
 
 

บทท่ี 3  

อุปกรณและวิธีการทดลอง 

 

อุปกรณ 

(1) บล็อกยอย ยี่หอ VELP Scientifica โมเดล DK 42/26 ใชกับหลอดยอย 100 มล. เสนผาน

ศูนยกลาง 26 มม. 

(2) เคร่ืองกล่ันไอน้ํา ยี่หอ Buchi โมเดล Buchi 315 ท่ีดัดแปลงใหใชไดกับหลอดยอย 100 

มล. เสนผานศูนยกลาง 26 มม.  

 

วิธีการวิเคราะหแบบโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟโดยใชบล็อกยอยและเคร่ืองกล่ันไอน้ํา 

 การวิเคราะหดวยวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟตามวิธีการของ Kane and Fitzpatrick (1990) 

โดยมีการเปล่ียนแปลงบางข้ันตอน และดําเนินการ ดังนี้ 

(1) การเตรียมตัวอยางกอนการยอย (pretreatment) ช่ัง (NH4)2SO4 หรือตัวอยาง

ประมาณ 0.1 กรัมโดยใชเคร่ืองช่ังท่ีมีทศนิยม 4 ตําแหนง ใสลงไปในในหลอดยอย 

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

อยางนอย 30 วินาที แตไมเกิน 10 นาที นําไปอุน ในบล็อกยอยท่ี 200 oC 3 นาที แลวท้ิงไว

ใหเย็น 

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

ใสคอนเดนเซอรท่ีปลายหลอดยอย นําข้ึนไปยอยบนบล็อกยอยท่ีอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทาย

เปนระยะเวลา 75 นาที โดยมีการเพิ่มข้ันตอนการปรับอุณหภูมิของบล็อกยอยจากเร่ิมตนให

สูงข้ึนจนถึงอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายท่ีตองการดังตาราง 14 และภาพ 5 เพื่อปองกันการ

ประทุ (bumping) ของสารละลายในหลอดขณะยอย 
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(3) การกล่ัน (distillation) นําตัวอยางท่ียอยต้ังท้ิงไวใหเย็น ตอเขากับเคร่ืองกล่ันไอ

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

NH3 จากการกล่ันไวใน H3BO3 2 เปอรเซ็นต จํานวน 20 มล. 

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

กรดมาตรฐาน HCl 0.05 M โดยใชอินดิเคเตอรผสมของ bromcresol green และmethyl red 

เปนตัวบงช้ีจุดยุติ  
 

ตาราง 14 การปรับอุณหภูมิบล็อกยอยกอนท่ีจะถึงอุณหภูมิท่ีตองการ 
 

อุณหภูมิบล็อกท่ีตองการ 
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* 
*เวลาท่ีใชท่ีอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายจะผันแปรมากนอยตามการทดลอง 
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ภาพ 5 เวลาท่ีใชในการปรับอุณหภูมิของบล็อกยอยจนถึงอุณหภูมิท่ีตองการดวยบล็อกยอยยี่หอ

VELP Scientifica โมเดล DK 42/26 
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การหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการยอยดวยบล็อกยอยและการกล่ันดวยเคร่ืองกล่ันไอน้ํา 

ในการทดลองทุกการทดลองในหัวขอนี้ จะใช (NH4)2SO4 เกรดสารเคมีเปนตัวอยางใน

การศึกษา คาควบคุม (control) ท่ีใชในการเปรียบเทียบเพื่อจะตัดสินวาสถานะการทดลองใดในการ

ทดลองตอไปนี้สามารถนําไปใชในการกําหนดวิธีการปรับปรุงไดก็คือ คาไนโตรเจนใน (NH4)2SO4 

ท่ีวิเคราะหตามวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟแตตัดข้ันตอนท่ี (1) การเตรียมตัวอยางกอนการยอยซ่ึง

เปนการรีดิวส NO3
- ใหเปน NH4

+ ออก การตัดข้ันตอนนี้ไมมีผลกระทบตอ (NH4)2SO4 แตจะเปน

การตัดปญหาของการเกิดสารเชิงซอน Cr-NH4
+ ท่ีจะทําใหไดไนโตรเจนต่ํากวาท่ีมีออกไป 

การทดลองทุกการทดลองมีการวางแผนแบบสุมสมบูรณ จํานวน 4 ซํ้า และวิเคราะหสถิติ

โดยใช Analysis of variance (ANOVA) 
 

1. ผลของอัตราสวนของเกลือตอกรด ท่ีอุณหภูมิของบล็อกยอยตางๆ 

การทดลองดําเนินการตามวิธีการวิเคราะหดานบน แตในข้ันตอนท่ี (2) การยอย ใช

อัตราสวนของเกลือตอกรดตามตาราง 15 และใชอุณหภูมิของบล็อกยอยสุดทายท่ี 300, 370 

และ 400 oC  
 

ตาราง 15 อัตราสวนของเกลือตอกรดท่ีใชในการทดลอง 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

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 
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 2.  ผลของระยะเวลาในการยอย 

การทดลองนี้ในข้ันตอนท่ี (2) การยอย จะผันแปรระยะเวลาการยอยท่ีอุณหภูมิ

บล็อกยอยสุดทาย ดังนี้ 10, 25, 45, 75, และ 120 นาที โดยดําเนินการกับสถานะการยอย 2 

แบบ แบบแรกใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC และแบบท่ี

สองใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1:1 อุณหภูมิบล็อกการยอยท่ี 400 oC   

 3.  ผลของระยะเวลาในการกล่ันไอน้ํา 

การทดลองนี้ในข้ันตอนท่ี (3) การกล่ัน จะกล่ันไอน้ําในระยะเวลาตาง ๆ ดังนี้ 5, 

10, 15, และ 20 นาที โดยดําเนินการกับตัวอยางท่ีมีสถานะการยอย 2 แบบ แบบแรกใช

อัตราสวนของเกลือตอกรด 1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC เปนเวลา 45 นาที แบบท่ีสอง

ใชอัตราสวนของเกลือตอกรด 1:1 อุณหภูมิบล็อกยอยท่ี 400 oC  เปนเวลา 75 นาที 

 

อุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีถูกยอยในสภาวะตาง ๆ 

 กุญแจสําคัญในการไขปญหาการปรับเปล่ียนวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟไปใชบล็อกยอย

และเคร่ืองกล่ันไอน้ํา ก็คือ อุณหภูมิของสารละลายท่ีถูกยอย ซ่ึงจะเปนตัวบงช้ีวาสารเชิงซอน            

Cr-NH4
+ จะคลายตัวไดมากนอย การวัดอุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีเปนกรดเขมขน รอน และ

มีไอกรด ตองใชสาย thermocouple type K ใสในหลอดแกวปลายปด แลวจุมหลอดแกวนั้นลงไปใน

สารละลายตัวอยางท่ีกําลังยอยอยูในบล็อกยอยในสภาวะตาง ๆ แลวอานคาของอุณหภูมิจากมิเตอร 

อุณหภูมิของสารละลายตัวอยางท่ีมีอัตราสวนของเกลือตอกรด 0.5:1, 0.75:1, 1:1, 1.25:1 และ1.5:1 

ท่ียอยท่ีอุณหภูมิของบล็อกยอย 300, 375 และ 400 oC จะถูกวัดหลังจากอุณหภูมิบล็อกยอยสุดทายท่ี 

10, 25, 45, 75 และ 120 นาที  

 

 การวิเคราะหไนโตรเจนในปุย และสารมาตรฐานโดยวิธีโมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียน 
 1. การวิเคราะหปุย 

1.1 ใชสภาวะการยอยท่ีเหมาะสมสองแบบ ไดแก แบบแรกอัตราสวนเกลือตอกรด 

1.5:1 อุณหภูมิบล็อกยอย 370 oC เวลา 45 นาที แบบท่ีสองอัตราสวนเกลือตอกรด 1:1
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อุณหภูมิบล็อกยอย 400 oC เวลา 75 นาที และท้ังสองแบบใชเวลากล่ันเทากัน คือ 10 นาที 

วิเคราะหคาไนโตรเจนในปุย 

1.2 วิเคราะหแอมโมเนียมและไนเตรทไนโตรเจน (NH4
++NO3

-)-N โดยชั่งปุย 0.1

กรัม ในหลอดยอยและใส Devarda,s alloy 0.2 กรัม น้ํากล่ัน 7 มล. แลวนําไปกล่ันไอน้ํากับ 

NaOH 1 มล.เปนเวลา 10 นาที และเก็บไนโตรเจนท่ีไดใน H3BO3 20 มล.แลวไตเตรท 

1.3 วิเคราะหไนโตรเจนดวยวิธี 1.1 และ1.2 ในปุย 5 ชนิด ดังนี้ 

 1. ปุยเกรด 8-24-24 (NH4
+-N = 7.40%) 

2. ปุยเกรด 15-15-15 (NH4
+-N = 8.26%, NO3

--N = 6.19%) 

3. ปุยเกรด 25-7-7 (NH4
+-N = 11.80%, NO3

--N = 11.05%) 

4. ปุยเกรด 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 วิเคราะหสถิติโดยการทดสอบแบบจับคู (Pair t-test) ของวิธีการโมดิฟายด

คอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียนกับคา (NH4
++NO3

-)-N 

 2. การวิเคราะหสารมาตรฐาน 

โดยใชวิธีในขอ 1.1 แลววิเคราะหสถิติโดยการทดสอบแบบจับคูของวิธีการ

โมดิฟายดคอมพรีเฮนซีฟท่ีปรับเปล่ียนกับคาไนโตรเจนทางทฤษฎีท่ีมีอยูในสารมาตรฐาน 

3 ชนิด ไดแก 

1. Nicotinic acid 

2. L- Tryptophan 

3. L-lysine hydrochloride 

 


