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บทที่ 2

วัสดุอุปกรณและวิธีการ

1. วัสดุ
1.1 วัตถุดิบ : กลีเซอรอลดิบที่ไดจากการผลิตไบโอดีเซลของภาควิชาวิศวกรรมเคมี

คณะวิศวกรรมศาสตร   มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร   ดังภาพที่ 19 และไขปาลมสเตียรีนจาก
บจก.ชุมพรอุตสาหกรรมน้ํามันปาลม

ภาพที่ 19 กลีเซอรอลดิบที่ไดจากกระบวนการผลิตไบโอดีเซล

1.2 สารเคมี
1.2.1 โซเดียมไฮดรอกไซด
1.2.2 กรดซัลฟวริก
1.2.3 กรดไฮโดรคลอริก
1.2.4 โปตัสเซียมไฮโดรเจนทาเลต
1.2.5 โซเดียมเปอรไอโอเดต
1.2.6 เอธิลีนไกลคอล
1.2.7 โบรโมไทมอลบลูอินดิเคเตอร
1.2.8 ฟนอลฟทาลีนอินดิเคเตอร
1.2.9 ไอโซออกเทน
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1.2.10 กรดบอริก
1.2.11 คอลโรฟอรม
1.2.12 กรดอะซิติก
1.2.13 เบนซิน
1.2.14 ไอโซออกเทน
1.2.14  กลีเซอรอลบริสุทธิ์ 95 เปอรเซ็นต (เกรดการคา)

หมายเหตุ : สารเคมีที่ใชเปนเกรดวิเคราะห ยกเวนกรดไฮโดรคลอริกใชเกรดวิเคราะห
และเกรดการคา

2. อุปกรณ
2.1 ถังปฏิกรณขนาด 10 ลิตร   ดังแสดงในภาพที่ 20 เปนถังสแตนเลส 2 ช้ัน โดยชั้นใน

สําหรับใสสารเพื่อทําปฏิกิริยา   สวนชั้นนอกออกแบบสําหรับการใชน้ําเปนสารหลอเย็นหลังทํา
ปฏิกิริยาสิ้นสุด   และใหความรอนดานลางถังปฏิกรณโดยใชแกสใหความรอน มีตัวดักจับสารที่
ระเหยจากถังปฏิกรณ 2 ตัว ใชน้ําแข็งผสมเกลือใหความเย็น ไดอะแกรมการทํางานดังภาพที่ 21

2.2 เครื่อง Thin-Layer Chromatography/Flame Ionization Detection anzlyzer (TLC/FID)
รุน Iatroscan MK-5 ของ Iatron Laboratories ประเทศญี่ปุน

2.3 เครื่อง Gas Chromatography/Mass Spectrometer (GC/MS)
Gas Chromatograph รุน 5890 Series II plus ของ Hewlett Packard ประเทศอเมริกา
Mass Spectrometer รุน 5972 Series ของ Hewlett Packard ประเทศอเมริกา

2.4 อางควบคุมอุณหภูมิ
2.5 เครื่องวิเคราะหการกลั่น ตามมาตรฐาน ASTM D86
2.6 เครื่อง Differential Scanning Calorimeter (DSC) รุน DSC7 ของ Perkin Elmer

ประเทศอเมริกา
2.7 Magnetic Stirrer
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ภาพที่ 20 ถังปฏิกรณที่ใชในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

ภาพที่ 21 ไดอะแกรมการทํางานของชุดทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส
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3. วิธีการวิจัย
3.1 สภาวะที่เหมาะสมของการเกิดปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

3.1.1 อุณหภูมิ, เวลาและสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนที่เหมาะสม
ในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

หลังนํากลีเซอรอลดิบมาวิเคราะหหาเปอรเซ็นตกลีเซอรอล ตาม มอก.336 (ภาค
ผนวก ก) ได 70 เปอรเซ็นต และหาความเปนดางของ NaOH (ในรูป Na2O) ได 2.8 เปอรเซ็นต
(ภาคผนวก ก) ไขปาลมสเตียรีนที่นํามาวิเคราะห หาน้ําหนักโมเลกุลดวยการวิเคราะหคาสปอนิฟ-
เคชั่น (Saponification value) ตามวิธีของ IUPAC (1979) (ภาคผนวก ก) ได 834 กรัม/โมล

เลือกอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยา 180, 200, 230 และ 250 องศาเซลเซียส แตละ
อุณหภูมิเก็บตัวอยางมาวิเคราะหหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวยเครื่อง TLC/FID (ภาคผนวก ก)
ที่เวลา 15, 20, 30, 60 และ 90 นาที   โดยควบคุมสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนที่ 2:1
ความเร็วของใบพัดคงที่ที่ 200 รอบ/นาที และควบคุมความดันที่ 26 – 36 เซนติเมตรปรอท ทํา
ปฏิกิริยากับไขปาลมสเตียรีนโดยไมมีการปรับปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาคือ NaOH ซึ่งเปนสารที่เหลือ
จากการใชเปนตัวเรงปฏิกิริยาในการผลิตไบโอดีเซล   ขั้นตอนการทําปฏิกิริยาดังภาคผนวก ก

หลังจากนั้นทําการเปลี่ยนสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนเปน 2.5 : 1
และ 3 : 1  แตละสัดสวนโมลทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิและเวลาเก็บตัวอยางเหมือนสัดสวนโมล 2 : 1
(ปริมาณสารที่ใชดังภาคผนวก ก)

3.1.2 ปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะสมในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส   ทํา
การปรับปริมาณ NaOH เปน 0.05 - 0.2 เปอรเซ็นต เมื่อเทียบกับกลีเซอรอล   ตาม Muniyapa et
al. (1996)  โดยใชกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37 เปอรเซ็นต เพ่ือใหปริมาณของ NaOH ลดลง

3.2 ศึกษาปฏิกิริยายอนกลับของปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส
ทําปฏิกิริยาตามสภาวะที่เหมาะสมที่ไดจากการทดลองที่ 3.1 หลังทําปฏิกิริยา

เสร็จแลว   ปลอยใหสารเย็นตัวลงตามธรรมชาติที่อุณหภูมิหอง   โดยเก็บตัวอยางวิเคราะหหา
ปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID ทุก 30 นาที จนสารมีอุณหภูมิลดลงเหลือ 80 องศา-
เซลเซียส   และทําการเปรียบเทียบกับการใชน้ําเปนสารหลอเย็นเพื่อใหอุณหภูมิลดลงอยางรวด
เร็วจนถึง 80 องศาเซลเซียส



35

3.3 ศึกษาการทาํใหโมโนกลีเซอไรดมีความบริสุทธิ์มากขึ้น
ทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิสตามสภาวะที่เหมาะสม นําของผสมที่ผานการทําปฏิกิ-

ริยากลีเซอโรไลซิสมาแยกผลผลิตที่ไดและศึกษาการทําใหโมโนกลีเซอไรดมีความบริสุทธิ์ย่ิงขึ้น
3.3.1 การแยกกลีเซอรอลสวนเกิน
(1) การลางดวยน้ํา
ใชน้ํารอนที่ 90 องศาเซลเซียส ใช Magnetic Stirrer กวนผสมกับสารที่อุณหภูมิ

90 องศาเซลเซียส โดยใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม
(2) การลางดวยหยดน้ํา
ใชหลอดหยดดูดน้ํารอน 90 องศาเซลเซียส หยดลงบนของผสมที่อุณหภูมิ 90

องศาเซลเซียส ใหกระจายทั่วผิวหนาของของผสม   เพ่ือใหน้ําลางกลีเซอรอลสวนเกินออกมา
โดยใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม

(3) การเติมกรดไฮโดรคลอริก
นําตัวอยางของผสมที่ไดจากการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส   มาทําใหมีอุณหภูมิ

70 องศาเซลเซียส เติมกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37 เปอรเซ็นต ลงไปโดยใชปริมาตร 1 , 2 , 3 และ
4 มิลลิลิตรตอตัวอยางสาร 100 กรัม  แลวกวนผสมดวย Magnetic Stirrer  หลังจากนั้นปลอยให
กลีเซอรอลแยกชั้นลงมาดานลาง ตามแรงโนมถวงโลก นําเฟสกลีเซอรอลไปหาปริมาณกลีเซอรอล
ดวยการไทเตรต (ภาคผนวก ก) เพ่ือคํานวณปริมาณกลีเซอรอลที่สามารถกําจัดออกมาได    และ
นําตัวอยางสารเฟสบนไปวิเคราะหหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID หลังเติมกรด

 (4) การเติมกรดไฮโดรคลอริก 37 เปอรเซ็นต 1 มิลลิลิตรตอสารผสม 100 กรัม
ตามดวยการกลั่นสุญญากาศ

นําตัวอยางสารผสมที่ผานการกําจัดกลีเซอรอลดวยการเติมกรดและดึงกลีเซอ-
รอลเฟสลางออกแลว ไปกลั่นดวยชุดกลั่นสุญญากาศ   ซึ่งไดประยุกตใชเครื่องวิเคราะหการกลั่น
ตามมาตรฐาน ASTM D86 ดังภาพที่ 22 ทําการกลั่นที่ 250 องศาเซลเซียส   ซึ่งเปนอุณหภูมิสูงสุด
ของการกลั่น เนื่องหากใหอุณหภูมิตั้งแต 260 องศาเซลเซียส โมโนกลีเซอไรดจะสลายตัว (Hui,
1996) หาความดันที่เหมาะสมเพื่อกําจัดกลีเซอรอลที่ไมสามารถกําจัดไดหมดดวยการเติมกรด
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ภาพที่ 22 ชุดกลั่นที่ไดจารการประยุกตเครื่องกล่ัน ASTM D86

   (5) การเติมกรดไฮโดรคลอริก 37 เปอรเซ็นต 1 มิลลิลิตรตอสารผสม 100 กรัม
ตามดวยการลางดวยน้ํารอน

นําเฟสโมโนกลีเซอไรดที่ผานการแยกกลีเซอรอลดวยการเติมกรดมากําจัดกลี-

เซอรอลที่เหลือตอดวยน้ํารอน 90 องศาเซลเซียส กวนผสมกับสารที่ 90 องศาเซลเซียส ดวย
Magnetic Stirrer ใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม   หลังจากปนจนเขากันดีแลว   ตั้งทิ้งให
เกิดการแยกชั้นระหวางช้ันน้ําและช้ันของสาร นําตัวอยางสารไประเหยน้ําที่ 120 องศาเซลเซียส
แลวนําตัวอยางสารไปหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID พรอมกับไทเตรตหาปริมาณกลี-
เซอรอลที่เหลือ

3.3.2 การเพิ่มความบริสุทธิ์ของโมโนกลีเซอไรด
(1) การตกผลึกสารโดยการควบคุมอุณหภูมิ
นําตัวอยางสารที่ผานการจําจัดกลีเซอรอลดวยขั้นตอนการกําจัดกลีเซอรอลแลว   

ไปวิเคราะหหาอุณหภูมิสารประกอบตางๆ เร่ิมการตกผลึกดวยเครื่อง Differential Scanning
Calorimeter (DSC) นําตัวอยางสารอุนใหมีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส เพ่ือทําลาย Nuclei (ชาคริต
และคณะ, 2544)   หลังจากนั้นควบคุมอุณหภูมิที่เร่ิมมีการตกผลึกในอางควบคุมอุณหภูมิเปนเวลา
8 ช่ัวโมง นําสารไปกรองเอาสวนของเหลวออกดวยกระดาษกรองดวยการกรองดวยสุญญากาศและ
การกรองใหของเหลวไหลผานตามแรงโนมถวงของโลก
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(2) การตกผลึกสารโดยใชตัวทําละลาย Isooctane

นําตัวอยาง 20 กรัมละลาย Isooctane 100 มิลลิลิตร  ใหความรอนที่ 70 องศา-
เซลเซียส  โดยใชอุณหภูมิเร่ิมตนการตกผลึกจากการวิเคราะหดวยเครื่อง Differential Scanning
Calorimeter (DSC)  ทําการแกวงในอางควบคุมอุณหภูมิจนสังเกตเห็นผลึกจึงวางสารใหเกิดการ
ตกผลึก 8 ช่ัวโมง  เมื่อเกิดการตกผลึกขึ้นนําสารมากรองดวยกระดาษกรองโดยใชแรงโนมถวงของ
โลก  นําสวนใสที่ไดไปตกผลึกซ้ําที่อุณหภูมิต่ํากวาเดิม 1 องศาเซลเซียส   นําไปกรองผลึกเมื่อ
เวลาการตกผลึกครบ 8 ช่ัวโมงเหมือนเดิม  นําสวนใสไปตกผลึกตอเร่ือยๆ จนการเกิดผลึกเร่ิมไม
เกิดขึ้น   นําผลึกที่ไดแตละอุณหภูมิไปหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID   พรอมทั้งหา
เปอรเซ็นต Yield ผลึกที่ไดในแตละอุณหภูมิ

นําผลึกจากอุณหภูมิที่ใหความเขมขนของโมโนกลีเซอไรดสูงและเปอรเซ็นต 
Yield สูง มาตกผลึกซ้ําดวยสภาวะเดิมเพื่อใหความเขมขนของโมโนกลีเซอไรดเพ่ิมขึ้นอีก   พรอม
กับการนําผลึกที่ไดกอนการตกผลึกครั้งที่ 2 และผลึกครั้งที่ 2 ไปวิเคราะหหาวาโมโนกลีเซอไรดที่
ไดมาจากกรดไขมันตัวใดโดยวิเคราะหดวยเครื่อง Gas Chromatography/Mass Spectrometer
(GC/MS)

3.4 ออกแบบถังปฏิกรณยาในระดับอุตสาหกรรมขนาดเล็ก
3.4.1 ออกแบบถังปฏิกรณในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิสในระดับอุตสาหกรรม

ขนาดเล็กซึ่งมีกําลังการผลิตวันละ 0.1 ตันกลีเซอรอลดิบ


