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ภาคผนวก

ภาคผนวก ก
วิธีการวิเคราะห

1. การวิเคราะหหาปริมาณน้ํามัน
    วัสดุอุปกรณและสารเคมี

1. อุปกรณชุดสกัดไขมัน (soxhlet apparatus) ประกอบดวยขวดกลม (สําหรับใสสารตัวทําละลาย)
    ซอคเลต (soxhlet) อุปกรณควบแนน (condensor) และเตาใหความรอน (heating mantle)
2. หลอดใสตัวอยาง (extraction thimble)
3. สําลี
4. ตูอบไฟฟา
5. เครื่องชั่งไฟฟาทศนิยม 4 ตําแหนง
6. โถดูดความชื้น
7. ปโตรเลียม อีเทอร หรือเฮกเซน (petroleum ether หรือ hexane)

วิธีการวิเคราะห (ดัดแปลงจาก A.O.A.C., 1990)
    1. อบขวดกนกลมสําหรับหาปริมาณน้ํามัน ซ่ึงมีขนาดความจุ 250 มิลลิลิตร ในตูอบไฟฟา ทิ้งให
        เย็นในโถดูดความชื้น และชั่งน้ําหนักที่แนนอน
    2. ช่ังตัวอยางบนกระดาษกรองที่ทราบน้ําหนัก ถาตัวอยางมีปริมาณน้ํามันที่มากใหช่ัง 1-2 กรัม
        แตถาเปนตัวอยางที่มีปริมาณน้ํามันนอยใหช่ัง 3-5 กรัม หอใหมิดชิดตามวิธีการหอ (ดังรูป 41)
        แลวใสลงในหลอดสําหรับใสตัวอยาง
    3. นําหลอดตัวอยางใสลงในซอคเลต
    4. เติมตัวทําละลายเฮกเซนลงในขวดหาปริมาณน้ํามันประมาณ 150 มล. แลววางบนเตา
    5. ประกอบชุดอุปกรณสกัดน้ํามัน พรอมทั้งเปดน้ําหลออุปกรณควบแนนและเปดสวิทซใหความ
        รอน (ดังรูป 42)
    6. ใชเวลาในการสกัดนาน 14 ช่ัวโมง โดยปรับความรอนใหหยดของสารทําละลายกลั่นตัวจาก
        อุปกรณควบแนนดวยอัตรา 150 หยดตอนาที
    7. เมื่อครบ 14 ช่ัวโมง นําหลอดใสตัวอยางออกจากซอคเลต ทิ้งใหตัวทําละลายไหลจากซอคเลต
        ลงในขวดกนกลมจนหมด
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     8. ระเหยตัวทําละลายออกดวยเครื่องระเหยสุญญากาศ
     9. นําขวดหาปริมาณน้ํามันอบในตูอบที่อุณหภูมิ 80-90 องศาเซลเซียส จนแหงใชเวลาประมาณ
         30 นาที ทิ้งใหเย็นในโถดูดความชื้น
   10. ช่ังน้ําหนัก แลวอบซ้ํานานครั้งละ 30 นาที จนกระทั่งผลตางของน้ําหนักสองครั้งติดตอกันไม
          เกิน 1-3 มิลลิกรัม
   11. คํานวณหาปริมาณน้ํามันจากสูตร

ปริมาณน้ํามันคิดเปนรอยละโดยน้ําหนัก = น้ําหนักน้ํามันหลังอบ    X 100
                                                                                  น้ําหนักตัวอยางเริ่มตน
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รูปที่ 41  วิธีการหอตัวอยางสําหรับสกัดน้ํามัน

รูปที่ 42 ชุดอุปกรณการสกัดน้ํามัน
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2. การวิเคราะหกรดไขมันอิสระ
    สารเคมีท่ีใชในการวิเคราะห

1. เอทิลแอลกอฮอล 95 เปอรเซ็นต
2. สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด (ละลายในเอทิลแอลกอฮอล) เขมขน 0.1 นอรมอล สําหรับ

ความเขมขน 0.1 นอรมัล เตรียมโดยช่ังโซเดียมไฮดรอกไซด ปริมาณ 4 กรัม ละลายในน้ํากลั่น
ปรับปริมาตรใหได 1 ลิตร เก็บสารละลายดางในขวดแกว

3. ฟนอฟทาลีนเขมขนรอยละ 1

วิธีการวิเคราะห
1. ช่ังตัวอยางใหไดน้ําหนักแนนอน 1-10 กรัม ในขวดรูปชมพูขนาด 250 มิลลิลิตร
2. เตรียมสารละลายเอทิลแอลกอฮอลใหเปนกลาง โดยเติมฟนอฟทาลีน 5 หยด และปรับใหเปน

กลางดวยโซเดียมไฮดรอกไซด 0.1 นอรมัล หยดดางทีละหยดพรอมทั้งเขยาหรือคนจนไดสี
ชมพูถาวร

3. เติมเอทิลแอลกอฮอลที่เปนกลาง 50 มิลลิลิตร ลงในตัวอยาง เขยาอยางแรงใหตัวอยางละลาย
ในแอลกอฮอล ถาละลายไดไมดีใหอุนที่อุณหภูมิ 60-65 องศาเซลเซียส

4. ไตเตรทสารละลายตัวอยางดวยโซเดียมไฮดรอกไซด 0.1 นอรมัล ขณะไตเตรทตองเขยาอยาง
แรง จนกระทั่งไดสีชมพูคงที่อยูประมาณ 1 นาที

5. คํานวณปริมาณกรดไขมันอิสระจากสูตร

กรดไขมันอิสระรอยละในรูปกรดโอเลอิก
= ปริมาตรดางที่ใช (มิลลิลิตร) X ความเขมขนดาง (นอรมัล) X 28.2

น้ําหนักตัวอยาง (กรัม)
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3. การเตรียมสารละลายเมทิลเอสเตอร
สารเคมีท่ีใชในการเตรียมเมทิลเอสเตอร
1. ไอโซออกเทน
2. สารละลายโบรอนไตรฟลูออไรดในเมทานอล ความเขมขนรอยละ 20
3. สารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ความเขมขน 0.5 นอรมัล (เตรียมใหมทุก

คร้ังกอนใช)
4. สารละลายโซเดียมคลอไรดอ่ิมตัว
5. กาซไนโตรเจนบริสุทธิ์

วิธีการเตรียมเมทิลเอสเตอร
1.   ช่ังตัวอยางน้ํามัน 25 มิลลิกรัม ใสในหลอดฝาเกลียวขนาด 10 มิลลิลิตร เติมสารละลาย
      โซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ปริมาตร 1.5 มิลลิลิตร เปาดวยกาซไนโตรเจนบริสุทธิ์
      และ ปดฝาหลอดใหแนน ปนผสมแลวแชในน้ําเดือดเปนเวลา 5 นาที
2.   ทําใหเย็นทันทีแลวเติมสารละลายโบรอนไตรฟลูออไรดในเมทานอล ปริมาตร 2.0
      มิลลิลิตร  เปาดวยกาซไนโตรเจนบริสุทธิ์และ ปดฝาหลอดใหแนน ปนผสมแลวแชในน้ํา
      เดือดเปนเวลา  30 นาที
3.   ทําใหเย็นทันทีโดยใหมีอุณหภูมิ 30-40 องศาเซลเซียส แลวเติมไอโซออกเทนปริมาตร 1.0
      มิลลิลิตร ปนผสมเปนเวลา 30 วินาที
4.   เติมสารละลายโซเดียมคลอไรดอ่ิมตัว ปริมาตร 5.0 มิลลิลิตร ทันที ปนผสมแลวตั้งทิ้งไว
      สารละลายแยกชั้น
5.   ดูดสารละลายสวนบน (สวนของไอโซออกเทน) ใส injection vial tube ที่สะอาดและแหง
6. สกัดสารละลายชั้นลางซ้ําอีกครั้งดวยไอโซออกเทน ปริมาตร 1.0 มิลลิลิตร ปนผสมแลว
       ตั้งทิ้งไวสารละลายแยกชั้น ดูดสารละลายสวนบนที่ไดใสใน injection vial tube เดียวกับ
       กับที่ไดจากขอ 5 เปากาซไนโตรเจนบริสุทธิ์และปดฝาหลอดใหแนน เก็บไวที่อุณหภูมิ 4
       องศาเซลเซียส
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4. การวิเคราะหจุดขุน (ASTM-D2500)
    วิธีการวิเคราะห
    1.    เขยาตัวอยางและเทใสหลอดแกวทดสอบเทากับขีดบอกระดับ (45 มิลลิลิตร)

2. ปดฝาดวยจุกค็อกพรอมกับใสเทอรโมมิเตอรโดยใหตําแหนงชวง capillary ของ
เทอรโมมิเตอรต่ํากวาผิวหนาของตัวอยาง (ดังรูป 43)

3. อุนตัวอยางใหไดอุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหอุณหภูมิลดลงถึงอุณหภูมิหอง
       ใหควบคุมการลดลงของอุณหภูมิตัวอยางดังนี้

เมื่ออุณหภูมิตัวอยางได ยายหลอดแกวสูอางแอลกอฮอล
27 0
9 -18
-6 -33
-24 -51
-42 -69

      หมายเหตุ : การปรับอุณหภูมิอางแอลกอฮอล ใชน้ําแข็งแหงใสทางฝาเปดอาง เปดมอเตอรขับใบ
                         กวนใหระดับอุณหภูมิในอางสม่ําเสมอกัน

4. ทุกๆ อุณหภูมิ 1 องศาเซลเซียส ที่ลดลง ใหยกหลอดแกวข้ึนจากอางทดสอบในแนวดิ่ง
สังเกตความขุน (การกอตัวของไข) จากดานบนของหลอดแกว ถายังไมเต็มพื้นที่กนหลอด
ใหคืนหลอดแกวลงอางเหมือนเดิม (ขั้นตอนนี้ไมเกิน 3 วินาที)

5. ถาพบวาจุดขุนเต็มพื้นที่กนหลอดแลว ใหบันทึกอุณหภูมินั้นไวและรายงานผลเปนจุดขุน
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รูปที่ 43 อุปกรณวิเคราะหจุดขุน
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5. การวิเคราะหหาจุดไหลเท (Pour point : ASTM-D97)
    วิธีการวิเคราะห

1. เขยาตัวอยางและเทใสหลอดแกวทดสอบเทากับขีดบอกระดับ (45 มิลลิลิตร)
2. ปดฝาดวยจุกค็อกพรอมกับใสเทอรโมมิเตอรโดยใหตําแหนงชวง capillary ของ

เทอรโมมิเตอรต่ํากวาผิวหนาของตัวอยาง (ดังรูป 44)
3. อุนตัวอยางใหไดอุณหภูมิ 45 องศาเซลเซียส แลวปลอยใหอุณหภูมิลดลงถึงอุณหภูมิหอง
4. ใหควบคุมการลดลงของอุณหภูมิตัวอยางดังนี้

เมื่ออุณหภูมิตัวอยางได ยายหลอดแกวสูอางแอลกอฮอล
27 0
9 -18
-6 -33
-24 -51
-42 -69

หมายเหตุ : การปรับอุณหภูมิอางแอลกอฮอล ใชน้ําแข็งแหงใสทางฝาเปดอาง เปดมอเตอรขับใบ
         กวนใหระดับอุณหภูมิในอางสม่ําเสมอกัน

5. เมื่ออุณหภูมิของตัวอยางได 9 องศาเซลเซียส เหนือจุดไหลเท (คาดการณ) ใหยกหลอดแกว
       ขึ้นจากอางทดสอบ เอียงหลอดแกว ถาตัวอยางยังไหลไดใหคืนหลอดแกวลงสูอางเหมือนเดิม

           เหมือนเดิม (ขั้นตอนนี้ไมเกิน 3 วินาที)
6. กระทําซ้ําเหมือนขอ 5 ทุกๆ อุณหภูมิที่ลดลง 3 องศาเซลเซียส จนกระทั่งพบวา ตัวอยางเปน
       ไขแข็งตัว (100%)  ใหเอียงหลอดแกวในแนวระนาบตอเนื่อง  5  วินาที  ถาตัวอยางไมมีการ
       ไหลตัวใหหยุดการทดสอบ

     7.   การรายงานผลใหเอาอุณหภูมิสุดทายที่ตัวอยางเปนไขแข็งตัวเปนอุณหภูมิจุดไหลเท
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รูปที่ 44 อุปกรณวิเคราะหจุดไหลเท
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6. การวิเคราะหหาความหนืด (Viscosity : ASTM-D445)
    วิธีวิเคราะห

1. เติมตัวอยางน้ํามันลงไปใน viscometer (ดังรูป 45)
2. ใชจุกยางดูดตัวอยางน้ํามันที่ตําแหนงหลอดเล็กๆ จนผิวของน้ํามันที่ดูดขึ้นมาอยูเหนือขีดบน

(ขีด E ดังรูป) จากนั้นปลอยของไหลใหไหลลงไปโดยดึงจุกยางออก
3. เร่ิมจับเวลาเมื่อของไหลภายใตแรงโนมถวงผานขีดบน E  และหยุดจับเวลาจนกระทั่งของ

ไหลผานลาง F  ในเครื่องวัดความหนืดที่ 40 องศาเซลเซียส
4. คํานวณหาคา Kinetic viscosity ไดจากสูตร

v = Ct
  โดยที่ v = Kinetic viscosity

          C= คาคงที่จากการทํามาตรฐานของเครื่อง (cSt/s) ดังตารางที่ 26
          t =  เวลาที่ใชในการไหล (s)
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ตารางที่ 26 คาคงที่การคํานวณความหนืด

รูปที่ 45 เครื่องวัดความหนืด
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7. การวิเคราะหเมทิลเอสเตอร
    สารเคมีท่ีใชในการวิเคราะห

1. สารละลายผสมของ  เฮกเซน : ไดเอทธิลอีเทอร : กรดฟอรมิก ในอัตราสวน 50 : 20 : 0.3
(ปริมาตรตอปริมาตรตอปริมาตร)

2. สารละลายผสมของ เฮกเซน : เบนซีน ในอัตราสวน 1 : 1 (ปริมาตรตอปริมาตร)
วิธีวิเคราะห
1. ดูดตัวอยางละลายเมทิลเอสเตอร 150 มิลลิกรัม ละลายดวยคลอโรฟอรม 0.3 มิลลิลิตร
2. เตรียม  quartz  rods  (silica  gel  podre  coated  Chromarod  S-III)  นําไปอบที่อุณหภูมิ  105

องศาเซลเซียส เปนเวลา 5 นาที แลวนําไป blank scan ดวย TLC/FID analyzer ภายใตสภาวะ
30 วินาทีตอสแกน อัตราการไหลของแกสไฮโดรเจน 160 มิลลิลิตรตอนาที และอัตราการไหล
ของอากาศ 2000 มิลลิลิตรตอนาที

3. หยดสารละลายจากขอ (1) ลงไปประมาณ 1 ไมโครลิตร นํา quartz rodsไปแชในสารละลาย
ซ่ึงประกอบดวย เฮกเซน : ไดเอทธิลอีเทอร : กรดฟอรมิก ในอัตราสวน 50 : 20 : 0.3
(ปริมาตรตอปริมาตรตอปริมาตร) จนกระทั่งสารละลายเคลื่อนที่สูงประมาณ 8 เซนติเมตร
หลังจากนั้นนําไปแชในสารละลายซึ่งประกอบดวย เฮกเซน : เบนซีน ในอัตราสวน 1 : 1
(ปริมาตรตอปริมาตร) จนกระทั่งสารละลายเคลื่อนที่สูงประมาณ 10 เซนติเมตร

4. นํา quartz rods ไปอบที่อุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส เปนเวลา 5 นาที แลวนํามาสแกนภายใต
สภาวะเดียวกันกับ blank scan

5. อานผลการวิเคราะหจากโปรแกรม ChromStar light โดยผลการทดลองแสดงในรูป
เปอรเซ็นตของพื้นที่




