
บทที ่3 
เครื่องมือ อปุกรณ วัตถุดิบ สารเคมี และวิธีการทดลอง 

 
 
3.1 เคร่ืองมือและอุปกรณ 
 1. เครื่องชั่งน้ําหนักรุน ES-1000HA บริษัท ZEPPER 

 2. ชุดกลั่น simple distillation (simple reflux) 

 3. ชุดกรอง (flasks+ funnels) 
 4. เครื่องวัดพเีอช (pH meter) รุน ID 1000 ของบริษัท Index 

 5. เตาเผาไฟฟา บริษัท Eurotherm 

 6. ตูอบไฟฟา บริษัท Binder 

 7. Hot plaste stirrer รุน HTS-1003 บริษัท HARMONY 

 8. เทอรโมมิเตอร 
 9. กระดาษกรอง whatman เบอร 42 
 10. ถวยอะลูมนิาสําหรับเผาสาร 
 11. แบบหลอกอนตัวอยาง รูปลูกบาศก ขนาด 50×50×50 มิลลิเมตร3 
 12. ถังน้ําพลาสติกสําหรับการบมซีเมนต 
 13. เครื่อง Centrifuge รุน J2-MC บริษัท BECKMAN 

 14. เครื่อง Ultrasonic bath รุน 5880 บริษัท Cole-Parmer ประเทศไตหวนั 
 15. เครื่องฟูเรียรทรานฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรสโคป (Fourier Transform Infrared 

                  Spectroscopy : FTIR) รุน Model tenser 27 

    16. เครื่องวัดพื้นที่ผิว (BET) รุน Autosorp-1 ของบริษัท Quanta Chrome 

 17. เครื่องวัดขนาดอนุภาค (Particle size) รุน Mastersizer S ของบริษัท Malvern 

18. เครื่องเอกซเรยฟลูออเรสเซนส (X-ray fluoresecence spectrometry) รุน Megix     

      Pro MUA/USEP T84005 ของบริษัท Philips 

19. เครื่องเอกซเรยดิฟแฟรกชัน (X-ray diffraction spectrometry) รุน D500 บริษัท 
                    Siemens ประเทศเยอรมัน 

20. เครื่องทดสอบความแข็งแรง  (Compressive strength) Universal Testing 100 ตัน  
       บริษัท Baldwin ประเทศสหรัฐอเมริกา 
21. กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (Transmission electron microscopy,   
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      TEM) รุน JEM-2010 บริษัท JEOL ประเทศญี่ปุน 
22. กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning electron microscopy,  

      SEM) รุน JSM-5910 LV บริษัท JEOL ประเทศญี่ปุน 
  

3.2 วัตถุดิบและสารเคม ี

 1. เถาแกลบขาวจากโรงงานเผาอิฐ 
 2. ปูนซีเมนตปอรตแลนดธรรมดาชนิดที่ 1 (ตราชาง) 
 3. โซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) บริษัท Merck เกรด AR 

 4. กรดซัลฟูริก (H2SO4) บริษัท Merck เกรด AR 

 5. แอมโมเนียมไฮดรอกไซด (NH4OH) บริษัท Merck เกรด AR 

 6. Isopropyl alcohol (CH3CH(OH)CH3) บริษัท Merck เกรด AR 

 7. อะซีโตน (acetone) C3H6O บริษัท Fluka เกรด commercial 

 8. น้ํากลั่น (Deionized Water) 
 
3.3 วิธีการทดลอง 
 3.3.1 การเตรียมวัตถุดิบ 
    1. นําเถาแกลบขาวจากโรงงานเผาอิฐมาทําการลาง และนํามาอบใหแหงที่อุณหภูม ิ80   
                      องศาเซลเซียส เปนเวลา 24 ช่ัวโมง 
    2. นําเถาแกลบขาวที่ไดในขอ 1 มาทําการเผาดังรูปที่ 3.4 โดยเผาซ้ําที่อุณหภูมิ 700 °ซ  
                      เวลา 3 ช่ัวโมงและ 6 ช่ัวโมง ตามลําดับ ตามเงื่อนไขดังรูปที่ 3.1 
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3. นําเถาแกลบที่ไดจากการเผาซ้ําในขอ 2 มาศึกษาองคประกอบทางเคมีดวยเทคนิค XRF 
     ของเถาแกลบขาวกอนเผาและหลังเผาที่อุณหภูมิ 700 °ซ เปนเวลา 3 ชม. และ 6 ชม.        
     ตามลําดับ 

 4. นําเถาแกลบที่ผานการเผาซ้ําในขอ 2 มาทําการสกัดดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด  
                  ที่อุณหภูมิ 100 °ซ เพื่อศึกษาปริมาณรอยละจากการสกัดซิลิกา  เปรียบเทยีบกับ           
                  องคประกอบทางเคมีของเถาแกลบขาว 
  

3.3.2 การสกัดซิลิกาท่ีบริสุทธ์ิจากเถาแกลบขาว 
1.นําเถาแกลบขาว 10 กรัมมาทําการสกัดดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดทีค่วาม    
เขมขน ตางๆ คือ 1.5 นอรมอล, 2.0 นอรมอล, 2.5 นอรมอล และ 3.0 นอรมอลตาม   
ลําดับ  ปริมาตร 50 มิลลิลิตร เปนเวลา 3 ช่ัวโมง ที่อุณหภูมิ 100 °ซ 

2. กรองแยกตะกอนเถาออกจากสารละลายโซเดียมซิลิเกต นําตะกอนลางดวยน้ํารอน 20 

                มิลลิลิตร และนําน้ําลางตะกอนรวมกับสารละลายโซเดียมซลิิเกต 

3. เติมสารละลายกรดซัลฟูริกความเขมขน 5 นอรมอล   ลงในสารละลายโซเดียมซิลิเกตให 
     มีพีเอชเทากับ 10 ทิ้งไวใหเกิดเจล และเติมสารละลายกรดซัลฟูริกจนกระทั่งมีพเีอช   
     เทากับ 2 
 

เวลา/นาที 

อุณหภูมิ °ซ 

T500 

T700 

15 °ซ/นาที 

3 ชม. และ 6 ชม.
ตามลําดับ 

2 ชม 

10 °ซ/
นาที  

รูป 3.1 แสดงเงื่อนไขการเผาซ้ําที่อุณหภูม ิ700 °ซ เวลา 3 ชม. และ 6 ชม.
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4. เติมแอมโมเนียมไฮดรอกไซดเขมขนใหมีพีเอชเทากับ 8.5 ตั้งทิ้งไว 3 ช่ัวโมงครึ่งแลว      
     ทําการกรอง 
5. นําตัวอยางที่ไดอบที่อุณหภูม ิ120 °ซ เปนเวลา 18 ช่ัวโมง 
6. บดตัวอยางที่ไดและลางดวยน้าํจนกระทัง่พีเอชเปนกลาง และอบที่อุณหภูมิ 120 องศา 

            เซลเซียส เปนเวลา 18 ช่ัวโมง 
7. นําตัวอยางที่สกัดไดตรวจสอบหมูฟงกชันนัลดวยเทคนิค FTIR (ดังรูปที่ 3.5) และ    
      ศึกษารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซดวยเทคนิค XRD ดังรูปที่ 3.8 
 
3.3.3 การเตรียมนาโนซิลิกาจากซิลิกาท่ีสกัดไดในขอ 3.3.2 

ศึกษาการเตรียมซิลิกาเปนอนุภาคระดบันาโนเมตร 
1. นําซิลิกาจากขั้นตอนที่ 3.3.2 มา 100 กรัม มาทําการรีฟลักซดวยสารละลายกรดไฮโดร  
     คลอริกความเขมขน 4 นอรมอล ปริมาตร 200 มิลลิลิตร เปนเวลา 4 ช่ัวโมงที่อุณหภูมิ  
   100 องศาเซลเซียส 

2. หลังจากนั้นนํามากรองและลางดวยน้ําซ้ําๆ จนกระทั่งมีคาพีเอชเปนกลาง 
3. นําซิลิกา 50 กรัมที่ไดผานการยอยดวยกรดไฮโดรคลอริกแลว มาทาํการรีฟลักซดวย   
     สารละลายโซเดียม ไฮดรอกไซดความเขมขน 2 นอรมอล เปนเวลา 10 ช่ัวโมง ที่  
     อุณหภูมิ 90-100 °ซ 
4. ปรับพีเอชใหอยูในชวง 7.5-8.5 กรองและลางดวยน้ํา 
5. ทําการตกตะกอนซ้ําดวยน้ํารอน 
6. กรอง และอบที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียสเปนเวลา 48 ช่ัวโมง 
7. รอนผานตะแกรง 120 เมช 
8. นําตัวอยางที่สังเคราะหไดศึกษาหมูฟงกชันนัลดวยเทคนิค FTIR ดังรูป 3.5 ศึกษา 
    โครงสรางจุลภาคดวยเทคนิค TEM และศึกษารูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซดวย 
     เทคนิค XRD ดังรูปที่ 3.6 และ 3.8 ตามลําดับ 
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ศึกษาพารามิเตอรท่ีมีผลตอขนาดตะกอนของซิลิกาโดยวิธีการตกตะกอน 
ขั้นตอนการเตรียมผงนาโนซิลิกาโดยการตกตะกอนที่ตัวทําละลายเริ่มตนที่มีความ 

เขมขนตางๆกนั สรุปไดดังแผนภาพรูปที่ 3.2  

 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
       รูป 3.2 ขั้นตอนเตรียมผงนาโนซิลิกาที่ความเขมขนของสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซดตางๆ 

 

อบที่อุณหภูมิ 120 °ซ เวลา 4 ช่ัวโมง 

ผงละเอียดสีขาว รอนผาน
ตะแกรง 120 เมช 

กรอง,ลางดวยน้ําซ้ําๆ 
อบที่ 50 องศาเซลเซียส 48 ช่ัวโมง 

วิเคราะหดวยเทคนิค
TEM, FT-IR, XRD

ลางดวยน้ําซ้ําๆ 

หยดกรดซัลฟริูก อัตรา 2 มิลลิลิตร/นาท ี

จนกระทั่งพีเอชอยูในชวง 7.5-8.5 

ทําการรีฟลักซดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด ความเขมขนตางๆ คือ 
2.0, 2.5 และ 3.0 นอรมอล, เวลา 10 ช่ัวโมง, 90-100 °ซ 

ซิลิกา 50 กรัม 

รีฟลักซดวยกรดไฮโดรคลอริกความเขมขน 4 นอรมอล, เวลา 4 ช่ัวโมง, 100 °ซ 
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ขั้นตอนการเตรียมผงนาโนซิลิกาโดยการตกตะกอนที่เวลาในการรีฟลักซตางๆ สรุปไดดัง
แผนภาพรูปที่ 3.3 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
                      รูป 3.3 ขั้นตอนเตรยีมผงนาโนซิลิกาที่เวลาในการรีฟลักซที่แตกตางๆกัน  
 
 

อบที่อุณหภูมิ 120 °ซ เวลา 4 ช่ัวโมง 

ทําการรีฟลักซดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด  ความเขมขน  
2 นอรมอล ที่เวลาตางๆ คือ 8, 10 และ 12 ช่ัวโมงตามลําดับ, 90-100 °ซ 

หยดกรดซัลฟริูก อัตรา 2 มิลลิลิตร/นาที 
จนกระทั่งพีเอชอยูในชวง 7.5-8.5 

ผงละเอียดสีขาว รอนผาน
ตะแกรง 120 เมช 

วิเคราะหดวยเทคนิค
TEM, FT-IR, XRD

กรอง,ลางดวยน้ําซ้ําๆ อบที่ 50 
องศาเซลเซียส 48 ช่ัวโมง 

ซิลิกา 50 กรัม 

รีฟลักซดวยกรดไฮโดรคลอริกความเขมขน 4 นอรมอลเปนเวลา 4 ช่ัวโมง, 90-100 °ซ 

ลางดวยน้ําซ้ําๆ 
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3.3.4 การตรวจสอบหาลักษณะของผงนาโนซิลิกาท่ีเตรียมไดจากเถาแกลบขาว 
 วิธีการวิเคราะหดวยเทคนิคอิเล็กตรอนแบบสองผาน (TEM) 

1. นําตัวอยางปริมาณเล็กนอยใสลงในไอโซโพรพิวแอลกอฮอล ปริมาตร 10 มิลลิลิตร  
     เขยาหรือส่ันใหอนุภาคของแข็งกระจายตัวในเครื่องอัลตราโซนิก 

   2. หยดตัวอยางลงบนกริดทองแดง (Copper grid) 

 3. ทําตัวอยางใหแหงภายใตสุญญากาศ 
 4. นําไปวิเคราะหดวยเครื่อง TEM 

 วิธีการวิเคราะหดวยเทคนิคฟูเรียรทรานฟอรมอินฟราเรดสเปกโตรสโคป(FTIR) 
 1. นําตัวอยางที่เตรียมไดมาอบใหแหง 
 2. เตรียมสารตัวอยางในขอ 1 ดวยเทคนิค KBr-pellet โดยใชสารตวัอยางผสมกับ KBr   
                  ในอัตราสวน 1 : 10 บดผสมใหละเอียดเปนเนือ้เดียวกัน 

 3. นําไปอัดเปนแผนฟลมบางดวยเครื่องอัดที่ความดัน 10 ตัน 
 4. นําแผนฟลมบางไปวิเคราะหดวยเครื่อง FT-IR 

 วิธีการวิเคราะหดวยเทคนิคการวัดการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ 
 1. นําสารตัวอยางใสลงในแบบเตรียมตัวอยาง (Sample holder) อัดสารใหแนนแลวทําการ 
                  ปาดผิวหนาดานบนของสารใหเรียบดวยกระจกสไลด 
 2. นําสารไปตรวจวเิคราะหดวยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรกโตมิเตอร 
 3. ผลที่ไดจะอยูในรูปกราฟระหวางความเขมกับ 2θ 

 วิธีการวิเคราะหหาพื้นท่ีผิว โดยวิธีบีอีที 
 1. นําตัวอยางประมาณ  0.0336 กรัม 

 2. กําจัดไอทีเ่กาะอยูบนพื้นผิวเดิมออกโดยเรียกวา Outgassing หรือ degassing โดยผาน 
                  กาซไนโตรเจน และใหอุณหภมู ิ110 องศาเซลเซียส วิเคราะหหาพื้นที่ผิว 
 
3.3.5 การนําผงนาโนซิลิกอนไดออกไซดประยุกตกับซีเมนตเพสต 
 การเตรียมซีเมนตเพสต 

1. นําผงนาโนซิลิกาที่เตรียมได มาผสมกับปูนซีเมนตปอรตแลนดตราชาง ในอัตราสวน 
0, 2, 4, 6 และ 10 เปอรเซ็นตโดยน้าํหนกั (โดยใชอัตราสวนน้ําตอ  ปูนซีเมนตกับผง
นาโนซิลิกอนไดออกไซดเทากับ 0.5) โดยเปรียบเทียบกบัปูนซีเมนต  ปอรตแลนดตรา
ชางที่ทดแทนดวยเถาแกลบขาวในอัตราสวน 0, 2, 4, 6 และ 10 เปอรเซ็นตโดย
น้ําหนกั 
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 2. ผสมสวนผสมทั้งสามเขาดวยกัน แลวเทลงในแบบหลอ จากนั้นใชแทงพลาสติกกระทุง  
                  เพื่อใหเนื้อปนูกระจายตัวสม่ําเสมอ และไลฟองอากาศภายในเนื้อปูน 
 3. เทซีเมนตเพสตเพิ่มอีกเปน 2 ใน 3 จากนั้นใชแทงพลาสติกกระทุงซ้ํา แลวใสจนเต็ม        
                  แบบหลอ 
 4. ทําการปาดหนาปูนซีเมนตใหเรียบ แลวจึงหุมแบบหลอดวยพลาสติกเพื่อปองกันซีเมนต  
                  เพสตสัมผัสอากาศ เปนเวลา 1 วัน จากนัน้จงึแกะชิน้งานออกจากแบบหลอ 
 5. นําชิ้นงานที่เตรียมไดในอัตราสวนผสมของผงนาโนซิลิกอนไดออกไซดตางๆกนั มาทํา 
                   การบมในน้ําเปนเวลา 1, 7, 14 และ 28 วัน 
 
3.3.6 การทดสอบกําลังอัดของซีเมนตเพสต 
 1. นําชิ้นงานที่ผานการบมในเวลาตางๆกนั มาทดสอบดวยกําลังอัดโดยใชเครื่อง  
                Compressive strength ยี่หอ รุน Universal Testing 100 ตัน 
 2. บันทึกคากาํลังอัดสูงสุด 
 
3.3.7 การวิเคราะหโครงสรางจุลภาคของซีเมนตเพสต 
 1. นําสวนตรงกลางของชิ้นงานที่ผานการทดสอบคากําลังอัดของซีเมนตเพสต นําไปอบที่ 
             อุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียส เปนเวลา 24 ช่ัวโมง 
 2. นําชิ้นงานทําใหมีขนาดประมาณ  0.25 × 0.25 มิลลิเมตร2  โดยใหดานที่ไมตองการ 
                   ศึกษาติดบนสตับ (stub) ดวยเทปกาวคารบอน 
 3. เปาทําความสะอาดฝุนที่ปนเปอนดวยลูกโปงยาง 

4. ทําการฉาบผิวตัวอยางดวยทองคําโดยเครื่อง Sputter coater หรือ Ion sputter 

5. นําไปวิเคราะหดวยเครื่อง SEM 
 

3.3.8 การวิเคราะหโดยเทคนิค X-ray Diffraction 

 1. นําสวนตรงกลางของชิ้นงานที่ผานการทดสอบคากําลังอัดของซีเมนตเพสต แชดวย      
                   อะซีโตนเปนเวลา 24 ช่ัวโมง หลังจากนัน้นาํไปอบที่อุณหภูมิ 80 องศาเซลเซียสเปน 
                   เวลา 24  ช่ัวโมง 
 2. จากนั้นนําไปบดดวยครกบดใหละเอียด 
 3. นําผงที่ไดไปวิเคราะหดวยเครื่อง X-ray Diffraction 
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รูป 3.4 เตาเผาไฟฟาสําหรับเผาเถาแกลบขาว 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

       
              

 
    
  รูป 3.5 เครื่องฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโทรสโคป (Fourier Transform Infrared      

Spectroscope, FT-IR) รุน IR 510 ผลิตโดยบริษัท Nicolet ประเทศสหรัฐอเมริกา 
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รูป 3.6 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองผาน (Transmission Electron 

Microscopy, TEM) รุน JEM-2010 ผลิตโดยบริษัท JEOL ประเทศญี่ปุน 
 

 

 
 
รูป 3.7 เครื่องวิเคราะหหาพืน้ที่ผิวของอนภุาค (Surface Area Analyzer) รุน Autosorb 

1 MP ผลิตโดยบริษัท Quantachrome ประเทศสหรัฐอเมริกา 
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รูป 3.8 เครื่องกําเนิดรังสีเอกซ (X-ray Diffractometer, XRD) รุน D 500 ผลิตโดย
บริษัท Siemens ประเทศสหพันธรัฐเยอรมัน 

 
 

 
 
 
รูป 3.9 เครื่องวัดขนาดอนุภาค (Particle Size) รุน Mastersizer S ของบริษัท Malvern 
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รูป 3.10 เครื่องทดสอบความแข็งแรง  (Compressive Strength) Universal Testing 

100 ตัน บริษัท Baldwin ประเทศสหรัฐอเมริกา 
 

 

 
 

 
รูป  3.11 กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning Electron Microscopy, 

SEM) รุน JSM-5910 LV บริษัท JEOL ประเทศญี่ปุน 


