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บทท่ี 3

วัสดุและวิธีการวิจัย

ในบทที่ 2 ไดกลาวถึงทฤษฎีและหลักการเตรียมซิลิกาจากแกลบและการวิเคราะหดวย
เทคนิคการเรืองรังสีเอกซในการวิเคราะหผลของปริมาณซิลิกาที่เตรียมไดจากแกลบทั้งในเชิง
ปริมาณและคุณภาพ ในบทที่ 3 นี้เปนการนําเสนอเกี่ยวกับวัสดุอุปกรณที่เกี่ยวของกับวิธีการเตรียม 
และวิธีการดําเนินวิจัยเพื่อใหไดซิลิกาบริสุทธิ์จากแกลบ

3.1 วัสดุ
วัสดุที่ใชแลวหมดไปหรือส้ินเปลืองในงานวิจัยนี้มีหลายชนิดดังนี้
3.1.1 แกลบจากขาวพันธุเล็บนก อําเภอเชียรใหญ จ.นครศรีธรรมราช
3.1.2 กรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37 เปอรเซ็นต
3.1.3 กรดไนตริกเขมขน 65 เปอรเซ็นต
3.1.4 สารละลายเมทานอล
3.1.5 สารละลายอะซิโตน
3.1.6 โพลิไวนิลแอลกอฮอล
3.1.7 กรดไฮโดรฟลูออริกเขมขน 40 เปอรเซ็นต
3.1.8 กระดาษทราย (SiC grinding paper) เบอรP1200, P800 และ P400 ยี่หอ Buehler
3.1.9 น้ํากลั่น (distilled water)
3.1.10    น้ําปลอดไอออน (deionized water)

   3.1.11   กระดาษกรองเบอร MN615 เสนผานศูนยกลาง 125 มิลลิเมตร ยี่หอ MACHEREY-
             NAGEL
3.1.12   สารตัวอยางมาตรฐาน ซิลิกาบริสุทธิ์ 99.9 เปอรเซ็นต ยี่หอ ALDRICH
3.1.13   สารตัวอยางมาตรฐาน แมกนีเซียมบริสุทธิ์ 99 เปอรเซ็นต ยี่หอ PANREAC



3.2 อุปกรณและเครื่องมือ
       3.2.1 อุปกรณที่เกี่ยวของกับการเตรียมสารตัวอยางมีดังนี้

3.2.1.1  กะละมังขนาดกลางความจุ 10 ลิตร จํานวน 2 ใบ ขนาดใหญความจุ 20 ลิตร
                           จํานวน 1 ใบ

3.2.1.2 บีกเกอรแกวขนาด 3000 ml จํานวน 1 ใบ ขนาด 500 ml จํานวน 4 ใบ
              ขนาด 1000 ml จํานวน 2 ใบ พรอมแทงแกวคน
3.2.1.3  บีกเกอรพลาสติกชนิด PP ขนาด 500 ml, 1000 ml อยางละ 2 ใบ ยี่หอ NALGENE
3.2.1.4  เครื่องชั่งแบบดิจิตอล 4 ตําแหนง (Digital electronic balance) รุน 7550

                           ยี่หอ CAHN
3.2.1.5  เตาเผาอุณหภูมิสูง 1,600 องศาเซลเซียส ยี่หอ Lenton 1600
3.2.1.6  เตาเผาอุณหภูมิสูง1200 องศาเซลเซียส ชนิดไหลผานกาซ ยี่หอ Carbolite1200
3.2.1.7  เครื่องอัดระบบไฮโดรลิก สามารถอัดดวยแรงสูงสุด 25 ตัน
3.2.1.8  โกรงบดอะลูมินา พรอมสากบด ลูกบดอะลูมินาขนาด 5 และ 15 มิลลิเมตร
3.2.1.9  เทอรโมมิเตอรชนิดกะเปาะ
3.2.1.10  เครื่องบดยอยอนุภาค (grinding mill machine) ยี่หอ FRITSCH
3.2.1.11  ถวยอะลูมินาบริสุทธิ์ 95 เปอรเซ็นตและ ถวยที่ทําเองจากดินเผา (เผาที่อุณหภูมิ
               1,400  องศาเซลเซียส)

3.2.2 เครื่องมือวิเคราะหที่ใชบริการจากศูนยเครื่องมือกลาง มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร
              3.2.2.1  กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (scanning electron microscope:SEM)
                            ยี่หอ JEOL JSM รุน 5800LV

3.2.2.2  เครื่องเล้ียวเบนรังสีเอกซ (X-ray diffractometer) ยี่หอ Philips รุน X’Pert MPD
3.2.2.3  เครื่องเรืองรังสีเอกซแบบกระจายความยาวคลื่น (wave dispersive x-ray

                           fluorescence spectrometer) ยี่หอ PHILIPS รุน PW2400
3.2.2.4  เครื่องวัดขนาดอนุภาคดวยลําแสงเลเซอร (laser particle size analyzer) ยี่หอ

               COULTER รุน LS230
3.2.2.5  เครื่องวิเคราะหปริมาณ CHNS-O (CHNS-O analyzer) รุน EA
3.2.2.6  เครื่องวิเคราะหเชิงความรอน ที จี เอ (thermogravimetry analyzer)
             ยี่หอ PerkinElmer  รุน TGA7
3.2.2.7  เครื่องวิเคราะหธาตุในระดับต่ํามาก (inductively coupled plasma optical emission

  

  เครื่องเรืองรังสีเอกซแบบกระจายพลังงาน (ene

spectrometer: EDS) ย่ีหอ Oxford รุน ISIS 300

3.2.2.8 rgy dispersive x-ray
             spectrometry) ยี่หอ Perkin-Elmer รุน Optima 4300DV
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3.3 วิธีดําเนินการ
       3.3.1 การวิเคราะหเชิงปริมาณและเชิงคุณภาพของแกลบ

3.3.1.1  นําแกลบดิบมาคัดแยกสิ่งเจือปนและเศษดินที่ติดมาออกแลวลางทําความสะอาด
ดวยน้ํากลั่นเพื่อขจัดสิ่งสกปรกที่ติดมากับแกลบ แลวผ่ึงใหแหงหมาดๆ หลังจากนั้นอบแหงที่
อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เปนเวลา 3 ช่ัวโมง  โดยนําแกลบดิบมาบดใหเล็กลงดวยเครื่องดวยยอย
อนุภาค   โดยใชปริมาณแกลบดิบ 25 กรัม (ตอการบดหนึ่งครั้ง) ทําการบดเปนเวลา 30 นาที ดวย
อัตราเร็วรอบ 350 รอบตอนาที จากนั้นนําแกลบที่ผานการบดดวยวิธีการดังกลาวมาวิเคราะหหา
ปริมาณซิลิกาและสารประกอบโลหะออกไซด ดวยเครื่องเรืองรังสีเอกซแบบกระจายความยาวคลื่น

3.3.1.2  ศึกษาเฟสของซิลิกาดวยเครื่องเล้ียวเบนรังสีเอกซ จากตัวอยางในขอ 3.3.1.1
3.3.1.3   ศึกษาพื้นผิวของผลแกลบที่บด ดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด

       3.3.2 การศึกษาผลของอุณหภูมิ ท่ีมีผลตอปริมาณซิลิกา เฟส การกระจายของพื้นผิว และ
                สารเจือปนโลหะออกไซดในแกลบ

  3.3.2.1 การศึกษาผลของอุณหภูมิที่เผาตอปริมาณซิลิกาที่ได ทั้งในอากาศและใน
บรรยากาศของกาซออกซิเจน ที่อุณหภูมิของการเผา 500, 600,…,1000 องศาเซลเซียส โดยเพิ่ม
อุณหภูมิจากอุณหภูมิหองดวยอัตรา 5, 10 และ 15  องศาเซลเซียสตอนาที และดวยอัตราการไหล
ผานของกาซออกซิเจน 1 ลิตรตอนาที สําหรับการเผาในบรรยากาศของกาซออกซิเจน

  

               ภาพประกอบที่ 3.1 แสดงอัตราการเพิ่มของอุณหภูมิกับชวงเวลาในการเผาขี้เถาแกลบ
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            ภาพประกอบที่ 3.2 

3.3.2.2  ศึกษาผลของอัตราการเพิ่มอ
ขึ้นอยูกับอัตราการเพิ่มอุณหภูมิหรือไม)

3.3.2.3  ศึกษาผลของอุณหภูมิของก
ผลึกของซิลิกาที่เตรียมได โดยขึ้นรูปขี้เถาแก
ศูนยกลาง 13 ± 0.05 มิลลิเมตร เพื่อจําแนกวา

                                                 ภาพประกอบ
แสดงลักษณะเตาเผาที่ใชในการทําวิจัย

ุณหภูมิตอปริมาณซิลิกาที่ได (ปริมาณซิลิกาที่เตรียมได

ารเผาในชวง 700 ถึง 900 องศาเซลเซียส ตอความเปน
ลบเปนทรงกระบอกสูง 5.00 ± 0.05 มิลลิเมตร เสนผาน
ซิลิกาที่เตรียมไดมีผลึกอยูในรูปแบบใด
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ที่ 3.3 เบาอัดขึ้นรูปขี้เถาแกลบ



3.3.2.4 วัดขนาดอนุภาคของขี้เถาแกลบที่ผานการบดละเอียดเปนเวลา 24 ช่ัวโมง              
ดวยเครื่องวัดขนาดอนุภาคจากลําแสงเลเซอร

3.3.3 หาเงื่อนไขของความเขมขนกรดไฮโดรคลอริกท่ีใชในการกําจัดสารประกอบออกไซด ท้ังกอน
และหลังการเผา

3.3.3.1  หาความเขมขนกรดไฮโดรคลอริกที่เหมาะสมในการกําจัดโลหะออกไซด โดยใช
น้ําหนักของแกลบเทากับ 65 กรัมตอการทดลองหนึ่งครั้ง โดยใชความเขมขนของกรดเทากับ 1, 3, 
5, 7 และ 9 N แลวใหความรอนแกสารตัวอยางเทากับ 80±5 องศาเซลเซียส เปนเวลา 3 ช่ัวโมง จาก
นั้นลางกรดออกดวยน้ํากลั่นหลายๆครั้งจนหมดเนื้อกรด (สังเกตจากคา pH ของน้ําที่ใชลาง จนกวา
คา pH ของน้ําที่ใชลางแกลบเปน 7±0.5) หลังจากนั้นเผาแกลบที่ผานการทําปฏิกิริยาดวยกรดที่
อุณหภูมิ 500, 600, 700, 800, 900 และ 1,000 องศาเซลเซียส เปนเวลา 3 ช่ัวโมง ภายใตการไหลผาน
กาซออกซิเจน 1 ลิตรตอนาที แลววิเคราะหปริมาณซิลิกาและสารประกอบออกไซดดวยเครื่องเรือง
รังสีเอกเรยแบบกระจายพลังงาน

3.3.3.2  หาอุณหภูมิเผาที่ทําใหปริมาณคารบอนตกคางในขี้เถาแกลบนอยที่สุด ดวยเครื่อง
วิเคราะหเชิงความรอน TGA

3.3.3.3  นําขี้เถาแกลบในขอ 3.3.3.1 และ 3.3.3.2 มาทําปฏิกิริยากับกรดไนตริกเขมขน ที่
อุณหภูมิ 80±5 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ช่ัวโมง แลวลางดวยน้ําปลอดไอออนจนกรดหมด จากนั้น
อบแหงที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ช่ัวโมง

             ภาพประกอบที่ 3.4
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  แสดงการทําปฏิกิริยาของกรดไฮโดรคลอริกกับแกลบกอนการเผา
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 3.3.3.4  นําขี้เถาแกลบปริมาณ 0.200 กรัม มาทําปฏิกิริยากับกรดไฮโดรฟลูออริกเขมขนที่
อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียส (ใสตัวอยางในเตาไมโครเวฟ แลวใหความรอนอยางชาๆ จนกวาขี้เถา
แกลบจะละลายจนหมด) แบงสารละลายขี้เถาแกลบมาเจือจางในน้ําปลอดไอออนโดยใชอัตราสวน
ของน้ําปลอดไอออน: สารละลายขี้เถาแกลบ 250:1 โดยปริมาตร แลวนําไปวิเคราะหธาตุดวยเครื่อง
วิเคราะหธาตุในระดับต่ํามาก (ICP) นําผลที่ไดไปคํานวณกลับเปนเปอรเซ็นตของสารประกอบ
ออกไซด แลวนําเปอรเซ็นตทั้งหมดของโลหะออกไซดลบออกจาก 100   ก็จะไดเปอรเซ็นตของ     
ซิลิกา

3.3.3.5 เปรียบเทียบความบริสุทธิ์ของซิลิกาที่เตรียมได กับสารตัวอยางมาตรฐานซิลิกา
บริสุทธิ์ 99.9 เปอรเซ็นตในเชิงคุณภาพ ดวยเครื่องเรืองรังสีเอกซแบบกระจายพลังงาน จากความเขม
ยอดรังสีเอกซของธาตุที่เตรียมได

3.3.3.6  ถายภาพพื้นผิวของขี้เถาแกลบที่เตรียมได หลังจากบดละเอียดเปนเวลา 24 ช่ัวโมง

3.3.4  การเตรียมซิลิกอนบริสุทธ์ิจากซิลิกาท่ีไดจากขี้เถาแกลบ

3.3.4.1 นําซิลิกาในขอ 3.3 มาใชเปนวัตถุดิบในการเตรียมซิลิกอน โดยใชอัตราสวนของซิลิ
กาตอผงแมกนีเซียมบริสุทธิ์ 99.9 เปอรเซ็นต ในสองอัตราสวนโดยน้ําหนัก คือ

ก. อัตราสวนของซิลิกาตอผงแมกนีเซียมเทากับ 2:1 โดยน้ําหนัก
ข. อัตราสวนของซิลิกาตอผงแมกนีเซียมเทากับ 10:3 โดยน้ําหนัก

บดซิลิกากับผงแมกนีเซียมใหเขากันใหดี นําไปเผาที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ช่ัวโมง 
แลวปลอยใหเย็นลงที่อุณหภูมิหอง ซิลิกาจะเกิดปฏิกิริยากับผงแมกนีเซียมไดซิลิกอน ดังสมการ

      ( ) ( ) ( ) ( )sMgO2sSisMg2sSiO ∆
2 +→+

แบงสารตัวอยางไปวิเคราะหหาสารประกอบที่เกิดขึ้นดวยเครื่องเล้ียวเบนรังสีเอกซ(ตรวจสอบวามีซิ
ลิกอนเกิดขึ้นหรือไม) และไปถายภาพพื้นผิว

3.3.4.2 นําสารตัวอยางที่เตรียมไดในขอ 3.4.1 มาตมในกรดไฮโดรคลอริกเขมขนที่อุณหภูมิ 
80±5 องศาเซลเซียส เวลา 2 ช่ัวโมง เพื่อกําจัด MgO ลางกรดออกดวยน้ําปลอดไอออนจนหมดเนื้อ
กรด แลวกรองเอาเฉพาะตะกอน หลังจากนั้นนําตะกอนที่ไดมาตมดวยกรดไฮโดรฟลูออริกเขมขน  
ที่อุณหภูมิ 80±5 องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ช่ัวโมง  (ตองใสในบีกเกอรพลาสติก PP ) เพื่อกําจัด 



SiO2 และ Mg2SiO4 แลวลางกรดออกดวยน้ําปลอดไอออน วัดคา pH หลังลางกรด (ลางจนกวาคา 
pH ของน้ําที่ลางเทากับ 7 ± 0.5)  แลวนําตะกอนที่ไดมาอบแหงที่อุณหภูมิ 150 องศาเซลเซียส เปน
เวลา 2 ช่ัวโมง สุดทายจะไดซิลิกอนบริสุทธิ์

      ภาพประกอบ

3.3.4.3  นําสารตัวอ
เบนรังสีเอกซ

3.3.4.4  วิเคราะหเป
กระจายพลังงานโดยเก็บขอ

3.3.5  ถายภาพการกระจายต
30

ที่ 3.5 แสดงการกรองตะกอนซิลิกอนที่เตรียมจากขี้เถาแกลบ

ยางในขอ 3.3.4.2  มาวิเคราะหความบริสุทธิ์ของซิลิกอนดวยเครื่องเล้ียว

อรเซ็นตของซิลิกอนและธาตุอ่ืนๆ ดวยเครื่องเรืองรังสีเอกซแบบ
มูล จํานวน 10 คร้ัง แลวหาคาเฉลี่ยและสวนเบี่ยงเบนมาตรฐาน

ัวของพื้นผิวของซิลิกอน
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3.3.6  แผนภาพสรุปการเตรียมซิลิกาบริสุทธ์ิจากขี้เถาแกลบ

การเตรียมซิลิกาโดยอาศัยกระบวนการทางความรอน

             3.3.6.1 การศึกษาเชิงปริมาณและเชิงคุณภาพของแกลบกอนการเผา

แกลบ

ลางดวยน้ํากลั่น

อบแหงที่ 150 °C นาน 3 ช่ัวโมง

บดละเอียด

วิเคราะหปริมาณซิลิกาและ
โลหะออกไซดเริ่มตน

  วิเคราะหเฟสเริ่มตนของ
ซิลิกา

ถายภาพพื้นผิวของ
แกลบ



         3.3.6.2 การศึกษาเชิงปริมาณของขี้เถาแกลบที่เผาในอากาศและในบรรยากาศออกซิเจน

       3.3.6.3 การศึกษาเฟสของซิลิกา

น

ล

อบแหงที่ 

เผาที่อุณหภูมิ 700 °C

วัดขนาดอนุภาค       
   แกลบ
 ลางดวยน้ํากลั่น
ง
อบแหงที่ 150 °C นาน 3 ช่ัวโม
        เผาใ
แกลบ

างดวยน้ํากลั่น

150 °C นาน 3 ช่ัว

,800°C และ 900 

ถายภาพพื้นผิว
เผาในบรรยากาศออกซิเจน

วิเคราะหหาปริมาณซิลิกาและโลหะออกไซด
โมง

°C นาน 3 ช่ัวโมง

วิเคร
อัตราการเพิ่มของ
อุณหภูมิ
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าะหความเปนผลึกของซิลิกา



การเตรียมซิลิกาบริสุทธ์ิโดยกระบวนการทางเคมีและทางความรอน

      3.3.6.4 การศึกษาปริมาณความเขมขนของกรดที่ใชในการกําจัดโลหะออกไซดในแกลบ

      แกลบที่ผานการลางทําความสะอาด อบแหง

ตมในสารละลายกรดไฮโดรคลอริกที่ความเขมขน 1N, 3N, 5N, 7N และ 9N
ที่อุณหภูมิ 80 °C นาน 2 ชั่วโมง

ลางดวยน้ํากลั่นจนหมดเนื้อกรด

อบแหงที่อุณหภูมิ 150 °C นาน 3 ชั่วโมง

เผาตัวอยางที่อุณหภูมิ 500 °C,600 °C,700 °C,800 °C,900 °C และ 1,000 °C นาน 3 ชั่วโมง

วิเคราะหปริมาณซิลิกาและปริมาณโลหะออกไซด
วิเคราะหการหายไปของสารอินทรีย(ไฮโดรคารบอน) ดวยเครื่อง TGA
r

นําซ
วิเคราะหปริมาณ C, H และ S ดวยเครื่อง CHSN-O analyze
ิลิกาที่เตรียมไดมาทําปฏิกิริยากับกรดไนตริกเขมขนนาน 2 ช่ัวโมง
              เผาที่อุณหภูมิ 700 องศาเซลเซียส นาน 3 ช่ัวโมง
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    3.3.6.5 การ
วิเคราะหปริมาณโลหะออกไซดดวยเครื่อง ICP และวิเคราะหเชิงคุณภาพ
ของซิลิกาบริสุทธิ์ที่เตรียมไดกับซิลิกามาตรฐาน
เตรียมซิลิกอนบริสุทธ

ิ ์

วิเคราะ

วิเคราะหเชิงปริมา
      ซิลิกาบริสุทธ
ิ์
ซิลิกาบริสุทธิ์(เตรียมจากแกลบ)
                      ผสมกับแมกนีเซียมบริสุทธิ์ดวยอัตราสวนเทากับ 2:1 และ 10:3 โดยน้ําหนัก
เผาสารตัวอยางที่อุณหภูมิ 700 °C นาน 2 ช่ัวโมง
วิเคราะหเฟสของซิลิกอนที่เกิดขึ้นดวยเครื่อง XRD
         ตมในกรดไฮโดรคลอริกเขมขนที่อุณหภูมิ 80  °C นาน 2 ช่ัวโมง
ลางดวยน้ํากลั่นจนหมดกรดแลวอบแหงที่อุณหภูมิ 150 °C นาน 2 ช่ัวโมง
แชตัวอยางในกรดไฮโดรฟลูออริกเขมขน นาน2 ช่ัวโมง

ง
      ลางดวยน้ํากลั่นจนหมดกรดแลวอบแหงที่อุณหภูมิ 150 °C นาน 2 ช่ัวโม
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หเฟสของซิลิกอนดวยเครื่อง XRD

ณของซิลิกอนและสารเจือปนดวยเครื่อง EDX

ซิลิกอนบริสุทธิ์


