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ภาคผนวก ข. การเตรียมตัวอยางดินตะกอนและวิธีการวิเคราะหคุณภาพน้ําเสียและน้ําทิ้ง
1. การเตรียมตัวอยางดินตะกอน

ข้ันตอนการเตรียมตัวอยางดินตะกอน
- ตากตัวอยางใหแหงที่อุณหภูมิหอง
- บดตัวอยางที่แหงใหละเอียดอยางระมัดระวังไมใหปริมาณของตะกอนเปลี่ยนไป
- ชั่งตัวอยางใหได 10 กรัมเติมกรดไฮโดรคลอริก 0.5 นอรมัล 100 มล. แลวปดฝาใหแนน
- เขยาตัวอยาง 16 ชั่วโมงที่อุณหภูมิหอง
- นําสารละลายที่ไดไปวิเคราะหคาตางๆตอไป

2. ลักษณะสมบัติของน้ําเสียที่สําคัญในการตรวจวิเคราะห
2.1 ซีโอดี (Chemical Oxygen Demand)

 การวิเคราะหหาคา COD (Chemical Oxygen Demand) เปนการวิเคราะหปริมาณความ
ตองการออกซิเจนเพื่อใชในการยอยสลายสารอินทรียที่มีอยูในน้ําเสีย การยอยวิธีนี้แตกตางจาก
การยอยทาง BOD คือในการวิเคราะห BOD ตัวที่จะเปนตัวยอยของเสียหรือสารอินทรียในน้ําคือ
แบคทีเรียแตในการวิเคราะห COD ตัวที่ทําการยอยคือสารเคมีซึ่งมีอํานาจในการออกซิไดซสูง เติม
กรดซัลฟูริกเขมขน เพื่อใหสารละลายมีสภาพเปนกรดคือ การยอยสารหรือตมสาร ไอของสารที่
ระเหยออกมาจะถูกทําใหควบแนนตกกลับลงไปในภาชนะที่บรรจุ ไมระเหยออกไปภายนอก
ซีโอดีโดยวิธีรีฟลักซแบบเปด (Open Reflux Method)

สารอินทรียสวนใหญจะถูกออกซิไดซ โดยสารละลายผสมของ Chromic และ Sulfuric acid ที่
ตมเดือด ตัวอยางจะถูกรีฟลักซ ในสารละลายกรดแกที่รูปริมาณของ Potassium dichromate
(K2Cr2O7) หลังจากยอยสลายแลวทําการรีดิวซ K2Cr2O7 ที่ถูกใชไป แลวจึงนํามาคํานวณหาสาร
อินทรียที่ถูกออกซิไดซ โดยเปรียบเทียบกับปริมาณออกซิเจน
เครื่องมือและอุปกรณ
1. ชุดเครื่องมือการกลั่นแบบไหลกลับคืน (Reflux apparatus) ประกอบดวยขวดรูปกรวยที่มีคอ

ทําดวยแกวขนาด 20/40 ปริมาตร 500 หรือ 250 มล. และ Condenser 300-mm jacket liebig
ที่มีขอตอขนาด 20/40

2. เตาใหความรอน (Hot plate) ที่มีกําลังอยางนอย 1.4 W/cm2

รีเอเจนต
1. Standard potassium dichromate solution 0.25 N : ละลาย 12.259 กรัม K2Cr2O7 (อบแหง

ที่ 103°C เปนเวลา 2 ชั่วโมง) ในน้ํากลั่นแลวเติมน้ําจนครบ 1 ลิตร
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2. Silver sulfate, Ag2SO4 เปนผลึกหรือผง
3. Sulfuric acid, H2SO4 conc.
4. Sulfuric acid reagent : เติม Ag2SO4 ลงใน conc. H2SO4 ในอัตราสวน 22 กรัม Ag2SO4 ตอ

conc. H2SO4 4 กิโลกรัม ทิ้งไว 1-2 วัน เพื่อให Ag2SO4 ละลาย
5. Ferroin indicator solution: ละลาย 1.485 กรัม 1,10-Phenanthroline Monohydrate และ

0.695 กรัม FeSO4.7H2O ในน้ํากลั่นและเจือจางเปน 100 มล.
6. Standard ferrous ammonium sulfate, 0.25: ละลาย 98 กรัม (Fe (NH4)2(SO4)2.6H2O) ใน

น้ํากลั่น เติม 20 มล. Conc. H2SO4 ทิ้งไวใหเย็นแลวเจือจางเปน 1 ลิตร Standardize สาร
ละลายนี้กอนใชดวยสารละลาย K2Cr2O7 มาตรฐาน 10 มล. เติม Conc. H2SO4 30 มล. ทําให
เย็น   ไตเตรทดวย FAS โดยใช  Ferroin Indicator Solution 2-3 หยด

Normality of FAS solution (M)
=  Volume 0.25 N Potassium Dichromate Solution titrated, ml × 0.25
  Volume FAS used in titration, ml

7. Mercuric Sulfate : HgSO4 ผลึกหรือผง
วิธีการวิเคราะห
1. ชั่งเมอรคิวรีซัลเฟต (HgSO4) ประมาณ 0.4 กรัม ใสลงในขวดกลั่น
2. ปเปตตัวอยางน้ําใสลงไป 20 มล.(หรือสวนที่เจือจางเปน 20 มล.)
3. ปเปตสารละลายโปตัสเซียมไดโครเมตปริมาตร 10 มล. ใสลูกแกว เพื่อชวยใหการเดือดสมบูรณ
4. นําขวดสารที่เตรียมไว ตอเขากับคอนเดนเซอรของอุปกรณรีฟลักซแลวเปดน้ําหลอเย็น ปองกัน

ไมใหสารที่ตมระเหยออกไปได
5. คอยๆ เติมกรดซัลฟูริกเขมขน ซึ่งมีซิลเวอรซัลเฟตอยู (Ag2SO4) แลวลงไป 30 มล. โดยเติมผาน

คอนเดนเซอร ขณะเติมคอยๆ เทลงไปทีละนอยๆเพื่อไมใหเกิดความรอนจัด ในขณะเทกรด
6. เปดเตาใหความรอน ตมสารจนเดือดติดตอกันเปนเวลา 2 ชม.
7. เมื่อครบกําหนดเวลา ปดเตาปลอยไวใหเย็น ใชน้ํากลั่นฉีดลางคอนเดนเซอร เพื่อใหสารที่คาง

อยูในคอนเดนเซอรลงไปในขวดน้ํากลั่น
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8. เจือจางดวยน้ํากลั่น ใหไดปริมาตร 140 มล. หยดอินดิเคเตอร 2-3 หยด นําไปไตเตรทดวยสาร
ละลายมาตรฐานแอมโมเนียมเฟอรัสซัลเฟต จนกระทั่งจุดยุติเปลี่ยนจากสีเขียวแกมฟาเปนสีน้ํา
ตาลแดง

9. การทําแบลงค (Blank) ทําไปพรอมๆกับน้ําตัวอยางโดยใชสารเคมีเชนเดียวกับการวิเคราะหตัว
อยางแตกตางกันตรงที่ใชน้ํากลั่นแทนน้ําตัวอยาง

การคํานวณหาคา COD
COD (mg/L) = (a-b) × C × 8000

     มล.น้ําตัวอยาง

a =  มล.ของสารละลายแอมโมเนียมเฟอรัสซัลเฟตที่ใชกับ Blank
b =  มล.ของสารละลายแอมโมเนียมเฟอรัสซัลเฟตที่ใชกับตัวอยาง
C = ความเขมขนของสารละลายแอมโมเนียมเฟอรัสซัลเฟต 0.1 mol/L

2.2 ซัลเฟต (Sulfate)
นิยมใชวิธี Turbidimetric เพราะเปนวิธีที่งายสะดวกรวดเร็วและสามารถหาซัลเฟต ปริมาณ

ตํ่าๆไดดี (วัดซัลเฟตชวง 1 ถึง 40 มิลลิกรัม/ลิตร) ถาซัลเฟตมีปริมาณสูงสามารถวิเคราะหไดโดย
การเจือจางตัวอยางดวยน้ํา
หลักการ

BaSO4 จะตกตะกอนและอยูในรูปคอลลอยด ซึ่งทําไดโดยการเติม BaCl2 ใน acid medium
(HCl) ซึ่งมี glycerol อยู วัดแอบซอฟแบนซ (Absorbance) ของ BaSO4 suspension โดยใช
Spectrophotometer วิธีนี้ตองทํา Calibration Curve เพื่ออานคาซัลเฟตของตัวอยางเปนวิธีที่ไว
และใชกันมาก โดยเฉพาะกับตัวอยางที่มีซัลเฟตนอย สําหรับปริมาณซัลเฟตที่มากกวา 40
มิลลิกรัมตอลิตร อาจใชวิธีนี้ไดโดยใชตัวอยางใหนอยลงแลวเติมน้ํากลั่นจนไดปริมาตร100 มล. ใน
การทําทุกครั้งๆ ควรทํา Standard ควบคูไปดวย วิธีนี้สามารถหาซัลเฟตไดนอยถึง 1 มิลลิกรัมตอ
ลิตร
เครื่องมือและอุปกรณ
1. เครื่องกวนสารละลายแบบแมเหล็ก (Magnetic Stirrer) แทงกวนสารละลายแบบแมเหล็ก

(Magnetic bar)
2. เครื่อง Spectrophotometer ที่ 420 นาโนเมตร และ light path 4-5 เซนติเมตร
3. นาฬิกาจับเวลา (Stop-Watch)
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4. ชอนตวงที่มีความจุ 0.2-0.3 มิลลิลิตร
รีเอเจนต
1. เตรียม Conditioning reagent โดยการผสมกลีเซอรอล 50 มิลลิลิตร กับสารละลายที่ประกอบ

ดวยกรดเกลือเขมขน 30 มิลลิลิตร น้ํากลั่น 300 มิลลิลิตร 95 %เอธิลอัลกอฮอล 100 มิลลิลิตร
และโซเดียมคลอไรด 75 กรัม

2. BaCl2 crystal 23-30 mesh
3. เตรียมสารละลายมาตรฐานซัลเฟต โดยการละลาย Na2SO4 (Anhydrous) 147.9 มิลลิกรัม ใน

น้ํากลั่นจนไดปริมาตร 1000 มิลลิลิตร หรือโดยการนํากรดกํามะถัน 0.02 นอรมัล มา 10.41
มิลลิลิตร เติมน้ํากลั่นจนไดปริมาตร 100 มิลลิลิตร (1 มิลลิลิตร = 100 ไมโครกรัมซัลเฟต =
100 มิลลิลิตรซัลเฟต/ลิตร = 100 ppm)

วิธีการวิเคราะห
1. การเกิดความขุนของแบเรียมซัลเฟต (Formation of BaSO4  Turbidity)

เติมตัวอยาง 100 มิลลิลิตร ใสขวดรูปกรวยขนาด 250 มิลลิลิตร เติม Conditioning 5 มิลลิลิตร
ผสมใหเขากัน โดยใชเครื่องกวนสารแมเหล็กและแทงกวนสารแมเหล็กคนชา คอยๆเติม BaCl2
crystal 1 ชอน จับเวลาพอได 1 นาที ใหหยุดคนทันที
2. การวัดความขุนของแบเรียมซัลเฟต (Measurement of BaSO4 Turbidity)

เทสารละลายจากขอ 1 ลงใน absorption cell ของ spectrophotometer วัดคาความขุนทุกๆ
30 วินาที 420 นาโนเมตร เปนเวลา 4 นาที ทั้งนี้เพราะ maximum turbidity จะเกิดขึ้นที่ 2 นาที
และจะอยูตัวไปถึง 10 นาที ใหเอาคาที่อานไดมากที่สุดภายใน 4 นาที
3. การเตรียมกราฟมาตรฐาน (Preparation of calibration curve)

เตรียมสารละลายมาตรฐานซัลเฟตที่มีความเขมขน 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40 มิลลิกรัม
ตอลิตร (ถามากกวา 40 มิลลิกรัมตอลิตร ความแนนอนของวิธีนี้จะลดลง) โดยการปเปต 0, 5, 10,
15, 20, 25, 30, 35, 40 มิลลิลิตร ของสารละลายมาตรฐานซัลเฟตที่เตรียมไวใสในขวดรูปกรวย
แลวเติมน้ําจนไดปริมาตรแตละขวดเปน 100 มิลลิลิตร และทําทุกอยางเหมือนตัวอยาง
4. การทํา Correction สําหรับตัวอยางน้ําที่มีสีหรือความขุน (Correction of sample color and

turbidity)
โดยการทํา  Blank เหมือนตัวอยางแตไมตองเติม BaCl2
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2.3 สี (Color)
สีของตัวอยางน้ําเสียจะมีลักษณะที่บงบอกถึงลักษณะประจําตัวไดดี ถาตัวอยางน้ําที่เก็บมามี

สีเขม ผูวิเคราะหจะตองระวังมากในเรื่องการวิเคราะหพารามิเตอรอ่ืนๆ สวนมากน้ําจากโรงงานที่มี
สีคล้ําจะมีความสกปรกมากหรือมีอินทรียสารมากดวย แตหากตัวอยางที่เก็บมาเปนน้ําจากแหลง
น้ําธรรมชาติซึ่งไมมีการปนเปอนจากโรงงานอุตสาหกรรมและมีสี สีของน้ํานั้นเกิดจากการยอย
สลายของสารอินทรียในซากพืช ซากสัตวในดิน หรือเกิดจากแรธาตุในดิน เชน สีเกิดจากเหล็ก จะมี
สีเหลือง บางครั้งสีอาจเกิดสารแขวนลอยก็ได
ดังนั้นการวัดสีจึงแบงไดเปน 2 ชนิดคือ
1. สีจริง (true color) เกิดจากการยอยสลายของพืชและสารอินทรียในดิน
2. สีปรากฎ (apparent color) เกิดจากสารแขวนลอย
อุปกรณ
1. สเปคโตรโฟโตมิเตอร (spectrophotometer) ที่ความยาวคลื่น 500 นาโนเมตร (nm)
รีเอเจนต
1. สารละลายมาตรฐานคลอโรแพลทติเนทเตรียม โดยละลายโปตัสเซียมคลอโรแพลทติเนท

(potassium chloroplatinate, K2PtCl6) 1.246 กรัม และโคบอลตัสคลอไรด (cobaltous
chloride, CoCl2.6H2O) 1 กรัม ในน้ํากลั่นซึ่งเติมกรดไฮโดรคลอริกเขมขน (conc. HCl) 100
มล. คนใหสารละลายจนหมด คอยๆเทใสขวดวัดปริมาตรขนาด 1 ลิตร ลางสารละลายที่ติด
คางอยูเทใสลงไปหลายๆครั้ง แลวเจือจางจนปริมาตรครบ 1 ลิตร สารละลายที่เตรียมไดนี้ จะมี
ความเขมขนของสีเทากับ 500 หนวยสี (color unit) นําสารละลายที่เตรียมไดนี้ไปเตรียมสาร
ละลายความเขมขนของหนวยสีตางๆ ดังตารางที่ 2
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ตาราง 70  คาสีของสารละลายมาตรฐานที่ความเขมขนตางๆ

ลบ.ซม.ของสารละลายมาตรฐานเจือจางเปน 
50 ลบ.ซม.ดวยน้ํากลั่น

คาของสีในหนวยของ Co-Pt-Unit

0.0 0
0.5 5
1.0 10
1.5 15
2.0 20
2.5 25
3.0 30
3.5 35
4.0 40
4.5 45
5.0 50
5.5 55
6.0 60
6.5 65

วิธีการวิเคราะห
1. นําสารละลายมาตรฐานที่เตรียมไวตามตารางมาวัดคาการดูดกลืนแสง (absorbency) แลวนํา

คาที่วัดไดไปพลอตกราฟระหวางคาของหนวยสี และคาการดูดกลืนแสงที่วัดได
2. นําตัวอยางน้ําที่จะทําการวัดคาสีมาทําการแยกโดยใชแรงเหวี่ยง เพื่อใหของแข็งที่แขวนลอยอยู

ตกตะกอน นําไปวัดคาสีอานคาเปนคาการดูดกลืนแสงที่วัดไดจะเปนสีจริงมิใชสีปรากฎ
3. นําคาการดูดกลืนแสงที่อานไดจากเครื่องวัด ไปพลอตกราฟหาความสัมพันธระหวางคาของสี

และคาการดูดกลืนแสงถาตัวอยางที่นํามาวัดคาดูดกลืนแสง มีคาสูงเกินกวาคามาตรฐานที่
เตรียมไวใหทําการเจือจางตัวอยางน้ําใหอยูในชวงที่เตรียมไวกอน แลวนําผลที่วัดไดคูณดวย
เทาของการเจือจาง หรืออาจจะใชสูตร

หนวยสี Color Units 
V
50A×

=    A    = คาการดูดกลืนแสงที่อานได
   V    = ปริมาตรของตัวอยางน้ําทิ้งที่นํามาเจือจาง
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2.4 การวิเคราะหหาปริมาณของโลหะดวยอะตอมมิคแอบซอฟชั่นสเปคโตรโฟโตเมตตรี
การวิเคราะหหาปริมาณแคลเซียม (Calcium)
เครื่องมือและอุปกรณ
1. อะตอมมิคแอบซอฟชั่นสเปคโตรโฟโตเมตตรีพรอมดวยอุปกรณ
2. หัวเตาที่ชองสามชอง (Three-Slot-Burner head) ถาไมมีหัวเตาชนิดนี้อาจใชหัวเตาที่มีชอง

เดียว
รีเอเจนต
1. อากาศ โดยใชเครื่องอัดอากาศ อากาศที่ใชตองสะอาดและแหงทําใหโดยการผานเครื่องกรองที่

เหมาะสม
2. แกสอะเซทิลีน ใชชนิดมาตรฐานการคาที่บรรจุในทอ ควรหยุดใชเมื่อความดันในถังลดลงถึง 7

กก./ตร.ซม. หรือ 100 psig เพื่อปองกันมิใหแอซีโตนออกมาดวย
3. สารละลายแคลเซียม ชั่งแคลเซียมคารบอเนต (CaCO3) 630 มก. ละลายในกรดไฮโดรคลอริก

(1+5) 50 ลบ.ซม. บางครั้งจําเปนตองตมสารละลายใหเดือดชาๆเพื่อใหไดสารละลายใส ทําให
เย็นและเติมน้ํากลั่นจนครบ 1 ลิตร

4. น้ํากลั่นดีไอออนไนซ (Deionized distilled water)
5. กรดไฮโดรคลอริกเขมขน
6. สารละลายแลนทานัม (Lanthanum solution) ละลายแลนทานัมออกไซด (La2O3) 58.65 กรัม

ในกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 250 มล. โดยคอยๆเติมจนกระทั่งแลนทานัมออกไซดละลายหมด
แลวเติมน้ํากลั่นจนครบ 1 ลิตร

7. สารละลายมาตรฐานแคลเซียม เติมน้ํา 50 มล. ลงในแคลเซียมคารบอเนต 2.497 กรัม แลว
เติมกรดไฮโดรคลอริกเขมขนทีละหยดเพื่อใชกรดไฮโดรคลอริกนอยที่สุดและทําปฏิกิริยา
สมบูรณ เติมน้ํากลั่นจนครบ 1,000 มล.(1 มล. = 1 มก.Ca)

การสรางกราฟมาตรฐาน
1. เลือกสารมาตรฐานแคลเซียมที่ความเขมขนตางๆแลววัดคาแอบซอฟแบนซ
2. สําหรับการเตรียมสารละลายมาตรฐานแคลเซียม ใหผสมสารละลายแลนทานัม 10 มล. ในสาร

ละลายมาตรฐาน 100 มล.
3. การสรางกราฟมาตรฐานแคลเซียมคิดจากความเขมขนเดิมของสารละลายมาตรฐาน กอนเจือ

จางดวยสารละลายแลนทานัม
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การวิเคราะหสารตัวอยาง
1. การหาปริมาณแคลเซียมใหผสมและเจือจางสารละลายตัวอยาง 100 มล.ดวยสารละลาย

แลนทานัม 10 มล.
2. วัดคาแอบซอฟแบนซดวยเครื่อง AAS

2.5 การวิเคราะหหาปริมาณเหล็ก (Iron)
เครื่องมือและอุปกรณ

เหมือนกับการวิเคราะหหาปริมาณแคลเซียม
รีเอเจนต
1. อากาศ และแกสอะเซทิลีน ใชเหมือนกับการวิเคราะหหาปริมาณแคลเซียม
2. สารละลายเหล็ก เติมกรดซัลฟูริกเขมขน 20 มล. ลงในน้ํากลั่น 50 มล. อยางชาๆแลวนําไปใช

ละลายเฟอรัสแอมโมเนียมซัลเฟต (Ferrous Ammonium Sulfate,Fe(NH4)2(SO4)2.6H2O)
จํานวน 1.404 กรัม เติมโปแตสเซียมเปอรแมงกาเนต (KMnO4) 0.1 นอรมัล ทีละหยดจน
กระทั่งเกิดสีชมพูออนๆ เติมน้ํากลั่นจนได 1 ลิตร แลวเขยาใหเขากัน

สารละลายนี้ 1.00 มล. = Fe 200 ไมโครกรัม
3. น้ํากลั่นดีไอออนไนซ (Deionized distilled water)
4. สารละลายมาตรฐานเหล็ก ปเปตสารละลายเหล็ก(จากหัวขอ 2)  5 มล. ลงในขวดวัดปริมาตร

ขนาด 1 ลิตร เจือจางดวยน้ํากลั่นจนครบปริมาตร
สารละลายนี้ 1.00 มล. = Fe 1.00 ไมโครกรัม

การสรางกราฟมาตรฐาน
1. เลือกสารมาตรฐานเหล็กที่ความเขมขนตางๆแลววัดคาแอบซอฟแบนซ
การวิเคราะหสารตัวอยาง
1. วัดคาแอบซอฟแบนซดวยเครื่อง AAS




