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บทที ่ 3   
อุปกรณ์และวธีิด ำเนินงำนวจัิย 

 

3.1   เคร่ืองมือและอุปกรณ์ 
3.1.1     เคร่ือง pH meter รุ่น 340, Mettler 
3.1.2     เคร่ือง Scanning Electron Microscope (SEM/EDX) 
3.1.3     เคร่ือง Fourier Transform Infrared Spectrophotometer (FTIR) 
3.1.4     เตาเผาไฟฟ้า (muffle furnace) บ.ดีทแฮลม์ 
3.1.5     เตา COD (COD reactor) รุ่น hanna 09800 
3.1.6     เคร่ือง Spectrophotometer รุ่น hatch 7500 
3.1.7     เคร่ืองเขยา่ตะแกรงร่อนแยกขนาด (Sieve), Retsch AS 200 
3.1.8     เคร่ืองเขยา่สาร รุ่น Gallenkamp 
3.1.9     เคร่ืองบด (Blender) 
3.1.10   เคร่ืองชัง่ละเอียดทศนิยม 4 ต าแหน่ง รุ่น AB 20 YS, Mettler 
3.1.11   เคร่ืองชัง่ทศนิยม 2 ต าแหน่ง รุ่น BB2400   
3.1.12   ตูอ้บ (Oven) รุ่น DIN 12880-KI, Memmert 
3.1.13   เคร่ืองป่ันแยกสาร (Centrifuge) รุ่น Labofuge 200, Kendo Laboratory product 
3.1.14   เคร่ืองกวนแม่เหล็กหมุน (Magnetic stirrer) รุ่น HTR 8068, Hytrel 
3.1.15   บีกเกอร์ (Beaker) 
3.1.16   หลอดทดลอง (Test tube) 
3.1.17   ชุดกรองสูญญากาศ (Suction flask และ Buchner funnels) 
3.1.18   ขวดรูปชมพู ่(Erlenmeyer flask) 
3.1.19   ขวดทดลอง ขนาด 12 มิลลิลิตร 
3.1.20   กระบอกตวง (Cylinder) 
3.1.21   ไมโครปิเปต ขนาด 0.5-10 มิลลิลิตร  
3.1.22   โถดูดความช้ืน (Desiccator) 
3.1.23   ขวดปรับปริมาตร (Volumetric flask) 
3.1.24   แท่งแกว้คน (Stirring rod) 
3.1.25   หลอดหยด (Dropper) 
3.1.26   ชอ้นตกัสาร (Spatula) 
3.1.27   ขวดน ้ากลัน่ (Wash Bottle) 
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3.2   วสัดุและสำรเคมี 
3.2.1      เถา้ข้ีเล่ือย 
3.2.2      ถ่านกมัมนัตท์างการคา้ 
3.2.3      สารละลายกรดซลัฟริูก 
3.2.4      สารประกอบโปแตสเซียมไดโครเมต (KBr ), FTIR grade 
3.2.5      กรดซลัฟูริก (Sulfuric acid ), Analytical reagent grade 
3.2.6      แคลเซียมไฮดรอกไซด ์( Calcium Hydroxide ), Analytical reagent grade 
3.2.7      โซเดียมไฮดรอกไซด ์( Sodium Hydroxide ), Analytical reagent grade 
3.2.8      กรดไฮโดรคลอริก (Hydrochloric acid), Analytical reagent grade 
3.2.9      โพแทสเซียมไฮดรอกไซด ์( Potassium hydroxide ), Analytical reagent grade 
3.2.10    ซิงคค์ลอไรด ์( Zinc chloride ), Analytical reagent grade ) 
3.2.11    กระดาษกรองเบอร์ 1(Whatman) 
3.2.12    กระดาษกรองเบอร์ 2 (Whatman) 
 
3.3    วธีิกำรทดลอง 
3.3.1   กำรเตรียมตัวดูดซับ 
3.3.1.1 ถ่านซงัขา้วโพด 
 น าซังช้าวโพดไปอบให้แห้งในตูอ้บท่ีอุณหภูมิ  105 องศาเซลเซียส  เป็นเวลา  2  ชัว่โมง น า
ซังขา้วโพดไปเผาอบัอากาศให้เป็นถ่านท่ีอุณหภูมิ 500 องศาเซลเซียส ภายใตอ้ตัราการไหลของ
ไนโตรเจน 500 ลูกบาศก์เซนติเมตรต่อนาที เป็นเวลา 2 ชัว่โมงนบัตั้งแต่อุณหภูมิถึง 500 องศา
เซลเซียส   ทิ้งใหเ้ยน็ในเตาจากนั้นเก็บไวใ้นโถดูดความช้ืนเพื่อใชใ้นการทดลองต่อไป 
3.3.1.2   เถา้ชานออ้ย  
 น าไปอบใหแ้หง้ในตูอ้บท่ีอุณหภูมิ  105 องศาเซลเซียส  เป็นเวลา  2  ชัว่โมง  จากนั้นเก็บไว้
ในโถดูดความช้ืนเพื่อใชใ้นการทดลองต่อไป 
3.3.1.3 เถา้ข้ีเล่ือย   
 น าไปอบให้แห้งในตูอ้บท่ีอุณหภูมิ  105 องศาเซลเซียส  เป็นเวลา  2  ชัว่โมง  จากนั้นเก็บไว้
ในโถดูดความช้ืนเพื่อใชใ้นการทดลองต่อไป 
3.3.1.4   เถา้ข้ีเล่ือยลา้งดว้ยน ้า    
 ชัง่เถา้ข้ีเล่ือยปริมาณ  100 กรัม มาแช่ในน ้ ากลัน่พร้อมทั้งกวนเป็นเวลา 1 ชัว่โมง แลว้น ามา
ลา้งด้วยน ้ าหลายๆคร้ังจนมีค่าความเป็นกรด-ด่างคงท่ีประมาณ 9.03 จากนั้นน าไปอบให้แห้งท่ี
อุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส จากนั้นเก็บไวใ้ชใ้นการทดลองต่อไป 
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3.3.1.5   เถา้ข้ีเล่ือยท่ีผา่นการกระตุน้ดว้ยซิงคค์ลอไรด ์(ZnCl2) 
 ชัง่เถา้ข้ีเล่ือยลา้งน ้ าผสมกบัซิงคค์ลอไรด์  ดว้ยอตัราส่วน 1:1 น าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 500 องศา
เซลเซียส ภายใตอ้ตัราการไหลของไนโตรเจน 500 ลูกบาศก์เซนติเมตรต่อนาที เป็นเวลา   1 ชัว่โมง
นบัตั้งแต่อุณหภูมิถึง 500 องศาเซลเซียส   ทิ้งให้เยน็ จากนั้นน าเถา้ข้ีเล่ือยท่ีผา่นการกระตุน้มาลา้งดว้ย 
0.5 N กรดไฮโดรคลอริก และน ้ ากลัน่ร้อนจนกระทัง่ค่าพีเอซคงท่ี และลา้งคร้ังสุดทา้ยดว้ยน ้ ากลัน่ 
น าไปอบใหแ้หง้ท่ีอุณหภูมิ 110 องศาเซลเซียส 
3.3.1.6 เถา้ข้ีเล่ือยท่ีผา่นการกระตุน้ดว้ยโพแทสเซียมไฮดรอกไซด ์(KOH) 
 ชัง่เถา้ลอยข้ีเล่ือยล้างน ้ าผสมกบัโพแทสเซียมไฮดรอกไซด์  ด้วยอตัราส่วน  1:1 และ 1:2  
น าไปเผาท่ีอุณหภูมิ 500 และ 800 องศาเซลเซียส    ภายใตอ้ตัราการไหลของไนโตรเจน 500 ลูกบาศก์
เซนติเมตรต่อนาที เป็นเวลา 1 ชัว่โมงนบัตั้งแต่อุณหภูมิถึง 500 และ 800 องศาเซลเซียส ทิ้งให้เยน็
จากนั้นน าเถ้าลอยข้ีเล่ือยท่ีผ่านการกระตุน้มาล้างด้วย 0.5 N กรดไฮโดรคลอริก และน ้ ากลัน่ร้อน
จนกระทั่งค่าพีเอซคงท่ี และล้างคร้ังสุดท้ายด้วยน ้ ากลั่น น าไปอบให้แห้งท่ีอุณหภูมิ 110 องศา
เซลเซียส 
3.3.1.7 ถ่านกมัมนัตท์างการคา้ 
 ลา้งน ้ าจนพีเอชคงท่ีแลว้น าไปอบให้แห้งในตูอ้บท่ีอุณหภูมิ  105 องศาเซลเซียส  เป็นเวลา  2  
ชัว่โมง  จากนั้นเก็บเพื่อใชใ้นการทดลองต่อไป 

 
3.3.2 กำรวดัค่ำซีโอดี (COD) ด้วยวธีิรีฟลกัซ์ปิดแบบเทียบสี [39] 
  หลกัการ 
ภายใต้สภาวะรีฟลักซ์ในสารละลายกรดซัลฟูริกเข้มข้นท่ีอุณหภูมิสูงสารอินทรีย์ในน ้ าจะถูก
ออกซิไดซ์โดยสารละลายโปรแตสเซียมไดโครเมตท่ีทราบความเขม้ขน้และมีปริมาณเกินพอท่ีทราบ
จ านวน หลงัรีฟลกัซ์แลว้วดัปริมาณโปรแตสเซียมไดโคเมตท่ีเหลือ 
 วธีิวเิคราะห์ 

1. ตอ้งลา้งหลอดแกว้และฝาปิดดว้ยสารละลายกรดก ามะถนั 20% เสมอทุกคร้ังก่อนใชง้าน 
2. ปิเปตน ้ าตวัอย่าง  2.5  มิลลิลิตร   ลงในหลอดยอ่ย  เติมสารละลายโปรแตสเซียมไดโคร

เมตร ปริมาตร  1.5  มิลลิลิตร  ตามดว้ยกรดก ามะถนัอยา่งชา้ๆ  ปริมาตร 3.5 มิลลิลิตร  ปิดฝาให้แน่น
และเขยา่ผสมกนัใหดี้  ส าหรับแบลงคใ์หใ้ชน้ ้ากลัน่แลว้ท าเหมือนตวัอยา่ง 

3. วางหลอดยอ่ยในเตาซีโอดี  ตั้งอุณหภูมิไวท่ี้  150 องศาเซลเซียสเป็นเวลา 2 ชัว่โมง  เสร็จ
แลว้ตั้งทิ้งไวใ้หเ้ยน็ 

4. ท าการวดัสีของตวัอย่างดว้ยเคร่ืองสเปกโตรโฟรโตมิเตอร์ท่ีความยาวคล่ืน 600 นาโน
เมตร  น าค่า absorbance ท่ีไดไ้ปอ่านค่าซีโอดี(มิลลิกรัมต่อลิตร) จากกราฟมาตรฐาน 
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   การเตรียมกราฟมาตรฐาน 
เตรียมสารละลายมาตรฐานซีโอดี  ปริมาตร  100 มิลลิลิตร  ท่ีมีความเขม้ขน้ 50, 100, 300, 500       
และ 900 มิลลิกรัมต่อลิตร โดยใชส้ารละลายมาตรฐาน Potassium hydrogen phthalate (KHP) ท่ีมีซีโอ
ดีเขม้ขน้ 1000 มิลลิกรัมต่อลิตร ยอ่ยตวัอยา่งและวดัสีตามขอ้1-4 แลว้เขียนกราฟ Absorbance กบัความ
เขม้ขน้ของ KHP จะไดก้ราฟเส้นตรง 

 
3.3.3   กำรศึกษำลกัษณะและคุณสมบัติของเถ้ำลอยขีเ้ลือ่ย 
 น าเถา้ลอยข้ีเล่ือย ไปวดัดว้ยเคร่ือง Scanning Electron Microscope (SEM) และเคร่ือง Fourier 
Transform Infrared Spectrophotometer (FTIR)  
 การวิเคราะห์ดว้ยเคร่ือง Scanning Electron Microscope (SEM) ในการส่องเพื่อดูพื้นท่ีผิว จะ
น าเถา้ข้ีเล่ือยท่ีผ่านการอบแห้งแลว้ไปท าการเคลือบตวัอยา่งดว้ยทองแลว้จึงน าไปส่องดูท่ีก าลงัขยาย
ต่างๆ ส่วนการวเิคราะห์องคป์ระกอบต่างๆของเถา้ข้ีเล่ือย จะน าเถา้ข้ีเล่ือยท่ีผา่นการอบแห้งแลว้ไปท า
การเคลือบตวัอยา่งดว้ยคาร์บอนแลว้จึงน าไปวเิคราะห์ 
 การวิเคราะห์ดว้ยเคร่ือง Fourier Transform Infrared Spectrophotometer (FTIR) จะน าเถา้ข้ี
เล่ือยก่อนและหลงัการดูดซบัท่ีผา่นการอบแห้งแลว้ไปท าการบดผสมกบั KBr ในอตัราส่วนเถา้ข้ีเล่ือย
ต่อ KBr (1:100) ผสมใหเ้ขา้กนัแลว้น าไปบรรจุในท่ีใส่ตวัอยา่งแลว้จึงน าไปวเิคราะห์ 
 
3.3.4   กำรศึกษำกำรบ ำบัดซีโอดีทีเ่วลำต่ำงๆ 
 น าตวัดูดซบัปริมาณ  0.5 กรัม น ามาทดสอบกบัน ้าเสียโรงพิมพอ์อฟเซตปริมาตร 10 มิลลิลิตร 
ใส่ในขวดทดลอง น าไปเขยา่ท่ีความเร็วรอบ 150 รอบต่อนาที อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส ท่ีเวลาต่างๆ 
คือ 10, 20, 30, 60, 120, 180, 240, 300 และ 360 นาที เพื่อหาเวลาเขา้สู่สมดุล (Equilibrium time) (ท า
การทดลองซ ้ า 3 คร้ัง) จากนั้นน าไปวดัค่าความเป็นกรด-ด่างดว้ยเคร่ือง pH meter จากนั้นน าไปเหวี่ยง
ให้ตกตะกอนดว้ยเคร่ืองป่ันแยกขนาด (Centrifuge) ท่ีความเร็วรอบ 4,500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 
นาที  น าสารละลายท่ีไดไ้ปวดัค่าซีโอดี 
 
3.3.5 กำรศึกษำผลของกำรเพิม่ปริมำณตัวดูดซับในกำรบ ำบัดซีโอดีน ำ้เสียโรงพมิพ์ออฟเซต 

ตวัดูดซับปริมาณต่างๆ คือ  0.1, 0.5, 1.0 และ 2.0 กรัม น ามาทดสอบกับน ้ าเสียโรงพิมพ์
ออฟเซต 10 มิลลิลิตร ใส่ในขวดทดลอง น าไปเขยา่ท่ีความเร็วรอบ 150 รอบต่อนาที อุณหภูมิ 30 องศา
เซลเซียส ท่ีเวลาเขา้สู่สมดุลจากขอ้ 3.3.4 (ท าการทดลอง 3 ซ ้ า) จากนั้นน าไปเหวี่ยงให้ตกตะกอนดว้ย
เคร่ืองป่ันแยกขนาด ท่ีความเร็วรอบ 4,500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที และน าส่วนท่ีเป็น
สารละลายไปวดัค่าซีโอดี 
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3.3.6   กำรศึกษำผลของค่ำควำมเป็นกรด - ด่ำงเร่ิมต้นต่อกำรบ ำบัดซีโอดีน ำ้เสียโรงพมิพ์ออฟเซต         
 น าตวัดูดซับปริมาณ 0.5 กรัม น ามาทดสอบกับน ้ าเสียโรงพิมพ์ออฟเซต   ปริมาตร 10 
มิลลิลิตร ท่ีมีค่าความเป็นกรด – ด่างเท่ากบั 3, 5, 7, 9 และ11 ปริมาตร 10 มิลลิลิตร ใส่ในขวดทดลอง 
น าไปเขยา่ท่ีความเร็วรอบ150 รอบต่อนาที อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส ท่ีเวลาเขา้สู่สมดุลจากขอ้ 3.3.4   
(ท าการทดลองซ ้ า 3 คร้ัง) จากนั้นน าไปเหวี่ยงให้ตกตะกอนดว้ยเคร่ืองป่ันแยกขนาด ท่ีความเร็วรอบ 
4,500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที และน าส่วนท่ีเป็นสารละลายไปวดัค่าซีโอดี 
 
3.3.7    กำรศึกษำประสิทธิภำพกำรบ ำบัดซีโอดีของน ำ้เสียโรงพมิพ์ออฟเซต 
 น าตวัดูดซบัปริมาณ 0.5 กรัม มาทดสอบกบัน ้าเสียโรงพิมพอ์อฟเซตปริมาตร 10 มิลลิลิตร ใส่
ในขวดทดลอง น าไปเขยา่ท่ีความเร็วรอบ 150 รอบต่อนาที ท่ีอุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส ท่ีเวลาเขา้สู่
สมดุลจากขอ้ 3.3.4 (ท าการทดลองซ ้ า 3 คร้ัง) จากนั้นน าไปเหวี่ยงให้ตกตะกอนดว้ยเคร่ืองป่ันแยก
ขนาด ท่ีความเร็วรอบ 4,500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที และน าส่วนท่ีเป็นสารละลายไปวดัค่าซีโอ
ดี 
 
3.3.8    กำรศึกษำไอโซเทอมของกำรดูดซับซีโอดีจำกน ำ้เสียโรงพมิพ์ออฟเซต 
 น าตวัดูดซบั 0.5 กรัม  มาทดสอบกบัน ้ าเสียโรงพิมพอ์อฟเซต ปริมาตร 10  มิลลิลิตร  ท่ีความ
เขม้ขน้ของน ้ าเสียเจือจางในสัดส่วนของน ้ าเสีนจริง(100%) ต่อน ้ ากลัน่เท่ากบั 10%, 20%, 30%, 40%, 
50%, 60%, 80% และ 100%(v/v) ใส่ในขวดทดลอง  น าไปเขย่าท่ีความเร็วรอบ 150 รอบต่อนาที  
อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส  ท่ีเวลาเขา้สู่สมดุลจากขอ้ 3.3.4   จากนั้นน าไปวดัค่าความเป็นกรด- ด่าง
และน าไปเหวี่ยงให้ตกตะกอนดว้ยเคร่ืองป่ันแยกขนาด  ท่ีความเร็วรอบ 4,500 รอบต่อนาที  เป็นเวลา 
10 นาที  แลว้น าส่วนสารละลายไปวดัค่าซีโอดี 
  
3.3.9    กำรศึกษำกำรแยกชะ 
 น าตวัดูดซบัท่ีถูกดูดซบัดว้ยน ้ าเสียโรงพิมพอ์อฟเซต 0.5 กรัม มาทดสอบกบัสารแยกชะ ท่ี
ปริมาตร 10 มิลลิลิตร ดว้ยน ้ ากลัน่, น ้ ากลัน่ 100 องศาเซลเซียส, โซเดียมไฮดรอกไซด์เขม้ขน้ 0.1 และ 
0.5 M ตามล าดบั ท่ีความเร็วรอบ 4,500 รอบต่อนาที เป็นเวลา 10 นาที แลว้น าส่วนสารละลายไปวดัค่า
ซีโอดีท่ีถูกชะออกมา  
 
 
 


