
 
 

บทท่ี 3  

อุปกรณและวิธีการทดลอง 

 

อุปกรณ 

(1) บล็อกยอย ยี่หอ VELP Scientifica โมเดล DK 42/26 ใชกับหลอดยอย 100 มล. เสนผาน

ศูนยกลาง 26 มม. 

(2) เคร่ืองกล่ันไอน้ํา ยี่หอ Buchi โมเดล Buchi 315 ท่ีดัดแปลงใหใชไดกับหลอดยอย 100 

มล. เสนผานศูนยกลาง 26 มม.  

 

วิธีการวิเคราะหแบบโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟโดยใชบล็อกยอยและเคร่ืองกล่ันไอน้ํา 

 การวิเคราะหดวยวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟตามวิธีการของ Kane and Fitzpatrick (1990) 

โดยมีการเปล่ียนแปลงบางข้ันตอน และดําเนินการ ดังนี้ 

(1) การเตรียมตัวอยางกอนการยอย (pretreatment) ช่ัง (NH4)2SO4 หรือตัวอยาง

ประมาณ 0.1 กรัมโดยใชเคร่ืองช่ังท่ีมีทศนิยม 4 ตําแหนง ใสลงไปในในหลอดยอย 

(digestion tube) เติม Cr 0.24 กรัม น้ํากล่ัน 7 มล. ตั้งท้ิงไว 10 นาที ใส HCl 1.4 มล.ตั้งท้ิงไว

อยางนอย 30 วินาที แตไมเกิน 10 นาที นําไปอุน ในบล็อกยอยท่ี 200 oC 3 นาที แลวท้ิงไว

ใหเย็น 

(2) การยอย (digestion) เติม K2SO4 3 กรัม CuSO4•5H2O 0.12 กรัม H2SO4 4 มล.

ใสคอนเดนเซอรท่ีปลายหลอดยอย นําข้ึนไปยอยบนบล็อกยอยท่ีอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทาย

เปนระยะเวลา 75 นาที โดยมีการเพิ่มข้ันตอนการปรับอุณหภูมิของบล็อกยอยจากเร่ิมตนให

สูงข้ึนจนถึงอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายท่ีตองการดังตาราง 14 และภาพ 5 เพื่อปองกันการ

ประทุ (bumping) ของสารละลายในหลอดขณะยอย 
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(3) การกล่ัน (distillation) นําตัวอยางท่ียอยต้ังท้ิงไวใหเย็น ตอเขากับเคร่ืองกล่ันไอ

น้ํา (steam distillation) เติม NaOH 40 เปอรเซ็นต จํานวน 20 มล.กล่ัน 15 นาที และเก็บ 

NH3 จากการกล่ันไวใน H3BO3 2 เปอรเซ็นต จํานวน 20 มล. 

(4) การไตเตรท (titration) ไตเตรทสารละลาย H3BO3 ท่ีเก็บ NH3 กับสารละลาย

กรดมาตรฐาน HCl 0.05 M โดยใชอินดิเคเตอรผสมของ bromcresol green และmethyl red 

เปนตัวบงช้ีจุดยุติ  
 

ตาราง 14 การปรับอุณหภูมิบล็อกยอยกอนท่ีจะถึงอุณหภูมิท่ีตองการ 
 

อุณหภูมิบล็อกท่ีตองการ 
300 oC 370 oC 400 oC 

อุณหภูมิ 
( oC) 

เวลา 
(นาที) 

อุณหภูมิ 
( oC) 

เวลา 
(นาที) 

อุณหภูมิ 
( oC) 

เวลา 
(นาที) 

200 20 200 10 200 10 
250 20 250 15 250 10 
275 20 300 15 300 20 
300 75* 350 20 350 20 

  370 75* 400 75* 
*เวลาท่ีใชท่ีอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายจะผันแปรมากนอยตามการทดลอง 
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ภาพ 5 เวลาท่ีใชในการปรับอุณหภูมิของบล็อกยอยจนถึงอุณหภูมิท่ีตองการดวยบล็อกยอยยี่หอ

VELP Scientifica โมเดล DK 42/26 
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การหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการยอยดวยบล็อกยอยและการกล่ันดวยเคร่ืองกล่ันไอน้ํา 

ในการทดลองทุกการทดลองในหัวขอนี้ จะใช (NH4)2SO4 เกรดสารเคมีเปนตัวอยางใน

การศึกษา คาควบคุม (control) ท่ีใชในการเปรียบเทียบเพื่อจะตัดสินวาสถานะการทดลองใดในการ

ทดลองตอไปนี้สามารถนําไปใชในการกําหนดวิธีการปรับปรุงไดก็คือ คาไนโตรเจนใน (NH4)2SO4 

ท่ีวิเคราะหตามวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟแตตัดข้ันตอนท่ี (1) การเตรียมตัวอยางกอนการยอยซ่ึง

เปนการรีดิวส NO3
- ใหเปน NH4

+ ออก การตัดข้ันตอนนี้ไมมีผลกระทบตอ (NH4)2SO4 แตจะเปน

การตัดปญหาของการเกิดสารเชิงซอน Cr-NH4
+ ท่ีจะทําใหไดไนโตรเจนต่ํากวาท่ีมีออกไป 

การทดลองทุกการทดลองมีการวางแผนแบบสุมสมบูรณ จํานวน 4 ซํ้า และวิเคราะหสถิติ

โดยใช Analysis of variance (ANOVA) 
 

1. ผลของอัตราสวนของเกลือตอกรด ท่ีอุณหภูมิของบล็อกยอยตางๆ 

การทดลองดําเนินการตามวิธีการวิเคราะหดานบน แตในข้ันตอนท่ี (2) การยอย ใช

อัตราสวนของเกลือตอกรดตามตาราง 15 และใชอุณหภูมิของบล็อกยอยสุดทายท่ี 300, 370 

และ 400 oC  
 

ตาราง 15 อัตราสวนของเกลือตอกรดท่ีใชในการทดลอง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

K2SO4 
(กรัม) 

H2SO4 
(มล.) 

K2SO4/ H2SO4 
(กรัม/มล.) 

2 4   0.5:1 
3 4 0.75:1 
4 4      1:1 
5 4  1.25:1 
6 4    1.5:1 



30 
 

 2.  ผลของระยะเวลาในการยอย 

การทดลองนี้ในข้ันตอนท่ี (2) การยอย จะผันแปรระยะเวลาการยอยท่ีอุณหภูมิ

บล็อกยอยสุดทาย ดังนี้ 10, 25, 45, 75, และ 120 นาที โดยดําเนินการกับสถานะการยอย 2 

แบบ แบบแรกใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC และแบบท่ี

สองใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1:1 อุณหภูมิบล็อกการยอยท่ี 400 oC   

 3.  ผลของระยะเวลาในการกล่ันไอน้ํา 

การทดลองนี้ในข้ันตอนท่ี (3) การกล่ัน จะกล่ันไอน้ําในระยะเวลาตาง ๆ ดังนี้ 5, 

10, 15, และ 20 นาที โดยดําเนินการกับตัวอยางท่ีมีสถานะการยอย 2 แบบ แบบแรกใช

อัตราสวนของเกลือตอกรด 1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC เปนเวลา 45 นาที แบบท่ีสอง

ใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1:1 อุณหภูมิบล็อกยอยท่ี 400 oC  เปนเวลา 75 นาที 

 

อุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีถูกยอยในสภาวะตาง ๆ 

 กุญแจสําคัญในการไขปญหาการปรับเปล่ียนวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟไปใชบล็อกยอย

และเคร่ืองกล่ันไอน้ํา ก็คือ อุณหภูมิของสารละลายท่ีถูกยอย ซ่ึงจะเปนตัวบงช้ีวาสารเชิงซอน            

Cr-NH4
+ จะคลายตัวไดมากนอย การวัดอุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีเปนกรดเขมขน รอน และ

มีไอกรด ตองใชสาย thermocouple type K ใสในหลอดแกวปลายปด แลวจุมหลอดแกวนั้นลงไปใน

สารละลายตัวอยางท่ีกําลังยอยอยูในบล็อกยอยในสภาวะตาง ๆ แลวอานคาของอุณหภูมิจากมิเตอร 

อุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีมีอัตราสวนของเกลือตอกรด 0.5:1, 0.75:1, 1:1, 1.25:1 และ1.5:1 

ท่ียอยท่ีอุณหภูมิของบล็อกยอย 300, 375 และ 400 oC จะถูกวัดหลังจากอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายท่ี 

10, 25, 45, 75 และ 120 นาที  

 

 การวิเคราะหไนโตรเจนในปุย และสารมาตรฐานโดยวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียน 
 1. การวิเคราะหปุย 

1.1 ใชสภาวะการยอยท่ีเหมาะสมสองแบบ ไดแก แบบแรกอัตราสวนเกลือตอกรด 

1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC เวลา 45 นาที แบบท่ีสองอัตราสวนเกลือตอกรด 1:1
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อุณหภูมิบล็อกยอย 400 oC เวลา 75 นาที และท้ังสองแบบใชเวลากล่ันเทากัน คือ 10 นาที 

วิเคราะหคาไนโตรเจนในปุย 

1.2 วิเคราะหแอมโมเนียมและไนเตรทไนโตรเจน (NH4
++NO3

-)-N โดยชั่งปุย 0.1

กรัม ในหลอดยอยและใส Devarda,s alloy 0.2 กรัม น้ํากล่ัน 7 มล. แลวนําไปกล่ันไอน้ํากับ 

NaOH 1 มล.เปนเวลา 10 นาที และเก็บไนโตรเจนท่ีไดใน H3BO3 20 มล.แลวไตเตรท 

1.3 วิเคราะหไนโตรเจนดวยวิธี 1.1 และ1.2 ในปุย 5 ชนิด ดังนี้ 

 1. ปุยเกรด 8-24-24 (NH4
+-N = 7.40%) 

2. ปุยเกรด 15-15-15 (NH4
+-N = 8.26%, NO3

--N = 6.19%) 

3. ปุยเกรด 25-7-7 (NH4
+-N = 11.80%, NO3

--N = 11.05%) 

4. ปุยเกรด 14-14-21 (NH4
+-N = 7.90%, NO3

--N = 5.70%) 

5. แอมโมเนียมไนเตรท (NH4NO3) เกรดสารเคมี  

(NH4
+-N = 17.30%, NO3

--N = 17.20%) 

1.4 วิเคราะหสถิติโดยการทดสอบแบบจับคู (Pair t-test) ของวิธีการโมดิฟายด

คอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียนกับคา (NH4
++NO3

-)-N 

 2. การวิเคราะหสารมาตรฐาน 

โดยใชวิธีในขอ 1.1 แลววิเคราะหสถิติโดยการทดสอบแบบจับคูของวิธีการ

โมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียนกับคาไนโตรเจนทางทฤษฎีท่ีมีอยูในสารมาตรฐาน 

3 ชนิด ไดแก 

1. Nicotinic acid 

2. L- Tryptophan 

3. L-lysine hydrochloride 

 


