
บทที่ 3

วัสดุ อุปกรณและวิธีการ

1. วัสดุ

1.1. วัตถุดิบ : น้ํามันปาลมดิบ จากโครงการสงเสริมอุตสาหกรรมน้ํามันปาลมขนาดเล็กตามพระราช
ดําริ มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร วิทยาเขตหาดใหญ

1.2.  สารเคมี
1.2.1 ไททาเนียมไดออกไซด TiO2 A.R., code no. 1.00808, Merck.
1.2.2 แอมโมเนียมเมตาวานาเดต NH4VO3 A.R., code no. 205559, Aldrich.
1.2.3 กรดออกซาลิก C2O4H2 A.R., code no. 75702, Fluka.
1.2.4 กรดซัลฟวริก H2SO4 A.R., code no. 1.00731, Merck.
1.2.5 โปแตสเซี่ยมไอโอไดซ KI A.R., code no 3162-19, J.T. Baker.
1.2.6 โซเดียมไทโอซัลเฟต Na2S2O3 A.R., code no 72051, Fluka.
1.2.7 แอมเบอรลิสต 15 A.R., code no 53702, Fluka.
1.2.8 โซเดียมไฮดรอกไซด NaOH A.R., Lab-Scan.
1.2.9  เมทานอล CH3OH  Commercial Grade.

2. อุปกรณ

1. เครื่องมือวิเคราะห X-Ray Diffraction, XRD, PW 3710 mpd control wide angle
geniometer, Ni-filtered Cu K radiation at 30 kV and 25 MA,   Philips, Amello, Netherland.

2. เครื่องมือวิเคราะหพื้นที่ผิว BET Surface Area, SA 3100, Coulter, U.S.A.
3. เครื่องมือวิเคราะห Scanning Electron Microscope SEM, JEOL JSM-5800LV, High

vacuum mode.
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4. เครื่องมือวิเคราะห Fourier-transformed infrared spectrophotometer, FT-IR, Pellet
(KBr), EQUINOX55, Bruker, Germany.

5. เครื่องมือวิเคราะห Gas Chromatography / Mass Spectrometry, HP 5890 Gas
Chromatrograph – HP 5972 Mass Selective.

6. เครื่องมือวิเคราะห Thin Layer Chromatography/Hydrogen Flame Ionization Detection
(TLC/FID), Iatroscan Model MK-6s.

7. เครื่องผลิตกาซโอโซน OZ-180 Bright Zone.

3. วิธีการศึกษา

3.1 การสังเคราะหและศึกษาคุณสมบัติของตัวเรงปฏิกิริยาวานาเดียและไททาเนีย
วิธีการสังเคราะหซัลโฟเนตวานาเดียและไททาเนีย ที่มี %V2O5/TiO2 ดังนี้ 10 15

20 40 และ V2O5 (Salin Hu และ Tom M. Apple, 1996) และการซัลโฟเนตดวยการหยดกรดซัลฟว
ริกแบบ wetness point โดยนํากรดออกซาลิกละลายในน้ําตามสัดสวนโมลที่กําหนด         ดังสมการ

2NH4VO3 + C2H2O4                         V2O5 + (NH4)2C2O4
.H2O

ทําการเติมแอมโมเนียมเมตาวานาเดตและมีการกวนตลอดการทดลอง แยกของ
ผสมที่ไดโดยการกรองดวยกระดาษกรอง นําสารละลายหยดลงบนไททาเนียมไดออกไซดตาม
Wetness Point อบที่อุณหภูมิ 100 °C จนคะตะลิสตแหง นําคะตะลิสตที่ไดบดละเอียด อบที่อุณหภูมิ
200 °C เปนเวลา 4 ช่ัวโมง และที่อุณหภูมิ 460 °C เปนเวลา 8 ช่ัวโมง โดยมีกาซออกซิเจนไหลผาน
ในอัตราการไหล 0.2 มิลลิลิตรตอนาทีตลอดการอบคะตะลิสต วางคะตะลิสตที่ไดไวที่อุณหภูมิหอง
และทําการทดสอบคะตะลิสต โดยตัวเรงปฏิกิริยาวานาเดียและไททาเนียทําการศึกษาโดยใชเทคนิค
ดังนี้

3.1.1 ศึกษาพื้นที่ผิวของคะตะลิสตโดยใชเทคนิค BET Surface Area (Coulter, model
SA3100, U.S.A.)

3.1.2 ศึกษาลักษณะพื้นผิวและการกระจายตัวของคะตะลิสตโดยใช Scanning Electron
Microscope (SEM) ในโหมด High Vacuum with secondary electron image conditions and
electron micrograph technique
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3.1.3 ศึกษาโครงสรางของคะตะลิสตโดยใช  X-Ray Diffraction (XRD)
3.1.4 ศึกษาหมูฟงกชันของคะตะลิสตโดยใช FT-IR ในโหมด Diffused Reflectance  ที่

400 – 4000 cm-1

3.2 การผลิตไบโอดีเซลจากน้ํามันปาลมดิบ
3.2.1 การศึกษาองคประกอบของน้ํามันปาลมดิบที่ใชในการผลิตเมทิลเอสเตอรโดยใช

Gas Chromatography / Mass Spectroscopy
3.2.2 การศึกษาปจจัยที่มีตอการผลิตเมทิลเอสเตอรจากน้ํามันปาลมดิบโดยใชปฏิกิริยา

เอสเตอริฟเคชันดวยวานาเดีย-ไททาเนียคะตะลิสตและ Amberlyst-15
นําน้ํามันปาลมดิบ 50 กรัม ใสในขวดกนกลม ขนาด 250 มิลลิลิตร เติมคะตะลิสต

และเมทานอลที่จะทําการศึกษา นําขวดกนกลมตอเขากับชุดการทดลอง มีการใหความรอนและมี
การกวนตลอดการทดลอง  ดังภาพประกอบที่ 6

ภาพประกอบที่ 6 แสดงชุดการทดลองแบบรีฟลักซในการผลิตเมทิลเอสเตอร

ทําการศึกษาผลของเวลา อุณหภูมิ และชนิดของคะตะลิสตที่ใชทําปฏิกิริยา โดยใช
สัดสวนเชิงโมลของเมทานอลตอน้ํามันที่เหมาะสมจากการทดลองเบื้องตน  ทําปฏิกิริยา       เอสเต
อริฟเคชัน โดยใชระยะเวลาในการทําปฏิกิริยา 2 4 6 8 และ 10 ช่ัวโมง ดวย 10 20 40 %V2O5/TiO2

V2O5 และ Amberlyst-15 เปนตัวเรงปฏิกิริยา ซ่ึงตัวเรงปฏิกิริยาทําการซัลโฟเนตดวยกรดซัลฟวริก
และไมทําการซัลโฟเนต โดยเลือกปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะสมจากการทดลองเบื้องตน และ
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ทําการทดลองที่อุณหภูมิ 80 100 120 องศาเซลเซียส เก็บตัวอยางดวยวิธีเก็บตัวอยางตามเวลาที่
กําหนด นําตัวอยางผานกระบวนการลางน้ําและขจัดน้ําออก นําตัวอยางที่ไดวิเคราะหหาปริมาณเม
ทิลเอสเตอรดวยเครื่อง TLC/FID

3.2.3 การศึกษาปจจัยที่มีตอการผลิตเมทิลเอสเตอรจากสภาวะที่เหมาะสมของปฏิกิริยา  เอส
เตอริฟเคชันดวยตัวเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเตอริฟเคชัน

นําน้ํามันที่ผานกระบวนการเอสเตอริฟเคชัน 50 กรัม ใสในขวดกนกลม ขนาด 250 
มิลลิลิตร เติมเมทานอลที่มีความเขมขนของโซเดียมไฮดรอกไซดตอเมทานอล ในอัตราสวน 5 ตอ
100 โดยน้ําหนัก นําขวดกนกลมตอเขากับชุดการทดลอง มีการใหความรอนที่อุณหภูมิ 80 องศา
เซลเซียส และมีการกวนระหวางการทดลอง ปจจัยที่ทําการศึกษาหาสภาวะที่เหมาะสมในการผลิต
เมทิลเอสเตอร ไดแก เวลาที่ทําปฏิกิริยา ศึกษาที่ 10 15 และ 20 นาที ชนิดของน้ํามันที่ไดแบงตาม
ชนิดของตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในกระบวนการเอสเตอริฟเคชัน โดยเลือกใช 20%V2O5/TiO2

40%V2O5/TiO2 V2O5 และ Amberlyst-15 สัดสวนเชิงโมลของน้ํามันปาลมตอเมทานอล ทําการ 
ศึกษาที่ 1:2 1:4 และ 1:6  โดยใชโปรแกรม Respond Surface Method (RSM) ในการออกแบบการ
ทดลอง

การออกแบบการทดลองเมื่อใชน้ํามันที่ไดจากกระบวนการเอสเตอริฟเคชันซึ่งมี 
TiO2 20%V2O5/TiO2 40% V2O5/TiO2 V2O5 เปนตัวเรงปฏิกิริยา โดยกําหนดตัวแปร 3 Factors และ 3 
Center Points โดยไดชุดการทดลองดังตารางที่ 6

การออกแบบการทดลองเมื่อใชน้ํามันที่ไดจากกระบวนการเอสเตอริฟเคชันซึ่งมี
Amberlyst-15  เปนตัวเรงปฏิกิริยา โดยกําหนดตัวแปร 2 Factors และ 2 Center Points โดยไดชุด
การทดลองดังตารางที่ 7

เมื่อเสร็จสิ้นการทดลองนําตัวอยางผานกระบวนการลางน้ําและขจัดน้ําออก นําตัว
อยางที่ไดมาวิเคราะหหาปริมาณเมทิลเอสเตอรดวยเครื่อง TLC/FID และคํานวณรอยละเมทิลเอส
เตอร
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ตารางที่ 6 ชุดการทดลองโดยใชโปรแกรม Respond Surface Method (RSM) ซ่ึงใชน้ํามันที่ไดจาก
กระบวนการเอสเตอริฟเคชันซึ่งมี TiO2 20%V2O5/TiO2 40% V2O5/TiO2 และ V2O5 เปนตัวเรง
ปฏิกิริยา

การทดลองที่ น้ํามันซึ่งไดจากตัวเรง
ปฏิกิริยาชนิดตางๆ

เวลาทําปฏิกิริยา
(นาที)

สัดสวนเชิงโมล
Palm oil : MeOH

1 TiO2 10 1 : 4
2 TiO2 15 1 : 2
3 TiO2 15 1 : 6
4 TiO2 20 1 : 4
5 20% V2O5/TiO2 10 1 : 2
6 20% V2O5/TiO2 10 1 : 6
7 20% V2O5/TiO2 15 1 : 4
8 20% V2O5/TiO2 15 1 : 4
9 20% V2O5/TiO2 15 1 : 4
10 20% V2O5/TiO2 20 1 : 2
11 20% V2O5/TiO2 20 1 : 6
12 40% V2O5/TiO2 10 1 : 4
13 40% V2O5/TiO2 15 1 : 2
14 40% V2O5/TiO2 15 1 : 6
15 40% V2O5/TiO2 20 1 : 4
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ตารางที่ 7 ชุดการทดลองโดยใชโปรแกรม Respond Surface Method (RSM) ซ่ึงใชน้ํามันที่ไดจาก
กระบวนการเอสเตอริฟเคชันซึ่งมี Amberlyst-15 เปนตัวเรงปฏิกิริยา

การทดลองที่ เวลาทําปฏิกิริยา (นาที) สัดสวนเชิงโมล (Palm oil : MeOH)
1 10 1 : 2
2 10 1 : 6
3 15 1 : 4
4 15 1 : 4
5 20 1 : 2
6 20 1 : 6

3.2.4 ศึกษาคุณสมบัติทางเชื้อเพลิงของเมทิลเอสเตอรที่ผลิตไดตามมาตรฐาน
ASTM 6751-02

เมทิลเอสเตอรที่ผลิตไดจากกระบวนผลิตเมทิลเอสเตอรแบบ 2 ขั้นตอน โดยเลือก
สภาวะที่เหมาะสมที่สุด 3 ตัวอยาง ทําการทดสอบคุณสมบัติทางเชื้อเพลิงเพื่อใหเปนไปตามมาตร
ฐานที่กําหนด แสดงดังตารางที่ 8

ตารางที่ 8 วิธีวิเคราะหสมบัติทางเชื้อเพลิงของเมทิลเอสเตอร

ลําดับ  คุณสมบัติ        อุปกรณ   วิธีการ หนวย

   1 จุดวาบไฟ ชุดอุปกรณวัดจุดวาบไฟ ASTM D 93      °C
  2 จุดไหลเท ชุดอุปกรณวัดจุดไหลเท ASTM D97      °C
   3 จุดขุน ชุดอุปกรณวัดจุดขุน ASTM D2500      °C
   4 คาความหนืดที่ 40 °C เครื่องวัดความหนืด ASTM D445 Centistokes
  5 คาความถวง เครื่องวัดความถวงจําเพาะ ASTM D1298        -

จําเพาะที่ 30 °C     แบบ Hydrometer
   6 อุณหภูมิการกลั่นเทียบ ชุดกลั่น ASTM D86 ASTM D86      °C

เทาความดันบรรยากาศ
กล่ันได รอยละ 90

   7 ชนิดกรดไขมัน GC/MS Typical Standard      %
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3.3 การผลิตผลิตภัณฑท่ีมีมูลคาจากเมทิลเอสเตอรดวยปฏิกิริยาโอโซเนชัน
นําเมทิลเอสเตอร 5 มิลลิลิตร และ methyl laurate 30 มิลลิลิตร ใสในกระบอกตวง

ขนาด 100 มิลลิลิตร ทําการเติมอากาศที่มีกาซโอโซนซึ่งทีความเขมขนของโอโซน 0.164 กรัมตอ
ช่ัวโมง เปนระยะเวลา 60 ช่ัวโมง และเติมอากาศ 3 ช่ัวโมงเพื่อใหปฏิกิริยาโอโซเนชันเกิดอยาง 
สมบูรณ นําผลิตภัณฑที่ไดทดสอบ Gas Chromatography / Mass Spectroscopy

                                 

ภาพประกอบที่ 7 แสดงชุดอุปกรณการทดลองปฏิกิริยาโอโซเนชัน
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