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This research aimed at studying forms of hydrolysis products of aluminum alkoxide
produced from the reaction between triethylaluminum and ethyldiethanolamine in the white
mineral oil. The analysis in the study was accomplished both quantitatively and qualitatively,
by the applications of NMR, FTIR, AAS, SEM, particle size analyzer, and CHNS/O analyzer.
The analysis could be categorized into four aspects; namely, the reduction of aluminium
content in oil, particle size and crystal lattice of hydrolysis products, oil content obtained after
hydrolysis, and change in functional groups in oil after hydrolysis. Correspondingly, the
following factors were investigated; mass ratio of water to aluminium, temperature, mixing
speed, and time. According to the experiments, it was found that none of the stated factors
had an effect in reducing the aluminium content in white mineral oil. Since after the
hydrolysis, the aluminium compound could form to a larger lattice making it easy to separate
from the oil phase after the hydrolysis which give low rate of reversible reaction. This was
consistent with the results of the succeeding experiments where change in functional groups
in oil phase after the hydrolysis was studied. As for the study of particle size and crystal
lattice after hydrolysis, and oil content obtained from hydrolysis depends significantly on
temperature, mixing speed and mass ratio of water to aluminium due to the occurrence of
different form of products. At low temperature, high mixing speed, long reaction time and high
water content, aluminium trihydroxide is formed whose lattice size is small and connected by
Van der Waals’ forces, and is able to distribute in oil phase. Therefore oil separation
efficiency is low. On the other hand, at high temperature, low mixing speed, short reaction
time and low water content, the products tend to form the larger and stronger particle size of
covalent bonding  which could be easier separated from oil phase.
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บทที่1

บทนํา

1.1 ความเปนมา

อะลูมิเนียมอัลคิลเปนสารประกอบที่นิยมใชในอุตสาหกรรมการผลิตพอลิเมอร โดย
เฉพาะอยางยิ่งพอลิโอเลฟนส เชน พอลิเอทิลีน และพอลิโพรพิลีน โดยทําหนาที่เปนตัวเรง
ปฏิกิริยาหรือเปนสารชวยในการพอลิเมอไรเซชัน เน่ืองจากเปนสารประกอบที่สามารถละลายได
ในตัวทําละลายอินทรียไดดี และดวยความที่เปนสารที่วองไวตอการเกิดปฏิกิริยากับออกซิเจน
และน้ํา [1] เราจึงมักพบการใชงานของสารประกอบอะลูมิเนียมดังกลาว ในรูปของสารละลายใน
ตัวทําละลายอินทรีย เชน เฮกเซน เฮปเทน และน้ํามันแรขาว (White mineral oil) ซึ่งนอกเหนือ
จากการใชตัวทําละลายอินทรียรวมกับอะลูมิเนียมอัลคิลในกระบวนการพอลิเมอไรเซชันแลว ตัว
ทําละลายอินทรียเหลานี้ยังถูกใชสําหรับการกําจัดหรือแยกสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคิลที่เหลือ
จากปฏิกิริยาพอลิเมอไรเซชันออกจากสารตั้งตนอ่ืนๆอีกดวย อันเปนสาเหตุหนึ่งของการเกิดของ
เสียอันตรายจากกระบวนการผลิตพอลิโอเลฟนส

ในปจจุบันไดมีการเติมสวนผสมของตัวทําละลายอินทรียที่เปนสารประกอบประเภท
เอทานอลเอมีนซ่ึงสามารถทําปฏิกิริยากับสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคิลไดดี เกิดเปนผลิตภัณฑ
ในรูปของสารประกอบอัลคอกไซด [2] โดยการเปลี่ยนรูปของสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคิลในตัว
ทําละลายดังกลาว สงผลใหสมบัติในการดูดซึมสารอะลูมิเนียมอัลคิลของตัวทําละลายอินทรียดี
ขึ้น  อยางไรก็ดี วิธีการขางตนยังไมไดแกไขปญหากากของเสียที่เกิดขึ้นอยางเบ็ดเสร็จ งานวิจัย
นี้จึงมุงเนนที่จะทําการศึกษารูปแบบของผลิตภัณฑที่เกิดจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบ
อัลคอกไซดในตัวทําละลายอินทรีย คือนํ้ามันแรขาวที่เกิดจากปฏิกิริยาระหวางสารประกอบ
อะลูมิเนียมอัลคิลคือไตรเอทิลอะลูมินัม (Triethylaluminum) และสารประกอบเอทานอลเอมีนคือ 
เอทิลไดเอทานอลเอมีน (N-Ethyldiethanolamine, EDEA) โดยใชน้ํา [3]  เพ่ือใชผลการศึกษานี้
เปนแนวทางในการแยกสารประกอบอะลูมิเนียม [4] ออกจากตัวทําละลายอินทรียตอไป  ซึ่งหาก
เปนผลสําเร็จ จะสามารถหมุนเวียนตัวทําละลายไปใชในกระบวนการผลิตไดอีก อันเปนการลด
ของเสียทางหนึ่งดวย

1.2 วัตถุประสงคของการวิจัย

ศึกษารูปแบบของผลิตภัณฑที่เกดิจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซด
ที่เปนผลิตภัณฑของปฏิกิริยาระหวางไตรเอทิลอะลูมินัมและเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่ละลายอยูใน
น้ํามันแรขาว
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1.3 ขอบเขตของการวิจัย

ศึกษารูปแบบของผลิตภัณฑที่เกิดจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซด
ดวยน้ํา ที่มีความเขมขนของอะลูมิเนียมอัลคอกไซดไมเกิน 4,000 มิลลิกรัมตอลิตรในน้ํามันแรขาว 
โดยมีขอบเขตของการศึกษาดังนี้

1. อัตราสวนโดยน้ําหนักระหวางน้ําตออะลูมิเนียมอัลคอกไซดในชวง 10 ตอ 1  ถึง 50 ตอ 1
2. อุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส อยูในชวงอุณหภูมิหอง ถึง 80 องศาเซียลเซียส
3. ความเร็วรอบของการปนกวน  อยูในชวงความเร็ว 100  ถึง 300 รอบตอนาที
4. ระยะเวลาในการทําปฏิกิริยา อยูในชวงเวลา 1 – 30 นาที

1.4 ประโยชนที่ไดรับ

จากผลการศึกษารูปแบบของผลิตภัณฑที่เกิดจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบของ
อะลูมิเนียมอัลคอกไซดในน้ํามันแรขาวดวยน้ํา  คาดวาจะเกิดประโยชนดังนี้คือ

1. ทราบรูปแบบของผลิตภัณฑที่เกิดขึ้นหลังการไฮโดรไลซิส
2. ไดแนวทางการแยกสารประกอบของอะลูมิเนียมที่เกิดจากการทําปฏิกิริยาระหวาง

อะลูมิเนียมอัลคิลกับเอทิลไดเอทานอลเอมีนออกจากน้ํามันแรขาว เพ่ือนําน้ํามันแร
ขาวกลับมาใชใหม

1.5 ข้ันตอนดําเนินงานวิจัย

1. สํารวจและคนควาขอมูลของงานที่เกี่ยวของ
2. วิเคราะหปริมาณของสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดและหาหมูโครงสรางของ

สารที่เปนผลิตภัณฑระหวางไตรเอทิลอะลูมิเนียมกับเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํา
มันแรขาวที่ไดจากโรงงานอตุสาหกรรม

3. ตรวจสอบสมบัติทางกายภาพของตัวอยางจากโรงงาน ตัวอยางเชน ความหนืด และ
ความหนาแนน

4. ออกแบบและจัดสรางอุปกรณในการไฮโดรไลซิส
5. ทําการไฮโดรไลซิสสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันแรขาวดวยน้ํา ในสภาวะการ

ทดลองตางๆ คือ ที่อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตอสารประกอบอะลูมิเนียมในชวง
10 ตอ 1  ถึง 500 ตอ 1  โดยเกิดปฏิกิริยาในชวงอุณหภูมิหองถึง 80 องศา
เซลเซียส และมีการปนกวนสาร ดวยความเร็วในชวง 50 ถึง 700 รอบตอนาที ใน
ชวงเวลา 1 – 60 นาที
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6. ทําการวิเคราะหผลิตภัณฑที่เกิดขึ้น โดยพิจารณาจากลักษณะเฟสของสารที่เกิดขึ้น
(เชน คอลลอยด เจล ตะกอน ฯลฯ) และจําแนกผลิตภัณฑดังกลาวจากสมบัติตางๆ
เชน ขนาดของอนุภาค  ความหนาแนน

7. ทดสอบหาหมูโครงสรางของสารที่เกิดขึ้นหลังไฮโดรไลซิส
8. ทดสอบปริมาณอะลูมิเนียมที่คงคางในเฟสน้ําและน้ํามัน รวมทั้งสมบัติทางกายภาพ

อ่ืนๆ เพ่ือประกอบการวิเคราะหขางตน
9. สรุปงานวิจัยและเขียนวิทยานิพนธ



บทที่ 2

ทฤษฎีและงานวิจัยที่เก่ียวของ

ในการทดลองนี้สารประกอบอะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาว เปนสารที่ไดมาจากกระบวน
การผลิตพอลิเอทิลีนที่ใชอะลูมิเนียมอัลคิลเปนตัวชวยเรงปฏิกิริยา โดยใชอัลคานอลเอมีนในน้ํา
มันแรขาวเปนตัวดูดซึม ดังน้ันจึงควรทราบทฤษฎีและการทําปฏิกิริยาที่เกี่ยวของกับนํ้ามันแร
ขาว อัลคานอลเอมีนและสารประกอบอะลูมิเนียมใน 3 รูปแบบ คือ รูปแบบแรกเปนอะลูมิเนียม
อัลคิลในกระบวนการผลิตกอนการดูดซึมดวยน้ํามันแรขาว รูปแบบที่สองคือสารประกอบ
อะลูมิเนียมที่เปนผลิตภัณฑระหวางอะลูมิเนียมอัลคิลกับอัลคานอลเอมีน  รูปแบบที่สามเปนสาร
ประกอบอะลูมิเนียมที่ผานการไฮโดรไลซิสแลว

2.1  นํ้ามันแรขาว (White Mineral Oil)

(CAS. Regis. NO. 8042-47-5) อาจเรียก เคยดอล (kaydol)  นูจอล (nujol) หรือ น้ํามัน
พาราฟน (paraffin oil) มีความหนาแนนในชวง 0.82 ถึง 0.87 เปนของเหลวใส แตอาจมีสีและ
กลิ่นเล็กนอย ไมละลายในน้ํา และ แอลกอฮอล ละลายในเบนซีน คลอโรฟอรม และ อีเทอร ซึ่ง
ไดมาจากอนุพันธของปโตรเลียม  โดยทั่วไปมักใชในการหลอลื่น และจุดประสงคอ่ืนๆใน
กระบวนการผลิต เปนนํ้ามันที่ใชในการเปนตัวทําละลายเพื่อไปดูดซึมอะลูมิเนียมอัลคิลที่เหลือ
ในกระบวนการผลิตพอลิเมอร   เพ่ือปองกันการทําปฏิกิริยาของอะลูมิเนียมอัลคิลกับออกซิเจน
และนํ้าซึ่งเปนปฏิกิริยาที่รุนแรง  และเนื่องจากอะลูมิเนียมอัลคิลเปนสารประกอบที่สามารถ
ละลายในตัวทําละลายอินทรียไดดี จึงใชน้ํามันแรขาวในการกําจัดหรือแยกสารที่เหลือจาก
ปฏิกิริยาพอลิเมอไรเซชันออกจากสารตั้งตนอ่ืนๆ อีกดวย

2.2   อัลคานอลเอมีน (Alkanolamine)

เปนกลุมของอะมิโนชนิดที่เปนแอลกอฮอล โดยไนโตรเจนจะจับกับอะตอมของคารบอน
ที่เปนของหมูแอลกอฮอล  เปนของเหลวหนืดที่ละลายน้ําได  และมีคุณสมบัติเปนเบส โดยถา
เปนโมโนอัลคานอลเอมีนจะมีความเปนเบสใกลเคียงกับสารละลายแอมโมเนีย ในขณะที่
ไดอัลคานอลเอมีนและไตรอัลคานอลเอมีนจะมีความเปนเบสนอยกวาแอมโมเนีย  หรือเม่ือเรียง
ตามลําดับความเปนเบส คือ โมโน > ได > ไตรอัลคานอลเอมีน  นอกจากนั้นยังมีคุณสมบัติคือ 
สวนใหญจะละลายไดดีมากในตัวทําละลายมีขั้ว ไมละลายในตัวทําละลายไมมีขั้ว  และละลายได
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บางในเฮปเทน (n-Heptane)   โดยอัลคานอลเอมีนจัดเปนสารลดแรงตึงผิว (Surface active 
agent) เน่ืองจากภายในโมเลกุลประกอบดวยทั้งสวนที่มีขั้ว (Hydrophilic moiety) และสวนที่ไม
มีขั้ว (Hydrophobic moiety) ซึ่งเปนสายกิ่งของหมูอัลคิล  ทําใหอัลคานอลเอมีนสามารถกระจาย
ตัวอยูระหวางสองวัฏภาคที่มีคุณสมบัติของความเปนขั้วที่แตกตางกันคือ ระหวางวัฏภาคของน้ํา
และน้ํามัน  โดยนําไปใชประโยชนใชทําปฏิกิริยากับไขมันอ่ิมตัวสายยาว (Long chain fatty 
acids) ที่ อุณหภูมิหองใหสบูของอัลคานอลเอมีนที่ เปนกลาง เรียกอัลคานอลเอไมด 
(Alkanolamides) และมีลักษณะเหมือนขี้ผึ้งไมมีรูปผลึก ซึ่งนําไปใชประโยชนเปนตัวที่ทําใหสาร
ละลายแขวนลอยกระจายและคงตัวอยูในตัวกลาง (Emulsifiers)  และมีการใชประโยชนในดาน
เปนตัวคะตะลิสตของกระบวนการผลิตยูรีเธน (Urethane Catalysts) ซึ่งจะใชเพียงสารเดียวหรือ
ผสมกับสารอื่นในการผลิตยูรีเธนโฟม (Urethane foam) โดยจะไปชวยทําใหเกิดฟองอากาศและ
ทําใหเจลเกิดการแข็งตัว [35] นอกจากนั้นที่ใชบอยๆคือ ในรูปของสารละลายอัลคานอลเอมีน 
ซึ่งนําไปใชในกระบวนการที่มีไฮโดรคารบอนเปนวัตถุดิบในโรงงาน  โดยใชประโยชนในการแยก 
กาซเปรี้ยว (Acid gas) เชน คารบอนไดออกไซด และ ไฮโดรเจนซัลไฟด ออกจากสายของ
ไฮโดรคารบอนดิบ และใหผลิตภัณฑเปนเกลือ  และชนิดที่ใชบอยคือเมทธิลไดเอทานอลเอมีน 
(MDEA)  ซึ่งมีประสิทธิภาพในการแยกกาซเปรี้ยวมากกวาอัลคานอลเอมีนตัวอ่ืน  นอกจากนั้น
ยังมีชื่ออ่ืนๆอีกเชน Alkylolamide  [36]   สําหรับชนิดที่เปนองคประกอบของสารประกอบ
อะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาวที่ใชในกระบวนการดูดซึม คือเอทิลไดเอทานอลเอมีน
(N-Ethyldiethanolamine CAS.NO. 139-87-7) ซึ่งมีความหนาแนน 1.014 กรัมตอมิลลิลิตรโดย
มีปริมาณของเอทิลไดเอทานอลเอมีน  ที่ถูกดูดซึมเขาทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมไตรเอทิลในน้ํา
มันแรขาวคิดเปนรอยละ  2.66 โดยน้ําหนัก (ภาคผนวก ฑ)

2.3   อะลูมิเนียมอัลคิล (Aluminium Alkyl)

ชนิดที่ใชในกระบวนการผลิตพอลิเมอรเปนอะลูมิเนียมไตรเอทิล (Aluminium triehtyl; 
CAS No. 97-93-8 หรือ 15203-25-5) ซึ่งใชเปนคะตะลิสตรวมในกระบวนการผลิตพอลิเอทิลีน
(Polyethylene) คือใชรวมกับไททาเนียมเตตระคลอไรด (TiCl4)  โดยปฏิกิริยาที่ทํากับออกซิเจน
จะเปนปฏิกิริยาที่รุนแรง ดังนี้

 Al(C2H5)3  (l) + 10.5 O2 (g)                  0.5 Al2O3 (s) +  7.5 H2O (l)
+  6 CO2  (g) +  ∆H = 45,196 kJ      (2.1)
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ดังนั้นในกระบวนการผลิตจึงใชน้ํามันแรขาวผสมกับเอทิลไดเอทานอลเอมีนเปนตัวดูด
ซึมอะลูมิเนียมไตรเอทิลเพ่ือปองกันการทําปฏิกิริยากับออกซิเจน ซึ่งพลังงานที่ไดจากปฏิกิริยา
อาจทําใหเกิดการระเบิดได

2.4   อะลูมิเนียมอัลคอกไซด

อะลูมิเนียมอัลคอกไซดเปนผลิตภัณฑที่เกิดจากการทําปฏิกิริยาระหวางอะลูมิเนียม
อัลคิลกับออกซเิจนโดยมีสมการการเกิดปฏิกิริยาดังนี้

Al(C2H5)3 (l) + 1.5 O2 (g)               Al(OC2H5)3 (l)             (2.2)

นอกจากนั้นสารประกอบซึ่งเกิดจากปฏิกิริยาระหวางอะลูมิเนียมอัลคิลกับอัลคานอล
เอมีนเชน อะลูมาเทรน ซึ่งเกิดจากอะลูมิเนียมไตรอัลคิลกับ ไตรเอทานอลเอมีน ซึ่งมีอัลคอกซี
(-OR) สามหมู ก็จัดเปนอะลูมิเนียมอัลคอกไซดประเภทหนึ่งเชนกัน โดยการเกิดปฏิกิริยา
สามารถเกิดไดทั้งจากอะลูมิเนียมไตรเอทิล และอะลูมิเนียมอัลคอกไซด ดังสมการนี้

n Al(C2H5)3 + n (HOCH2CH2)3N                 [Al(OCH2CH2)3N ]n = 1- 4 + 3n C2H6    (2.3)

n Al(OR)3 + n (HOCH2CH2)3N                 [Al(OCH2CH2)3N ]n = 1- 4 + 3n ROH      (2.4)
 

เม่ือ R แทนหมู อัลคิล

2.5   รูปแบบของสารประกอบอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด

สารประกอบอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดมีคุณสมบัติการละลาย คือ ละลายในสารละลาย 
OH-  และ CO3

2-  ของธาตุหมู 1A  และกรดแก (Inorganic acid) ไมละลายในน้ําและแอลกอฮอล  
สารประกอบอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด  สามารถจัดตัวอยูในรูปแบบโมโนไฮดรอกไซดหรือ
ไตรไฮดรอกไซด  ซึ่งในขั้นตอนการไฮโดรไลซิส การทําปฏิกิริยาระหวางน้ํากับสารประกอบ
อัลคอกไซดอาจจะสมบูรณหรือไม หรือมีรูปแบบของสารที่เกิดขึ้นอยางไร ขึ้นกับสภาวะการทํา
ปฏิกิริยา โดยเฉพาะอัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียม [32] โดยอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่พบใน
ธรรมชาติจะถูกเรียกวาบอกไซท (Bauxite; Al2O3⋅XH2O) มีสวนประกอบของ Al2O3 อยูรอยละ 
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30 ถึง 75 และมีน้ําอยูรอยละ 9 ถึง 31 นอกนั้นเปนพวกแรในธรรมชาติชนิดอ่ืนๆ ซึ่งเม่ือมีการ
ทําใหบริสุทธิ์ขึ้น จะอยูในรูปของอะลูมิเนียมออกไซด หรือไฮดรอกไซดดังในรูปที่ 2.1  ที่สามารถ
แบงโครงสรางที่เกิดไดดังนี้

•  ไตรไฮดรอกไซด

- กิบบไซท (Gibbsite; α -Al(OH)3)
-  เบยไรท (Bayrite; β-Al(OH)3)

•  โมโนไฮดรอกไซด

- โบอีไมท (Boehmite; α-AlO(OH))
- ไดอะสปอร (Diaspore; β-AlO(OH))

โครงสรางที่มีสัญลักษณ α   ซึ่งในที่นี้คือ  กิบบไซท และโบอีไมท จะมีโครงสรางเปนลูก
บาศก (Cubically packed structural forms) และเครื่องหมาย  β  เปนโครงสรางของเหลี่ยมหก
หนา (Hexagonally packed forms) ซึ่งคือ เบยไรท  ไดอะสปอร และ คอรันดัม [22]  โดยที่
กิบบไซท จัดเปนโครงสรางของโบอีไมทที่มีการเปลี่ยนแปลงโครงสรางจากการทําปฏิกิริยาแลว  
ในขณะที่เบยไรทเปนโครงสรางของไดอะสปอรที่ที่มีการเปลี่ยนแปลงเชนเดียวกัน  ซึ่งทั้ง 4 รูป
แบบเปนการเรียกชื่อไฮดรอกไซดที่ถูกตอง  แตโดยธรรมชาติทั่วไป มักอยูในรูปโครงสรางของ
ไฮเดรตออกไซด (Hydrated oxides) ดังนี้ (ดูตารางที่ 2.1 ประกอบ)

- กิบบไซท  อยูในรูป α-Al2O3 ⋅  3 H2O
- เบยไรท อยูในรูป β-Al2O3 ⋅  3 H2O
- โบอีไมท อยูในรูป α-Al2O3 ⋅   H2O
- ไดอะสปอร อยูในรูป β-Al2O3 ⋅   H2O
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ตารางที่ 2.1  สูตรโมเลกุลและชื่อของไฮเดรตอะลูมินาที่ใชกันทั่วไป

บริษัท Aluminum Company of America = Alcoa
สูตรโมเลกุล ชื่อของ Alcoa ชื่อของ Europian Symposium CAS Regist. No.
Al(OH)3 α-alumina trihydrate Hydrargillite or gibbsite [14762-49-3]

β-alumina trihydrate Bayerite [20257-20-9] and
[12252-72-1]

AlO(OH) new β-trihydrate Nordstrandite [13840-05-6]
α-alumina monohydrate Boehmite [1318-23-6]
β-alumina monohydrate Diaspore [14457-84-2]

รูปที่ 2.1  ขั้นตอนการผลิตสารประกอบอะลูมิเนียมโดยมีสารเริ่มตนเปนบอกไซท (Bauxite) โดย
กระบวนการเบเยอร
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เน่ืองจากอะลูมิเนียม มีคุณสมบัติเปนแอมโฟเตอริก (Amphoteric) ในธรรมชาติ ซึ่งจะ
ทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเกิดอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดซึ่งทําปฏิกิริยาตอกับกรดใหเกลือออกมา 
เกิดเปนเกลืออะลูมิเนียม (Aluminum salts) หรืออะลูมิเนต (Aluminates)  แตในขั้นตอนการ
ไฮโดรไลซิส สารประกอบอะลูมิเนียมที่เกิดขึ้นอาจเกิดการรวมตัวของนิวเคลียสอะลูมิเนียม
หลายๆตัวเขาดวยกัน (Polynucleate ions) โดยมีหมูฟงกชันอ่ืนรวมอยู เชน มีหมูไฮดรอกไซด
เปนตัวเชื่อมระหวางนิวเคลียสหลายๆ ตัว  เกิดสารประกอบดังในรูปที่ 2.2

โดยโครงสรางดังในรูปสามารถเกิดปฏิกิริยาแทนที่ดวยน้ํา (H2O) ที่ตําแหนงของ
ไฮดรอกไซด หรือเม่ือมีปริมาณความเขมขนสูงๆ จะเกิดการรวมตัวกันเปนโครงสรางเจลได และ
เม่ือนํ้าหรือไฮดรอกไซดถูกแทนที่ดวยประจุลบ จะทําใหเกิดไฮดรัสออกไซด (Hydrous oxide) 
ตกตะกอนออกมา ทั้งนี้ขึ้นกับเลขโคออรดิเนชัน (Coordination number; C.N.) และประจุที่มีอยู

โดยคําวา เจล จะใชักับการเตรียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่มีรูปทรงอสัณฐาน หรือสวน
ใหญเปนอสัณฐาน (Kirk-Othmer) ซึ่งไดมาจากสารละลายของเกลืออะลูมิเนียม หรืออะลูมิเนต
ของธาตุหมู 1 นอกจากนั้นยังไดมาจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบอัลคอกไซด  โดย
อะลูมิเนียมไฮดรอกไซดชนิดนี้เปนแอมโฟเตอริก ซึ่งมีการละลายต่ํามากในน้ําดังแสดงในตาราง
ที่ 2.2  ดังน้ันจึงมีการปรับพีเอชเล็กนอยทําใหเกิดการอิ่มตัวยิ่งยวดและเกิดการตกตะกอน
(Precipitate) อยางรวดเร็วเปนตะกอนขนาดคอลลอยดที่มีความเปนผลึกต่ําและชอบน้ํา 

X

 O  O

HH

Al AlAl

รูปที่ 2.2   สารประกอบอะลูมิเนียม ที่มีหมูไฮดรอกไซดเปนตัวเชื่อมระหวางอะตอมของอะลูมิเนียม

O
AlAl  Al

O O

H H

H H

O

X

a)  หมูไฮดรอกไซดเชื่อมเฉพาะ
แนวบนของอะลูมิเนียม

b) หมูไฮดรอกไซดเชื่อมทั้งแนว
บน และแนวลางของอะลูมิเนียม
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(Hydrophilic) ซึ่งเม่ือมีความเขมขนของอนุภาคคอลลอยดในสารละลายมากๆ จะเกิดการรวมตัว
กัน (Coagulate) เปนเจลไดงาย  แตอะลูมินาที่มีลักษณะเปนเจล (Gelatinous alumina) ทุกตัว 
ไมจําเปนจะตองอยูในรูปแบบอสัณฐาน ทั้งน้ีขึ้นกับลักษณะของผลึกภายในโครงสรางที่ไดมา
จากการเตรียม โดยเจลจะประกอบดวยผลึกของไตรไฮดรอกไซด หรือออกไซดไฮดรอกไซด 
(Kirk-Othmer) ซึ่งจะตรวจสอบวาเปนเจลชนิดใดได โดยใช XRD (X-Ray Diffraction)  ทั้งนี้
สามารถเกิดไดจากทั้ง โบอีไมท  เบยไรท กิบบไซท และนอรดสแตนไดท

ตารางที่  2.2 การละลายของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด

ประเภท ประจุ การละลายที่ 20๐ C การละลายที่ 30๐ C
Al(OH)3 [Al3+] x [OH-] 1.25 x 10-33 1.92 x 10-32

AlO(OH) [AlO2
-] x [H+] 1.80 x 10-13 1.34 x 10-13

2.5.1 α-Alumina Trihydrate
α-อะลูมินาไตรไฮเดรตหรือกิบบไซทไดมาจากอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซดที่

ผานกระบวนการเบเยอร (Bayer process) ไดเปนไตรไฮเดรต  ซึ่งมีลักษณะเปนกอน
กลมขนาด 50 ถึง 100 ไมครอน ที่เกิดจากผลึกเล็กๆรูปแทง (Tabular) มีรูปทรงโมโน
คลินิก ถึงไตรคลินิกและผลึกทรงปริซึม (Prismatic crystal) ขนาด 5 ถึง 10 ไมครอน ที่
รวมกันอยู  ดังแสดงในรูปที่ 2.3 a) และ b) หรือเตรียมโดยตกตะกอนดวยโซเดียมอะลูมิ
เนต แลวลอดวยอะลูมินาเจลที่ผานการบม  แตถาปลอยใหตกตะกอนเอง (Self 
precipitation) จะไดผลึกเปนแผนบางๆ ขนาดเล็ก ซึ่งเล็กกวา 1 ไมครอน  ซึ่งมักจะมี β
-ไตรไฮเดรตปนอยูดวย ทั้งนี้ α-ไตรไฮเดรต จะมีน้ําลอมรอบอยูรอยละ 35 และมีความ
สามารถดูดซับประจุลบไดดีมาก

2.5.2 β-Alumina Trihydrate
β-อะลูมินาไตรไฮเดรตคือเบยไรท ซึ่งขนาดปกติคือ 1 ไมครอน และเม่ือมีการ

รวมตัวจะมีขนาดอยูที่ประมาณ 30 ถึง 100 ไมครอน ดังแสดงในรูปที่ 2.3 c) โดยมีโครง
สรางเปนเหลี่ยมแปดหนา  ที่โครงสรางเกิดจากผิวของหมูไฮดรอกซิลซอนกัน 2 ชั้น  
โดยมีชั้นหน่ึงเรียงตัวเน่ืองจากแรงอัดของชั้น 2  โดยจะเกิดในโครงสรางผลึกเดี่ยวได
ยาก มักจะอยูในโครงสรางไตรโกนอล (Trigonal) ที่มีรูปทรงเหมือนนาฬิกาทรายและมี
ความเสถียรเม่ือไมมีอัลคาไลนไอออนปนอยู แตถามีปนอยูเบยไรทจะเปลี่ยนแปลงแบบ
ไมยอนกลับไปอยูในรูปกิบบไซท [22]
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รูปที่ 2.3  อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด (a) เบเยอร α-ไตรไฮเดรต x 800   b) α-ไตรไฮเดรตผลึก
เด่ียว x 25,000  c) β-ไตรไฮเดรต x 800   d) β-โมโนไฮเดรตผลึกเดี่ยว x 25,000
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2.5.3 α-Alumina Oxide Hydroxide
โบอีไมท หรืออะลูมินาโมโนไฮเดรต มีสูตรโมเลกุลคือ AlOOH เปนผลึกที่มีโครง

สรางชัดเจน  และสามารถเปลี่ยนจากออกไซดไฮดรอกไซดไปอยูในรูปโมโนไฮเดรตได  
โดยผลึกของโบอีไมทจะเตรียมไดจากกระบวนการยอยดวยความรอน (Hydrothermal 
digestion) เม่ือใชสารเริ่มตนของไตรไฮดรอกไซดในน้ํา ที่อุณหภูมิ 473 ถึง 523 เคลวิน  
หรือเตรียมไดจากกระบวนการโซล-เจล  (Brinker, C.J. and Scherer,G.W.) [32] โดย
การทําปฏิกิริยาระหวางอัลคอกไซดและนํ้าเกิดผลิตภัณฑขึ้นในสองรูปแบบคือ แบบ
สัณฐานและแบบอสัณฐานหรือโบอีไมทเทียมซึ่งมีความเปนผลึกนอย มีน้ําในผลึกเปน
อัตราสวน 1.7 H2O/Al โบอีไมททั้งสองรูปแบบเม่ือไดรับความรอนจะเกิดการกําจัด
โมเลกุลนํ้าและมีการจัดเรียงโมเลกุลใหม โดยเปลี่ยนวัฏภาคเปน γ-Al2O3 ที่อุณหภูมิ
ประมาณ 400-500 องศาเซลเซียส และหลังจากเผาจนถึงอุณหภูมิ 1200 องศา
เซลเซียส จะเกิดเปน α-Al2O3 โดยทั่วไปในโครงสรางโบอีไมท ออกซิเจนจะมีการจัด
เรียงตัวรอบๆอะตอมอะลูมิเนียมเปนทรงแปดเหลี่ยมที่เสียรูป (Distorted octahedral) 
ซึ่งจัดเรียงตัวเปนชั้นขนาน โดยมีพันธะไฮโดรเจนเชื่อมระหวางชั้น

ทั้งนี้ความสามารถในการเกิดผลึก ขนาดของอนุภาค และองคประกอบทางเคมีของ
อะลูมินาเจลจะมีความไวตอการเปลี่ยนแปลงของ อุณหภูมิ อัตราการตกตะกอน พีเอชสุดทาย 
องคประกอบของไอออน ความเขมขนของสารเริ่มตน และเวลาในการบม แตสุดทายทั้งเฟสของ
อสัณฐานและผลึกเทียม (Pseudo crystalline) จะมีการเปลี่ยนแปลงไปสูโครงสรางแบบเบยไรท
เม่ือมีการบม (Aging) ที่พีเอชปานกลาง [32]

ตารางที่  2.3  คุณสมบัติทางโครงสรางของออกไซดและไฮดรอกไซด
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2.5.4 การเปรียบเทียบคุณสมบัติระหวางอะลูมิเนียมโมโนไฮดรอกไซด และไตร
ไฮดรอกไซด

เพ่ือที่จะเห็นความแตกตางระหวางโมเลกุลของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดสองชนิด  คือ 
อะลูมิเนียมโมโนไฮดรอกไซด และอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด  จึงทําการเปรียบเทียบคุณสมบัติ
ดังแสดงในตารางที่ 2.4  และ 2.5

ชนิด AlO(OH) Al(OH)3
คุณสมบัติ โบอีไมท (α) ไดอะสปอร (β) กิบบไซท (α) เบยไรท (β)
การแตกตัว [AlO2

-] x [H+] [Al3+] x [OH-]3

การละลายในน้ํา มากกวา นอยกวา
ผลึก Orthorhombic Monoclinic และ Triclinic
โมเลกุล/unit cell 2 4 หรือ 16 2 หรือ 4
ความหนาแนน มากกวา นอยกวา
(g/cm3)  3.01 (ผลึก) , 3.44 2.42 2.53

 1.01 (โซล) [38]
ขนาดผลึก (ไมครอน) มีความเปนผลึกนอยมาก มีความเปนผลึกมากกวา
* ผลึกเดี่ยว 10 nm [38]  5 ถึง 10 µm 1µm
* กลุมของผลึก 50 ถึง 100 30 ถึง 100
ปริมาณน้ําที่เกาะรอบผลึก รอยละ 15 รอยละ 35

ตารางที่ 2.5  อะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่เกิดจากการตกตะกอนที่สภาวะตางๆ [40]
 (a)  การตกตะกอนจากสารละลายกรดโดยใชแอมโมเนีย

(I) ในระบบเย็น เกิดอะลูมิเนียมออกไซดไฮเดรตแบบอสัณฐาน
(ii) จากสารละลายรอน เกิดโบอีไมท (α -AlO(OH))  ซึ่งโดยทั่วไปจะมีอะลูมิเนียม

ออกไซดไฮเดรตแบบอสัณฐานรวมอยูดวย
(b)  การตกตะกอนจากสารละลายอะลูมิเนต (เชน ผานสารเขาไปในระบบคารบอนไดออกไซด)

(I) ตกตะกอนอยางชาๆ เกิดกิบบไซท (α -Al(OH)3)
(ii) ตกตะกอนอยางรวดเร็ว เกิดเบยไรท ( β -Al(OH)3 )

ตารางที่ 2.4  เปรียบเทียบคุณสมบัติของอะลูมิเนียมโมโนไฮดรอกไซดและไตรไฮดรอกไซด
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2.6 สารละลายคอลลอยด (Colloidal Solution)

เปนสารละลายที่มีของเหลวเปนตัวทําละลาย  อาจแบงตามขนาดของอนุภาคเปน 2 
พวกคือ

1. สารละลายแท (True solution) หมายถึงสารละลายที่อนุภาคของตัวถูกละลายมี
ขนาดเสนผานศูนยกลางเล็กกวา 10 –7 เซนติเมตร เชน สารละลายของ กรด เบส 
เกลือ แอลกอฮอล น้ําตาล

2. สารละลายคอลลอยด (Colloidal Solution) หมายถึงสารละลายที่อนุภาคของตัวถูก
ละลายมีขนาดเสนผานศูนยกลางประมาณ 10 –7  ถึง 10 –4 เซนติเมตร เชน 
กํามะถันคอลลอยด (Colloidal sulfur)  น้ํานม  น้ําสบูเปนตน

สารละลายคอลลอยดเกิดจากอนุภาคของตัวถูกละลายฟุงกระจายอยูในตัวทําละลายหรือ
ตัวกลาง (Medium) ซึ่งอาจเปนเปน แกส ของเหลว หรือของแข็งบางชนิด  อนุภาคคอลลอยด
บางชนิดมีขนาดใหญจนสามารถมองเห็นไดดวยตาเปลา  อนุภาคคอลลอยดบางชนิดมีขนาดเล็ก
มากจนดูเหมือนกับเปนสารละลายแท ตองใชกลองจุลทรรศนชวยจึงจะเห็นอนุภาคคอลลอยด 
เชน น้ําสบู

สารละลายคอลลอยดอาจแบงตามสถานะของตัวทําละลายและสถานะของตัวถูกละลาย
ได 4 ประเภท คือ

1. โซล (Sol หรือ Suspensoid) เกิดจากอนุภาคของแข็งฟุงกระจายอยูในตัวกลางที่
เปนของเหลว เชน milk of magnesia (Mg(OH)2) ในน้ํา หรือ กํามะถันคอลลอยด 
(S8 ในน้ําเตรียมไดโดยหยด HCl ลงในสารละลาย (Na2S2O3)

2. อิมัลชัน (Emulsion หรือ Emulsoid) เกิดจากอนุภาคของเหลวชนิดหนึ่งฟุงกระจาย
ในของเหลวอีกชนิดหนึ่ง เชน น้ํานม (ไขมันในน้ํา) น้ําสลัด (น้ํามันพืชในน้ําสม
สายชู)

3. เจล (Gel) เกิดจากอนุภาคของแข็งเรียงตัวกระจัดกระจายเปนโครงตาขายทั่วๆ ไป
ในของเหลว ทั้งวัฏภาคของแข็งและของเหลวจะตอเนื่องกันไป เชน เยลลี่ (Jelly) 
วุนหรือ เจลาติน (Gelatin)

4. ละอองลอย (Aerosol) เกิดจากอนุภาคของแข็งหรือของเหลวฟุงกระจายในแกส 
เชน ควัน (คารบอนในอากาศ) หมอก (น้ําในอากาศ)

คอลลอยดสวนใหญที่พบเห็นหรือเกี่ยวของที่สําคัญ คือ โซล โดยปกติอนุภาคในคอล
ลอยดจะฟุงกระจายทั่วไปในสารละลายไมมีทิศทางที่แนนอนหรือเคลื่อนที่แบบบราวเนียน 
โดยสารละลายคอลลอยดจะไมตกตะกอน เพราะอนุภาคในคอลลอยดกระทบหรือชนกันตลอด
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เวลา และอนุภาคมีขนาดเล็กมวลนอย คอลลอยดบางชนิดถึงแมอนุภาคจะมีมวลมากก็ไมตก
ตะกอนเพราะอนุภาคมีประจุเหมือนกัน อาจจะเปนประจุบวกหรือลบก็ได เวลาอนุภาคเขามาชิด
กันจะผลักซึ่งกันและกัน

การที่คอลลอยดบางชนิดมีประจุ เปนเพราะอนุภาคคคอลลอยดชนิดนั้นสามารถดูด
อนุภาคอ่ืนที่มีประจุเขามาหอมลอมอนุภาคคอลลอยดไวเชน เฟอริกออกไซดคอลลอยดในกรด 
H+ จะถูกดูดอยูตามผิวของอนุภาคเฟอริกออกไซดทําใหมีประจุบวก เรียกวา Positive sol แตถา
เปนอารเซเนียสซัลไฟดคอลลอยดในเบส อนุภาคคอลลอยดจะดูด OH –และ SH- ไวตามผิวทํา
ใหมีประจุลบ เรียกวา Negative sol  ดังในรูป

รูปที่ 2.4 แสดงคอลลอยดที่มีประจุ (ก) Positive sol (ข) Negative sol

ถานําสารละลายคอลลอยดที่มีประจุไฟฟาตางชนิดกันมาผสมกัน อํานาจประจุไฟฟา
บวกและลบจะหักลางกันหมดไป อนุภาคคอลลอยดทั้งสองจึงมีโอกาสเขามาชิดกันเปนกลุมมี
มวลมากขึ้นจึงตกตะกอนดังน้ันจึงสามารถทําใหสารละลายคอลลอยดที่มีประจุไฟฟาตกตะกอน
ไดโดยเติมอิเล็กโทรไลตที่เหมาะสม

2.7 การเกิดเจล (Gelation)

การเกิดเจลมีลักษณะคือ ในระบบจะมีคลัสเตอร (Clusters คือกลุมของอนุภาคหลายๆ
ตัวที่เกิดการรวมกลุมกัน)ที่โตขึ้นจากปฏิกิริยาคอนเดนเซชันของพอลิเมอร หรือเกิดจากการรวม
ตัว (Aggregation)อนุภาคหลายๆตัวเปนคลัสเตอร   จนกระทั่งคลัสเตอรเกิดการชนกัน แลวเกิด
การจัดตัวรวมกันไดเปนคลัสเตอรเดียวที่มีขนาดใหญกวาเดิม ซึ่งเรียกวาเจล หากเปนเจลที่เกิด
จากการไฮโดรไลซิสของสารประกอบอะลูมิเนียมไดเปนอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด สารตัวกลางที่
เกิดขึ้นจะอยูในรูปของโซล  ซึ่งเกิดจากการคอนเดนเซชันของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด เม่ือทําให
ระบบมีความเขมขนสูงขึ้น (อาจดวยการระเหย) โซลจะเกิดการรวมตัวเปนเจล  แตทั้งนี้และทั้ง
นั้น การเกิดเจลไมจําเปนตองพัฒนาขึ้นจากโซลเสมอไป  โดยเฉพาะในกรณีที่มีปริมาณน้ําใน
ระบบนอยๆ

H+

H+

H+
H+

H+
H+

H+

H+

Fe2O3+H2O
OH- OH-

OH-OH-

SH-

SH-

SH-

SH- As2S3



16

2.8  ทฤษฎี โซล-เจล

ระบบ โซล-เจล สามารถแบงออกเปน 2 ชนิด ขึ้นอยูกับขนาดของอนุภาคดังนี้ [32]

- ระบบพอลิเมอริก

เปนระบบที่ไมมีอนุภาคเกาะตัวกันหนาแนน (Dense colloidal particles)  แตมีการ
จับตัวกันเปนกลุมของพอลิเมอร (Polymeric clusters) ขนาดนอยกวาหรือเทากับ 1
นาโนเมตร โดยเกิดพอลิเมอริกเจลที่เปนมวลลักษณะยืดหยุนไดซึ่งเกิดจากการเชื่อม
โยงดวยพันธะโควาเลนต

- ระบบพารทิคิวเลต

 เปนระบบที่มีขนาดอนุภาคที่เกาะตัวกันหนาแนน (Dense particles) ใหญกวา 1 
นาโนเมตร (1 นาโนเมตรเปนขอบลางของสารที่มีลักษณะเปนคอลลอยด) ใหพารทิคิว
เลตเจล ซึ่งเปนมวลลักษณะยืดหยุนไดเกิดจากอนุภาคโซลเชื่อมโยงกันดวยแรงที่ผิว 
(Surface force เชน แรงวนเดอรวาลส) เกิดเปนโครงสราง (Network) ขึ้น

กระบวนการโซล-เจล   มีโซล (Sol) เกิดจากอนุภาคของแข็งกระจายตัวอยูในตัวกลางที่
เปนของเหลว มีขนาดตั้งแต 10-5 ถึง 102 นาโนเมตร และเม่ืออนุภาคโซลเริ่มเกิดการรวมตัวกัน
ก็จะทําใหอนุภาคมีขนาดใหญขึ้นเรื่อยๆ  จนสามารถมองเห็นไดดวยตาเปลา ขณะที่เกิดการรวม
ตัวสิ่งที่เราเห็นไดคือ เจล (Gel)  โดยการเกิดเจลจะตองผานกระบวนการ 2 อยางคือ การเกิด
สารละลายโซลดวยการไฮโดรไลซิส และปฏิกิริยาการควบแนน  ดังนั้นการเตรียมสารละลายโซล 
จําเปนตองสรางอนุภาคคอลลอยดขึ้นมากอน ซึ่งในการไฮโดรไลซิสสารประกอบอัลคอกไซด 
อาจมีการไฮโดรไลซิสที่สมบูรณไดอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด หรือปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสที่ไม
สมบูรณ (Partial hydrolysis) ไดอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด ซึ่งมีพันธะอัลคอกซีหลงเหลืออยูดัง
ปฏิกิริยาดังนี้

การไฮโดรไลซิสที่สมบูรณ
         

M(OR)ν + ν H2O          M(OH)ν + ν  ROH                       (2.6)

M(OR)ν                       MOν/2 +  ν/2  R2O                 (2.7)
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การไฮโดรไลซิสบางสวน

เม่ือ  M  เปนโลหะที่มีประจุบวก ν
             R  แทนหมูอัลคิล (CnH2N+1)

ซึ่งเ ม่ือทําปฏิกิริยากับน้ําแลวจะไดโลหะออกไซดและไฮดรอกไซด ที่ชอบนํ้า 
(Hydrophilic) ซึ่งเปนสารละลายโซลนั่นเอง   โดยในกรณีที่ทําปฏิกิริยาสมบูรณ ใชน้ําที่ปริมาณ
มากเกินพอ ผลิตภัณฑสุดทายเปนอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่เปนสารแขวนลอยมีลักษณะเปน
ตะกอนขุน มีสมการการเกิดปฏิกิริยาดังนี้

Al(OC2H5)3 (l) + 3 H2O (l)        Al(OH)3(s) + 3 ROH (l)                     (2.9)

ตอจากนั้นสารที่ไดหลังไฮโดรไลซิส ทั้งแบบสมบูรณและไมสมบูรณจะสามารถเกิด
ปฏิกิริยาตอ  โดยอาจเปนการไฮโดรไลซิสตอ หรือปฏิกิริยาควบแนน (Condensation reaction)
ซึ่งมี 2 แบบ ดังนี้

ปฏิกิริยาควบแนนแบบที่หนึ่งไดแอลกอฮอลเปนผลิตภัณฑ

=Al-OR +  HO-Al=              =Al-O-Al=  +   ROH            (2.10)

ปฏิกิริยาควบแนนแบบที่สองไดน้ําเปนผลิตภัณฑ

=Al-OH + HO-Al=                        =Al-O-Al=  +  H2O      (2.11)

ซึ่งขั้นตอนการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและปฏิกิริยาควบแนน  เริ่มตนดวย
กลไกการแทนที่แบบนิวคลีโอฟลลิก (Nucleophilic substitution, SN) แลวตามดวยกลไกการเติม
แบบนิวคลีโอฟลลิก (Nucleophilic addition, AN)  จากนั้นเกิดการยายโปรตอนจากโมเลกุลที่ชน
ไปยังกลุมอัลคอกไซด (-OCnH2n+1) หรือกลุมไฮดรอกโซ (-OH) แลวโมเลกุลของแอลกอฮอลหรือ

M(OR)ν + ν H2O  (RO) ν-n M (OH)n + (ν-n) H2O + n ROH      (2.8)
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โมเลกุลนํ้าจะหลุดไป ซึ่งในภาวะโดยทั่วไป การเริ่มตนของปฏิกิริยาควบแนนจะเกิดขึ้นกอนที่
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสจะเสร็จสมบูรณ เน่ืองจากน้ําและอัลคอกไซดไมละลายกัน แตถึงกระนั้น
แอลกอฮอลที่เปนผลิตภัณฑขางเคียง ที่เกิดในปฏิกิริยาทําใหสารตั้งตนทั้งสองละลายเขากันได  
โดยปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและควบแนนจะเกิดตอเน่ืองกันและมีผลตอเวลาในการเกิดเจล โดย
ปฏิกิริยาควบแนนจะเปนตัวควบคุมเวลาในการเกิดเจล  ถาอัตราการเกิดปฏิกิริยาควบแนนเร็ว 
จะทําใหเวลาในการเกิดเจลสั้น

 ซึ่งสิ่งที่มีผลตอปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและปฏิกิริยาควบแนนคือ [39]

1. ชนิดของสารตั้งตน  โดยอัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของอัลคอกไซดจะลดลง
เม่ือเพ่ิมขนาดของกลุมอัลคอกไซด และเม่ือแทนที่กลุมอัลคอกซีดวยกลุมอัลคิล

2. อัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสภายใตตัวเรงปฏิกิริยาที่เปนกรดจะเพิ่มขึ้น และ
เม่ือใชเบสจะลดลง แตทําใหอัตราเร็วการควบแนนเพิ่มขึ้น

3. ตัวเรงปฏิกิริยา
4. น้ํา  ปริมาณน้ําที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาจะทําใหโครงสรางของผลิตภัณฑที่ไดเปลี่ยน

ไป คือถามีปริมาณน้ํามากจะทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเร็วขึ้น และมี
ผลตอการเกิดปฏิกิริยาควบแนน คือ  ปริมาณน้ํามากขึ้น จะไปลดความเขมขนของ 
อะลูมิเนียมไอออนในสารละลายและทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาควบแนนลดลง 
และสงผลใหเวลาในการเกิดเจลเพิ่มขึ้น

5. ตัวทําละลาย   เติมลงไปเพื่อทําหนาที่ปองกันการแยกชั้นในชวงแรกของปฏิกิริยา
ไฮโดรไลซิส และในบางกรณีมีประโยชนตอการควบคุมการเกิดเจล คือยิ่งมีตัวทํา
ละลายมากจะนําไปสูการรวมตัวของพอลิเมอรไดงาย และยังนําไปสูการเกิด
ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน หรือดีพอลิเมอไรเซชัน

6. อุณหภูมิ  มีผลตออัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสหรือพอลิเมอไรเซชัน  ภายใต
ตัวเรงปฏิกิริยาที่เปนกรด  เม่ือเพ่ิมอุณหภูมิจะทําใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไล
ซิสเพิ่มขึ้นเทาๆกับอัตราการเกิดปฏิกิริยาควบแนน  โดยจะเพิ่มกิ่งกานใหกับสายโซ
ของพอลิเมอร ทําใหเกิดเจลเร็วขึ้น

สําหรับในระบบโซล-เจลแบบพารทิคิวเลต  โซลในระบบเกดิจากการไฮโดรไลซิสอัลคอก
ไซดของโลหะ  ซึ่งจะไดตะกอนของไฮดรอกไซด หรือออกไซดของโลหะที่แขวนลอยในรูปโซลที่
อยูตัว ซึ่งการแขวนลอยทําไดโดยการเติมกรดหรือดางลงในสารละลายเพื่อทําใหเกิดชั้นของ
ประจุที่ผิวอนุภาคโซลดังรูปที่ 2.5
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2.9 งานวิจัยที่เก่ียวของ

งานวิจัยที่เกี่ยวของกับการเตรียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดและอะลูมิเนียมออกไซด ซึ่ง
เปนผลิตภัณฑ ในรูปแบบตางๆ จากการไฮโดรไลซิสอะลูมิเนียมอัลคอกไซด มีดังนี้

2.9.1 M. R. Harris & K. S. W. SING, 1958 [10]

ทําการเตรียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด (Precipitated Alumina) จากสารเริ่มตน 
อะลูมิเนียมไอโซโพรพรอกไซด ซึ่งผานขั้นตอนการเตรียมเจลของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด ดังนี้

• Homogeneous Condition :
ผสมสารละลายอัลคอกไซด 5% โดยน้ําหนักตอปริมาตร ในไอโซโพรพานอล กับ

สารละลายน้ํา 5% น้ําหนักตอปริมาตร ในไอโซโพรพานอลปริมาตรเทากัน  เขยา 1 
นาที จะทําใหเกิดคอลลอยด เม่ือทิ้งไวจะเกิดเจลในเวลาประมาณ 2 นาที

โลหะอัลคอกไซดในแอลกอฮอล

ตกตะกอนออกไซดหรือไฮดรอกไซด

สารแขวนลอย

สารแขวนลอยคอลลอยด

อนุภาคคอลลอยด (โซลที่อยูตัว)

น้ํา

กรดหรือดาง

ความรอน

ทําใหเย็น

รูปที่ 2.5  กระบวนการผลิตโซล
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• Heterogeneous Condition :
ผสมสารละลายอะลูมิเนียมไอโซโพรพรอกไซด 20 % น้ําหนักตอปริมาตรในเบนซีน 

กับนํ้าปริมาณเทากัน แลวทําการกวนดวยความเร็วสูงประมาณ 5 นาที  ซึ่งสารประกอบ
ที่ไดจะถูกแยกดวยกระบวนการเหวี่ยงแยกและทําใหบริสุทธิ์ จนไดผลิตภัณฑสุดทายใน
รูปเจล

2.9.2 Weingaertner Ernst et al.,1964 [4]

ทําการเตรียมอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดชนิดผง (หรือเรียกวาอะลูมิเนียมไฮเดรต) โดย
ไฮโดรไลซิสอะลูมิเนียมอัลคอกไซดดวยสารละลายของนอรมัลบิวทานอลกับน้ํา ที่ชวงอุณหภูมิ 
65-93 องศาเซลเซียส โดยอัตราสวนที่เหมาะสมคือ อัลคอกไซดตอนํ้าตอนอรมัลบิวทานอล เทา
กับ 1 ตอ (0.6-2) ตอ (0.7-4.5) ซึ่งจะไดคอลลอยดของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดในน้ําซึ่งตองมี
การเหวี่ยงแยกหรือกรองแยกออกมา แลวทําใหแหง

2.9.3 Kazuhumi  Nomura  et al., 1972 [9]

ทําการไฮโดรไลซิสสารอัลคอกไซดที่มีจํานวนคารบอน 4-20 อะตอม โดยเติมสาร
ประเภทเกลือของสารประกอบ โซเดียม โปแตสเซียม และแอมโมเนียม ในอัตราสวน 0.1-5 โมล 
ตอ 1 โมลของอัลคอกไซด  และใชน้ําอัตราสวนมากกวาหรือเทากับอัตราสวนโดยโมลของ
ปฏิกิริยา ทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิควบคุม 150-230 องศาเซลเซียส เปนเวลา 30-60 นาที จะได
ผลิตภัณฑที่แยกออกเปน 2 เฟส คือเปนเฟสของแอลกอฮอลดานบนและเฟสสารละลายของสาร
ประกอบโซเดียม (หรือโปแตสเซียม หรือแอมโมเนียม) ที่มีอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดตกตะกอน
อยู

2.9.4 Bulent E. Yoldas, 1973 [6]

ทําการทดลองเปรยีบเทียบการไฮโดรไลซิส โดยใชน้ําที่อุณหภูมิสูง (80 องศาเซลเซียส) 
และต่ํา (20องศาเซลเซียส) ที่อัตราสวนโดยโมลของน้ําตออัลคอกไซด เปน 200 ตอ 1 ซึ่งได
ผลิตภัณฑเปนอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดในรูปเจลที่มีความเสถียรขึ้นกับอุณหภูมิของน้ําที่ใช โดย
ไดทําการตรวจสอบโครงสรางของสารที่ไดโดยการวิเคราะหหาปริมาณของอะลูมิเนียมออกไซด 
(Aluminium Oxide) ที่ไดจากการเผา (Pyrolysis) โดยพิจารณา ดังนี้

2.9.4.1 มีปริมาณของอะลูมิเนียมออกไซด 85 %  แสดงวาโครงสรางเปนโมโนไฮดรอก
ไซด (Monohydroxide; AlO(OH))
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2.9.4.2 มีปริมาณของอะลูมิเนียมออกไซด 65 %  แสดงวาโครงสรางเปนไตรไฮดรอก
ไซด (Trihydroxide; Al(OH)3)

ซึ่งสามารถสรุปไดวา

• เม่ือไฮโดรไลซิสดวยน้ํารอน
จะไดผลิตภัณฑเปนโมโนไฮดรอกไซดในรูปแบบโบอีไมท (Boehmite ;

α-AlO(OH) ที่มีความเสถียร

• เม่ือไฮโดรไลซิสดวยน้ําเย็น
จะไดผลิตภัณฑเปนโมโนไฮดรอกไซด (Monohydroxide) แบบอสัณฐาน ซึ่งเม่ือ

ทําการบม (Heat treatment) ที่อุณหภูมิหอง ผลิตภัณฑจะเปลี่ยนไปอยูในรูป ไตรไฮด
รอกไซด (Trihydroxide) แบบเบยไรท (Bayrite; β-Al(OH)3) และเมื่อบมที่อุณหภูมิมาก
กวา 80 องศาเซียลเซียส จะไดผลิตภัณฑเปนโมโนไฮดรอกไซดแบบโบอีไมท 
(Boehmite ; α-AlO(OH) โดยแอลกอฮอลที่เกิดขึ้นจากปฏิกิริยาจะมีผลยับยั้งการ
เปลี่ยนแปลงโครงสรางได  หรือกลาวไดวาสารประกอบจะไมเกิดการเปลี่ยนแปลงโครง
สรางในแอลกอฮอลบริสุทธิ์

2.9.5 Bulent E. Yoldas, 1975 [11]

ทําการไฮโดรไลซิสอัลคอกไซดที่อุณหูมิ 75 องศาเซลเซียส โดยใชน้ําปริมาณมากเกิน
พอ (อัตราสวนโดยโมล น้ําตออัลคอกไซด เปน 100 ตอ 1) และมีการกวนอยางรุนแรง 15-20 
นาที บนแผนใหความรอน (Hot plate) ซึ่งจะไดผลิตภัณฑเปนอะลูมิเนียมโมโนไฮดรอกไซด ที่
สามารถสรางพันธะเปปไตด (Peptization) ได แลวเติมกรด (ไฮโดรคลอริก หรือ ไนตริก หรือ 
เปอรคลอริก หรือ อะซีติก หรือ ฟอรมิก) อัตราสวนโดยโมลของกรดตออัลคอกไซดอยางนอย 
0.03-0.1 ตอ 1 แลวบมที่อุณหภูมิสูงกวา 80 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง จะไดผลิตภัณฑ
เปนเจล (gel of the sol) ที่แยกออกได และสามารถนําไปผานกระบวนการไพโรไลซิส 
(Pyrolysis) ไดอะลูมิเนียมออกไซด โดยถาการทดลองใชน้ําที่อุณหภูมิหองเขาทําปฏิกิริยาจะได
ไตรไฮดรอกไซดของอะลูมิเนียม (หรือ Bayrite; β-Al(OH)3) ซึ่งไมสามารถทําปฏิกิริยากับกรด
เกิดผลิตภัณฑที่ตองการได

2.9.6 Bulent E. Yoldas, 1976 [12]

ทําการเตรียมอะลูมิเนียมออกไซด (Acivated alumina) โดยผานขั้นตอนการเกิดเจลของ
อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด โดยใชอะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่มีคารบอน 1-24 อะตอม และใชอัตรา
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สวนโดยโมลของน้ําตออัลคอกไซด เปน 70-200 ตอ 1  และมีการเติมกรดที่สรางพันธะเปปไตด 
ในอัตราสวนโดยโมล 0.03-0.25 ตอ 1 ซึ่งจะไดสารละลายใสออกมา แลวบมดวยความรอนมาก
กวา 80 องศาเซลเซียส กวนเปนเวลา 15 นาที จนเกิดคอลลอยดที่ใส จึงไปตั้งทิ้งที่อุณหภูมิหอง
ใหเกิดเจล  โดยถาใชน้ํานอยกวา 8 โมลจะไดเจลที่ไมใส และที่อุณหภูมินอยกวา 60 องศา
เซลเซียส จะเกิดโมโนไฮดรอกไซดที่ไมเสถียร  นอกจากนั้นถาใชอัตราสวนโดยโมลของน้ําตออัล
คอกไซดเปน 8-20 ตอ 1 ก็สามารถทําใหเกิดเจลได โดยไมตองผานขั้นตอนการเกิดสารละลาย

2.9.7 Marcel Astier and Kenneth S. W. Sing, 1980 [13]

เตรียมอะลูมิเนียมออกไซดเจลที่มีความพรุน โดยไฮโดรไลซิสอะลูมิเนียมเซกบิวไทเลต 
(C4H9O)3 Al ดวยปริมาณน้ําที่จํากัดเปน 2 สวน คือ 1 เทา และ 6 เทาของอัตราสวนโมล ในตัว
กลางแอลกอฮอล (Propane-2-ol) ดังนี้

• กรณีน้ํา 6 เทา  จะใชน้ํา 20 ลูกบาศกเซนติเมตร ทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหองกับ
อะลูมิเนียมเซกบิวไทเลต 15 กรัมในแอลกอฮอล 150 ลูกบาศกเซนติเมตร
• กรณีน้ํา 1 เทา  จะใชน้ํา 3.3 ลูกบาศกเซนติเมตร ทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิหองกับ
อะลูมิเนียมเซกบิวไทเลต 15 กรัมในแอลกอฮอล (Propane-2-ol) ในสารละลายทั้งหมด 
20 ลูกบาศกเซนติเมตร
หลังจากนั้นนําสารจากทั้ง 2 ปฏิกิริยาไปเติมแอลกอฮอล (Propane-2-ol) 50 ลูกบาศก

เซนติเมตร แลวตั้งทิ้งไว กอนนําไปเหวี่ยงแยกและอบแหงที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียสเปน
เวลา 2 ชั่วโมง ไดอะลูมิเนียมออกไซดเจลที่มีความพรุน  โดยมีขอจํากัดวากรณีถาใชน้ํา 6 เทา 
จะทําการอบดวยความรอนไมเกิน 740 องศาเซลเซียส โดยใชเวลานาน ไดผลิตภัณฑที่มีรูพรุน
ขนาดกลางถึงใหญ ที่มีพ้ืนผิวมาก และขนาดคอนขางคงที่  โดยสําหรับน้ํา 1 เทา จะมีความ
หลากหลายของขนาดแตไดพ้ืนที่พ้ืนผิวมากเชนกัน

2.9.8 David L. Segal, 1985 [14]

ไฮโดรไลซิส อะลูมิเนียมอัลคอกไซดชนิด อะลูมิเนียมเซกบิวทอกไซดหรืออะลูมิเนียม
ไอโซ-โพรพรอกไซด โดยใชน้ําที่อุณหภูมิ 16-22 องศาเซลเซียส และอัตราสวนโมลของน้ําตอ
อะลูมิเนียมใกลเคียงกับคา 3 ตอ 1 กวนเปนเวลา 5 นาทีซึ่งจะใหอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด 
(Al(OH)3) ชนิดที่ไปสรางพันธะเปปไตดตอไดในรูปของแข็งที่ผสมในของเหลวขน (Paste) และ
สามารถทําใหแหงเปนผงที่อุณหภูมิหอง (22 องศาเซลเซียส) ได นอกจากนั้นถานําไปผสมน้ํา 
100 ลูกบาศกเซนติเมตร แลวกวนและใหความรอนที่ 100 องศาเซียลเซียส จะไดของเหลวขนสี
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ขาว (White paste) ออกมาซึ่งสามารถทําปฏิกิริยาตอกับกรดไนตริก 4 โมลารที่อัตราสวนโดย
โมล 0.27 ตอ 1 จนสีขาวหมดไปและกลายเปนสารที่มีความหนืด และความหนาแนน 1.2 กรัม
ตอลูกบาศกเซนติเมตร ซึ่งถาเอาไปทําใหแหง (Drying) ที่อุณหภูมิ 100 องศาเซียลเซียส จะได
เจลใส ซึ่งสามารถกระจายในน้ําได (Redispersible)

2.9.9 Duane J. Lewis and William H. McNeese , 1988 [15]

ศึกษาการสังเคราะหผงอะลูมิเนียมออกไซด โดยมีสารเริ่มตนเปนอะลูมิเนียมไตรอัลคิล 
แอลกอฮอลและน้ําที่ปริมาณมากเกินพอ  โดยการทําปฏิกิริยาจะเกิดในเครื่องปฏิกรณเพียง 1 
ตัว โดยในขั้นแรกอะลูมิเนียมอัลคิลจะทําปฏิกิริยากับแอลกอฮอลที่มีคารบอน 4-12 อะตอมใน
เฟสอินทรีย (Organic phase) เกิดเปนอัลคอกไซด ซึ่งจะถูกไฮโดรไลซิสในเฟสน้ํา (Aqueous  
phase) ไดคอลลอยดของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด ที่มีอะลูมิเนียมออกไซด 12% โดยน้ําหนัก 
และเกิดแอลกอฮอลในเฟสอินทรีย  ซึ่งจะไดอะลูมิเนียมออกไซดออกมาโดยใชการอบแหงดวย
การสเปรย (Spray dry)

2.9.10 J-Y. Chane-Ching and Lisa C. Klein, 1988 [16]

ทําการเตรียมเจลของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดโดยศึกษาผลของปริมาณน้ําและปริมาณ
ของไอโซ-โพรพานอล ที่มีผลตอความหนืดของสาร โดยไฮโดรไลซิสที่อุณหภูมิ 20 องศา
เซลเซียสแลวเขยาเปนเวลา 15 วินาที แลววัดความหนืด ซึ่งสรุปไดวา

• คาความหนืดที่มาก
: เกิดจากพอลิคอนเดนเซชัน (Polycondensation) ของสารที่ถูกไฮโดรไลซิส
บางสวนหรือไมสมบูรณ
: กรณีอัตราสวนโดยโมลของ น้ํา ตอ อัลคอกไซด สูงมากกวาคาอัตราสวนจาก
สมการ และแอลกอฮอลมาก ไดสารละลายที่มีลักษณะเปนพอลิเมอร

• คาความหนืดที่นอย
: เกิดจากการไฮโดรไลซิสสารทั้งหมด (Clusters)

โดยการเกิดเจลจะลดลงเมื่ออัตราสวนของนํ้าที่ใชมีคามาก และการอบที่ใชเวลานอยลง
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ซึ่งจากงานวิจัยที่เกี่ยวของจะพบวาการไฮโดรไลซิสดวยน้ํา  สามารถดําเนินการโดยใช
น้ํากลั่นอยางเดียว หรือ น้ําผสมแอลกอฮอล หรือ น้ําผสมสารประกอบของเกลือ ที่ตัวแปรตาง
กันไป ซึ่งจะใหผลิตภัณฑในรูปแบบตางๆ

2.9.11  J. R. Tobias Johnson and Itai Panas [33]

การดูดซับนํ้า และไฮโดรไลซิสบนโมเลกุลของอะลูมิเนียม ชนิด ออกไซดและ
ไฮดรอกไซด  โดยพิจารณาจากอัตราการละลายน้ําตอการเกิดโครงสรางแบบกลุมกอน  พบวา
เม่ือโครงสรางเริ่มตนเปน AlO(OH) หรือ Al2O3 ซึ่งมีพันธะ Al=O และ Al-O-Al จะมีความไว
ปฏิกิริยากับน้ําที่สูง  โดยจะมีผลิตภัณฑสุดทายอยูในรูป Al(OH)3 และไดเมอร Al2(OH)6  โดย
เม่ือมีการเติมนํ้าตอไปใหกับ Al(OH)3 จะใชแบบจําลองการละลายขนาดเล็ก (Micro solvation)
โดยลักษณะกอนของ Al(OH)3 ⋅ nH2O ที่เกิดขึ้นมี 2 แบบคือ แบบแรกเปน คูไอออนของ Al
(OH)4¯ / H3O+โดยที่แกนของประจุบวกจะจัดโครงสรางแบบมีพันธะรวม 4 พันธะที่สมมาตร  
แบบที่สองเปนอะลูมิเนียมที่สรางพันธะรวม 6 พันธะ ทําใหเกิดประจุลบที่แกนกลาง โดยโครง
สรางทั้งสองจะเปนระบบของ Al(OH)3 ⋅ 6H2O  แตในสภาพที่เปนกลาง Al(OH)3 จะเกิดการ
สรางพอลิเมอรมากกวาที่จะเปนโครงสรางเดี่ยว  ซึ่งผลของการจัดโครงสราง  จะสื่อใหเห็นถึง
การละลายทางเคมีของ อะลูมิเนียมไฮดรอกไซดซึ่งเปนแอมโฟเตอริกภายใตสภาวะกรดหรือเบส 
และทําใหไดโครงสรางขนาดใหญขึ้น

2.9.12  J.D. Kubicki and S.E. Apitz [34]

หาสมมติฐานสําหรับแบบจําลองปฏิกิริยาการดูดซับบนผิวของอะลูมินัมออกไซดและ
ออกซี่ไฮดรอกไซด โดยพบวาการเติมไฮโดรเจนที่ตําแหนงพันธะไฮดรอกซี่ที่อยูระหวาง
อะลูมิเนียม 2 อะตอม จะทําใหเกิดการแตกออกของพันธะ  Al-(OH2)-Al   แตในกรณีของหมู
ไฮดรอกไซดที่อยูปลายพันธะ เม่ือมีการใหหรือเสียไฮโดรเจนในพันธะไฮดรอกไซด จะไมมีการ
เปลี่ยนคาโคออรดิเนต และจะไมมีการแตกออกของพันธะ

2.9.13  Yu, Z. K. and Du, Y. W. [42]

ทําการเตรียมอะลูมินาชนิดเปนเสน (Alumina whiskers) ขนาดเปนนาโนเมตร โดยผาน
ขั้นตอนการเผาอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดแหงที่อุณหภูมิสูง (Calcination)  โดยอะลูมิเนียม
ไฮดรอกไซดที่ใชเตรียมจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบอะลูมิเนียมอีทอกไซดในสารละลาย
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เฮปเทน (อะลู มิ เนียมอีทอกไซด  เตรียมจากปฏิกิริยาระหวางอะลู มิเนียมฟอยลและ
เอทิลแอลกอฮอลที่มีไอโอดีนผสมอยู) แลวนําไปละลายในเฮปเทนที่ความเขมขน 0.1-0.2 โมล
ตอลิตร  น้ําที่ใชจะทําใหเปนฝอยโดยผานหัวฉีดขนาดเสนผานศูนยกลาง 0.1 มิลลิเมตร  และ
เปนไอภายใตความดัน 1.27-1.31 x 105 ปาสคาล โดยภาชนะแกวที่ทําการบรรจุเฮปเทนจะตอง
ถูกควบคุมอุณหภูมิโดยการแชในน้ําที่อุณหภูมิหองเพ่ือปองกันการเพิ่มอุณหภูมิอยางรวดเร็วใน
ขั้นตอนการไฮโดรไลซิส และชวยลดการเปนไอของเฮปเทน  โดยไดผลิตภัณฑที่มีความเปนเนื้อ
เดียวกันมากกวาการเตรียมดวยวิธีที่มีการใชกรดหรือเบสเปนตัวเรงปฏิกิริยา โดยสวนที่ตก
ตะกอนจะเปลี่ยนไปอยูในรูปผงของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดเม่ือมีการเก็บไวในสุญญากาศภาย
ใตการควบคุมอุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส ที่เวลานานพอ โดยผลที่ไดจาก XRD แสดงใหเห็นวา
โครงสรางที่เกิดขึ้นเปนแบบอสัณฐาน ซึ่งเม่ือนําไปเผา ที่อุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส โดยมี
อากาศเขาในระบบไดเปนเวลา 3 ชั่วโมง จะไดผลิตภัณฑเปนอะลูมินาขนาด 2-4 นาโนเมตร



บทที่ 3

วิธีดําเนินการวิจัย

3.1 สารตัวอยางที่ใชในการทดลอง

1.   น้ํามันตัวอยาง   เปนสวนผสมของน้ํามันนํ้ามันแรขาวกับเอทธิลไดเอทานอลเอมีน
      ที่ผานการใชงานเปนตัวดูดซับอะลูมิเนียมอัลคิลในกระบวนการผลิตเม็ดพลาสติก
      พอลิโพรพิลีน
2. น้ํามันแรขาวบริสุทธิ์ ชนิดที่ใชทางเภสัชกรรม (Pharmaceutical grade)
3. น้ํากลั่น จากศูนยเครื่องมือวิเคราะห ภาควิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร 

จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย

3.2 อุปกรณที่ใชในการทดลอง

1. ขวดรูปชมพูขนาด 500 มิลลิลิตร
2. กระบอกตวง (Graduated cylinder) ปริมาตร 100 มิลลิลิตร
3. เทอรโมคัปเปล แบบ K (ยี่หอ Digi-Sense Model 91100-50) ความละเอียด 0.1

องศาเซลเซียส
4. ใบกวนแบบ 2 ใบ (Dual - blade paddle) ขนาดเสนผานศูนยกลาง 2  3/8 นิ้ว ทํา

จากวัสดุพอลิโพรพิลีน
5. มอเตอรสําหรับปรับความเร็วรอบของใบกวน (ยี่หอ ABB รุน ACS 100)
6. Water Bath ชนิดปรับอุณหภูมิได
7. นาฬิกาจับเวลา

3.3 อุปกรณที่ใชในการทดสอบสารตัวอยาง

3.3.1  Nuclear Magnetic Resonance Spectroscopy (NMR)

NMR เปนเครื่องมือทางสเปกโตรสโกป (Spectroscopy) เปนเทคนิคที่ศึกษาเกี่ยวกับ
นิวเคลียสของธาตุที่มีสมบัติของแมเหล็ก ตลอดจนสภาวะขางเคียง รอบนิวเคลียสนั้น ๆ เทคนิค
นี้มีประโยชนมากในการศึกษาสูตรโครงสรางและสมบัติทางเคมีของสาร อีกทั้ง ยังไมทําลายสาร
ตัวอยาง ดังนั้นจึงนําสารตัวอยางที่ทําการวิเคราะหแลวกลับมาใชใหมได เครื่อง NMR สามารถ
วิเคราะหตัวอยางไดทั้งที่อยูในรูปของสารละลาย หรือ ของแขง็
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สําหรับในการทดลองนี้จะทําการทดลองในสภาพสารละลายที่มีตัวทําละลายคือนํ้ามัน
แรขาวโดยทําการทดสอบอะลูมิเนียมในน้ํามันดวย 27Al-NMR  และ 1H-NMR (เครื่อง JEOL
(JNM-A500) ศูนยเครื่องมือวิจัยวิทยาศาสตรและเทคโนโลยีจุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย) ที่
อุณหภูมิหอง โดยใช ดิวเทอเรตคลอโรฟอรม (CDCl3 ; Chloroform-d1 deuteration) เปนตัวทํา
ละลาย โดยทําการวัดคาการดูดซับของอะลูมิเนียมไดที่ความถี่ 130.20 MHz ความกวางของ
คลื่น  52.083  kHz  โดยเวลาของการอานขอมูล 0.3146 วินาที จํานวนครั้งในการสแกน 1,000 
ครั้ง  โดยการทําปริมาณวิเคราะหจะอินทิเกรตพื้นที่ใตพีคที่ตําแหนง หรือ ชวงคา Chemical 
Shift ของหมูฟงกชันที่ตองการ

3.3.2 Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR)

FTIR  เปนผลิตภัณฑของ  Nicolet Magna-IRTM  Spectrometer 750 โดยใช 
Softwareของ Omnic 1.20 ในการวิเคราะหผล โดยเปนเครื่องของศูนยเครื่องมือวิเคราะห ภาค
วิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย  ใชในการวิเคราะห  ตรวจ
สอบ พิสูจน และศึกษาเกี่ยวกับโมเลกุลของสาร  ซึ่งอาจอยูในสถานะของแข็ง  ของเหลว หรือ 
กาซก็ได โดยเปนเทคนิคที่ใชคุณสมบัติเกี่ยวกับการเกิดการสั่น (Vibration) และ การหมุน 
(Rotation) ของโมเลกุลที่ตางกัน โดยใชแสงอินฟราเรดซึ่งเปนชวงหนึ่งของสเปกตรัมของการ
แผรังสีแมเหล็กไฟฟา เปนตัวสงสัญญาณ   โดยเม่ือโมเลกุลดูดกลืนแสง IR โมเลกุลจะถูก
กระตุน (excite) เปนโมเลกุลที่มีพลังงานสูงกวาอยูที่สภาวะพื้น โดยมีพลังงานเปลี่ยนแปลงอยู
ในราว 2-10 kcal/mole  ซึ่งเปนพลังงานพอที่จะทําใหโมเลกุลเกิดการสั่น (Vibration) หรือเกิด
การหมุน (Rotation) เทานั้น  มีเลขคลื่น ( Wave numbers) อยูในชวง 12,800  ถึง 10  cm-1

หรือมีชวงความยาวคลื่นจาก 0.78 ถึง  1,000 ไมโครเมตร (µm) โดยชวงความยาวคลื่นที่นิยม
ใช  เปนชวงกลางอินฟราเรด คือจาก  4,000 ถึง 400 cm-1   หรือ 2.5 ถึง 25 ไมโครเมตร  โดย
ที่นิยมนํามาใชทางดานคุณภาพวิเคราะห  โดยนํามาใชตรวจสอบหมูฟงกชันของสารที่สนใจ ซึ่ง
จําเปนตองมีคาการดูดกลืนแสง (Absorbance) ของสารมาตรฐาน เปนตัวเปรียบเทียบกับตัว
อยางที่จะทําการตรวจสอบ  ในการทดลองนี้จะมีการกําหนดคาดังนี้

จํานวนครั้งในการสแกน (Numbers of sample scans) :  32
ความสามารถในการแยกจุดออกจากกัน (Resolution)  : 4.000
ความละเอียดของจุดจากการสแกน (Gain)        :  Autogain
ความเร็วในการอานคา (Mirror velocity)                  : 0.6329
ขนาดของชองรับแสง (Aperture)        : 100
ตัวจับสัญญาณ (Detecter)              :  DTGS (ดิวเทอเรตไตรไกลซีนซัลเฟต)
ชนิดของชองใสสาร (Beam splitter)        :  KBr
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ชนิดของแสงที่ใช  (Source)        :   IR
วิธีที่ใชในการทดสอบ (Sampling technique)           :  Standard

การทดสอบการดูดกลืนแสงของสารที่จะทดสอบในกรณีเปนสารละลาย มีวิธีคือ  จะตอง
หาสารที่เปนตัวทําละลายและวัดคาการดูดซับแสงเอาไวเพ่ือเปนมาตรฐาน  แลวหลังจากนั้นถา
ตองการทดสอบสารชนิดใดๆในตัวทําละลายมาตรฐานนี้   สามารถทําไดโดยใหมีการลบคา
มาตรฐานการดูดซับนั้นออกไป  และเหลือเฉพาะการดูดซับแสงของสารที่ละลายอยูภายใน

3.3.3 Atomic Absorption Spectrometer (AAS)

AAS (ผลิตภัณฑของ UNICAM ทําการวิเคราะหที่ศูนยเครื่องมือวิเคราะห ภาควิชา
วิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย) ใชวิเคราะหธาตุพวกโลหะหนัก
ระดับ 1 สวนในลานสวน (ppm) ในตัวอยางที่เปนสารละลาย ทําการวิเคราะหโดยใชกระแสไฟ
ผานหลอดลําแสงคาโทด (Hollow Cathode Lamp)  ที่ประกอบดวยขั้วแอโนด 1 ขั้ว และขั้ว
คาโทดแบบกลวงอีก 1 ขั้ว ซึ่งจะหุมไวในปลอกแกวที่บรรจุแกสอารกอนหรือนีออนที่มีความดัน 
7.5 มิลลิบาร (10 ทอร) เม่ือใหเกิดความตางศักยไฟฟา 150-500 โวลต กับอิเล็กโทรด   แกสที่
บรรจุอยูภายในจะเกิดการแตกตัวกลายเปนไอออน หลังจากนั้นจะเกิดการชนกับขั้วคาโทดอยาง
รุนแรง  จึงปลอยและเกิดการกระตุนของสารประกอบโลหะขึ้น   การปลอยอะตอมของโลหะออก
มานั้น เรียกวา “sputtering”    เม่ืออะตอมโลหะที่ถูกกระตุนน้ันตกกลับลงมาอยูที่สถานะพื้น 
(ground state)  จะปลอยแสงที่ความยาวคลื่นเฉพาะกับธาตุนั้นออกมา   ถาใหกระแสไฟฟาเพิ่ม
ขึ้นเลยจุดที่เหมาะสม sputtering ก็จะเกิดมากขึ้น แตการกระตุน (excited) นั้นตกกลับลงมาอยู
ที่สถานะพื้น  จะปลอยแสงที่ความยาวคลื่นเฉพาะกับธาตุนั้นออกมา  ถาใหกระแสไฟฟาเพิ่มขึ้น
เลยจุดที่เหมาะสม sputtering ก็จะเกิดมากขึ้น     แตการกระตุนจะเพิ่มขึ้นเพียงเล็กนอย จึงทํา
ใหมีกลุมอะตอมที่อยูในสถานะพื้นอยูรอบๆขั้วคาโทด  อะตอมกลุมน้ีจะดูดซับแสงจากอะตอมที่
ถูกกระตุน จึงทําใหความเขมของแสงที่ออกมาจากหลอดลดลง และ line width ของหลอดจะ
กวางขึ้น  โดยในการทดลองจะทดสอบอะลูมิเนียม  จึงใชหลอดคาโทดของอะลูมิเนียม (Al 13) ที่
ใชกับกาซอะเซทิลีนและไนตรัส  โดยใชกระแสผานหลอด  8 มิลลิแอมป ความยาวคลื่น 309.3 
นาโนเมตร ความละเอียดของการจับสัญญาณเมื่อพบธาตุคือ 0.4 ไมโครกรัมตอไมโครลิตร  
ความกวางของคลื่นเปน 1 นาโนเมตร ใชแรงดันไฟฟา 530 โวลต  และการไหลของสารเขา
ทดสอบเปน 10 มิลลิลิตร ตอ นาที ปรับไฟที่ใชในการทดสอบกระแสใหสูง 1.5 เซนติเมตร  โดย
เปนรูปโคนสีแดง  ระดับพลังงานเชื้อเพลิง (Fuel) ประมาณ 8 สวนตัวปรับกาซ เพ่ือเขาเผาไหม 
(Oxidant) เปน 9 ถึง 10

ในการใชงานจะตองมีเครื่องมือประกอบดังนี้
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- ตัวปรับกระแสไฟจาย (Stabilizer)  เพ่ือใหกระแสไฟที่จายใหหลอดคาโทด
มีความสม่ําเสมอ  เพราะถากระแสไมสมํ่าเสมอจะทําใหหลอดขาด

- ตัวดูดควัน  (Hood)  เพ่ือดูดควันที่เกิดจากการเผาสารละลายใหเปน
ไอออน

- บีกเกอร และน้ํากลั่น เพ่ือใชในการลางทอดูดสาร

3.3.4 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน (Scanning Electron Microscope หรือ SEM)

กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนที่ใชเปนรุน JSM - 6400 LV ซึ่งเปนเครื่องมือที่ใชในการ
ศึกษาลักษณะและวิเคราะหรายละเอียดโครงสรางขนาดเล็กของวัตถุ     โดยศึกษาไดถึงระดับ
นาโนเมตร ประกอบดวยสวนประกอบสําคัญๆ 3 ระบบคือ  ระบบการผลิตลําอิเล็กตรอน  ระบบ
การจับและถายทอดสัญญาณ ระบบการสรางภาพ โดยใหคาความละเอียดการใชงานที่
สุญญากาศสูงสุดคือ 3.5 นาโนเมตร ขนาดขยายเปน 10 ถึง 300,000 เทา  ความดันไฟฟาคือ 1 
ถึง 40 กิโลโวลต และตองมีการฉาบผิวดวยทองคํา (Gold coating) กอนการทดสอบ

3.3.5 เครื่องมือวิเคราะหขนาดอนุภาค  (Particle Size Analyzer)

เครื่องมือที่ใชเปนของ Coulter LS 230 ของหองวิจัยชีวเคมี ภาควิชาวิศวกรรมเคมี 
คณะวิศวกรรมศาสตร จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย  ซึ่งวัดขนาดอนุภาคในชวง 0.4 ไมครอน ถึง 
2,000 ไมครอน โดยใชกับอุปกรณบรรจุสารเปนแบบ Micro Volume Module  ซึ่งบรรจุสาร
ทดสอบปริมาตร 15 มิลลิลิตรหรือ 1 ถึง 50 มิลลิกรัม และเลือกสมการที่ใชในการคํานวณขนาด
เปนแบบ Fraunhaufer Model  สําหรับตัวอยางจะเตรียมโดยใหมีการแตกตัวและแขวนลอยใน
สารละลายใหมากที่สุด  เน่ืองจากสารที่มีขนาดเล็กมักเกาะติดกันเปนกอนดวยแรงไฟฟาสถิตย
หรือปฏกิิริยาทางเคมี ทําใหการวิเคราะหผิดพลาดได  ดังนั้นนอกจากการเติม defloculant จะ
ตองทําใหสารแตกตัวไดดียิ่งขึ้นกอนการทดสอบโดยใช Ultrasonic Vibrator โดยตัวกลาง
แขวนลอย (Suspending medium) ควรมีคุณสมบัติดังนี้ คือ  ไมละลายหรือเกิดปฏิกิริยากับ
อนุภาค  ของเหลวควรตอตานการจับตัวเปนกอนของอนุภาค  ความหนาแนนของของเหลวควร
นอยกวาความหนาแนนของอนุภาค  ความหนืดของของเหลวควรเหมาะสมเพื่อที่จะไดใชเวลา
ในการวิเคราะหไมนานจนเกินไป   ดังนั้นจึงใชเอทานอลเปนตวักลางแขวนลอยเนื่องจากในงาน
ของ Bulent E. Yoldas 1973  พบวาสารประกอบอะลูมิเนียมจะไมเกิดการเปลี่ยนแปลงโครง
สรางในแอลกอฮอลบริสุทธิ์
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3.3.6 เครื่องมือวิเคราะหสารอินทรีย  ( CHNS/O Analyzer)

เครื่องที่ใชเปนยี่หอ  PE2400 Series II ของศูนยเครื่องมือวิจัยวิทยาศาสตรและ
เทคโนโลยี จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัย วิธีวิเคราะหคือ การเผาดวยออกซิเจนบริสุทธิ์ที่อุณหภูมิ
สูง และวิเคราะหดวยคาเหนี่ยวนําความรอนในเครื่อง GC (Pyrolysis in High-Purity Oxygen 
(Static-State Oxidation) Gas Chromatographically Separated by Frontal Analysis 
Quantitatively Detected by Thermal Condutivity Detecter) ใชวิเคราะหหาปริมาณรอยละ
โดยมวลของคารบอน  ไฮโดรเจน ไนโตรเจน และ ออกซิเจน โดยชั่งตัวอยางน้ําหนัก 1-3 
มิลลิกรัมแลวใสในแคปซูลดีบุกหรืออะลูมินัม แลวเผาดวยออกซิเจนที่ความรอนสูงภายใตสภาวะ
คงเดิม จนเม่ือเกิดการเผาไหมหมดใหเพ่ิมออกซิเจนเกินพอเพ่ือใหทั้งอินทรียและอนินทรียสาร
เกิดการเผาไหมสมบูรณ  แลวเอาสารที่ไดจากการเผาไปผานสารละลายเพื่อใหเกิดสารในรูป
แบบ คารบอนไดออกไซด (CO2)  น้ํา (H2O) ไนโตรเจน (N) และ ไนโตรเจนออกไซด (N 
Oxides) แลวผานแกสไปบนทองแดงเพื่อจับ (Scrubbing) เอาออกซิเจนที่เกินพอและลด
ออกไซดของไนโตรเจนใหอยูในรูปธาตุไนโตรเจน  แลวผานแกสเขาไปในเครื่องผสมเพื่อใหเกิด
สารผสมเนื้อเดียวที่อุณหภูมิและความดันคงที่  ผานสารผสมไปยังเครื่องจับแบบเหนี่ยวนํา
ความรอนสูงชนิด จับนํ้า (Water trap) เพ่ือวัดคาไฮโดรเจน จับคารบอนไดออกไซด (Carbon 
dioxide trap) และวัดไนโตรเจนโดยเปรียบเทียบกับฮีเลียม  โดยออกซิเจนจะถูกแยกวัดโดยใช
การเผาในถวยคารบอนเคลือบแพลตตินัม และวัดในรูปคารบอนมอนออกไซด

3.3.7 ไฮโดรมิเตอร (Hydrometer)

ใชในการวัดความหนาแนนของสารตัวอยางซึ่งเปนการวัดความหนักเบาของน้ํามัน ถา
น้ํามันหนักมาก (ความหนาแนนมาก) คาความรอนของน้ํามันตอหนวยน้ําหนักจะลดลง โดย
ทดสอบตามวิธี ASTM D 1298 โดยไฮโดรมิเตอรมีลักษณะเปนหลอดแกวกลวงยาว ปลายลาง
เปนกระเปาะบรรจุเม็ดตะกั่วเพ่ือถวงใหไฮโดรมีเตอรลอยไดในแนวดิ่ง สวนกานมีสเกลมาตรฐาน
สําหรับอานคาความถวงจําเพาะ  เม่ือตองการวัดหาความถวงจําเพาะ ของของเหลวใหนํา
ไฮโดรมิเตอรไปจุมลงในของเหลวที่ตองการทราบคา แลวอานคาสเกลบนกานสเกล ณ ตําแหนง
ขีดสเกลที่ตรงกับระดับผิวของเหลวนั้น ดวยวิธีการดังกลาวนี้จะเห็นวาความเหมาะสมสําหรับ
การเลือกใชคือ ของเหลวที่ตองการทราบคาตองมีปริมาณมากพอ ที่จะทําใหไฮโดรมิเตอรลอย
ในของเหลวโดยกระเปาะไฮโดรมิเตอรไมสัมผัสกนภาชนะหรือกระบอกตวงที่บรรจุของเหลว 
และควรเลือกใชสเกลของไฮโดรมิเตอรใหเหมาะสม  โดยแตละรุนจะมีคาสเกลอยูในขอบเขตตาง 
ๆ กัน ควรเลือกใชใหเหมาะสม เชน ในการทดลองนี้จะใชสเกลในชวง 0.800-0.900 และ 0.900-
1.000 ซึ่งเปนชวงความหนืดของสารทดลอง
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ในการใชงานไฮโดรมิเตอรจะตองมีอุปกรณตางๆ ดังนี้รวมดวย
• Hydrometer Jar
• แทงแกว

3.3.8 วิสโคมิเตอร (Viscometer)

ใชในการวัดความหนืดของสารตัวอยางซึ่งเปนแรงตานทานภายในตัวของน้ํามันตอการ
ไหลโดยถาน้ํามันใสจะไหลงาย น้ํามันขนจะไหลไดชา โดยมีหนวยในการวัดความหนืดเปน
Kinematic Viscosity ตาม ASTM D 445 คาที่ไดรายงานเปนหนวยเซนติสโตก (cSt.) โดยใช
Modified Ostwald Viscometers แบบ U-Tube ชนิด BS/U

3.4 ข้ันตอนการทดลอง

3.4.1 ทดสอบคุณสมบัติเบื้องตนตางๆของน้ํามันแรขาวบริสทุธิ์ดังนี้
- ทดสอบหมูฟงกชันดวย FTIR  (วิธีการทดสอบดูในภาคผนวก ก)
- หาปริมาณของอินทรียสารในน้ํามันตัวอยางดวย Elemental analyzer
- หาความหนาแนนดวยไฮโดรมิเตอร (วิธีการทดสอบดูในภาคผนวก ข )
- ความหนืดดวยวิสโคมิเตอร (วิธีการทดสอบดูในภาคผนวก ค)

3.4.2 ทดสอบคุณสมบัติเบื้องตนตางๆของน้ํามันตัวอยางจากโรงงานดังนี้
- ทดสอบโครงสรางดวย H-NMR และ Al-NMR
- ทดสอบหมูฟงกชันดวย FTIR
- หาปริมาณอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางดวย AAS  (วิธีการทดสอบดูใน

ภาคผนวก ง)
- หาปริมาณของอินทรียสารในน้ํามันตัวอยางดวย Elemental analyzer
- หาความหนาแนนดวยไฮโดรมิเตอร และ
- ความหนืดดวยวิสโคมิเตอร

3.4.3 ขั้นตอนการไฮโดรไลซิสน้ํามันตัวอยาง

3.4.3.1 จัดชุดตัวแปรสําหรับการไฮโดรไลซิส  ซึ่งแบงเปน 4 ชุดการทดลองดังนี้
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ชุดการทดลองที่  1 กําหนดคาคงที่คือ อุณหภูมิ รอบของการปนกวน และเวลา       
ตัวแปรคือ อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม ในชวงอัตราสวนนอยกวาหรือ
เทากับ 50 : 1  แลวจึงแบงชวงการทดลองออกเปน 5 ชวง ดังนี้

I r 1  =  10 : 1
II r 2  =  20 : 1
III r 3  =  30 : 1
IV r 4  =  40 : 1
V r 5  =  50 :  1

ชุดการทดลองที่  2  กําหนดคาคงที่คือ อัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียม  รอบ
ของการปนกวน และเวลา    ตัวแปรคือ  อุณหภูมิ  ดังน้ี

I T 1  =  30
II T 2  =  50
III T 3  =  65
IV T 4   =  80

ชุดการทดลองที่  3  กําหนดคาคงที่คือ อัตราสวนของน้ําตออัลคอกไซด
อุณหภูมิ  และเวลา    ตัวแปรคือ  รอบของการปนกวน ดังนี้

I rpm 1 = 100
II rpm 2 = 200
III rpm 3 = 300

ชุดการทดลองที่  4  กําหนดคาคงที่คือ อัตราสวนของน้ําตออัลคอกไซด
อุณหภูมิ  และรอบของการปนกวน   ตัวแปรคือ  เวลา   ดังนี้

I t 1 = 15
II t 2 = 20
III t 3 = 30

3.4.3.2 เตรียมน้ํามันตัวอยางกับนํ้าที่อัตราสวนที่กําหนด โดยใชกระบอกตวง
(การคํานวณอัตราสวนของสารตัวอยางที่ใชในการไฮโดรไลซิส ดูจากภาค
ผนวก จ)

3.4.3.3 เทน้ํามันในกระบอกตวงลงในขวดแกวรูปชมพู ขนาด 500 มิลลิลิตร
3.4.3.4 นําขวดรูปชมพูที่บรรจุน้ํามันแลวติดตั้งกับขาตั้งเพ่ือใหความรอนจาก

Water bath  ที่ตั้งอุณหภูมิคงที่ไวแลว  แลวติดตั้งใบกวน  เทอรโมคัปเปล
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3.4.3.5 รอจนถึงอุณหภูมิที่กําหนด จึงเริ่มทําปฏิกิริยา โดยใชเข็มฉีดยาแบบวัด
ปริมาตรได ดูดน้ํากลั่นที่ใหความรอนจนอุณหภูมิเทากับน้ํามันในขวดรูป
ชมพู   แลวเปดมอเตอรใหใบพัดหมุน  ฉีดน้ําลงในขวดรูปชมพู กดนาฬิกา
จับเวลา  และบันทึกอุณหภูมิที่เปลี่ยนแปลงขณะทําปฏิกิริยา

3.4.3.6 ใหสารทําปฏิกิริยาจนถึงเวลาที่กําหนดจึงหยุดการกวนสารและเทสารใส
ขวดแกวเก็บตัวอยาง

3.4.3.7 ตั้งทิ้งไว  15 วันจึงทําการแยกน้ํามันและตะกอนที่เกิดออกจากกัน  วัด
ปริมาณน้ํามันที่ได  และนําน้ํามันและตะกอนที่ไดไปวิเคราะหคุณสมบัติ
ตางๆ ดังนี้

- ทดสอบหมูฟงกชันของน้ํามัน และ อนุภาคในชั้นตะกอนดวย FTIR
- หาปริมาณอะลูมิเนียมในน้ํามันดวย AAS
- หาความหนาแนนของน้ํามันดวยไฮโดรมิเตอร และ
- หาความหนืดของน้ํามันดวยวิสโคมิเตอร
- หาขนาดอนุภาคสารในชั้นตะกอนดวยเครื่องวิเคราะหอนุภาค (วิธีการ

ทดสอบดูในภาคผนวก ฉ)



บทที่ 4

ผลการทดลองและวิเคราะหผล

จากการศึกษารูปแบบของผลิตภัณฑที่ เกิดขึ้นจากการไฮโดรไลซิสสารประกอบ
อะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาวดวยนํ้า  จะทดสอบคุณสมบัติซึ่งแบงเปน 2 สวน  คือ  การทดสอบ
คุณสมบัติทางกายภาพ และทางเคมี โดยทําการทดสอบกับน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์  น้ํามันตัวอยาง  
และสวนประกอบของสารที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส  โดยการทดสอบคุณสมบัติตางๆ มีดังนี้

คุณสมบัติทางกายภาพ
- ปริมาณของน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส
- การวัดคาความหนืดของน้ํามันตัวอยางที่อุณหภูมิ  40  องศาเซลเซียส
- การวัดคาความหนาแนนของน้ํามันตัวอยางที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส
- การหาขนาดของสารที่ไดจาก   Particle Analyzer
- การหารูปรางของผลึกที่เกิดจากการไฮโดรไลซิสดวย Scanning Electron  

Microscopy (SEM)

คุณสมบัติทางเคมี
- การทดสอบประเภทของธาตุที่อยูในสาร และการสรางพันธะของธาตุ โดยใช NMR
- การการวิเคราะหหาหมูโครงสรางของสารโดยใช FTIR
- การวิเคราะหหาปริมาณอะลูมิเนียมในน้ํามันโดยใช  AAS
- การวิเคราะหหาปริมาณของธาตุที่อยูในน้ํามันโดยใชเทคนิค Elemental Analyzer

4.1  ผลการวิเคราะหนํ้ามันตัวอยาง

ตารางที่ 4.1  ผลการทดสอบคุณสมบัติของน้ํามันตัวอยางเทียบกับน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์
สมบัติ ผลการทดสอบ

น้ํามันตัวอยาง น้ํามันแรขาวบริสุทธิ์
        ความถวงจําเพาะ 0.8760 0.8742
        ความหนืด 66.6 cSt  @  40 °C 64.5-69.7  cSt  @  40 °C

348.1  SUS @ 100 ° F 340-360  SUS @ 100 ° F
        ปริมาณอะลูมิเนียม 1.785 % โดยน้ําหนัก 0
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4.1.1  ความหนาแนน

ความหนาแนนของน้ํามันตัวอยางที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส  คือ 0.8760 กรัมตอ
มิลลิลิตร   ซึ่งเม่ือเปรียบเทียบกับความหนาแนนของน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์ คือ 0.8742  กรัมตอ
มิลลิลิตร  จะเห็นวาน้ํามันตัวอยางมีคาความหนาแนนมากกวาน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์คิดเปนรอย
ละ 0.206  โดยที่สวนผสมของน้ํามันกอนการดูดซึมประกอบดวยน้ํามันแรขาวและเอทิลไดเอ
ทานอลเอมีนที่มีความหนาแนนคือ  1.014 กรัมตอมิลลิลิตรสวนอะลูมิเนียมไตรเอทิลมีความหนา
แนนเปน 0.8350 กรัมตอมิลลิลิตร  โดยอะลูมิเนียมไตรเอทิลในการทําปฏิกิริยาจะถูกทํา
ปฏิกิริยาจนหมดดวยเอทิลไดเอทานอลเอมีน ซึ่งสามารถวิเคราะหไดจากลักษณะของคลื่น
chemical shift จากการวิเคราะหดวย 27Al-NMR ซึ่งให chemical shift ที่แสดงถึงการสราง
พันธะของอะลูมิเนียมกับสารอื่นอีก 6 พันธะ ที่มีเพียงตําแหนงเดียว แตรูปแบบของอะลูมิเนียม
ไตรเอทิลเปนการสรางพันธะของหมูเอทิลกับอะลูมิเนียมเพียง 3 พันธะ ดังนั้นความหนาแนน
ของน้ํามันตัวอยางที่มากขึ้นเม่ือเปรียบเทียบกับนํ้ามันแรขาวจึงเกิดจากสารประกอบที่เกิดขึ้นที่
ละลายอยูในน้ํามันแรขาว

4.1.2  ความหนืด

ความหนืดของน้ํามันตัวอยาง ที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส คือ  66.6 เซ็นติสโตก
เปรียบเทียบกับความหนืดของน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์ คือ  64.5-69.7  เซ็นติสโตก ที่  40 องศา
เซลเซียส   สวนเอทิลไดเอทานอลเอมีนมีความหนืดเปน 85.8  เซ็นติสโตก อะลูมิเนียมไตรเอทิล
ความหนืด เปน 3.1 เซ็นติสโตก  ดังนั้นนํ้ามันแรขาวที่ผสมกับเอทิลไดเอทานอลเอมีน และผาน
กระบวนการดูดซึมอะลูมิเนียมไตรเอทิล จะมีความหนืดใกลเคียงกับน้ํามันแรขาวบริสุทธิ์เน่ือง
จากมีองคประกอบสวนใหญเปนน้ํามันแรขาวและมีองคประกอบสวนนอยเปนของสารประกอบ
อะลูมิเนียมอัลคอกไซดภายในน้ํามัน

4.1.3 ปริมาณอะลูมิเนียม

ผลการวิเคราะหปริมาณอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางดวย AAS มีดังนี้

ตารางที่ 4.2  ปริมาณอะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาว เมื่อระยะเวลาในการวิเคราะหตางกัน
วันที่ทดสอบ AAS  คาเฉลี่ยในชวง  สิงหาคม ถึง ตุลาคม 2544
ปริมาณอะลูมิเนียม (สวนในลานสวน) 17,853
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ซึ่งจากผลการวิเคราะหสามารถคํานวณเปนปริมาณของอะลูมิเนียมไตรเอทิลที่ถูกดูดซึม
เขาทําปฏิกิริยากับเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาวคิดเปนรอยละ 7.55 โดยน้ําหนัก (วิธี
การคํานวณดูในภาคผนวก ช)

4.1.4 ปริมาณอินทรียสาร

ผลการวิเคราะหโดยใช Elemental analyzer (CHNO/S Analyzer) จะบอกถึงคาของ 
คารบอน ไฮโดรเจน และออกซิเจน สวนอะลูมิเนียมไดมาจาก AAS  และไนโตรเจนไดมาจาก
การคํานวณที่กําหนดใหสารทั้งหมดรวมกันเปน 100 กรัม พบวามีองคประกอบของสารตางๆดัง
นี้ (วิธีการคํานวณดูในภาคผนวก ฌ)

        คารบอน : ไฮโดรเจน : ออกซิเจน : อะลูมิเนียม : ไนโตรเจน
เม่ือเทียบเปนรอยละ       80.005  :  13.701   :     4.065     :     1.671      :   0.558
เทียบเปนโมเลกุลดังนี้      333     :   680       :         13    :          3       :     2

ซึ่งจากการวิเคราะหปริมาณไนโตรเจน  ทําใหสามารถคํานวณเปนรอยละของเอทิลไดเอ
ทานอลเอมีนในน้ํามันตัวอยางเริ่มตนไดคือคิดเปนรอยละ  5.31 โดยน้ําหนัก (วิธีการคํานวณดู
ในภาคผนวก ซ) ซึ่งถาทําการคํานวณปริมาณของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือจากการทํา
ปฏิกิริยาได ก็จะทําใหหาปริมาณของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เขาทําปฏิกิริยาได ทําใหสามารถ
คาดเดาโครงสรางโมเลกุลของสารประกอบที่เกิดขึ้นจากการทําปฏิกิริยาระหวางเอทิลไดเอ
ทานอลเอมีนกับอะลูมิเนียมไตรเอทิลไดโดยใชขอมูลจากการวิเคราะหดวย NMR และ FTIR 
รวมดวย

4.1.5 ผลการวิเคราะห โดยใช  NMR

ก. ผลการทดสอบน้ํามันตัวอยางดวย 27Al-NMR

แสดงไดดังรูปที่ 4.1  โดยที่ คาในแกนแนวนอน คือ คาการเคลื่อนที่หมูฟงกชันของสาร
(Chemical shift (δ ; ppm)) เน่ืองจากสภาวะแวดลอมทางเคมีของโปรตอนที่อยูขางเคียง  ซึ่ง
เปนการเปรียบเทียบระหวางระยะหางของพีคจากสารมาตรฐาน (Hz) กับความถี่ของสเปกโตรมี
เตอร (MHz) ที่ใชในการตรวจจับสัญญาณความถี่ที่เกิดจากโครงสรางของสารประกอบ
อะลูมิเนียม โดยคาการเคลื่อนที่หมูฟงกชันของสารที่ตางกันจะแสดงถึงโครงสรางของสาร
ประกอบอะลูมิเนียมที่มีอะตอมเขาสรางพันธะ (Coordination Number ; CN) ตางกันไป  ทั้ง
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ทางดานจํานวนและชนิดของอะตอม [21]  โดยปจจัยสําคัญที่มีผลตอคาการเคลื่อนที่หมูฟงกชัน
ของสารคือคาพลังงานดึงดูดอะตอมที่มีตออิเลคตรอนภายในพันธะเคมี (Electronegativity ; EN) 
โดยจากผลการทดลองในชวง –2 ถึง 16  ppm เครื่องมือสามารถจับสัญญาณไดโดยเห็นไดชัดที่
คา 4.464 เปนพีคเดี่ยว (Singlet) ซึ่งแสดงใหทราบวามีอะตอมเพียงชนิดเดียวที่เขาสรางพันธะ
กับอะลูมิเนียม และจากสูตรการคํานวณจํานวนพีคที่เกิดจากการวัดคา (Spin-Spin Spliting)  2n 
I + 1  [31] เม่ือคาของ n แทนอะตอมชนิดเดียวกันที่สรางพนัธะกับอะลูมิเนียม  และ  I แสดงถึง
คาการสปน (Spin) ของธาตุที่มีการสรางพันธะกับอะลูมิเนียม จากพีคที่มีลักษณะเปนพีคเดี่ยว 
จะแทนคา  I ในสมการเปนศูนย ซึ่งแสดงถึงธาตุที่มีเลขมวลและเลขอะตอมเปนเลขคู ซึ่งจากสาร
เริ่มตน ความเปนไปไดของอะตอมที่สรางพันธะกับอะลูมิเนียมคือออกซิเจน เทานั้น เน่ืองจากจะ
ทําใหไดจํานวนพีคเปน 1  โดยอะตอมของออกซิเจนมีพลังงาน EN มากกวาคารบอน ทําใหมี
ความสามารถในการเขาสรางพันธะกับอะลูมิเนียมไดดีกวา  ในขณะที่พันธะของอะลูมิเนียมกับ
คารบอนจะเกิดในโครงสรางแบบใหพีคในชวง chemical shift สูง และพันธะของอะลูมิเนียมกับ
คารบอนจะถูกทําลายที่อุณหภูมิสูงหรือในสารละลาย [21] ซึ่งพีคที่คา δ นอยๆแสดงถึงสาร
ประกอบอะลูมิเนียมชนิดที่สรางพันธะกับธาตุอ่ืนได 5 (Penta – Coordinate) และ 6 พันธะ  
(Hexa – Coordinate) ที่อยูในน้ํามันแรขาว ซึ่งในกรณีของ 5 พันธะจะสอดคลองกับงานของ
M.V. Giotto [23] และคณะที่ทําการทดสอบสาร MAPO-36 (เปนสารที่เตรียมขึ้นโดยมี Al2O3

เปนสารเริ่มตนตัวหนึ่ง) ซึ่งตรวจจับสัญญาณไดที่คา 6.5 ppm และมีการตีความหมายของ
สัญญาณที่เกิดขึ้นเปน 2 แบบคือ แบบแรก เปนอะลูมิเนียมชนิดที่สรางพันธะกับธาตุอ่ืนได 5 

รูปที่ 4.1  แสดงพีคของการทดสอบสารประกอบอะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาวดวย  27 Al- NMR
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พันธะ และแบบที่สองคือ อะลูมิเนียมที่สรางพันธะกับธาตุอ่ืนได 6 พันธะ  ซึ่งตามธรรมชาติจะอยู
ในรูปของโบอีไมทเทียม (Pseudoboehmite)  และในกรณี 6 พันธะสอดคลองกับงานของ Jiri 
Pinkas [5] ที่ทําการทดสอบโครงสรางสารประกอบอัลคอกไซดที่เกิดจากปฏิกิริยาระหวาง 
อะลูมิเนียมไตรเอทิลกับไตรเอทานอลเอมีนดวย 27Al-NMR ซึ่งสามารถจับสัญญาณ chemical 
shift ไดที่คา 5.2 ppm ซึ่งเปนของอะลูมิเนียมอะตอมชนิดเฮกซะโคออรดิเนต และที่คา 5.9 ppm 
จะอยูในรูป AlO6 ดังในงานของ P. Rehak และคณะ [25] และในงานของ K. F. Waldner และ
คณะ [28] ซึ่งทําการสังเคราะหสารประกอบระหวางอะลูมิเนียมและแมกนีเซียมสามารถจับ
สัญญาณ chemical shift ไดที่ 7.18 ppm ซึ่งเปนอะลูมิเนียมชนิดที่สรางพันธะกับธาตุอ่ืนได 6 
พันธะเชนกัน   โดยจะไมมีอะลูมิเนียมชนิดที่สรางพันธะกับสารอื่นได 3 พันธะหรือ 4 พันธะ ปน
อยูในน้ํามันตัวอยางเลย เน่ืองจากถามีอะลูมิเนียมชนิดดังกลาว จะตองมีการจับสัญญาณ
chemical shift ไดที่คาในชวง 250-300 ppm และ 150 ppm [19]  ดังนั้นจึงสรุปไดวาสาร
ประกอบอะลูมิเนียมที่เกิดขึ้นในน้ํามันตัวอยางจะเปนสารประกอบอัลคอกไซดที่มีไนโตรเจนเปน
องคประกอบที่มีอะลูมิเนียมสรางพันธะได ทั้ง 5 และ 6 พันธะ  โดยมีปฏิกิริยาระหวาง
อะลูมิเนียมไตรเอทลิกับเอทิลไดเอทานอลเอมีน ดังนี้

n Al(C2H5)3 + n (HOCH2CH2)2N CH2CH3               3n  C2H6 +  สารประกอบอัลคอกไซด       (4.1)
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ข. ผลการทดสอบน้ํามันตัวอยางดวย  1H-NMR

รูปที่ 4.2  แสดงพีคของการทดสอบสารดวย  1H - NMR
     ก) สารประกอบอะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาว  ข) น้ํามันแรขาว
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ตารางที่ 4.3  แสดงคาการจับสัญญาณ และการตีความหมายน้ํามันตัวอยางที่ไดจาก 1H 
- NMR

พ้ีนที่ใตพีคของน้ํามัน
ตัวอยาง

δ (ppm) พันธะที่เกิดขึ้น อางอิง เมื่อให
ตําแหนง
4.75 ppm
เปนตัวเทียบ

เมื่อใหน้ํา
มันแรขาว
เปนตัว
เทียบ

(1)  0.7-0.9 - 462.44
(2)  0.95-1.1 36.9609
(3)  1.1-1.4

CH3CH2O-Al [27, 19] +เอทิลไดเอทานอลเอมีน
706.69

(4)  1.4-1.55
(5)  1.6
(6)  1.67
(7)  2.1

-

CH3- และ
-CH2- ของน้ํา
มันแรขาว

(จากรูปที่ 4.2
ข)

63.6038

1.000

(8)  2.25-2.3 - CH2-N= ของ เอทิลไดเอทานอลเอมีน 27 2.9002 0.0012
(9)  2.6-3.0 - CH2-N= ของ เอทิลไดเอทานอลเอมีน รวมกับ - 

CH2-N= ของสารประกอบอัลคอกไซด
28, 26 44.3992 0.0204

(10)  3.45-3.5 0.3917
(11)  3.5-3.55

-CH2-CH2-O- ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน 26
0.2146

-CH2-O- ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน 4.005(12)  3.55-3.6

=Al-O-CH2- ในสารประกอบอัลคอกไซด ที่เกิดการ
แทรกสอด

28, 26

0.8328

(13)  3.6-3.75 -CH2-CH2-O- ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน 26 1.9455
(14)  3.75-3.9 =Al-O-CH2- ในสารประกอบอัลคอกไซด 27,19, 26 12.2480
(15)  3.9-4.0 -CH2-CH2-O- ในเอทิลไดเอทานอลเอมีน 19, 26 1.4430

0.0242

(16)  4.65 1.0177 0.0004
(17)  4.75

พันธะ OH ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน 21,27
1.000 0.0004

(18)  7.25 CDCl3 เปนตัวทําละลายที่ใชในการทดสอบ 1H-NMR Standard 5.9174 0.0025
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ผลการทดสอบน้ํามันตัวอยาง และน้ํามันแรขาวดวย 1H-NMR แสดงไดดังรูปที่ 4.2 โดยมี
การตีความหมายของสัญญาณที่ได แสดงในตารางที่ 4.3 โดยในชวงคา δ เปน 0.5 – 2.1 ppm  
เปนตําแหนง chemical shift ที่เกิดจากน้ํามันแรขาว และสวนหนึ่งมาจากโครงสรางสารประกอบ
อัลคอกไซดในน้ํามันแรขาว  และในชวง chemical shift มากกวา 2.1 เปน chemical shift ที่เกิด
จากไฮโดรเจนที่สรางพันธะกับอะตอมของธาตุอ่ืนๆ ซึ่งเปนโครงสรางของสารประกอบอัลคอกไซด
และเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลืออยูในน้ํามันแรขาวดังในตารางที่ 4.3  โดยอัตราสวนของพ้ืนที่
ภายใตพีคเม่ือเทียบกันจะแสดงถึงอัตราสวนจํานวนอะตอมของไฮโดรเจนที่สรางพันธะในรูปแบบ
ตางๆกัน  โดยจากโครงสรางของเอทิลไดเอทานอลเอมีนตามสูตรโมเลกุลพบวามีอัตราสวนของ
ไฮโดรเจนในพันธะ  -CH2-N= ตอ -CH2-O- ตอ -O-H  มีอัตราสวนเปน 3 ตอ 2 ตอ 1  ซึ่งเม่ือ
เทียบกับไตรเอทานอลเอมีน (Triethanolamine ; TEA) จะมีอัตราสวนของไฮโดรเจนในพันธะ    
-CH2-N= ตอ -CH2-O-  เปน  6 ตอ 6 ซึ่งในงานของ Atitsa [18] ไดใหคา δ ของ -CH2-N= และ
-CH2-O- วาเกิดที่ตําแหนง 2.65  และ 3.85  โดยมีปลายพีคของทั้ง 2 ตําแหนง แยกเปน 3 พีค
เล็ก   ซึ่งการแยก (Spliting) ของปลายพีคขึ้นกับไฮโดรเจนแวดลอม (n) ตัวที่ทําการวัด  ซึ่ง
คํานวณการแยกจากสูตร n + 1  ดังนั้นเอทิลไดเอทานอลเอมีนจะมีปลายพีคของทั้งสองตําแหนง
แยกเปน 3 พีคเชนกัน แตมีอัตราสวนของ -CH2-N= ตอ  -CH2-O- เปน 3 ตอ 2   โดยจากตารางที่ 
4.3 เราจะไดวาคา δ ที่แทนพันธะ -CH2-N= จะอยูในชวง 2.1 ถึง 3.0 และพันธะ -CH2-O=  จะอยู
ในชวง 3.0 ถึง 4.0 โดยมีพันธะ -OH  อยูที่ตําแหนง 4.65 และ 4.75 เปนตัวเทียบ และเราจะหา
ปริมาณของ -CH2-N= และ  -CH2-O- ที่แทจริงไดเม่ือมีพีคการทดสอบ 1H-NMR ของเอทิลไดเอ
ทานอลเอมีนบริสุทธิ์ดังในรูปที่ 4.3 เปนตัวเปรียบเทียบและทําการทดสอบแบบปริมาณวิเคราะห

รูปที่  4.3 พีค 1H-NMR ของ เอทิลไดเอทานอลเอมีนบริสุทธิ์



42

4.1.6 ผลการวิเคราะหโดยใช FTIR

ผลของการทดสอบน้ํามันแรขาว  น้ํามันตัวอยางที่ใชเปนสารเริ่มตน  และนํ้ามันตัวอยาง
เทียบกับนํ้ามันแรขาว แกนตามแนวนอนแสดงเลขคลื่น (υ; cm-1) และแกนตามแนวตั้งเปนคา
การดูดซับแสง  โดยมีการแยกเสนฐาน (Baseline) ออกจากกันเพื่อใหเห็นขอมูลไดชัดเจน  ซึ่ง
ผลของการทดสอบเปนดังแสดงในรูปที่ 4.4

จากเสนความโคงการดูดซับแสงของสารประกอบอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางแสดงใหทราบถึง
องคประกอบตางๆในสารตัวอยาง  ดังนี้

• ที่  3500-3100 cm-1แสดงถึง υO-H
• ที่  3050-2800 cm-1 แสดงถึง υC-H  ของกลุมเมทิล (CH3) ซึ่งในชวงเลขคลื่นน้ี น้ํา

มันแรขาวมีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดมาก
• ที่  2500-2000 cm-1 แสดงถึงคาเบี่ยงเบนของ υO-H  (Bending Mode)
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รูปที่ 4.4 แสดงการดูดซับแสงของน้ํามันแรขาว สารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันตัวอยาง
และน้ํามันตัวอยางเทียบกับนํ้ามันแรขาว เม่ือทดสอบดวย FTIR
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• ที่ 1560-1310 cm-1 และ 1270 แสดงถึง υC-N  และ คาเบี่ยงเบนของ υO-H รวมถึง 
υC-H ของน้ํามันแรขาวซึ่งมีการดูดกลืนแสงขนาดปานกลางและมีการงอแบบไม
สมมาตร (Asymmetric deformation) โดยมีการดูดกลืนที่ตําแหนงสําคัญๆ คือ 1450 
และ 1375 cm-1 ดังนี้

ที่ 1450 cm-1 แทน -CH2- ซึ่งเปน methylene group
ที่ 1375 cm-1 แทน –CH3 เปน methyl group

• ที่ 1150-970 cm-1 υAl-O-C ของสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดในน้ํามันหรือ ที่ 
1000 cm-1  แทน  υC-O ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน
• ที่ 935 cm-1

  คือ υAl-O-Al [24]
• ที่ 720 cm-1

 คือ  υC-H ของน้ํามันแรขาวที่มีการดูดกลืนแสงนอย
• ที่ 800-500 cm-1 แทน υAl-O [30]

โดยในงานของ R.C. Mehrotra and A.K. Rai [24] ไดมีการระบุวาพีคในชวงของ 1070
ถึง 1015 เปนพีคของพันธะ Al-O-C  ซึ่งผลดังกลาวมีความสอดคลองกับคาที่ตําแหนงของ 1150 
ถึง 970 cm-1 ทําใหทราบถึงโครงสรางของน้ํามันแรขาว และสารประกอบในน้ํามันตัวอยาง ดัง
นั้นหากตองการวิเคราะหโครงสรางของสารประกอบที่เจือปนอยูในน้ํามัน จะตองทําการจําแนก
ผลการดูดกลืนและโครงสรางของน้ํามันออก  ซึ่งทําไดโดยตัดคาการดูดซับน้ํามันแรขาวออก 
เพ่ือใหเห็นเฉพาะการดูดซับของสารที่อยูภายในเทานั้น  ดังในรูปที่ 4.4  ซึ่งเม่ือเทียบพีคของน้ํา
มันตัวอยางกับนํ้ามันตัวอยางเม่ือใชน้ํามันแรขาวเปนตัวลบคาการดูดกลืน จะมีบางพีคที่ลดต่ําลง
ซึ่งก็คือพีคที่แสดงถึงความเปนสารประกอบไฮโดรคารบอนของน้ํามันแรขาวอันไดแกพีคที่
ตําแหนง  3050-2800  cm-1 แสดงถึง  υ C-H  และที่ตําแหนง 1560-1310 cm-1  ซึ่งแสดงถึง
คาเบี่ยงเบนของ υ O-H และหมู υ C-H ที่ไมสมมาตร ซึ่งทําใหทราบวาสารประกอบ
อะลูมิเนียมภายในน้ํามันตัวอยางจะประกอบไปดวยหมูฟงกชันคือ υ O-H,   υ C-H,   υ C-N 
และหมู CH3 ที่ไมสมมาตร
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สําหรับคาการดูดซับของเอทิลไดเอทานอลเอมีน (CH3CH2N(CH2CH2OH)2) เปนดังรูป
ที่ 4.5 ซึ่งจากรูปพบวาพีคของน้ํามันตัวอยางในรูปที่ 4.4 มีตําแหนงของเลขคลื่นที่แสดงถึงหมู
ฟงกชันตรงกันกับพีคของเอทิลไดเอทานอลเอมีนทุกพีค  ดังนั้น จึงตองทําการพิสูจนวาน้ํามัน
ตัวอยางที่ไดจากโรงงานมีเอทิลไดเอทานอลเอมีนหลงเหลืออยูหลังการเขาทําปฏิกิริยากับ
อะลูมิเนียมอัลคิลเกิดเปนสารประกอบอัลคอกไซดหรือไม โดยทําการทดสอบหมูฟงกชัน
ไฮดรอกไซดที่มีอยูในเอทิลไดเอทานอลเอมีน แตไมมีในน้ํามันแรขาว  ทั้งนี้การทดสอบเกิดขึ้น 
โดยตั้งสมมติฐาน 3 ขอวา (1) น้ํามันตัวอยางที่ไดจากโรงงานมีสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอก
ไซดชนิดที่ไมมีหมูฟงกชันไฮดรอกไซดอยูในโมเลกุลเปนองคประกอบในน้ํามันตัวอยาง ซึ่งจาก
สารเริ่มตนที่มีสีเหลืองใส จะสรุปไดวาสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่เกิดขึ้นในน้ํามันแร
ขาวไมมีการสรางพันธะระหวางอะลูมิเนียมและไฮดรอกไซด (Al-OH) ซึ่งจะใหสีขาวขุนเกิดขึ้น  
(2) น้ํามันตัวอยางไมมีน้ําปนอยู และ (3) พันธะไฮดรอกไซดที่พบในน้ํามันแรขาวมาจากสวน
ประกอบของเอทิลไดเอทานอลเอมีนเทานั้น ซึ่งผลจากการวิเคราะหปริมาณของไฮดรอกไซดใน
น้ํามันตัวอยางจะสรุปไดวามีเอทิลไดเอทานอลเอมีนรอยละ 2.66 โดยน้ําหนัก ที่ไมเขาทํา
ปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมอัลคิลเปนสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซด (วิธีการคํานวณดูในภาค
ผนวก ฑ) ซึ่งแสดงวามีการใชเอทิลไดเอทานอลเอมีนในการสรางสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํา
มันแรขาวรอยละ 2.64 และจากการแปลงคาอัตราสวนรอยละของธาตุไปอยูในคาอัตราสวนของ
โมเลกุล (วิธีการคํานวณดูในภาคผนวก ฌ) จะสามารถวิเคราะหโครงสรางของสารประกอบ
อัลคอกไซดที่อยูในน้ํามันแรขาวได

ซึ่งจากผลการวิเคราะหน้ํามันตัวอยางในหัวขอ 4.1.1–4.1.6 ไดผลวา สารประกอบที่เกิด
ขึ้นมีโครงสรางแบบ Hexacoordinate หรือ Pentacoordinate ซึ่งในกรณีที่ปริมาณธาตุ 
อะลูมิเนียม ออกซิเจน และไนโตรเจน ที่ไดจากการวิเคราะห เปนองคประกอบของสารประกอบ
อัลคอกไซดและเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่อยูภายในตัวอยางน้ํามัน  จะสามารถวิเคราะหไดวาใน

รูปที่ 4.5  แสดงการดูดซับแสง ของเอทิลไดเอทานอลเอมีนเม่ือทดสอบดวย FTIR
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ปฏิกิริยาเริ่มตนจะมีออกซิเจนเปนสารเจือปนอยูเทาไร  เน่ืองจากอัตราสวนของอะลูมิเนียมตอ 
ไนโตรเจนตอออกซิเจนเปน 3 ตอ 1 ตอ 11  โดยที่อะลูมิเนียมจะไดมาจากอะลูมิเนียมไตรเอทิล 
และไนโตรเจนจะไดมาจากเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เขาทําปฏิกิริยาเทานั้น ดังน้ันอัตราสวน
ออกซิเจนที่หายไปจึงเกิดจากออกซิเจน  ซึ่งสมการที่เปนไปได และการดุลหาผลิตภัณฑที่เกิด
ขึ้นเปนดังนี้

และเม่ือการเขาทําปฏิกิริยาเปนดังสมการที่  4.2  จะสามารถบอกถึงโครงสรางของสาร
ประกอบอัลคอกไซดที่เกิดขึ้น วาเปนสารประกอบชนิดสรางพันธะกับอะลูมิเนียม 5 และ 6 
พันธะ และมีพันธะตางๆสอดคลองกับพื้นที่จากการอินทิเกรตและคา Chemical shift ในตารางที่ 
4.3 ดังนี้

3Al(C2H5)3 + (HOC2H4)2N CH2CH3 + 2
9 O2            Al3NO11C24H58 +  H2    (4.2)

รูปที่ 4.6  ตัวอยางโครงสรางของอะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่อยูในน้ํามันตัวอยางเริ่มตน  ที่มีการ
สรางพันธะเปนแบบเพนตะโคออรดิเนต (Pentacoordinate) และเฮกซะโคออรดิเนต
(Hexacoordinate)
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จากรูปที่ 4.6 เม่ือเทียบพันธะที่เกิดขึ้นในสารประกอบอัลคอกไซดกับเอทิลไดเอทานอล
เอมีนที่เหลือกับคาการจับสัญญาณที่ไดในตารางที่ 4.3  โดยทําการอินทิเกรตพื้นที่ใตพีคของ
สัญญาณโดยใชตําแหนง chemical shift ที่ 4.75 เปนตัวเปรียบเทียบ จะพบวาสามารถเทียบ
จํานวนอะตอมของไฮโดรเจนภายในพันธะกับพื้นที่ใตพีคที่ทําการอินทิเกรตไดทันที เน่ืองจากน้ํา
หนักอะตอมของไฮโดรเจนมีคาประมาณ 1  โดยที่ตําแหนงที่ (16) และ (17) ในตารางที่ 4.3 จะ
แสดงถึงพันธะ -OH ของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือจากการเขาทําปฏิกิริยา

จะเห็นวาสารประกอบอัลคอกไซดที่เกิดขึ้นมีสูตรโมเลกุลเปน Al3NO11C24H58 โดยมี
เอทิลไดเอทานอลเอมีนที่มีคุณสมบัติเปนเบสออนๆ เขาทําปฏิกิริยาและเปนองคประกอบใน
โครงสรางดวย  ซึ่งการสรางพันธะของอะลูมิเนียมที่มากกวาคาวาเลนซี (Valency เปนจํานวน
ของอิเล็คตรอนวงนอกสุดที่สามารถสรางพันธะได) จัดเปนโครงสรางแบบอัลคอกซี่บริดจที่มี
อะลูมิเนียม 3 ตัว สรางพนัธะเหมือนไตรเมอร (Alkoxy bridged trimeric) โดยการสรางพันธะ
ของอะลูมิเนียมกับออกซิเจนแบบน้ีจะสอดคลองกับงานของ V.J. Shiner และคณะ [37]  ที่กลาว
ถึงการเกิดสารประกอบอัลคอกไซดในสารละลาย ซึ่งจะเกิดอยูในรูปของไตรเมอรที่เปนวงแหวน
และจัดโครงสรางอยูในรูปแบบที่สมมาตร ตัวอยางเชน โครงสรางของอะลูมิเนียมไอโซ
โพรพรอกไซด Al(OPr iso )3 ชนิด ไตรเมอรริก (Trimeric) ดังในรูปที่ 4.7

รูปที่ 4.7  โครงสรางของอะลูมิเนียมไอโซโพรพรอกไซด   (Al(OPr iso)3)3 ที่อะลูมิเนียมมีการ
สรางพันธะแบบเตตระโคออรดิเนต (Tetracoordinate) และมีโครงสรางเปนไตรเมอรริก
(Trimeric)
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และสําหรับอะลูมิเนียมในโครงสราง 4.7 สามารถสรางพันธะไดมากกวาอะลูมิเนียมทั่ว
ไป (Al3+) และมากกวาอะลูมิเนียมในโครงสรางที่ 4.8 ซึ่งอธิบายไดวาเกิดจากคุณสมบัติของ
เอทิลไดเอทานอลเอมีนที่มีคุณสมบัติเปนเอมีนตติยภูมิ (Tertiary amine) และคุณสมบัติของ
แอลกอฮอลชนิดปฐมภูมิ (Primary alcohol) ซึ่งเอมีนมีคุณสมบัติเปนตัวกลางในการทําใหเกิด
การคีเลต (Chelating agent) [7] กับอะลูมิเนียม ซึ่งคุณสมบัติของตัวกลางในการคีเลต จะทําให
อะลูมิเนียมสามารถสรางพันธะกับตัวกลางคีเลตไดมากกวา 1 โมเลกุล แตเน่ืองจากโครงสราง
สารประกอบอัลคอกไซดแบบไตรเมอริกที่มีความเสถียรกวา ทําใหออกซิเจนของพันธะ
ไฮดรอกซีที่ปลายโครงสรางเอทิลไดเอทานอลเอมีน สรางพันธะที่ 4 และ 5 กับอะลูมิเนียม หลัง
จากเกิดสารประกอบอะลูมิเนียมไตรอีทอกไซดแลว โดยลักษณะการเขาทําปฏิกิริยาเหมือนการ
เกิดสารประกอบอะลูมาเทรน (เปนสารประกอบอัลคอกไซดประเภทหนึ่งซึ่งมีไนโตรเจนเปนองค
ประกอบ) ดังนี้ คือสารประกอบอัลคานอลเอมีนซ่ึงมีพันธะไฮดรอกไซด (-OH) จะเขาทําปฏิกิริยา 
โดยออกซิเจนจะเขาสรางพันธะกับอะลูมิเนียม และทําใหไฮโดรเจนหลุดออกจากปลายสายของ
ไฮดรอกไซด [24] ใหสารประกอบที่เกดิขึ้นมีโครงสรางผสมระหวางอัลคอกไซดและอะลูมาเทรน 
ดังโครงสรางที่นําเสนอ ดังนั้นจึงสรุปไดวาสารที่เกิดจากการทําปฏิกิริยาระหวางเอทิล
ไดเอทานอลเอมีนและอะลูมิเนียมไตรเอทิลในน้ํามันแรขาวคือสาร Al3NO11C24H58 และมีสมการ
เคมีของการเกิดสารประกอบในน้ํามันแรขาว ดังสมการที่ 4.2  โดยสารที่เกิดขึ้นมีโครงสราง
คลายสารประกอบอัลคอกไซดประเภทอะลูมิเนียมอีทอกไซดเดนชัดกวาอะลูมาเทรนและเกิดการ
ละลายในน้ํามันแรขาวได

สําหรับความถูกตองของสมการเคมีที่ (4.2)  ตรวจสอบไดโดยทําการเปรียบเทียบรอย
ละของอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางในการทดสอบดวย AAS และรอยละของอะลูมิเนียมที่ไดจาก
การคํานวณกลับจากสมการ (4.2) ซึ่งแสดงไวในภาคผนวก ญ เม่ือคํานวณเปนรอยละของความ
ผิดพลาดของการคํานวณสูตรโมเลกุลเม่ือเทียบกับคาที่ไดจาก AAS คิดเปนรอยละ 4.189
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4.2 การวิเคราะหผลของการไฮโดรไลซิส

ในขั้นตอนการไฮโดรไลซิสน้ํามันตัวอยาง  สารประกอบในน้ํามันจะทําปฏิกิริยากับน้ํา  
โดยเปนปฏิกิริยาคายความรอน  ดังสังเกตไดจากการเพิ่มขึ้นของอุณหภูมิของระบบ (รูปที่ 4.8)  
ซึ่งสอดคลองกับผลการวิเคราะหในหัวขอ 4.1  วาสารประกอบในน้ํามันจะอยูในรูปของ  
Al3NO11C18H42 (น้ําหนักโมเลกุลคือ 529.476 กรัมตอโมล) ซึ่งจัดอยูในกลุมของสารประกอบ
อะลูมิเนียมอัลคอกไซด

จากกราฟในรูปที่ 4.8 กราฟแตละสีแสดงถึงอัตราสวนโดยมวลของน้ําที่เขาทําปฏิกิริยา
คือ  10 20 30 40 และ 50 ตอ 1 โดยเมื่อพิจารณาความสัมพันธระหวางอุณหภูมิของระบบกับ
อัตราสวนน้ําตออะลูมิเนียมจะเห็นวา เม่ืออัตราสวนของน้ําในการเขาทําปฏิกิริยามากขึ้น 
อุณหภูมิของระบบจะลดลง ซึ่งมีสาเหตุมาจากการควบคุมปริมาตรรวมของระบบไวที่ 100 
มิลลิลิตร ดังนั้นเม่ือเพ่ิมอัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียมในการเขาทําปฏิกิริยาจึงสงผลใหปริมาณ
ของสารประกอบอะลูมิเนียมลดลง การคายความรอนจึงนอยลง และเม่ือพิจารณาอุณหภูมิของ
ระบบซึ่งแปรตามเวลาในการทําปฏิกิริยาพบวา เม่ือเวลามากขึ้นอุณหภูมิของระบบจะเขาสูคาคง
ที่เหมือนกอนการเริ่มปฏิกิริยา โดยปฏิกิริยาที่เกดิจากการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส จะเปนดังนี้
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รูปที่ 4.8  ความสัมพันธระหวางอุณหภูมิของระบบและเวลาที่ใชในการไฮโดรไลซิส เม่ือเวลารวมของ
การทําปฏิกิริยาทั้งหมด 15 นาที  อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส จํานวนรอบ 300 รอบตอนาที
โดยกราฟแตละสีแสดงถึงอัตราสวนของนํ้าในการเขาทําปฏิกิริยาที่ตางกัน
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เม่ือคํานวณอัตราสวนการเขาทําปฏิกิริยาแบบสมบูรณระหวางน้ําและอะลูมิเนียม พบวา
จะใชอัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมคิดเปน 2 ตอ 1 (การคํานวณดูในภาคผนวก ฎ) ซึ่ง
ในการทดลองไดมีการควบคุมปริมาตรรวมของสารไวที่ 100 มิลลิลิตร  และทําการทดลองที่
อัตราสวนของน้ําเกินพอทุกการทดลอง  เพ่ือใหเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสที่สมบูรณ จึงใชอัตรา
สวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 10 20 30 40 และ 50 ตอ 1   

โดยในระหวางการทําปฏิกิริยาทุกสภาวะจะมีฟองกาซเกิดขึ้นดังแสดงในรูปที่ 4.9  โดย
ฟองกาซที่เกิดขึ้น คาดวาเปนผลจากเอทิลไดเอทานอลเอมีน ซึ่งเปนสารประกอบหนึ่งในระบบที่
อาจคงเหลือจากการทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมอัลคิลหรือเกิดขึ้นจากปฏิกิริยาตามสมการที่ 4.3  
เอทิลไดเอทานอลเอมีนมีคุณสมบัติเปนสารลดความตึงผิว  โดยฟองอากาศจะมากขึ้นเม่ือเพ่ิม
จํานวนรอบและอุณหภูมิ และจะลดลงเมื่ออัตราสวนน้ํามากขึ้น โดยเกิดมากที่สุดในชวงเวลา
ตนๆของทุกการทดลอง กอนที่จะตามดวยขั้นตอนดังนี้คือ  อุณหภูมิของระบบจะขึ้นสูงที่สุดเนื่อง
จากหมูอัลคอกซี (OR) ของสารประกอบอัลคอกไซดภายในน้ํามันแรขาวถูกทําปฏิกิริยาแทนที่
เกิดพันธะไฮดรอกซี ทําใหเกิดโครงสราง  (RO)3-nAl(OH)n ซึ่งสามารถเกิดการคอนเดนเซชันได
น้ําและแอลกอฮอลเปนผลิตภัณฑขางเคียงดังสมการที่ (2.10) และ (2.11) ไดผลิตภัณฑที่มีโครง
สรางขนาดใหญขึ้นดังในรูปที่ 4.10 (d) ซึ่งเม่ือมีการปนกวนตอ  อนุภาคขนาดใหญที่เกิดจะเกิด

Al3NO11C24H58 + 9 H2O                  3 Al(OH)3 + 9 C2H5OH + C2H5N(C2H4O-)2       (4.3)

รูปที่ 4.9  ขั้นตอนการไฮโดรไลซิสสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันแรขาวโดยใช
น้ํา ซึ่งในปฏิกิริยาจะมีฟองกาซเกิดขึ้นมากนอยขึ้นกับจํานวนรอบใน
การปนกวน
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a) 0 นาที b) 1 นาที

c) 6 นาที d) 10.30 นาที

e) 11.30 นาที f) 12.30 นาที

g) 30 นาที h) หลังทําปฏิกิริยา i) หลังทําปฏิกิริยา 24 ชั่วโมง

รูปที่ 4.10  ตัวอยางการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสที่สภาวะ เวลา 30 นาที อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส
จํานวนรอบ 100 รอบตอนาที อัตราสวนโดยน้ําหนักน้ําตอนํ้ามัน 10 ตอ 1
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การเปลี่ยนแปลงตอไปได โดยขึ้นกับสภาวะในการเขาทําปฏิกิริยา และอุณหภูมิของระบบจะ
คอยๆ ลดลงจนเทากับอุณหภูมิที่ควบคุม ซึ่งภาพแสดงการดําเนินไปของปฏิกิริยาเปนดังรูปที่ 
4.10

จากสมการที่ 4.3 หลังไฮโดรไลซิสจะเกิดเอทานอลขึ้นปริมาณหนึ่ง ซึ่งมีความสามารถ
ละลายไดในน้ําและสารที่ไดจะมีลักษณะตางกันออกไปขึ้นกับสภาวะในการเขาทําปฏิกิริยา  โดย
เม่ือตั้งสารทิ้งไวจะเกิดการแยกตัวของสารตามความหนาแนนออกเปน 3 สวนโดยการแบงชั้นจะ
เกิดขึ้นไมชัดเจนคือ  สวนบนเปนนํ้ามัน สวนกลางคือคอลลอยดของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซด  และ
ดานลางคือนํ้า  โดยชั้นนํ้าจะสังเกตไดชัดเจนเม่ือปริมาณน้ําในการเขาทําปฏิกิริยาสูงๆ จากการ
สังเกตพบวารูปแบบของผลิตภัณฑที่เกิดขึ้นจากการไฮโดรไลซิส อาจแตกตางกันไปตามสภาวะ
การทําปฏิกิริยา  ซึ่งเกิดจากคุณลักษณะของสารประกอบอะลูมิเนียมคือ เม่ือละลายในน้ํา ไอออน
ของอะลูมิเนียมจะเปนแอมโฟเตอริก (Amphoteric) ซึ่งสามารถจับตัวกับไอออนอ่ืนๆในน้ํา เชน 
ไฮดรอกซิลไอออน เกิดสารประกอบเชิงซอนในรูปแบบที่มีทั้งสภาพเปนกรดหรือเบสได โดยในการ
ทดลองที่มีสารเริ่มตนเปน Al3NO11C24H58 ซึ่งมีโครงสรางสวนใหญเปนอัลคอกไซด เม่ือนําไปทํา
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสถาปฏิกิริยาสมบูรณจะเกิดผลิตภัณฑเปน อะลูมิเนียมไฮดรอกไซด (Al(OH)3) 
และในกรณีที่ทําปฏิกิริยาไมสมบูรณจะไดสารประกอบอะลูมิเนียมซึ่งมีทั้งพันธะไฮดรอกซีและ
อัลคอกซีซึ่งเม่ือมีการบมทิ้งไว (Aging) สุดทายจะไดผลิตภัณฑเปนอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดเชน
เดียวกัน[6]

ดังนั้นการวิเคราะหผลของการไฮโดรไลซิส  จึงแบงตามสภาวะของการไฮโดรไลซิสเปน
• อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตอสารประกอบอะลูมิเนียม
• อุณหภูมิ
• ความเร็วรอบของการปนกวน
• เวลาในการไฮโดรไลซิส

โดยพิจารณาสวนประกอบ ดังนี้
• ปริมาณอะลูมิเนียมในเฟสน้ํามันที่ลดลง
• ปริมาณน้ํามันภายหลังการไฮโดรไลซิส
• ขนาดของอนุภาค
• โครงสรางของสารประกอบ
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4.2.1  อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม

ก. ผลของอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอปริมาณอะลูมิเนียมที่ลดลง

ภายหลังการไฮโดรไลซิส น้ํามันตัวอยางจะถูกเก็บไวในภาชนะเปนเวลา 48 ชั่วโมงเพ่ือ
ใหเกิดการแยกชั้นของน้ําและน้ํามันออกจากกัน  จากนั้นทําการดึงตัวอยางในชั้นน้ํามันเพื่อ
ทดสอบหาปริมาณของอะลูมิเนียมท่ีคงเหลืออยู และทําการแปรผลในรูปของรอยละของ
อะลูมิเนียมที่ลดลง  โดยพิจารณาผลตางของความเขมขนของอะลูมิเนียมในน้ํามันกอนและหลัง
ไฮโดรไลซิสตอความเขมขนเริ่มตนของอะลูมิเนียมในน้ํามัน ซึ่งจากรูปที่ 4.11 สรุปไดวา ที่
สภาวะในการทดลองมีการควบคุมคาคงที่คือ เวลาในการทําปฏิกิริยา  อุณหภูมิ และจํานวนรอบ
ในการปนกวน  เม่ืออัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเพ่ิมขึ้น รอยละของอะลูมิเนียมที่ลด
ลงในช้ันนํ้ามันจากการไฮโดรไลซิสแทบจะไมมีการเปลี่ยนแปลง  หรือมีการเปลี่ยนแปลงที่นอย
มากคือ มีความตางกันไมเกินรอยละ 1.25  แสดงใหเห็นวาการที่อัตราสวนน้ําเพิ่มมากขึ้น  ไมมี
ผลหรือมีผลนอยมากตอสมดุลเคมีของการไฮโดรไลซิสสารประกอบอะลูมิเนียม  ทั้งนี้อาจเปน
เพราะคุณลักษณะของผลิตภัณฑที่เกิดขึ้น  ซึ่งไมวาจะเปนรูปแบบที่ถูกไฮโดรไลซิสสมบูรณ 
(Complete hydrolyzed form) เชน อะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด (Al(OH)3) ซึ่งทุกหมูอัลคอกซี
(-OR) ของอะลูมิเนียมถูกแทนที่ดวยไฮดรอกซิลไอออน (-OH) หรือ รูปแบบที่ถูกไฮโดรไลซิส
บางสวน (Partial hydrolyzed form) เชน (RO)2-Al-OH หรือ (RO)-Al-(OH)2 จะมีความสามารถ
ในการรวมตัวเกิดโครงสรางขนาดใหญและแยกตัวออกจากเฟสน้ํามัน  ทําใหอัตราการผันกลับ
ของปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสต่ํามาก  ผลของปริมาณน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอสมดุลเคมีจึงไมเดนชัด
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รูปที่ 4.11 (ก) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่
ลดลงในเฟสน้ํามัน  จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 15 นาที ความเร็วรอบการปน
กวน 100 และ 200 รอบตอนาที และ ที่อุณหภูมิตางๆ

สภาวะ : 15 นาที  30๐ C  100 รอบตอนาที
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สภาวะ : 15 นาที  50๐ C  100 รอบตอนาที
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สภาวะ : 15 นาที  65๐ C  100 รอบตอนาที
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สภาวะ : 15 นาที  80๐ C  100 รอบตอนาที
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สภาวะ : 15 นาที  30๐ C  200 รอบตอนาที
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รูปที่ 4.11  (ข) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่
ลดลงในเฟสน้ํามัน  จากการไฮโดรไลซิสที่ความเร็ว 300 รอบตอนาที  ที่เวลา
และอุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.11 (ค) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่
ลดลงในเฟสน้ํามัน  จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที  ที่อุณหภูมิและ
ความเร็วรอบตางๆ
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รูปที่ 4.11 (ง) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่
ลดลงในเฟสน้ํามัน  จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที ความเร็ว 300 รอบตอ
นาที  ที่อุณหภูมิตางๆ
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ข. ผลของอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาคและ 
โครงสรางผลึก

รูปที่ 4.12 แสดงผลของอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของ
อนุภาค  สําหรับการไฮโดรไลซิสที่สภาวะตางๆ  ในกรณีที่ผลิตภัณฑของแข็งที่เกิดขึ้นจากการ
ไฮโดรไลซิสเกิดการรวมตัวกัน ไมวาจะในรูปของเจลหรือกลุมของผลึกขนาดเล็ก กอนทําการวัด
ขนาดดวยเครื่อง Coulter  จะตองทําการตีกระจายของแข็งดังกลาวในตัวกลางเอทานอล เพ่ือให
ไดตัวอยางที่มีสภาพคอลลอยดกระจายตัวอยางสม่ําเสมอในตัวกลาง ดังนั้นผลการวัดดวยเครื่อง
วัดขนาดจะเปนการบงชี้ขนาดของอนุภาคที่เปนหนวยขนาดเล็กที่สุดจากการไฮโดรไลซิส  มาก
กวาที่จะเปนการวัดขนาดของโครงสรางขนาดใหญที่เกิดจากการรวมตัวกันของหนวยยอยๆ ขาง
ตน  อยางไรก็ดีเม่ือพิจารณาภาพถายของอนุภาคที่เกิดขึ้นโดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็คตรอน
ประกอบ ดังแสดงในรูปที่ 4.13  พบวา ผลิตภัณฑจากการไฮโดรไลซิสมีโครงสรางแบบผลึก โดย
ผลึกมีขนาดตั้งแต 2 ไมครอนลงมา เม่ือเปรียบเทียบกับขนาดที่วัดไดจากเครื่องวัดขนาดที่มีคา
อยูในชวง 2 ถึง 8 ไมครอน  แสดงใหเห็นวา การกระจายตัวของผลึกในตัวกลางมีความไม
สม่ําเสมอ  อนุภาคสวนใหญยังคงมีสภาพการรวมตัวเปนกลุมของผลึกอยู  ซึ่งขึ้นกับสภาวะของ 
การตีกระจายและความเขมขนของอนุภาค  ดังนั้น ผลจากการวัดดวยเครื่องวัดขนาดจึงอาจมี
ความคลาดเคลื่อนสูง เม่ือกลับมาพิจารณารูปรางและขนาดของผลึกที่สังเกตไดจากกลอง
จุลทรรศนอิเล็กตรอน พบวาขนาดของผลึกจะลดลงเมื่อเพ่ิมอัตราสวนของนํ้า  ในกรณีที่ใชอัตรา
สวนนํ้าตออะลูมิเนียมเทากับ 10 ตอ 1 ผลึกจะมีขนาดใหญ (ประมาณ 2 ไมครอน) เม่ือเพ่ิมอัตรา
สวนนํ้าเปน 30 ตอ 1 จะพบวาขนาดของผลึกจะเล็กลงเหลือประมาณ 1 ไมครอน และต่ํากวา 
หากเพิ่มอัตราสวนนํ้าตอไปเปน 50 ตอ 1  ซึ่งทั้งสามอัตราสวนตางมีน้ําในปริมาณที่มากเกินพอ
ในการไฮโดรไลซิสสารประกอบอะลูมิเนียม  จึงไมนาจะสงผลตอลักษณะของผลิตภัณฑที่เกิดขึ้น  
อยางไรก็ดี เม่ือคํานึงถึงความจริงที่วาสารประกอบของอะลูมิเนียมละลายอยูในเฟสน้ํามัน  การ
เขาทําการไฮโดรไลซิสของน้ําจึงขึ้นอยูกับระดับการผสมเขากันระหวางน้ําและน้ํามันและเวลาที่
ใช

 ที่อัตราสวนน้ําตออะลูมิเนียมต่ําๆ การที่จะใหเกิดการไฮโดรไลซิสโดยสมบูรณของสาร
ประกอบอะลูมิเนียมจําเปนตองใชเวลาที่มากกวาหรืออาศัยการปนกวนที่รุนแรงกวาเม่ือเปรียบ
เทียบกับสภาวะซึ่งมีอัตราสวนของน้ําสูง  ดังนั้นโอกาสในการพบผลิตภัณฑในรูปที่ไฮโดรไลซิส
บางสวนจึงเกิดขึ้นไดมากกวา   การรวมตัวของสารประกอบดังกลาวเปนผลึกขนาดใหญ จะเกิด
ขึ้นผานกระบวนการคอนเดนเซชันเปนหลัก  ซึ่งเปนปฏิกิริยาระหวางหมูอัลคอกซีดวยกันเอง  
หรือระหวางหมูไฮดรอกซิลกับอัลคอกซี เกิดพันธะอัลคอกโซ (Al-O-Al) เชื่อมตอระหวางอะตอม
ของอะลูมิเนียม  ทําใหโครงสรางผลึกมีความแข็งแรง  เม่ือใชอัตราสวนของน้ําที่เพ่ิมมากขึ้น  ณ 
เวลาของการทําปฏิกิริยาเดียวกัน  การไฮโดรไลซิสจะสมบูรณกวา  จึงอาจพบผลิตภัณฑในรปู
ของไตรไฮดรอกไซด (Al(OH)3) ไดมาก ซึ่งการรวมของอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซดเปนผลึก
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ขนาดใหญจะอาศัยการเชื่อมโยงดวยโมเลกุลของน้ํา  ซึ่งเปนพันธะที่ยึดเหนี่ยวดวยแรงแวนเดอร
วาลส โครงรางผลึกจึงไมแข็งแรงเทาในกรณีแรก เม่ือมีการปนกวนในระหวางการไฮโดรไลซิส  
ผลึกจึงแตกออกไดงายทําใหขนาดผลึกที่พบทายที่สุดมีขนาดเล็กกวาผลึกที่เกิดจากการคอนเดน
เซชัน
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รูปที่ 4.12 (ก) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาคที่เกิดขึ้น จาก
การไฮโดรไลซิสที่เวลา 15 นาที ที่ความเร็วรอบการปนกวน 100 และ 200 รอบตอ
นาทีและอุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.12 (ข) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาคที่เกิดขึ้น  
จากการไฮโดรไลซิสที่ความเร็ว 300 รอบตอนาที  ที่เวลาและอุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.12 (ค) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาคที่เกิดขึ้น  
จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที  ที่อุณหภูมิและความเร็วรอบตางๆ
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รูปที่ 4.12 (ง) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาค
ที่เกิดขึ้น  จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที ความเร็ว 300 รอบตอ
นาที  ที่อุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.13 อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอโครงสรางผลึกที่ไดจากการ
วิเคราะหดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนขนาดขยาย 10,000 เทา สําหรับสาร
ประกอบอะลูมิเนียมที่ผานการไฮโดรไลซิส โดยใชอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตอ
อะลูมิเนียม ตางๆ กัน (ก) 10 ตอ 1  (ข) 30 ตอ 1  (ค) 50 ตอ 1  ที่เวลา 15 นาที 
อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส จํานวนรอบ 100 รอบตอนาที

(ก)

(ข)

(ค)



64

ค. ผลของอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอปริมาณน้ํามันที่ไดหลังการ
ไฮโดรไลซิส

ดวยความแตกตางของลักษณะผลึกที่เกิดขึ้น  เม่ือใชอัตราสวนนํ้าตออะลูมิเนียมตางๆ 
ทําใหคาดไดวาปริมาณน้ํามันที่แยกไดหลังการไฮโดรไลซิสก็จะแตกตางกัน  โดยโครงสรางผลึก
ที่เกิดในกรณีที่ใชอัตราสวนน้ํามากเปนโครงสรางของอะลูมิเนียมชนิดไตรไฮดรอกไซด[7] ที่มี
ขนาดเล็กเนื่องจากแรงที่ดึงดูดโมเลกุลประกอบกันขึ้นเปนผลึกเปนแรงแวนเดอรวาลสที่ถูก
ทําลายไดงาย และเนื่องจากคุณสมบัติของสารที่ชอบนํ้า (Hydrophilic) มีน้ําภายในโครงสราง
ผลึกรอยละ 35 อนุภาคจึงรวมตัวกันอยูในเฟสน้ํามากกวา และทําใหสามารถแยกน้ํามันหลังการ
ไฮโดรไลซิสออกไดมากขึ้น  สวนที่อัตราสวนของน้ํานอย  สารที่เกิดมีการรวมตัวกันจาก
ปฏิกิริยาคอนเดนเซชันสรางพันธะโควาเลนตที่แข็งแรงเปนโครงสรางผลึกขนาดใหญซึ่งมีชอง
วางเปนโครงขายตอเนื่องถึงกันภายใน ซึ่งสามารถดูดซับน้ํามันไวไดมาก  สงผลใหน้ํามันที่แยก
ไดหลังการไฮโดรไลซิสมีปริมาณนอยเม่ือเทียบกับที่อัตราสวนของน้ําสูง
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รูปที่ 4.14 (ก) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับ
น้ํามันเร่ิมตน จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 15 นาที ที่ความเร็วรอบ 100 และ 200 รอบ
ตอนาที และที่อุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.14 (ข) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับ
น้ํามันเร่ิมตน จากการไฮโดรไลซิสที่ความเร็ว 300 รอบตอนาที  ที่เวลา 15 และ 20
นาทีและที่อุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.14 (ค) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับน้ํา
มันเริ่มตน จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที  ที่ความเร็วรอบการปนกวน 100 และ
200 รอบตอนาที และที่อุณหภูมิตางๆ
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รูปที่ 4.14 (ง) อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ได
เทียบกับนํ้ามันเร่ิมตน จากการไฮโดรไลซิสที่เวลา 30 นาที ความเร็ว 300 รอบ
ตอนาที  ที่อุณหภูมิตางๆ
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ง. ผลของอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอการเปลี่ยนแปลงองค
ประกอบในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดรไลซิส

จากรูปที่ 4.15 พบวาหลังการไฮโดรไลซิสทุกอัตราสวนของนํ้าที่เขาทําปฏิกิริยาจะมีการ
ดูดซับแสงขององคประกอบในเฟสน้ํามันที่ตําแหนงเลขคลื่นเดียวกันและมีตําแหนงการดูดซับ
เหมือนกับน้ํามันแรขาว โดยจะมีตําแหนงตางๆ ดังนี้

• ชวงเลขคลื่น 3600 ถึง 3100 cm-1 แสดงถึงหมูฟงกชัน υO-H ซึ่งเปนของเอทิล
  ไดเอทานอลเอมีนที่ละลายไดในน้ํามันและ น้ํา
• ชวงเลขคลื่น  3050-2800 cm-1 แสดงถึง υ C-H  ของกลุมเมทิล (CH3) ซึ่งในชวง
เลขคลื่นน้ี น้ํามันแรขาวมีการดูดกลืนแสงอินฟราเรดมาก และพบในเฟสน้ํามันที่ได
หลังการไฮโดรไลซิสเชนกันซ่ึงคาดวาเปนสวนผสมของน้ํามันแรขาวกับเอทิล
ไดเอทานอลเอมีน

• ที่ 1560-1310 cm-1 และ 1270 แสดงถึง υ C-N  และ คาเบี่ยงเบนของ υ O-H รวม

รูปที่ 4.15 คาการดูดซับแสงที่เกิดขึ้นที่ตําแหนงเลขคลื่นซึ่งแสดงถึงองคประกอบตางๆ 
ของสารประกอบอัลคอกไซดที่เหลือในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดรไลซิส ที่
อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียมตางๆ ที่เวลาในการทําปฏิกิริยา 
15 นาที อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส และ จํานวนรอบ 100 รอบตอนาที

 0

 2

 4

 6

 8

 10

 12

 14

 16

 18

 20

 22

A
b
s
o
r
b
a
n
c
e

 800    1000   1200   1400   1600   1800   2000   2200   2400   2600   2800   3000   3200   3400   3600   3800   4000  

Wavenumbers (cm-1)

อัตราสวน 10 ตอ 1

นํ้ามันตัวอยาง

อัตราสวน 30 ตอ 1

อัตราสวน 50 ตอ 1

นํ้ามันแรขาว



70

ถึง υ C-H ของน้ํามันแรขาวซึ่งมีการดูดกลืนแสงขนาดปานกลางและมีการงอแบบไม  
สมมาตร (Asymmetric deformation) โดยมีการดูดกลืนที่ตําแหนงสําคัญๆ คือ

ที่ 1450 cm-1 แทน -CH2- ซึ่งเปน methylene group
ที่ 1375 cm-1 แทน -CH3 เปน methyl group

• ที่ 1150-970 cm-1  แทน υ Al-O-C ของสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่เหลือ
   ในน้ํามันหรือ ที่ 1000 cm-1  แทน  υ C-O ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน
• ที่ 935 cm-1  คือ υAl-O-Al [24] ซึ่งเปนของอัลคอกไซดที่เหลือในน้ํามันแรขาว
• ที่ 720 cm-1 คือ  υ C-H ของน้ํามันแรขาวที่มีการดูดกลืนแสงนอย
• ที่ 800-500 cm-1 แทน υ Al-O [30]

ที่ชวงเลขคลื่นนอยกวา 1200  cm-1 น้ํามันหลังการไฮโดรไลซิสทุกตัวอยางจะยังคงมี
การดูดซับแสง แตมีคานอยลงกวาน้ํามันตัวอยาง  ซึ่งแสดงใหเห็นวา หลังการไฮโดรไลซิสมีการ
กําจัดอะลูมิเนียมบางสวนไป และยังมีสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดบางสวนหลงเหลืออยู
ในน้ํามันแรขาว แตถึงกระนั้นเม่ืออัตราสวนของนํ้าตออะลูมิเนียมมีการเปลี่ยนแปลงไปคาการดูด
ซับแสงที่ตําแหนงนอยกวา 1200 cm–1 ของทุกอุณหภูมิจะมีความสูงของพีคใกลเคียงกัน ซึ่ง
แสดงถึงความสามารถในการกําจัดอะลูมิเนียมที่ใกลเคียงกัน  ซึ่งสอดคลองและมีเหตุผลเดียวกัน
กับผลการทดลองในสวน 4.2.1 ก
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4.2.2 อุณหภูมิ

ก. ผลของอุณหภูมิของปฏิกิริยาที่มีตอปริมาณอะลูมิเนียมที่ลดลง

รูปที่ 4.16 แสดงผลของอุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสที่มีผลตอรอยละของ
อะลูมิเนียมที่ลดลงในเฟสน้ํามัน  โดยทําการทดลองในชวงอุณหภูมิ 30 ถึง 80 องศาเซลเซียส  
ซึ่งพบวาเม่ืออุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเปลี่ยนแปลง ไมมีผลตอปริมาณรอยละ
ของอะลูมิเนียมที่ลดลง  โดยอุณหภูมิมีผลตอโครงสรางของสารประกอบอะลูมิเนียมที่เกิดขึ้นคือ 
เม่ือใชอุณหภูมิต่ําจะเกิดโครงสรางเบยไรท  β - Al(OH)3 ซึ่งจะเกิดโครงสรางขนาดใหญไดโดย
การรวมตัวกันดวยแรงแวนเดอรวาลสระหวางโมเเลกุลของสารที่เกิดขึ้น  และเม่ือใชอุณหภูมิสูง
จะเกิดโครงสรางโบอีไมท α - AlOOH [6] ซึ่งจะเกิดปฏิกิริยาคอนเดนเซชันใหโครงสรางขนาด
ใหญที่เกาะกันดวยพันธะโควาเลนตของโมเลกุลโบอีไมท ซึ่งโมเลกุลทั้งสองแบบที่เกิดขึ้นเม่ือเกิด
การรวมตัวกันเปนอนุภาคขนาดใหญแลว จะเกิดการตกตะกอนแยกออกจากน้ํามันไดทั้งคู ดังนั้น
การเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิของระบบจึงไมมีผลตอการลดลงของปริมาณอะลูมิเนียม
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ข. ผลของอุณหภูมิที่มีตอที่มีตอขนาดของอนุภาคและโครงสรางผลึก

รูปที่ 4.17 แสดงผลของอุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาของระบบที่มีตอขนาดของ
อนุภาค เม่ือกําหนดคาคงที่คือ อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียม เวลาในการเขาทํา
ปฏิกิริยา จํานวนรอบของการปนกวน ซึ่งเม่ือพิจารณาจากภาพถายของอนุภาคที่เกิดขึ้นโดยใช
กลองจุลทรรศนอิเล็คตรอนพบวาเม่ืออุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้น ขนาดของผลึกที่
ประกอบกันขึ้นเปนอนุภาคจะมีขนาดใหญขึ้น  โดยที่เม่ืออุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาเปน 30 
องศาเซลเซียส ขนาดของผลึกประมาณ 1 ไมครอน และเม่ืออุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาเปน 
80 องศาเซลเซียสมีขนาดประมาณ 10 ไมครอน ซึ่งสามารถอธิบายโดยอางอิงถึงงานของ 
Yoldas, B.E. [6] วาเมื่อสารประกอบอัลคอกไซดถูกไฮโดรไลซิสดวยน้ําเย็นจะไดผลิตภัณฑเปน
โครงสรางผลึกโมโนไฮดรอกไซดแบบอสัณฐานซึ่งมีหมูอัลคอกซี (-OR) เหลืออยู และเม่ือมีการ
บมเก็บสารไวที่อุณหภูมิหอง (Aging : เปนการเก็บสารที่เกิดขึ้นไวภายใตสภาวะเดิมหลังการทํา
ปฏิกิริยาเสร็จสิ้น โดยอาจมีการใชกาซบางตัวเพ่ิมเขามาหรือไมก็ได ภายใตอุณหภูมิที่กําหนด) 
และมีน้ํามากพอ หมู อัลคอกซีจะถูกกําจัดออกไปดวยกระบวนการ Dissolution – 
recrystallization ที่มีการแทนที่ดวยหมูไฮดรอกซิล (-OH) ของน้ํา  และมีรูปแบบของโครงสราง
ใหมเปนเบยไรท (β-Al(OH)3)  การไฮโดรไลซิสโดยใชน้ํารอนไดผลิตภัณฑเปนโมโนไฮดรอก
ไซดในรูปแบบโบอีไมท (α-AlO(OH)) ซึ่งจากหัวขอ 4.1.1 ข. ศึกษาถึงผลของอัตราสวนโดยน้ํา
หนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอขนาดของอนุภาค พบวาเมื่อโครงสรางของโมเลกุลมีการรวมตัว
กันดวยกระบวนการหลักคือคอนเดนเซชัน ไดสารประกอบอัลคอกโซ (Al-O-Al) โครงสรางผลึก
จะมีความแข็งแรงกวาผลึกที่เกิดจากการสรางพันธะไฮโดรเจนของน้ํา ดังน้ันผลการทดลองใน
สวนน้ี จึงมีอิทธิพลของโครงสรางผลึกที่เกิดจากพันธะที่เกิดภายในโมเลกุลมาเกี่ยวของ คือเม่ือ
ใชน้ําเยน็ในการไฮโดรไลซิสและมีการบม จะไดโครงสรางสุดทายเปนผลึกของเบยไรท
(β-Al(OH)3) ซึ่งจะเกาะกันดวยพันธะไฮโดรเจนจากน้ํา ทําใหโครงสรางที่เกิดสามารถแตกออก
จากกันไดงาย ทําใหไดผลึกที่มีขนาดเล็กดังในรูป 4.17 ก. และเม่ือใชน้ํารอนในการไฮโดรไลซิส 
โครงสรางผลึกที่เกิดจะเปนแบบโบอีไมท (α-AlO(OH)) ซึ่งสามารถเกิดปฏิกิริยาคอนเดนเซชัน
สรางพันธะอัลคอกโซที่มีความแข็งแรงทําใหพันธะระหวางโมเลกุลแยกออกจากกันไดยาก ได
โครงสรางที่มีขนาดใหญกวา ดังในรูปที่ 4.17 ข. นอกจากนี้อุณหภูมิเองอาจมีผลตอโครงสรางที่
เกิดขึ้นโดยตรงคือ เม่ืออุณหภูมิที่ใหกับระบบต่ํา การเคลื่อนที่ของอนุภาคจะนอยดังนั้น โอกาส
ในการชนกันระหวางโมเลกุลจึงนอย  ขนาดผลึกที่ไดจึงมีขนาดเล็กกวา เม่ืออุณหภูมิในระบบสูง 
น้ํามันที่เปนตัวทําละลายอัลคอกไซดซึ่งเปนสารตั้งตนจะมีความหนืดลดลง สงผลใหโมเลกุลของ
สารที่เกิดขึ้นภายในมีการเคลื่อนที่ไดมากขึ้น ดังนั้นจึงมีโอกาสในการชนกันมากขึ้น และเกิดการ
รวมตัวกันเปนอนุภาคที่มีขนาดใหญกวา
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รูปที่ 4.17  อุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิริยาที่มีตอ โครงสรางผลึกที่ไดจากการวิเคราะห
ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน สําหรับสารประกอบอะลูมิเนียมที่ผานการ
ไฮโดรไลซิส โดยใชอุณหภูมิตางๆ กัน  (ก) อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส  ขนาด
ขยายของกลอง  7500 เทา (ข) อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส  ขนาดขยายของ
กลอง 2000 เทา  ที่เวลา 15 นาที  จํานวนรอบ 200 รอบตอนาที อัตราสวนโดย
น้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 10 ตอ 1

(ก)

(ข)
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ค. ผลของอุณหภูมิที่มีตอปริมาณน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส

 จากหัวขอ 4.2.2 ข.  อนุภาคของสารที่เกิดในระบบที่อุณหภูมิต่ําโครงสรางอยูในรูปแบบ
การรวมตัวของผลึกเบยไรท (β-Al(OH)3) และระบบที่อุณหภูมิสูงจะอยูในการรวมตัวของโมโน
ไฮดรอกไซด (α-AlO(OH)) โดยเม่ือนําจํานวนรอบในการเขาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสมาเปนเปน
ปจจัยรวมในการพิจารณาพบวา ที่จํานวนรอบเปน 100 และ 200 รอบตอนาที เม่ือมีการเพิ่ม
อุณหภูมิจะมีความแตกตางระหวางปริมาณของน้ํามันที่แยกไดนอยมาก ซึ่งสามารถอธิบายไดวา
ที่จํานวนรอบในการปนกวนต่ํา โครงสรางผลึกที่เกิดขึ้นจากการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิไมวาจะ
เกาะกันดวยแรงแวนเดอรวาลสหรือพันธะอัลคอกโซ จะยังคงสภาพอนุภาคขนาดขนาดใหญได
เน่ืองจากแรงเฉือนในการปนกวนนอย แตอยางไรก็ตามอนุภาคที่เกิดจากการรวมตัวของผลึก β- 
Al(OH)3 จะมีขนาดเล็กกวาอนุภาคที่เกิดจากการรวมตัวของ α-AlO(OH) [7] และการดูดซับน้ํา
มันจะมีปจจัยคือที่อุณหภูมิต่ําจะเกิดผลึกขนาดเล็กที่รวมกันเปนอนุภาคขนาดเล็กและมีน้ํามันดูด
ซับสวนใหญอยูระหวางผลึกที่ประกอบกันเปนอนุภาค ดังนั้นการดูดซับน้ํามันไวในโครงสรางจึงมี
คาใกลเคียงกับที่อุณหภูมิสูงซ่ึงจะเกิดผลึกขนาดใหญที่รวมกันเปนอนุภาคขนาดใหญและมีน้ํามัน
อยูทั้งในระหวางโครงสรางอัลคอกโซและระหวางอนุภาค ทําใหน้ํามันที่เกิดการดูดซับและน้ํามัน
ที่แยกออกมามีปริมาณใกลเคียงกัน  แตเม่ือจํานวนรอบเปน 300 รอบตอนาที จะเห็นถึงผลของ
อุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาที่มีตอปริมาณน้ํามัน คือ น้ํามันที่แยกไดมีแนวโนมสูงขึ้นเม่ืออุณหภูมิ
ในการทําปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น ซึ่งสาเหตุคือ เม่ือรอบในการปนกวนเพิ่มขึ้น จะไปเพ่ิมแรงเฉือนภาย
ในระบบ ทําใหโครงสรางของสารประกอบขนาดใหญที่เกิดขึ้นถูกแยกออกไดผลึกเดี่ยวๆมากขึ้น 
(สังเกตไดจากผลการทดลองในรูปที่ 4.21 และ 4.22) โดยที่ปกติแลว β-Al(OH)3 จะดูดซับนํ้าไว
รอบผลึกรอยละ 35 ซึ่งแสดงถึงวาโครงสรางผลึกชนิดนี้ชอบนํ้า (Hydrophilic) ดังนั้นการรวมตัว
ของผลึกชนิดนี้จึงอยูในนํ้า ทําใหเม่ือมีการเพิ่มจํานวนรอบการปนกวน ผลึกชนิดนี้จะเกิดการ
กระจายตัวไดดีขึ้นและมีการกระจายตัวในชั้นน้ํามันไดมากขึ้น ทําใหการแยกน้ํามัน (ซึ่งแยก
เฉพาะสวนนํ้ามันใสที่เกิดขึ้น) ที่ไดหลังการไฮโดรไลซิสมีปริมาณนอย ในขณะที่เม่ืออุณหภูมิใน
การเขาทําปฏิกิริยาสูง ผลึกที่เกิดเปนโครงสรางซึ่งเกิดจากโมโนไฮดรอกไซด (α-AlO(OH)) จะมี
การเกาะตัวกันเปนโครงสรางผลึกขนาดใหญที่ถูกทําลายไดยากแมจะมีการเพิ่มรอบการปนกวน  
โดยผลึกจะรวมตัวกันอยูในชั้นนํ้า ทําใหเม่ือรอบการปนกวนสูงนํ้ามันที่แยกไดที่อุณหภูมิสูงมี
ปริมาณมากกวาน้ํามันที่แยกไดที่อุณหภูมิต่ํา
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รูปที่ 4.18  อุณหภูมิที่ใชในการทําปฏิกิริยาที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับนํ้ามันเริ่มตน จาก
การไฮโดรไลซิสที่เวลา และความเร็วรอบตางๆ

เวลา: 15 นาที  จํานวนรอบตอนาที: 100
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ง. ผลของอุณหภูมิของน้ําที่มีตอการเปลี่ยนแปลงองคประกอบในเฟสน้ํามันหลังการ
ไฮโดรไลซิส

จากรูปที่ 4.19  จะพบวาลักษณะของพีคที่เกิดขึ้นของการดูดซับแสงเม่ืออุณหภูมิในการ
เขาทําปฏิกิริยาเปลี่ยนแปลงจะมีลักษณะเดียวกันกับพีคของการทดลองผลของอัตราสวนโดยน้ํา
หนักของน้ําตออะลูมิเนียมที่มีตอการเปลี่ยนแปลงองคประกอบในเฟสน้ํามันที่นอยกวา คือจะมี
คาการดูดซับแสงที่ตําแหนงเดียวกัน โดยเฉพาะในตําแหนงเลขคลื่นนอยกวา 1200 ซึ่งโดยสวน
ใหญแสดงถึงหมูฟงกชันของอะลูมิเนียม โดยเฉพาะที่ 3 ตําแหนงดังนี้คือ

 1150-970 cm-1 เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน υ Al-O-C ของสารประกอบ
อะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่เหลืออยูในเฟสน้ํามัน

 ที่ 935 cm-1  เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน  υAl-O-Al ของอัลคอกไซดที่เหลืออยู
ในเฟสน้ํามัน

ที่ 800-500 cm-1 เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน   υ Al-O
โดยในสามตําแหนงเลขคลื่นดังกลาว เม่ือเทียบน้ํามันตัวอยางกับน้ํามันหลังการไฮโดร

ไลซิส พบวาทุกอุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาที่เปลี่ยนแปลงจะมีคาการดูดซับแสงลดลง ซึ่ง

รูปที่ 4.19 คาการดูดซับแสงที่เกิดขึ้นที่ตําแหนงเลขคลื่นซ่ึงแสดงถึงองคประกอบตางๆ ของ
สารประกอบอัลคอกไซดที่เหลือในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดรไลซิส ที่อุณหภูมิใน
การทําปฏิกิริยาตางๆกัน ที่เวลาในการทําปฏิกิริยา 15 นาที  จํานวนรอบ 300 รอบ
ตอนาที และอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 50 ตอ 1
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แสดงถึงปริมาณของสารประกอบอะลูมิเนียมที่ลดลงหลังการไฮโดรไลซิส โดยเม่ืออุณหภูมิมีการ
เปลี่ยนแปลง  คาการดูดซับแสงของทุกอุณหภูมิจะมีความสูงใกลเคียงกันหมด ซึ่งแสดงถึงความ
สามารถในการกําจัดอะลูมิเนียมออกจากน้ํามันแรขาวโดยการแยกเฟสซึ่งไมวาอุณหภูมิจะมีการ
เปลี่ยนแปลงอยางไรการกําจัดอะลูมิเนียมก็จะทําไดใกลเคียงกัน  ซึ่งสอดคลองกับผลการทดลอง
ในสวน 4.2.2 ก.  โดยในชวงเลขคลื่นอ่ืนๆ แสดงถึงหมูฟงกชันของเอทิลไดเอทานอลเอมีนและ
น้ํามันแรขาวที่เปนองคประกอบในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดรไลซิส ดังอธิบายในหัวขอ 4.2.1 ง.
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4.2.3 รอบของการปนกวน

ก. ผลของรอบการปนกวนที่มีตอปริมาณอะลูมิเนียมที่ลดลง

รูปที่ 4.20 แสดงผลของจํานวนรอบในการปนกวนขณะทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสที่มีตอ
รอยละของอะลูมิเนียมที่ลดลงในเฟสน้ํามัน  ซึ่งจากการทดลองทั้งหมดพบวาอะลูมิเนียมที่ลดลง
อยูในเกณฑสูง (คือมีคามากกวารอยละ 97 เม่ือเปรียบเทียบกับปริมาณอะลูมิเนียมตอนเริ่มตน
ในน้ํามันตัวอยาง)  โดยทั้งนี้จํานวนรอบการปนกวนจะสงผลตอการเปลี่ยนแปลงของอะลูมิเนียม
ที่ถูกกําจัดออกนอยมาก ซึ่งมีสาเหตุมาจากการเขาทําปฏิกิริยาระหวางน้ํากับสารประกอบ
อะลูมิเนียม คือในกรณีที่มีน้ําเขาทําปฏิกิริยาเพียงพอการไฮโดรไลซิสทิ่เกิดขึ้นจะสมบูรณและได
ผลิตภัณฑเปนสารประกอบอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด  แตเน่ืองจากในการทดลองนี้สาร
ประกอบอัลคอกไซดเริ่มตนละลายอยูในน้ํามันแรขาว ดังนั้นการเขาทําปฏิกิริยาของน้ําจงึเกิดได
นอยลงเน่ืองจากความสามารถในการละลายเขากันของน้ําและน้ํามัน ทําใหการเขาทําปฏิกิริยา
จะสมบูรณได เม่ือมีการเพิ่มจํานวนรอบในการปนกวน อัตราสวนน้ําตออะลูมิเนียม หรือเวลาใน
การเขาทําปฏิกิริยาใหมากขึ้น  ดังนั้นในการทดลองนี้เม่ือรอบการปนกวนต่ําโครงสรางของผลิต
ภัณฑที่เกิดขึ้นจะอยูในรูป Al(OR)3-n(OH)n เม่ือ 1 < n < 3  ซึ่งเกิดจากการไฮโดรไลซิสบางสวน 
และมีโครงสรางเปน Al(OR)3-m(OH)m เม่ือ  m  > n เม่ือจํานวนรอบในการปนกวนสูงขึ้น โดยที่
ไมวาผลิตภัณฑที่เกิดขึ้นจะอยูในรูปโครงสรางแบบใด เม่ือมีพันธะไฮดรอกไซดเกิดขึ้นจะมีความ
สามารถในการสรางพันธะทั้งชนิดโควาเลนต (เม่ือมีการไฮโดรไลซิสบางสวน) และพันธะ
แวนเดอรวาลส (เม่ือมีการไฮโดรไลซิสสมบูรณ) ใหโครงสรางขนาดใหญซึ่งมีอัตราการการเกิด
ปฏิกิริยายอนกลับต่ําเกิดขึ้นและเกิดการตกตะกอนแยกตัวออกจากน้ํามัน ดังนั้นเม่ือการทํา
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเกิดขึ้นจะมีการแยกตัวของอะลูมิเนียมออกจากชั้นนํ้ามันเสมอ การเปลี่ยน
แปลงจํานวนรอบในการปนกวน จึงไมมีผลตอปริมาณอะลูมิเนียมที่ละลายอยูในเฟสน้ํามันที่แยก
ออกหลังการไฮโดรไลซิส
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รูปที่ 4.20  จํานวนรอบการปนกวนที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่ลดลงในเฟสน้ํามัน  จาก
การไฮโดรไลซิสที่เวลาและอุณหภูมิตางๆ

เวลา 15 นาที  อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส
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ข. ผลของรอบการปนกวนที่มีตอขนาดของอนุภาค และโครงสรางผลึก

จากรูปที่ 4.21 แสดงโครงสรางผลึกของสารประกอบอะลูมิเนียมที่เกิดขึ้นเม่ือจํานวนรอบ
ในการปนกวนมีการเปลี่ยนแปลง เม่ืออัตราสวนของน้ําตอนํ้ามันในการเขาทําปฏิกิริยาเปน 10 
ตอ 1 ซึ่งจากรูปจะแสดงใหเห็นวา เม่ือจํานวนรอบเปน 100 รอบตอนาที ขนาดของผลึก
ประมาณ 2 ไมครอน และเม่ือจํานวนรอบเปน 200 รอบตอนาที ขนาดของผลึกเล็กลงเหลือ
ประมาณ 1 ไมครอน และเม่ือจํานวนรอบเปน 300 รอบตอนาที ขนาดของผลึกเปน 2 ไมครอน 
หรือสรุปไดวาเมื่อจํานวนรอบในการปนกวนสูงขึ้น ไมเห็นแนวโนมการเปลี่ยนแปลงของขนาด
ผลึกที่ชัดเจน ซึ่งอธิบายไดวา เม่ืออัตราสวนของนํ้าในการเขาทําปฏิกิริยา อุณหภูมิ และเวลาใน
การเขาทําปฏิกิริยามีคาคงที่ พันธะที่เกิดขึ้นภายโครงสรางผลึกซึ่งกอใหเกิดการยึดตัวกัน
ระหวางโมเลกุลเปนผลึกจะเปนพันธะชนิดเดียวกัน ซึ่งในกรณีนี้นาจะเปนพันธะโควาเลนตซึ่ง
สรางพันธะอัลคอกโซ Al-O-Al (เน่ืองจากอัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียมในการเขาทําปฏิกิริยา
ต่ํา) และใหความแข็งแรงภายในโครงสรางผลึกเทากัน ขนาดของผลึกที่เกิดจึงคอนขางคงที่  แต
ถึงกระนั้นจะพบวาเม่ือจํานวนรอบในการปนกวนเพิ่มขึ้นผลึกจะสามารถแยกตัวกันอยูเปนผลึก
เด่ียวๆ ที่เห็นโครงสรางไดชัดเจนมากขึ้น ซึ่งเกิดจากการปนกวนที่รุนแรงนั่นเอง

รูปที่ 4.22 แสดงโครงสรางผลึกของสารประกอบอะลูมิเนียมที่เกิดขึ้นเม่ือจํานวนรอบใน
การปนกวนมีการเปลี่ยนแปลง เม่ืออัตราสวนของนํ้าตอนํ้ามันในการเขาทําปฏิกิริยาเปน  50 ตอ 
1  ซึ่งจะเห็นวาขนาดของผลึกที่เกิดขึ้นทั้ง (ก) (ข) และ (ค) จะมีขนาดนอยกวา 1 ไมครอน และ
มีขนาดคอนขางคงที่ เน่ืองจากอัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียมในการเขาทําปฏิกิริยาคอนขางสูง
จึงมีแรงแวนเดอรวาลส เปนแรงที่ยึดระหวางโมเลกุลใหโครงสรางขนาดใหญ ซึ่งเม่ือจํานวนรอบ
ในการปนกวนเพิ่มขึ้นแรงแวนเดอรวาลสซึ่งมีความแข็งแรงนอยจะถูกทําลายไดงายมีผลใหผลึก
มีขนาดเล็กดังจะเห็นไดจากในรูป
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รูปที่ 4.21 จํานวนรอบการปนกวนที่มีตอโครงสรางผลึกที่ไดจากการวิเคราะหดวยกลอง
จุลทรรศนอิเล็กตรอนขนาดขยาย (ก) และ (ข) 10,000 เทา (ค) 7,500 เทา
สําหรับสารประกอบอะลูมิเนียมที่ผานการไฮโดรไลซิส โดยใชความเร็วรอบใน
การปนกวนขณะทําปฏิกิริยาตางๆ กัน (ก) 100 รอบตอนาที  (ข) 200 รอบตอ
นาที (ค) 300 รอบตอนาที  เวลา 15 นาที อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส อัตราสวน
โดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 10 ตอ 1

(ก)

(ข)

(ค)
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(ก)

(ข)

(ค)

รูปที่ 4.22 จํานวนรอบการปนกวนที่มีตอโครงสรางผลึกที่ไดจากการวิเคราะหดวย
กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนขนาดขยาย 10,000 เทา  สําหรับสารประกอบ
อะลูมิเนียมที่ผานการไฮโดรไลซิส โดยใชความเร็วรอบในการปนกวน
ขณะทําปฏิกิริยาตางๆ กัน (ก) 100 รอบตอนาที  (ข) 200 รอบตอนาที (ค) 
300 รอบตอนาที  เวลา 15 นาที อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส อัตราสวน
โดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 50 ตอ 1
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ค. ผลของรอบการปนกวนที่มีตอปริมาณน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส

เม่ืออัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียม อุณหภูมิ และเวลาในการเขาทําปฏิกิริยามีคาคงที่ 
แตจํานวนรอบการปนกวนเปลี่ยนแปลง ปริมาณน้ํามันที่ไดคืนกลับหลังไฮโดรไลซิสจะมีแนวโนม
คอนขางคงที่ เน่ืองจากโครงสรางผลึกที่เกิดจากปฏิกิริยามีขนาดคอนขางใกลเคียงกัน ดังนั้นเม่ือ
ผลึกอยูรวมกัน ชองวางระหวางผลึกในทุกชวงของรอบการปนกวนจะมีคาเทากันทําใหดูดซับน้ํา
มันไดในปริมาณใกลเคียงกัน สงผลใหน้ํามันที่แยกคืนไดคอนขางคงที่ ยกเวนที่อุณหภูมิต่ํา (30 
องศาเซียลเซียส) ซึ่งพบวาเมื่อจํานวนรอบในการปนกวนมากขึ้นจะสงผลใหน้ํามันที่แยกไดมีคา
ลดลง ซึ่งในกรณีการไฮโดรไลซิสดวยอุณหภูมิต่ํา จะใหโครงสรางผลึกที่ประกอบขึ้นจากการรวม
ตัวกันของเบยไรท β-Al(OH)3 ซึ่งเกาะตัวกันดวยแรงแวนเดอรวาลสที่ถูกทําลายไดงาย โดยมี
การรวมตัวกันระหวางผลึกไดเปนอนุภาคขึ้น  ซึ่งเม่ือจํานวนรอบในการปนกวนมากขึ้น อนุภาค
จะถูกทําลายออกไดผลึกหลายๆ ผลึก และมีความเปนผลึกเดี่ยวมากขึ้น แตทั้งนี้ขนาดของผลึก
แตละผลึกทั้งที่จํานวนรอบมากและนอยจะมีคาใกลเคียงกัน โดยที่อุณหภูมิต่ําเมื่อจํานวนรอบ
การปนกวนนอยจะเกิดเบยไรทที่มีการกระจายตัวของผลึกต่ํา โดยผลึกมักอยูรวมกันเปนกลุม
กอนอยูในเฟสน้ํา ทําใหปริมาณน้ํามันที่แยกออกไดมีมาก ในขณะที่เม่ือจํานวนรอบในการปน
กวนสูงอนุภาคของเบยไรทจะถูกแยกออกเปนผลึกหลายๆ ผลึก ซึ่งทําใหการกระจายตัวของ
ผลึกเขาไปในเฟสน้ํามันมีมากขึ้น  และทําการแยกน้ํามันออกจากระบบไดนอย
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รูปที่ 4.23  ผลของจํานวนรอบการปนกวนที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับนํ้ามันเริ่มตน  จาก
การไฮโดรไลซิสที่เวลาและอุณหภูมิตางๆ
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ง.  ผลของรอบการปนกวนที่มีตอการเปลี่ยนแปลงองคประกอบในเฟสน้ํามันหลังการ
ไฮโดรไลซิส

จากรูปที่ 4.24  เม่ือทําการเปรียบเทีบบพีคของน้ํามันตัวอยางและน้ํามันแรขาวพบวาน้ํา
มันตัวอยางจะมีความสูงของพีคในตําแหนง 3050 – 2800 cm-1 ซึ่งแสดงถึงหมู –CH3 ต่ํากวาน้ํา
มันแรขาว แตในชวงเลขคลื่นนอยกวา 1200 cm-1 จะมีคาการดูดซับสูงกวาน้ํามันแรขาว แตภาย
หลังการไฮโดรไลซิสพบวาลักษณะของคาการดูดซับแสงจะมีการเปลี่ยนแปลง โดยที่ในตําแหนง
นอยกวา 1200 cm-1 คาการดูดซับแสงจะมีคาต่ําลงทุกการเปลี่ยนแปลงของจํานวนรอบการปน
กวน แตความสูงของพีคที่ 1450 และ 1375 cm-1 จะมีคาสูงขึ้นกวาน้ํามันตัวอยางกอนการไฮโดร
ไลซิส  โดยที่ทุกสภาวะของการปนกวนที่เปลี่ยนแปลง ความสูงของการดูดซับแสงจะมีคาใกล
เคียงกัน ซึ่งแสดงวาน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส เม่ือจํานวนรอบการปนกวนมีการเปลี่ยน
แปลงคือ จะถูกกําจัดอะลูมิเนียมออกไป โดยมีสารประกอบอะลูมิเนียมอัลคอกไซดบางสวนเหลือ
อยูในปริมาณที่ใกลเคียงกัน โดยจะสังเกตไดจากตําแหนงเลขคลื่นดังนี้คือ

• 1150-970 cm-1 เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน υ Al-O-C ของสารประกอบ
   อะลูมิเนียมอัลคอกไซดที่เหลืออยูในเฟสน้ํามัน

นํ้ามันตัวอยาง
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รูปที่ 4.24  คาการดูดซับแสงที่เกิดขึ้นที่ตําแหนงเลขคลื่นซ่ึงแสดงถึงองคประกอบตางๆ ของ
สารประกอบอัลคอกไซดที่เหลือในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดรไลซิส ที่จํานวนรอบใน
การเขาทําปฏิกิริยาตางๆ ที่เวลาในการทําปฏิกิริยา 15 นาที  อุณหภูมิ 50 องศา
เซลเซียส และอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 20 ตอ 1

การปนกวน  100 รอบตอนาที

การปนกวน  200 รอบตอนาที

การปนกวน  300 รอบตอนาที

นํ้ามันแรขาว
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• ที่ 935 cm-1  เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน  υAl-O-Al ของอัลคอกไซดที่เหลือ
   อยูในเฟสน้ํามัน
• ที่ 800-500 cm-1 เปนเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชัน   υ Al-O

สําหรับที่เลขคลื่นอ่ืนๆ ที่มีการดูดซับแสงจะแสดงถึงหมูฟงกชันของเอทิลไดเอทานอล
เอมีนและนํ้ามันแรขาวที่อยูในเฟสน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิสดังอธิบายในหัวขอ 4.2.1 ง.
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4.2.4 เวลา

ก. ผลของเวลาในการทําปฏิกิริยาที่มีตอปริมาณอะลูมิเนียมที่ลดลง

เม่ือเวลาในการทําปฏิกิริยามากขึ้น รอยละของอะลูมิเนียมที่ลดลงจะมีคาคอนขางคงที่ 
ซึ่งหมายถึงวาเวลาในการทําปฏิกิริยาในชวงเวลาหนึ่งๆจะไมมีผลตอการลดลงของปริมาณ
อะลูมิเนียมในน้ํามัน   ซึ่งสาเหตุก็คือในการไฮโดรไลซิสสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันแรขาว 
ไมวาน้ําจะเขาทําปฏิกิริยากับอะลูมิเนียมแบบสมบูรณ (Completed hydrolyze) หรือไมสมบูรณ 
(Partially hydrolyze) ก็ตาม จะเกิดการรวมตัวของผลิตภัณฑที่เกิดขึ้นเปนโครงสรางขนาดใหญ
ซึ่งแยกตัวออกจากน้ํา ทําใหอัตราการยอนกลับของปฏิกิริยาต่ํามาก จึงเห็นวาระยะเวลาของการ
ไฮโดรไลซิสไมมีผลตอรอยละที่ลดลงของอะลูมิเนียม
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รูปที่ 4.25  เวลาที่ใชในการทําปฏิกิริยาที่มีตอรอยละของอะลูมิเนียมที่ลดลงในเฟสน้ํามัน  จาก
การไฮโดรไลซิสที่ความเร็วรอบ 300 รอบตอนาที และอุณหภูมิตางๆ
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ข. ผลของเวลาที่มีตอขนาดของอนุภาคและโครงสรางผลึก

เม่ือเวลาที่ใชในการทําปฏิกิริยาเพิ่มขึ้น ขนาดของผลึกมีแนวโนมลดลงดังนี้ คือที่เวลาใน
การทําปฏิกิริยาเปน 15 นาที ผลึกที่เกิดขึ้นมีขนาดประมาณ 2 ไมครอน ที่เวลาการทําปฏิกิริยา 
20 นาที ผลึกมีขนาด 1 ไมครอน ที่เวลาการทําปฏิกิริยา 30 นาที ผลึกที่เกิดมีขนาด นอยกวา 1 
ไมครอน ซึ่งอธิบายไดวาที่เวลาในการไฮโดรไลซิสนอยๆโอกาสในการเขาทําปฏิกิริยาสมบูรณ
ของสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันแรขาวจะนอยกวาการทําปฏิกิริยาที่เวลามากๆ ดังนั้นแนว
โนมการเกิดโครงสรางผลึกหลังการไฮโดรไลซิสอะลูมิเนียมอัลคอกไซด จึงเปนการไฮโดรไลซิส
แคบางสวน (Partial Hydrolyzed) ทําใหไดโครงสรางอยูในรูป (Al(OR)3-n(OH)n) ซึ่งสามารถเกิด
ปฏิกิริยาคอนเดนเซชัน ไดโครงสรางขนาดใหญที่ยึดกันดวยพันธะโควาเลนต ในขณะที่เม่ือเวลา
ในการเขาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพิ่มมากขึ้น แนวโนมที่จะเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสไดสมบูรณ
ไดผลิตภัณฑเปนอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด (α-Al(OH)3) จะมีมากกวา  ซึ่งโครงสรางผลึก
แบบนี้จะเกาะกันดวยแรงแวนเดอรวาลส  ซึ่งมีความแข็งแรงต่ํากวาพันธะโควาเลนต ดังนั้นใน
สภาวะที่มีการปนกวนโครงสรางที่เกิดจากการรวมตัวของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดจะแตกออก
เปนผลึกขนาดเล็กไดมากกวาโครงสรางที่เกิดจากผลิตภัณฑที่ถูกไฮโดรไลซิสบางสวน  ดังแสดง
ในรูปที่ 4.26
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รูปที่ 4.26  เวลาที่ใชในการทําปฏิกิริยาที่มีตอโครงสรางผลึกที่ไดจากการวิเคราะหดวยกลอง
จุลทรรศนอิเล็กตรอนขนาดขยาย 10,000 เทาที่เวลาในการทําปฏิกิริยาตางๆ กัน
(ก) 15 นาที  (ข) 20 นาที  (ค) 30 นาที  อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส จํานวนรอบ 300
รอบตอนาที อัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตออะลูมิเนียม 10 ตอ 1

(ก)

(ข)

(ค)
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ค. ผลของเวลาที่มีตอปริมาณน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส

เม่ือเวลาในการทําปฏิกิริยาเพิ่มขึ้นรอยละของน้ํามันที่แยกไดหลังการไฮโดรไลซิสจะลด
ลงเนื่องจากในกรณีที่เวลาในการทําปฏิกิริยานอยโครงสรางที่เกิดเปนโครงสรางของอัลคอกโซ 
(Al-O-Al) ซึ่งไดมาจากสารประกอบอัลคอกไซดที่ถูกไฮโดรไลซิสบางสวนและเกิดการคอนเดนเซ
ชันไดพันธะโควาเลนตที่แข็งแรง ซึ่งเม่ือมีการปนกวนก็จะถกูทําลายไดยาก และมีขนาดผลึกที่
ใหญ การดูดซึมนํ้ามันในโครงสรางผลึกจึงต่ํา สวนกรณีที่ใชเวลาในการไฮโดรไลซิสมาก ซึ่งได
ผลิตภัณฑในรูปของอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดโดยมีขนาดผลึกที่เล็กกวาและมีสภาพที่ชอบนํ้า แต
ดวยความที่ผลึกมีขนาดเล็กจึงมีโอกาสเกิดสภาพคอลลอยดขึ้นในชั้นน้ํามัน สงผลใหประสิทธิ
ภาพการแยกน้ํามันต่ําลงดังแสดงในรูปที่ 4.27
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รูปที่ 4.27  เวลาที่ใชในการทําปฏิกิริยาที่มีตอรอยละของน้ํามันที่ไดเทียบกับน้ํามันเริ่มตน
จากการไฮโดรไลซิสที่ความเร็วรอบ 300 รอบตอนาที และอุณหภูมิตางๆ
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ง. ผลของเวลาในการทําปฏิกิริยาที่มีตอการเปลี่ยนแปลงองคประกอบในเฟสน้ํามัน
หลังการไฮโดรไลซิส

จากรูปที่ 4.28   แสดงผลของการดูดซับแสงที่ไดจากการวิเคราะหตัวอยางน้ํามันในเฟส
น้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิส ที่เวลาตางกัน คือ  15  20 และ 30 นาที โดยจะพบวาตําแหนง
เลขคลื่นเดียวกันเม่ือมีการเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิในการเขาทําปฏิกิริยาจะมกีารดูดซับแสงที่ใกล
เคียงกัน และเกิดการดูดซับที่ตําแหนงเลขคลื่นของการทดลองในหัวขอ 4.2.1 ง.  4.2.2 ง.  และ 
4.2.3  ง. ซึ่งแสดงถึงวา ไมวาจะมีการเปลี่ยนแปลงตัวแปรเปนอัตราสวนน้ําตออะลูมิเนียม 
อุณหภูมิ รอบของการปนกวน หรือเวลาในการเขาทําปฏิกิริยา ผลิตภัณฑในเฟสน้ํามันหลังการ
ไฮโดรไลซิสจะมีปริมาณอะลูมิเนียมลดลงในทุกการทดลองในปริมาณใกลเคียงกัน และเหลือสาร
ประกอบอัลคอกไซดบางสวนเหลืออยูในน้ํามันแรขาว  โดยจะเห็นวาที่ตําแหนง 800-400 cm-1

ซึ่งแสดงหมูฟงกชัน   υ Al-O คาการดูดซับแสงมีการลดลงอยางเห็นไดชัด ซึ่งแสดงถึงการลด
ลงของสารประกอบอะลูมิเนียมหลังการไฮโดรไลซิสนั่นเอง

รูปที่ 4.28 คาการดูดซับแสงที่เกิดขึ้นที่ตําแหนงเลขคลื่นซ่ึงแสดงถึงองคประกอบ
ตางๆ ของสารประกอบอัลคอกไซดที่เหลือในเฟสน้ํามันหลังการไฮโดร
ไลซิส ที่เวลาในการเขาทําปฏิกิริยาตางๆ ที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส 
จํานวนรอบ 300 รอบตอนาที และอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตอ
อะลูมิเนียม 50 ตอ 1
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เวลาในการทําปฏิกิริยา 30 นาที
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เวลาในการทําปฏิกิริยา 15 นาที

นํ้ามันแรขาว



บทที่ 5

สรุปผลการทดลองและขอเสนอแนะ

5.1 สรุปผลการทดลอง

สารประกอบอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางซึ่งเปนผลผลิตของไตรเอทิลอะลูมินัมกับเอทิล
ไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาว เปนสารประกอบอัลคอกไซดชนิดที่มีไนโตรเจนเปนองค
ประกอบมีสูตรโมเลกุลคือ Al3NO11C24H58 ซึ่งเปนสารตั้งตนในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส หลัง
การทําปฏิกิริยาสารประกอบอะลูมิเนียมจะถูกไฮโดรไลซิส โดยถาการทําปฏิกิริยาสมบูรณ 
(Completed hydrolysis) จะไดผลิตภัณฑเปนอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด Al(OH)3 ซึ่งสามารถ
เกิดการรวมตัวกันโดยการสรางพันธะดวยแรงแวนเดอรวาลสเกิดโครงสรางขนาดใหญ ในขณะที่
เม่ือเกิดการไฮโดรไลซิสบางสวน (Partial hydrolyzed) จะอยูในรูปที่ยังมีหมูอัลคอกซีเหลืออยู 
คือ Al(OH)n(OR)3-n  ซ่ึงสามารถเกิดปฏิกิริยาคอนเดนเซชันเกิดเปนโครงสรางขนาดใหญเชน
กัน แตมีพันธะเช่ือมโยงแบบโควาเลนตที่แข็งแรงกวา  ดังน้ันผลิตภัณฑที่ไดจากการไฮโดร
ไลซิส จึงอาจแตกตางกันออกไป ทั้งนี้ทุกอัตราสวนของน้ําตออะลูมิเนียมในการเขาทําปฏิกิริยา
ไฮโดรไลซิสเปนอัตราสวนซ่ึงเกินสมดุลแลวซึ่งปฏิกิริยานาจะเกิดขึ้นแบบสมบูรณ แตเน่ืองจาก
สารประกอบอัลคอกไซดละลายอยูในน้ํามันแรขาว ดังนั้นเม่ือนํ้ากับน้ํามันแรขาวไมละลายเขากัน  
ความสมบูรณของปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสจึงขึ้นกับปจจัยอ่ืนๆ เชน การปนกวน ระยะเวลา อัตรา
สวนของน้ําตอนํ้ามัน และอุณหภูมิ โดยมีผลดังนี้คือ

1. ที่อัตราสวนน้ําต่ําการทําปฏิกิริยาสมบูรณจะเกิดไดยาก ผลิตภัณฑที่เกิดเปนผลิต
ภัณฑที่ถูกไฮโดรไลซิสบางสวนและสามารถทําปฏิกิริยาคอนเดนเซชันตอไดสารประกอบ
อะลูมิเนียมซึ่งมีโครงสรางขนาดใหญและเกาะกันดวยพันธะโควาเลนตซึ่งมีความแข็งแรงและถูก
ทําลายดวยแรงปนกวนไดยาก เปนสารประกอบอัลคอกโซ (Al-O-Al) โดยโครงสรางจะอยูในรูป
ของกลุมผลึกที่สามารถดูดซับนํ้ามันไวไดมากทําใหน้ํามันที่แยกไดมีคานอย ในขณะที่เม่ืออัตรา
สวนนํ้ามาก การไฮโดรไลซิสมักจะเกิดสมบูรณกวาโดยไดผลิตภัณฑเปน Al(OH)3 มากกวา ซึ่ง
เกาะกันดวยแรงแวนเดอรวาลสที่ถูกทําลายไดงายเม่ือถูกปนกวนใหผลึกขนาดเล็กกวา และผลึก
ชนิดนี้เปนผลึกแบบที่ชอบนํ้า (Hydrophilic) ดังน้ันอนุภาคจึงรวมตัวอยูในเฟสน้ํามากกวา จึง
สามารถแยกน้ํามันกลับมาไดมากขึ้น

2. เม่ืออุณหภูมิสูงขึ้นขนาดของผลึกจะมีขนาดใหญขึ้น โดยที่อุณหภูมิต่ําผลึกที่
เกิดขึ้นเปนเบยไรท (β-Al(OH)3) และเกิดการรวมตัวดวยแรงแวนเดอรวาลสที่ถูกทําลายไดงาย 
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ทําใหเม่ือมีแรงปนกวน ผลึกที่เกิดจึงมีขนาดเล็ก  และเม่ืออุณหภูมิสูงสารที่เกิดขึ้นคือโบอีไมท 
(α-AlO(OH)) ซึ่งจะเกิดการรวมตัวกันดวยพันธะโควาเลนตทําใหโครงสรางมีความแข็งแรงเม่ือมี
การปนกวนจะถูกทําลายไดยาก ผลึกที่เกิดจึงมีขนาดใหญ  แตทั้งนี้อุณหภูมิเองอาจมีผลตอ
ขนาดอนุภาคโดยตรง เน่ืองจากอุณหภูมิที่สูงขึ้นจะมีผลทําใหน้ํามันซ่ึงเปนตัวทําละลายมีความ
หนืดลดลง การเคลื่อนที่ของโมเลกุลภายในเกิดไดดีขึ้น เกิดการชนกันมากขึ้น ทําใหรวมตัวกัน
เปนผลึกที่มีขนาดใหญขึ้น โดยที่ขนาดของผลึกจะมีผลตอปริมาณน้ํามันที่แยกไดเม่ือจํานวนรอบ
ในการเขาทําปฏิกิริยามีคาสูง ซึ่งในการทดลองนี้คือ 300 รอบตอนาที  เน่ืองจากจํานวนรอบจะมี
ผลคือไปทําใหการกระจายตัวของผลึกดีขึ้นและมีผลตอปริมาณน้ํามันคือ ในกรณีเกิดผลึกขนาด
เล็กของเบยไรท (β-Al(OH)3) เม่ือจํานวนรอบการปนกวนสูงผลึกจะกระจายตัวดีและทําใหเกิด
การกระจายไปในเฟสน้ํามันมากขึ้น ทําใหน้ํามันที่แยกกลับคืนไดมีคานอย และกรณีผลึกที่เกิด
ขึ้นมีโครงสรางเริ่มตนเปนโบอีไมท (α-AlO(OH)) จะมีการเกาะตัวกันเปนโครงสรางผลึกขนาด
ใหญที่ถูกทําลายไดยาก  โดยเม่ือจํานวนรอบการปนกวนสูงผลึกจะมีการกระจายตัวดีขึ้นขนาด
ใหญที่เกิดขึ้นจะรวมตัวกันอยูในชั้นน้ํา ทําใหน้ํามันที่แยกไดมากกวากรณีน้ํามันที่แยกมาจาก
ผลึกของเบยไรท

3. จํานวนรอบในการปนกวนสารไมมีผลตอขนาดของผลึกที่ไดหลังการไฮโดรไลซิ
ส แตมีผลตอการกระจายตัวของผลึกในทุกสภาวะ ดังนั้นปริมาณน้ํามันที่แยกไดจึงไมแตกตาง
กัน ยกเวนที่อุณหภูมิที่ใชในการเขาทําปฏิกิริยาเปน 30 องศาเซลเซียส เม่ือจํานวนรอบในการ
เขาทําปฏิกิริยามากขึ้นจะมีการกระจายตัวของผลึกมากขึ้นแตมีปริมาณน้ํามันแยกไดนอยลง
เน่ืองจากที่อุณหภูมิต่ําโครงสรางผลึกเกิดจากเบยไรท (β-Al(OH)3) ที่เกาะกันดวยแรงแวนเดอร
วาลสที่ถูกทําลายไดงาย เม่ือจํานวนรอบนอยแรงแวนเดอรวาลสถูกทําลายนอย ผลึกจะมีการ
กระจายตัวนอย  ในขณะที่เม่ือจํานวนรอบในการปนกวนสูงผลึกจะมีการกระจายตัวมาก ซึ่งผลึก
ที่มีการกระจายตัวนอยจะเกาะกันเปนอนุภาคที่มีขนาดใหญอยูในชั้นน้ําทําใหแยกน้ํามันไดมาก 
สวนผลึกที่มีการกระจายตัวมากจะกระจายตัวไปอยูในชั้นนํ้ามันไดมากขึ้น ทําใหแยกน้ํามันออก
ไดนอย

4. เม่ือเวลาในการทําปฏิกิริยาเพิ่มขึ้นขนาดของผลึกจะมีขนาดลดลงและรอยละ
ของน้ํามันที่แยกไดหลังการไฮโดรไลซิสจะลดลง เน่ืองจากในกรณีที่เวลาในการทําปฏิกิริยานอย
โครงสรางที่เกิดเปนโครงสรางของอัลคอกโซ (Al-O-Al) ซึ่งไดมาจากสารประกอบอัลคอกไซดที่
ถูกไฮโดรไลซิสบางสวนและเกิดการคอนเดนเซชันไดพันธะโควาเลนตที่แข็งแรง ซึ่งเม่ือมีการปน
กวนก็จะถูกทําลายไดยาก และมีขนาดใหญกวาผลึกที่เกิดจากการเขาทําปฏิกิริยาโดยใชเวลา
มาก เน่ืองจากสารเริ่มตนที่เขาทําปฏิกิริยาจะถูกทําการไฮโดรไลซิสเปนเวลานานกวา จึงมีโครง
สรางเปนแบบที่มีการไฮโดรไลซิสสมบูรณกวา คือเปนอะลูมิเนียมไตรไฮดรอกไซด Al(OH)3 ที่จะ
อยูรวมกันเปนโครงสรางผลึกไดโดยการยึดกันดวยแรงแวนเดอรวาลสที่ถูกทําลายไดงาย ทําให
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เม่ือถูกปนกวนโครงสรางจึงมีขนาดเล็กกวาแบบที่ใชเวลาในการทําปฏิกิริยานอย  โดยเม่ือเวลา
การทําปฏิกิริยานอยการกระจายตัวของผลึกจะเกิดไดนอยมากเนื่องจากผลึกเกาะกันดวยพันธะ
โควาเลนตที่มีความแข็งแรง และรวมตัวอยูในเฟสน้ําทําใหปริมาณน้ํามันที่แยกกลับมีปริมาณ
มาก ในขณะที่เม่ือเวลาในการไฮโดรไลซิสนาน ไดผลึกขนาดเล็กที่เกาะกันดวยแรงแวนเดอร
วาลสที่สามารถถูกทําลายงาย การกระจายตัวของผลึกจะดี และเกิดการกระจายตัวไปอยูในชั้น
น้ํามันไดดีขึ้น ซึ่งทําใหปริมาณน้ํามันที่แยกไดหลังปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสมีนอยลง

5.2 ขอเสนอแนะ

1. ควรทําการศึกษาการสังเคราะหสารประกอบอะลูมิเนียม โดยมีสารเริ่มตนเปน
อะลูมิเนียมไตรเอทิล ทําปฏิกิริยากับเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาว ที่สภาวะตางๆที่มี
การควบคุม แลวนําสารประกอบอัลคอกไซดที่เกิดขึ้นไปทดสอบดูคุณสมบัติตางๆ เพ่ือหาโครง
สรางของสารประกอบที่เกิดขึ้น และคุณสมบัติอ่ืนๆ เพ่ือใชเปรียบเทียบกับผลการทดลองที่ไดทํา
แลว

2. ควรทําการศึกษาเพิ่มเติมโดยใหความรอนแกน้ํามันในชวงที่อุณหภูมิมากกวา 80 
องศาเซลเซียส เพ่ือทดสอบดูวามีผลตอการกําจัดสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันเพ่ิมขึ้นหรือ
ไม

3.  ควรทําการศึกษาเพิ่มเติมโดยการนําสารประกอบอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่เกิดขึ้น
ไปทําใหแหง และทดสอบคุณสมบัติทางดานรูพรุน ปริมาตร และพ้ืนที่ผิว เพ่ือประโยชนในการ
นํากลับไปใชใหม

4. ควรทําการศึกษาเพิ่มเติมการนําน้ํามันที่ไดคืนกลับจากการทดลองไปทําใหบริสุทธิ์
มากขึ้นเพื่อนํากลบัไปใชใหม

5. ยืนยันโครงสรางที่ไดหลังการไฮโดรไลซิสเพิ่มเติมจากการทดลองดวยกลอง
จุลทรรศนอิเล็กตรอน โดยตรวจสอบหาปริมาณของอะลูมินา (Al2O3) ที่เกิดขึ้น ซึ่งมีวิธีการคือ 
ทําการอบแหงที่อุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียสเปนเวลาอยางนอย 24 ชั่วโมง และใหความรอนจน
ถึง 1200 องศาเซลเซียส โดยที่ถาเปนอะลูมิเนียมโมโนไฮดรอกไซด (AlO(OH)) จะไดอะลูมินา
รอยละ 85  และถาเปน Al(OH)3 จะไดอะลูมินารอยละ 65
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ภาคผนวก  ก

วิธีการใชงาน และการเตรียมสารเพื่อใชบันทึก IR สเปคตรัม

ในการทดลองนี้เซลลที่ใชในการบรรจุสารเพื่อทดสอบคือ เซลลของโพแทสเซียมโบรไมด
(KBr) ซึ่งยึดไวกับแทงเหล็ก  เปนชุดอุปกรณทดสอบ ซึ่งใชบรรจุตัวอยางที่เปนของเหลว ซึ่งขั้น
ตอนในการเตรียมสารเปนดังนี้

1. เปดเครื่อง FTIR เพ่ือทําการอุนเครื่องกอนการทดสอบประมาณครึ่งชั่วโมง
2. ทําการ Check Alignment ใน Agnostics Bench วามีอุปกรณอะไรผิดปกติหรือไม

ถาทุกอยางปกติ ใหออกจากสวนน้ี แลวไปขอ 3.
3. เขาโปรแกรม OMNIC แลว เลือก  Collect  ใหเลื่อนเคอรเซอร ไปเลือก Optical

Bench Setup  เพ่ือปรับคาตางๆ ดังนี้
จํานวนครั้งในการสแกน (Numbers of sample scans) :  32
ความสามารถในการแยกจุดออกจากกัน (Resolution)  : 4.000
ความละเอียดของจุดจากการสแกน (Gain)   :  Autogain
ความเร็วในการอานคา (Mirror velocity)             : 0.6329
ขนาดของชองรับแสง (Aperture)   : 100
ตัวจับสัญญาณ (Detecter)              :  DTGS(ดิวเทอเรตไตรไกลซีนซัลเฟต)
ชนิดของชองใสสาร (Beam splitter)            :  KBr
ชนิดของแสงที่ใช  (Source)            :   IR

 วิธีที่ใชในการทดสอบ (Sampling technique)     :  Standard
ชวงการทดสอบ (Spectral range)  :  4000 ถึง 400 cm-1

4. หลังจากตั้งคาเสร็จ ใหเลือก Collect และเลื่อนเคอรเซอร ไปเลือก Collect Setup
แลวตั้งคาดังนี้

Apodization  :  Happ-Genzel
Final format  :  % Transmittances
Background Handling : แนะนําใหเลือกใช Collect background before every
sample เพ่ือใหขอมูลตรงกับการทดสอบขณะนั้นๆ ที่สุด เน่ืองจากความชื้นใน
อากาศสามารถทําใหคาตางๆเปลี่ยนแปลงได
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5. เลือก Collect sample แลวทําการบรรจุตัวอยางของเหลวลงในเซลล  โดยในที่นี้
เตรียมของเหลวบริสุทธิ์  เปนนํ้ามันแรขาวบริสุทธิ์ เพ่ือใชเปนตัวมาตรฐานเปรียบ
เทียบ โดยใชสารประมาณ 1 ถึง 2 หยด (1ถึง 10 มิลลิกรัม) หยดลงในเซลล แลว
ปดครอบเซลลดวยแทงเหล็กซึ่งเปนชุดอุปกรณทดสอบ แลวนําเขาเครื่อง

6. ปดฝาเครื่องและปลอยใหมีการสแกนตามจํานวนครั้งที่ตั้งไว
7. เม่ือเครื่องทําการสแกนเสร็จจะมีการถามวา จะบรรจุ Standard เพ่ือบันทึกไว

เปรียบเทียบหรือไม  ใหนําเซลลออกมา แลวบรรจุสารมาตรฐานกอน   ปดฝาครอบ
บรรจุลงในเครื่อง ปดฝาเครื่องแลว แลวจึงตอบตกลงกับเคร่ือง

8. ปลอยใหเครื่องทําการสแกนจนเสร็จสิ้น  แลวจึงนําเซลลไปทําความสะอาดโดยใช
เฮกเซนเปนตัวทําละลาย ลางน้ํามันแรขาว และสารประกอบอัลคอกไซดภายในน้ํา
มันออก  แลวจึงทําการเตรียมตัวอยางใหมซ้ํา ดังในขั้นตอน 5 ถึง 8
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ภาคผนวก  ข

การวิเคราะหหาความหนาแนนของนํ้ามัน

1. เครื่องมือและอุปกรณ :
• Hydrometer
• Hydrometer Jar
• แทงแกว

2. สารเคมี :
• สารที่ตองการทดสอบความหนาแนน
• น้ํากลั่นสําหรับ Calibrate Hydrometer

3. การเตรียมสารตัวอยางกอนทดสอบ :
3.1 ทําความสะอาด  Hydrometer และ Hydrometer Jar กอนและหลังใชงานโดยใชน้ําอุน
     และเช็ดใหแหงแลวเช็ดดวยผาแหงการเตรียมสารตัวอยาง
3.2 อุณหภูมิกอนและหลังการอานคาไมควรเปลี่ยนแปลงมากกวา  องศาเซลเซยีส  ซึ่งแสดง

วาอุณหภูมิไมเสถียร   จะตองทิ้งใหของเหลวมีอุณหภูมิเทากับอุณหภูมิหองกอนการวัด
คาความหนาแนน
3.3 ทดสอบวัดความหนาแนนของน้ําโดยจะตองไดคาความหนาแนนของน้ําคือ 995.647

กิโลกรัมตอลูกบาศกเมตรที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส หรือประมาณ 1,000 กิโลกรัม
ตอลูกบาศกเมตรในชวงอุณหภูมิหอง

4. วิธีการทดสอบ
4.1 เทของเหลวดวยความระมัดระวังลงใน Hydrometer Jar  เพ่ือปองกันไมใหเกิดฟอง

อากาศ  โดยการเทชาๆใหของเหลวคอยๆ ไหลลงที่ผนังของ Jar หรืออาจใชแทงแกว
เปนตัวนําของเหลว
4.2 กวนของเหลวชาๆ และใหระวังการเกิดฟอง
4.3 ขั้นตอนการอานคาจาก Hydrometer

4.3.1 คอยๆ นํา Hydrometer ลงในของเหลว  โดยจับที่บริเวณปลายของกาน  และ
ในตําแหนงที่คิดวาจะเกิดความสมดุลของเครื่องมือ  จึงปลอย Hydrometer ลง

ไปโดยการจับ Hydrometer ควรปลอยใหอยูหลวมๆ ระหวางนิ้วโปงและนิ้วชี้
4.3.2 อานคาโดยประมาณของ Hydrometer  แลวจึงกดที่ดานบนของกานใหตัว

Hydrometer จมลงไปอีกเล็กนอย (1-2 มิลลเิมตร) จากแนวที่คิดวาเปนแนวคา
สมดุล  และระวังการกด Hydrometer ลงในของเหลวเนื่องจากของเหลวที่เปยกขางตัว
กานจะมีผลตอการอานคา
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4.3.3 ปลอย Hydrometer  ออก  ซึ่งหลังจากที่มีการแกวงตัวในสารตัวอยางเล็กนอย
 มันควรจะลอยขึ้นและทรงตัวอยูนิ่งในแนวตั้งจนเขาสูสมดุล

* ถา Hydrometer ยังขยับอยูเรื่อยๆ ไมอยูนิ่งอาจเกิดจาก Hydrometer 
หรือสารที่ทดสอบไมสะอาด ใหทําความสะอาดสารและเครื่องมือกอน
ทดสอบอีกครั้ง

4.3.4 สเกลการอานที่ถูกตอง ขึ้นกับแนวระนาบของเหลวที่ตัดกับกานของ Hydrometer 
ใหอานคาโดยมองสเกลผานของเหลว ใหระนาบการมองเห็นเปนแนวเปนเสนตรง
กับของเหลว และตัว Hydrometer ไมสัมผัสกับ Jar
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ภาคผนวก  ค

การวิเคราะหหาความหนืดของน้ํามัน

1. เครื่องมือและอุปกรณ :
• BS/U –Tube Viscometer for Transparent Liquids ขนาด E  ที่วัดความหนืดไดในชวง

60 – 300 mm2/s และมีคา คงที่ เปน 0.3 (mm2/s)/s
• Water Bath
• Thermocouple
• ลูกดิ่งวัดแนวขนาน เตรียมจากตะกั่วบัดกรีที่ผูกติดกับเชือกและติดกับจุกไมกอก เสน

ผานศูนยกลางภายในของ Viscometer (มีขนาดเสนผานศูนยกลางนอยกวา 2 mm)
• นาฬิกาจับเวลา

2. สารเคมี :
• น้ํามันที่ตองการวัดความหนืด
• อะซีโตน (Acetone)
• โซเดียมไดโครเมต (Na2Cr2O2)
• กรดซัลฟุริกเขมขน
• Petroleum Spirit

3. การเตรียมสารตัวอยางกอนทดสอบ :
* สารทําความสะอาด

 -  กรดโครมิก โดย นําโซเดียมไดโครเมตไปละลายในน้ําปริมาณ 35 ml จนอ่ิมตัว แลว
รินกรดซัลฟุริกเขมขนความหนาแนน 1.84 g/ml ปริมาตร 1 ลิตร ลงไป
- กรดที่เปนตัวออกซิไดซอยางแรง ที่ไมมีโครเมียม

* ในกรณีที่สารตัวอยางมีอนุภาคปนอยู ใหกรองสารตัวอยางโดยใชตวักรองความถี่ 75 
ไมครอน

4. วิธีการทดสอบ :
4.1 ทดสอบหาขนาด Viscometer ที่เหมาะสมในการหาคาความหนืด โดยใชวิธีการดัง 4.2-

4.4 คราวๆ โดยที่เวลาที่ใชในการวัดภายใตปริมาตรน้ํามันที่กําหนดในชวงความยาว
จํากัด  จะอยูในชวง
200 <  t < 1,000  วินาที

4.2 เตรียม water bath ใหมีอุณหภูมิ 40±0.01 องศาเซลเซียส โดยใช Thermocouple วัด
อุณหภูมิ
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4.3 ทําความสะอาด Viscometer ดวยกรดโครมิกเพื่อเอาสารอินทรียตกคางออก แลวจึงชะ
ดวย Petroleum Spirit และอะซีโตน และทําใหแหงโดยการเปาดวยอากาศที่ผานการ
กรอง

4.4 ในกรณีที่น้ํามันมีสิ่งเจือปนพวกอนุภาค ใหกรองน้ํามันโดยใชตัวกรองความถี่ 75 
ไมครอน  แลวจึงเติมนํ้ามันลงใน Viscometer ดังนี้
4.4.1 นํา Viscometer ยึดกับขาตั้งใน Water bath โดยใชลูกดิ่งปรับระดับใหอยูใน

แนวตั้ง
4.4.2 เติมนํ้ามันลงในกระเปาะ A  โดยใชปเปตยาว เพ่ือปองกันไมใหผนังทอเปยก  

เติมจนถึงระดับที่มากกวาแนวเสน G เล็กนอย
4.4.3 ปรับระดับของน้ํามันภายในทอไมใหสูงกวาขีด G เกิน 0.2 มิลลิเมตร โดยใช

ปเปตคอยๆ ดูดออก
4.4.4 ปลอยใหอุณหภูมิของนํ้ามันในกระเปาะเทากับอุณหภูมิของน้ําภายนอก ซึ่งใช

เวลาประมาณ 30  นาที
4.4.5 ใชหลอดดูดสุญญากาศ ดูดน้ํามันขึ้นอีกดานของหลอดแกว จนผานกระเปาะ C 

โดยมีระดับสูงกวาแนว E ประมาณ  5 มิลลิเมตร และระวังอยาใหของเหลว
เหนือกระเปาะกระเด็นหรือเกิดฟองในของเหลว  แลวจึงปลอยใหตัวอยางน้ํามัน
ไหลดวยแรงโนมถวง

4.4.6 จับเวลาขณะน้ํามันผานจากชวงแนว E จนถึง F โดยการจับเวลาใหมีความ
ละเอียด 0.1 วินาที โดยถาเวลาในการไหลนอยกวา 200 วินาที จะตองเลือก 
Viscometer ที่มีเสนผานศูนยกลางนอยกวาเดิม หรือถาเวลาในการไหลเกิน 
1,000  วินาที จะตองเลือก Viscometer ที่มีเสนผานศูนยกลางมากกวาเดิม  
แลวทําการทดลองใหมตั้งแต 4.4.1 – 4.4.6

4.4.7   ทําขั้นตอน 4.4.5 – 4.4.6 ซ้ําอีก 2 ครั้ง เพ่ือจับเวลาในการไหล   โดยถาคาสูง
สุดและต่ําสุดอยูภายในชวง 0.1 % ของครั้งแรก  ใหเฉลี่ยคาสูงสุดและต่ําสุด  
ถาเวลาที่ไดจากการทดลองไมอยูในชวงน้ี ใหทาํซ้ํา โดยใหสังเกตในขั้นตอน
การทําความสะอาดทอแกวของ Viscometer  การกรองตัวอยาง  สิ่งเจือปนใน
ขั้นกอนและหลังการเติมสารลงใน Viscometer  อุณหภูมิของ Bath และ 
นาฬิกาจับเวลา

4.4.8   ทําความสะอาด Viscometer ดวย Petroleum Spirit ตามดวยอะซีโตน และทํา
ใหแหงดวยอากาศที่ผานการกรอง แลวใสสารลงใน Viscometer อีกครั้ง และ 
วัดเวลาในการไหล (Efflux time) อีก 3 ครั้ง และเฉลี่ยคาดัง 4.4.7

4.4.9   ถาคาเฉลี่ยจากทั้ง 4.4.7 และ 4.4.8 อยูในชวง 0.1% ใหทําการเฉลี่ยอีกครั้งจะ
ไดคาเฉลี่ยของ 2 ชวง
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Note :   1. ความหนืดของน้ําที่ อุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียส มีคาเปน
= 1.0038  mm2/s
= 1.0038  CSt
= 1.0038 Cp
= 1.0038  g/(m*s2)

2. Centistoke เปนหนวยของ Kinematic Viscosity ในระบบของ Absolute 
metric  โดย

1 stoke = 0.0001   m2/s = 1 cm2/s
โดย Kinematic viscosity = Absolute viscosity (fluid) / density

 A

 C

 G

 F

E



110

ภาคผนวก  ง 1

การวิเคราะหหาปริมาณของอะลูมิเนียมในน้ํามันแรขาว [17]

1. เครื่องมือและอุปกรณ :
* เครื่องวัดการดูดซึมแสงของอะตอม (Atomic Absorption spectrometer)
* เตาเผาแบบ muffle
* เตาอบ
* ถวยสเตนเลสสตีลทนความรอน 1000 องศาเซลเซียส
* เครื่องดูดควัน
* เครื่องแกว
* เตาไฟฟาใหความรอนแบบปรับอุณหภูมิได

2. สารเคมี :
      * น้ํากลั่น
      * Flux   เปนของผสมของ 90% ลิเธียมเตตระบอเรต (Lithium tetraborate) และ 10%
        ลิเธียมฟลูออไรด (Lithium fluoride)

* กรดไฮโดรคลอริกเขมขน (Hydrochloric acid)
* สารละลายอะลูมิเนียมมาตรฐาน
* ของเหลวผสมระหวางกรดทารทาริก (Tartaric acid) และกรดไฮโดรคลอริก
  (Hydrochloric acid) เตรียมโดยละลาย 5 กรัมของกรดทารทาริกในน้ํากลั่น 500 มิลลิลิตร
  เติมกรดไฮโดรคลอริก 40 มิลลิลิตร แลวเติมน้ํากลั่นจนของเหลวผสมมีปริมาตร 1000
  มิลลิลิตร

3. การเตรียมสารตัวอยางกอนทดสอบ :
1) สารทดสอบตองผสมเปนเนื้อเดียวกันเพื่อปองกันความผิดพลาดของผลการทดสอบ
2) เก็บสารทดสอบไวที่อุณหภูมิ 50-60 องศาเซลเซียสภายในเตาอบ เม่ืออุณหภูมิถึงที่

กําหนดใหกวนสารทดสอบใหเปนเน้ือเดียวกัน
4. วิธีการทดสอบ :

1)  ชั่งน้ําหนักของสารทดสอบในถวยสเตนเลส โดยใหมีน้ําหนักไมเกิน 50 กรัม
 2) อุนสารทดสอบดวยเตาไฟฟาในถวยจนกระทั่งสารทดสอบแหงและเหลือเพียงสวนของ
 คารบอนและเถา ซึ่งไมควรใหอุณหภูมิเกินจุดวาบไฟของสาร (ประมาณ 230 องศา
 เซลเซียส) ซึ่งจะทําใหเกิดเปลวไฟ และสูญเสียเถาบางสวน
 3) นําสารทดสอบใสในเตาเผาแบบ muffle ที่อุณหภูมิ 550 ± 25 องศาเซลเซียส จนกระทั่ง
 คารบอนเผาไหมหมดเหลือเพียงเถา
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 4) นําถวยออกจากเตาเผาและรอจนกระทั่งอุณหภูมิลดลงเทาอุณหภูมิหอง เติม 0.4 กรัม
ของ Flux ผสมเขากับเถา นําเขาเตาเผาแบบ muffle อีกครั้งที่อุณหภูมิ 925 ± 25 องศา
เซลเซียสเปนเวลา 5 นาที นําออกจากเตาและผสมจนสารทดสอบเขากันกับ Flux แลวนํา
เขาเตาเผาแบบ muffle ที่อุณหภูมิเดิมเปนเวลา 10 นาที

 5) นําถวยกระเบื้องออกจากเตาเผา รอจนกระทั่งอุณหภูมิเทาอุณหภูมิหอง และเติมของ
เหลวผสมของกรดทารทาริกและกรดไฮโดรคลอริก 50 มิลลิลิตร หลังจากนั้นอุนสารทดสอบ
ดวยเตาไฟฟาที่อุณหภูมิประมาณ 80 องศาเซลเซียสเพ่ือใหละลายหมด

 6) ปลอยใหสารทดสอบเย็นลง และถายสารทดสอบลงใน Flask เติมนํ้ากลั่นจนกระทั่งมี
ปริมาณ 100 มิลลิลิตร ควรที่จะใชน้ํากลั่นลางถวยกระเบื้องหลายครั้งเพ่ือใหแนใจสาร
ทดสอบถูกถายเทไปหมด ถาตองการเก็บสารทดสอบที่ไดไวเปนเวลานานควรถายสารดัง
กลาวลงในขวดพลาสติก (เน่ืองจากกรดฟลูออบอริก (Fluoboric acid) ที่เกิดจาก Flux จะทํา
ปฏิกิริยากับเครื่องแกว)

 7) นําสารที่ไดไปทดสอบหาปริมาณของอะลูมิเนียม ดวยเคร่ือง Atomic Absorption 
Spectrometer โดยความเขมขนของอะลูมิเนียม สามารถคํานวณไดจาก

 
อะลูมิเนียม(มิลลิกรัมอะลูมิเนียม/กิโลกรัมสารทดสอบ) = (100*C) / M2

โดย   C   คือ ความเขมขนของอะลูมิเนียม (มิลลิกรัม/ลิตร) ที่วัดไดจาก
        เครื่อง Atomic Absorption Spectrometer

        M  คือ มวลของสารทดสอบ (กรัม)

ขอกําหนดการใชสูตร
1. ใชสารทดสอบเปนสารละลายที่เตรียมโดย เถาของอะลูมิเนียมที่ผานการเผา แลว

ละลายดวยสารละลายของกรดทารทาริกผสมกับไฮโดรคลอริกปริมาตร 50 ml แลว
ผสมดวยน้ํากลั่นใหไดปริมาตรรวม 100 ml

2. สารละลายที่ใชละลายเถาอะลูมิเนียมเปนสวนผสมดังนี้
2.1 กรดทารทาริก 5 กรัม ละลายในน้ํากลั่น 500 ml
2.2 เติมกรด ไฮโดรคลอกริก 40 ml
2.3 เติมนํ้ากลั่นจนไดปริมาตรรวม 1000 ml

3. เตรียมสารละลายมาตรฐาน 6 ชุด เพ่ือใชในการทํา Calibration Curve ในการวัดคา
การดดูซับของอะลูมิเนียมดวยเครื่อง AAS ดังนี้
0, 1, 3, 5, 7, 9 ppm หรือ  0, 2, 4, 6, 8,10 ppm ชุดใดชุดหนึ่ง
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4. สารละลายมาตรฐานเตรียมจาก Standard solution for atomic absorption
spectrophotometry (ในที่นี้ใช  Aluminium nitrate ชนิด  Spectrosol ของ Ajax
Chemicals) โดย 1  ml ของสาร มี อะลูมิเนียม 1.00 mg    เตรียมดังนี้

4.1  standard 0 ppm: ใชสารละลายกรดทารทาริก 50 ml   แลวเติม น้ํากลั่น
จนครบ 100 ml

4.2 Standard 2 ppm: ใชสารละลายกรดทารทาริก 50 ml แลวเติมสารละลาย
อะลูมิเนียมไนเตรดปริมาณดังสูตร

ปริมาณสารละลายอะลูมิเนียมไนเตรดที่ใช (ml) = ppm ที่ตองการ/10

เชน  ตองการเตรียม สารละลายมาตรฐานขนาด 3 ppm จะเตรียมดังนี้
ก. เตรียมอะลูมิเนียมไนเตรดขนาด 0.3 ml ดวย ปเปตใสใน Volumetric flask ขนาด

100 ml
ข. เตรียมสารละลายทารทาริก 50 ml แลวใสลงใน Volumetric flask
ค. เติมนํ้ากลั่นลงใน Volumetric flask ใหไดปริมาตร 100 ml แลวเขยาใหเขากัน
ง. เทลงในภาชนะบรรจุพลาสติก แลวนําไปทดสอบ  (ถายังไมทดสอบทันทีใหแชเย็น

ไว  โดยไมควรเก็บตัวอยางและสารละลายมาตรฐานไวเกิน 1 สัปดาห)

การคํานวณคาที่ไดจาก AAS และที่มาของสูตร

ppm Al [ 
สารทดสอบkg

Almg
 ]  =  

)(

 ื100

gบมวลสารทดสอM
บAASเตรียมทดสอลิตรของสาร

Almg
C

อานคาจากเครื่องได 5 ppm  แสดงวาเปน  
ดสอบAASสารเตรียมทcm

Almg
31000

5

แตเตรียมสารจริง  100 ml ดังนั้นมี   Al   AlmgAlmg
10
5=100 ื

1000
5

ใชสารทดสอบในการเผามีหนวยเปนกรัมคือ  2 .00 g ดังนั้นไดวา

สารทดสอบkg
สารทดสอบg

สารทดสอบg
Almg

1
1000

 ื
2

1 ื
10

5
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ภาคผนวก  ง 2

วิธีการใชเคร่ือง AAS

1. เสียบปลั๊กทําการอุน Gauge ของ Nitrous แลวตรวจสอบปุมปรับกระแสไฟเปน mA ที่ขาง
lamp (ปุมสีดํา เหนือ lamp) ใหอยูในตําแหนงที่ปดเปน 0 mA  ซึ่งจะหมุนซายสุดทวนเข็ม
นาฬิกา  แลวติดตั้ง lamp ที่จะใช ซึ่งในที่นี้คือ Al (Aluminium 13)

2. ตรวจสอบฐานของเปลวไฟ ใหเปน  Acetylene/Nitrous
3. เปด Stabilizer แลวกด reset  เปด Hood และชองระบายของ Hood ใหควันออกได
4. กด power ที่เครื่อง เพ่ือทําการ warm เครื่อง โดยหมุนจาก Stand by ไปยัง Operate  แลว

ปรับตําแหนงของแสงไฟใหตรงตําแหนงกึ่งกลาง โดยใชแผนกระดาษจัดศูนยกลาง  แลวทิ้ง
ไว 15-20 นาที

5. เม่ือจะทําการทดลองวัดปริมาณของ Aluminium ใหทําดังนี้
5.1 กด mode
5.2 กด 1121
5.3 ↵
5.4 เลือก Al=13 หนาจอจะบอกการปรับคาตางๆ เพ่ือทํางาน  แตถาไมบอก
5.5 กด recall  แลวใสเลขของโลหะ ↵  หนาจอจะบอก mA, wavelength , และ bandwidth
5.6 ปรับกระแสที่ขางหลอด  Al = 8 mA, แลวปรับความยาวและความกวางคลื่น  โดยจะมี

ใหเลือกดังนี้

λ (nm) sens (µg/µL) BW (nm)
309.3 0.4 1.0
394.4 1.0 0.5
257.5 3.0 0.3

โดยในการทดลองนี้จะใชความยาวและกวางที่ชุด 1
5.7 ปรับปุม high voltage ใหเขา green  zone ใหมากที่สุด (ในที่นี่ใช Al=620) แลวปรับ

wavelength เล็กนอยเพ่ือใหเขา green zone มากที่สุด
5.8 เปด  valve ของเครื่อง โดยเปดจาก off มาเปน air  แลวทําการตรวจสอบคา flow rate

ใหได 10 ml/นาที (1ml/6นาที)
5.9 เปดกาซอะเซทิลีนใหสุดแลวบิดกลับมา 1 รอบ  แลวปรับ regulator ใหเลยเสนสีดํา จาก

นั้นจุดไฟโดยปรับจาก air ไปยัง air/fuel แลวกด pilot  แลวเปดกาซไนตรัส  หลังจาก
นั้นปรับปุมไปยัง N2O/Fuel  สังเกตวาถาเปลวไฟไมเปนสีเขียวสมํ่าเสมอ หรือมีสีฟา
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ออกสวาง แสดงวา อะเซทิลีนอาจนอยกวา 75  psig ใหปดเครื่อง แลวเปลี่ยนกาซถัง
ใหม  ถาความดันมากกกวา 75 psig ใหทําการทดลองตอโดยปรับสีไฟใหเปน red cone
(1.5 cm) และปรับ ระดับ fuel=8, Oxidant =9 (สวนสําคัญตอการวัดคาอะลูมิเนียม คือ
คา fuel และ Oxidant สามารถปรับไดในขณะทดลอง เพ่ือใหเปลวไฟเปน red cone 1.5
cm )

6. เริ่มวัด  Standard โดยกด std.
7. ลางคาเกาใหหมดโดยใสคาน้ํากลั่นเปน 0.000 จํานวน 5 คา  โดยใสตัวเลข 0.000 กด ↵

รอ 5 วินาที แลวกด read  ใหเครื่องอาน 5 คา ↵ จะแสดงกราฟ แลวกด Std  เพ่ือกลับไป
หนาจอ standard อีกครั้ง ทําจนครบ 5 ครั้ง   

8. เริ่มวัด standard ที่เตรียม (0, 1 , 3 , 5 , 7 , 9 ppm  ถาเปนชุดนี้การใสขอมูลเปนทศนิยม
3 ตําแหนง เชน 1.000 หรือ อาจเปน 0,2,4,6,8,10 ppm ถาเปนชุดนี้ขอมูลเปนทศนิยม 2
ตําแหนงเชน 02.00) โดยครั้งแรกใสคา 0.000 หรือ 00.00 (ตําแหนงทศนิยมตองคงที่ และ
ใสขอมูลได 5ตัวรวมทศนิยม)  ↵  รอ 5 วินาที แลว กด read ใหเครื่องอาน 20 ครั้ง ↵ เพ่ือ
หยุดการอานคา แลวกด Std  เพ่ือกลับไปวัดคา standard อีกครั้ง  ใสคา 1.000 หรือ 01.00
↵  แลวทําเหมือนเดิม จนครบ 6 ตัวอยาง standard  แลวกด curve ↵ ใหเครื่องวาดกราฟ

9. เริ่มวัด sample โดยกด Statistic กด ↵  เลือก mode 2 ↵
10. วัด sample  โดยใชวิธีเดียวกับการวัดคา standard  เครื่องจะบอกคาเปน ppm ให ดูวา SD

ไมเกิน 1.000% ทําการทดลองซ้ํา 5ครั้งตอ 1 ตัวอยางและจดคา
11. การปดเครื่อง

11.1  บิดปุมจาก N2O/Fuel เปน Air/Fuel และ เปน Air   แลวทิ้งไวใหเครื่องดูดน้ํากลั่นเพื่อ
        ลางเครื่องเปนเวลา 10 นาที
11.2  บิดปุมเปน OFF  แลวปดถังแกสทั้งสองถังโดยเริ่มจาก ปด NO2 แลวคอยปด
        Acetylene
11.3   ปรับ ปุมดําขางหลอด HCL ใหเปน 0 mA
11.4   ปด bandwidth โดยคอยๆ ปรับทีละคา และ  ล็อค wavelength (การล็อคทําโดยหมุน
        ตัวแกนที่ยื่นออกมาใหลักษณะตามเข็มนาฬิกาขวาสุด)
11.5   ปด high voltage
11.6   เอากาซ Acetylene ที่คางในทอกาซ ออกโดยหมุนปุมสลับไปมาระหวาง

   air/acetylene กับ off  สังเกตวา ความดันที่ pressure gauge ทั้ง 2 อันจะลดลง
11.7  เอากาซ Nitrous ที่คางในทอกาซออก โดยหมุนปุมสลับไปมาระหวาง N2O/Fuel กับ

   off   สังเกตวา ความดันที่ pressure gauge ทั้ง 2 อันจะลดลง
11.8   ปดหนาจอโดยหมุนจาก  Operate มาเปน standby
11.9   ปด stabilizer ตรงปุม Powerและปด Hood รวมทั้งทอนํากาซของ Hood
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ภาคผนวก  จ

การคํานวณปริมาตรของน้ํามันที่ใชในการทดลอง

น้ํามัน ณ วันที่ 3 สิงหาคม 2544 : มวลของน้ํามันที่ใช 3 กรัม วัดปริมาณอะลูมิเนียมได 
590 และ 550   คาเฉลี่ย  =  (590+550)/2 = 570 มิลลิกรัม/ลิตร

คิดเปนปริมาณอะลูมิเนียม = 100 * 570/3 = 19000 มิลลิกรัมอะลูมิเนียม/กิโลกรัมนํ้ามัน
อะลูมิเนียม                 19  กรัม      ในน้ํามัน    1000 กรัม
ตองการอะลูมิเนียม       1  กรัม       ใชน้ํามัน    1000/19  =  52.6319  กรัม
กําหนดให r  เปนอัตราสวนโดยน้ําหนักของน้ําตอนํ้ามัน
คาความหนาแนนที่อุณหภูมิ 32 องศาเซลเซียส

ρ0   =   0.998  g/cm3

    ρw =    0.876  g/cm3

1.1 r = 10:1
หาอัตราสวนโดยปริมาตร

3

3

33

33

71.85=4265.1 ื0817.60=
29.14=4265.1 ื0200.10=

4265.1=
0817.60+0200.10

100
=

0817.60:0200.10
876.0
6316.52:

998.0
10

cmVo
cmVw

I

cmcm

cmcm
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1.2  r = 20:1

หาอัตราสวนโดยปริมาตร

3

3

33

33

99.742481.10817.60

01.252481.10401.20

2481.1
0817.600401.20

100
0817.60:0401.20

876.0
6316.52:

998.0
20

cmVo

cmVw

I

cmcm

cmcm

=×=

=×=∴

=
+

=∴

1.3  r = 30:1

หาอัตราสวนโดยปริมาตร

3

3

33

33

65.66=1094.1 ื0817.60=
35.33=1094.1 ื0601.30=

1094.1=
0817.60+0601.30

100
=

0817.60:0601.30
876.0
6316.52:

998.0
30

cmVo
cmVw

I

cmcm

cmcm
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1.4 r = 40:1

หาอัตราสวนโดยปริมาตร

3

3

33

33

98.599984.00817.60

02.409984.00802.40

9984.0
0817.600802.40

100
0817.60:0802.40

876.0
6316.52:

998.0
40

cmVo

cmVw

I

cmcm

cmcm

=×=

=×=∴

=
+

=∴

1.5  r = 50:1

หาอัตราสวนโดยปริมาตร

3

3

33

33

53.549076.00799.60

47.459076.01002.50

9076.0
0799.601002.50

100
0799.60:1002.50

876.0
6316.52:

998.0
50

cmVo

cmVw

I

cmcm

cmcm

=×=

=×=∴

=
+

=∴
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ภาคผนวก  ฉ

วิธีการใชงาน Coulter  และการเตรียมสารเพื่อวิเคราะหขนาดอนุภาค

การเตรียมสารเพื่อวิเคราะหขนาดอนุภาคดวย เครื่อง Coulter LS 230 ของหองปฏิบัติ
การวิจัยชีวเคมี ภาควิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร จุฬาลงกรณมหาวิทยาลัยมีดังนี้

1. แยกสารที่ไดจากการทดลองออกจากน้ํามัน โดยพยายามกําจัดน้ํามันออกใหไดมาก
ที่สุด

2. ตองเตรียมสารใหมีการแตกตัวและแขวนลอยในสารละลายใหมากที่สุด  เน่ืองจาก
สารที่มีขนาดเล็กมักเกาะติดกันเปนกอน ดวยแรงไฟฟาสถิตย หรือปฏิกิริยาทางเคมี
ทําใหการวิเคราะหผิดพลาดได  ดังนั้นจึงตองหาตัวกลางที่ไมละลายสารที่จะ
ทดสอบ ซึ่งในที่นี้ใชเอทานอลเปนตัวกลาง  ซึ่งตัวกลางที่ดีควรมีคุณสมบัติดังน้ีคือ

-    ไมควรละลายหรือเกิดปฏิกิริยากับอนุภาค
- ของเหลวควรตอตานการจับตัวเปนกอนของอนุภาค
- ความหนาแนนของของเหลวควรนอยกวาความหนาแนนของอนุภาค
- ความหนืดของของเหลวควรเหมาะกสมเพื่อที่จะไดใชเวลาในการวิเคราะห

ไมนานจนเกินไป

3. นําสารที่จะทดสอบมาในปริมาณเทากันคือ 0.3 กรัม ใสลงในภาชนะ แลวเติมเอทา
นอลปริมาณ 10 มิลลิลิตรลงไป แลวนําไปเขาเครื่อง Ultrasonic Vibrator เปนเวลา
15 นาที ทําใหสารแตกตัวไดดียิ่งขึ้นกอนนําไปเขาเครื่องทดสอบ

4. การทดสอบการกระจายตัวของสารในตัวกลาง คือการนําไปสองดวยกลอง
จุลทรรศน หรือพิจารณาจากการเติมสารแขวนลอยลงในหลอดทดลอง  แลวทิ้งไว
สักครู  แลวจึงสังเกตดูบริเวณรอยตอของชั้นตัวกลางและชั้นสารแขวนลอยที่จะแยก
ตัวกันอยางชัดเจน แสดงวาอนุภาคมีการจับตัวกัน  ใหเลือกสารที่จะทดสอบวาจะ
ตองเปนสารที่มีการตกตะกอนนอยที่สุด

5. เปดเครื่อง Coulter โดยใหทําการอุนเครื่องกอนเปนเวลา 30 นาที
6. เปดโปรแกรม COULTER_LS ที่เครื่องคอมพิวเตอรที่ตอเขากับเคร่ืองวัดขนาด

อนุภาค
7. ลางเซลลสําหรับวัดขนาดอนุภาคดวยเอทานอล 3 ครั้ง  จากนั้นเติมเอทานอลจน

เต็มเซลล แลวทําการไลฟองอากาศออกจากเซลลใหหมด
8. กดเลือกคําสั่ง run cycle ในโปรแกรม Coulter เพ่ือทําการวัดคา Offset และวัดคา

Background ของเซลล จนโปรแกรมแสดงขอความใหใสสารตัวอยาง
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9. ทําการใสสารตัวอยางลงในเซลลวัดขนาดอนุภาค จนกระทั่ง คา Obscuration อยูใน
ชวง 8 ถึง 12 %

10.  ใสขอมูลที่เกี่ยวของกับสารตัวอยางที่ทําการวัดขนาดอนุภาค และเลือกชนิดของตัว
ทําละลายเปนเอทานอล

11.  กดคําสั่ง Done เพ่ือใหเครื่องทําการวัดขนาดอนุภาค
12.  เครื่องวัดขนาดอนุภาคจะใชสมการ Fraunhaufer Model ในการคํานวณขนาดของ

อนุภาค
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ภาคผนวก  ช

ปริมาณของอะลูมิเนียมไตรเอทิลที่ถูกดูดซึมในน้ํามันแรขาว

จากการวิเคราะหน้ํามันตัวอยางดวยเครื่อง AAS มีปริมาณอะลูมิเนียม 17,853 สวนใน
ลานสวน  หรือ

จาก น้ํามันตัวอยาง 1,000,000 กรัม   มีปริมาณอะลูมิเนียม  17,853  กรัม
น้ํามันตัวอยาง         100 กรัม   มีปริมาณอะลูมิเนียม   1.785  กรัม

คิดเปนจํานวนโมลคือ  0662.0=
982.26

785.1

คิดเปนอะลูมิเนียมไตรเอทิล  Al(CH2CH3)3  เทากับ   0.07  โมล

Al(CH2CH3)3           1        โมล    มีน้ําหนัก         114.17                 กรัม
Al(CH2CH3)3         0.0662     โมล    มีน้ําหนัก

1
17.114ื0662.0=  = 7.55  กรัม

ดังนั้นปริมาณของอะลูมิเนียมไตรเอทิลที่ถูกดูดซึมเขาทําปฏิกิริยากับเอทิลไดเอทานอล
เอมีนในน้ํามันแรขาวคิดเปนรอยละ  7.55 โดยน้ําหนัก
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ภาคผนวก  ซ

ปริมาณของ EDEA ที่ผสมในน้ํามันตัวอยางกอนการดูดซับอะลูมิเนียมอัลคิล

จากการวิเคราะหน้ํามันตัวอยางดวยเครื่องวิเคราะหอินทรียสาร มีปริมาณดังนี้คือ
จาก น้ํามันตัวอยาง         100 กรัม   มีปริมาณไนโตรเจน   0.558   กรัม

คิดเปนจํานวนโมลของไนโตรเจนคือ  0398.0=
007.14
558.0   โมล

ถาคิดวาไนโตรเจนที่ไดทั้งหมดมากจากเอทิลไดเอทานอลเอมีนดังนั้น

คิดเปนเอทิลไดเอทานอลเอมีน  CH3CH2N(CH2CH2OH)2  เทากับ   0.0398  โมล

CH3CH2N(CH2CH2OH)2     1        โมล    มีน้ําหนัก         133.189                 กรัม
CH3CH2N(CH2CH2OH)2    0.0398  โมล   มีน้ําหนัก 

1
189.133ื0398.0=  =  5.30  กรัม

ดังนั้นปริมาณของเอทิลไดเอทานอลเอมีน  ที่ใสเขาไปในปฏิกิริยาเพื่อเขาทําปฏิกิริยา
กับอะลูมิเนียมไตรเอทิลในน้ํามันแรขาวคิดเปนรอยละ  5.30 โดยน้ําหนัก



122

ภาคผนวก  ฌ

การคํานวณปริมาณอัตราสวนของธาตุจากรอยละของธาตุที่ไดจากเครื่องวิเคราะห
อินทรียสารและ AAS

น้ําหนักอะตอมของแตละธาตุดังนี้  Al=26.982 , N=14.007 , O=15.999 , C=12.011 ,
H=1.008

จากการวิเคราะหน้ํามันตัวอยางมีผลดังนี้
อัตราสวนของธาตุเปนรอยละที่ไดจากเครื่องวิเคราะหอินทรียสารและ  AAS
รอยละ คารบอน : ไฮโดรเจน : ออกซิเจน : อะลูมิเนียม : ไนโตรเจน

80.005  :  13.701   :   4.065     :     1.671    :   0.558
เทียบเปนอะตอม

011.12
005.80   :  

008.1
701.13   :   

999.15
065.4    :  

982.26
671.1      :   

007.14
558.0

6.661       :  13.592   :   0.254      :   0.062   :   0.040

หารตลอดดวย.040
040.0
661.6       : 

040.0
592.13   :  

040.0
254.0     : 

040.0
062.0         :    

040.0
040.0

        166.525   :  339.800   :   6.350    :  1.550       :   1
คูณตลอดดวย 2          333.050  :  679.600    :    12.700 :   3.100      :    2
อัตราสวนอะตอม          333    :    680 :     13     :    3           :    2
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ภาคผนวก  ญ

รอยละของสารประกอบอัลคอกไซดในนํ้ามันตัวอยาง

1.  การคํานวณสูตรโมเลกุลของน้ํามันแรขาว

จากการวิเคราะหธาตุและอินทรียสารในน้ํามันตัวอยางดวย AAS และ Elemental
Analyzer มีอัตราสวนของจํานวนอะตอมของธาตุและหักเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือออกจะมี
อัตราสวนดังนี้

คารบอน : ไฮโดรเจน : ออกซิเจน : อะลูมิเนียม : ไนโตรเจน
331 :      672     :     11      :       3       :      1

สมการที่ไดจากการวิเคราะหผลการทดลองเปนดังนี้

น้ําหนักโมเลกุลของสารประกอบ Al3NO11C24H58 ที่เกิดขึ้น
(น้ําหนักอะตอมของแตละธาตุดังนี้  Al=26.982 , N=14.007 , O=15.999 , C=12.011 ,
H=1.008 )
=  (26.982×3)+( 14.007×1)+( 15.999×11)+( 12.011×24)+( 1.008×58)
=  80.946 + 14.007 + 175.989 + 288.264 + 58.464
=  617.67

คํานวณอัตราสวนของจํานวนอะตอมของธาตุจาก Al3NO11C24H58 + H2 ไดดังนี้

คารบอน : ไฮโดรเจน : ออกซิเจน : อะลูมิเนียม : ไนโตรเจน
  24      :     60      :     11      :    3          :      1

ดังนั้นจะคํานวณปริมาณอะตอม คารบอน และไฮโดรเจนของน้ํามันแรขาวไดคือ
คารบอน    =   331 – 24 =  307  อะตอม
ไฮโดรเจน  =    672 – 60 =  612  อะตอม

3Al(C2H5)3 + (HOCH2CH2)2N CH2CH3 + 
2
9 O2                      Al3NO11C24H58 + H2
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ดังนั้นสูตรโมเลกุลของน้ํามันแรขาวคือ C307H612

น้ําหนักโมเลกุลของน้ํามันแรขาว คือ     (12.011 × 307) + (1.008 × 612 ) = 4304.273

2.  คํานวณรอยละโดยน้ําหนักของสารประกอบอัลคอกไซด และรอยละของน้ํามันแร
ขาว ใน นํ้ามันตัวอยาง

แสดงวาในสารทั้งหมดมีน้ําหนักคือ
 =  น้ํามันแรขาว + สารประกอบอัลคอกไซด + H2 + เอทิลไดเอทานอลเอมีน
 =   4304.273   +   617.67    +     2.016  + เอทิลไดเอทานอลเอมีน
 =          4923.959   +น้ําหนักของเอทิลไดเอทานอลเอมีน

จากน้ํามันทั้งหมด 100 มี เอทิลไดเอทานอลเอมีน อยูรอยละ 2.64 ดังนั้น
มี  น้ํามันแรขาว + สารประกอบอัลคอกไซด + H2  = 100-2.64 = 97.36

ดังนั้นถา   รอยละ 97.36  เทียบเปน  4923.959 กรัม
    รอยละ  2.64  เทียบเปน   

97.36
4923.959 x 2.64  =  133.517  กรัม

ดังนั้นมีสารทั้งหมดในระบบคิดเปน  4923.959+133.517 = 5057.476 กรัม

2.1 คํานวณรอยละโดยน้ําหนักของสารประกอบอัลคอกไซดในน้ํามันตัวอยาง
= 617.67×100 / 5057.476
=  12.213  %

2.2 คํานวณรอยละโดยน้ําหนักของน้ํามันแรขาวในน้ํามันตัวอยาง
=   4304.273  × 100 / 5057.476 =  85.107 %

2.3 คํานวณรอยละโดยน้ําหนักของไฮโดรเจนในน้ํามันตัวอยาง
=  2.016×100/5057.476     =  0.040%
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3. คํานวณรอยละโดยน้ําหนักของอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางจากสูตรโมเลกุล
3.1 Al3NO11C18H4 2

จาก  สารประกอบอัลคอกไซด   617.67   กรัม  มี อะลูมิเนียม  80.946  กรัม
จาก   สารประกอบอัลคอกไซด   12.213     กรัม   มี อะลูมิเนียม  =

67.617
946.80ื213.12

  

      =   1.601     กรัม

หรือมีอะลูมิเนียมคิดเปนรอยละ  1.601

4. คํานวณรอยละของความผิดพลาดที่เกิดจากการหาโครงสรางโมเลกุล

จาก AAS   พบวามีอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางรอยละ   1.671
จาก คํานวณสูตรโมเลกุลมีอะลูมิเนียมในน้ํามันตัวอยางรอยละ  1.601

รอยละความผิดพลาด  =    100 ื
671.1

601.1671.1 -

   =     4.189
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ภาคผนวก  ฎ
อัตราสวนโดยมวลของน้ําและอะลูมิเนียมที่เขาทําปฏิกิริยาโดยสมบูรณ

จากสมการการไฮโดรไลซิสอยางสมบูรณของน้ํามันตัวอยางและ น้ํา จะสามารถคํานวณ
ปริมาณของ อะลูมิเนียมตอนํ้าคือ

อัตราสวนของ                                อะลูมิเนียม    :    น้ํา
อัตราสวนโดยโมเลกุล               3           :     9
อัตราสวนโดยน้ําหนัก           982.26ื3    :   015.18ื9

              80.946   :    162.135

อัตราสวนอยางต่ําโดยน้ําหนัก     
946.80
946.80    :   

946.80
135.162

1     :    2

ดังนั้นอัตราสวนการเขาทําปฏิกิริยาโดยมวลอยางสมบูรณของน้ําตออะลูมิเนียมคือ  2 ตอ 1

Al3NO11C24H58 + 9 H2O                    3 Al(OH)3 + 9 C2H5OH + C2H5N(C2H4O-)2                 (4.3)
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ภาคผนวก  ฏ

ปริมาณสารที่เกิดและเหลือจากปฏิกิริยาและผลิตภัณฑที่เกิดจากการไฮโดรไลซิส

1. ปริมาณนํ้ามันแรขาวที่ผสมอยูในนํ้ามันตัวอยางเร่ิมตนกอนไฮโดรไลซิส
ในน้ํามันตัวอยางมีปริมาณของน้ํามันแรขาวรอยละโดยน้ําหนัก               =  85.107
ในน้ํามันตัวอยางมีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซดรอยละโดยน้ําหนัก =  12.213
น้ําหนักโมเลกุลของอัลคอกไซด Al3NO11C24H58 คือ 617.67 molg

เม่ือดูจากภาคผนวก จ-การคํานวณปริมาตรของน้ํามันที่ใชในการทดลอง
1.1 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 10 : 1

ใชปริมาตรของน้ํามันตัวอยางคือ 85.7 cm3 = 85.7 cm3 ื 0.876 3cm
g

 = 75.073 g

มีปริมาณน้ํามันแรขาว = 75.073 ื
100

107.85  = 63.89 g

มีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซด = 75.073 ื
100

213.12  =9.17 g

คิดเปนจํานวนโมลคือ = 
molg
g

67.617
17.9

 = 0.01485 mol

1.2 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 20 : 1

ใชปริมาตรของน้ํามันตัวอยางคือ 75.0 cm3 = 75.0 cm3 ื 0.876 3cm
g

 = 65.7000 g

มีปริมาณน้ํามันแรขาว = 65.7000 ื
100

107.85  = 55.92 g

มีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซด = 65.7000 ื
100

213.12  =8.02  g

คิดเปนจํานวนโมลคือ = 
molg
g

67.617
02.8

 = 0.01298 mol

Al3NO11C24H58 + 9 H2O                    3 Al(OH)3 + 9 C2H5OH + 2 C2H5N(C2H4O-)2 (4.3)
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1.3 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 30 : 1

ใชปริมาตรของน้ํามันตัวอยางคือ 66.7 cm3 = 66.7 cm3 ื 0.876 3cm
g

 = 58.4292 g

มีปริมาณน้ํามันแรขาว = 58.4292 ื
100

107.85  = 49.73 g

มีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซด = 58.4292 ื
100

213.12  =7.14 g

คิดเปนจํานวนโมลคือ = 
molg
g

67.617
14.7

 = 0.01156  mol

1.4 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 40 : 1

ใชปริมาตรของน้ํามันตัวอยางคือ 60.0 cm3 = 60.0 cm3 ื 0.876 3cm
g

 = 52.5600 g

มีปริมาณน้ํามันแรขาว = 52.5600 ื
100

107.85  = 44.73 g

มีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซด = 52.5600 ื
100

213.12  =6.42 g

คิดเปนจํานวนโมลคือ = 
molg
g

67.617
42.6

 = 0.01039 mol

1.5 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 50 : 1

ใชปริมาตรของน้ํามันตัวอยางคือ 54.5 cm3 = 54.5 cm3 ื 0.876 3cm
g

 = 47.7420 g

มีปริมาณน้ํามันแรขาว = 47.7420 ื
100

107.85  = 40.63  g

มีปริมาณของสารประกอบอัลคอกไซด = 47.7420 ื
100

213.12  =5.83 g

คิดเปนจํานวนโมลคือ = 
molg
g

67.617
83.5

 = 0.00944 mol
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2. ปริมาณนํ้าที่ใชและเหลือจากปฏิกิริยา

น้ํามีความหนาแนนคือ 0.998 3cm
g

ที่ปริมาณอะลูมิเนียม 1 g ใชน้ําในการเกิดปฏิกิริยา 2 g

2.1 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 10 : 1

ใชปริมาตรของน้ําคือ 14.3 cm3 = 14.3 cm3 ื 0.998 3cm
g

 = 14.2714 g

จากน้ํา 10   g               ใชน้ํา   2 g  เหลือนํ้า  8  g
น้ําจริง  14.2714 g         เหลือนํ้า 14.2714

10
8ื = 11.4171 g

คิดเปนปริมาตร คือ 
998.0
4171.11  = 11.44  cm3

2.2 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 20 : 1

ใชปริมาตรของน้ําคือ 25.0 cm3 = 25.0 cm3 ื 0.998 3cm
g

 = 24.9500 g

จากน้ํา 10   g               ใชน้ํา   2 g  เหลือนํ้า  8  g
น้ําจริง  24.9500 g         เหลือนํ้า 24.9500

10
8ื = 19.9600  g

คิดเปนปริมาตร คือ 
998.0
9600.19  = 9.98  cm3

2.3 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 30 : 1

ใชปริมาตรของน้ําคือ 33.4 cm3 = 33.4 cm3 ื 0.998 3cm
g

 = 33.3332 g

จากน้ํา 10   g               ใชน้ํา   2 g  เหลือนํ้า  8  g
น้ําจริง  33.3332 g         เหลือนํ้า 33.3332

10
8ื = 26.6666  g

คิดเปนปริมาตร คือ 
998.0
6666.26  = 26.72  cm3
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2.4 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 40 : 1

ใชปริมาตรของน้ําคือ 40.0 cm3 = 40.0 cm3 ื 0.998 3cm
g

 = 39.9200 g

จากน้ํา 10   g               ใชน้ํา   2 g  เหลือนํ้า  8  g
น้ําจริง  39.9200 g         เหลือนํ้า 39.9200

10
8ื = 31.9360  g

คิดเปนปริมาตร คือ 
998.0
9360.31  = 32.000  cm3

2.5 ที่อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียมเปน 50 : 1

ใชปริมาตรของน้ําคือ 45.5 cm3 = 45.5 cm3 ื 0.998 3cm
g

 = 45.4090 g

จากน้ํา 10   g               ใชน้ํา   2 g  เหลือนํ้า  8  g
น้ําจริง  45.4090 g         เหลือนํ้า 45.4090

10
8ื = 36.3272  g

คิดเปนปริมาตร คือ 
998.0
3272.31  = 36.40  cm3

3. ปริมาณของผลิตภัณฑที่เกิดจากสมการ การไฮโดรไลซิส

จากสมการที่ 4.9 เม่ือทราบจํานวนโมลของสารประกอบอัลคอกไซดเริ่มตนที่อัตราสวนน้ํา
ตออะลูมิเนียมตางๆ จากหัวขอที่ 1 สามารถคิดเปนอัตราสวนโมลของผลิตภัณฑตางๆ ได
ดังนี้
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อัตราสวนโดยโมล
อัตราสวนนํ้า:อะลูมิเนียม  Al3NO11C24H58  :  H2O        :  Al(OH)3   :  C2H5OH   : C2H5N(C2H4O-)2
อัตราสวนจากสมการ   1   :     9         :      3       :      9        :       1
10   :  1       0.01485      :  0.13365   :  0.04455  :  0.13365   : 0.01485
20   :  1       0.01298      :  0.11682   :  0.03894  : 0.11682    : 0.01298
30   :  1       0.01156    :  0.10404  : 0.03468   :  0.10404   : 0.01156
40   :   1       0.01039       :  0.09351  : 0.03117   :  0.09351   : 0.01039
50   :  1                          0.00944       :  0.08496  : 0.02832   :  0.08496   : 0.00944

น้ําหนักโมเลกุลสารแตละตัวคือ
น้ําหนักโมเลกุลของ Al(OH)3   คือ  78.004    molg
น้ําหนักโมเลกุลของ C2H5OH คือ  46.068    molg
น้ําหนักโมเลกุลของ C2H5N(C2H4OH)2  คือ  133.189  molg

ใหผลิตภัณฑคิดเปนมวลดังนี้      Al(OH)3  (กรัม) :  C2H5OH (กรัม)  : C2H5N(C2H4OH)2 (กรัม)

10  :  1               0.04455  ื   78.004   : 0.13365   ื  46.068 : 0.01485 133.189
  3.48  :          6.16          :       1.98

 20 :  1              0.03894  ื   78.004  : 0.11682 ื  46.068  : 0.01298 133.189
3.04  :         5.38           :      1.73

30   :  1     0.03468 ื   78.004  : 0.10404 ื  46.068   : 0.01156 133.189
2.71  : 4.79         :     1.54

40   :   1     0.03117 ื   78.004    : 0.09351 ื  46.068    : 0.01039 133.189
2.43  : 4.31         :      1.38

50   :  1                       0.02832  ื   78.004     : 0.08496  ื  46.068   : 0.00944 133.189
2.21 : 3.91         :       1.26
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ภาคผนวก  ฐ

การหาตําแหนงพีคแสดงหมูฟงกชันของสารที่ไดจากการวิเคราะหดวย FTIR

เม่ือโครงสรางเปนดังรูปที่ 4.7 ก) จะมีหมูฟงกชันดังน้ี  Al-O, O-C, C-C, C-H, C-N
และ O-H

สําหรับตําแหนงการเกิดของพันธะตางๆ เปน Chemical Shift (δ) จะเปนไปตามสูตร
คือ

                                         
µ
k

Cπ2
1=ν  =

µ
k12.4

เม่ือ µ = reduced mass in amu = ( )2+1
21
MM
MM

เม่ือ  M คือ  น้ําหนักโมเลกุล (กรัม/โมลอะตอม)

1) Al-O
Al=27 กรัม/โมลอะตอม,  O=16 กรัม/โมลอะตอม
µ = 05.10=

16+27
16ื27

05.10
10 ื512.4=

5

ν = 918.97  cm-1

2) O-C
O=16 กรัม/โมลอะตอม, C=12 กรัม/โมลอะตอม
µ = 857.6=

12+16
12ื16

857.6
10 ื512.4=

5

ν = 1,112.54  cm-1

3) C-C
C=12 กรัม/โมลอะตอม
µ = 000.6=

12+12
12ื12

000.6
10 ื512.4=

5

ν = 1,189.34  cm-1
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4) C-H
C=12 กรัม/โมลอะตอม, H= 1 กรัม/โมลอะตอม
µ = 923.0=

1+12
1ื12

923.0
10 ื512.4=

5

ν = 3,032.36  cm-1

5) C-N
C=12 กรัม/โมลอะตอม, N= 14 กรัม/โมลอะตอม
µ = 462.6=

14+12
14ื12

462.6
10 ื512.4=

5

ν = 1,146.04  cm-1

6) O-H
O=16 กรัม/โมลอะตอม, H= 1 กรัม/โมลอะตอม
µ = 941.0=

1+16
1ื16

941.0
10 ื512.4=

5

ν = 3,003.22  cm-1

โดยพันธะตางๆกรณีเปนสารประกอบบริสุทธิ์มีจํานวนพันธะดังนี้
หมูฟงกชัน ตําแหนง จํานวนพันธะ

C-H 3,032.36 71
O-H 3,003.22 4
C-C 1,189.34 15
C-N 1,146.04 6
O-C 1,112.54 13
Al-O 918.97 16
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ภาคผนวก  ฑ

การหารอยละโดยมวลของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือจากการเขาทําปฏิกิริยา

สาร % EDEA พ้ืนที่ ชวงของเลขคลื่นที่หา
พ้ืนที่ใตกราฟ

เสนเปรียบเทียบ

WO00 100 130.782 3736.41 3036.89 3736.91 3033.85
WO20 80 104.288 3736.41 3036.89 3736.91 3035.78
WO40 60 72.499 3736.41 3036.89 3743.61 3033.85
WO60 40 42.561 3736.41 3036.89 3739.75 3035.78
WO80 20 4.334 3736.41 3036.89 3741.68 3029.99
WO100 0 -43.108 3736.41 3036.89 3739.75 3035.78
น้ํามันตัวอยาง X 3.326 3736.41 3036.89 3739.75 3035.78

-2

 0

 2

 4

 6

 8

 10

 12

 14

 16

 18

 20

 22

 24

 26

 28

 30

A
b
s
o
r
b
a
n
c
e

 600    800    1000   1200   1400   1600   1800   2000   2200   2400   2600   2800   3000   3200   3400   3600   3800   4000  
Wavenumbers (cm-1)

EDEA 100

EDEA 80 %

EDEA 60 %

EDEA 40 %

EDEA 20 %

EDEA 0

นํ้ามันตัวอยาง

รูปที่ ฑ1 ความสัมพันธระหวางการดูดซับแสงและเลขคลื่นเม่ือความเขมขนของเอทิล
ไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาวมีการเปลี่ยนแปลงในชวงรอยละ 0 ถึง 100

ตารางที่ ฑ 1 การหาพื้นที่ใตกราฟในชวงของเลขคลื่นที่แสดงถึงหมูฟงกชันไฮดรอกซี
(-OH) ในเอทิลไดเอทานอลเอมีน เพ่ือหาความสัมพันธเชิงเสน  และใช
ในการหาความเขมขนของเอทิลไดเอทานอลเอมีนในตัวอยาง
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จากรูปที่ ฑ1  เม่ือทําการอินทิเกรตพื้นที่ภายใตพีคการดูดซับแสงในชวงเลขคลื่น
3736.41 ถึง 3036.89 ของแตละความเขมขนของเอทิลไดเอทานอลเอมีน  จะไดคาออกมาดัง
แสดงในตารางที่ ฑ1  ซึ่งพบวาเมื่อนําคาที่ไดจากการอินทิเกรตในมากําหนดพิกัดลงในกราฟ จะ
มีความสัมพันธเชิงเสนกับคาความเขมขนของเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาวดังแสดงใน
รูปที่ ฑ 2

จากรูปที่ ฑ2 จะไดความสัมพันธเชิงเสนคือ  Y= 1.2527 X  ซึ่งวิเคราะหไดวา

จาก Y = m X
เม่ือ Y - พ้ืนที่ใตกราฟของตําแหนงการเกิดพันธะ OH

X - ความเขมขนโดยมวลของเอทิลไดเอทานอลเอมีน
m - ความชันของกราฟที่ไดจากการหาจุดตัดแกน y ที่ศูนย

จากรูปไดวา Y = 1.2527 X
จาก น้ํามันตัวอยาง คาที่ไดจากการอินทิเกรตพื้นที่มี

y = 1.2527x
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รูปที่ ฑ2 ความสัมพันธเชิงเสนระหวางความเขมขนของเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาวกับ
คาที่ไดจากการอินทิเกรตพื้นที่ภายใตพีคของการดูดซับแสงในชวงหมูฟงกชันไฮดรอกซี
ของเอทิลไดเอทานอลเอมีน
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คา  Y=3.326 ดังนั้น
X = 3.326/1.2527
X = 3.326/1.2527
X = 2.66

คา 2.66 คือ  รอยละของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือจากการทําปฏิกิรยากับอะลูมิเนียม
จากภาคผนวก ซ  มีเอทิลไดเอทานอลเอมีนเริ่มตนในน้ํามันแรขาวคิดเปนรอยละ 5.30

ดังนั้นความเขมขนของเอทิลไดเอทานอลเอมีนในน้ํามันแรขาวที่เหลือจากการสราง
อัลคอกไซดมีคาเปนรอยละ  5.30 – 2.66  = 2.64 โดยน้ําหนัก
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ภาคผนวก ฒ

การหาอัตราสวนอะตอมของน้ํามันแรขาวรวมกับสารประกอบอัลคอกไซด
อัตราสวนของธาตุเปนรอยละที่ไดจากเครื่องวิเคราะหอินทรียสารและ  AAS

คารบอน ไฮโดรเจน  ออกซิเจน  อะลูมิเนียม ไนโตรเจน
80.005 13.701 4.065 1.671 0.558

อัตราสวนของเอทิลไดเอทานอลเอมีนที่เหลือจากการเขาทําปฏิกิริยาจากการวิเคราะหในภาคผนวก ฑ
คารบอน  ไฮโดรเจน  ออกซิเจน  อะลูมิเนียม ไนโตรเจน

จํานวนอะตอม 6 15 2 0 1
น้ําหนักของแตละธาตุในโมเลกุล 72.066 15.12 31.998 0 14.007
รวมมีน้ําหนักสารทั้งหมด 133.191  กรัม
คิดเทียบใหไนโตรเจนมี  0.281 กรัม ตองคูณดวย 0.281/14.007

ดังนั้นเอทิลไดเอทานอลที่เหลือมีอัตราสวนของสารดังนี้
1.446 0.303 0.642 0 0.281

ดังนั้นสารประกอบอัลคอกไซดรวมกับน้ํามันแรขาวจะมีอัตราสวนดังนี้ (หักเอทิลไดเอทานอลเอมีนออก
จากระบบ) จะเหลือดังนี้

78.559 13.398 3.423 1.671 0.277
เทียบเปนอะตอม คือ

6.5406 13.2913 0.2140 0.0619 0.0198
330.7376 672.1004 10.81905 3.13161 1

331 672 11 3 1
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ภาคผนวก  ณ

ตารางผลการทดลอง

ตารางที่ ณ1  สัญลักษณแสดงสภาวะตางๆ ที่ใชในการทดลอง
สภาวะในการทําปฏิกิริยา สภาวะในการทําปฏิกิริยา

Code time,t (min) temp, T
(C)

rpm Code time,t
(min)

temp, T
(C)

rpm

A 15 30 100 X 30 80 100
B 15 50 100 Y 30 30 300
C 15 65 100 Z 30 50 300
D 15 80 100 AA 30 65 300
E 15 30 300 AB 30 80 300
F 15 50 300
G 15 80 300
H 15 65 300
I 15 50 200
J 20 50 300
K 15 30 200
L 15 65 200
M 15 80 200
N 20 80 300
O 20 65 300
P 20 30 300
Q 30 30 200
R 30 50 200
S 30 65 200
T 30 80 200
U 30 30 100
V 30 50 100
W 30 65 100
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ตารางที่ ณ2  รอยละของอะลูมิเนียมที่ลดลงของน้ํามันที่ไดหลังการไฮโดรไลซิสที่สภาวะในการ
ทําปฏิกิริยาตางๆ

อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียม
สภาวะการทํา
ปฏิกิริยา

10 :1 20:1 30:1 40:1 50:1

A 98.92 98.54 98.58 98.60 98.15
B 99.28 99.20 99.20 99.34 99.06
C 98.80 98.77 98.63 98.70 98.82
D 98.71 98.42 98.58 98.64 98.68
E 98.42 98.65 98.38 98.50 98.59
F 98.35 98.66 98.48 98.55 98.44
G 98.34 98.27 98.14 98.16 98.29
H 98.35 98.53 98.39 98.60 98.44
I 98.57 98.31 98.38 98.58 98.55
J 99.35 98.80 99.06 99.59 99.24
K 98.38 98.38 98.39 98.63 98.64
L 97.99 97.99 97.95 98.01 98.04
M 98.50 98.69 98.58 98.65 98.64
N 97.83 98.14 98.68 98.68 99.00
O 98.08 97.90 98.04 97.96 97.89
P 97.96 98.04 98.08 98.02 97.90
Q 98.48 98.49 98.59 98.54 98.49
R 98.48 98.58 98.58 98.38 98.34
S 98.31 98.44 97.90 98.36 97.79
T 98.36 98.37 98.43 98.09 97.94
U 99.53 98.65 98.98 97.63 98.99
V 98.95 98.74 98.84 98.82 98.73
W 98.13 98.23 98.22 98.12 97.98
X 98.87 98.97 99.76 99.65 99.56
Y 99.77 99.23 99.16 99.26 99.72
Z 99.55 99.56 99.75 99.45 99.72

AA 98.37 98.26 99.68 99.58 99.62
AB 99.23 99.56 99.72 99.48 99.65
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ตารางที่ ณ3  รอยละของของน้ํามันที่ไดคืนกลับมาเทียบกับน้ํามันเริ่มตนหลังการไฮโดรไลซิสที่
สภาวะในการทําปฏิกิริยาตางๆ

อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียม
สภาวะการทําปฏิกิริยา 10 20 30 40 50

A 56.33 58.82 53.20 55.56 48.93
B 38.90 46.38 40.36 40.00 41.70
C 48.05 44.44 41.65 35.09 30.58
D 44.62 49.52 52.68 50.93 45.87
E 43.76 43.01 46.85 50.00 52.42
F 41.18 57.14 45.81 57.14 56.07
G 58.34 50.45 54.14 54.05 56.07
H 47.31 51.85 56.73 57.02 56.07
I 51.86 52.53 52.68 57.02 62.77
J 43.34 43.24 49.98 57.29 59.19
K 54.91 41.67 47.12 34.31 34.40
L 42.14 44.44 44.57 49.55 49.59
M 37.84 42.11 44.57 40.54 44.63
N 35.65 41.90 45.81 46.30 47.18
O 37.84 41.90 49.98 53.76 57.34
P 17.16 18.52 18.74 23.81 27.80
Q 51.48 22.86 38.55 30.30 33.36
R 34.69 40.74 44.57 42.86 47.18
S 34.43 33.33 39.98 33.90 38.63
T 38.26 27.16 38.12 43.86 41.13
U 47.12 - 49.11 - 51.93
V 47.54 22.22 38.77 43.86 45.12
W 41.67 41.21 31.56 47.26 37.96
X 41.53 - 37.48 - 31.10
Y 21.61 - 24.99 - 32.19
Z 24.57 - 38.12 - 41.43

AA 30.34 - 39.45 - 43.54
AB 35.01 - 41.36 - 48.29
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รูปที่ ณ1  ภาพแสดงการกระจายขนาดของอนุภาคอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่เกิดในเฟสของของ
แข็งหลังการไฮโดรไลซิสที่สภาวะในการทําปฏิกิริยาตางๆ เม่ือทําการทดสอบดวยเครื่องวัด
ขนาดอนุภาค (Coulter)
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ตารางที่ ณ4  ขอมูลขนาดของอนุภาคอะลูมิเนียมไฮดรอกไซดที่เกิดในเฟสของของแข็งหลังการ
ไฮโดรไลซิสที่สภาวะในการทําปฏิกิริยาตางๆ เม่ือทําการทดสอบดวยเครื่องวัดขนาดอนุภาค

อัตราสวนโดยมวลของน้ําตออะลูมิเนียม
สภาวะในการทํา

ปฏิกิริยา
10:1 20:1 30:1 40:1 50:1

A 4.81 4.63 4.27 4.11 3.79
B 3.21 4.33 5.44 5.99 4.8
C 8.65 7.34 7.11 7.51 5.01
D 7.98 8.19 7.46 6.47 6.23
E 5.61 3.77 4.79 2.7 2.85
F 6.59 6.33 7.43 6.31 6.85
G 9.44 7.59 7.14 6.86 6.37
H 6.57 5.72 5.8 4.56 4.97
I 4.64 5.36 5.69 4.67 6.02
J 5.44 5.95 7.93 5.44 7.27
K 8.15 5.93 5.27 3.77 5.27
L 9.68 8.83 7.86 6.83 6.07
M 10.9 7.52 5.9 5.77 6.04
N 9.05 7.68 6.52 5.71 6.78
O 8.32 8.07 6.94 5.26 5.78
P 4.27 3.84 3.06 2.54 3.39
Q 7.7 5.63 4.75 3.98 4.11
R 4.82 5.18 4.68 4.58 4.32
S 9.29 8.89 9.58 6.14 6.53
T 11.2 10.9 8.35 7.9 9.21
U 2.62 2.9 3.21 3.2 3.24
V 6.9 9.52 8.48 6.19 8.71
W 9.06 9.28 6.96 6.6 6.2
X 8.47 8.25 7.96 7.6 7.17
Y 2.39 2.6 2.7 2.75 2.72
Z 3.52 2.8 2.37 2.3 2.32

AA 5.45 4.8 4.18 3.5 2.8
AB 7.01 5.5 4.48 4.7 5.39
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