
บทที่ 4 

วิธีดําเนินงานวิจัย 
 

4.1 ขั้นตอนการดําเนินงานวิจัย 
1. ศึกษาและรวบรวมขอมูลที่เกีย่วของ 
2. ทําการทดลองภายใตสภาวะคงตัว 
3. เลือกกลไกการเกิดปฏิกิริยาที่นาจะเปนไปได 
4. หาสมการแสดงอัตราเร็วที่ไดจากกลไกที่เลือกขึ้น 
5. ประมาณคาคงที่อัตราแตละขัน้และคาตวัแปรอื่นๆ ใหสอดคลองกับผลการทดลองทั้ง 
 ภายใตสภาวะคงตัวและสภาวะไมคงตวั 
 

4.2 อุปกรณ 
1. เครื่องวิเคราะหแกสโครมาโทกราฟ ประกอบดวยสวนตางๆ ดังนี้ คือ 
 1.1 ตูอบ (Oven) พรอมเครื่องควบคุมอุณหภมูิ (Temperature controller) และเทอร- 
   โมคัปเปลชนิด K (Thermocouple type K) 
 1.2 อุปกรณตรวจวัดแบบนําความรอน(Thermal Conductivity Detector, TCD) 
 1.3 อุปกรณขยายสัญญาณและเครื่องบันทึกผล 
 1.4 คอลัมนแยกสาร ประกอบดวย 
  1.4.1 Porapak Q ความยาว 2  m  สําหรับแยก CO2 และ N2O  
  1.4.2 Molecular Sieve 5A ความยาว 2.5 m สําหรับแยก CO, NO และ N2 
2. เครื่องใหความรอน (Heater) พรอมเครื่องควบคุมอุณหภมูิและเทอรโมคัปเปลชนิด K 
3. เครื่องปฏิกรณทอแกวควอรทซรูปตัวย ูเสนผานศูนยกลาง 10-2 m  
4. วาลวควบคุมอตัราการไหล  
 4.1 metering valve 
 4.2 needle valve 
5. วาลวควบคุมทิศทางการไหล 
 5.1 วาลวเปด-ปด (On-Off valve) 
 5.2 วาลว 3 ทาง (Three ways valve) 
 5.3 วาลว 6 ทาง (Six ways valve) 
6. ทอสแตนเลส (Stainless tube) ขนาด 1/4″, 1/18″ และ 1/16″ 
7. ขอตอและขอตอลด (Union and Reducer) 
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4.3 สารเคม ี

1. แกสฮีเลียมบรสุิทธิ์ (Ultra high purity grade) 99.999% จากบริษัท Chattakorn Lab Center 
2. แกสออกซิเจนบริสุทธิ์ (High purity grade) 99.99% จากบริษัท TIG 
3. แกสไฮโดรเจนบริสุทธิ์ (Ultra high purity grade) 99.999% จากบริษัท Chattakorn Lab Center 
4. แกสไนตริกออกไซดในฮเีลียม ความเขมขน 0.2457 mol⋅m-3

 จากบริษทั BOC GASES 
5. แกสคารบอนมอนอกไซดในฮีเลียม ความเขมขน 0.4458 mol⋅m-3 จากบริษัท TIG 
6. ตัวเรงปฏิกิริยา Rh/Al2O3 (1%โดยน้ําหนกั) 0.15 g 
 

4.4 การเตรียมตัวเรงปฏิกิริยา 
 ตัวเรงปฏิกิริยา Rh/Al2O3 ถูกเตรียมโดยวธีิเคลือบฝง โดยมวีิธีการดังนี้ คือ อบอะลูมินา 
(JRC-ALO-4, Catalysis Society of Japan, 60/80 mesh) ที่อุณหภูม ิ110 °C  จากนั้นทําการเคลือบฝง
ดวยสารละลาย RhCl3⋅3H2O  โดยปรับความเขมขนของสารละลายเพื่อใหไดปริมาณ Rh เทากับ 1% 
โดยน้ําหนัก    กวนของผสมที่ไดอยางตอเนื่องเปนเวลา 1 ช่ัวโมง หลังจากนั้น คอยๆ เทสารละลาย
ใสออกและนําไประเหยในอางควบคุมอุณหภูมิ ของแข็งที่ไดหลังการระเหยน้ําออกแลวนําไปทําให
แหงตอในอากาศนานขามคนืที่อุณหภูม ิ110 °C   
 

4.5 การปรับสภาพตัวเรงปฏิกิริยา 
กอนนําตวัเรงปฏิกิริยาไปใชงานครั้งแรก ทําการปรับสภาพตวัเรงปฏิกิริยา ดังนี ้
1. เปดแกสฮีเลียมเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 1.33 × 10-6 m3⋅s-1 
2. เพิ่มอุณหภูมภิายในเครื่องปฏิกรณใหเทากบั 600 °C 
3. ปดแกสฮีเลียมและเปดแกสออกซิเจนเขาสูเครื่องปฏิกรณอัตราการไหล 1.33 × 10-6 m3⋅s-1 

 เปนเวลา 1 ช่ัวโมง 
4. ปดแกสออกซเิจนและเปดฮีเลียมแกสเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 1.33 × 10-6 m3⋅s-1 
 เปนเวลา 10 นาที 
5. ปดแกสฮีเลียมและเปดแกสไฮโดรเจนเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 3.33 × 10-6 m3⋅s-1 

เปนเวลา 1 ช่ัวโมง 

 
4.6 การฟนฟูสภาพตัวเรงปฏิกิริยา  
กอนทําปฏิกิริยาทุกครั้ง ทําการฟนฟูสภาพตัวเรงปฏิกิริยา ดังนี ้
1. เปดแกสฮีเลียมเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 1.33×10-6 m3⋅s-1 
2. เพิ่มอุณหภูมภิายในเครื่องปฏิกรณใหเทากบั 450 °C 
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3. ปดแกสฮีเลียมและเปดแกสออกซิเจนเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 1.33 × 10-6 m3⋅s-1 

เปนเวลา  1 ช่ัวโมง 
4. ปดแกสออกซเิจนและเปดฮีเลียมแกสเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 1.33 × 10-6 m3⋅s-1  
 เปนเวลา  10 นาที 
5. ปดแกสฮีเลียมและเปดแกสไฮโดรเจนเขาสูเครื่องปฏิกรณ  อัตราการไหล 3.33 × 10-6 m3⋅s-1  
 เปนเวลา  1 ช่ัวโมง 
 

4.7 การทดลองภายใตสภาวะคงตัว 
1. ปรับอัตราการไหลของแกสคารบอนมอนอกไซดและไนตริกออกไซดใหไดความเขมขน 
 ตามตองการและปดวาลวไว 
2. ฟนฟูสภาพตวัเรงปฏิกิริยาตามขอ 4.6 
3. ลดอุณหภูมิของเครื่องปฏิกรณใหเทากับ 150 °C ในแกสฮีเลียม 
4. เปดวาลวใหสารตั้งตนเขาสูเครื่องปฏิกรณ เร่ิมจับเวลา 
5. เมื่อเวลาในการทําปฏิกิริยาผานไป 5 นาที ทําการเก็บแกสตัวอยางที่ออกจากเครื่องปฏิกรณ เขา 
 สูเครื่องวิเคราะหแกสโครมาโทกราฟ  ทําการวิเคราะหแกสตัวอยางที่ไดเมื่อเวลาที่ใชในการทํา 
 ปฏิกิริยาผานไปทุกๆ 40 นาที จนกระทั่งอตัราการเกิดปฏิกิริยามีคาคงที่ 
6. ลดอุณหภูมิของเครื่องปฏิกรณลงใหเทากับอุณหภูมิหองในแกสฮีเลียมกอนทําการปด 
 เครื่องใหความรอน 
 แผนภาพแสดงอุปกรณที่ใชในการทดลองภายใตสภาวะคงตัวเปนดังรูปที่ 4.1 
สภาวะทีใ่ชในการทดลอง 
 น้ําหนกัตัวเรงปฏิกิริยา 0.1508 g 
 อุณหภูม ิ 150 °C 
 ความดัน 1  atm 
 อัตราการไหลรวมของสารตั้งตน 8.33 × 10-7 m3⋅s-1 

 ความเขมขนของสารตั้งตน CNO= 0.0204 – 0.1431 mol⋅m-3 
  CCO= 0.0409 – 0.2454 mol⋅m-3 
สภาวะเครื่องวเิคราะหแกสโครมาโทกราฟ 
 อุณหภูมิของคอลัมนแยกสาร 50 °C 
 อุณหภูมิของคอลัมนเปลา 25 °C 
 อุณหภูมิของเครื่องตรวจวัด 100 °C 
 อัตราการไหลของแกสพา (He) 3.83 × 10-7 m3⋅s-1 
 ปริมาตรสารตัวอยาง 2.55 × 10-8 m3 
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4.8  การทดลองภายใตสภาวะไมคงตัว 
   ผลการทดลองภายใตสภาวะไมคงตัวที่นํามาใชในงานวจิัยนี้ [34] ทําโดยวิธีแบง-แบง พีริ
ออดิกโอเปอเรชัน  โดยการปอนสารตั้งตนทั้งสองชนิด คือ คารบอนมอนอกไซดและไนตริกออก
ไซด สลับกันเขาสูเครื่องปฏิกรณที่ความเขมขนคงที่ จากนั้นวดัความเขมขนของไนตริกออกไซด ที่
ทางออกของเครื่องปฏิกรณที่เวลาตางๆ โดยใช NOx meter 
 
สภาวะทีใ่ชในการทดลอง 
 น้ําหนกัตัวเรงปฏิกิริยา 0.5 g 
 อุณหภูม ิ 150 °C 
 ความดัน 1 atm 
 อัตราการไหลรวมของสารตั้งตน 1.67 × 10-6 m3⋅s-1 

 ความเขมขนของสารตั้งตน CNO= 0.0446 mol⋅m-3 
  CCO= 0.224 mol⋅m-3 
 คาบ (Period) 180 วินาที  
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คอลัมนเปลา เครื่องปฏิกรณ 

He 

ชุดเครื่องมือวิเคราะหแกสโครมาโทกราฟ 

    H2 

O2 

ทางระบาย 

ทางระบาย 

   Porapak Q 

   Molecular sieve 5A 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  

รูปที่ 4.1 แผนภาพแสดงชดุอุปกรณที่ใชในการทดลองที่สภาวะคงตวั
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รูปท่ี 4.2 แสดงขั้นตอนการคํานวณเพื่อหาสมการอัตราเร็วที่เหมาะสม 

 
4.9 ขั้นตอนการคํานวณ 
1. การเสนอกลไกการเกดิปฏิกริิยาที่นาจะเปนไปได โดยอาศัยขอมูลที่มีผูรายงานไวใน บทที่ 3 
2. เขียนสมการแสดงอัตราเร็วในการเกดิปฏิกริิยาภายใตสภาวะคงตวัและสมการแสดงการ
เปลี่ยนแปลงของสปชีสตางๆ ที่เกิดขึ้นภายใตสภาวะไมคงตัวเพื่อหารูปแบบการเปลี่ยนแปลงความ
เขมขนของไนตริกออกไซดที่ทางออกของเครื่องปฏิกรณตามเวลา  
3. สมมติคาของตัวแปรตางๆ ประกอบดวย คาคงที่อัตราแตละขั้นและจํานวนพื้นผิววองไว  
4. แทนคาตัวแปรตางๆ ที่ไดในขอ 3 ลงในสมการที่ไดในขอ 2 เพื่อคํานวณหาอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาและรูปแบบการเปลี่ยนแปลงความเขมขนของไนตริกออกไซด 
5. เปรียบเทียบกบัคาที่ไดจากการคํานวณในขอ 4 กับคาที่ไดจากการทดลอง ถาคาที่คํานวณไดนี้
ไมสอดคลองกับคาที่ไดจากการทดลองตองทําการสมมุติคาตัวแปรชุดใหมจนกวาคาที่ไดจะสอด- 
คลองกัน  เพื่อใหไดสมการแสดงอัตราเร็วที่เชื่อถือไดและสามารถใชอธิบายพฤติกรรมของระบบได
ทุกสภาวะ 

ลําดับขั้นตอนในการคํานวณนี้แสดงดังรูปที่ 4.2  

การทดลองภายใตสภาวะคงตัว 

การทดลองภายใตสภาวะไมคงตัว
แบง-แบงโอเปอเรชัน 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาที่ได 
จากการทดลอง 

การเสนอกลไก
การเกิดปฏิกิริยา

สภาวะคงตัว: เขียนสมการแสดงอัตราเร็วจากกลไก
การเกิดปฏิกิริยาที่เสนอขึ้น 
แบง-แบง โอเปอเรชัน: เขียนสมการสมดุลโมล
สําหรับเครื่องปฏิกรณแบบอินทิกรัลและสมการ
สมดุลโมลสําหรับสปชีสที่เกิดขึ้นบนพื้นผิวตัวเรง
ปฏิกิริยา 

อัตราการเกิดปฏิกิริยา
และรูปแบบของการ
เปลี่ยนแปลงความ
เขมขนตามเวลา 

ที่ไดจากการคํานวณ

ประมาณคาชุดของ
ตัวแปร 

สมการแสดงอัตราเร็วและชุดของตัวแปรซึ่ง
ประกอบดวยคาคงที่อัตราแตละขั้นและจํานวน

พ้ืนผิววองไว 

รูปแบบของการเปลี่ยนแปลง
ความเขมขนตามเวลา 


