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3. การทดลอง 

3.1 การสังเคราะห์ซีโอไลต์ SUZ-4 จากเถ้าแกลบ 
 

ทําการสงัเคราะห์ SUZ-4 โดยมีสดัส่วน คือ 3.98K2O:Al2O3:21.22SiO2:1.30TEA2O:1,202 H2O 

(Worathanakul and Kongkachuichay, 2008) โดยใช้เตตระเอททิลแอมโมเนียมไฮดรอกไซด์ (TEAOH, 35 

wt.%, Aldrich) เป็นสารก่อโครงสร้าง (Structure directing agent) ซิลิกาโซล (LUDOX AS-40, 40 wt.%, 

Aldrich) และเถ้าแกลบเป็นแหล่งของซิลิกา  โพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ (KOH, 85 wt.%, Carlo Erba) เป็น

แหล่งของไอออนโพแทสเซียม และผงอลูมินมั (Al, 99.7 wt.%, Hi Media) เป็นแหล่งของอะลูมินมั  การ

สงัเคราะห์เร่ิมจากการเตรียมสารละลายโพแทสเซียมอะลูมิเนตโดยนําโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์ 10.6 กรัม

ละลายในนํา้กลัน่ 206 กรัม แล้วคอ่ยๆเติมผงอลมูินมั 0.76 กรัม ให้ละลายโดยใช้เคร่ืองกวนแบบแท่งแม่เหล็ก

ต่อเน่ืองเป็นระยะเวลา 24 ชั่วโมง  เตรียมซิลิกาเจลท่ีอตัราส่วนโดยโมลของเถ้าแกลบต่อซิลิกาโซลเท่ากับ 

50:50 (Amarin and Paisan, 2009) ใช้ซิกาโซล 22.5 กรัม แกลบ 9 กรัม ผสมกบั TEAOH 15.44 กรัม แล้ว

เตมินํา้กลัน่ 47 กรัม กวนสารละลายตอ่เน่ืองเป็นระยะเวลา 2 ชัว่โมง  แล้วนําสารละลายทัง้สองมาผสมกนัและ

กวนตอ่อีก 3 ชัว่โมง จากนัน้นําไปใส่ในเคร่ืองปฏิกรณ์ความดนั (PARR รุ่น 4843) เป็นระยะเวลา 4 วนั  กรอง

แยกสารผลิตภณัฑ์ท่ีได้ไปล้างด้วยนํา้กลัน่จนมีคา่ pH ประมาณ 7  จากนัน้นําไปอบท่ีอณุหภูมิ 120 oCเป็น

ระยะเวลา 3 ชัว่โมง  แล้วเผาท่ีอณุหภูมิ 550 oC เป็นระยะเวลา 4 ชัว่โมงเพ่ือกําจดั TEAOH ท่ีเหลือ  ตรวจสอบ

ชนิดโครงสร้างผลกึด้วยเคร่ืองเอกซ์เรย์ดฟิแฟรกชนั (X-Ray Diffraction (XRD), Phillips รุ่น PW1830/40) 

 

3.2 การเตรียมตัวรองรับมัลไลต์ 
 

ตวัรองรับท่ีใช้เป็นท่อมลัไลต์ (Mullite, Techno Asset Co. Ltd.) มีขนาดเส้นผ่านศนูย์กลางภายนอก 

15 มิลลิเมตร หนา 2 มิลลิเมตร มีความพรุนปรากฏ (Apparent porosity) 30 %  นําท่อมลัไลต์ไปตดัให้ได้

ความยาว 4 เซนติเมตรด้วยเคร่ืองตดัแบบ Low speed diamond saw (Buehler)  แล้วนําไปล้างด้วยเคร่ือง

ล้างความถ่ีสงู (Ultrasonic cleaner)  เป็นระยะเวลา 4 ชัว่โมง ตอ่ด้วยการเผาท่ีอณุหภูมิ 550 oCเป็นระยะเวลา 

1 ชัว่โมง 

 

3.3 การเตรียมเมมเบรนซีโอไลต์ SUZ-4 
 

ในงานวิจยัชิน้นีไ้ด้ใช้พอลิเอมีน (ATC4150, Elka Chemicals) มาช่วยในการสงัเคราะห์เมมเบรนซี

โอไลต์ SUZ-4  จากการวดัค่า Zeta potential ของสารละลายพอลิเอมีน 4 wt.% ด้วยเคร่ือง Zetasizer 

(Malvern Instrument รุ่น 3000 HAS) ได้ผลดงัแสดงในรูปท่ี 5  พบว่าสารละลายพอลิเอมีนให้ค่า Zeta 

potential เป็นบวกในทกุคา่ pH ท่ีวดั (pH 2-14)  โดยท่ีสารละลายพอลิเอมีน 4 wt.% จะมีคา่ pH ตัง้ต้นเท่ากบั 

3.85 และมีคา่ Zeta potential เท่ากบั +20.2 mV  ในขณะท่ีท่ี pH 3.85 ซีโอไลต์ SUZ-4 และมลัไลต์ มีค่า 

Zeta potential เท่ากบั -29.2 และ -7.7 ตามลําดบั (Worathanakul and Kongkachuichay, 2008)  ดงันัน้
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การเคลือบพอลิเอมีนบนท่อมลัไลต์ก่อนนําไปเคลือบซีโอไลต์ SUZ-4 จะทําให้ผิวของมลัไลต์มีประจไุฟฟ้าเป็น

บวก  ซึ่งตรงกนัข้ามกับประจุบนผิวของอนุภาค SUZ-4  ส่งผลให้การยึดเกาะระหว่างตวัรองรับมลัไลต์ และ 

SUZ-4 ดีขึน้  
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รูปท่ี 5 คา่ Zeta potential ของสารละลายพอลิเอมีน 

 

การทําเมมเบรน SUZ-4 เร่ิมจากเตรียมสารละลายพอลิเอมีนโดยใช้นํา้ท่ีมีประจุต่ํา (Deionized 

water) เป็นตวัทําละลาย  นําตวัรองรับมัลไลต์ไปเคลือบสารละลายพอลิเอมีนด้วยวิธีการจุ่มเคลือบ (Dip 

coating) เป็นระยะเวลา 24 ชัว่โมง และนําไปอบแห้งท่ีอณุหภูมิ 104 oCเป็นระยะเวลา 24 ชัว่โมง จากนัน้นําซี

โอไลต์ SUZ-4 ท่ีสงัเคราะห์ได้ มาแขวนลอยในนํา้ให้อยู่ในรูปคอลลอยด์  ซึ่งประกอบด้วย ซิลิกาโซล 1 wt.% 

ทําหน้าท่ีเป็นตวัประสานระหว่าง SUZ-4 กบัมลัไลต์  เมทิลเอสเตอร์ซลัโฟเนต (88 wt.%, Dallefpra SpA) 0.4 

wt.% ทําหน้าท่ีเป็นสารลดแรงตงึผิว (ช่วยให้อนภุาค SUZ-4 แขวนลอยอยู่ในนํา้ได้ดี)  และซีโอไลต์ SUZ-4 ท่ี

สงัเคราะห์ได้จํานวน 5 wt.%  กวนตอ่เน่ืองเป็นระยะเวลา 15 นาที  แล้วนําท่อมลัไลต์มาหมนุในสารละลาย

คอลลอยด์ด้วยอตัราเร็ว 60 รอบตอ่นาที (ปิดปลายทัง้สองด้านด้วยจกุยาง) ท่ีระยะเวลาตา่งๆ  จากนัน้ป่ันต่อ

ในอากาศด้วยอตัราเร็ว 60 รอบตอ่นาที เป็นระยะเวลา 10 นาที เพ่ือให้ได้ชัน้เมมเบรนท่ีมีความหนาสม่ําเสมอ  

นําไปอบแห้งท่ีอณุหภูมิ 120 oCเป็นเวลา 12 ชัว่โมง  ตอ่ด้วยการเผาท่ีอณุหภูมิ 550 oCนาน 4 ชัว่โมง  เพ่ือให้ซี

โอไลต์ยดึตดิกบัตวัรองรับได้ดีย่ิงขึน้ 

 ในกรณีท่ีต้องการเคลือบเมมเบรนซีโอไลต์ SUZ-4 มากกว่า 1 ครัง้  ทําโดยนําท่อมลัไลต์ท่ีผ่านการ

เคลือบ SUZ-4 แล้ว  มาผ่านขัน้ตอนการเคลือบสารละลายพอลิเอมีนซํา้ จนถึงขัน้ตอนสุดท้าย คือ เผาท่ี 

550 oC 

3.4  การเตรียมเมมเบรนตัวเร่งปฏิกิริยา Cu/SUZ-4 

 นําท่อท่ีเคลือบเมมเบรน SUZ-4 แล้วจากขัน้ตอน 3.3 มา load Cu โดยใช้ Cu(NO3)2 เป็น precursor 

ด้วยเทคนิค Incipient Wetness Impregnation ให้มีปริมาณ Cu 5.5 wt.%  คลัไซน์ท่ี 550 °C 

3.5  ศึกษาทดสอบความสามารถในการแยกก๊าซของเมมเบรน 
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ทดสอบการแพร่ผ่านของก๊าซไนโตรเจนออกไซด์ (NO) ก๊าซไนโตรเจน (N2) ก๊าซคาร์บอนมอนอกไซด์ 

(CO) ก๊าซออกซิเจน (O2) และก๊าซไฮโดรเจน (H2) ซึ่งจะแบง่การทดสอบออกเป็น 2ช่วง ในช่วงท่ี1 จะเป็นการ

ทดสอบการแยกก๊าซเด่ียว และในชว่งท่ี 2 จะเป็นการแยกก๊าซผสม โดยการทดสอบผ่านทางเคร่ืองปฏิกรณ์เมม

เบรนซึ่งจัดทําขึน้โดยเฉพาะ ทําจาก stainless steel ข้างในเป็นตวัยึดเพ่ือรองรับการใส่เมมเบรนซีโอไลต์ 

Cu/SUZ-4 และใช้ประเก็นชนิดเทฟลอน และกราไฟต์ จากนัน้นําก๊าซไปวิเคราะห์ผ่านชดุเคร่ืองวิเคราะห์ก๊าซ

โครมาโตกราฟฟี (8Gas chromatography) 

3.5.1 ทดสอบการแยกก๊าซเด่ียว 

ทดสอบการแพร่ผา่นของก๊าซแตล่ะประเภทโดยการใช้ก๊าซทัง้หมด 5 ประเภท ได้แก่ก๊าซไนโตรเจน

ออกไซด์ (NO) ก๊าซไนโตรเจน (N2) ก๊าซคาร์บอนมอนอกไซด์ (CO) ก๊าซออกซิเจน (O2) และก๊าซไฮโดรเจน 

(H2)  ทําการทดลองตามลําดบัขัน้ ดงันี ้

 1. นําเคร่ืองปฏิกรณ์เมมเบรน ใส่ในชดุเคร่ืองมือวดัการแพร่ของก๊าซเด่ียวและก๊าซผสมผ่านเมมเบรน 

(รูปท่ี 6) โดยควบคมุอตัราการไหลและความดนัขาเข้าของก๊าซ โดยให้อตัราการไหลเท่ากบั 30 มิลลิลิตร/นาที 

และความดนัขาเข้าเทา่กบั 2 bar ทําการทดสอบท่ีอณุหภูมิ 30, 60, 90, 120 และ 150 oC โดยกําหนดให้ความ

ดนัขาออกเป็นความดนับรรยากาศ จากนัน้วดัอตัราการไหลออกของก๊าซโดยใช้ Bubble Flow   

 2. คํานวณหาคา่การแพร่ผา่น (Permeance, Pi) จากสมการ (7) 
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  Pi  = คา่การแพร่ผา่น 

  N i = อตัราการไหลของก๊าซ (mol/s) 

  ∆Pi  = ความแตกตา่งของความดนั (Pa) 

  A  = พืน้ท่ีผิวของเมมเบรน (m2) 

 

 

รูปท่ี 6  แผนภาพกระบวนการแยกก๊าซ 
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3.5.2  ทดสอบการแยกก๊าซผสม 

  ทดสอบการแพร่ผ่านของก๊าซแตล่ะคู ่คือ H2/ NO, H2/ N2, H2/ O2, CO/ NO, CO/ N2 และ CO/ O2 

ทําเหมือนขัน้ตอน 3.4.1 โดยการควบคมุอตัราการไหลขาเข้าของก๊าซคูใ่ห้มีคา่เท่ากบั 30 มิลลิลิตร/นาที ให้ก๊าซ

คูแ่ตล่ะชนิดมีอตัราส่วนขาเข้า 1:1  วดัอตัราการไหลออกของก๊าซโดยใช้ Bubble Flow และนําก๊าซท่ีแพร่ผ่าน

จากเมมเบรนซีโอไลต์ไปวิเคราะห์ด้วยเคร่ืองวิเคราะห์ก๊าซโครมาโตกราฟฟี ( 8Gas chromatography) เพ่ือหา

อตัราสว่นของก๊าซผสมขาออก  นําไปคํานวณหาคา่ การแพร่ผ่าน (Pi) จากสมการ (7) และหาคา่แฟกเตอร์การ

แพร่ผา่นของก๊าซ (α ij) จากสมการ (8) 
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  α ij  = แฟกเตอร์การแพร่ผา่น  

Pi = คา่การแพร่ผา่นของก๊าซชนิด i 

Pj = คา่การแพร่ผา่นของก๊าซชนิด j 

 

3.6  การทาํปฏิกิริยา NOx Reduction 
 

 ทดสอบการทําปฏิกิริยา NOx Reduction ด้วยชดุปฏิกรณ์เมมเบรนท่ีสร้างขึน้  ควบคมุอตัราการไหล

ของก๊าซด้วย electronic mass flow controllers และ fixed valves  ให้ความร้อนกบัเคร่ืองปฏิกรณ์โดยเตาเผา 

Tube Furnace (รุ่น 2416 EUROTHERM บริษัท VECSTAR) โดยก่อนทําปฏิกิริยาตวัเร่งเมมเบรนจะถกูรีดวิซ์

เพ่ือเปลียน CuO ให้เป็น Cu ด้วยการป้อน H2 ท่ี 400 °C เป็นเวลา 1 ชัว่โมง  จากนัน้ลดอณุหภมูิลงเหลือ 350 

°C ซึง่พบวา่เป็นอณุหภมูิท่ีให้ผลดีท่ีสดุในการรีดิวซ์ NO จากการใช้ Packed Bed Reactor (โครงการวิจยัปี 

2553)  แล้วจงึป้อนก๊าซตัง้ต้นประกอบด้วย ก๊าซไนตริกออกไซด์ (NO) ร้อยละ 0.02 โดยปริมาตร (ความเข้มข้น

ในถงับรรจ ุ1000 ppm)  ก๊าซออกซิเจนร้อยละ 8 โดยปริมาตร ก๊าซไฮโดรเจนร้อยละ 12 โดยปริมาตร และก๊าซ

ฮีเลียมร้อยละ 79.98 โดยปริมาตร อตัราการไหลรวมของก๊าซพิษจําลองเท่ากบั 50 มิลลิลิตรตอ่นาที  ความดนั

ตกคร่อมเมมเบรน 1 atm (1.01325x105 Pa) ทําการวดัปริมาณความเข้มข้นของก๊าซไนตริกออกไซด์ของก่อน

ทําปฏิกิริยาและหลงัทําปฏิกิริยาด้วยเคร่ืองก๊าซโครมาโตกราฟ   

  

 


