
บทที่ 3

วิธ ืการทดลอง

ในบทน้ีจะได้กล่าวถึง ลักษณะและข้ันตอนในการดำเนินการทดลอง อุปกรณ์ท่ีใช้ รวมถึงลาร 

เคมีท่ีจำเป็นในการการดำเนินการ

3.1 สารเคม ีท ี่ใช ้
ในการสืกษๆคร้ังน้ีสารเคมีโดยล่วนใหญ่มีคุณภาพในระดับท่ีใช้ในห้องทดลอง (analytical

reagent grade) ดังนี

1. โปแตลเชียมโครเมต, เ<2^04 (บริษัทเมอร์ค จำกัด) ถูกใช้ในการทำเป็นตัวถูกละลายของ 

โครเมตในลารละลายป้อน

2. โซเดียมไฮดรอกไซด์, NaOH (บริษัทเมอร์ค จำกัด) ทำหน้าเป็นเอเจนด์ของลารสตริปในลาร 

ละลายสตริป เพ่ือใช้ในการทำปฏิกิริยากับสารประกอบเซิงช้อนในสารละลายอินทริย์

3. เมทธิลไตรออกธิลแอมโมเนียมคลอไรด์ (methyl trioctylammonium chloride) มีซือทาง 

การค้าว่า อะลิควอต (Aliquat) (บริษัทเมอร์ค จำกัด) ทำหน้าท่ีเป็นลาร สามารถทำปฏิกิริยาได้ดีกับ 

โครเมตและเกิดเป็นสารประกอบเซิงช้อนละลายอยู่ในสารละลายอินทรีย์

4. โดเดคคานอล, C,2H25(วแ (บริษัทเมอร์ค จำกัด) เป็นตัวเติมในลารละลายเย่ือแผ่นเหลว 

เพ่ือป้องกันการเกิดอีกเฟสของสารละลายอินทรีย์เน่ืองจากการเกิดสารเซิงช้อนของลารสกัด

5. เคโรชีน ใช้เป็นตัวทำละลายในสารละลายอินทรีย์ของเย่ือแผ่นเหลว โดยได้รับความ

อนุเคราะห์จากบริษัทไทยออยล์ จำกัด (มหาชน)

6. กรดซัลฟูริก (บริษัทคาร์โลเออบา จำกัด) นำไปใช้ในการปรับสภาวะความเป็นกรด-ด่างของ 

สารละลายป้อน

7. นํ้ากลั่น จากภาควิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร์จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย
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3.2 อุปกรณ์ทใชในการทดลอง

1. เครองวัดความเป็นกรด-ด่าง (pH-meter) จากบ'ริใ?ทฮันนา (Hanna) รุ่น HI 8417 ใช้ใน 

การวัดความเป็นกรด-ด่างของสารละลาย

2. เครืองปันกวนด้วยแรงแม่เหล็กไฟฟ้า (magnetic stirrer) ใช้ในการปันกวนระบบของ 

กระบวนการการลกัด และกระบวนการการสตริป ความเร็วรอบท่ีใช้เป็น 1000 รอบต่อนาที

3. อะตอมมิกแอบชอบชันลเปตโตรโฟโตมิเตอร์ (atomic absorption spectrophotometer, 

A4.) จากบริษัทชิมิ'สลึ (Shimadzu) รุ่น 670 ใช้ในการวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมิยมในลาร 

ละลาย โดยได้รับความอนุเคราะห์จากภาควิชาเคมิ คณะวิทยาศาสตร์จุฬาลงกรณ์มหาวิทยาลัย

4. เครื่องสกัดระบบของเหลว-ของเหลวในระดับห้องทดลอง (Liqui-Cel Laboatory

Liquid/Liquid Extraction System) ประกอบด้วยเกียร์ปัมพ์2 ชุด มีอัตราการไหลสูงสุด 1.2 ลิตรต่อ 

นาที ปุมปรับความเร็วในการไหล 2 ชุด มาตรวัดอัตราการไหล 2 ชุด เกจวัดความดันของของไหลทง 

ขาเข้าและขาออกรวม 4 ชุด ลักษณะของเครื่องลกัด แสดงดังในรูปท่ี 3.1

5. อุปกรณ์เลันใยกลวง ดัวรองรับผลิตจากโพลิเมอร์ซนิดโพรไพลินของ Celgard® X-10 คุณ 

สมบัติของอุปกรณ์เลันใยกลวงแสดงในตารางท่ี 3.1

ตารางท่ี 3.1 แสดงคุณสมบัติของอุปกรณ์เด้น'ใยกลวง

คุณสมบัติ ข้อกำหนด

เลันผ่านศูนย์กลางภายใน 240 ไมโครเมตร

ความหนาของผนัง 30 ไมโครเมตร

ขนาดรูพรุน 0.05 ไมโครเมตร

ความพรุน 30%

พ้ืนท่ีผิวลัมผัล 1.4 เมตร2

ลัดส่วนพื้นที่ต่อปร็มาตร 29.3 เมตร2/เมตร3

อัตราการไหลโดยปร็มาตร 0.95-14 ลิตร/นาที

ขนาดของอุปกรณ์ 8*28 เซ็นติเมตร (2.5*8 น้ึว)

ความดันลดของของไหล 4.1 บาร์ (60ปอนดั/นึ้ว2)

อุณหภูมิ 1-60 องศาเซลเชียล
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3.3 ขั้นตอนการดำเนินการทดลอง

3.3.1 สืกษาผลของความเป็นกรด-ด่าง ในสารละลายป้อนที่มืต่อ 
การสกดและการสตริป

3.3.1.1 การสก้ดแบบกะ

1. เตรียมลารละลายป้อนของโครเมต ความเข้มข้นเริ่มต้นประมาณ 100 ส่วนในล้านส่วน 

ปรับความเป็นกรด-ด่าง เป ็น2 โดยใช้สารละลายกรดซัลฟูริก 1.0โมลต่อลิตร

2. เตรียมสารละลายอินทรีย์โดยใข้อะลิควอตเข้มข้น 1% โดยปริมาตร ในเคโรซีน และมีตัว 

ประสานโดเดคคานอลเข้มข้น 20% โดยปริมาตร

3. นำสารละลายอินทรีย์' 10 มิลลิลิตร ใส่ลงในสารละลายป้อนท่ีเตรียมไว้แล้ว 100 มิลลิลิตร 

ซ่ึงถูกปันกวนด้วยเครื่องปันกวนด้วยแม่เหล็กไฟฟ้าความเร็วรอบ 1000 รอบต่อนาที เก็บตัวอย่างของ 

สารละลายที่เวลา 0.5, 1,2, 3, 4, 5, 10 นาที ตามลำดับ

4. นำตัวอย่างสารละลายที่เก็บมาไปวิเคราะห์ความเข้มข้นของโครเมต ด้วยเคร่ือง

วิเคราะห์ AA

5. แยกสารละลายอินทรีย์จากข้อ 3 ที่ผ่านกระบวนการการสกัดมาแล้วท่ีเวลา 10 นาที

6. เตรียมลารละลายสตรีปโดยใช้โซเดียมไฮดรอกไซด์ เข้มข้น1.0โมลต่อลิตร

7. นำลารละลายอินทรีย์จากข้อ 5 ปริมาตร 5 มิลลิลิตร ใส่ลงในสารละลายลตริป ปริมาตร 

50 มิลลิลิตร ซ่ึงถูกปันกวนโดยใช้เคร่ืองปันกวนด้วยแม่เหล็กไฟฟ้า ความเร็วรอบ 1000 รอบต่อนาที 

เก็บตัวอย่างของสารละลายที่เวลา 0.5, 1,2,3,4,5,10 นาที ตามลำดับ

8. นำตัวอย่างสารละลายท่ีได้ไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

9. ทำซ้ําข้อ 1-8 โดยเปลี่ยนความเป็นกรด-ด่างเริ่มต้นของสารละลายป้อนเป็น 3, 4, 5 และ 6 

ตามลำดับ

3.3.1.2 การสก็โดและการนำกลับในอุปกรณ์เส้นใยกลวง

1. เตรียมสารละลายป้อนของโครเมต ความเข้มข้นเร่ิมต้นประมาณ 100 ส่วนในล้านส่วน 

ปริมาตร 2 ลิตร ปรับความเป็นกรด-ด่าง เป็น 2 โดยใช้สารละลายกรดชัลฟูริกเข้มข้น 1.0 โมลต่อลิตร

2. เตรียมสารละลายอินทรีย์ที่มีอะลิควอตเข้มข้น 1% ในเคโรซีน และมีโดเดคคานอลเข้มข้น 

5% โดยปริมาตร

3. เตรียมสารละลายสตรีป โดยเตรียมสารละลายโซเดียมใฮดรอกไซด์เข้มข้น 1.0 M ปริมาตร

2 ลิตร
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4. ทำการฝังสารละลายอินทรีย์เข้าไปในรูพรุนจุลภาค (micropore) โดยป้อนเข้าทางด้าน ภาย 

ในท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง จนแน่ใจว่าสารละลายอินทรีย์ถูกฝังอยู่ในรูพรุนจุลภาคแล้ว โดยดูจาก 

การเริ่มมีสารละลายอินทรีย์ไหลออกมาทางด้านภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง นำส่วนเกินของ 

สารละลายอินทรีย์ท่ียังขังอยู่ในอุปกรณ์เล้นใยกลวง ออกมาเพื่อให้มีเฉพาะสารละลายอินทรีย์ที่อยู่ในรู 

พรุนจุลภาคเท่าน้ัน

5. ทำการป้อนสารละลายป้อนเข้าทางด้านภายในท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ในขณะเดียว

กันก็ป้อนสารละลายสตรีปเข้าทางด้านภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ปรับอัตราเร็วนั้งลอง

กระแสท่ี 200 มิลลิลิตรต่อนาที ขาเข้าและขาออกของนั้งสองด้านอยู่คนละกัง ทีศทางการไหลเป็น

แบบไหลในทิศเดียวกัน (co-current flow operation) การปฎิบ้ตการไหลเป็นแบบไหลผ่านครังเดียวดัง 

ในรูปท่ี 3.2

6. เมื่อสารละลายผ่านอุปกรณ์เล้นใยกลวงไปอยู่ในขาออกหมดแล้ว จึงเก็บตัวอย่างของสาร 

ละลายนั้งสองชนิดไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

7. นำสารละลายขาออกของน้ังสองชนิดท่ีได้ก่อนหน้าน้ี ป้อนกลับเข้าทางด้านขาเข้า แล้วทำ 

การทดลองเว่นเดิมจนสารละลายผ่านอุปกรณ์เล้นใยกลวงไปอยู่ในขาออกหมด . จึงเก็บตัวอย่างของ 

สารละลายน้ังสองชนิดนำไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

3.3.2 สืกษาผลของความเข้มข้นของตัวประสานโดเดคคานอลที่มี
ต่อการสตัดและการสตริป

1. เตรียมสารละลายป้อนของโครเมตความเข้มข้นเริ่มด้นประมาณ 100 ส่วนในล้านส่วน ปรับ 

ความเป็นกรด-ด่างเป็น 3 โดย'ใช้สารละลายกรด1ขัลทุโรักค1วามเข้ม'ข้น 1.0 โมลต่อลิตร

2 . เตรียมสกัรละลายอินทรีย์โดยเป็นสารละลายของอะลิควอตเข้มข้น1%ในเคโรซีน

3. นำสารละลายอินทรีย์ 10 มิลลิลิตร ใส่ลงในสารละลายป้อนท่ีเตรียมไว้แล้ว 100 มิลลิลิตร 

ซ่ึงถูกปันกวนด้วย เคร่ืองปันกวนด้วยแม่เหล็กไฟฟ้า ความเร็วรอบ 1000 รอบต่อนาที เก็บตัวอย่างของ 

สารละลายที่เวลา 0.5, 1,2, 3, 4, 5, 10 นาที ตามลำดับ

4. นำตัวอย่างท่ีได้!ปวิเคราะห์ความเข้มข้นของโครเมต

5. แยกสารละลายอินทรีย์จากข้อ 3 ท่ีผ่านกระบวนการการสกัดแล้วท่ีเวลา 10 นาที

6. เตรียมสารละลายสตรีปโดยใข้โชเดียมไฮดรอกไซด์ ความเข้มข้น 1.0โมลต่อลิตร

7. นำสารละลายอินทรีย์จากข้อ 5 ปรีมาตร 5 มิลลิลิตร ใส่ลงในสารละลายสตรีป ปรีมาตร 50 

มีลลิลิตร ซ่ึงถูกปันกวนด้วย เคร่ืองปันกวนด้วยแม่เหล็กไฟฟ้า ความเร็วรอบ 1000 รอบต่อนาที เก็บตัว 

อย่างของสารละลายท่ีเวลา 0.5, 1,2, 3, 4, 5 และ 10 นาที ตามลำดับ
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8. นำสารละลายที่ได้ไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

9. ทำชํ้าข้อ 1-8 แต่เปลี่ยนลารละลายอินทรีย์โดยเติมตัวประลานโดเดคคานอล ที่ความเข้ม 
ข ้น 5%, 10%, 15% และ 20%โดยปรีมาตร ตามลำตับ

3.3.3 การสืกษาล้กษณะการปฏิบ้ติการที่มีผลต่อการนำกล้บ
1. เตรียมลารละลายปัอนของโครเมต ความเข้มข้นเร่ิมต้นประมาณ 100 ส่วนในล้านส่วน 

ปรีมาตร 2 ลิตร ปรีปความเป๋นกรด-ด่าง เป็น 3 โดยใช้ลารละลายกรดชัลฟูริกเข้มข้น 1.0 โมลต่อลิตร

2. เตรียมสารละลายอินทรีย์'ท่ีมีอะลิค'วอต เข้มข้น 1% ในเคโรซีน และมีโดเดคคานอล เข้ม 

ข ้น5%โดยปรีมาตร

3. เตรียมลารละลายสตรีป โดยเตรียมลารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เข้มข้น 1.0 โมลต่อลิตร 

ปรีมาตร 2 ลิตร

4. ทำการฝังสารละลายอินทรีย์เข้าไปในรูพรุนจุลภาค โดยปัอนเข้าทางด้านภายในท่อของ

อุปกรณ์เล้นใยกลวง จนแน่ใจว่าสารละลายอินทรีย์ถูกฝังอยู่ในรูพรุนจุลภาคแล้ว โดยดูจากการเร่ิมมี 

สารละลายอินทรีย์ไหลออกมาทางด้านภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง นำส่วนเกินของลาร

ละลายอินทรีย์ท่ียังขังอยู่ในอุปกรณ์เล้นใยกลวง ออกมาเพ่ือให้มีเฉพาะลารละลายอินทรีย์ที่อยู่ใน

รูพรุนจุลภาคเท่าน้ัน

5. ทำการป้อนสารละลายป้อนเข้าทางด้านภายในท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ในขณะเดียว

ตันก็ป้อนลารละลายลตรีปเข้าทางด้านภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ปรับอัตราเร็วนั้งลอง

กระแลท่ี 200 มิลลิลิตรต่อนาที ขาเข้าและขาออกของน้ังลองด้านอยู่ในตังเดียวตัน โดยแต่ละด้าน 

กำหนดให้ไหลในทิศเดียวตัน ลักษณะการปฎิยัติการเป็นแบบไหลวนกลับตังในรูปที่ 3.3

6. เก็บตัวอย่างนั้งสองกระแลที่เวลา 1,2,3,4, 5,7, 10, 15,30,60 และ90นาที ตามลำตับ 

แล้วจึงนำไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

7. ทำช้ําข้อ 1-6 แต่เปล่ียนทิศทางการไหลเป็นแบบการไหลในทีศลวนทางตัน

(counter-current flow operation)
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3.3.4 สืกษาผลของอ้ตราการไหลของสารละลายป้อน และสาร
ละลายสตริปที่มีต่อความสามารถในการนำกล้บ

1. เตรียมสารละลายป้อนของโครเมต ความเข้มข้นเริ่มต้นประมาณ 100ส่วนในล้านส่วนปรับ 

ความเป็นกรด-ด่างเป็น 3 โดยใช้กรดซัลฟูริก 1.0 โมลต่อลิตรปริมาตร 3 ลิตร

2. เตรียมลารละลายอินทรีย์โดยใข้อะลิควอต เข้มข้น 1% โดยปริมาตรในเคโรซีน และมีโดเดค 

คานอล เข้มข้น 5% โดยปริมาตร

3. เตรียมสารละลายสตรีปโดยใช้สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด์เข้มข้น 1.0 โมลต่อลิตร 

ปริมาตร 3 ลิตร

4. ทำการฝังสารละลายอินทรีย์เข้าไปในรูพรุนจุลภาค โดยป้อนเข้าทางด้านภายในท่อของ

อุปกรณ์เล้นใยกลวง จนแน่ใจว่าสารละลายอินทรีย์ถูกฝังอยู่ในรูพรุนจุลภาคแล้ว โดยตูจาการเริ่มมีสาร 

ละลายอินทรีย์ไหลออกมาทางด้านภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง นำส่วนเกินของสารละลาย

อินทรีย์ท่ียังขังอยู่ใน อุปกรณ์เล้นใยกลวงออกมาเพื่อให้มีเฉพาะสารละลายอินทรีย์ท่ีอยู่ในรูพรุน

จุลภาคเท่านั้น

5. ทำการป้อนสารละลายป้อนเข้าทางด้าน ภายในท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ในขณะเดียว 

กันก็ป้อนสารละลายสตรีปเข้าทางด้าน ภายนอกท่อของอุปกรณ์เล้นใยกลวง ปรับอัตราเร็วนั้งลอง 

กระแสท่ี 200 มีลลิลิตรต่อนาที กระแสเข้าและกระแสออกของนั้งสองด้านอยู่คนละกัง ลักษณะการ 

ไหลเป็นแบบการไหลในทิศเดียวกัน (co-current flow operation)

6. เก็บตัวอย่างสารละลายน้ังลองท่ีฃาออกท่ีปริมาตรผ่านไป 167, 333, 500, 750, 1000, 

1500, 2000, 3000, 4000 และ 5000 มิลลิลิตร ตามลำดับ แล้วนำไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของ 

โครเมียม

7. นำสารละลายขาออกของท่ังลองชนิดท่ีได้ก่อนหน้าน้ีป้อนกลับเข้าไปทางด้านขาเข้า แล้ว 

ทำการทดลองเช่นเดิมจนสารละลายผ่านอุปกรณ์เล้นใยกลวงไปอยู่ในขาออกหมด จึงเก็บตัวอย่างของ 

สารละลายท่ังสองชนิดนำไปวิเคราะห์หาความเข้มข้นของโครเมียม

8. ทำช้ําข้อ 7 จนกระทั่งสารละลายป้อนเริ่มใส่ไม่มีลีฃองโครเมต จึงหยุดการทดลอง

9. ทำช้ําข้อ 1-8 แต่เปลี่ยนอัตราเร็วของท่ังลองกระแสดเป็น 400, 600, และ 800 มิลลิลิตรต่อ 

นาที ตามลำตับ

1 1 tA 1 ๆ
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รูปที 3.1 ภาพแลดงเครื่องสกัดระบบ'ของเหลว-ของเหลวซึ่งประทอบ1# ๅกับอุปกรณ์เ,ส์'นา,ยกลวง (The 
Liquid-Cel Laboratory Liquid/Liquid Extraction System equipped with the Liquid- 

Cel Membrane Contactor)
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รูปท่ี 3.2 ภาพแสดงการปฎิบ้ตการไหลในลักษณะไหลผ่านคร้ังเดียว มีทิศทางการไหลสวนทางกันไน 

อุปกรณ์เลันใยกลวง โดยท่ี ©คือถังของสารละลายป้อนขาเข้า ©เก ียร์ป ัมพ ์ ©เกจวัด 

ความดันขาเข้า ©เกจวัดความดันขาออก ©มาตรวัดอัตราการไหล ©ถังของสารละลาย 

ป้อนขาออก ©อุปกรณ์เลันใยกลวง ©ถังของสารละลายสต!ป ©ถังของสารละลาย

สต!'ปขาออก
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รูปท่ี 3.3 ภาพแสดงการปฏิบ้เติการไหลในลักษณะไหลวนกลับ มีทิศทางการไหลสวนทางกันในอุปกรณ์ 

เลัน'ไยกลวง โดยท่ี ©คือกังของสารละลายป้อน ©เกียร์ป ัมพ ์ ©เกจวัดความดันขาเข้า 

©เกจวัดความดันขาออก ©มาตรวัดอัตราการไหล ©กังของสารละลายสตร์ป ©  

อุปกรณ์เลันใยกลวง
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