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บทที่ 2

วัสดุอุปกรณและวิธีการ

1. วัสดุ
1.1 วัตถุดิบ : กลีเซอรอลดิบที่ไดจากการผลิตไบโอดีเซลของภาควิชาวิศวกรรมเคมี

คณะวิศวกรรมศาสตร   มหาวิทยาลัยสงขลานครินทร   ดังภาพที่ 19 และไขปาลมสเตียรีนจาก
บจก.ชุมพรอุตสาหกรรมน้ํามันปาลม

ภาพที่ 19 กลีเซอรอลดิบที่ไดจากกระบวนการผลิตไบโอดีเซล

1.2 สารเคมี
1.2.1 โซเดียมไฮดรอกไซด
1.2.2 กรดซัลฟวริก
1.2.3 กรดไฮโดรคลอริก
1.2.4 โปตัสเซียมไฮโดรเจนทาเลต
1.2.5 โซเดียมเปอรไอโอเดต
1.2.6 เอธิลีนไกลคอล
1.2.7 โบรโมไทมอลบลูอินดิเคเตอร
1.2.8 ฟนอลฟทาลีนอินดิเคเตอร
1.2.9 ไอโซออกเทน
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1.2.10 กรดบอริก
1.2.11 คอลโรฟอรม
1.2.12 กรดอะซิติก
1.2.13 เบนซิน
1.2.14 ไอโซออกเทน
1.2.14  กลีเซอรอลบริสุทธิ์ 95 เปอรเซ็นต (เกรดการคา)

หมายเหตุ : สารเคมีที่ใชเปนเกรดวิเคราะห ยกเวนกรดไฮโดรคลอริกใชเกรดวิเคราะห
และเกรดการคา

2. อุปกรณ
2.1 ถังปฏิกรณขนาด 10 ลิตร   ดังแสดงในภาพที่ 20 เปนถังสแตนเลส 2 ช้ัน โดยชั้นใน

สําหรับใสสารเพื่อทําปฏิกิริยา   สวนชั้นนอกออกแบบสําหรับการใชน้ําเปนสารหลอเย็นหลังทํา
ปฏิกิริยาสิ้นสุด   และใหความรอนดานลางถังปฏิกรณโดยใชแกสใหความรอน มีตัวดักจับสารที่
ระเหยจากถังปฏิกรณ 2 ตัว ใชน้ําแข็งผสมเกลือใหความเย็น ไดอะแกรมการทํางานดังภาพที่ 21

2.2 เครื่อง Thin-Layer Chromatography/Flame Ionization Detection anzlyzer (TLC/FID)
รุน Iatroscan MK-5 ของ Iatron Laboratories ประเทศญี่ปุน

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

2.4 อางควบคุมอุณหภูมิ
2.5 เครื่องวิเคราะหการกลั่น ตามมาตรฐาน ASTM D86
2.6 เครื่อง Differential Scanning Calorimeter (DSC) รุน DSC7 ของ Perkin Elmer

ประเทศอเมริกา
2.7 Magnetic Stirrer
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ภาพที่ 20 ถังปฏิกรณที่ใชในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

ภาพที่ 21 ไดอะแกรมการทํางานของชุดทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส
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3. วิธีการวิจัย
3.1 สภาวะที่เหมาะสมของการเกิดปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

3.1.1 อุณหภูมิ, เวลาและสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนที่เหมาะสม
ในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส

หลังนํากลีเซอรอลดิบมาวิเคราะหหาเปอรเซ็นตกลีเซอรอล ตาม มอก.336 (ภาค
ผนวก ก) ได 70 เปอรเซ็นต และหาความเปนดางของ NaOH (ในรูป Na2O) ได 2.8 เปอรเซ็นต
(ภาคผนวก ก) ไขปาลมสเตียรีนที่นํามาวิเคราะห หาน้ําหนักโมเลกุลดวยการวิเคราะหคาสปอนิฟ-
เคชั่น (Saponification value) ตามวิธีของ IUPAC (1979) (ภาคผนวก ก) ได 834 กรัม/โมล

เลือกอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยา 180, 200, 230 และ 250 องศาเซลเซียส แตละ
อุณหภูมิเก็บตัวอยางมาวิเคราะหหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวยเครื่อง TLC/FID (ภาคผนวก ก)
ที่เวลา 15, 20, 30, 60 และ 90 นาที   โดยควบคุมสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนที่ 2:1
ความเร็วของใบพัดคงที่ที่ 200 รอบ/นาที และควบคุมความดันที่ 26 – 36 เซนติเมตรปรอท ทํา
ปฏิกิริยากับไขปาลมสเตียรีนโดยไมมีการปรับปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาคือ NaOH ซึ่งเปนสารที่เหลือ
จากการใชเปนตัวเรงปฏิกิริยาในการผลิตไบโอดีเซล   ขั้นตอนการทําปฏิกิริยาดังภาคผนวก ก

หลังจากนั้นทําการเปลี่ยนสัดสวนโมลกลีเซอรอลตอไขปาลมสเตียรีนเปน 2.5 : 1
และ 3 : 1  แตละสัดสวนโมลทําปฏิกิริยาที่อุณหภูมิและเวลาเก็บตัวอยางเหมือนสัดสวนโมล 2 : 1
(ปริมาณสารที่ใชดังภาคผนวก ก)

3.1.2 ปริมาณตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะสมในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส   ทํา
การปรับปริมาณ NaOH เปน 0.05 - 0.2 เปอรเซ็นต เมื่อเทียบกับกลีเซอรอล   ตาม Muniyapa et
al. (1996)  โดยใชกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37 เปอรเซ็นต เพ่ือใหปริมาณของ NaOH ลดลง

3.2 ศึกษาปฏิกิริยายอนกลับของปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส
ทําปฏิกิริยาตามสภาวะที่เหมาะสมที่ไดจากการทดลองที่ 3.1 หลังทําปฏิกิริยา

เสร็จแลว   ปลอยใหสารเย็นตัวลงตามธรรมชาติที่อุณหภูมิหอง   โดยเก็บตัวอยางวิเคราะหหา
ปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID ทุก 30 นาที จนสารมีอุณหภูมิลดลงเหลือ 80 องศา-
เซลเซียส   และทําการเปรียบเทียบกับการใชน้ําเปนสารหลอเย็นเพื่อใหอุณหภูมิลดลงอยางรวด
เร็วจนถึง 80 องศาเซลเซียส
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3.3 ศึกษาการทาํใหโมโนกลีเซอไรดมีความบริสุทธิ์มากขึ้น
ทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิสตามสภาวะที่เหมาะสม นําของผสมที่ผานการทําปฏิกิ-

ริยากลีเซอโรไลซิสมาแยกผลผลิตที่ไดและศึกษาการทําใหโมโนกลีเซอไรดมีความบริสุทธิ์ย่ิงขึ้น
3.3.1 การแยกกลีเซอรอลสวนเกิน
(1) การลางดวยน้ํา
ใชน้ํารอนที่ 90 องศาเซลเซียส ใช Magnetic Stirrer กวนผสมกับสารที่อุณหภูมิ

90 องศาเซลเซียส โดยใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม
(2) การลางดวยหยดน้ํา
ใชหลอดหยดดูดน้ํารอน 90 องศาเซลเซียส หยดลงบนของผสมที่อุณหภูมิ 90

องศาเซลเซียส ใหกระจายทั่วผิวหนาของของผสม   เพ่ือใหน้ําลางกลีเซอรอลสวนเกินออกมา
โดยใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม

(3) การเติมกรดไฮโดรคลอริก
นําตัวอยางของผสมที่ไดจากการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิส   มาทําใหมีอุณหภูมิ

70 องศาเซลเซียส เติมกรดไฮโดรคลอริกเขมขน 37 เปอรเซ็นต ลงไปโดยใชปริมาตร 1 , 2 , 3 และ
4 มิลลิลิตรตอตัวอยางสาร 100 กรัม  แลวกวนผสมดวย Magnetic Stirrer  หลังจากนั้นปลอยให
กลีเซอรอลแยกชั้นลงมาดานลาง ตามแรงโนมถวงโลก นําเฟสกลีเซอรอลไปหาปริมาณกลีเซอรอล
ดวยการไทเตรต (ภาคผนวก ก) เพ่ือคํานวณปริมาณกลีเซอรอลที่สามารถกําจัดออกมาได    และ
นําตัวอยางสารเฟสบนไปวิเคราะหหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID หลังเติมกรด

 (4) การเติมกรดไฮโดรคลอริก 37 เปอรเซ็นต 1 มิลลิลิตรตอสารผสม 100 กรัม
ตามดวยการกลั่นสุญญากาศ

นําตัวอยางสารผสมที่ผานการกําจัดกลีเซอรอลดวยการเติมกรดและดึงกลีเซอ-
รอลเฟสลางออกแลว ไปกลั่นดวยชุดกลั่นสุญญากาศ   ซึ่งไดประยุกตใชเครื่องวิเคราะหการกลั่น
ตามมาตรฐาน ASTM D86 ดังภาพที่ 22 ทําการกลั่นที่ 250 องศาเซลเซียส   ซึ่งเปนอุณหภูมิสูงสุด
ของการกลั่น เนื่องหากใหอุณหภูมิตั้งแต 260 องศาเซลเซียส โมโนกลีเซอไรดจะสลายตัว (Hui,
1996) หาความดันที่เหมาะสมเพื่อกําจัดกลีเซอรอลที่ไมสามารถกําจัดไดหมดดวยการเติมกรด



36

ภาพที่ 22 ชุดกลั่นที่ไดจารการประยุกตเครื่องกล่ัน ASTM D86

   (5) การเติมกรดไฮโดรคลอริก 37 เปอรเซ็นต 1 มิลลิลิตรตอสารผสม 100 กรัม
ตามดวยการลางดวยน้ํารอน

นําเฟสโมโนกลีเซอไรดที่ผานการแยกกลีเซอรอลดวยการเติมกรดมากําจัดกลี-

เซอรอลที่เหลือตอดวยน้ํารอน 90 องศาเซลเซียส กวนผสมกับสารที่ 90 องศาเซลเซียส ดวย
Magnetic Stirrer ใชน้ํา 100 มิลลิลิตรตอสาร 100 กรัม   หลังจากปนจนเขากันดีแลว   ตั้งทิ้งให
เกิดการแยกชั้นระหวางช้ันน้ําและช้ันของสาร นําตัวอยางสารไประเหยน้ําที่ 120 องศาเซลเซียส
แลวนําตัวอยางสารไปหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID พรอมกับไทเตรตหาปริมาณกลี-
เซอรอลที่เหลือ

3.3.2 การเพิ่มความบริสุทธิ์ของโมโนกลีเซอไรด
(1) การตกผลึกสารโดยการควบคุมอุณหภูมิ
นําตัวอยางสารที่ผานการจําจัดกลีเซอรอลดวยขั้นตอนการกําจัดกลีเซอรอลแลว   

ไปวิเคราะหหาอุณหภูมิสารประกอบตางๆ เร่ิมการตกผลึกดวยเครื่อง Differential Scanning
Calorimeter (DSC) นําตัวอยางสารอุนใหมีอุณหภูมิ 70 องศาเซลเซียส เพ่ือทําลาย Nuclei (ชาคริต
และคณะ, 2544)   หลังจากนั้นควบคุมอุณหภูมิที่เร่ิมมีการตกผลึกในอางควบคุมอุณหภูมิเปนเวลา
8 ช่ัวโมง นําสารไปกรองเอาสวนของเหลวออกดวยกระดาษกรองดวยการกรองดวยสุญญากาศและ
การกรองใหของเหลวไหลผานตามแรงโนมถวงของโลก
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(2) การตกผลึกสารโดยใชตัวทําละลาย Isooctane

นําตัวอยาง 20 กรัมละลาย Isooctane 100 มิลลิลิตร  ใหความรอนที่ 70 องศา-
เซลเซียส  โดยใชอุณหภูมิเร่ิมตนการตกผลึกจากการวิเคราะหดวยเครื่อง Differential Scanning
Calorimeter (DSC)  ทําการแกวงในอางควบคุมอุณหภูมิจนสังเกตเห็นผลึกจึงวางสารใหเกิดการ
ตกผลึก 8 ช่ัวโมง  เมื่อเกิดการตกผลึกขึ้นนําสารมากรองดวยกระดาษกรองโดยใชแรงโนมถวงของ
โลก  นําสวนใสที่ไดไปตกผลึกซ้ําที่อุณหภูมิต่ํากวาเดิม 1 องศาเซลเซียส   นําไปกรองผลึกเมื่อ
เวลาการตกผลึกครบ 8 ช่ัวโมงเหมือนเดิม  นําสวนใสไปตกผลึกตอเร่ือยๆ จนการเกิดผลึกเร่ิมไม
เกิดขึ้น   นําผลึกที่ไดแตละอุณหภูมิไปหาปริมาณโมโนกลีเซอไรดดวย TLC/FID   พรอมทั้งหา
เปอรเซ็นต Yield ผลึกที่ไดในแตละอุณหภูมิ

นําผลึกจากอุณหภูมิที่ใหความเขมขนของโมโนกลีเซอไรดสูงและเปอรเซ็นต 
Yield สูง มาตกผลึกซ้ําดวยสภาวะเดิมเพื่อใหความเขมขนของโมโนกลีเซอไรดเพ่ิมขึ้นอีก   พรอม
กับการนําผลึกที่ไดกอนการตกผลึกครั้งที่ 2 และผลึกครั้งที่ 2 ไปวิเคราะหหาวาโมโนกลีเซอไรดที่
ไดมาจากกรดไขมันตัวใดโดยวิเคราะหดวยเครื่อง Gas Chromatography/Mass Spectrometer
(GC/MS)

3.4 ออกแบบถังปฏิกรณยาในระดับอุตสาหกรรมขนาดเล็ก
3.4.1 ออกแบบถังปฏิกรณในการทําปฏิกิริยากลีเซอโรไลซิสในระดับอุตสาหกรรม

ขนาดเล็กซึ่งมีกําลังการผลิตวันละ 0.1 ตันกลีเซอรอลดิบ


