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บทที่ 2

วัสดุอุปกรณและวิธีการ

1. วัสดุ
1.1 วัตถุดิบ: เมทิลเอสเตอรที่ไดจากการผลิตไบโอดีเซลของ คณะวิศวกรรมศาสตร

มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร อําเภอหาดใหญ จังหวัดสงขลา ซ่ึงไดจากการทําทรานสเอสเตอริฟเค
ชันของน้ํามันปาลม  ดังภาพที่ 20 พบวาจากการวิเคราะหมีเปอรเซ็นตเมทิลเอสเตอร > 98%

                                             

ภาพที่ 20 เมทิลเอสเตอรจากกระบวนการผลิตไบโอดีเซล
1.2 สารเคมี

1.2.1 ตัวเรงปฏิกิริยาคอปเปอรโครไมต (copper chromite catalyst, CuCr2O4)

ภาพที่ 21 ตัวเรงปฏิกิริยาคอปเปอรโครไมต
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Cu(NO3)2       ignition
Ba(NO3)2 Complexchromates CuCr2O4

(NH4)2CrO4 BaCr2O4

ภาพที่ 22 ปฏิกิริยาการฟอรมตัวของตัวเรงปฏิกิริยาคอปเปอรโครไมต

การทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันของเมทิลเอสเตอรจะตองมีตัวเรงปฏิกิริยาเคมี ซ่ึงใน
การทดลองนี้ไดใช copper chromite เปนตัวเรงปฏิกิริยา จากบริษัท Fluka Chemie GmbH

โดยทั่วไปแลว copper chromite จะประกอบไปดวยทองแดงประมาณ 34-36%
โครไมตประมาณ 29-31% และจะตองมีแมงกานีสหรือแบเรียมประมาณ 7.5-8.5% เพื่อเปนตัว
สนับสนุนการใชงานใหยาวนานยิ่งขึ้น  ตัวเรงปฏิกิริยานี้จะมีความสามารถในการกอกัมมันต
(activation) และสามารถใชไดอยางยาวนานในกระบวนการทําไฮโดรจีเนชันที่อยูในสถานะเฟส
ของเหลวและเฟสแกส และโดยสวนมากจะถูกนํามาใชสําหรับการทําไฮโดรจีเนชันของสารที่ไมอ่ิม
ตัวไปสูสารที่มีความอิ่มตัว หรือใชในกระบวนการผลิตแอลกอฮอลที่มีการใชปฏิกิริยาไฮโดรจีเน
ชันของแอลดีไฮด คีโตน และกรดของสารอินทรียหรือเอสเตอรของสารอินทรีย

1.2.2 แกสไฮโดรเจน
แกสไฮโดรเจนที่นํามาใชตองมีความบริสุทธิ์มากกวา 99.9  โมล % หรือเปน High

Pure Grade จาก บริษัทไทยแกสอินดัสเตรียล จํากัด (Thai Industrial Gas, TIG)
1.2.3 โพรเพนเหลว
โพรเพนเหลวเปนคอมเมอรเชียลเกรด (commercial grade) จาก บริษัทไทยแกส

อินดัสเตรียล จํากัด (Thai Industrial Gas, TIG)
1.2.4 Standard fatty alcohol
เปนแอลกอฮอลไขมันชนิดอิ่มตัวที่ C16, C18, C20 จากบริษัท Fluka Chemie GmbH

(Production of switzerland)
1.2.5 เฮกเซน
เฮกเซนคอมเมอรเชียลเกรด (commercial grade) จากบริษัท Labscan Asia Co.Ltd.
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2. อุปกรณ
2.1 หนวยกระบวนการไฮโดรจีเนชันแบบแขวนลอย ( suspension)

การออกแบบกระบวนการประกอบดวย 3 หนวยดําเนินการอยางงาย คือ
2.1.1 ถังปฏิกรณความดัน (Pressure reactor)
ถังปฏิกรณนี้เปน Pressure reaction รุน 4501 ของบริษัท Parr ประเทศสหรัฐ

อเมริกาสามารถทนสภาวะความดันและอุณหภูมิสูงไดและเปนระบบปด (close system) ตัวเครื่อง
ทําจากเหล็กกลาไรสนิม (stainless steel T316) ซ่ึงโลหะชนิดนี้จะสามารถตานทานการกัดกรอนจาก
ปฏิกิริยาทางเคมีไดอยางดีและสามารถใชงานไดกับสารประกอบอินทรียไดทุกชนิด และ oxidizing
chemical ไดทั้งหมดอีกดวย มีขนาด 1 ลิตร เสนผานศูนยกลาง 4 นิ้ว  สูง 5.38 นิ้ว สามารถดําเนิน
งานไดสูงสุดที่ความดัน 2000 psig และอุณหภูมิ 250 oC ฝาดานบนสามารถเปดออกได ยึดติดกับถัง
ปฏิกรณดวยเหล็กครึ่งวงแหวน 2 ช้ิน และเหล็กรัดวงแหวน 1 ช้ิน มีการยึดติดกันดวยสกรูโดยรอบ
ดานบนของฝาจะมี pressure gage ไวเพื่อแสดงความดันภายในถัง ฝาปดมีใบพัดกวนยื่นลงมาภาย
ในถัง ทอสําหรับปอนแกสเขาสูถังปฏิกรณ และทอเหล็กสําหรับใส thermocouple สําหรับวัด
อุณหภูมิภายในถังเพื่อสงสัญญาณตอไปใหเครื่องควบคุมอุณหภูมิ  ทําการควบคุมใหมีคาคงที่ตลอด
การทดลอง

ความปลอดภัยของเครื่องในกรณีที่เกิด over pressure พบวา rupture disc ซ่ึงเปน
safety จะเปนตัวปองกันโดยจะทําลายตัวเองเมื่อเกิดสภาวะความดันสูงเกินกวาสามารถรับได  ภาย
ในหองจึงตองมีการระบายอากาศที่ดีเพื่อความปลอดภัยระหวางทําการทดลอง และการปองกันเมื่อ
มีการระเบิดเกิดขึ้น สามารถสรางเครื่องปองกันดวยคอนกรีต, อิฐ และเหล็กที่มีความหนา เปนการ
ปองกันการลอยขึ้นของชิ้นสวนตางๆ ที่อาจทําอันตรายตอผูทําการทดลองได
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ภาพที่ 23 ถังปฏิกรณความดันที่ใชในการทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบแขวนลอย

(Norman V., 1967)

2.1.2 หนวยกรอง
หลังจากการทําปฏิกิริยาเสร็จสิ้นแลว ตองนําเอาผลผลิต (crude fatty alcohol) ที่ได

มากรองเพื่อแยกเอาตัวเรงปฏิกิริยาออก โดยใชเครื่องกรองลดความดัน และใชกระดาษกรองวอท
แมน (whatman) เบอร 42  มีขนาดรูพรุน 2.5 ไมครอน
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ภาพที่ 24 แสดงชุดเครื่องกรองลดความดัน
2.1.3 การวิเคราะห
ใชเทคนิคการวิเคราะหแบบแกสโครมาโทกราฟ ใชเครื่อง Gas Chromatograph

รุน 5890 Series II plus ของ Hewlett Packard ประเทศสหรัฐอเมริกา Mass Spectrometer รุน 5972
Series ของ Hewlett Packard ประเทศสหรัฐอเมริกา

สภาวะที่ใชวิเคราะหคือ
- Inlet temperature 245 oC , split injectn mode, split ratio 20:1
- Oven initial temperature: 100 oC
- Ramp to: 250 oC, hold 5 minutes, at 8 oC/min
- Detector temperature: 250 oC, hydrogen flow 30 ml/min
- Column: HP1, length 30 m, film thickness 0.25 µm, ID 0.25 mm
- Carry gas flow 1.2 ml/minute
- Air flow 300 ml/min
- Make up flow 15 ml/min

2.2 หนวยกระบวนการไฮโดรจีเนชันแบบเบดนิ่ง (fixed bed)
การออกแบบกระบวนการประกอบดวย 2 หนวยดําเนินการอยางงาย คือ
2.2.1 Bomb
บอมบใชสําหรับการผสมสารระหวางน้ํามันเมทิลเอสเตอร แกสไฮโดรเจน และตัว

ทําละลายโพรเพน เพื่อใหเปนสารผสมเฟสเดียวที่สภาวะเหนือจุดวิกฤต บอมบจึงตองเปนภาชนะที่
สามารถทนความดันไดสูง ลักษณะของบอมบที่ใชในการทดลองจะเปนทอทรงกระบอกแบบปดทํา
จากเหล็กกลาไรสนิม (stainless steel T316)   มีขนาด  300 มิลลิลิตร  ดานบนมีวาลวสําหรับใสน้ํา
มันได ดานลางมีวาลว 3 ทางสําหรับใสแกสไฮโดรเจนและโพรเพน และมี pressure gauge สําหรับ
วัดความดันภายในบอมบ

2.2.2 Heater
สําหรับการใหความรอนแกสารผสมที่ออกมาจากบอมบนั้น จะใชขดลวดยาวขด

อยูภายในเตาเผาที่สามารถควบคุมอุณหภูมิไดตามตองการ ความยาวของขดลวดที่ขดอยูภายในเตา
เผานั้น จะชวยทําใหสารมีอุณหภูมิตามที่เราตองการไดดียิ่งขึ้น และขดลวดที่นํามาใชนี้ตองสามารถ
ทนตออุณหภูมิและความดันสูงที่มาจากบอมบได

เตาเผาที่นํามาใชเปนชนิด Tube Furnace จากบริษัท CARBOLITE Parsons Lane,
Hope Valley England  สามารถทําอุณหภูมิไดสูงสุดที่ 1200 oC
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2.2.3 fixed bed reactor
ไดมีการนําเอาคอลัมน HPLC มาใชเพื่อประยุกตเปนปฏิกรณแบบเบดนิ่ง โดยภาย

ในสามารถแพค (pack) ตัวเรงปฏิกิริยา โดยมีแผนตัวกรองที่มีขนาดรูนอยกวา 5 ไมครอนปดทาย
เพื่อปองกันการไหลออกของตัวเรงปฏิกิริยา

คอลัมน HPLC นี้เปนของ restex มีขนาดความยาว 100 มิลลิเมตร เสนผานศูนย
กลาง 2.1 มิลลิเมตร ปริมาตรภายในคอลัมน 0.347 มิลลิลิตร

ภาพที่ 25 ชุดอุปกรณทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบ

3. วิธีการวิจัย
3.1 การผลิตแอลกอฮอลดวยปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบแขวนล

3.1.1 อุณหภูมิ, ความดัน, ปริมาณตัวเรงปฏิกิริยา และเว
เลือกทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ 100 - 250 oC และความดัน

ขอจํากัดและความปลอดภัยของเครื่องมือ ปริมาณตัวเรงปฏิกิริยา 2- 8%
เวลาในการทําปฏิกิริยา 5 – 20 ช่ัวโมง หลังจากการทําปฏิกิริยาผลผล
เรงปฏิกิรยาออกดวยเครื่องกรองลดความดัน  เก็บตัวอยางแตละการทดล
เปลี่ยนแปลงของแอลกอฮอลไขมันที่เกิดขึ้นดวยเทคนิคการวิเคราะห GC

C3H8

Bomb

Tube
Furnace
H2
เบดนิ่ง

อย
ลาที่เหมาะสม
 100 – 1700 psig เนื่องจาก
 W/V เมทิลเอสเตอร และ
ิตที่ไดนํามากรองแยกเอาตัว
องนํามาวิเคราะหหาคาการ
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ภาพที่ 26 ไดอะแกรมการทํางานของชุดทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบแขวนลอย

การทดลองทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบแขวนลอยนี้จะมีลักษณะการทํางานที่
แสดงไดดังภาพที่ 26 คือปอนเมทิลเอสเตอรและตัวเรงปฏิกิริยาคอปเปอรโครไมตตามอัตราสวน
เขาสูถังปฏิกรณความดัน แลวจึงใหความรอนจนถึงอุณหภูมิที่กําหนด โดยควบคุมอุณหภูมิใหมี
คาคงที่ตลอดการทดลอง ปอนแกสไฮโดรเจนเขาสูทอทางดานลางของถังปฏิกรณจนถึงระดับ
ความดันที่ตองการและปอนเพ่ิมตอในชวงการทดลองเพื่อชดเชยสวนที่ทําปฏิกิริยาไป โดยรักษา
ความดันใหคงที่ เปดใบพัดกวนเพื่อใหมีการสัมผัสที่ดีระหวางแกสและของเหลว เม่ือการครบ
กําหนดเวลาการทดลอง จึงหยุดการใหความรอนแลวปลอยใหเย็นตัวลงจนถึงอุณหภูมิหอง นํา
ผลผลิตที่ไดไปอุนที่ 70 °C แลวกรองดวยเครื่องกรองแบบลดความดันเพ่ือแยกตัวเรงปฏิกิริยา
ออกจากผลผลิต นําไปวิเคราะหคาการเปลี่ยนแปลงโดยใชเทคนิคการวิเคราะหแกสโครมาโต
กราฟ

3.1.2 การนําเอาตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชใหม
ในการศึกษาการใชซํ้าของตัวเรงปฏิกิริยา กระทําโดยการนําตัวเรงปฏิกิริยาที่

ผานการใชงานแลวมาลางดวยสารละลายเฮกเซนแลวนําไปอบระเหยที่ 100 °C

ME

Catalyst

Hydrogen gas
Heater
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3.2 การผลิตแอลกอฮอลไขมันดวยปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบเบดนิ่ง
3.2.1 สภาวะ single – phase
ดําเนินการที่อุณหภูมิ 100 oC และความดัน 1700 psig ปอนเมทิลเอสเตอรที่ผาน

การกรองดวยชุดเครื่องกรองลดความดัน โดยใชกระดาษกรองวอทแมนเบอร 42 เขาสูบอมบ ปอน
โพรเพนเหลวเขาสูบอมบทางดานลาง ใหความรอนแกบอมบโดยใชผาเทปความรอน (heating tape)
พันไวรอบบอมบใหไดอุณหภูมิ 100 oC โดยใชเครื่องควบคุมอุณหภูมิใหมีคาคงที่ตลอดการทดลอง
ปอนแกสไฮโดรเจนเขาสูบอมบทางดานลางจนถึงระดับความดัน 1700 psig

3.2.2 การทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันที่สภาวะ supercritical
สารจากขอ 3.2.1 ที่อยูในสภาวะ single – phase นํามาทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันที่

อุณหภูมิ 250 oC  โดยใชเตาเผา tube furnace ใหความรอน ความดัน 1700 psig แพคตัวเรงปฏิกิริยา
0.5 กรัมในคอลัมน HPLC และเวลาในการทําปฏิกิริยา 612 วินาที

ภาพที่ 27 ไดอะแกรมการทํางานของชุดทําปฏิกิริยาไฮโดรจีเนชันแบบเบดนิ่ง

Hydrogen gas

Liquid propane

ME
bomb

Furnace

HPLC column

P

Crude
FOH
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ปอนของผสมที่ไดจากบอมบเขาสูขดลวดที่ขดอยูภายในเตาเผาที่อุณหภูมิ 250 oC
ถูกสงผานเขาสูคอลัมน HPLC ที่มีตัวเรงปฏิกิริยาบรรจุอยูภายใน ดังภาพที่ 27 ผลผลิตที่ไดจากการ
ทําปฏิกิริยานําไปวิเคราะหดวยเทคนิคการวิเคราะห GC


