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ภาคผนวก

ภาคผนวก ก
วิธีการวิเคราะห

1. การวิเคราะหหาปริมาณน้ํามัน
    วัสดุอุปกรณและสารเคมี

1. อุปกรณชุดสกัดไขมัน (soxhlet apparatus) ประกอบดวยขวดกลม (สําหรับใสสารตัวทําละลาย)
    ซอคเลต (soxhlet) อุปกรณควบแนน (condensor) และเตาใหความรอน (heating mantle)
2. หลอดใสตัวอยาง (extraction thimble)
3. สําลี
4. ตูอบไฟฟา
5. เครื่องชั่งไฟฟาทศนิยม 4 ตําแหนง
6. โถดูดความชื้น
7. ปโตรเลียม อีเทอร หรือเฮกเซน (petroleum ether หรือ hexane)

วิธีการวิเคราะห (ดัดแปลงจาก A.O.A.C., 1990)
    1. อบขวดกนกลมสําหรับหาปริมาณน้ํามัน ซ่ึงมีขนาดความจุ 250 มิลลิลิตร ในตูอบไฟฟา ทิ้งให
        เย็นในโถดูดความชื้น และชั่งน้ําหนักที่แนนอน
    2. ช่ังตัวอยางบนกระดาษกรองที่ทราบน้ําหนัก ถาตัวอยางมีปริมาณน้ํามันที่มากใหช่ัง 1-2 กรัม
        แตถาเปนตัวอยางที่มีปริมาณน้ํามันนอยใหช่ัง 3-5 กรัม หอใหมิดชิดตามวิธีการหอ (ดังรูป 41)
        แลวใสลงในหลอดสําหรับใสตัวอยาง
    3. นําหลอดตัวอยางใสลงในซอคเลต
    4. เติมตัวทําละลายเฮกเซนลงในขวดหาปริมาณน้ํามันประมาณ 150 มล. แลววางบนเตา
    5. ประกอบชุดอุปกรณสกัดน้ํามัน พรอมทั้งเปดน้ําหลออุปกรณควบแนนและเปดสวิทซใหความ
        รอน (ดังรูป 42)
    6. ใชเวลาในการสกัดนาน 14 ช่ัวโมง โดยปรับความรอนใหหยดของสารทําละลายกลั่นตัวจาก
        อุปกรณควบแนนดวยอัตรา 150 หยดตอนาที
    7. เมื่อครบ 14 ช่ัวโมง นําหลอดใสตัวอยางออกจากซอคเลต ทิ้งใหตัวทําละลายไหลจากซอคเลต
        ลงในขวดกนกลมจนหมด
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     8. ระเหยตัวทําละลายออกดวยเครื่องระเหยสุญญากาศ
     9. นําขวดหาปริมาณน้ํามันอบในตูอบที่อุณหภูมิ 80-90 องศาเซลเซียส จนแหงใชเวลาประมาณ
         30 นาที ทิ้งใหเย็นในโถดูดความชื้น
   10. ช่ังน้ําหนัก แลวอบซ้ํานานครั้งละ 30 นาที จนกระทั่งผลตางของน้ําหนักสองครั้งติดตอกันไม
          เกิน 1-3 มิลลิกรัม
   11. คํานวณหาปริมาณน้ํามันจากสูตร

ปริมาณน้ํามันคิดเปนรอยละโดยน้ําหนัก = น้ําหนักน้ํามันหลังอบ    X 100
                                                                                  น้ําหนักตัวอยางเริ่มตน
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รูปที่ 41  วิธีการหอตัวอยางสําหรับสกัดน้ํามัน

รูปที่ 42 ชุดอุปกรณการสกัดน้ํามัน
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2. การวิเคราะหกรดไขมันอิสระ
    สารเคมีท่ีใชในการวิเคราะห

1. เอทิลแอลกอฮอล 95 เปอรเซ็นต
2. สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด (ละลายในเอทิลแอลกอฮอล) เขมขน 0.1 นอรมอล สําหรับ

ความเขมขน 0.1 นอรมัล เตรียมโดยช่ังโซเดียมไฮดรอกไซด ปริมาณ 4 กรัม ละลายในน้ํากลั่น
ปรับปริมาตรใหได 1 ลิตร เก็บสารละลายดางในขวดแกว

3. ฟนอฟทาลีนเขมขนรอยละ 1

วิธีการวิเคราะห
1. ช่ังตัวอยางใหไดน้ําหนักแนนอน 1-10 กรัม ในขวดรูปชมพูขนาด 250 มิลลิลิตร
2. เตรียมสารละลายเอทิลแอลกอฮอลใหเปนกลาง โดยเติมฟนอฟทาลีน 5 หยด และปรับใหเปน

กลางดวยโซเดียมไฮดรอกไซด 0.1 นอรมัล หยดดางทีละหยดพรอมทั้งเขยาหรือคนจนไดสี
ชมพูถาวร

3. เติมเอทิลแอลกอฮอลที่เปนกลาง 50 มิลลิลิตร ลงในตัวอยาง เขยาอยางแรงใหตัวอยางละลาย
ในแอลกอฮอล ถาละลายไดไมดีใหอุนที่อุณหภูมิ 60-65 องศาเซลเซียส

4. ไตเตรทสารละลายตัวอยางดวยโซเดียมไฮดรอกไซด 0.1 นอรมัล ขณะไตเตรทตองเขยาอยาง
แรง จนกระทั่งไดสีชมพูคงที่อยูประมาณ 1 นาที

5. คํานวณปริมาณกรดไขมันอิสระจากสูตร

กรดไขมันอิสระรอยละในรูปกรดโอเลอิก
= ปริมาตรดางที่ใช (มิลลิลิตร) X ความเขมขนดาง (นอรมัล) X 28.2

น้ําหนักตัวอยาง (กรัม)
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3. การเตรียมสารละลายเมทิลเอสเตอร
สารเคมีท่ีใชในการเตรียมเมทิลเอสเตอร
1. ไอโซออกเทน
2. สารละลายโบรอนไตรฟลูออไรดในเมทานอล ความเขมขนรอยละ 20
3. สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ความเขมขน 0.5 นอรมัล (เตรียมใหมทุก

คร้ังกอนใช)
4. สารละลายโซเดียมคลอไรดอ่ิมตัว
5. กาซไนโตรเจนบริสุทธิ์

วิธีการเตรียมเมทิลเอสเตอร
1.   ช่ังตัวอยางน้ํามัน 25 มิลลิกรัม ใสในหลอดฝาเกลียวขนาด 10 มิลลิลิตร เติมสารละลาย
      โซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ปริมาตร 1.5 มิลลิลิตร เปาดวยกาซไนโตรเจนบริสุทธิ์
      และ ปดฝาหลอดใหแนน ปนผสมแลวแชในน้ําเดือดเปนเวลา 5 นาที
2.   ทําใหเย็นทันทีแลวเติมสารละลายโบรอนไตรฟลูออไรดในเมทานอล ปริมาตร 2.0
      มิลลิลิตร  เปาดวยกาซไนโตรเจนบริสุทธิ์และ ปดฝาหลอดใหแนน ปนผสมแลวแชในน้ํา
      เดือดเปนเวลา  30 นาที
3.   ทําใหเย็นทันทีโดยใหมีอุณหภูมิ 30-40 องศาเซลเซียส แลวเติมไอโซออกเทนปริมาตร 1.0
      มิลลิลิตร ปนผสมเปนเวลา 30 วินาที
4.   เติมสารละลายโซเดียมคลอไรดอ่ิมตัว ปริมาตร 5.0 มิลลิลิตร ทันที ปนผสมแลวตั้งทิ้งไว
      สารละลายแยกชั้น
5.   ดูดสารละลายสวนบน (สวนของไอโซออกเทน) ใส injection vial tube ที่สะอาดและแหง
6. สกัดสารละลายชั้นลางซ้ําอีกครั้งดวยไอโซออกเทน ปริมาตร 1.0 มิลลิลิตร ปนผสมแลว
       ตั้งทิ้งไวสารละลายแยกชั้น ดูดสารละลายสวนบนที่ไดใสใน injection vial tube เดียวกับ
       กับที่ไดจากขอ 5 เปากาซไนโตรเจนบริสุทธิ์และปดฝาหลอดใหแนน เก็บไวที่อุณหภูมิ 4
       องศาเซลเซียส
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4. การวิเคราะหจุดขุน (ASTM-D2500)
    วิธีการวิเคราะห
    1.    เขยาตัวอยางและเทใสหลอดแกวทดสอบเทากับขีดบอกระดับ (45 มิลลิลิตร)

2. ปดฝาดวยจุกค็อกพรอมกับใสเทอรโมมิเตอรโดยใหตําแหนงชวง capillary ของ
เทอรโมมิเตอรต่ํากวาผิวหนาของตัวอยาง (ดังรูป 43)

3. อุนตัวอยางใหไดอุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหอุณหภูมิลดลงถึงอุณหภูมิหอง
       ใหควบคุมการลดลงของอุณหภูมิตัวอยางดังนี้

เมื่ออุณหภูมิตัวอยางได ยายหลอดแกวสูอางแอลกอฮอล
27 0
9 -18
-6 -33
-24 -51
-42 -69

      หมายเหตุ : การปรับอุณหภูมิอางแอลกอฮอล ใชน้ําแข็งแหงใสทางฝาเปดอาง เปดมอเตอรขับใบ
                         กวนใหระดับอุณหภูมิในอางสม่ําเสมอกัน

4. ทุกๆ อุณหภูมิ 1 องศาเซลเซียส ที่ลดลง ใหยกหลอดแกวข้ึนจากอางทดสอบในแนวดิ่ง
สังเกตความขุน (การกอตัวของไข) จากดานบนของหลอดแกว ถายังไมเต็มพื้นที่กนหลอด
ใหคืนหลอดแกวลงอางเหมือนเดิม (ขั้นตอนนี้ไมเกิน 3 วินาที)

5. ถาพบวาจุดขุนเต็มพื้นที่กนหลอดแลว ใหบันทึกอุณหภูมินั้นไวและรายงานผลเปนจุดขุน
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รูปที่ 43 อุปกรณวิเคราะหจุดขุน



103

5. การวิเคราะหหาจุดไหลเท (Pour point : ASTM-D97)
    วิธีการวิเคราะห

1. เขยาตัวอยางและเทใสหลอดแกวทดสอบเทากับขีดบอกระดับ (45 มิลลิลิตร)
2. ปดฝาดวยจุกค็อกพรอมกับใสเทอรโมมิเตอรโดยใหตําแหนงชวง capillary ของ

เทอรโมมิเตอรต่ํากวาผิวหนาของตัวอยาง (ดังรูป 44)
3. อุนตัวอยางใหไดอุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหอุณหภูมิลดลงถึงอุณหภูมิหอง
4. ใหควบคุมการลดลงของอุณหภูมิตัวอยางดังนี้

เมื่ออุณหภูมิตัวอยางได ยายหลอดแกวสูอางแอลกอฮอล
27 0
9 -18
-6 -33
-24 -51
-42 -69

หมายเหตุ : การปรับอุณหภูมิอางแอลกอฮอล ใชน้ําแข็งแหงใสทางฝาเปดอาง เปดมอเตอรขับใบ
         กวนใหระดับอุณหภูมิในอางสม่ําเสมอกัน

5. เมื่ออุณหภูมิของตัวอยางได 9 องศาเซลเซียส เหนือจุดไหลเท (คาดการณ) ใหยกหลอดแกว
       ขึ้นจากอางทดสอบ เอียงหลอดแกว ถาตัวอยางยังไหลไดใหคืนหลอดแกวลงสูอางเหมือนเดิม

           เหมือนเดิม (ขั้นตอนนี้ไมเกิน 3 วินาที)
6. กระทําซ้ําเหมือนขอ 5 ทุกๆ อุณหภูมิที่ลดลง 3 องศาเซลเซียส จนกระทั่งพบวา ตัวอยางเปน
       ไขแข็งตัว (100%)  ใหเอียงหลอดแกวในแนวระนาบตอเนื่อง  5  วินาที  ถาตัวอยางไมมีการ
       ไหลตัวใหหยุดการทดสอบ

     7.   การรายงานผลใหเอาอุณหภูมิสุดทายที่ตัวอยางเปนไขแข็งตัวเปนอุณหภูมิจุดไหลเท
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รูปที่ 44 อุปกรณวิเคราะหจุดไหลเท
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6. การวิเคราะหหาความหนืด (Viscosity : ASTM-D445)
    วิธีวิเคราะห

1. เติมตัวอยางน้ํามันลงไปใน viscometer (ดังรูป 45)
2. ใชจุกยางดูดตัวอยางน้ํามันที่ตําแหนงหลอดเล็กๆ จนผิวของน้ํามันที่ดูดขึ้นมาอยูเหนือขีดบน

(ขีด E ดังรูป) จากนั้นปลอยของไหลใหไหลลงไปโดยดึงจุกยางออก
3. เร่ิมจับเวลาเมื่อของไหลภายใตแรงโนมถวงผานขีดบน E  และหยุดจับเวลาจนกระทั่งของ

ไหลผานลาง F  ในเครื่องวัดความหนืดที่ 40 องศาเซลเซียส
4. คํานวณหาคา Kinetic viscosity ไดจากสูตร

v = Ct
  โดยที่ v = Kinetic viscosity

          C= คาคงที่จากการทํามาตรฐานของเครื่อง (cSt/s) ดังตารางที่ 26
          t =  เวลาที่ใชในการไหล (s)
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ตารางที่ 26 คาคงที่การคํานวณความหนืด

รูปที่ 45 เครื่องวัดความหนืด
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7. การวิเคราะหเมทิลเอสเตอร
    สารเคมีท่ีใชในการวิเคราะห

1. สารละลายผสมของ  เฮกเซน : ไดเอทธิลอีเทอร : กรดฟอรมิก ในอัตราสวน 50 : 20 : 0.3
(ปริมาตรตอปริมาตรตอปริมาตร)

2. สารละลายผสมของ เฮกเซน : เบนซีน ในอัตราสวน 1 : 1 (ปริมาตรตอปริมาตร)
วิธีวิเคราะห
1. ดูดตัวอยางละลายเมทิลเอสเตอร 150 มิลลิกรัม ละลายดวยคลอโรฟอรม 0.3 มิลลิลิตร
2. เตรียม  quartz  rods  (silica  gel  podre  coated  Chromarod  S-III)  นําไปอบที่อุณหภูมิ  105

องศาเซลเซียส เปนเวลา 5 นาที แลวนําไป blank scan ดวย TLC/FID analyzer ภายใตสภาวะ
30 วินาทีตอสแกน อัตราการไหลของแกสไฮโดรเจน 160 มิลลิลิตรตอนาที และอัตราการไหล
ของอากาศ 2000 มิลลิลิตรตอนาที

3. หยดสารละลายจากขอ (1) ลงไปประมาณ 1 ไมโครลิตร นํา quartz rodsไปแชในสารละลาย
ซ่ึงประกอบดวย เฮกเซน : ไดเอทธิลอีเทอร : กรดฟอรมิก ในอัตราสวน 50 : 20 : 0.3
(ปริมาตรตอปริมาตรตอปริมาตร) จนกระทั่งสารละลายเคลื่อนที่สูงประมาณ 8 เซนติเมตร
หลังจากนั้นนําไปแชในสารละลายซึ่งประกอบดวย เฮกเซน : เบนซีน ในอัตราสวน 1 : 1
(ปริมาตรตอปริมาตร) จนกระทั่งสารละลายเคลื่อนที่สูงประมาณ 10 เซนติเมตร

4. นํา quartz rods ไปอบที่อุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส เปนเวลา 5 นาที แลวนํามาสแกนภายใต
สภาวะเดียวกันกับ blank scan

5. อานผลการวิเคราะหจากโปรแกรม ChromStar light โดยผลการทดลองแสดงในรูป
เปอรเซ็นตของพื้นที่




