดซับสีได้ทำการศึกษาการดูดซับสีอิออนของ 
Cr (VI) โดยใช้ Potassium dichromate ในภาวะสารละลายเป็นกรดโดยแปงออกเป็นขั้นตอนดัง 
ต่อไปนี้

ก. ศึกษาการเปลี่ยนแปลง Adsorption spectrum ของสารละลาย K2Cr20 7 เม่ือ pH 
เปลี่ยนแปลงไป

เตรียมสารละลาย Potassium dichromate ความเข้มข้น 1.7X 104M ที pH =1,

2 ,3 ,4 และ 5

นำสารละลาย Potassium dichromate ดังกล่าว!ปวัด Absorption Spectrum  
โดยมี wave length ต้ังแต่ 200-900 นาโนเมตร

ข. ศึกษาการเปลี่ยนแปลง pH ของสารละลายกรด H N 03 เม่ือ equilibrate คับถ่าน 
คัม-มันต์ผลิตจากไม้โกงกาง

- หาความเป็นกรด-ด่าง ของถ่านแต่ละขนาด (ASTM D 3838:1991 ภาคผนวก ก.)
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- เตรียมสารละลายกรดไนตริกที่ความเข้มข้นต่างๆ คือท่ี 0.1 1 0.01 และ 0.001 M 
(pH 1 1 2 และ 3 ตามลำดับ )

ชั่งถ่าน 0.25 กรัม ( บันทึกนํ้าหนักละเอียดถึงทศนิยมตำแหน่งที่ 4 ) แช่ในสาร 
ละลายกรดไนตริกที่ pH ต่างๆดังกล่าว แล้วบันทึกการเปลี่ยนแปลง pH ของกรดไนตริกที่ระยะ 
เวลาต่างๆ ภายใน 196 ชั่วโมง

ค. Kinetic studies ของถ่านกัมมันต์

เตรียมสารละลาย Potassium dichromate เข้มข้น 3.3X 10"4 M ในสารละลาย 
กรดไนตริกให้มี pH = 1 และpH ะ=2

- ชั่งถ่านดัมนันต์ 0.25 กรัม (บันทึกนํ้าหนักละเอียดถึงทศนิยมตำแหน่งที่ 4 ) ปิเปต 
สารละลาย Potassium dichromate ที่เตรียมไว้ ณ pH=1 และ pH=2 จำนวน 25.0 มิลลิเมตร 
ผสมลงในดัวอย่างถ่านกัมมันต์ตั้งทิ้งไว้เป็นเวลา2 0 น าท ี1 , 2 , 3 , 4 , 5 , 6 , 7 , 8 , 9  และ2 4 ช่ัว

โมง

- เมื่อครบกำหนดเวลาดังกล่าว นำสารละลายมากรองเอาถ่านก้มมิ''นต์ออกด้วย 
กระดาษกรอง Whatman No.1 ส่วนของ filtrate นำไปวัดค่าการดูดกลืนแลง ณ ความยาวคลื่น

350.2 นาโน-เมตร

- นำค่าการด ูด กลืนแลง ณ ความยาวคลื่น 350.2 นาโนเมตรไปเทียบกับกราฟมาตรา 
ฐาน ภาพที่ได้คือ ความเข้มข้น1ของ'ได'โครเมตอิออนท่ีเหลือ (มก./ล. )

- นำข้อมูลที่ได้มาสร้างกราฟเพื่อหาความสัมพันธ์ระหว่าง Cr20 72" ที่ถูกดูดซับ (มก./

ก .)ก ับ เวลา(ช ั่ว โมง)

ง. ศึกษา adsorption Isotherm

เตรียมสารคะลาย Potassium dichromate ให้มีความเข้มข้นต่างๆ คือ 
11.7X10 5,1.7X10‘4,2.5X10"!,3.3X10'4,5.0X10’4 และ 8.3X10 4 M ในสารละลายกรดไนตริกที่มี 
pH =1และpH=2

- นำสารละลายดังกล่าว ไปวัดค่า absorbance ณ ความยาวคลื่น 350.2 นาโนเมตร 
แล้วนำไปเทียบกับกราฟมาตราฐาน ของ Cr20 72’ เพื่อหาปริมาณความเข้มข้นที่แท้จริงของ Cr20 72 
ก่อนถูกดูดซับด้วยถ่านกัมมันต์

- ชั่งถ่านกัมมันต์ 0.25 กรัม ( บันทึกนํ้าหนักละเอียดถึงทศนิยมตำแหน่งที่ 4 ) ปิเปต 
สารละลาย Potassium dichromate ที่เตรียมไว้ ณ ความเข้มข้นต่างๆที่ pH = 1 และ pH=2 จำนวน

25.0 มิลลิกรัมผสมลงในตัวอย่างค่านกัมมันต์ตั้งทิ้งไว้จนกระทั่งครบเวลาตามที่ศึกษาได้จากข้อ ค.
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- เมื่อครบกำหนดเวลาดังกล่าว นำสารละลายมากรองเอาถ่านกัมมันต์ออกด้วย 
กระดาษกรอง Whatman No.1 ส่วนของ filtrate ไปวัดค่าการดูดกลืนแสง ณ ความยาวคลื่น
320.5 นาโนเมตร

- นำค่าการดูดกลืนแสง ณ ความยาวคลื่น 320.5 นาโนเมตร ไปเทียบกับกราฟ 
มาตรา-ฐาน (ภาคผนวก ) ค่าที่ได้ คือ ความเข้มข้นของไดโครเมตอิออนที่เหลือ (มก./ล. )

- นำข้อมูลที่ได้มาสร้างกราฟเพื่อหาความสัมพันธ์ระหว่างปริมาณ Cr20 72' ที่ถูกดูด 
ซับ mg/g กับ ความเข้มข้นของ Cr20 72' (ppm) ที่เหลือจากการดูดซับ

ไมโกงกาง

วิเคราะห์ค ุณสม'มติเบ ื่องต้น1
คา!บอไน เชช ั่นJ

หาภาวะทีเหมาะสม และวิเคราะห์ค ุณสมป้ต ิโดยประมาณ

กระต้นหาภาวะทีเหมาะสม และวิเคราะห ์ค ุณสมมติโดยประมาณ

y
คัดขนาด 5 ขนาด

(4.75-2.36,2.36 -1.18,1.18-0.6,0.6-0.355.<0.355 mm.)Ï
หาขนาดถ่านทีเหมาะสมในการกระตุ้น

▼
หาความจุในการดูดซับ

รูปท่ี 3.3 ขนตอนการดำเนินการศึกษา

3.4.5 ผลการศึกษาและวิจารณ์ผลการศึกษา
3.4.6 สรุปผลการศึกษาและข้อเสนอแนะ
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รูปท่ี 3.4 เคร่ืองคาร์บอไนเซอร์แบบเบดน่ิง

ร ู! ]ท ี่ -3 ,5  เ ค ร ื่อ ง แ อ ค ต ิเ ว เ ต อ ร ์ก ร ะ ต ุ้น ด ้ว ย 'ไ อ 'น ํ้า อ ิ่ม ต ัว ย ว ด 'ย ิง แ ล ะ ค า ร ์บ อ น ไ ด อ อ ก ไ ซ ด ํ
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รูปท่ี 3.8 เครองบดหยาบ (Hammer mill)

รูปท่ี 3.9 เครองบดละเอียด
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รูปท่ี 3.11 โรตามิเตอร์อากาศอัด
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รูปท่ี 3.12 ตู้อบ WT binder
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รใ_|ท่ี 3.15 เครอง'ไดค่าการดูดกลืนแสง SPECTRONIC -  2า
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รปท่ี 3.17 เครองชั่งละเอียด



6 1
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รูปท่ี 3.20 แสดงขั้นตอนการหากราฟมาตราฐานของสารละลาย K2Cr20 7
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