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บทที่ 3

วิธีดําเนินงานวิจัย

3.1 อุปกรณและสารเคมี

3.1.1  สารเคมี
3.3.1.1 โซเดียมไฮดรอกไซด (Sodium hydroxide) A.R. grade บริษัท LAB SCAN
3.3.1.2 กรดไฮโดรคลอริก (Hydrochloric acid) A.R. grade บริษัท LAB SCAN
3.3.1.3 แอมโมเนียมไฮดรอกไซด (Ammonium hydroxide) A.R. grade บริษัท LAB SCAN
3.3.1.4 เอทานอล (Ethanol) A.R. grade บริษัท LAB SCAN
3.3.1.5 ออโธโทลิดีน (Orthotolidine) A.R. grade บริษัท Aldrich
3.3.1.6 แคลเซียมไฮโปคลอไรต (Calcium hypochlorite) A.R. grade บริษัท LAB SCAN
3.3.1.7 น้ํากลั่น (Distillation water) และน้ําที่ปราศจากไอออน (Deionization water : DI)   
3.3.1.8 ซิลิกาเจล (Silica gel) เตรียมจากแกลบขาว
3.3.1.9 แกลบขาว

3.1.2  เครื่องมือและอุปกรณ
3.1.2.1 เตาเผาความรอนสูง (High temperature furnace) : CSF 1200, Carbolite Furnaces
3.1.2.2 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning Electron Microscope; 

SEM) : 1455VP/EDAX, LEO
3.1.2.3 เครื่องเทอรโมกราวิเมทริกซอนาไลซเซอร (Thermogravimetric Analyzer; TGA) :Pyris  

1 TGA, Perkin Elmer
3.1.2.4 เครื่องวัดพื้นที่ผิวและขนาดรูพรุน (Surface area Analyzer) : Autosorb-1, Quana Chrome
3.1.2.5 เครื่องวัดการกระจายตัวของอนุภาค (Particle size Analyzer) : Mastersizer X, MaLYERN 
3.1.2.6 เครื่องฟูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปกโทรมิเตอร (Fourier transforms 

infrared spectrometer;FT-IR) : FTIR spectrum GX, Perkin Element
3.1.2.7 เครื่องอินดัคทีฟคอบเฟลพลาสมา แมสสเปกโทรมิเตอร (Inductively Coupled 

Plasma Mass Spectrometer ; ICP-MS) : ELAN 6000 ICP-MS 
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3.1.2.8 เครื่องสเปกโทรโฟโตมิเตอร  (Spectrophotometer) : Model   type   6400   
Spectrophotometer, TECHNE

3.1.2.9 เครื่องพนแหง (Spray dryer) : Model type L-8 , Ohkawara
3.1.2.10 แทนใหความรอนและปนกวน (Hot plate and Magnetic stirrer) : Model type M21/1m 
3.1.2.11 เครื่องเขยา (Shaker) : GALLENKAMP
3.1.2.12 ปมดูดอากาศ (Vacuum pump) : ASPIRATOR A-35
3.1.2.13 ตูอบ (Oven) : Isotemp Oven, Fisher Scientific
3.1.2.14 เครื่องระเหยแบบสุญญากาศ (Rotary Vacuum Evaporator) : N – N Series 
3.1.2.15 เครื่องพีเอชมิเตอร (pH meter) : Model type 215, Denver Instrument
3.1.2.16 เครื่องรอนคัดขนาดอนุภาค (Sieve shaker) : Refsch type vibro
3.1.2.17 ตะแกรงรอน (Sieve) ขนาด 35 เมช (500 µm), 70 เมช (210 µm), 100 เมช (149 

µm) และ 200 เมช (75 µm): ASTM E11, Endecotts Ltd.
3.1.2.18 เตาเผาความรอนสูง (High temperature furnace) : CSF 1200, Carbolite Furnaces
3.1.2.19 มอเตอรปนกวนและใบพัด (Motor stirrer and propeller) : SL2400, StedFastTM Stirre
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3.2 ขั้นตอนการดําเนินงานวิจัย

ขั้นตอนที่ 1   การเตรียมอนุภาคซิลิกาจากแกลบขาว
- ศึกษาวิธีการเตรียมสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกตจากแกลบขาว
- ศึกษาวิธีการเตรียมอนุภาคซิลิกาจากสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกต
- วิเคราะหคุณลักษณะทางกายภาพของอนุภาคซิลิกาที่เตรียมจากแกลบขาว

- วิเคราะหลักษณะของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหการกระจายตัวของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหหาปริมาณพื้นที่ผิวและขนาดรูพรุนของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหความบริสุทธิ์ของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหการเปลี่ยนเฟสของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหหมูฟงกชันของอนุภาคซิลิกา
- วิเคราะหหาปริมาณธาตุที่ปนเปอนของอนุภาคซิลิกา

ขั้นตอนที่ 2   ศึกษาการเตรียมซิลิกา – ออโธโทลิดีน (Silica – o – tolidine ) 
- การเตรียมซิลิกา – ออโธโทลิดีนดวยรอยละการเคลือบตางๆ 
- วิเคราะหคุณลักษณะทางกายภาพของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน

- วิเคราะหลักษณะของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน
- วิเคราะหการกระจายตัวของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน
- วิเคราะหการเปลี่ยนเฟสของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน
- วิเคราะหหมูฟงกชันของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน

ขั้นตอนที่ 3   การเตรียมหลอดตรวจวัด
- การบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนที่รอยละของการเคลือบตางๆ ลงในหลอดแกวปลายปด

ขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0 และ 2.6 mm
- ศึกษารอยละการเคลือบออโธโทลิดีนที่เหมาะสม
- ศึกษาระยะเวลาที่เหมาะสมในการตรวจวัด
- ศึกษา pH ที่เหมาะสมในการตรวจวัด
- ศึกษาการระบุสเกลขางหลอดตรวจวัดเพื่อระบุสเกลตามความเขมขน

ขั้นตอนที่ 4  การทดสอบความถูกตองของวิธี (validation method) 
- การเตรียมกราฟมาตรฐานคลอรีนอิสระ
- การศึกษาความเที่ยงของหลอดตรวจวัด
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- การตรวจวัดปริมาณคลอรีนอิสระใน spiked sample 
- การตรวจวัดปริมาณคลอรีนอิสระตกคางในน้ําตัวอยาง

ขั้นตอนที่ 6  สรุปผลการวิจัยและรายงานผล
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3.3 วิธีวิจัย

3.3.1 การเตรียมสาร 
3.3.1.1 การเตรียมสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 M

นํากรดไฮโดรคลอริกเขมขนมา 83.6 mL ใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 1000 mL ปรับปริมาตร
ดวยน้ํากลั่น เขยาใหเขากัน

3.3.1.2 การเตรียมสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 15 %(v/v)
นํากรดไฮโดรคลอริกเขมขนมา 150 mL ใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 1000 mL ปรับปริมาตร

ดวยน้ํากลั่น เขยาใหเขากัน
3.3.1.3 การเตรียมสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด 10 % (w/v)

ชั่งโซเดียมไฮดรอกไซด 100 g ใสบีกเกอร ละลายดวยน้ํากลั่น เทใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 
1000 mL ปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่น เขยาใหเขากัน

3.3.1.4 การเตรียมสารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด 15 %(v/v)  
นําแอมโมเนียมไฮดรอกไซดเขมขนมา 150 mL ใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 1000 mL ปรับ

ปริมาตรดวยน้ํากลั่น เขยาใหเขากัน
3.3.1.5 การเตรียมสารละลายออโธโทลิดีน 1.00 % (w/v)

ชั่งออโธโทลิดีน 1.0000 g ใสในบีกเกอร ละลายดวยเอทานอล เทใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 
100 mL ปรับปริมาตรดวยเอทานอล เขยาใหเขากัน

3.3.1.6 การเตรียมสารละลายออโธโทลิดีน 0.10 % (w/v)
ปเปตสารละลายออโธโทลิดีน 1.00 % (w/v) 10.00 mL ใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 100 mL 

ปรับปริมาตรดวยเอทานอล เขยาใหเขากัน
3.3.1.7 การเตรียมสารละลายออโธโทลิดีน 0.01 % (w/v)

ปเปตสารละลายออโธโทลิดีน 1.00 % (w/v) 1.00 mL ใสในขวดวัดปริมาตรขนาด 100 mL 
ปรับปริมาตรดวยเอทานอล เขยาใหเขากัน

3.3.1.8 การเตรียมสารละลายมาตรฐานแคลเซียมไฮโปคลอไรต 500 ppm
ชั่งแคลเซียมไฮโปคลอไรต 0.2521 g ใสในบีกเกอร ละลายน้ํากลั่น เทใสในขวดวัดปริมาตร 

ขนาด 250 mL ปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่นเขยาใหเขากัน และทํามาตรฐานสารละลาย (re – standardize)
ดวยสารละลายโซเดียมไธโอซัลเฟต [35 ]
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3.3.1.9 การเตรียมคลอรีนอิสระความเขมขน 3 – 100 ppm
เตรียมคลอรีนอิสระความเขมขน 3, 5, 7, 10, 13, 15, 17, 20, 23, 25, 27, 30, 33, 35, 37, 40, 43, 

45, 47, 50, 60, 70, 80, 90 และ100 ppm โดยปเปตสารละลายมาตรฐานแคลเซียมไฮโปคลอไรตความ
เขมขน 500 ppm ปริมาตร 0.6, 1, 1.4, 2, 2.6, 3, 3.4, 4, 4.6, 5, 5.4, 6, 6.6, 7, 7.4, 8, 8.6, 9, 9.4, 10, 12, 
14, 16, 18 และ 20 mL ตามลําดับลงในขวดวัดปริมาตร 100 mL ปรับปริมาตรดวยน้ํากลั่น เขยาใหเขา
กัน

3.3.1.10  การเตรียมอนุภาคซิลิกาจากแกลบขาว
1. ศึกษาวิธีการเตรียมสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกตจากแกลบขาว

การเตรียมสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกตโดยอาศัยปฏิกิริยาตอไปนี้

      
SiO2 + 2NaOH Na2SiO3 + H2O (3.1)

เผาเถาแกลบที่อุณหภูมิ 700 oC เปนเวลา 1 ชั่วโมง บดใหละเอียดแลวรอนผานตะแกรงรอน 
ขนาด 35 เมช ลางแกลบที่รอนไดดวยสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 0.1 M โดยการแช คนดวยแทง
แมเหล็กและเครื่องชวยกวนเปนเวลา 1 ชั่วโมง นําไปกรองดวยกรวยกรองบุชเนอร ลางดวยน้ํากลั่นจน 
pH เปนกลาง นําเถาแกลบไปอบที่อุณหภูมิ 110 oC เปนเวลา 12 ชั่วโมง

ชั่งเถาแกลบ จดบันทึกน้ําหนักที่แนนอน  นําไปตมกับสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด 10% 
(w/v) ที่อุณหภูมิ 80-85 oC เปนเวลา 1 ชั่วโมง โดยปริมาตรของน้ํากลั่นที่ใชคํานวณจากความเขมขน
ของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด 10% (w/v) จากสมการที่ 3.2 [119]    
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 กําหนดให X คือ น้ําหนักของเถาแกลบ (g)

Y คือ เปอรเซ็นตของซิลิกาที่มีอยูในเถาแกลบ (%)

2SiO.MW คือ น้ําหนักโมเลกุลของซิลิกา
M.W.NaOH คือ น้ําหนักโมเลกุลของโซเดียมไฮดรอกไซด



81

เมื่อไดสารละลายสีน้ําตาลออน ปลอยสารละลายที่ไดใหเย็นที่อุณหภูมิหอง กรองสารละลาย
ดวยกรวยกรองบุชเนอร จะไดสารละลายใสของโซเดียมเมทาซิลิเกต 

2. ศึกษาวิธีการเตรียมอนุภาคซิลิกาจากสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกต
ปรับ pH ของสารละลายโซเดียมเมทาซิลิเกตดวยสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 15 %(v/v)  ให

เปน 10.00  จะไดเจลเกิดขึ้น แลวปรับ pH ดวยสารละลายกรดไฮโดรคลอริก 15 %(v/v) ใหลดลงเปน 
1.00 เพื่อทําใหเจลเกิดการกระจายตัว เก็บสารละลายทิ้งไวเปนเวลา 24 ชั่วโมง ปรับ pH ดวย
สารละลายแอมโมเนียมไฮดรอกไซด 15 %(v/v)  ใหเปน 7.00 นําไปผานเครื่องพนแหง เพื่อทําใหเปน
อนุภาคซิลิกาดวยสภาวะดังตอไปดังนี้

Mechanical Stirrer Speed 2.5-3
Gel Forming Temperature Room temperature
Atomizer (Spray dryer) 50 Hz
Atomizer Speed set 4
Cyclone P.G. 50 mm H2O 
Pump Speed 45

นําอนุภาคซิลิกามาลางดวยกรดไฮโดรคลอริกเขมขนโดยการแช คนดวยแทงแมเหล็กและ
เครื่องชวยกวนเปนเวลา 20 นาที กรองดวยกรวยกรองบุชเนอร ลางดวยน้ํากลั่นจน pH เปนกลาง อบที่
อุณหภูมิ 60 oC เปนเวลา 12 ชั่วโมง แลวคัดแยกขนาดของอนุภาคดวยการผานตะแกรงรอนขนาด 35, 
70, 100 และ 200 เมช ตามลําดับ

3. วิเคราะหคุณลักษณะทางกายภาพของอนุภาคซิลิกาที่เตรียมจากแกลบขาว
ก. วิเคราะหลักษณะของอนุภาคซิลิกาดวยเทคนิค Scanning Electron Microscope (SEM)
ข. วิเคราะหการกระจายตัวของอนุภาคดวยเทคนิค Light Scattering Analysis (Mastersizer X)
ค. วิเคราะหหาปริมาณพื้นที่ผิวและขนาดของรูพรุนดวยเครื่อง Autosorb
ง. วิเคราะหความบริสุทธิ์ดวยเทคนิค X-ray Fluorescent (XRF)
จ. วิเคราะหการเปลี่ยนเฟสดวยเทคนิค Thermal Gravimetric Analysis (TGA)
ฉ. วิเคราะหหมูฟงกชันดวยเทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปกโทรเมทรี (FT-IR)
ช. วิเคราะหหาปริมาณธาตุที่ปนเปอนในซิลิกาดวยเทคนิค ICP-MS
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3.3.2 ศึกษาการเตรียมซิลิกา – ออโธโทลิดีน (Silica – o – tolidine ) 
3.3.2.1 การเตรียมซิลิกา – ออโธโทลิดีนดวยรอยละการเคลือบ (%coat)  0.01,  0.05, 0.10, 

0.50, 1.00 , 2.00, 3.00, 4.00, และ  5.00 % (w/w)
ชั่งซิลิกา ปเปตสารละลายออโธโทลิดีน และปเปตเอทานอลปริมาตรตามตารางที่ 3.1 ใสใน

ขวดรูปชมพู

ตารางที่ 3.1 อัตราสวนปริมาณซิลิกา  สารละลายออโธโทลิดีน และเอทานอล  ดวยรอยละการเคลือบ 
0.01, 0.05, 0.10, 0.50, 1.00 , 2.00, 3.00, 4.00, และ  5.00 % (w/w)

รอยละ
การเคลือบ

ออโธโทลิดีน
(% : w/w)

ปริมาณ
ซิลิกา

(g)

ปริมาณออโธโทลิดีน ปริมาณ
เอทานอล

(mL)

ความเขมขนของ
สารละลายออโธโทลิดีน

(% : w/v)

ปริมาตรสารละลาย
ออโธโทลิดีนที่ใช

(mL)

คํานวณเปนน้ําหนัก
ของออโธโทลิดีน

(g)
0.01
0.05
0.10
0.50
1.00
2.00
3.00
4.00
5.00

0.9999
0.9995
0.9990
0.9950
0.9900
0.9980
0.9970
0.9960
0.9950

0.01
0.01
0.10
1.00
1.00
1.00
1.00
1.00
1.00

1.00
5.00
1.00
0.50
1.00
2.00
3.00
4.00
5.00

0.0001
0.0005
0.0010
0.0050
0.0100
0.0200
0.0300
0.0400
0.0500

19.00
15.00
19.00
19.50
19.00
18.00
17.00
16.00
15.00

นําสารผสมที่ไดจากตารางที่ 3.1 ไปเขยาใหเขากันดวยเครื่องเขยาอัตราเร็ว 200 รอบตอนาที 
เปนเวลา 1 ชั่วโมง จากนั้นนําไประเหยเอทานอลออกดวยเครื่องระเหยแบบสุญญากาศ นําซิลิกา - 
ออโธโทลิดีนมาอบที่อุณหภูมิ 80 oC  เปนเวลา 12 ชั่วโมง

3.3.2.2 วิเคราะหคุณลักษณะทางกายภาพของอนุภาคซิลิกา – ออโธโทลิดีน
1. วิเคราะหลักษณะของอนุภาคซิลิกาดวยเทคนิค Scanning Electron Microscope 
2. วิเคราะหการกระจายตัวของอนุภาคดวยเทคนิค Light Scattering Analysis 
3. วิเคราะหการเปลี่ยนเฟสดวยเทคนิค Thermal Gravimetric Analysis
4. วิเคราะหหมูฟงกชันดวยเทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปกโทรเมทรี 
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3.3.3 การเตรียมหลอดตรวจวัด
3.3.3.1 การบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนลงในหลอดแกวปลายปดแบบตางๆ 

1. การบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนในหลอดแกวขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0 mm
ทดสอบโดยวิธีจุม

ปดปลายหลอดแกวดวยจุกปดดังแสดงในรูปที่ 3.1ก  ชั่งซิลิกา – ออโธโทลิดีน10 mg ใสใน
หลอดแกว เขยาดวยเครื่องเขยาอัตราเร็ว 200 รอบตอนาที เปนเวลา 1 ชั่วโมงเพื่อใหซิลิกา – ออโธโทลิ
ดีนภายในหลอดแกวถูกอัดแนนและสม่ําเสมอ ปดจุกที่ปลายหลอดแกวอีกดาน จะไดหลอดตรวจวัด
ซึ่งมีลักษณะดังแสดงในรูปที่ 3.1ก

2. การบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนในหลอดแกวขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm 
ทดสอบโดยวิธีจุม

ใสสําลีที่ปลายหลอดแกวดังแสดงในรูปที่ 3.1ข ชั่งซิลิกา 10 mg ใสในหลอดแกวแลวผานแกส
ไนโตรเจนเขาไปในหลอดแกวเพื่อทําใหซิลิกาที่อยูในหลอดแกวถูกอัดแนนและสม่ําเสมอ ชั่งซิลิกา – 
ออโธโทลิดีน 200 mg ใสในหลอดแกวแลวผานแกสไนโตรเจนเขาไปในหลอดแกว ชั่งซิลิกา 200 mg 
ใสในหลอดแกวแลวผานแกสไนโตรเจน ใสสําลี นําหลอดแกวที่ไดไปปดปลายทั้ง 2 ขางจะไดหลอด
ตรวจวัดซึ่งมีลักษณะดังแสดงในรูปที่ 3.1ข

3. การบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนในหลอดแกวขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm 
ทดสอบโดยวิธีฉีด

ใสสําลีที่ปลายหลอดแกวดังแสดงในรูปที่ 3.1ค ชั่งซิลิกา 10 mg ใสในหลอดแกวแลวผานแกส
ไนโตรเจนเขาไปในหลอดแกวเพื่อทําใหซิลิกาที่อยูในหลอดแกวถูกอัดแนนและสม่ําเสมอ ชั่งซิลิกา – 
ออโธโทลิดีน 200 mg ใสในหลอดแกวแลวผานแกสไนโตรเจนเขาไปในหลอดแกว ชั่งซิลิกา 10 mg 
ใสในหลอดแกวแลวผานแกสไนโตรเจน ใสสําลี นําหลอดแกวที่ไดไปปดปลายทั้ง 2 ขางจะไดหลอด
ตรวจวัดซึ่งมีลักษณะดังแสดงในรูปที่ 3.1ค
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รูปที่ 3.1 วิธีการบรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีนลงในหลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0
และ 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีจุม (ก และ ข) กับ 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีฉีด (ค)

3.3.3.2 ศึกษารอยละการเคลือบออโธโทลิดีนที่เหมาะสม
นําหลอดตรวจวัดที่เตรียมขึ้นไดทั้ง 3 แบบ ดวยรอยละการเคลือบ 0.01, 0.05, 0.10, 0.50, 

1.00 , 2.00, 3.00, 4.00 และ  5.00 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระความเขมขน 50 ppm ที่เตรียม
จากสารละลายมาตรฐานแคลเซียมไฮโปคลอไรต ขั้นตอนการทดสอบดังตอไปนี้

1. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0 mm ทดสอบโดยวิธีจุม
จุมหลอดตรวจวัดลงในคลอรีนอิสระความเขมขน 50 ppm ดังแสดงในรูปที่ 3.2ก เปนเวลา 10 

นาที วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง โดยแตละรอยละ
การเคลือบทําซ้ําทั้งหมด 2 ครั้ง และในการทดสอบกับคลอรีนอิสระของแตละรอยละการเคลือบทําซ้ํา
ทั้งหมด 10 ครั้ง

2. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีจุม
จุมหลอดตรวจวัดลงในคลอรีนอิสระความเขมขน 50 ppm ดังแสดงในรูปที่ 3.2ข  เปนเวลา 10 

นาที วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง โดยแตละรอยละ
การเคลือบทําซ้ําทั้งหมด 2 ครั้ง และในการทดสอบกับคลอรีนอิสระของแตละรอยละการเคลือบทําซ้ํา
ทั้งหมด 10 ครั้ง
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3. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีฉีด
ฉีดคลอรีนอิสระความเขมขน 50 ppm ปริมาตร 0.5 mL เขาไปในหลอดตรวจวัดดังแสดงใน

รูปที่ 3.2ค วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง โดยแตละ
รอยละการเคลือบทําซ้ําทั้งหมด 2 ครั้ง และในการทดสอบกับคลอรีนอิสระ ของแตละรอยละการ
เคลือบทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

                            

รูปที่ 3.2   วิธีการใชหลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0 และ 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีจุม 
(ก และ ข) กับ 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีฉีด (ค)

3.3.3.3 ศึกษาระยะเวลาที่เหมาะสมในการตรวจวัด
1. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 1.0 mm ทดสอบโดยวิธีจุม

จากการทดลองในขอ 3.3.3.2 พบวาที่รอยละการเคลือบ 0.10 % (w/w) ใหผลการทดลองดี
ที่สุด จึงนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.10 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระ
ความเขมขน 50 ppm โดยจุมหลอดตรวจวัดลงในคลอรีนอิสระเปนเวลา 5 นาที วัดระยะทางที่เกิดการ
เปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง และทดสอบเพิ่มโดยเปลี่ยนเวลาในการ
ทดสอบจาก 5 นาที เปน 10, 15 และ 20 นาที ตามลําดับ การทดสอบกับคลอรีนอิสระของแตละ
ชวงเวลาการตรวจวัดทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

(ก) (ข)

(ค)
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จากนั้นทําการเตรียมหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.10 % (w/w) ใหมซ้ําอีก
ครั้ง และทําการทดลองเหมือนขางตน

2. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีจุม
จากการทดลองในขอ 3.3.3.2 พบวาที่รอยละการเคลือบ 0.10 % (w/w) ใหผลการทดลองดี

ที่สุด จึงนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.10 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระ
ความเขมขน 50 ppm โดยจุมหลอดตรวจวัดลงในคลอรีนอิสระเปนเวลา 5 นาที วัดระยะทางที่เกิดการ
เปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง และทดสอบเพิ่มโดยเปลี่ยนเวลาในการ
ทดสอบจาก 5 นาที เปน 10, 15 และ 20 นาที ตามลําดับ การทดสอบกับคลอรีนอิสระของแตละ
ชวงเวลาการตรวจวัดทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

จากนั้นทําการเตรียมหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.10 % (w/w) ใหมซ้ําอีก
ครั้ง และทําการทดลองเหมือนขางตน

3. หลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ทดสอบโดยวิธีฉีด
จากการทดลองในขอ 3.3.3.2 พบวาที่รอยละการเคลือบ 0.05 % (w/w) ใหผลการทดลองดี

ที่สุด จึงนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระ
ความเขมขน 50 ppm โดยฉีดคลอรีนอิสระปริมาตร 0.5 mL เขาไปในหลอดตรวจวัด วัดระยะทางที่เกิด
การเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลืองเมื่อเวลาผานไป 1 นาทีตั้งแตเริ่มฉีด และ
ทดสอบเพิ่มโดยเปลี่ยนเวลาในการทดสอบจาก 1 นาที เปน 2, 3, 4 และ 5 นาที ตามลําดับ การทดสอบ
กับคลอรีนอิสระของแตละชวงเวลาการตรวจวัดทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

จากนั้นทําการเตรียมหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) ใหมซ้ําอีก
ครั้ง และทําการทดลองเหมือนขางตน

3.3.3.4 ศึกษา pH ที่เหมาะสมในการตรวจวัด
จากการทดลองในขอ 3.3.3.3 พบวาหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % 

(w/w) ขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ใหผลการทดลองดีที่สุด จึงนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิ
ลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระความเขมขน 50 ppm โดยฉีดคลอรีน
อิสระที่ปรับ pH (ประมาณ 1 – 2) และ ไมปรับ pH (10.05) ปริมาตร 0.5 mL เขาไปในหลอดตรวจวัด 
วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง การทดสอบกับ
คลอรีนอิสระของแตละ pH ทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

จากนั้นนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาทําการทดลอง
เหมือนขางตนใหมซ้ําอีกครั้ง 
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3.3.3.5 ศึกษาการระบุสเกลขางหลอดตรวจวัดเพื่อระบุสเกลตามความเขมขน
จากการทดลองในขอ 3.3.3.3 พบวาหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % 

(w/w) ขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ใหผลการทดลองดีที่สุด จึงนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิ
ลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาทดสอบกับคลอรีนอิสระความเขมขน 0, 3, 5, 7, 10, 13, 15, 17, 
20, 23, 25, 27, 30, 33, 35, 37, 40, 43, 45, 47, 50, 60, 70, 80, 90 และ100 ppm ตามลําดับ โดยฉีด
คลอรีนอิสระแตละความเขมขนปริมาตร 0.5 mL เขาไปในหลอดตรวจวัดแตละอัน วัดระยะทางที่เกิด
การเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง ทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง

จากนั้นนําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาทําการทดลอง
เหมือนขางตนใหมซ้ําอีกครั้ง

3.3.3.6 การเตรียมหลอดตรวจวัดคลอรีนอิสระเพื่อใชงานจริง
นําหลอดตรวจวัดขนาดเสนผานศูนยกลางภายใน 2.6 mm ที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 

0.05 % (w/w) มาระบุสเกลความเขมขน ตามการทดลองที่ไดจากขอ 3.3.3.5

3.3.4 การทดสอบความถูกตองของวิธี  (validation method) ของหลอดตรวจวัด
3.3.4.1 การเตรียมกราฟมาตรฐานคลอรีนอิสระ

นําหลอดตรวจวัดหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาตรวจวัด
ปริมาณคลอรีนอิสระที่เตรียมขึ้นจากสารละลายมาตรฐานแคลเซียมไฮโปคลอไรตความเขมเขน 0,  3, 
5, 7, 10, 15, 20 และ 25 ppm ตามลําดับ โดยฉีดคลอรีนอิสระที่เตรียมขึ้นเขาไปในหลอดตรวจวัด
ปริมาตร 0.5 mL วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดีนจากสีขาวเปนสีเหลือง และ
เปรียบเทียบกับวิธีมาตรฐานยูวี – วิสิเบิลสเปกโทรโฟโตเมทรี แตละความเขมเขนทําซ้ําทั้งหมด 10 
ครั้ง

3.3.4.2 การศึกษาความเที่ยงของหลอดตรวจวัด
นําผลการทดลองจากขอ 3.3.4.1 มาคํานวณทางสถิติเพื่อทดสอบความเที่ยงของหลอดตรวจวัด

3.3.4.3 การตรวจวัดปริมาณคลอรีนอิสระใน spiked sample 
นําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาตรวจวัดปริมาณคลอรีน

อิสระที่เติมลงในน้ําตัวอยางจากสระวายน้ําสถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกลาเจาคุณทหารลาดกระบัง 
ซึ่งปริมาณการเติมเทากับ 0, 3, 5, 7, 10, 15 และ 20 ppm ตามลําดับ โดยฉีดคลอรีนอิสระที่เติมลงในน้ํา
ตัวอยางจริงเขาไปในหลอดตรวจวัด 0.5 mL วัดระยะทางที่เกิดการเปลี่ยนสีของซิลิกา – ออโธโทลิดี
นจากสีขาวเปนสีเหลือง และเปรียบเทียบกับวิธีมาตรฐานยูวี – วิสิเบิลสเปกโทรโฟโตเมทรี แตละ
ความเขมเขนที่เติมทําซ้ําทั้งหมด 10 ครั้ง
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3.3.4.4 การตรวจวัดปริมาณคลอรีนอิสระตกคางในน้ําตัวอยาง
นําหลอดตรวจวัดที่บรรจุซิลิกา – ออโธโทลิดีน 0.05 % (w/w) มาตรวจวัดปริมาณคลอรีน

อิสระตกคางในน้ําตัวอยางจากสระวายน้ําสถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกลาเจาคุณทหารลาดกระบัง 
สระวายน้ําสวนพระนคร และสระวายน้ํามหาวิทยาลัยเทคโนโลยีราชมงคลคลองหก เปรียบเทียบกับ
วิธีมาตรฐานยูวี – วิสิเบิลสเปกโทรโฟโตเมทรี วิธีเก็บตัวอยางน้ําจะเก็บแหลงละ 5 จุดคือบริเวณกลาง
สระ ดวนทิศเหนือ ดานทิศใต ดานทิศตะวันออก และดานทิศตะวันตกของสระ และตรวจวัดคลอรีน
อิสระซ้ําในแตละจุดที่เก็บตัวอยางทั้งหมด 5 ครั้ง

3.4  สถานที่ทําการวิจัย

3.4.1 ภาควิชาเคมี  คณะวิทยาศาสตร สถาบันเทคโนโลยีพระจอมเกลาเจาคุณทหาร
ลาดกระบัง

3.4.2 ศูนยบริการและเครื่องมือวิทยาศาสตร คณะวิทยาศาสตร สถาบันเทคโนโลยีพระจอม
เกลาเจาคุณทหารลาดกระบัง


