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บทคัดยอ 

 
การตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทเปนกระบวนการสำคัญอันหนึ่งสำหรับการสังเคราะหตัวเรง

ปฎิกิริยา โซเดียมเมทอกไซดเปนตัวเรงปฎิกิริยาท่ีสำคญัสำหรับกระบวนการผลิตไบโอดีเซล งานวิจัยน้ีมี

วัตถุประสงคเพ่ือศึกษากระบวนการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทของโซเดียมเมทอกไซด โดยใชเครื่องตก

ผลึก ขนาด 1 ลิตร ซึ่งการทดลองแบงออกเปน 5 สวน ไดแก (1) ศึกษาความสามารถการละลายของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อุณหูมิ 10, 20, 30, 40, 50 และ 60 องศาเซลเซียส และหาความ

เขมขนที่จุดอิ่มตัวดวยวิธีการวิเคราะหโดยน้ำหนัก (2) ศึกษาการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตวัทำ

ละลาย 13 ชนิด ไดแก เฮกเซน, ไซโคลเฮกเซน, เบนซิล แอลกอฮอล, ฟนอล, โพรพิลแอลกอฮอล, บิวทิล

แอลกอฮอล, เอทิลแอลกอฮอล, เอทิลอะซิเตท, อะซิโตไนไตรล, อะซิโตน, ไดเมทิลซัลฟอกไซด, ไดเมทิล

คารบอเนต และไดคลอโรมีเทน (3) ศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำ

ละลายผสมโดยเลือกตัวทำละลายที่เหมาะสม 3 ระบบ ไดแก เฮกเซนและเมทานอล, บิวทิลแอลกอฮอล

และเมทานอล, ไดเมทิลคารบอเนตและเมทานอล ที่อัตราสวนของแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัว

ของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 0:10, 1:9, 2:8, 3:7, 4:6, 5:5, 6:4, 7:3, 8:2, 9:1 และ10:0 โดย

ปริมาตร (4) เลือกอัตราสวนที่เหมาะสม 3 อัตราสวน ไดแก 7:3, 5:5 และ 3:7 โดยปริมาตร เพื่อนำมา

เปนอัตราสวนในการตกผลึก นำผลึกที่ไดวิเคราะหคุณสมบัติของผลึกโดยใชเครื่อง XRD, SEM และ FTIR 

(5) ศึกษาการตกผลึกในระบบปฎิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล โดยใชอัตราสวน 5:5 

โดยปรมิาตร และวิเคราะหคุณสมบัติผลึกดวยเครื่อง XRD และ FTIR 

 ผลจากงานวิจัยนี้พบวาเมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้นความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอก

ไซดในเมทานอลเพิ่มขึ้น การละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลาย 13 ชนิด พบวา เฮกเซน 

บิวทิลแอลกอฮอล ไดเมทิลคารบอเนต อะซโิตไนไตรล ไดคลอโรมีเทน ไมละลายโซเดียมเมทอกซไซด ไซ

โคลเฮกเซน ฟนอล เอทิลแอลกอฮอล เอทิลอะซิเตท โพรพิลแอลกอฮอล อะซิโตน ละลายโซเดียมเมท

อกไซดไดเพียงเล็กนอย และไดเมทิลซัลฟอกไซด เบนซิลแอลกอฮอล ละลายโซเดียมเมทอกไซด ได

มากกวาตัวทำละลายชนิดอื่นๆ จากการศึกษาความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดใน
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สารละลายผสมทั้ง 3 ระบบ พบวาเมื่อเพิ่มอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทความสามารถในการละลายของ

โซเดียมเมทอกไซดลดลง และจากการศึกษาการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากทั้ง 3 ระบบ ผลของ

เครื่อง XRD และ SEM ไมสามารถระบุไดอยางชัดเจนวาผลึกเปนโซเดียมเมทอกไซด จึงใชการวิเคราะห

ผลึกโดยเครื่อง FTIR พบวาผลึกที่เกิดจากแอนตี้โซลเวนท ไดเมทิลคารบอเนต เกิดหมูฟงกชั่นโซเดียม   

(-Na) ท่ีเลขคลื่น 1445.4 cm-1 และหมูฟงกชั่นเมทอกไซด (-OCH3) ทีเ่ลขคลื่น 1357.7 cm-1 ดังนั้นผลึก

ที่วิเคราะหไดคือโซเดียมเมทอกไซด แตผลึกที่เกิดจากแอนตี้โซลเวนทเฮกเซน และบิวทิลแอลกอฮอล 

เกิดหมูฟงคชั่นเกิดหมูฟงคชั่นน้ำ (O-H) ที่เลขคลื่น 813 cm-1 หมูฟงกชั่นแอลกอฮอล (-OH) ที่เลขคลื่น 

2922.2-3635.0  cm-1 และหมูฟงกชั่นอะซิเตด (O=C-O) ที่เลขคลื่น 1050.0 cm-1 ซึ่งแสดงใหเห็นวา

ผลึกที่ไดมีสิ่งเจือปน และการตกผลึกของระบบปฎิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล พบวา

แอนตี้โซลเวนตไดเมทิลคารบอเนต เกิดสารประกอบโซเดียม (Na-O-Na) ที่เลขคลื่น 1412.4 cm-1 และ

เกิดหมูฟงกชั ่นเมทอกไซด (-OCH3) ดังนั้นผลึกที่ไดจึงเปนผลึกโซเดียมเมทอกไซด สำหรับแอนตี้โซล

เวนทเฮกเซน เกิดหมูฟงคชั ่นน้ำ (O-H) ที่เลขคลื่นต่ำกวา 900 cm-1 เพิ่มขึ้นมา และแอนตี้โซลเวนท

บิวทิลแอลกอฮอล เกิดหมูฟงกชั่นของคารบอกซิลกับเอสเทอร (O=C-O) ที่เลขคลื่น 1105.0 -1049.10 

cm-1 ทำใหผลึกท่ีไดมีสิ่งเจือปน 

 ประโยชนจากงานวิจัยนี้คอื สามารถคำนวณความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล และสารละลายผสมได และสามารถเลือกตัวทำละลายที่เหมาะสมเปนแอนตี้โซลเวนทใน

กระบวนการตกผลึก และความรูจากการศึกษาครั้งนี้สามารถนำไปพัฒนากระบวนการผลิตโซเดียมเมท

อกไซด โดยการออกแบบกระบวนการตกผลึกในระดับอุตสาหกรรมได 

 

คำสำคัญ: โซเดียมเมทอกไซด แอนตี้โซลเวนท ความสามารถการละลาย การตกผลึก 
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ABSTRACT 

 Anti-solvent crystallization is an important process for synthesizing catalysts. Sodium 

methoxide is an important catalyst which is used in the biodiesel production process. The 

purpose of this research was to investigate the anti-solvent crystallization of sodium methoxide 

by the use of the 1 liter jacket glass vessel to study the solubility. The experiment is divided 

into five parts comprising: 1) determination of sodium methoxide solubility in methanol at the 

temperature of 10, 20, 30, 40, 50 and 60˚C, and measurement of concentration of saturated 

solution by the gravimetric method; 2) determination of dissolution of sodium methoxide in 

13 solvents, including n-Hexane, Cyclohexane, Benzyl alcohol, Phenol, 1-Butanol, 2-Butanol, 

Ethyl alcohol, Ethyl acetate, Acetonitrile, Acetone, Dimethyl sulfoxide, Dimethyl carbonate and 

Dichloromethane; 3) solubility of sodium methoxide in mixed solvents in three systems, 

including n-Hexane+Methanol, 2-Butanol+Methanol, and Dimethyl carbonate+Methanol, the 

experiment with ratios of  anti-solvent and saturated solution of sodium methoxide in 

methanol of 10:0, 9:1, 8:2, 7:3, 6:4, 5:5, 4:6, 3:7, 2:8, 1:9, and 0:10 by volume at 33 ˚C; 4) the 

anti-solvent and saturated sodium methoxide in methanol ratios of  3:7, 5:5, and 7:3 by 

volume, being selected to study the crystallization processes and analyze the crystal 

properties by XRD, SEM, and FTIR; and 5) the anti-solvent and saturated sodium hydroxide in 

methanol at the ratio 5:5 by volume, being selected to study the anti-solvent crystallization 

of the reaction between sodium hydroxide and methanol, and the properties of the crystals 

were analyzed by using XRD and FTIR.  

 The results showed that the solubility of sodium methoxide in methanol increases 

when the temperature increases. For the dissolution of sodium methoxide in 13 solvents, it 

was found that: 1) the following solvents cannot dissolve sodium methoxide: 
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Dichloromethane, n-Hexane, Dimethyl carbonate, and 2-Butanol; 2) the following can dissolve 

sodium methoxide minimally: Acetone, Ethyl alcohol, Cyclohexane, Acetonitrile, and 1-

Butanol; and 3) the following can dissolve sodium methoxide to a larger extent than the other 

solvents: Ethyl acetate, Phenol, Dimethyl sulfoxide, and Benzyl alcohol.  

 From determining the solubility of sodium methoxide in the 3 systems of mixed 

solvents, it was found that when the anti-solvent ratio increases, the solubility of sodium 

methoxide decreases. In addition, regarding the crystallization, the analysis of XRD and SEM 

cannot identify sodium methoxide crystals, while the analysis of FTIR indicates that there are 

a functional group of sodium (-Na) at the wave number 1445.4 cm-1 and a methoxide group  

(-OCH3) at 1357.7 cm-1. Therefore, the analyzed crystals are sodium methoxide. For the crystals 

from anti-solvents of n-Hexane and 2-Butanol, there are a functional group of water (O-H) at 

the wave number 813 cm-1, an alcohol group (O-H) at the wave number 2922.2-3635.0 cm-1, 

and acetate (O=C-O) at the wave number 1050.0 cm-1, all of which indicate that the crystals 

contain impurities. For the crystallization of sodium hydroxide in the methanol reaction 

system, it was found that  the anti-solvent of dimethyl carbonate has a functional group of 

sodium compound (Na-O-Na) at the wave number 1412.4 cm-1, as well as a functional group 

methoxide (-OCH3), which indicate that the crystals are sodium methoxide. From the anti-

solvent of n-Hexane, there is a functional group of water (O-H) at the wave number of less 

than 900 cm-1, and from the anti-solvent of 2-Butanol, there are a functional group of carboxyl 

and ester (O=C-O) at the wave number from 1105.0 cm-1- 1049.10 cm-1. As a result, the crystals 

contain impurities. 

 The benefits of this research are that the solubility of sodium methoxide in methanol 

and mixed solvents can be calculated to determine the proper solubility of sodium 

methoxide, which can be used as anti-solvents in the crystallization process to produce 

sodium methoxide. Additionally, the knowledge from this study can also be used to improve 

the process of sodium methoxide production by designing crystallization processes in the 

industrial sector. 

Keywords: sodium methoxide, anti-solvent, solubility, crystallization 
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 2.3 กระบวนการตกผลึก (Crystallization) 41 

 2.4 ปฏิกิริยาผันกลับ (Reversible reaction) 66 

 2.5 การตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent crystallization) 69 

บทท่ี 3 วิธีการดำเนินการวิจัย 76 

 3.1 สารเคมี 76 

 3.2 อุปกรณการทดลอง 76 

 3.3 วิธีการทดลอง 78 

 3.4 การดำเนินการทดลอง 85 

 3.5 การเก็บรวบรวมขอมูล 85 

 3.6 วิธีวิเคราะหขอมูล   86 

   

 



 

(9) 

 

สารบัญ (ตอ) 
 

  หนา 

บทท่ี 4 ผลการทดลองและการวิจารณ 87 

 4.1 การศกึษาผลของอุณหภูมิตอความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

88 

 4.2 การศกึษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายชนิด

ตางๆ 

90 

 4.3 การศกึษาการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทของโซเดียมเมทอกไซด 100 

บทท่ี 5 สรุปผลการทดลองและขอเสนอแนะ 131 

 5.1 สรุปผลการทดลอง  131 

 5.2 ขอเสนอแนะ 133 

บรรณานุกรม 135 

ภาคผนวก 141 

 ภาคผนวก ก. ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดใน          

เมทานอล (Solubility) 

142 

 ภาคผนวก ข. ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดใน

ตัวทำละลายอินทรีย (Dissolutions) 

151 

 ภาคผนวก ค. ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดใน

เมทานอลตอตัวทำละลายอินทรยี (Anti-solvent Ratio) 

154 

 ภาคผนวก ง. ผลการวิเคราะหการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซด (Crystallization) 161 

 ภาคผนวก จ. ผลการวิเคราะหคาความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซด 

(Crystallinity) 

166 

 ภาคผนวก ฉ. บทความวิชาการที่ตีพิมพเผยแพรในระหวางการศึกษา (TIChE 2018) 173 

ประวัติผูเขียน 182 

 

 

 

 

 



 

(10) 

 

สารบัญตาราง 

 

  หนา 

ตารางที่ 2.1 ขอมูลความเปนอันตรายบนฉลากของสารเคมีโซเดียมเมทอกไซดตามระบบ 

GHS  

25 

ตารางที่ 2.2 การเปรียบเทียบสภาวะและผลไดของกระบวนการผลิตไบโอดีเซล 28 

ตารางที่ 2.3 ขอมูลพื้นฐานทั่วไปของตัวทำละลายอินทรีย  38 

ตารางที่ 2.4 ระบบของผลึกและแลตทิซของ A.j. Bravais แบบ 3 มิติ ท้ัง 7 ระบบ  

จำนวน 14 ชนิด  

49 

ตารางที่ 3.1   อัตราสวนของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลและตัวตานการละลาย        

ในการทดลอง 

82 

ตารางที่ 3.2 เลขคลื่นใชตรวจสอบหมูฟงคชั่นของเครื่องมือวิเคราะห FTIR 86 

ตารางที่ 4.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 88 

ตารางที่ 4.2 ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดท่ีอุณหภูมิหองในตัวทำ

ละลายชนิดตางๆ 

91 

ตารางที่ 4.3 ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวาง          

เฮกเซนตอเมทานอล ท่ีอุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

94 

ตารางที่ 4.4 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม

ระหวางไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล                                          

ท่ีอุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

96 

ตารางที ่4.5 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม

ระหวางบิวทิลแอลกอฮอลตอเมทานอล                                            

ท่ีอุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

98 

ตารางที่ 4.6 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรย    

ดิฟแฟรคโตมิเตอรของระบบสารอ่ิมตัวของโซเดยีมเมทอกไซดกับเมทานอล 

106 

ตารางที่ 4.7 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟ

แฟรคโตมิเตอรของระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

120 

ตารางที่ 4.8 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟ

แฟรคโตมิเตอร 

126 

 



 

(11) 

 

สารบัญตาราง (ตอ) 
 

  หนา 

ตารางที่ ก.1 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียส 

143 

ตารางที่ ก.2 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียส 

144 

ตารางที่ ก.3 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส 

145 

ตารางที่ ก.4 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส 

146 

ตารางที่ ก.5 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 

147 

ตารางที่ ก.6 ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอ่ิมตัว

ท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

148 

ตารางที่ ก.7 สารละลายมาตราฐานของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่ 30 %w/w 149 

ตารางที่ ข.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายอินทรีย

ท้ังหมด 13 ชนิด ณ จุดอิ่มตัวที่อุณหภูมิหอง 

152 

ตารางที่ ข.2 ลักษณะทางกายภาพอ่ืนๆ ของความสามารถในการละลายของโซเดียมเมท

อกไซดในตัวทำละลายอินทรยี 

153 

ตารางที่ ค.1 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอลที่อัตราสวน (n-Hexane : Methanol)                       

อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส 

155 

ตารางที่ ค.2 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอลที่อัตราสวน (DMC : Methanol)                                  

อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส 

156 

ตารางที่ ค.3 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอลที่อัตราสวน (2-Butanol : Methanol)                              

อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส 

157 

 



 

(12) 

 

สารบัญตาราง (ตอ) 
 

  หนา 

ตารางที่ ค.4 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอลที่อัตราสวน (n-Hexane : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศา

เซลเซียส 

158 

ตารางที่ ค.5 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอลที่อัตราสวน (DMC : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

159 

ตารางที่ ค.6 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล ที่อัตราสวน (2-Butanol : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศา

เซลเซียส 

160 

ตารางที่ ง.1 ตกผลึกระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ณ 

อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส  

162 

ตารางที่ ง.2 ตกผลึกระบบปฎิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิ 60 

องศาเซลเซียส 

164 

ตารางที่ ง.3 ความสามารถในการละลายของระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดใน     

เมทานอล ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

165 

ตารางที่ จ.1   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดใน เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปน

แอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 3:7 

167 

ตารางที่ จ.2   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปน

แอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 5:5 

167 

ตารางที่ จ.3   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปน

แอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 7:3 

168 
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สารบัญตาราง (ตอ) 
 

  หนา 

ตารางที่ จ.4   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่

โซลเวนท ที่อัตราสวน 3:7 

168 

ตารางที่ จ.5   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่

โซลเวนทที่อัตราสวน 5:5 

169 

ตารางที่ จ.6   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่

โซลเวนท ที่อัตราสวน 7:3 

169 

ตารางที่ จ.7   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol เปน

แอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 3:7 

170 

ตารางที่ จ.8   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol เปน

แอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 5:5 

170 

ตารางที่ จ.9   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol + 

acetic acid เปนแอนท่ีโซลเวนท ที่อัตราสวน 7:3 

171 

ตารางที่ จ.10   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซด

ในเมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปนแอนท่ี

โซลเวนท ที่อัตราสวน 5:5 

171 

ตารางที่ จ.11   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซด

ในเมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนท่ีโซล

เวนท ที่อัตราสวน 5:5 

172 

ตารางที่ จ.12   ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซด

ในเมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol + acetic 

acid เปนแอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 5:5 

172 



 

(14) 

 

สารบัญรูป 

 

  หนา 

รูปที่ 2.1 โครงสรางโมเลกุลของโซเดียมเมทอกไซด  24 

รูปที่ 2.2 สารเคมีโซเดียมเมทอกไซดในสถานะของของแข็ง 24 

รูปที่ 2.3 ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของไตรกลีเซอไรด (Triglyceride) เกิดเปนไดกลีเซอไรด 

(Diglyceride) กับกรดไขมัน (Fatty acid)  

26 

รูปที่ 2.4 ปฎิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันระหวางไตรกลีเซอไรดกับแอลกอฮอล 26 

รูปที่ 2.5 เซลลอิเลกโตรไดอาไลซิสซึ่งแสดงตัวอยางหลักการของกระบวนการ  30 

รูปที่ 2.6 ผลวิเคราะห IR spectra ของสารโซเดียมเมทอกไซด  31 

รูปที่ 2.7 ผลวิเคราะหเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอรของสารโซเดียมเมทอกไซด  31 

รูปที่ 2.8 กระบวนการคอสติกคลอไรด (Caustic-chlorine process)  

กับเซลลไฟฟาเคมี (Mercury-electrode cells)  

33 

รูปที่ 2.9 กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดของเครื่องปฏิกรณแบบตอเนื่อง  34 
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บทที่ 1 

บทนำ 
 

1.1  ความเปนมาและความสำคัญของปญหา 

 การใชพลังงานในปจจุบันที่เพิ่มมากขึ้น โดยเฉพาะพลังงานที่ใชแลวหมดไป เชน น้ำมันดิบ  

ทำใหตองมีการคิดคนพลังงานทดแทน [1] ยกตัวอยางเชน มีการนำน้ำมันที่ผานการปรุงอาหารหรือ

น้ำมันที่ผานกระบวนการทอด นำมาผานกระบวนการทางเคมี เพื่อผลิตเปนน้ำมันไบโอดีเซล [2] น้ำมัน

เชื้อเพลิงที่ไดจากการนำน้ำมันพืชหรือน้ำมันสตัวที่มีสารไตรกลีเซอไรด (Triglyceride) เปนองคประกอบ

หลักมาทำปฏิก ิร ิยาเคมีกับอ ัลคิลแอลกอฮอล เช น เมทิลแอลกอฮอล  (Methyl alcohol) หรือ

เอทิลแอลกอฮอล (Ethyl alcohol) โดยใชกรดหรือดางเปนตัวเรงปฏิกิริยา กระบวนการทางเคมีนี้

เรียกวา การสลับหมูเอสเทอรหรือทรานเอสเทอริฟเคชั่น (Transesterification) [3] ซึ่งตัวเรงปฎิกิริยามี

บทบาทในการเปลี่ยนแปลงกลไกการเกิดปฎิกิริยาใหรวดเร็วขึ้น โดยตัวเรงปฎิกิริยาไมมีผลกระทบตอ

สมดุลของปฎิกิริยาที่เกิดขึ้น ตัวเรงที่มีประสิทธิภาพสำหรับกระบวนการผลิตไบโอดีเซล คือโซเดียมเมท

อกไซด [4] 

  วิธีการผลิตโซเดียมเมทอกไซด ในปจจุบันสามารถทำไดหลายวิธี ในอดีตใชกระบวนการ 

อิเล็กโตรไดอะไลซิส (Electrodialysis, ED)  ซึ่งเปนกระบวนการแยกองคประกอบที่มีประจุออกจาก

สารละลายอิเล็กโตรไลต โดยใชเมมเบรนแลกเปลี่ยนไอออนมาตออนุกรมกัน ในกรณีของการผลิต

โซเดียมเมทอกไซดจากโซเดียมอะซิเตทและเมทานอล เมทานอลจะถูกแยกออกเปนโปรตรอนและ

ไอออน alkoxide เพ่ือทำปฏิกิริยากับโซเดียมไอออนที่แยกออกมาจากโซเดียมอะซิเตท เกิดเปนโซเดียม

เมทอกไซด ดังปฏิกิริยาเคมีที่แสดงดานลาง 

 

CH3COONa + CH3OH  NaOCH3 + CH3COOH 

Sodium acetate + Methanol  Sodium methoxide + Acetic acid 

 

ทำการทดลองที่อุณหภูมิหอง โดยใชขั้วไฟฟา (Electrode) ท่ีมีเมมเบรนแบบ (Multitude membrane) 

กั้นอยูจากกระบวนการจะเกิดของเสีย (Waste) คือกาซคารบอนไดออกไซด (CO2) กับกาซมีเทน (CH4) 

ซึ่งกาซจะระเหยหายไปสิ่งแวดลอม [5] การผลิตโซเดียมเมทอกไซดกระบวนการที่สอง คือ การทำ

ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลในเครื่องปฏิกรณเคมีแบบกะ และแยกโซเดียมเมทอก

ไซดดวยวิธีการกลั่นแบบอะซีโอโทรปค (Azeotropic Distillation) โดยการใหความรอน ในการกลั่น

ของผสมที่มีการระเหยใกลเคียงกันออกจากสารผลิตภัณฑที่ตองการ เพราะจะมีน้ำ (H2O) ที่เกิดจาก
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ปฎิกิริยาผสมอยูทำใหผลิตภัณฑโซเดียมเมทอกไซดที่ไดไมมีความบริสุทธิ์ และไมสามารถนำไปใชใน

กระบวนการผล ิตไบโอดีเซลได ท ันที  เน ื ่องจากน้ำที ่ผสมอยู ก ับโซเด ียมเมทอกไซด จะไปทำ

ปฏิกิริยาขางเคียงและเกิดเปนสบูทำใหผลไดของไบโอดีเซลต่ำลง ซึ ่งกระบวนการกลั่นแยก ทำการ

ทดลองที่ความดันบรรยากาศ อุณหภูมิ 70-80 °C โดยมีปฏิกิริยาดังแสดงดานลาง 

 

NaOH + CH3OH ↔ NaOCH3 + H2O 

Sodium hydroxide + Methanol ↔ Sodium methoxide + water [6] 

 

 ปจจุบันโซเดียมเมทอกไซดนิยม ผลิตโดยกระบวนการกลั่นแบบเกิดปฎิกิริยา (Reactive 

Distillation : RD) และกำลังจะกลายเปนเทคโนโลยีที่ไดรับการยอมรับมากขึ้น เพราะสามารถนำของ

เสียกลับมาใชในกระบวนการทางวิศวกรรมเคมีได  กระบวนการตางๆ ที่กลาวมาขางตนการกลั่นจะใช

พลังงานสูง เนื่องจากตองใชความรอนในการเปลี่ยนสถานะของสารจากของเหลวใหกลายเปนไอ ดังน้ัน 

หากมีกระบวนการที่สามารถแยกโซเดียมเมทอกไซดใหมีความบริสุทธิ์โดยที่ใชพลังงานลดลงก็จะเปน

ทางเลอืกที่ดีในการผลิตโซเดียมเมทอกไซดตอไป [7] 

 จากปญหาการผลิตโซเดียมเมทอกไซดท่ีกลาวมาขางตน จึงทำใหตองมีการศกึษากระบวนการ

แยกโซเดียมเมทอกไซดใหมีความบริสุทธิ์โดยใชพลังงานที่ลดลง และงานวิจัยนี้เลือก การตกผลึกแบบ

แอนตี้โซลเวนทเพ่ือแยกโซเดียมเมทอกไซด  เทคนิคการตกผลึก เปนวิธีการที่มศีกัยภาพสูง และสามารถ

ทำงานไดที่อุณหภูมิหอง ผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจะมีความบริสุทธิ์สูง และสารตั้งตนในการนำมา

ผลิตนั้นหาไดงาย และราคาถูก [8] โดยงานวิจัยนี้เริ่มตนศึกษาความสามารถในการละลายของโซเดียม

เมทอกไซดในเมทานอลกอน หลังจากนั้นจึงศึกษาชนิดของแอนตี้โซลเวนทที่เหมาะสม และการศึกษา

การผลิตโซเดียมเมทอกไซดโดยวิธีการตกผลึกแบบแอนตี ้โซลเวนท (Anti-solvent Crystallization) 

เนื่องจากโซเดียมเมทอกไซด เปนวัตถุดิบที่จำเปนในอุตสาหกรรมพลังงาน  จึงมีความจำเปนตองพัฒนา

กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด ใหมีประสิทธิภาพมากยิ่งขึ้น 
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1.2 วัตถุประสงค 

1.2.1 เพื่อศึกษาผลของอุณหภูมิตอความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซด 

  ในเมทานอล 

1.2.2 เพื่อศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายชนิด 

  ตางๆ ที่อุณหภูมิหอง 

1.2.2.1 ศึกษาการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายจำนวน 13 ชนิด 

1.2.2.2 ศึกษาการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม 3 ชนดิ ที่เลือก 

   นำมาใชเปนแอนตี้โซลเวนท 

1.2.3 ศึกษาการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด 

1.2.3.1 ผลของอัตราสวนระหวางแอนตี้โซลเวนทกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียม 

      เมทอกไซดในเมทานอล  

1.2.3.2 ศึกษาการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากปฎิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอก 

   ไซดกับเมทานอล 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



21 
 

1.3 ขอบเขตของการวิจัย 

1.3.1 วิเคราะหผลการละลายที่จุดอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่  

  อุณหภูมิ 10, 20, 30, 40, 50, 60 องศาเซลเซียส โดยใชเครื่องปฏิกรณแกว 

  แบบ Jacketed ขนาด 1000 มิลลิลิตร 

1.3.2 วิเคราะหผลการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลาย 

1.3.2.1 วิเคราะหผลการละลายที่จุดอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด ในตัวทำละลาย 

   จำนวน 13 ชนิด ที่อุณหภูมิหอง 

1.3.2.2 วิเคราะหผลการละลายที่จุดอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด ในเฮกเซน 

   กับเมทานอล (n-Hexane : Methanol) ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล 

    (DMC : Methanol) และบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล  

   (2-Butanol : Methanol) ที่อัตราสวนตางๆ   

1.3.3 ทำการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดในแอนตี้โซลเวนทดวยชุดการตกผลึกโดยใช 

  สภาวะที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส ดวยเครื่องปฏิกรณแกวแบบ Jacketed 

1.3.3.1 วิเคราะหผลของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากขอ (1.3.3) เพ่ือเปรียบเทียบ 

   ลักษณะ และโครงสรางผลึกดวยเครื่องมือวิเคราะห XRD, SEM, FTIR 

1.3.3.2 ทำการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดในแอนตี้โซลเวนท ในระบบปฎิกิริยาของ 

   โซเดยีมไฮดรอกไซดในเมทานอล ดวยชุดการตกผลึกโดยใชสภาวะที่อุณหภูมิ 

    60 องศาเซลเซียส ดวยเครื่องตกผลึกดวยเครื่องปฏิกรณแกวแบบ Jacketed  

   ขนาด 1000 มิลลิลลิตร Jacket glass vessel และดูคุณสมบัติ 

   ผลึกดวยเครื่องมือวิเคราะห XRD และ FTIR 
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1.4 กรอบแนวความคดิในการวิจัย 

1.4.1 แนวความคิดในการผลิตโซเดียมเมทอกไซด 

  จากทฤษฏีเกี่ยวกับการเกิดปฏิกิริยาระหวางสารตั้งตนชนิดตาง ๆ เพื่อเปลี่ยนเปน

โซเดียมเมทอกไซด งานวิจัยนี้เลือกปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล เพราะ

เปนสารตั้งตนที่ราคาถูกและหาไดงายการแยกสารผสม  

1.4.2 แนวความคิดในการแยกโซเดียมเมทอกไซด 

  ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลจะไดผลิตภัณฑสองชนิดคือ 

โซเดียมเมทอกไซดกับน้ำ ซึ่งน้ำที่เปนผลิตภัณฑขางเคียงจะตองถูกกำจัดออกเพราะจะสงผล

ตอการนำโซเดียมเมทอกไซดไปใชงานตอโดยจะทำใหเกิดปฏิกิริยาขางเคียงและเกิดเปนสบูใน

กระบวนการผลิตไบโอดีเซลทำใหผลไดลดลง ดังนั้นในปจจุบันจึงมีการใชหอกลั่นในการแยก

ระหวางโซเดียมเมทอกไซดกับน้ำซึ่งใชพลังงานคอนขางสูงในการดำเนินการ จึงมีแนวคิดใน

การใชกระบวนการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทเพื่อแยกโซเดียมเมทอกไซดใหมีความบรสิุทธ์ิ

โดยมีการใชพลังงานลดลง 

1.4.3 แนวความคิดกระบวนการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท 

  การตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท เปนกระบวนการตกผลึกซึ่งทำใหเกิดสารละลาย

อิ่มตัวยิ่งยวดโดยการเติมสารละลายแอนตี้โซลเวนทเพิ่มเขาไปในสารละลายที่มีโซเดียมเมท

อกไซดละลายอยูสงผลใหความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลาย

ลดลงเกิดเปนสารละลายอิ ่มต ัวยิ ่งยวดจึงทำใหโซเดียมเมทอกไซดแยกตัวออกมาจาก

สารละลายในสถานะของแข็งที่มีความบริสุทธิ์สูง ปจจัยที่มีผลตอกระบวนการตกผลึกแบบ

แอนตี้โซลเวนทไดแก ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซด สภาวะความอิ่มตัว

ยิ่งยวด และชนิดของสารละลายแอนตี้โซลเวนท โดยจะทำใหคุณสมบัติของผลึกโซเดียมเม 

ทอกไซดที่ไดมีความแตกตางกัน เชน ความบรสิุทธิ์ รูปราง ขนาดของผลึก เปนตน 

 

1.5 ประโยชนที่คาดวาจะไดรับ 

1.5.1 กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดที่มีประสิทธิภาพดีข้ึน 

1.5.2 สามารถนำขอมูลเปนตนแบบเพ่ือพัฒนาการออกแบบเครื่องตกผลึก 
  ในระดบัอุตสาหกรรม 

1.5.3 ประหยัดตนทุนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดท้ังวัตถุดิบและพลังงาน 
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บทที่ 2 

งานวิจัยที่เกี่ยวของ 
 

  ผู วิจัยไดศึกษาคนควาเกี่ยวกับหลักการ แนวคิด และทฤษฎี จากเอกสารและงานวิจัยที่

เก่ียวของโดยมีขอมูลดังนี้ 

2.1 โซเดียมเมทอกไซด 

2.1.1 คุณสมบัติของโซเดียมเมทอกไซด 

        โซเดียมเมทอกไซด (Sodium methoxide) เปนตัวเรงปฏิกิริยาประเภทเบสเมื่ออยูใน

สถานะของของเหลวจะมีคุณสมบัติเปนของเหลวไวไฟที่มีฤทธิ ์กัดกรอน ถาสารโซเดียมเมทอกไซดทำ

ปฏกิิริยากับน้ำทำใหเกิดการปลอยกาซไวไฟ โดยปจจุบันมีการนำไปใชในการผลิตอัลคาลอยด หมึกพิมพ 

ปุย สารตกตะกอนของสียอม สารเรงปฏิกิริยา เกลือโมลิบดีนัม สารหนวงไฟ สารขัดเงา และในกลุมของ

อุตสาหกรรมเคมี เชนอุตสาหกรรมน้ำมันไบโอดีเซล และอุตสาหกรรมเภสัชภัณฑเปนตน [9],[10] แต

กระบวนการผลิตน้ำมันไบโอดีเซลโดยใชโซเดียมเมทอกไซดเปนตัวเรงปฎิกริยา และในระบบมีน้ำอยู

โซเดียมเมทอกไซดจะทำปฏิกิริยากับน้ำ ทำใหเกิดปฏิกิริยาสะพอนิฟเคชั่น และเกิดขึ ้นไดดีสำหรับ

ปฏิกิริยาทรานสเอสเตอริฟเคชั่นที่ใชดางเปนตัวเรง ซึ่งปฏิกิริยาสะพอนิฟเคชั่นจะทำใหเกิดสบู และทำให

คาผลไดของการผลิตไบโอดีเซลลดลง [3],[4] 

  รูปที่ 2.1 แสดงโครงสรางโมเลกุลของโซเดียมเมทอกไซด จะเห็นไดวาโซเดียมเมทอก

ไซดเปนสารประกอบไอออนิก ประกอบดวย Na+ (Sodium cation), CH3O- (Methoxide anion) โดย 

CH3O- จะทำใหมีคุณสมบัติเปนเบสแก และจากรูปที่ 2.2 แสดงลักษณะทางกายภาพของโซเดียมเมทอก

ไซด จะเห็นไดวาเปนผงของแข็งสีขาวมีความเขมขน 98 เปอรเซน็ต หรือทำเปนสารละลายอิ่มตัวในเมทา

นอลท่ีมีความเขมขน 30 เปอรเซ็นต โซเดียมเมทอกไซดสามารถดูดความชื้นไดดีมาก หากนำออกมาจาก

ภาชนะบรรจุแลวตั้งทิ้งไวสักครูมันจะดูดความชื้นจากอากาศ จากสภาพท่ีเปนผง จะเริ่มเหลว เนื้อสารจะ

นอยลง เพราะถูกเจือจางดวยความชื้น จึงควรเก็บโซเดยีมเมทอกไซดไวในขวดท่ีมีฝาปดสนิท เมื่อเตรียม

โซเดียมเมทอกไซดบริสุทธิ์ใหเปนสารละลายโดยการละลายในเมทานอล จะใหความรอนออกมาจึงตอง

ระมัดระวัง หากเตรียมความเขมขนสูงๆ หามเตรยีมในภาชนะพลาสติกเนื่องจากความรอนที่เกิดจากการ

ละลายดวยเมทานอล จะทำใหพลาสติกละลายได ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดจะ

ลายไดในตวัทำละลายที่มีขั้วไดอีกนอกจากเมทานอล เชน เอทานอล และน้ำ ไมสามารถละลายในตัวทำ

ละลายที่ไมมีข้ัว และทำปฏิกิริยากับน้ำ  
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รูปท่ี 2.1 โครงสรางโมเลกุลของโซเดียมเมทอกไซด [11]  

 

 
 

รูปท่ี 2.2 สารเคมีโซเดียมเมทอกไซดในสถานะของของแขง็ 

 

  ตารางที่ 2.1 กลาวถึงคุณสมบัติและขอมูลความเปนอันตรายของสารโซเดียมเมทอกไซด โดย

ขอมูลในตาราง ประกอบดวยคำสัญญาณ รูปสัญลักษณ และรหัสความเปนอันตราย ซึ่งเปนระบบสากล 

(Globally Harmonized System of Classification and Labelling of Chemicals; GHS) ท ี ่ ใช  ใน

การจำแนกความเปนอันตราย และระบุในฉลากสารเคมซีึ่งเปนระบบเดียวกันทั่วโลก ในประเทศไทยไดมี

การประกาศใชระบบ GHS ตามสหประชาชาติ โดยเริ่มใชกับผลิตภัณฑสารเคมีในป พ.ศ. 2555 จะเห็น

ไดวาโซเดียมเมทอกไซด เปนสารอันตรายเกิดการสะสมความรอนไดเองจนทำใหเกิดไฟไหมได และอาจ

ทำใหผิวหนังไหมอยางรุนแรง หรือทำลายดวงตาหากสัมผัสสารโซเดยีมเมทอกไซดที่มีความเขมขน ตั้งแต 

10 เปอรเซ็นตข้ึนไป และเมื่อสัมผัสกับน้ำจะเกิดปฏิกิริยาอยางรุนแรง คุณสมบัติอ่ืนๆ มีดังตอไปนี ้

ชื่อสาร : Sodium methoxide 

ชื่อพอง : Methanol-sodium derivative, Sodium methanolate, Sodium methylate [12] 

น้ำหนักโมเมกุล  : 54.02 g/mol 

ความหนาแนน  : 945 kg/m3 

จุดเดือด    : >300 ˚C 

จุดหลอมเหลว  : 127 ˚C  
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ตารางที ่ 2.1 ขอมูลความเปนอันตรายบนฉลากของสารเคมีโซเดียมเมทอกไซดตามระบบ GHS 

[13],[14] 

คำสัญญาณ 

(Signal Word) 
อันตราย (Danger) 

รูปสัญลักษณ 

(Pictogram) 

 

รหัสความเปนอันตราย 

(Hazard Code) 

ขอความแสดงความเปนอนัตราย 

(Hazard Statement) 

H251 

Physical Hazard 

เกิดการสะสมความรอนไดเองจนทำใหเกิดไฟไหม   

(Self-heating; may catch fire) 

H314 

Health Hazard 

ทำใหผิวหนังไหมอยางรุนแรงและทำลายดวงตา   

ความเขมขนที่สัมผัส C มากกวาหรือเทากับ 10 %  

(Cause severe skin burns and eye damage) 

EUH014 สัมผัสกับน้ำจะเกิดปฏิกิริยารุนแรง  

(Reacts violently with water) 

 

2.1.2 ประโยชนและงานวิจัยที่เก่ียวของกับโซเดียมเมทอกไซด 

        ในแตละปประเทศไทยตองนำเขาน้ำมันปโตรเลียมจากตางประเทศจำนวนมาก ภาครัฐ

จึงมีนโยบายสงเสริมใหมีการแปรรูปน้ำมันจากพืชหลายชนิดใหเปนน้ำมันไบโอดีเซลเพื่อลดปริมาณการ

นำเขา แตในการแปรรูปน้ำมันพืชเปนน้ำมันไบโอดีเซลตองผานกระบวนการทางเคมีที่ใชตัวเรงปฏิกิริยา 

(Catalyst) ซึ่งตัวเรงปฏิกิริยาท่ีนิยมใชในกระบวนการผลิตไบโอดีเซลเพราะราคาถูกและหาไดงาย ไดแก 

โซเดียมไฮดรอกไซด และโพแทสเซียมไฮดรอกไซด โดยตัวเรงปฏิกิริยาทั้ง 2 ชนิด ถูกนำไปใชในรูปของ

ของเหลว ซึ่งมีสถานะเดียวกับน้ำมันพืชที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาและไบโอดีเซลซึ่งเปนผลิตภัณฑที่ได จาก

ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชั่น เมื่อตัวเรงปฏิกิริยามีสถานะเดียวกับสารเกิดปฏิกิริยา และผลิตภัณฑทำ

ใหเกิดเปนของผสมซึ ่งเปนปญหากับกระบวนการแยกสารใหบริสุทธิ์ อีกทั ้งการใชตัวเรงปฏิกิริยา

โซเดียมไฮดรอกไซดยังทำใหเกิดปฏิกิริยาขางเคียงไดผลิตภัณฑเปนน้ำ และน้ำที่เกิดจากปฏิกิริยาของสาร

โซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลจะทำใหเกิดปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของไตรกลีเซอไรด (Triglyceride) 
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เกิดเปนไดกลีเซอไรด (Diglyceride) และกรดไขมัน (Fatty acid) ดังแสดงในรูปท่ี 2.3 ซึ่งกรดไขมัน

อิ่มตัวจะกลายเปนของแข็งที่อุณหภูมิหอง สงผลใหไดผลิตภัณฑไบโอดีเซลที ่มีคาความบริสุทธิ์ลดลง 

ดังนั้นถาเลือกใชตัวเรงปฏิกิริยาโซเดียมเมทอกไซดจะทำใหไมมีน้ำในระบบ และสงผลใหคาความบริสุทธิ์

ของน้ำมันไบโอดีเซลสูงขึ้น ดังนั้นการใชตัวเรงปฏิกิริยาโซเดียมไฮดรอกไซดในกระบวนการทำใหเกิดน้ำ 

และไมสามารถนำตัวเรงปฏิกิริยามาใชใหมได สงผลใหส้ินเปลืองการใชตัวเรงปฏิกิริยาใหมทุกคร้ังที่มีการ

ผลิต และกระบวนการผลิตมีราคาแพง ซึ่งการศึกษาการผลิตตัวเรงปฏิกิริยาโซเดียมเมทอกไซด เปนการ

ลดปญหาการเกิดนำ้ในระบบจากตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไมเหมาะสม ปจจุบนัสารโซเดียมเมทอกไซดที่นำมาใช

แทนสารโซเดียมไฮดรอกไซดในกระบวนการอุตสากรรมเคม ีเชนการผลิตน้ำมันไบโอดีเซล [3] ดังในรูปที่ 

2.4 แสดงปฏิกิริยาการผลิตไบโอดีเซลที่มีตัวเรงปฏิกิริยาเปนโซเดียมเมทอกไซด เกิดปฏิกิริยาทรานสเอ

สเทอริฟเคชัน่ระหวางไตรกลีเซอไรดกบัเมทานอล ไดผลิตภัณฑเปนไบโอดีเซลกับกลีเซอรอล 

 

Triglyceride + Water → Diglyceride + Free fatty acid [4]              (2.1) 

 
 

รูปท่ี 2.3 ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของไตรกลีเซอไรด (Triglyceride) เกิดเปนไดกลีเซอไรด (Diglyceride) 

กับกรดไขมัน (Fatty acid) [4] 

  

Triglyceride + Alcohol ↔ Alkyl esters (Biodiesel) + Glycerol [3]     (2.2) 

 
 

รูปท่ี 2.4 ปฎิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันระหวางไตรกลีเซอไรดกบัแอลกอฮอลไดผลิตภัณฑคือ 

ไบโอดีเซลกับกลีเซอรอล [3] 
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  ตารางที่ 2.2 แสดงงานวิจัยที่มีการใชตัวเรงปฏิกิริยาชนิดเดียวกัน คือโซเดียมเมทอกไซดใน

กระบวนการผลิตน้ำมันไบโอดีเซล จากงานวิจัยที่ผานมาซึ่งผลิตน้ำมันไบโอดีเซลโดยใชสารโซเดียมเม 

ทอกไซดเปนตัวเรงปฏิกิริยามีจำนวนทั้งหมด 5 แบบ คือ ขวดกนกลมในอางควบคุมอุณหภูมิ (Conical 

flask in water bath), เคร ื ่องปฏิกรณแบบไมโครเวฟ (Microwave synthesis reactor), เคร ื ่อง

ปฏิกรณทรงกระบอกแบบสามคอ (Cylindrical three-necked reactor), เครื่องปฏิกรณขนาดใหญ 

ขนาด 1 ลิตร (Large reactor (1 l capacity)) และขวดที่มีแผนกั้น ขนาด 250 มิลลิลิตร ( 250-mL 

Baffled flasks) ทั้งหมดที่กลาวมานี้เปนกระบวนการผลิตไบโอดีเซล ที่สภาวะตางๆ ซึ่งจากผลการวิจัย 

พบวาในกระบวนการแบบเครื่องปฏิกรณขนาดใหญ ขนาด 1 ลิตร ถึงแมวาใชระยะเวลานอยเพียง 30 

นาที ที่อุณหภูมิของกระบวนการสูงถึง 40 และ 70 องศาเซลเซียส ผลไดก็ยังต่ำกวากระบวนการแบบ

เครื่องปฏิกรณทรงกระบอกแบบสามคอ, กระบวนที่ใชเครื่องปฏิกรณแบบไมโครเวฟ และกระบวนที่ใช

ขวดกนกลมในอางควบคุมอุณหภูมิ จากกระบวนการผลิตน้ำมันไบโอดีเซล โดยเติมตัวเรงปฏิกิริยา

โซเดียมเมทอกไซด เพื่อนำไตรกลีเซอไรดมาทำปฏิกิริยากับเมทานอลโดยใชกระบวนการทรานเอสเทอ

ริฟเคชั่น จากตารางที ่ 2.2 จะพบวากระบวนการแบบที่ใชขวดกนกลมในอางควบคุมอุณหภูมิจะใช

อัตราสวนระหวางสารเคมีไดเมทิลคารบอเนต (DMC) และ น้ำมัน canola oil ในการผลิตน้ำมันไบโอ

ดีเซล ซึ่งจะเกิดกลีเซอรอลเปนผลิตภัณฑขางเคียง และเกิดผลไดน้ำมันไบโอดีเซลมากถึง 96 เปอรเซ็นต 

[15] และยังคงมีกระบวนการอื่นที่ใชอัตราสวนระหวางเมทานอลตอน้ำมัน ในการผลิตน้ำมันไบโอดีเซล 

เชน เครื่องปฏิกรณแบบไมโครเวฟ เครื่องปฏิกรณขนาดใหญ ขนาด 1 ลิตร และขวดที่มีแผนกั้น ขนาด 

250 มิลลิลิตร ซึ่งกระบวนการแบบเครื่องปฏิกรณแบบไมโครเวฟ โดยใชตัวเรงปฏิกิริยาโซเดียมเมทอก

ไซด 0.75 %wt ใหผลไดของน้ำมันไบโอดีเซลมากถึง 99.7 เปอรเซ็นต โดยใชอัตราสวนเชิงปริมาตรของ

เมทานอลตอน้ำมัน คือ 6:1 ในเวลาเพียง 3 นาที โดยกระบวนการนี้จะใชพลังงานไฟฟาทั้งหมด 750 W 

[16] เครื่องปฏิกรณขนาดใหญ ขนาด 1 ลิตร ใหปริมาณของเอสเทอรต่ำกวา 90 เปอรเซ็นต โดยมี

ปริมาณของเอสเทอรสูงสุดเทากับ 89.0 เปอรเซ็นต ที่ความเขมขนของโซเดียมเมททอคไซดเทากับ 1.3 

%wt [18]  และขวดที่มีแผนก้ัน ขนาด 250 มิลลิลิตร จะเห็นไดวาน้ำมันใชครั้งเดียวจะใหผลไดไกลเคียง 

100 เปอรเซ็นต แตสำหรับน้ำมันพืชใชแลว ใหผลไดของน้ำมันไบโอดีเซลเพียง 92 เปอรเซ็นต  [19] 

และยังพบวาอุณหภูมิของกระบวนการกับอัตราสวนในการผลิตมีความสำคัญ เมื่ออุณหภูมิในระบบเพิ่ม

มากกวาจุดเดือดของสารละลายเมทานอลที่ 64.4 องศาเซลเซียส ทำใหประสิทธิภาพการผลิตน้ำมันไบ

โอดีเซลเพ่ิมขึ้น และสงผลใหเกิดผลไดสูงขึ้นเชนกัน 
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ตารางท่ี 2.2 การเปรียบเทียบสภาวะและผลไดของกระบวนการผลิตไบโอดเีซล  

คณะผูวิจัย กระบวนการ

ผลิตไบโอดีเซล 

ตัวเรงปฏิกิริยาที่ใช อัตราสวนในการ

ผลิต 

อุณหภูมิของ

กระบวนการ 

(องศา

เซลเซียส) 

ระยะเวลา

ท่ีใช

ทั้งหมด 

ผลได 

Takami Kai 

และคณะ 

(2014) [15] 

Conical flask  

in water 

bath 

โซเดียมเมทอกไซด 

2.0 %wt 

(DMC:Canola 

oil), 3:1 

65 

 

2 ชั่วโมง 96% 

Yuan-

Chung Lin 

และคณะ 

(2014) [16] 

Microwave 

synthesis 

reactor 

โซเดียมเมทอกไซด 

0.75 %wt 

(MeOH:Oil), 6:1 65 

 

3 นาที 99.7% 

Leandro S. 

และคณะ 

(2008) [17] 

 

Cylindrical 

three-

necked 

reactor 

โซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 1% 

w/w 

- 25 55 และ 

60 

ตามลำดับ 

30-1 ชม. 

และ 1-2 

ชม. 

ตามลำดับ 

80%-

96.1% 

และ 

71.1%-

82.7% 

ตามลำดับ 

D.Y.C. 

Leung และ 

Y. Gua 

(2006) [18] 

Large 

reactor  

(1 l 

capacity) 

โซเดียมเมทอกไซด 

เติมตัวเรงปฏิกิริยา

ที่ใช 1.1 1.5 และ 

1.3 wt% 

ตามลำดับ 

(MeOH:Canola 

oil), 7.5:1  

70 

 

30 นาที 85.3% 

86.0% 

และ 

89.0% 

ตามลำดับ 

J. C. 

Thompson 

และ B. B. 

He 

(2006) [19] 

250-mL  

Baffled 

flasks 

โซเดียมเมทอกไซด 

0.46 กรัม 

(MeOH:oil), 6:1  40  - 92% 
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2.1.3 กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด 

       จากที่กลาวขางตนจะเห็นไดวากระบวนการผลิตไบโอดีเซลโดยใชตัวเรงปฏิกิร ิยา

โซเดียมเมทอกไซดมีความสำคัญเปนอยางยิ่ง ดังนั้นหัวขอนี้จะกลาวถึงกระบวนการผลิตโซเดียมเมทอก

ไซดที่ใชอยูในปจจุบัน เพื่อใหเห็นพัฒนาการของกระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด ซึ่งกระบวนการ

ผลิตโซเดยีมเมทอกไซดมีดังตอไปนี้ 

2.1.3.1 กระบวนการอิเลกโตรไดอาไลซิส (Electrodialysis process) 

      ในกระบวนการอิเลกโตรไดอาไลซิสมีการใชข้ัวไฟฟาสองขั้วสำหรับแตละเซลล

โดยสามารถนำเยื่อแลกเปลี่ยนไอออนหลาย ๆ อันมาเรียงตอกันแบบอนุกรมระหวางขั้วไฟฟาทั้งสอง 

การผลิตโซเดียมเมทอกไซดโดยใชกระบวนการอิเลกโตรไดอาไลซิส เกลือจะเปนแหลงของแอลคารไลน

ไอออนและจะเปลี่ยนเปนแกสเสีย ไดแก อีเทนและคารบอนไดออกไซด ที่ข้ัวแอโนด ซึ่งจะมีปริมาณคงที่

เทากับปริมาณเกลือที่ใชไป ปฏิกิริยารวมสำหรับแตละเซลลในชุดอิเลกโตรไดอาไลซิสแสดงดังสมการ

ดานลาง 

CH3COONa + CH3OH  CH3ONa + CH3COOH [5]                      (2.3) 

 

อะซิเตตไอออนถูกเปลี่ยนกลับเปนกรดอะซิติกและสามารถเปลี่ยนกลับมาเปนเกลือไดอีกครั้ง 

สารละลายเมทานอลิก (Methanolic solution) ของโซเดียมอะซิเตตที่ถูก

เจือจางจะถูกหมุนเวียนผานขั้วแอโนดทำใหมีการปลอยโซเดียมไอออนออกมาและโซเดียมไอออนจะ

เคลื่อนที่ผานเยื่อแลกเปลี่ยนไอออนบวกเขาไปสูสวนที่มีการหมุนเวียนเมทานอลเขามา ซึ่งเมทานอลเมื่อ

สูญเสียโปรตรอนไปจะเกิดเปนเมทอกไซดไอออนเขาทำปฏิกิริยากับโซเดียมไอออนเกิดเปนโซเดียมเมท

อกไซด [5] ดังที่แสดงในรูปท่ี 2.5  

 

 

 



30 

 
 

รูปที่ 2.5 เซลลอิเลกโตรไดอาไลซิสซึ่งแสดงตัวอยางหลักการของกระบวนการ โดย K คือเย่ือแลกเปลี่ยน

ไอออนบวก, A คอืเยื่อแลกเปลี่ยนไอออนลบ [5] 

 

เมื่อผลิตโซเดียมเมทอกไซดไดแลว สามารถวิเคราะหขอมูลของสารโซเดียมเมทอกไซดไดจากการ

วิเคราะหดวยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร ((X-ray Diffractometer, (XRD)) และเครื่องฟลูเรียร

ทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปคโทรมิเตอร ((Fourier Transform Infrared Spectrometer, (FT-IR)) 

จากการศึกษาระบบของโซเดียมแอลคาไรด โดยการวิเคราะหจากการข้ึนของกราฟที่ชวงเลขคลื่นตางๆ  

จากรูปที่ 2.6 เปนผลการวิเคราะหเลขคลื่นของสารโซเดียมเมทอกไซด จะปรากฎเลขคลื่นของโซเดียม

เมทอกไซดที่ 3000 และ 1450 cm–1 เปนการสั่นแบบ C-H stretching ของแอลคาไรดกับการสั่นของ  

C–O ท่ี 1050 cm–1  ซ ึ ่งเลขคล ื ่นที ่ ไม ควรมีที่  3500 และ 1600 cm–1 เปนกลุ ม –OH group ของ

แอลกอฮอลอิสระ (Free alcohol) และการละลาย (Solvated alkoxides) ถาตัวอยางเกิดการดูดกลืน

ความชื้นที่เลขคลื่น 3500 cm–1 ของน้ำเพียงอยางเดียวจะเกิดความหนาแนนของความชื้นเพิ่มขึ้นใน

ตัวอยาง เมื่อเกิดความชื้นจะถูกดูดกลืนไปเปนโซเดียมไฮดรอกไซด ถาโซเดียมเมทอกไซดอยูในรูปของ

โซเดียมเมทอกไซดที่ปราศจากน้ำ รูปแบบโครงสรางผลึกจะเปนแบบ Tetragonal และในสวนของ C–O 

ที่เกิดข้ึนของโซเดียมเมทอกไซดท่ี 1070 และ 1088 cm–1 เนื่องจากเกิดการแลกเปลี่ยน (Shift) กับกลุม

แอลกอฮอลลของเมทานอล ซึ ่งไฮโดรเจนอะตอม –OH group ของกลุ มแอลกอฮอลลแลกเปลี ่ยน

อิเล็กตรอนกับโลหะโซเดียม (Sodium metal) จนเกิดฟงชันคกลุมของ O–Na bond ที่เกิดจากการ

แลกเปล ี ่ยน (Shift) ของ C–O ที ่กล าวขางตน และจากรูปที ่  2.7 การแสดงผลของกราฟดวย

เครื ่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร ที ่ช วง 5–65° ถา sodium alkoxides มีความชื ้นที่ลดลงและมี

คารบอนที่เพิ่มขึ้น (Carbon chain) จากผลการวิเคราะหจะเห็นกราฟของโซเดียมเมทอกไซดเกิดขึ้นที่ 
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10° และ 37° ซึ่งโซเดียมเมทอกไซดสามารถเกิดมุมองศาที่ 10° และ 37° ไดเชนเดียวกัน 1-5% แต

โซเดียมเอทอกไซดเกิดข้ึนที่ 9° และ 35° เชนเดียวกับโซเดียมโพรพอกไซด [20] ดังแสดงในรูปที่ 2.6-2.7 

 

 
 

รูปที่ 2.6 ผลวิเคราะห IR spectra ของสารโซเดียมเมทอกไซด [20] 

 

 
 

รูปที่ 2.7 ผลวิเคราะหเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอรของสารโซเดียมเมทอกไซด [20]  

 

โดยกระบวนการขางตนเปนจุดเริ่มตนของการผลิตโซเดียมเมทอกไซด และมีอีกระบวนการหนึ่งโดยใช

เครื่องปฏิกรณแบบกึ่งกะ (Semi-batch reactor) ซึ่งสารตั้งตนในการผลิตโซเดียมเมทอกไซดไมไดมี

เพียงแคโซเดียมอะซิเตตกับเมทานอลเทานั้นยังมีสารตั้งตนท่ีราคาถูกและหางาย คือโซเดียมไฮดรอกไซด 

โดยเกิดจากการทำปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล หลังจากนั ้นทำการระเหย

ของเหลวเพ่ือกำจัดน้ำ ทำใหเกิดสมดุลทางเคมี (Chemical equilibrium constant) เพ่ือลดการเกิดน้ำ

ออกจากปฏิกิริยา โดยหาความเขมขนของสารโซเดียมเมทอกไซดจากวิธีการไตเตรตดวยกรดไฮโดรคลอ
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ลิค [21] แตวิธีการเครื่องปฏิกรณแบบกึ่งกะจะใชสารตั้งตนของโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลใน

กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด และไดสารผลิตภัณฑที่ไมตองการคือน้ำในรบบ โดยจะถูกกำจัดโดย

วิธีการระเหยแหงใหไดผลติภัณฑเปนของแข็ง ซึ่งแตกตางกับกระบวนการกลั่น (Distillation or Reflux 

condenser) จะใชสารตั้งตนในการผลิตโซเดียมเมทอกไซดดวยโซเดียมกับเมทานอล ในการกลั่นโดยมี

น้ำเย็นไหลผานในระบบระหวางการกลั่น จะไดผลิตภัณฑของโซเดียมเมทอกไซดเปนของเหลวเพียงอยาง

เดียว [22] 

2.1.3.2 กระบวนการคอสติกคลอไรด (Caustic-chlorine process)  

     ในกระบวนการมีสารละลายเมทานอล เพื่อใหเกิดสารโซเดียมเมทอกไซดที่

ตองการเปนผลิตภัณฑ ดังปฏิกิริยาเคมีที่แสดงดานลาง 

 

2NaHg + CH3OH    2NaOCH3 + H2 + 2Hg [23]                      (2.4) 

 

โดยจากกระบวนการใชกระบวนการคอสติกคลอไรด (Caustic-chlorine process) กับเซลลไฟฟาเคมี 

(Mercury-electrode cells) ซึ ่งทั้ง 2 กระบวนการจะถูกควบคุมอัตราการรีฟลักคในระบบทำใหมี

อัตราสวนของปรอท เมทานอล และโซเดียม ถูกนำกลับมาใชปอนในระบบใหม โดยมาจากการเติมสาร

ตั้งตนโซเดียมอะมัลกัมกับเมทานอล โดยเฉพาะเมทานอลจะถูกปอนเขาไปใหอยูในรูปแบบของไอระเหย

ที่มากเกินพอ (Vapor) เกิดสารผลิตภัณฑของโซเดียมเมทอกไซด ปรอท และแกสไฮโดรเจนที่สามารถ

หายไปไดเองในสิ่งแวดลอม [24] ดังตัวอยางในรูปที่ 2.8 จะเห็นไดวาสารเขากระบวนการจะมีตัวทำ

ละลาย (Solvent inlet) กับสารละลายอิ่มตัวของสารประกอบโซเดียม (Brine inlet) เกิดกระบวนการ

คอสติก ดังท่ีอธิบายไปแลวขางตน ดังนั้นกระบวนการคอสติกทำใหเกิดสารผลิตภัณฑ (Caustic outlet) 

ที่ตองการ กับสารละลายอิ่มตัวของสารประกอบโซเดียมที่เหลือในกระบวนการคอสติก (Brine outlet) 

โดยในสวนสารละลายอิ่มตัวของสารประกอบโซเดียมที่เหลือในกระบวนการคอสติก จะถูกนำมาเปนสาร

ปอนเขาในกระบวนการคอสติกอีกครั้ง [25] 
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รูปที่ 2.8 กระบวนการคอสติกคลอไรด (Caustic-chlorine process) กับเซลลไฟฟาเคมี (Mercury-

electrode cells) [25] 

 

2.1.3.3 กระบวนการของเคร ื ่องปฏิกรณแบบต อเน ื ่อง (Reactor continuous 

process)  

จากรูปที่ 2.9 เปนการทำงานของเครื่องปฏิกรณแบบตอเนื่อง  

ของโซเดียมเมทอกไซด จากสารตั้งตนของโซเดียมกับเมทานอล จะเห็นไดวาสารตั้งตนที่ถูกปอนเขาคือ

โซเดียมกับเมทานอลผานการเขาปมไปเครื่องปฏิกรณ (Jacketed vessel) เมื่อเติมเมทานอลเขาไป

เกิดปฏิกิริยาการคายความรอน (Exothermic reaction) ของสารละลายผสมระหวางโซเดียมกับเมทา

นอล ควรควบคุมอัตราการเติมของตัวทำละลายเมทานอล เพื่อใหอุณหภูมิภายในระบบอยูที ่ 80-86 

องศาเซลเซียส ซึ่งความเขมขนของโซเดียมเมทอกไซดอยูที่ประมาณ 28 wt% เทานั้น โดยสารผลิตภัณฑ

ที่ไดคือโซเดียมเมทอกไซด และแกสไนโตรเจน ซึ่งแก็สไนโตรเจนสามารถหายไปไดเองในสิ่งแวดลอม

เชนเดียวกันกับแก็สไฮโดรเจน [24] 
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รูปที่ 2.9 กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดของเครื่องปฏิกรณแบบตอเนื่อง [24] 

 

2.1.3.4 กระบวนการกลั่นแบบมีปฏิกิริยา (Reactive distillation)  

จากรูปที่ 2.10 กระบวนการกลั่นแบบมีปฏิกิริยา (Reactive distillation)  

ของโซเดียมเมทอกไซด จากสารตั้งตนของโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล จะเห็นไดวากระบวนการ

ทำงานแบบตอเนื่อง (Reactor continuous process) ของการผลิตโซเดียมเมทอกไซด โดยใชสารตั้ง

ตนโซเดียมกับเมทานอล จะเห็นไดว าในระบบของกระบวนการกลั ่นแบบมีปฏิกิร ิยา (Reactive 

distillation) ของการผลิตโซเดียมเมทอกไซด ซึ่งเปลี่ยนสารปอนเขาโดยใชสารตั้งตนโซเดียมไฮดรอก

ไซดกับเมทานอล และเพิ่มหอกลั่นเพ่ิมอีก 1 ตัว เพ่ือกลั่นแยกเมทานอลกับน้ำใหยอนกลับไปในระบบอีก

ครั้ง ซึ่งเปนการกลั่นซ้ำจะทำใหเกิดความเขมขนของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอลที่ไดคือ 20-30 wt% 

และเกิดน้ำในเมทานอลที่ไดคอื 3-10 wt% เทานั้น [24] 

 
รูปที่ 2.10 กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดของการกลั่นแบบมีปฏิกิริยา [24] 
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2.1.3.5 กระบวนการตกผลึก (Crystallization process) 

      จากรูปที่ 2.11 จะเห็นไดวาการตกผลึกเปนการแยกสารผสม หรือสารผสมไม

บริสุทธิ์ใหกลับมาเปนผลิตภัณฑที่ตองการ ดังนั้นการออกแบบกระบวนการตกผลึกก็มีความสำคัญใน

กระบวนการตกผลึกอยางมาก เครื่องตกผลึกที่ใชในกระบวนการตกผลึก ซึ่งเปนกระบวนการตกผลึกที่

สามารถตกผลึกสารที่ตองการ โดยมีการปอนเขาของสารละลายที่ตองการตกผลึกลงในเครื่องตกผลึกที่

ตอกับเครื่องลางผลึก (Wash column) เกิดสารผลิตภัณฑที่ตองการหลังจากกระบวนการลางผลึก และ

ในกระบวนการตกผลึกเมื่อเกิดสารที่เหลือจากกระบวนการตกผลึก สามารถนำกลับมาใชใหม (Recycle) 

หรือนำทิ้งไป (Reject) ซึ่งการตกผลึกตัวเรงปฏิกิริยาของสารโซเดียมเมทอกไซด โดยใชสารตั้งตนของ

โซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลเขยาใหละลายใชเวลา 1 ชั่วโมง นำไปปรับปริมาตรสารละลายผสมใหมี

ปริมาตรที่ 500 มิลลิลิตร เปนการผสมแบบกะ จากนั้นนำไประเหยแหง (Evaporate) ปดบรรจุดวย

อะลูมิเนียมฝอย เพื่อปองกันสารดูดความชื้นของน้ำในอากาศ ผลิตภัณฑจะอยูในสถานะของของแข็ง 

[15] หรือจะอยู ในสถานะของของเหลวสามารถนำไปผสมกับน ้ำม ันคาโนลา (Canola oil) ใน

กระบวนการทรานเอสเตอรริฟเคชั่น (Transesterification) เกิดเปนผลติภัณฑไบโอดเีซล [18] 

 

 
 

รูปท่ี 2.11 กระบวนการผลติโซเดียมเมทอกไซด จากกระบวนการตกผลึก [26] 
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กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดที่กลาวมาทั้งหมดนั้น พบวาในขอ 2.1.3.2-2.1.3.5 มีทั้ง

ขอดีและขอเสียของกระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด ซึ่งพบวากระบวนการคอสติกคลอไรด กับ

กระบวนการของเครื่องปฏิกรณแบบตอเนื่อง เปนกระบวนการที่มีประสิทธิภาพสูงเชนเดียวกัน และให

คาผลได (% Yield) ดีกวากระบวนการอื่นๆ แตกระบวนการคอสติกคลอไรด มีทั้งขอด-ีขอเสีย ดังนี้ ขอดี

คือคาใชจายในการผลิตและสารตั้งตนมีราคาถูก และขอเสียคือกระบวนการคอสติกคลอไรดเกิดสาร

ปรอทเปนผลิตภัณฑสุดทายของกระบวนการคอสติกคลอไรดที่ไมตองการ สงผลใหเปนสารเคมีที่มี

ผลกระทบตอสุขภาพและสิ ่งแวดลอม และอีกกระบวนการหนึ่งคือกระบวนการของเครื ่องปฏิกรณ

แบบตอเนื่อง มีขอดี-ขอเสียเชนกัน แตขอเสียคือเกิดคาใชจายในการผลิตสูง และเกิดน้ำในระบบ 

เชนเดียวกันกับกระบวนการกลั่นแบบมีปฏิกิริยา ซึ่งกระบวนการกลั่นแบบมีปฏิกิริยายังใหคาผลไดที่ต่ำ

กวากระบวนการอ่ืนๆ ดังนั้นความคุมคาและความเหมาะสมของกระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซด

เปนกระบวนการคอสติกคลอไรด กับกระบวนการของเครื่องปฏิกรณแบบตอเนื่อง และอีกกระบวนการ

หนึ่งที่นาสนใจ เพื่อลดปญหาการเกิดน้ำในสารผลิตภัณฑของโซเดียมเมทอกไซด คอืกระบวนการตกผลึก 

ที่สามารถตกผลึกสารที่ตองการไดดวยเทคนิคตางๆ กระบวนการตกผลึกจึงมีขอดีคือเพื่อลดการใช

พลังงาน ซึ่งสามารถนำมาประยุกตและพัฒนากระบวนการผลิตของสารโซเดยีมเมทอกไซดตอไป 
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2.2 คุณสมบัติตางๆ ที่เกี่ยวของกับกระบวนการตกผลึก  

กระบวนการผลิตโซเดียมเมทอกไซดโดยใชวิธีการตกผลึก หลักสำคัญของกระบวนการคือ

คุณสมบัติตางๆ ของสารละลาย โดยในหัวขอนี้ จะกลาวถึง สารละลาย การละลาย และความสามารถ

การละลาย 

2.2.3 สารละลาย (Solution)  

       สารละลาย คือ “มีสารตั้งแต 2 ชนิดขึ้นไป คือตัวทำละลาย (Solvent) เติมในปริมาณ

ที่มากกวาตัวถูกละลาย (Solute)” การละลายไดดีตองมีการเกิดแรงดึงดูดระหวางโมเลกุล เพราะ “ตัว

ถูกละลายที่ไมมีขั้วจะละลายไดดีในตัวทำละลายที่ไมมีขั้ว” และ “ตัวถูกละลายที่มีขั้วจะละลายไดดีในตัว

ทำละลายที่มีขั ้ว” ถาความสามารถในการละลายลดลงหรือละลายไดเพียงบางสวน และไมละลายเลย 

นั้นหมายความวาสารผสมที่ทำการละลายมีขั้วท่ีแตกตางกัน [27]  

2.2.3.1 ตัวถูกละลาย (Solute) 

 ตัวถูกละลายที่อาจจะเปนไดทั้งสถานะของของแข็ง ของเหลว และกาซ  

จะตองสามารถละลายไดในตัวทำละลายอินทรีย  

2.2.3.2 ตัวทำละลาย (Solvents) 

การเลือกตัวทำละลายที่ดีที่สุดในการนำไปใชในกระบวนการตกผลึก จะตองมี 

ปจจัยหลายอยาง เชน คณุสมบัตขิองโครงสรางตัวทำละลาย ที่มีความสำคัญในกระบวนการตกผลึก โดย 

สวนใหญใชตัวทำละลายอินทรีย ตั้งแต 1 ถึง 2 ชนดิข้ึนไป เพ่ือเพ่ิมคุณสมบัติในการบวนการตกผลึกไดดี 

ขึ้น 

2.2.4 การละลาย (Dissolution) 

การละลาย คือ ตัวถูกละลายจะสามารถละลายไดดีในตัวทำละลาย โดยคุณสมบัติของ 

สาร เชน ตัวถูกละลายมีขั้วละลายไดดีในตัวทำละลายมีขั ้ว เรียกวาสารมีขั้ว (Polar protic) ตัวถูก

ละลายไมมีข้ัวละลายไดดีในตัวทำละลายไมมีขั้ว เรยีกวาสารไมมีข้ัว (Non-polar aprotic) และถาตัวถูก

ละลายที ่สามารถละลายไดในตัวทำละลายไดเพียงเล็กนอยเรียกวา สารมีขั ้วปานกลาง (Dipolar 

aprotic)  

จากตารางที่ 2.3 ขอมูลพื้นฐานทั่วไปของตัวทำละลายอินทรียบอกถึงสภาพความมีข้ัว

และไมมีข้ัวของตัวทำละลายอินทรีย โดยตัวทำละลายอินทรีย (organic solvent) หมายถึงตัวทำละลาย

อีกชนิดที่เปนสารประกอบอินทรีย (organic compound) ที่มีคารบอนอะตอม โดยปกติตัวทำละลาย

จะมี จุดเดือดต่ำ และระเหยงาย หรือสามารถกำจัดโดยการกลั่น การระเหย โดยทั่วไปตัวทำละลายไม

ควรทำปฏิกิริยากับตัวถูกละลาย ซึ่งตัวทำละลายจะเปนของเหลวใสไมมีสีและสวนใหญมีกลิ่นเฉพาะตัว  
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ตารางที่ 2.3 ขอมูลพ้ืนฐานทั่วไปของตัวทำละลายอินทรีย [28],[29] 

Chemical 13 type 

Base on boiling 

point 

Chemical 

class 
functional group Group Polarity 

Dichloromethane Alkanes Aromatic Organic compound 
More polar than 

chloroform 

Acetone Ketone C=O Organic compound Polar Aprotic Solvents 

21 

n-Hexane Alkanes Alkanes Organic compound 
Non-polar Solvents 

2.0 

Ethyl acetate Ester O=C=O 

Organic compound

ละลายไดดีใน 

Alcohol group 

Non-Polar Solvents 

6.0 

Ethyl alcohol Alcohol (–OH) Organic compound Very polar 

Cyclohexane Alkanes Aromatic Organic compound Non-Polar Solvents 

Acetonitrile Nitriles –C≡N Organic compound 
Polar Aprotic Solvents 

37 

DMC Ester O=C=O Organic compound Non-polar Solvents 

2-Butanol Alcohol (–OH) Organic compound 
Polar Protic Solvents 

18 

1-Butanol Alcohol (–OH) Organic compound 
Polar Protic Solvents 

18 

Phenol Phenols (–OH) + Aromatic Organic compound Non-Polar Solvents 

Dimethyl sulfoxide 

[DMSO] 

Methyl 

+ sulfur 
S=O Organic compound 

Polar Aprotic Solvents 

47 

Benzyl alcohol 
Aromatic 

alcohol 
(–OH) + Aromatic Organic compound Polar 

Methanol Alcohol (–OH) Organic compound 
Polar Aprotic Solvents 

33 

H2O 
Covalent 

bonds 
(H–O) Organic compound 

Polar Aprotic Solvents 

80 
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2.2.3 ความสามารถการละลาย (Solubility) 

แบงออกเปน 3 ลักษณะ ดังน้ี  

2.2.3.1 สภาพการไมอิ่มตัว (Unsaturated) 

        สารละลายไมอิ ่มตัว (Unsaturated solution) หมายถึง การลดหรือเพ่ิม

อุณหภูมิ ใหตัวถูกละลายมีปริมาณนอยกวาตัวทำละลาย ซึ่งทำใหตัวถูกละลายสามารถละลายในตัวทำ

ละลายไดอีก [30] 

2.2.3.2 สภาพการอ่ิมตัว (Saturated) 

สารละลายอิ่มตัว (Saturated solution) หมายถึง การลดปริมาณของตัวทำ

ละลาย และเพิ่มปริมาณตัวถูกละลาย จนไมสามารถละลายตอไปไดอีก ณ ที ่อุณหภูมิคงที่ (Tatm) 

ขณะนั้น [30] 

2.2.3.3 สภาพการอ่ิมตัวยิ่งยวด (Supersaturated) 

 สารละลายอิ่มตัวยิ่งยวด (Supersaturated solution) หมายถึง การเปลี่ยน

ธรรมชาติของระบบที่อุณหภูมิ (มากกวาจุด Equilibrium) สามารถทำไดโดยใชวิธีการทำใหเกิดภาวะ

อ่ิมตัวยิ่งยวด [30] เชน 

1) อุณหภูมิ (Temperature) : การลด-เพ่ิมอุณหภูมิ 

2) การระเหย (Evaporation) : การระเหยตัวทำละลายออกจนเขาสูภาวะ 

อ่ิมตัวยิ่งยวด 

3) การเติมตัวทำละลาย (Salting) : การเติมตัวทำละลายที่สามารถละลาย

ไดดี ใชเมื่อคาความสามารถในการละลาย (Solubility) มีคาสูงมากๆ 

4) การเติมสารตานการละลาย (Anti-solvent) : การเติมสารตานการ

ละลาย ซึ่งทำใหเกิดการตกผลึกในทันทีและไมละลายในสารที่ตองการตก

ผลึก 
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 จากรูปที่ 2.12 แสดงความสามารถในการละลายน้ำได (Solubility) ตอน้ำหนักของสารเคมีที่

สามารถละลายในน้ำไดตอหนวยปริมาตร (กรัมตอ 100 มิลลิลิตร) หรือเปรียบเทียบเปนตอรอยละ (%) 

โดยความเขมขนของสารละลายคือจำนวนสารประกอบที่ละลายในตัวทำละลายในปริมาตรที่กำหนดการ

ละลาย (solubility) ที่อุณหภูมิหนึ่งๆ ปริมาณของตัวถูกละลายสามารถละลายในตัวทำละลายจะมี

ปริมาณจำกัด โดยสารละลายที่ตัวถูกละลายไมสามารถละลายเพิ ่มไดอีก เรียกวาสารละลายอิ่มตัว 

(saturated solution) ถาตัวถูกละลายละลายไดนอยลง โดยเกิดจากอิทธิพลของความดัน ความรอน มี

ผลอยางมากตอการละลายทำใหเกิดการละลายที่เรียกวา สารละลายอิ่มตัวยิ่งยวด (supersaturate 

solution) 

 

 
 

รูปท่ี 2.12 ความสามารถในการละลายของน้ำตาลจากอ่ิมตัวไปอ่ิมตวัยิ่งยวด 

              จากซายไปขวา [ที่มา http://www.thaifoodscience.com] 
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2.3 กระบวนการตกผลึก (Crystallization) 

 การตกผลึก (Crystallization) ซึ่งในแนวทางปฏิบัติโดยทั่วไปการตกผลึกเปนการนำตัวถูกละลาย

ไปละลายในตัวทำละลายท่ีเหมาะสมที่อุณหภูมิสูงจนไดสารละลายอิ่มตัว นำสารละลายผสมทิ้งไวใหเย็น

จนเกิดการตกผลึก โดยคาดหวังวาตองการสารท่ีเกิดการตกผลึกเพียงสารเดียวออกมาเทานั้น และ

สารเจือปนยังคงละลายอยูในสารละลาย สารละลายสวนที่เหลือนี้เรียกวา Mother liquor ซึ่งสารที่

ตองการตกผลึกสวนใหญจะละลายไดดีในตัวทำละลายที ่รอนมากกวาอุณหภูมิหอง ดังนั้นเมื ่อให

สารละลายอิ่มตัวที่อุณหภูมิสูง และเย็นตัวลงทำใหสารแยกตัวออกมาจากสารละลายในรูปของของแข็ง

กระบวนการนี้เรียกวา การตกผลึก 

2.3.1 การเกิดนิวเคลียส (Nucleation)  

สามารถแยกเปน 3 รูปแบบ ดังนี้ กระบวนการสรางเฟสของแข็งใหมที่เกิดจากการ

อ่ิมตัว 

ยิ่งยวด เรียกวา “การเกิดนิวเคลียส” ดังนั้นหนวยที่ผลิตเรียกวา “นิวเคลียส (Nucleus)” การเกิด

นิวเคลียสในสารละลายและเปนเนื้อเดียวกันเปนผลมาจากการรวมกลุมของโมเลกุลที่เรียกวา “Primary 

homogeneous” หรือ “Activated nucleation” หลักจลนศาสตรจะถูกเรงปฏิกิริยาโดยการปรากฏ

ตัวของพ้ืนผิวท่ีมีอยูในรูปของฝุนที่ไมสามารถระบุได เม่ือพื้นผิวทำใหเกิดการตกผลึกของตวัมันเอง สงผล

ใหการเกิดนิวเคลียสทุติยภูมิเกิดขึ้น เนื่องจากมีการตกผลึกผลึกปฐมภูมิกอนการเกิดนิวเคลียสทุติยภูมิ 

โดยทั่วไปจะเกิดการอิ่มตัวยิ่งยวดที่ต่ำกวาสารละลายปฐมภูมิ (Primary homogeneous) 

2.3.1.1 การเกิดนิวเคลียสปฐมภูมิ (Primary nucleation) 

        การเกิดนิวเคลียสในสารละลายที่ไมมผีลึกอยูในรูปของสารแขวนลอย เรียกวา 

การเกิดนิวเคลียสปฐมภูมิ ซึ่งอาจแบงเปน ดังนี้ 

1) Homogeneous คือ เกิดนิวเคลียสเองในสารละลาย 

2) Heterogeneous ค ือ เก ิดน ิวเคลียสได โดยอาศ ัยสิ ่ งเท ียมเป นตัว

เหนี่ยวนำกลไกการเกิดนิวเคลียส 

2.3.1.2 การเกิดนิวเคลียสทุติยภูมิ (Secondary nucleation)  

        การเกิดนิวเคลียสที่เกิดในสารละลายที่มีนิวเคลียสอยูในสารละลาย เรียกวา 

การเกิดนิวเคลียสทุติยภูมิ  ซึ่ง “ผลึกเกิดการเติบโตในรูปแบบของเข็มหรือลักษณะเรียวๆ มักจะคอนขาง

เปราะบางและเล็ก ผลึกลักษณะนี้อาจแตกเปน Secondary nucleation เกิดจากแรงเฉือนบนผิวหนา

ผลึกโดยวิธีการไหล เรียกวา แรงเฉือนของพ้ืนผิว” 

มีวิธีทำใหเกิดผลึก ดังนี้ 
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1) Fluid-Shear คือ การเกิดนิวเคลียส (Nucleation) โดยทำใหสารละลาย

อิ่มตัวยิ่งยวด (Supersaturated Solution) เคลื่อนที่ผานผลึกดวยความเร็ว

เพียงพอ ทำใหเกิด Shear stress ที่ผิวหนาของสารละลาย ทำให Nuclei 

หรือ Embryo หลุดออกจากพื้นผิว กอใหเกิดผลึกใหม 

Cluster → Embryo → Nucleus → Crystal ตามลำดับ 

2) Contact คือ นิวเคลียสที่เกิดจากการที่ผลึกเกิดการปะทะ หรือชนกัน

ระหวางใบกวนกับผลึก, ผนังกับผลึก, ผลกึกับผลึก เปนตน 

3) Fracture คือ การชนกันของผลึกอยางรนุแรง จนเกิดผลึกที่มขีนาดเล็ก 

และละเอียด 

4) Attrition คือ เกิดจากกระบวนการเสียดสีของการเกิดผลึกเล็กๆ ที่ถูก

กรอนมาจากผลึกที่มีขนาดใหญ ซึ่งเปนผลึกที่มาจากตวัมันเอง 

5) Needle คือ การเกิดผลึกจากผลึกที่มีก่ิงกานของผลึก เชน เกล็ดน้ำแข็ง 

2.3.1.3 พื้นท่ีกึ่งเสถียร (Metastable zone)  

        พื้นที่ก่ึงเสถียร เกิดจากสภาพอิ่มตัว (Saturated) สามารถทำใหเกิดเสนกราฟ

ของความสามาถในการละลาย (Solubility cure) แบงออกเปน 3 พื้นที่ ดังน้ี  

1.) พื้นที่เสถียร (Stable) โดยนำผลึกชนิดเดียวกันละลายในตัวทำละลาย

แลวหายไป โดยเสนกราฟต่ำกวาสภาพอิ่มตัวเปนบริเวณที่มีความเขมขนต่ำ 

เรียกวา สภาพไมอ่ิมตัว (Unsaturated) 

2.) พ้ืนท่ีก่ึงเสถียร (Metastable) บริเวณเสนกราฟนี้เปนสารละลายอ่ิมตัวไม

มีการตกผลึกขึ้นเอง  

3.) พื้นที่ไมเสถียร (Unstable) เกิดสารละลายอิ่มตัวยิ่งยวดเหนือเสนกราฟ

พ้ืนที่ก่ึงเสถียร จึงสามารถเกิดการตกผลกึได 

 

 จากรูปที ่  2.13 กราฟของความสัมพันธของความสามารถการละลาย (Representative 

solubility) จะใหคาการละลาย (Dissolution) คาหนึ่งที ่อุณหภูมิหนึ ่งๆ ของตัวถูกละลายในตัวทำ

ละลาย สารละลายที่ไดทำใหเกิดสภาพอิ่มตัว (Saturated) และสภาพไมอิ่มตัว (Unsaturated) โดย

สภาพอิ่มตัวเปนบริเวณของความเขมขนต่ำกวาเสนกราฟ Metastable limit ซึ่งสารละลายที่บริเวณนี้

จะเปนสารละลายอิ่มตัวจะไมมีการตกผลึก หรือถาเกิดปรากฎการณของการเกิดผลึกเล็กๆ มากมาย ใน

พื้นท่ีกึ่งเสถียรผลึกจะโตข้ึน  
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รูปท่ี 2.13 ความสัมพันธของความสามารถการละลาย (Representative solubility)  

       ของ Supersolubility diagram [31] 

 

2.3.2 การเติบโตของผลึก และการรวมตัวของผลึก (Crystal Growth / Agglomeration) 

       การเติบโตของผลึก คือผลึกหลายๆ ผลึกเพิ ่มจำนวนเติบโตโดยเกิดขึ ้นบนพื ้นผิว

ดานหนาของผลึกโดยเปรียบเทียบกับอัตราการโตของแตละหนาผลกึที่สังเกตไดจากลักษณะและรูปราง

ของผลึก การโตของผลึกที่รวดเร็วมีแนวโนมทำใหเกิดผลึกที่จะไปเติมหนาผลึกที่โตชากวา [32] อัตรา

การเจริญเติบโตของผลึกเพิ่มขึ้นดวยการเพิ ่มความเขมขนเกินจุดอิ่มตัวพบวาคริสตัลเพิ ่มขนาดการ

เจริญเติบโต สามารถควบคุมไดดวยในเครื่องตกผลึก (Crystallizer) [33]  

 

 

รูปท่ี 2.14 ดานทั้ง 8 ดานของหนาผลึก [27] 
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       การรวมตัวกัน (Agglomeration) คืออัตราการโตของผลึก เกิดขึ้นจากการรวมตัวกัน

ระหวางการตกผลึกขึ้นอยูกับสภาวะของอุทกพลศาสตร หรือการถายเทมวลของพลังงานท่ีปอนเขาใหกับ

ปฏิกิริยาระหวางอนุภาคกับอนุภาค, อนุภาคกับตัวทำละลาย และความหนาแนนของสารแขวนลอย 

ตามกฎการรวมตัวเกิดขึ้นหลังจากการเกิดนิวเคลียสขั้นปฐมภูมิโดยเฉพาะผลึกเล็กๆ จะรวมกันเปนกอน 

ดังนั ้นตองมีการควบคุมการเกิดนิวเคลียสเพื่อกำหนดคุณภาพของผลิตภัณฑที ่ดี [34] เพราะฉะนั้น

กระบวนการเติบโตของผลึกตามลำดับ [32] ดังน้ี 

 

Supersaturation → Nucleation → Growth/Agglomeration → Product 

 

2.3.2.1 การเติบโตของผลึกและการละลาย (Crystal growth and dissolution) 

        ซึ ่งในสารละลายของเหลวที ่อุณหภูมิหนึ ่งๆ ปริมาณของตัวถูกละลายท่ี

สามารถละลายในตัวทำละลายไดจะมีปริมาณจำกัด โดยเรียกสารละลายที่ตัวถูกละลายไมสามารถ

ละลายเพ่ิมไดอีกวา สารละลายอิ่มตัว (Saturated solution)  โดยปริมาณของตัวถูกละลายที่ละลายได

ในสารละลายอิ่มตัว ณ ที่อุณหภูมิหนึ่ง ๆ เรียกวา ความสามารถในการละลาย หรือการละลายได 

(solubility) เชน เกลือแกง (NaCl) ละลายในน้ำ 100 ลูกบาศกเซนติเมตร ที ่อุณหภูมิ 100 องศา

เซลเซียส สามารถละลายได 39.1 กรัม แตถาเพิ่มปริมาณเกลือใหมากขึ้น สวนที่เหลือก็จะไมละลายใน

สารละลายที่อิ่มตัว ตัวถูกละลายจะมีอัตราการละลายเทากับอัตราการกลับคืนมาเปนของแข็ง ดังนั้น

ความเขมขนของสารละลายจะอ่ิมตัวคงที่ และถาตัวทำละลายเปนน้ำ ตัวถูกละลายที่ไมสามารถละลาย

ไดไมทำใหความเขมขนของสารละลายเปลี่ยนแปลงแตอยางใด โดยทั่วไปนิยมบอกการละลายในหนวย

ของปริมาณ เชน ตัวถูกละลายเปนกรัม (g) ในตัวทำละลายน้ำ 100 กรัม  นอกจากนั้น การละลายของ

ตัวถูกละลายจะขึ ้นอยูกับปจจัยหลายประการ เชน ธรรมชาติของตัวทำละลายและตัวถูกละลาย 

อุณหภูมิ และความดัน เปนตน 

ถาการละลายของสารเปนการ ดูดความรอน คอื “เมื่ออุณหภูมิเพ่ิมขึ้น การละลายของสารก็จะเพิ่มขึ้น”

ดังปฏิกิริยาขางตน [27] 

 

ตัวถูกละลาย (s) + ตัวทำละลาย (l) + ความรอน ↔ สารละลาย (l)             (2.5) 
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รูปท่ี 2.15 ความสมัพันธระหวางความสามารถในการละลายและอุณหภูม ิ[27] 

 

 จากรปูที่ 2.15 กราฟความสัมพนัธระหวางความสามารถในการละลายและอุณหภูมิ แสดงใหเห็น

วา “เมื่ออุณหภูมิสูงขึ้นการละลายของตัวถูกละลายในนำ้ 100 กรัม ถูกละลายเพิ่มสูงขึ้น” สามารถบอก

ความสามารถการละลายไดจากความชันของกราฟ โดยสังเกตไดจากกราฟของสารที่มีความชันมาก เมื่อ

เพิ่มอุณหภูมิมีการดูดความรอนสูง ดังนั้นการละลายจะสูง เชน KNO3, NaClO3, Cs2SO4 เปนตน และ

สารที่มีความชันนอย เมื่อเพิ่มอุณหภูมิ มีการดูดความรอนนอย ดังนั้นการละลายจะนอย เชน K2CrO4, 

KClO3 เปนตน ถาการละลายของตัวถูกละลายในตัวทำละลายเปนการคายความรอน คือการใหความ

รอนแกระบบ จะทำใหตัวถูกละลายละลายไดนอยลง จะเกิดขึ้นไดก็ตอเมื่อปจจัยของความดันที่มีผลตอ

การละลาย ดังนั้นการเพิ่มความดันมีผลอยางมากตอการละลายของแกสในของเหลว มากกวาการ

ละลายของของแข็งในของเหลวดังปฏิกิริยาขางตน 

 

ตัวถกูละลาย (s) + ตัวทำละลาย (l) + ความดนั ↔ สารละลาย (l)                 (2.6) 
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เมื่อเพ่ิมความดันตอแกส พบวาแกสสามารถละลายในของเหลวไดมากข้ึน ทำใหจำนวนโมเลกุลของแกส

ท่ีอยูเหนือของเหลวจะลดลง และความเขมขนของแกสในสารละลายจะเพิ่มข้ีน 

 

 
 

รูปท่ี 2.16 ความสมัพันธระหวางความสามารถในการละลายและความดัน [27] 

 

 จากรปูที่ 2.16 กราฟความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายและความดัน แสดงใหเห็น

วา “เมื่อเพิ่มความดนัใหแกส ความสามารถในการละลายของแกสในน้ำ 100 กรัม เพ่ิมสูงข้ึน” สามารถ

เรียงความสามารถในการละลายของแกส ตามลำดับ ดังตอไปนี้  

 

NO > Ar > O2 > CH4 > N2 > H2 

 

น้ำเปนตัวทำละลายที่ดีมาก เพราะความสามารถในการละลายของน้ำ สามารถละลายสารไดเกือบทุก

ชนิด ซ่ึงนำ้เปนองคประกอบหลักในธรรมชาติ และสิ่งมีชีวติ เพราะฉะนั้น “สารละลาย” ประกอบดวย 2 

สวน คือ “ตัวทำละลาย (Solvent)” มีสัดสวนในปริมาณมากกวา “ตัวถกูละลาย (Solute)” จะตองผสม

เปนเนื้อเดียวกัน หมายถึงตัวถูกละลายแพรกระจายไปในตัวทำละลายไดอยางทั่วถึงเพราะมีคุณสมบัติ

เดียวกัน ถาตัวทำละลายและตัวถูกละลายไมผสมเปนเนื้อเดียวกนั เปนเพราะคุณสมบัติไมเหมือนกัน 

ดังนั้น ความสามารถในการเปนตวัทำละลายท่ีดีของน้ำ ข้ึนอยูกบัคุณสมบตัิความมีขั้วในโมเลกุลของน้ำ  
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จากรูปที่ 2.17 แสดงการละลายของเกลือแกงและน้ำเปนสารประกอบไอออนิกในน้ำลอมรอบไอออน

ของโซเดยีมและคลอไรดถูกลอมรอบดวยโมเลกลุของน้ำโดยหันดานประจุตรงขามเขาหากัน ถาพิจารณา

การละลายของเกลือแกงในน้ำไอออน (Ion) หมายถึงอะตอมหรือกลุมของอะตอมที่มีประจุมีการรับหรือ

สูญเสียอิเล็กตรอน ซ่ึงแตกตางไปจากการใชอิเล็กตรอนรวมกันในพันธะโคเวเลนต โดยโซเดียมไอออนใน

เกลือจะสูญเสยีอิเล็กตรอนในขณะที่คลอไรดเปนตัวรับอิเล็กตรอน ทำใหอะตอมของโซเดียมและคลอไรด

ในเกลือยดึกันอยู โดยพนัธะมาจากแรงยึดเหนี่ยวระหวางอะตอมตางประจุ เรยีกพนัธะแบบนี้วา “พันธะ

ไอออนิก (Ionic bond)” เมื่อเกลือละลายในน้ำความมีขั้วของน้ำจะแยกอะตอมของโซเดียมและคลอไรด

แยกออกจากกัน จะสังเกตเห็นวา โซเดียมคลอไรดไมไดอยูในสภาพของเกลือในน้ำ ดังนั้น อะตอมของ

ธาตุทั้งสองชนิดจะแยกออกจากกัน เมื่อเกิดการระเหยของน้ำจะเกิดการสรางตัวเปนผลึกเกลอื [27] 

 

 
 

รูปท่ี 2.17  การละลายของเกลือแกงและน้ำเปนสารประกอบไอออนิกในน้ำลอมรอบไอออน [27] 

 

ซึ่งโซเดียมและคลอไรดถูกลอมรอบดวยโมเลกุลของน้ำโดยหันดานประจุตรงขามเขาหากัน และไม

สามารถละลายน้ำ คือน้ำมัน ถึงแมวาจะเขยาอยางแรง เมื่อน้ำมันผสมกับน้ำลักษณะของสารจะเปนของ

ผสม เพราะโมเลกุลของน้ำมันเปนสารประกอบไมมีขั้ว ซ่ึงหมายถึงปลายทั้งสองดานของน้ำมันไมมีประจุ

บวกหรือประจุลบ คุณสมบัติของน้ำมันมีขอดีสำหรับเซลลของสิ่งมีชีวิตที่มีผนังเซลลเปนสารประกอบ

ประเภทไขมัน และยังเปนอนุภาคที่สามารถเคลื่อนที่ไปยังมวลน้ำอื่นไดโดยขบวนการแพร (Diffusion) 

ซึ่งหมายถึงการเคลื่อนที่แบบสุมของอนุภาคในสารละลาย เชน ถาใสเกลือเม็ดลงในน้ำ น้ำจะทำการ

ละลายเม็ดเกลืออยางรวดเร็วในระยะแรกความเขมขนของโซเดยีมไอออน และคลอไรดไอออนในบริเวณ

ใกลกอนเกลือจะสูง และเมื่อน้ำละลายเม็ดเกลือโดยสมบูรณแลวไอออนทั้งสองจะแพรไปยังทุกสวนของ

น้ำ ทำใหกลายเปนสารละลายที่เปนเนื้อเดียวกัน เชนเดียวกันกับกาซในบรรยากาศก็สามารถแพรลงสู
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ผิวหนาน้ำไดโดยขบวนการแพร ดังนั้นสารอะไรก็ตามที่สามารถละลายในน้ำไดถือวาเปนสารละลาย

อิ่มตัวที่ทราบคาความเขมขนระดับหนึ่ง เพราะอัตราการละลายของสารที่ถูกละลายใหมจะเทากับอัตรา

การตกผลึกของสารเดิมในน้ำ [27] ดังนั้นในรูปที่ 2.18 จากงานวิจัยจะพบวา ความสามารถในการ

ละลายของ Dimethyl succinyl succinate ใน Pure organic solvents ของ Tetrahydrofuran, 

Acetic ether, Acetone, Acetonitrile, 1-propanol, Ethanol, Methanol และสา รละล ายผ สม 

ระหวาง (Tetrahydrofuran + Methanol) โดยใชชวงอุณหภูมิ 5-60 องศาเซลเซียส ที ่ความดัน

บรรยากาศ ความสามารถในการละลายของ Dimethyl succinyl succinate ในตัวทำละลายที่เลือกผล

การทดลองท่ีไดคือมีผลเพิ่มขึ้นเมื่ออุณหภูมเิพิ่มขึ้น [35] 

 

 

 

 
 

รูปท่ี 2.18 ความสามารถการละลายของ Dimethyl succinyl succinate  

   ใน Pure organic solvents [35] 

 

2.3.2.2 โครงสรางผลึก (Crystal habit modification) 

        จากตารางที่ 2.4 แสดงระบบของผลึกและแลตทิซของ A.j. Bravais แบบ 3 

มิติ ทั้ง 7 ระบบ จำนวน 14 ชนิด เมื ่อพิจารณาถึงหลักเกณฑทางเรขาคณิตของระบบผลึกแลว จะ

สามารถแบงผลึกออกเปน 7 ระบบ โดยอาศัยความแตกตางทางความยาวของแกนผลึก และมุมระหวาง

แกน (Interaxial Angle) ซึ่งความยาวของแกนผลึกนั้นวัดเปนหนวยอังสตรอม (Angstrom = A ) [36] 
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ตารางที่ 2.4 ระบบของผลึกและแลตทิซของ A.j. Bravais แบบ 3 มิติ ทั้ง 7 ระบบ จำนวน 14 ชนิด 

[37] 
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โครงสรางของระบบผลึกตางๆ จากตารางที ่  2.4 ทำการอธ ิบายลักษณะโครงสร างผล ึกด ังนี้  

[36],[37],[38] 

1) ระบบผลึกแบบ Triclinic 

          จากรูปที่ 2.19 แสดงระบบผลึกแบบนี้จะมีดานทั้ง 3 ยาวไมเทากัน และ

ยังมีมุมระหวางดานทั้ง 3 ไมเปนมุมฉากอีกดวย ตัวอยางเชน K2Cr2O7 เปนตนระบบผลึกแบบน้ีจะมีเพียง 

Simple Triclinic เทานั้น 

 

 
 

รูปที่ 2.19 ระบบผลึกแบบ Triclinic 

 

2) ระบบผลึกแบบ Monoclinic  

          จากรูปที่ 2.20 แสดงระบบผลึกแบบนี้จะมีดานทั้ง 3 ดานยาวไมเทากัน 

ดาน 2 ดานทำมุมตอกันมุมหนึ่งซึ่งจะไมเทากับ 90 องศา สวนดานที่ 3 ทำมุม 90 องศา กับดานทั้ง 2 

ตัวอยาง เชน ผลึกของยิปซัม (CaSO4.2H2O) , บอแรกซ (Na2B4O7.1OH2O) , KClO3 , และกำมะถันโม

โนคลิน ิก ซ ึ ่งระบบผลึกแบบนี ้จะประกอบดวยผลึก Simple Monoclinic และ End Centered 

Monoclinic 

 

 
 

รูปที่ 2.20 ระบบผลึกแบบ Monoclinic 
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3) ระบบผลึกแบบ Orthorhombic  

                จากรูปที่ 2.21 แสดงระบบผลึกแบบนี้ จะมีดานทั้ง 3 ดานยาวไมเทากัน 

แตจะทำมุม 90 องศาซึ ่งกันและกัน ต ัวอยางเชน ผลึกของ K2SO4, KNO3, KMnO4, อะราโกไนต 

(CaCO3), MgSO4 , 7H2O และไอโอดีน ระบบโครงสรางผลึกแบบนี้จะประกอบไปดวยผลึก Simple 

Orthorhombic , Body Centered Orthorhombic, End entered Orthorhombic แ ล ะ  Face 

Centered Orthorhombic 

 

 
 

รูปที่ 2.21 ระบบผลึกแบบ Orthorhombic 

 

4) ระบบผลึกแบบ Tetragonal  

                จากรูปที่ 2.22 แสดงระบบผลึกแบบนี้มีดานยาวเทากัน 2 ดาน สวนดาน

ที่ 3 มีความยาวตางออกไป และทั้ง 3 ดานทำมุม 90 องศาซึ่งกันและกัน ตัวอยางเชนผลึกของ NiSO4 , 

KH2PO4  เปนตน ระบบผลึกแบบนี้จะประกอบดวยผลึก Simple Tetragonal และ Body Centered 

Tetragonal 

 

 
 

รูปที่ 2.22 ระบบผลึกแบบ Tetragonal 
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5) ระบบผลึกแบบ Rhombohedral  

                จากรูปที่ 2.23 แสดงระบบผลึกแบบนี้จะมีดานทั้ง 3 ดานยาวเทากันและ

มุมทั้ง 3 มุมเทากันดวย แตมุมทั้ง 3 มุมนั้นตางก็ไมเทากับ 90 องศา ตัวอยางเชนผลึกของ NaNO3 , 

แคลไซต (CaCO3), ZnCO3 , อะเซติก , แอนติโมนีและบิสมัท ซึ่งระบบผลึกแบบนี้จะมีเพียงผลึกแบบ 

Simple Rhombohedral เทานั้น 

 

 
 

รูปที่ 2.23 ระบบผลึกแบบ Rhombohedral 

 

6) ระบบผลึกแบบ Cubic  

                จากรูปที่ 2.24 แสดงระบบผลึกแบบนี้มีดานทั้ง 3 ดานของหนวยเซลล

ยาวเทากัน และทำมุม 90 องศาซึ่งกันและกัน ตัวอยางเชน ผลึกของ NaCl, KCl, Pb(NO3) 2 , เหล็ก , 

ทองแดง , ทอง และสารสม ซึ่งระบบผลึกแบบนี้จะประกอบไปดวย Simple Cubic , Body Centered 

Cubic และ Face Centered Cubic 

 

 
 

รูปที่ 2.24 ระบบผลึกแบบ Simple Cubic 
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7) ระบบผลึกแบบ Hexagonal  

                จากรูปที่ 2.25 แสดงระบบแบบนี้จะมีดานเทากัน 2 ดานและทำมุม 120 

องศา อีกดานหนึ ่งมีความยาวตางออกไปและทำมุม 90 องศากับ 2 ดานนั ้น ตัวอยางเชน ผลึกของ

แกรไฟต, แมกนีเซียม, เบริลเลียม และสังกะสี เปนตน ซึ่งระบบผลึกแบบนี้จะมี 2 ชนิดคือ Simple 

Hexagonal และ Hexagonal Close-Packed 

 

 
 

รูปที่ 2.25 ระบบผลึกแบบ Hexagonal 

 

ระบบผลึกที่ไดกลาวมาทั้งหมดน้ัน ตางก็เปนระบบผลึกของของแข็งทั่ว ๆ ไป แตจะมีระบบผล บางชนิด

ที่เปนระบบผลึกของโลหะ ดังนั้น จึงควรศึกษาระบบผลึกดังกลาวโดยละเอียด ซึ่งระบบผลึกบางอยางนั้น

มีดังน้ี 

1) Body – Centered Cubic (BCC) มีหนวยเซลลที่มีลักษณะเปนสี่เหลี่ยม 

ลูกบาศก โดยจะมีอะตอมอยูในตำแหนงทั้ง 8 มุม และที่ตำแหนงกึ่งกลางของเซลล พิจารณาจากรูปที่ 

2.26 ประกอบดวยหนวยเซลลแบบนี้จะมีโลหะดังตอไปนี้ วาเนเดียม โมลิบดีนัม ทังสเตน เหล็ก และโค

เมียม เปนตน 

 

 
 

รูปที่ 2.26 ลักษณะผลึกแบบ BCC 
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การหาจำนวนอะตอมของหนวยเซลลแบบ BCC สามารถหาไดโดยวิธีการ ดังตอไปนี้  

มีอะตอมที่ก่ึงกลางหนวยเซลล  =  1 อะตอม  

มีอะตอมที่มุมแตละมุม  =  1/8 อะตอม  

จำนวนอะตอมที่มุมท้ัง 8 มุม  =  1/8 x 8  = 1  

ดังนั้น มีอะตอมทั้งหมด  =  1 + 1  =  2 อะตอม 

2) Face - Centered Cubic (FCC) ซึ่งมีหนวยเซลลที่มีลักษณะเปน 

สี่เหลี่ยมลูกบาศก มีอะตอมอยู ที ่มุมทั ้ง 8 มุม และที่กึ ่งกลางในแตละดานของลูกบาศกอีก 6 ดาน 

พิจารณาจากรูปที่ 2.27 ซึ่งจะมีรูปรางดังรูประบบผลึกแบบนี้มีอยูในโลหะ เชน ทองแดง เงิน ทองคำ 

อะลูมิเนียม ตะก่ัว เหล็ก โครเมียม โคบอลต นิกเกิล และแพลทินัม เปนตน 

 

 
 

รูปที่ 2.27 ลักษณะผลึกแบบ FCC 

 

การหาจำนวนอะตอมของหนวยเซลลแบบ FCC สามารถหาไดดวยวิธีการดังนี้  

มีอะตอมที่มุมแตละมุม  =  1/8 อะตอม  

มีอะตอมที่มุมทั้ง 8 มุม  =  1/8 X 8  =  1 อะตอม  

อะตอมที่อยูในก่ึงกลางของดานแตละดาน  =  1/2 อะตอม  

อะตอมที่อยูกึ่งกลางดานทั้ง 6 ดาน  =  1/2 X 6  =  3 อะตอม 

ดังนั้น จึงมีอะตอมทั้งหมด  =  4 อะตอม 
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3) Hexagonal Closed Packed (HCP) พิจารณาจากรูปที่ 2.28 โดยมี  

METAL-ATOM 16 ประกอบดวยผลึกแบบนี้มีเซลลเปน รูป 6 เหลี่ยม ที่มีดานที่ฐาน 2 ดาน (a1 และ 

a2) ยาวเทากัน แตดานทั้ง (C)  มีความยาวที่แตกตางกันออกไป ซึ่รายละเอียดไดกลาวไวแลวในเรื่อง

ระบบผลึก 

 

 
 

รูปที่ 2.28 ลักษณะผลึกแบบ HCP 

 

การหาอะตอมในหนวยเซลลแบบ  (HCP) หนวยเซลลแบบนี้จะเปนรูป 6 เหลี่ยม ดังนั้นจึงมีวิธีการหา

จำนวนอะตอมที่แตกตางไปจากหนวยเซลลแบบอื่น ๆ โดยวิธีการดังนี้ 

อะตอมทุกอะตอมมีหนวยเซลลใชอะตอมรวมกัน  =  6 หนวยเซลล  

ดังนั้น ที่มุมของหนวยเซลลจะมีอะตอมอยู  =  1/6 อะตอม  

ซึ่งหนวยเซลล 6 เหลี่ยมมีมุมทั้งหมด  =  12 มุม  

จึงมีอะตอมที่มุม  =  (1/6) x 12  =  2 อะตอม  

มีอะตอมระหวางระนาบบนกับระนาบฐาน  =  3 อะตอม 

มีอะตอมที่ก่ึงกลางระนาบบนและระนาบฐาน  =  (1/2) x 2  =  1 อะตอม  

ดังนั้น จะมีอะตอมทั้งหมด  =  2 + 3 + 1  =  6 อะตอม 

 

2.3.2.3 ลักษณะและการเปลี่ยนเฟส (Polymorphs and phase transformations) 

        การตกผลึก (Crystallizations) เปนการบวนการที ่ซ ับซอน (Complex 

process) ซึ่งประกอบดวย การถายเทมวล (Multiphase mass transfer)  และการถายเทความรอน 

(Heat transfer) สิ่งที่จะไดเมื่อเปนผลิตภัณฑ โดยกระบวนการตกผลึกตองควบคุมโดย Technology 

condition คือ  

1) รูปรางผลึก (Crystal habit) 

2) ขนาดอนุภาค (Particle size) 

3) การกระจายตัว (Size distribution) 
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4) ตัวทำละลาย (Solvent) 

5) อุณหภูมิ (Temperature) 

6) อัตราการเย็นตัว (Cooling rate) 

7) อัตราปริมาณการใช (Dosing rate) 

8) สารเติมแตง (Additive) 

จะทำใหผลิตภัณฑ (Product) มีคุณภาพ เพื่อลดการสรางเจล การตกผลึกในอุตสาหกรรมที่มีปฏิกิริยา 

(Interaction) ระหวางขนาดอนุภาค (Crystal Particle) ที่มีปรากฎการณการเปลี่ยนแปลงความรอนที่

ไมเสถียร การกระจายตัวสามารถบอกลักษณะการรวมตัวได 

เจล (Gel) คือ State ระหวางของแข็งกับของเหลว เปนการกระจายตัวของอนุภาคในสารละลาย ที่

ติดกัน และเกาะแบบ 3D Network structure  มีลักษณะคลายเจล เชน เจลลี่ (Jelly) ,ยางธรรมชาติ 

(Rubber) ,ซ ิล ิกาเจล (Silica gel) อย างไรก็ตามมีผ ู สนใจศึกษาการเก ิดเจลในระบบ ในระดับ

อุตสาหกรรมการตกผลึก จึงมีความตองการ การเปลี่ยนแปลง (Transformation) ของสารละลายหรือ

เจล ดังนี้  

1)  ทำใหโมเลกุลต่ำ (Low molecular weight gelators : LMWGs) 

มีโมเลกุลแบบ Nanometer size  และ Micrometer size 

2)  ปฏกิิริยา (Interaction) ระหวางเจล และตัวทะละลาย  

ตัวทำละลายสามารถทำการกระจายตัวไดเรื ่อยๆ และโครงสรางแบบ 3D 

network การรวมต ั วทำให  เก ิด  Form แบบ Log particle และการ

ตกตะกอน (Settle down)  

ถาขาดความเสถียรทางเทอรโมมี 2 กระบวนการท่ีทำใหเกิดเจล Gel และผลึก Crystal คือ  

1) กระบวนการการรวมตัว (Agglomeration process)  

2) กระบวนการการกระจายตัว (Dissociation process) 

ดังนั ้น ความเร็ว (Relative velocity) ของทั ้ง 2 กระบวนการขางตน เกิดการแขงขันกันระหวาง 

Gelation และ Crystallization คือกระบวนการที่ซับซอน และยังมีอีกหลายปจจัย เชน  

(1) อุณหภูมิ (Temperature) 

(2) ตัวทำละลาย (Solvent) 

(3) ความเขมขน (Concentration) 

(4) การนำไฟฟา (Electrolyte) 
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ปจจัยขางตน ก็ย ังไมสามาถทำนายไดว าจะเขาไปเปลี ่ยนเปน Form ของ Gel หรือ Crystal ใน

กระบวนการจึงเปนปญหาสำหรับการควบคุมที่ยากในกระบวนการนี้ 

กลาวถึงเครื่องมือ ที่ใชดูลักษณะ เชน 

(1) SEM (Scanning electron microscope) 

(2) AFM (Atomic force microscope) 

(3) NMR (Nuclear magnetic resonance) 

ใชดูลักษณะท่ีเล็กแบบ Microstructure ของ gel ไปเปน Crystal ดูจาก  

(4) FBRM (Focus beam reflectance) 

(5) FTIR (Fourier Transform Infrared) 

(6) Fluorescence Technique 

  จากรูปที่ 2.29-2.30 แสดงการ Form gel ดวยตาเปลาโดยไมใชเครื่องและการเปลี่ยนแปลงไป

เปนผลึกของ Moxidectin ในกระบวนการตกผลึกแบบ Anti-solvent ในชวงเวลาผานไป เมื่อปลอย

ระยะเวลาผานไปเกิดการโตของผลึกอยางชาๆ จะเห็นไดวาเฟสแรก Initial phase ของการตกผลึก คือ

ทำใหเปนสารละลายอิ่มตัวยิ่งยวด Supersaturation โดยใช Anti-solvent จะเกิดผลึกนิวเคลียสเล็กๆ 

ในสารละลาย  หลังผานไป 0.2 ช.ม. เนื ่องจากน้ำที่เติมเขาไปในสารละลาย ทำใหเกปรากฎการณ 

(Phenomenon) คือ การเกิดนิวเคลียส ของ Moxidectin หลังจาก 0.253 ช.ม. สารละลายก็จะขุน

หมอง และไมเติมน้ำหลังจาก 0.5 ช.ม. ทำใหเกิดการหยุดยั้งของการเกิดเจล หลังจาก 2 ช.ม. ไมมีการ

เติมน้ำ ระบบจะหยุดอยู ท ี ่ phase gel ถึง 8 ช.ม. เกิดผลึกเล็กๆ เกาะที ่ผนัง Crystallizer  เมื่อ

สังเคราะหสารละลายที่ 2.5 ช.ม. เจลก็ยังคงมีอยูในระบบ หลังจาก 8.5 ช.ม. เกิดการเปลี่ยนแปลงของ

เจลไปเปนผลึกไดก็คือการเพ่ิมน้ำใหมากขึ้น ระหวางการตกผลึกแบบ Antisolvent ของ Moxidectin มี

ความหนาแนนที่เพิ่มขึ้น เมื่อเติมสารละลาย และเกิดการพาของอนุภาคผลึกเล็กๆ ระหวางสารละลาย 

(Bulk solution) และ Liquid phase กระบวนการตกผลึกไมสามารถเกิดขึ้นได ถาไมมีการรวมตัวและ

การกระจายตัวของผลึกเล็กๆ [39] 
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รูปท่ี 2.29 การ Form gel ดวยตาเปลาโดยไมใชเครื่อง และการเปลี่ยนแปลงไปเปนผลึก  

       ของ Moxidectin ในกระบวนการตกผลึกแบบ Anti-solvent [39] 

 

 
 

รูปท่ี 2.30 กลไกของเจล และ Transformation [39] 

  

และอีกงานหนึ่งโดยใชวธิีการตกผลึกโดยใชตัวตานตัวทำละลาย ในการผลิต ceftriaxone sodium โดย

ใชอะซิโตนบริสุทธิ์เปนตัวตานตัวทำละลาย ผลของการทดลองนั้นการใสตัวลอผลึกจากภายนอกนั้นไม

ปรากฎชวงการเกิดนิวเคลียสที่ชัดเจนเมื่อใสที่อัตราการปอนที่สงู แตพบ secondary nuclei อยางมาก

ที่อัตราการปอนที่ต่ำ สวนสำหรับการใสตัวลอผลึกจากภายในทำโดยการใสอะซิโตนบริสุทธิ ์ลงใน

สารละลายอ่ิมตัวของ ceftriaxone sodium กับอะซิโตน (50%v/v) ผลึกที่ไดมีคาการกระจายตัวที่แคบ

มีการโตของผลึกอยางตอเนื่องเมื่อใสอตัราการปอนตัวลอผลึกที่ต่ำ ดงันั้นการใสตัวลอผลึกจากภายในจะ

ใหผลตอบรับที่ดีในเรื่องของขนาดของผลึกที่ดีกวาการใสตัวลอผลึกจากภายนอก เนื่องจากการใสตัวลอ
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ผลึกจากภายนอกนั้นทำลายสภาวะ axenic ในเครื่องตกผลึกและนำไปสูปริมาณของผลิตภัณฑที่ไมคงที่

ในแตละการทดลอง [40] เพื่อเพิ่มความบริสุทธิ์ในการลอผลึกโดยการเติมอะซิโตนในสารละลายที่ไม

อิ่มตัวของ ceftriaxone sodium ผลึกจะโตขึ้นอยางตอเนื่องอยางชาๆ แมปริมาณความเขมขนจะต่ำ 

ผลิตภัณฑที่ไดเปนแบบ Uni-model ที่มีขนาด และ น้ำหนัก และคุณภาพที่ดี คาดวาเทคโนโลยีการ

นำมาใชในอุตสาหกรรมเภสัชกรรม โดย external seeding ก็เปนอีกหนึ่งกระบวนการที่อาจจะนำไปสู

คุณภาพที่แตกตางกัน คณุภาพที่ไมแนนอนถากระบวนการที่แตกตางกัน 

 จากรปูที่ 2.31 แสดงเคร่ืองตกผลึกแบบการลอผลึกทำใหเกิดผลึกดวย Anti-solvent  ของยาปฎิ

ชีวนะ Ceftriaxone sodium โดยการตกผลึกแบบใชตวัทำละลาย (batch-antisolvent) (ที่เจือจาง) ใช

กันอยางแพรหลายในอุตสาหกรรมเคมี และยา ที่มีการควบคุมขนาด  รูปราง  ทำใหเกิด Uni-modal 

เป นการกระจายตัวในกระบวนการ (ทำการ centrifuge แยกและทำผล ึกให แห ง) ทำใหยามี

ประสิทธิภาพ การควบคุม ขนาด รูปราง ของผลิตภัณฑผลึกโดยกระบวนการตกผลึกที่ซับซอน ดังนั้น

การควบคุม CSD มีความสำคัญในอุตสาหกรรมการตกผลึก  

 

 
 

รูปท่ี 2.31 เครื่องตกผลกึแบบการลอผลึกทำใหเกดิผลึกดวย Anti-solvent   

       ของยาปฎิชวีนะ Ceftriaxone sodium [40] 
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2.3.3 เทคนิคการตกผลึก (Industrial techniques and equipment) 

2.3.3.1 เทคนิคการตกผลึกโดยทั่วไป 

1) ควรทิ้งใหสารละลายอ่ิมตัวเย็นลงอยางชาๆ 

2) ถาสารละลายที่ตั้งทิ้งไวไมตกผลึก อาจกระตุนใหเกิดการตกผลึกไดหลาย

วิธี คือ       

(1) ใชแทงแกวขูดที ่ผนังดานในของภาชนะที่ใสสารละลาย โดยเฉพาะ

บริเวณผิวสัมผัส                                                                  

(2) แชสารละลายลงในน้ำแข็ง 

(3) ใสผลึกของสารนั ้น 1 เกล็ดลงไปในสารละลาย เพื ่อเปนนิวเคลียส

สำหรับการตกผลึกวิธีนี้เรียกวา Seeding 

3) การกรอง ลาง และ ทำผลึกใหแหง 

(1) การกรองผลึกออกจากสารละลายโดยใชการกรองสุญญากาศ ซึ่ง

ประกอบดวยกรวยบุคเนอร (Aspirator) หรือปมสุญญากาศ (Vacuum 

pump) 

(2) ทำผลึกใหบริสุทธิ์โดยการลางผลึก เพื่อชะเอา Mother liquor ที่ติด

อยูกับผิวผลึกออก เพราะใน Mother liquor มีสารเจือปนที่ไมตองการ

ละลายผสมอยู 

(3) ลางผลึกแลวนำเขาเตาอบ และดูดความชื้น (Desiccator) ที่สำคัญ

อุณหภูมิของการทำใหแหงตองไมสูงกวาจุดหลอมเหลวหรืออุณหภูมิการ

สลายตัวของผลึก 

2.3.3.2 เทคนิคแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent) 

 การตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท คือ การตกผลึกโดยใชตัวตานตัวทำละลายใสเขาไปเพ่ือยับย้ังการ

ละลาย เพ่ือใหเกิดเปนผลึกโดยมีกระบวนการ ดังนี้ 

 

Saturated → Supersaturation → Nucleation → Growth → Agglomeration → Product 
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1)  ทำการผสมสารที่ตองการตกผลึกกับตัวทำละลายจนเกิดสภาพที่อิ ่มตัว 

(Saturated) 

2) เติมตัวตานการละลาย (Anti-solvent) ลงไป เพื ่อทำใหสารละลายมี

ความสามารถในการละลายลดลง จ ึ ง เก ิดสภาพอ ิ ่มต ัวย ิ ่ งยวดสูง 

(Supersaturation) 

3) ทำใหเกิดการเหนี่ยวนำไปสูการเกิดนิวเคลียส (Nucleation) 

4) เวลาผานไปทำใหเกิดการโตของผลึก (Crystal Growth) เกาะรวมตัวกัน

ของผลึก(Agglomeration) เปนการรวมตัวกันระหวางการตกผลึกขึ้นอยูกับ

สภาวะของอุทกพลศาสตรของอัตราการโตของผลึก พลังงานที่ปอนเขา 

ปฏิกิร ิยาระหวางอนุภาคกับอนุภาค ปฏิกิริยาระหวางอนุภาคกับตัวทำ

ละลายและความหนาแนนของสารแขวนลอย ตามกฎการรวมตัวเกิดขึ้น

หลังจากการเกิดนิวเคลียสขั้นปฐมภูมิโดยเฉพาะผลึกเล็กๆ มีแนวโนมที่จะ

รวมกันเปนกอน ดังนั้นจึงตองมีการควบคุมการเกิดนิวเคลียสเพื่อกำหนด

คุณภาพของผลิตภัณฑท่ีดี 

5) นำผลึกไปแยกออกจากสารละลายซึ่งมีตัวแปรของกระบวนการตกผลึก

โดยทั่วไป ดังนี้  

(1) ความเขมขนของสารตั้งตน 

(2) อุณหภูมิ 

(3) ความไวของปฏิกิริยาทางเคมี 

(4) การเจือจางของสารละลาย 

(5) การจลนพลศาสตรของการตกผลึก เชน การเกิดนิวเคลียส, การ

เจริญเติบโต, การเกาะรวมตัว 

6) การวิเคราะหคณุสมบัติของผลึก 

(1) ลกัษณะผลึก (Morphology) 

(2) การกระจายขนาด (Distribution) 

(3) การละลาย (Dissolutions) 

(4) โครงสรางผลึก (Characteristics) 

สามารถหาคาความเปนผลึกไดจากสมการ ดังนี้ โดยคาความสามารถความเปนผลึกหาคาไดจากผลการ

วิเคราะหของกราฟเครื่อง XRD ในการวิเคราะหผลึก [41] 
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𝐼(𝑥) =  
𝐼(0)

(1 + 𝑘𝑥ଶ)
 (2.7) 

𝑥 = 2𝜃 (2.8) 

𝑘 =  
0.412

(𝐹𝑊𝐻𝑀/2)ଶ
 (2.9) 

𝑋 =  
𝐼ଵଵ + 1.46𝐼ଶ

𝐼ଵଵ + 1.46𝐼ଶ + 0.75ூೌ
⨯ 100 (2.10) 

 

Xc  
 คือ คาความเปนผลึก (Crystallinity) 

FWHM คือ พื้นที่ครึ่งหนึ่งของกราฟที่เลือก (Half-maximum) 

I(0) คือ พ้ืนท่ีกราฟทั้งหมดของกราฟที่เลือก (Maximum intensity) 

 

ซึ่งจากเทคนิคตัวตานการละลายจากงานวิจัยของ Zhicong Shi และคณะ ไดศึกษาการเกิดเจลและการ

เปลี่ยนจากเจลเปนผลึกของ Moxidectin form I ผานการตกผลึกโดยใชตัวตานตัวทำละลาย โดยในการ

ทดลองนี้ใช PXRD POM DSC FBRM และ FTIR ในการวิเคราะหผลึกและเจลที่ได ผลการทดลองนั้น

แสดงใหเห็นวาผลึกท่ีไดตอนแรกมีขนาดเล็กซึ่งพบหลังจากใสน้ำ (ตัวตานตัวทำละลาย) เขาสูสารละลาย

จนผลึกกลายเปนเจลดวยพันธะไฮโดรเจนระหวาง Moxidectin กับโมเลกุลของน้ำ ซึ่งในตอนสุดทายเจล

เปลี่ยนไปเปนผลึกที่มีขนาดไมคงท่ี [39] 

2.3.4 การออกแบบเครื่องตกผลึก (Crystallizer design)  

2.3.4.1 หลักเกณฑการเลือกตัวทำละลาย 

1)  ตัวทำละลายบริสุทธ์ิโดยทั่วไป ดังนี้ 

(1) เลือกตัวทำละลายที่ไมทำปฏิกิริยากับตัวถูกละลายที่จะตกผลึก 

(2) ตัวทำละลายที่เลือกควรมีจุดเดือดตำ่กวาจุดหลอมเหลวของของแข็งท่ี 

จะนำมาตกผล ึก เพราะถาหากมีการหลอมเหลวของของแข ็งใน

สารละลายที่รอนไมวาจะกอนหรือหลังการตกผลึก ดังนั้นสารก็จะกลับมา

แข็งตัวทำใหมีการกักเก็บเอาตัวทำละลาย และสิ่งเจือปนไวภายในผลึก

ทำใหของแข็งท่ีไดไมบริสุทธิ์  

(3) ตัวทำละลายที่มีจุดเดือดต่ำๆ สามารถระเหยออกไดงายโดยใชความ 

รอน เพื่อไลสารตกคางอยูบนผลึก ดังนั้นกระบวนการทำใหผลึกแหงจึง

เปนไปอยางรวดเร็ว 

(4) ตัวทำละลายที่ดีควรมีราคาไมแพงไมไวไฟ และมีความเปนพิษต่ำ 
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2)  ตัวทำละลายผสมโดยทั่วไป ดังนี้ 

            ซึ ่งในกรณีที ่ไมสามารถตกผลึกดวยตัวทำละลายชนิดใดชนิดหนึ ่งได 

ดังนั้นจำเปนตองใชเทคนิคการตกผลึกดวยตัวทำละลายผสม คือ “ตัวถูกละลายละลายไดดีในตัวทำ

ละลายชนิด (I) ทุกชวงของอุณหภูมิ ในขณะนั้นตัวถูกละลายก็ไมละลายในตัวทำละลายชนดิ (II) เชนกัน 

หลักเกณฑการเลือกตัวทำละลายผสมในการตกผลึก ดังนี้  

(1) ตัวทำละลายทั้งสองชนิดตองผสมเปนเนื้อเดียวกัน 

(2) ของแข็งท่ีตองการตกผลึกตองละลายไดดีในตัวทำละลายชนดิใดชนิด 

หนึ่งเทานั้น 

(3) จุดเดือดของตัวทำละลายทั้งสองชนิดไมควรแตกตางกันมาก 

3)  ปจจัยความสามารถในการละลายของสาร ณ อุณหภูมิเดียวกัน สารแต

ละชนิดละลายไมเทากัน ดังนี้ 

(1) ชนิดของตัวถูกละลาย (Solute) 

(2) ความดัน (Pressure) ในกรณีท่ีตัวถูกละลายมีสถานะเปนกาซ ถา 

ความดันเพ่ิมตัวถูกละลายจะละลายไดมากขึ้น 

(3) อุณหภูมิ (Temperatures) ความสามารถในการละลายของสารบาง 

ชนิดเพิ่มขึ้นเมื่ออุณหภูมิเพิ่ม แตบางชนิดละลายไดนอยลง จึงทำใหเกิด 

“การตกตะกอนผลึก” เมื่ออุณหภูมิเพ่ิม 

(4) ชนิดของตัวทำละลาย (Solvents)  

 จากรูป 2.32 แสดงอุปกรณการทดลองโซเดียมซัลไฟดโดยการตกผลึกแบบมีปฏิกิริยา จาก

งานวิจัยของกระบวนการตกผลึกสังเคราะหสาร เชนสารโซเดียมซัลเฟตโดยการตกผลึกแบบเกิดปฏิกิริยา

ระหวางโซเดียมครอไรด และกรดซัลฟลลิก ในสารละลายเอทานอล ดังสมการเคมี ดังนี้ สมการปฏิกิริยา

เคมี : 2NaCl(soln) + H2SO4(soln) (Add Anti-solvent) → Na2SO4(s) + 2HCl(soln) โดยใชโซเดียมคลอ

ไรด NaCl และกรดซลัฟลลิค H2SO4 เปนสารละลายที่ทำปฏิกิริยา ที่ 840 องศาเซลเซยีส และทำใหเกิด

ความบริสุทธิของสาร Na2SO4 + HCl จะเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูงๆ  พบวาเมื่ออุณหภูมิเปลี่ยนไปจะ

เกิดผลกระทบทางความรอนในระบบปดระหวางอุณหภูมิ และความเขมขน ใชสมการ Stoichiometric 

Coefficient หาคาผิดพลาดโดยแทน NaCl : แกมมา (γ) แทน H2SO4 : เบตา (β) ไดคาความผิดพลาด

ที่ 1.88 % สมการคำนวณคุณภาพใช AAD ไดประมาณ 1.15 % ถือวาดี พบวาที่อุณหภูมิ 16-20 องศา

เซลเซียส เกิดการแยกของผลึกอยางชาๆ ที่อุณหภูมิต่ำ ดังนั้นการเกิดสารผลิตภัณฑที่มีความเขมขนและ

อุณหภูมิที่เปล่ียนแปลงทำใหเกิดอัตราการเกิดปฏิกิริยาเมื่ออุณหภูมิเปลี่ยนแปลงไปตามเวลา ปฏิกิริยาก็

จะเพิ ่มมากขึ ้นระหวางการทดลองในระบบปด [42] ดังนั ้นการตกผลึกแบบมีปฏิก ิร ิยารวมดวย 
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(Reactive crystallization) สามารถนำกระบวนการไปออกแบบเครื่องปฎิกรณได [43] ซึ่งการควบคุม

ปจจัยและกลไกของปฏิกิริยาการตกผลึกของสารใดสารหนึ่ง ยกตัวอยางเชนการตกผลึกถูกเรงโดยการ

ลดหรือการเพ่ิมอัตราการเติมของสารละลายโซเดียมคารบอเนต ซึ่งการเพ่ิมข้ึนของปริมาณ และอัตราเรง

การกวนผลึก และปริมาณอนุภาค พบวาความเขมขนของแคลเซียมไอออนหรือการละลายของ Ca(OH)2 

ต่ำ  ความเขมขนของไอออนคารบอเนตใน ‘‘Diffusion field’’ โซเดียมคารบอเนต (ต่ำที่จุดอ่ิมตัว) เปน

ประโยชนสำหรับการตกผลึกของแคลเซียมคารบอเนตที่ใชในอุตสาหกรรมตางๆ เชน การแพทย, อาหาร

, เอกสาร, พลาสติก, หมึกพิมพ ฯลฯ [44] และปจจัยที ่มีอิทธิพลตอตัวเรงคือคา pH ที ่ความเขมขน

เริ่มตน อุณหภูมิ [45] ดังนั้นจะเห็นไดวาสภาพอิ่มตวัก็สามารถทำการตกผลึกไดเชนกัน  

 

 
 

รูปที่ 2.32 อุปกรณการทดลองโซเดียมซัลไฟดโดยการตกผลึกแบบมีปฏกิิริยา [42] 
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โดยสวนใหญการเกิดผลึกแบบมีปฏิกิริยาเกิดขึ้นที่ Surface reaction มากกวา Initial state reaction 

เพราะการเกิดแบบมีปฏิกิริยาเปนอัตราการเกิดปฏิกิริยา โดยการเติม Catalysts ซึ่งแนนอนวาผลึกไม

สารมารถกอตัวขึ้นไดในขั้นตอนเดียว ตองมีสภาวะและตัวชวยเรงการเกิดเฉพาะสารที่ตองการตองผลึก

นั้นตองทราบอัตราสวนของ Anti-solvent ที่เปน Homogenous เชน liquid-liquid ตองละลายไดมาก

ใน Reactant c แตตองละลายไดนอยในผลิตภัณฑ [46] จากการศึกษาการตกผลึกตองมีเครื่องมือการ

ตกผลึกที่มกีารออกแบบ model เชน 

1) Batch: เปนการทำปฏิกิริยาระหวางสาร A และ B เมื่อสิ้นสุดปฏิกิริยาที ่

สภาวะกำหนด ก็นำสารท่ีไดหรือผลึกที่ไดออกทั้งหมด 

2) Semi-batch: เปนแบบกึ่งกะ โดยปอนสาร A และ B เขาไปสารนั้นจะทำ 

ปฏกิิริยา สารที่ไดควรเขาหรือออกไดทางเดยีว  

3) Continuous: เปนแบบการเติมอยางตอเนื่อง มีทั้งการเติมสาร A และ B  

เขาและออกตลอดเวลา 

4) Adiabatic Batch Reactor Model: เปนการกวนสารในระบบปด แบบ  

jacket vessel ขนาดตางๆ ซึ่งระบบนี้ใชความรอนในการละลายตัวถูกละลายที่อุณหภูมิหอง และจะ

เพิ่มตัวทำละลายเพื่อใหตัวถูกละลาย เปน Supersaturated และเย็นตัวอยางชาๆ เพื่อใหเกิดผลึกหรือ

สารลายผลึก  

5) fluidized bed reactor (FBR) : เปนการปอนเขาของ Catalyst เพื่อไป 

แยกสารที่ตองการตกผลึกเทานั้น กับตัวสารที่ถูกแพ็กในคอลลัม เชน 6 FP ดีกวา 2FP นำสารละลาย

สวนใสหรือสารละลายที่เปน Supersaturated มาทดสอบ เพื่อหาความเขมขนและขนาดดวยวิธีการไต

เตรดหาความเข มขน ด วยสารละลาย EDTA , methyl Orange , Bromomethyl blue และอบ

สารละลายเพื่อหา น.น. ผลึก ซึ่งการตรวจสอบโครงสรางของผลึก วิธีท่ีใชกันมาก เรียงจากความนิยมใช 

เชนเครื่องวิเคราะหคณุสมบัติผลึก คือ  SEM, XRD, X-ray, PSD, AAS วิธีการตรวจสอบสวนใหญเมื่อทำ

การทดสอบ เพื่อหาคาตางๆ เชน คา Crystalize Growth (G) การโตของผลึก คา AAD สวนเบี่ยงเบน

เฉลี่ยแนนอนของผลึกทั้งหมด คา % yield ของผลึกที่เกิดขึ้น คา % Recovery การกลับคืนของผลึกที่

เกิดข้ึน และคา % Crystallinity คาความเปนผลึก [43] 
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2.4 ปฏิกิริยาผันกลับ (Reversible reaction) 

2.4.1 ลักษณะทั่วไปของสภาวะสมดุล 

       ปฏิกิริยาเคมี คือกระบวนการที่สารตั้งตนเกิดการเปลี่ยนแปลง (เกิดปฏิกิริยา) แลวได

สารผลิตภัณฑใหม ซึ่งการดำเนินของปฏิกิริยาเคมีแบบปฏิกิริยาผันกลับ (Reversible reaction) คือเปน

ปฏกิิริยาเคมีที่สารตั้งตนเกิดการเปลี่ยนแปลงเปนสารผลิตภัณฑ (Forward reaction) แลวเกิดปฏิกิริยา

ยอนกลับ (Backward reaction) โดยสารผลิตภัณฑทำปฏิกิริยากันเปนโมเลกุลสารตั้งตนอีกครั้ง ถา

อัตราเร็วของการเกิดปฏิกิริยา ไปขางหนาเทากับปฏิกิริยายอนกลับจะเกิดสภาวะสมดุลขึ้น ในปฏิกิริยา

ผันกลับได การเกิดขึ้นจะมีการเปลี่ยนแปลงของปฏิกิริยาจนถึงสภาวะหนึ่งที่ความเขมขนของสารตั้งตน 

และผล ิตภัณฑคงท ี ่จะไมม ีการเปล ี ่ยนแปลงสุทธิตอไปอีก สภาวะจุดนี ้ เร ียกว า สภาวะสมดุล 

(Equilibrium state) คือสภาวะซึ่งปฏิกิริยาไปขางหนามีคาเทากับปฏิกิริยายอนกลับ และความเขมขน

ของสารตั้งตนและสารผลิตภัณฑไมเปล่ียนแปลงไปตามเวลา ดังสมการดานลาง “เมื่อปฏิกิริยาดำเนินไป

เขาสูสภาวะสมดุลแลว ถาระบบถูกรบกวนโดยการเปลี่ยนแปลงปจจัยที่มีผลตอสภาวะสมดุลของระบบ

ทำใหระบบเสียสมดุลไป ระบบจะเกิดการเปลี่ยนแปลงไปในทิศทางที่จะลดผลของการรบกวนนั้น เพ่ือให

ระบบเขาสูสภาวะสมดุลใหมอีกครั้ง” การใชประโยชนหลักของ (Le Chaterier) คือสามารถทำนาย

ทิศทางของการเกิดปฏิกิริยา และใชในระบบการผลิตทางอุตสาหกรรม เชน การเลือกสภาวะที่ทำใหเกิด

ผลิตภัณฑมากที่สุด [47] 

 

อัตราการเกิดปฏิกิริยาไปขางหนา = อัตราการเกิดปฏิกิริยายอนกลับ 

rate of forward reaction = rate of backward reaction 

 

rf = kf [A]a[B]b (2.11) 

rr = kr [C]c[D]d (2.12) 

rf = rr  (2.13) 

kf [A]a[B]b = kr [C]c[D]d (2.14) 

𝐾=
kf

kr

=
[C]c[D]d

[A]a[B]b
 (2.15) 

 

rf   คือ อัตราการเกิดปฏิกิริยาไปขางหนา (The rate of forward of the reaction) 

rr   คือ อัตราการเกิดปฏิกิริยายอนกลับ (The rate of reverse of the reaction) 

KC  คือ คาคงที่ของสมดุล 

kf  
 คือ คาคงที่ท่ีภาวะสมดุลอัตราการเกิดปฏิกิริยาไปขางหนา 
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kr  คือ คาคงที่ที่ภาวะสมดุลอัตราการเกิดปฏิกิริยายอนกลับ 

[A]a  คือ สาร A จำนวน a โมล ; [  ]  แทนความเขมขนเปน  mol/dm3 

[B]b  คือ สาร B จำนวน b โมล ; [  ]  แทนความเขมขนเปน  mol/dm3 

[C]c  คือ สาร C จำนวน c โมล ; [  ]  แทนความเขมขนเปน  mol/dm3 

[D]d  คือ สาร D จำนวน d โมล ; [  ]  แทนความเขมขนเปน  mol/dm3 

โดยถา K มีคามาก แสดงวาผลิตภัณฑเกิดขึ้นมาก และถา K มีคานอย แสดงวาผลิตภัณฑเกิดข้ึนนอย 

(หมายเหตุ : สารที่มีสถานะเปนของแข็งไมนำมาคิดคา K)  

2.4.1.1 ขอสังเกตของคาสภาวะสมดุล (K)  มีดังนี้ 

1) คา K เปนคาคงที่สำหรับปฏิกิริยาใดๆ ปฏิกิริยาหนึ่ง ณ อุณหภูมิคงที่ 

หากอุณหภูมิเปลี่ยน คา K ก็จะเปลี่ยน 

2) กรณีสมดุลเคมีที่เปนปฏิกิริยาเคมีเดียวกัน แตสัมประสิทธิ์ตางกัน คา K ก็

จะตางดวยเชนกัน 

3) เมื่อเขียนสมการเคมีกลับกัน คา K ก็จะกลับกันดวย  

4) ถาสมดุลเคมนีั้นเกิดจากปฏิกิริยายอย หลายปฏิกิริยา คา K ของปฏิกิริยา

รวมมีคาเทากับผลคูณของคา K ของปฏิกิริยายอย 

5) กรณีปฏิกิริยามีของแข็งอยูดวย ถือวาของแข็งนั้นมีคาคงที่ ไมตองนำมา

เขียนแสดงในคาคงที่ของสมดุล 

2.4.1.2 สมบัติของระบบที่อยูในสภาวะสมดุล  

1) ตองเกิดในระบบปด 

2) มีสารตั้งตนเหลืออยูทุกสารในระบบ 

3) สมบัติทางกายภาพของระบบคงที่  

4) เกิดการเปลี่ยนแปลงท่ีผันกลับได 

5) ที ่สภาวะสมดุลอัตราการเกิดปฏิกิร ิยาไปขางหนาเทากับอัตราการ

เกิดปฏิกิริยาผันกลับ 

2.4.1.3 ปจจัยที่มีผลตอสภาวะสมดุล 

1) การเปลี่ยนแปลงความเขมขน 

2) การเปลี่ยนแปลงอุณหภูมิ  

(1) ปฏกิิริยาคายความรอน เม่ือ aA + bB = cC +dD ก็ตอเมื่อ 

เพ่ิมอุณหภูมิ ปฏิกิริยายอนกลบัมากขึ้น K ลดลง 

ลดอุณหภูมิ ปฏิกิริยาไปขางหนามากขึ้น K เพิ่มขึ้น 
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(2) ปฏกิิริยาดูดความรอน เม่ือ aA + bB  =  cC +dD ก็ตอเมื่อ 

 เพ่ิมอุณหภูมิ ปฏิกิริยาไปขางหนามากขึ้น K เพ่ิมขึ้น 

 ลดอุณหภูมิ ปฏิกิริยายอนกลับมากขึ้น K ลดลง 

3) การเปลี่ยนแปลงความดัน ความดันจะมีผลตอสมดุลปฏิกิริยาก็ตอเมื่อ

ตองมีแกสเขามาเกี่ยวของเทานั้น คือ เมื่อเพิ่มความดันปฏิกิริยาไปขางหนา

มากขึ้น และลดความดันปฏิกิริยายอนกลับมากขึ้น 

2.4.1.4 ผลของตัวเรงปฏิกิริยา 

1) ตัวเรงปฏิกิริยาไมมีผลตอคาคงที่สมดุล K แตอยางใดถาอุณหภูมิคงที่คา 

K ก็คงเดิม 

2) ถาระบบไมเขาสูสภาวะสมดุล ตัวเรงปฏิกิริยาชวยใหระบบเขาสูสภาวะ

สมดุลได  เร็วขึ้น หรือทำใหอัตราการเกิดปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้น  

3) การเติมตัวเรงปฏิกิริยาเปรียบเหมือนไปลดพลังการกระตุ น ของทั้ง

ปฏกิิริยาไปขางหนาและยอนกลับ ทำใหปฏิกิริยาเกิดไดเร็วขึ้น โดยสารตั้งตน

คือโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ไดผลิตภัณฑของโซเดียมเมทอกไซดกับ

น้ำ ดังปฏิกิริยาที่แสดงเปนปฏิกิริยาผันกลับได  

 

     NaOH + CH3OH ↔ NaOCH3 + H2O [6]              (2.16) 

 

เนื ่องจากปฏิกิร ิยาที ่ เกิดขึ ้นดำเนินไปอยางไมสมบรูณ หร ือเปนการ

เปลี ่ยนแปลงของปฏิกิริยาไปขางหนากับปฏิกิริยายอนกลับแลวสามารถ

กลับไปเปนสารตั้งตนไดอีก เกิดจากปฏิกิริยาไมหยุดนิ่งมีการเปลี่ยนแปลง

ตลอดเวลา ดังนั้นระบบจะใหหยุดนิ่งไดตองเกิดที่สภาวะสมดุลในระบบปด

คือมีการถายเทของพลังงานเพียงอยางเดียว แตไมมีการถายเทของมวลสาร 

ในการผลิตโซเดียมเมทอกไซด  
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2.5 การตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent crystallization) 

 กระบวนการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทเปนวิธีที่ดีที่สุดในการควบคุมการกระจายขนาดของ

อนุภาค (particle size distribution (PSD)) จะกลาวถึงขอมูลที่สำคัญ ดังนี้ 

2.5.1 กระบวนการก่ึงกะ (Semi batch operation)  

2.5.1.1 การทำงานทั่วไปของกระบวนการ (Normal mode of addition)  

   กระบวนการก่ึงกะแบบแอนตี้โซลเวนท เม่ือเพิ่มกระบวนการกึ่งกะแบบแอนตี้ 

โซลเวนทเขามาในการผลิตสารละลายหรือใชในการเติมสารละลายที่เปนแอนตี้โซลเวนทจะเกิดการ

ยอนกลับของสารเติมอยางตอเนื่อง (Revers continuous) หรือแบบตอเนื่องที่ใชเครื่องผสมโดยการ

กวน ดังนั้นกระบวนการแอนตี้โซลเวนทเปนสิ่งจำเปนในกระบวนการเติมสารตัวทำละลาย โดยการผสม

สารตัวทำละลายที่กำหนด เพื่อทำการแยกในกระบวนการและการยอนกลับของสารบริสุทธิ์ที่ตองการ 

(Recovery)  

 จากรูปที ่ 2.33 แสดงความสัมพันธของความเขมขนแอนตี ้โซลเวนทกับความเขมขนของ

สารละลาย ซึ่งความเขมขนของผลิตภัณฑ โดยทั่วไปกราฟที่จุดสมดุลของความสามารถในการละลาย

ระบุวา A-B-C อาจจะเปนเสนโคงหรือเสนตรงก็ไดกราฟที่แสดงจะทำใหเกิดความชัดเจน จะเห็นไดวา

จากจุด A ไปยังจุด B เปนการเติมแอนตี้โซลเวนทในกระบวนการโดยไมเกิดการตกผลึก เนื่องจากความ

เขมขนของสารละลายต่ำกวาความสามารถในการละลาย และในสวนของพื้นที่กึ่งเสถียร จะอยูระหวาง

พื้นที่ B-C และ E-D ที่จุด B ความสามารถในการละลายของแอนตี้โซลเวนท โดยการเติมสารละลาย

แอนตี้โซลเวนทอยางตอเนื่อง จะถูกพัฒนาไปเปนความอิ่มตัวยิ่งยวด (Supersaturation) โดยไมเกิด

นิวเคลียส ในระดับปฐมภูมิ ทุติยภูมิ อัตราการโตผลึก และสิ่งปนเปอนในสารละลาย การตกผลึกจึงเปน

ที ่ต องการ อีกทั้งยังสามารถควบคุมปริมาณ อัตราการปอนในกระบวนการ และความเขมขนของ

สารละลาย ใหอยูในพ้ืนที่ก่ึงเสถียรของกระบวนการตกผลึก  
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รูปท่ี 2.33 ความสมัพันธของความเขมขนแอนตี้โซลเวนทกบัความเขมขนของสารละลาย [31] 

 

ดังนั้นจากกราฟ B-C มคีวามเปนไปไดสงูที่จะเกิดกระบวนการโตของผลึก ในขณะที่การละลายจะเห็นได

วาจากกราฟ B′-F-C จะทำการเติมแอนตี้โซลเวนทเพื่อหยุดใหระบบเกิดความอิ่มตัวยิ่งยวด สามารถนำ

ผลึกที่ไดวิเคราะหโมเลกุลของผลึกโดยเครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปคโทรมิเตอร หรือ

วเิคราะหชวงความยาวคล่ืนโดยเคร่ืองอัลตราไวโอเลต 

2.5.1.2 การเติมยอนกลับ (Revers addition)  

       การเติมยอนกลับของสารละลายผลิตภัณฑโดยการเติมสารแอนตี้โซลเวนท 

ซึ่งจะตองทำสารละลายใหเปนความความสามารถในการละลายจากนั้นเติมสารแอนตี้โซลเวนทอยาง

ชาๆ ที่จุด A เพราะความสามารถในการละลายอยางชาๆ ทำใหเกิดอัตราสวนการอิ่มตัวยิ่งยวดเพิ่มข้ึน

เรื่อยๆ ที่จุด (E-F) กอนจะเกิดการโตของผลึก สงผลใหเกิดนิวเคลียสและการสรางขนาดอนุภาคผลึกที่

ละเอียดมากๆ ด้ังนั้นจะเห็นวาความสามารถในการละลายที่ต่ำสามารถเพ่ิมอัตราสวนการเติมแอนต้ีโซล

เวนท เพื่อใหเกิดการอิ่มตัวย่ิงยวดสูงข้ึนได 

2.5.1.3 การลอผลึก (Seeding)  

        การลอผลึกในที่นี้จะกลาวถึงประเด็นที่นำไปใชกับการเพิ่มสารแอนต้ีโซลเวนท 

เพื่อหลีกเลี่ยงการเกิดนิวเคลียสมากเกินไป การลอผลึกอาจจะเปนแบบผง (Powder) หรือสารละลาย 

(Slurry) ในการนำมาใชเปนแอนตี้โซลเวนท การลอผลึกที่ผิวหนาของสารละลายเปนการปรับสภาพใน

การละลายเมื่อเติมแอนตี้โซลเวนท ซึ่งสารละลาย (Slurry) เปนการเติมเพื่อแกปญหาพื ้นผิวหนาใน
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ชวงแรกใหเกิดการอิ่มตัวยิ่งยวด โดยระยะเวลาในการเติมไมสำคัญเทากับการลอผลึก เพราะการลอผลึก

ยังสามารถใหเขาใกลจุดของการอิ่มตัวอยางตอเนื่องตลอดเวลาทำใหความเขมขนอยูในจุดของพื้นที่ก่ึง

เสถียร ซึ่งสารแอนตี้โซลเวนทที่อยูในสารละลาย (Slurry) เกิดการลดความสามารถในการละลายและทำ

ใหเกิดความอ่ิมตวัจะตองใชการละลายอยางพอเหมาะ เพ่ือใหเกิดจุดของความอิ่มตัวที่เหมาะสม 

2.5.2 การตกผลึกแบบผสมในสายการผลิต (In-line mixing crystallization)  

       การควบคุมกระบวนการการตกผลึกใหเกิดการอ่ิมตัวยิ่งยวดอยางชาๆ ในนิวเคลียสและ

การโตของผลึก โดยการออกแบบเครื่องผสมใหเหมาะสมสำหรับการตกผลึก วัตถุประสงคเพื่อทำการ

ผสมสารละลายและการนำแอนตี้โซลเวนทมาใชเพื่อลดระยะเวลานอยที่สุดสำหรับการเกิดนิวเคลียส 

เพื่อเพิ ่มโอกาสในการเพิ่มขนาดของกระบวนการตกผลึก เพราะอัตราการปอนในระดับหองทดลอง 

(laboratory / pilot-scale) จะตองเหมาะสมในการขยายขนาดการผลิตได 2-4 เทา ขั้นตอนแรกอาจจะ

ใชเวลานาน อยางไรก็ตามกระบวนการผลิตก็ยังคงเหมือนเดิม คอืการควบคุมการเกิดความอ่ิมตัวยิ่งยวด

ในระหวางการทำงานของระบบ ดังนั้นเมื่อระยะเวลาเปลี่ยนแปลงไปแตภายในระบบก็จะยังคงรักษา

สภาพใหคงที่ไดโดยไมเกิดการเปลี่ยนแปลงของนิวเคลียส  

 ซึ่งจะเห็นไดวางานวิจัยที่เก่ียวของของสารแอนตี้โซลเวนตในกระบวนการตกผลึก ดังนี้ 

จากรูปที ่ 2.34 แสดงความสัมพันธของสภาวะอิ ่มต ัวย ิ ่งยวด (Relative supersaturation) ของ 

Precipitation diagram จะเห็นไดวาคาความสามารถการละลาย (Solubility) คือคาความเขมขนที่มาก

ที ่ส ุดของตัวถูกละลายที ่สามารถละลาย (Dissolution) ในสารละลายที ่อ ุณหภูมิคงที ่หนึ ่งๆ เมื่อ

สารละลายมีสภาวะอุณหภูมิคงที่ตัวถูกละลายจะอิ่มตัว (Saturated) จึงเรียกสารละลายนี้วาสารละลาย

อิ ่มตัว (Saturated solution) และสารละลายอิ ่มตัวยิ ่งยวด (Supersaturated solution) เมื ่อทำ

ละลายอิ่มตัวที่อุณหภูมิ T0 ใหเย็นตัวอยางรวดเร็วหรือการตกผลึกดวยเทคนิคอื่นๆ ใหเปนอุณหภูมิ T 

พบวาไมเกิดการตกผลึกอยางทันที เนื่องจากความเขมขนของสารละลายที่ T0 มากกวา T ที่อุณหภูมิ

แตกตางกัน จึงเรียกชวงนี ้วาสารละลายอิ่มตัวยิ ่งยวด (Supersaturated solution) โดยจากกราฟ

สามารถหาคาไดจากสมการความสามารถในการละลายแบบอิ่มตัวย่ิงยวด [48] 
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รูปท่ี 2.34 ความสัมพันธของสภาวะอ่ิมตัวยิ่งยวด (Relative supersaturation)  

       ของ Precipitation diagram [33] 

 

สามารถแสดงคาความสัมพันธของสภาวะอิ่มตัวยิ่งยวดได โดยการหาคาไดจากสมการ ดังนี้  

    

 S = C/C*  (2.17) 

 

S คือ คาสภาพอ่ิมตัวยิ่งยวด (Supersaturation) 

C คือ คาความเขมขนท้ังหมด (Concentration) 

C* คือ คาสภาพความเขมขนอ่ิมตัว (Saturation concentration) 

 

การเกิดขึ้นของผลึกเมื่อเวลาผานไป เรียกวาการเกิดเกร็ดผลึก (Nucleation) สงผลใหเกิดคา Relative 

supersaturation ที่แตกตางกันมีผลตอความเขมขนและเวลาเริ่มตน และก็ยังมีผลโดยรวบตอการ

ควบคุมดวยเชนกัน ซ่ึงสามารถหาคาของ Relative supersaturation [33] ไดจากสมการดังน้ี  

 

 
Relative supersaturation  σ =[

IP

Ksp
]
1

2-1 (2.18) 

 

IP คือ จำนวนไอออนของผลิตภัณฑ (Ionic product) 

Kspคือ ความสามารถการละลายของผลิตภัณฑ (Solubility product) 

ซ่ึงสามารถหาอัตราการเกิดนิวเคลียส (Nucleation rate) ไดจากสมการ [33],[48] ดังนี้  
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Nucleation rate : partical/V.time 

 J = A exp[-∆G*/KT] (2.19) 

 

J คือ อัตราการเกิดนิวเคลียส (Nucleation rate) 

-∆G* คือ พลังงาน (Gib. Energy) 

K คือ จุดสมมูลคงท่ี (Equilibrium constant) 

T คือ อุณหภูมิ (Temperature) 

 

เมื่ออัตราการเกิดนิวเคลียส (Nucleation rate) เพิ่มมากขึ้นสงผลใหเกิดการโตของผลึกเพิ่มขึ้นทำให

ขนาดผลึก (Crystal size) กับการอิ่มตัวยิ่งยวด (Supersaturation) เพิ่มขึ้นดวยเชนกันโดยใชสมการ 

Growth model เพื่อหา Growth rate ไดจากสมการ [33],[48] ดังนี้ 

 

Growth rate : อัตราการโตของผลึก = ขนาด/เวลา 

 G = kd[σ- σi] (2.20) 

 
σ คือ คาความสัมพันธิ์อิ่มตัวยิ่งยวด (Relative supersaturation) 

σi คือ คาสัมประสิทธแรงตึงผิวอิ่มตัวยิ่งยวด (Interfacial relative supersaturation) 

kd คือ คาสัมประสิทธิการถายโอนมวล (Mass transfer coefficient) 

G คือ อัตราการโตของผลึก (Crystal Growth rate) 

kd = [C/∆C]V 

 

จากที่กลาวขางตนสามารถนำขอมูลมาปรับใชในการการควบคุมลักษณะสัญฐาน (Polymorph) โดยการ

ตกผลึกโดยใชแอนตี้โซลเวนทแบบความรอนคงที่ ซึ่งการตกผลึกสารละลายจึงมีความสำคัญและใชกัน

อยางแพรหลายในทางเภสัชกรรม เคมี และกระบวนการทางอุตสาหกรรมอาหาร เปนวิธีการผลิตที่มี

ความบริสุทธิ์ และคาการกลับคืนของสารไดดี (Recovery) อีกทั้งเปนวิธีการประยุกตใชที่เกี่ยวของกับ 

Driving force สำหรับกระบวนการตกผลึก คือทำใหเปนอิ่มตัวยิ่งยวด โดยวิธีการขางตนดังนี้ Cooling, 

Anti-solvent addition, Evaporation, pH ซึ่งการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทเปนการใหความรอน

กับกระบวนการรวมดวย ลักษณะสัญฐานที่เกิดขึ้นจะมีมากวา 1 ผลึก และมีลักษณะโครงสรางทางเคมีที่

เหมือนกัน แตอาจมีการจัดเรียงตัวของโมเลกุลที่แตกตางกันซึ่งลักษณะสัญฐานมี 2 อยางที่แตกตางกัน

คือ กายภาพ (Physical) และเคมี (Chemical) มีความสำคัญในการควบคุมลักษณะสัญฐาน ดังนี้ คือ  
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โมเลกุลตางกันขึ้นอยูกับอุณหภูมิ การอิ่มตัวยิ่งยวด การลอผลึก ตัวทำละลาย ความเปนกรดดาง สารเติม

แตง (Additive) อัตราความเย็น (Cooling rate) และความรอน (Agitation) [49] ดังนั ้นการตกผลึก

แบบแอนตี ้โซลเวนทเปนวิธีการที่ไดเปรียบที ่สารจะตกผลึกโดยใชตัวทำละลาย และละลายไดสูงมี

ความสามารถในการละลายดีกวา เทคนิคแอนตี้โซลเวนทใชในสารที่จะตกผลึกไมเสถียรในอุณหภูมิสูง 

เปนทางเลือกที่ประหยัดพลังงานในการตกผลึก สามารถแยกผลึกออกไดเมื่อใชพลังงานต่ำ [50] เทคนิค

แอนตี้โซลเวนทยังสามารถใชในกระบวนการตกผลึกในสารละลายผสมในการหาความสามารถในการ

ละลายที่จุดอิ่มตัว เพื่อหาคาความเขมขนของสารละลายกอนเติมแอนตี้โซลเวนทจะไดเปนสารละลายที่

อิ่มตัวยิ่งยวด และสามารถวิเคราะหผลดวยเครื่องฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปกโตรสโคป (ART-

FTIR spectroscopy) และอินฟาเรดสเปกโทรสโกป (IR spectra) เพื่อทราบความเขมขนของผลึกที่ได 

[48] เมื่อการตกผลึกคือการแยกใหมีความบริสุทธิ์จากสารผสมแลว โดยมีขั้นตอนการตกผลึกที่เพิ่มเขา

มาในกระบวนการ เชน Washing, Filtration, Drying, Conveyance และ Packaging มีบทบาทสำคัญ

ในแงของคณุภาพ และการพัฒนากระบวนการมี 4 แนวทาง คือ Solvent system, Operation mode, 

Design of crystallizers และ Operating variables จะไดคุณลักษณะของผลึกท่ีเปลี่ยนแปลงไป [51] 

และยังมีงานวิจัยอื่นๆที่เกี่ยวของ เชน การตกตะกอนตานการสลายตัวของสารแข็งตัว (Supercritical 

anti-solvent precipitation, SAS) ไดถูกนำไปใชในการทำ Micronize หลายชนิด มีเสนผานศูนยกลาง

เฉลี่ยอยูที ่ 30-200 นาโนเมตร การสลายตัวของของเหลวและแรงตึงผิวที่หายไปในสภาวะที่อยูเหนือ

วิกฤตจะระบุเปนกระบวนการในการผลิตอนุภาคแกรไฟตหรืออนุภาคนาโน และการกอตัวของผลึก โดย

ขั้นตอน ดังนี้ (1) หยดละอองดวยความรวดเร็ว  (2) การตกตะกอนจากเฟสของเหลวที่ขยายตัวซึ่ง

สามารถนำไปสูคริสตัลที่มีลักษณะตางๆ ขึ้นอยูกับตัวทำละลาย [52] 

 ตัวอยางงานวิจัยผลกระทบของอัตราความเร็วรอบการกวน และอัตราการปอนสาร ที่สงผลกับ

ลักษณะการรวมตัว และรูปรางของผลึกพาราเซตามอลในแอนตี้โซลเวนทที่เปนน้ำกับอะซิโตนผสมกัน 

และมีการเพ่ิมน้ำเขาไปในถังปฏิกิริยาแบบกะ ลักษณะที่เปน Baffled crystallizer ประกอบดวยหนาจอ

แสดงผลที่มาควบคุมใบพัด ไดผลลัพธแสดงวา ระดับการรวมตัวกันของผลึกขึ้นอยูกับขนาดของอนุภาค 

และความปนปวนสูงลดระดับการรวมตัวกันของอนุภาคที่ใหญขึ้น ขนาดเฉลี่ยของอนุภาคสูงสุดโดยการ

เพิ่มความเร็วรอบของใบกวนในชวง 200-600 รอบ/นาที จะสามารถสังเกตุปฏิกิริยาจากดานนอกของ 

Reactor วาแอนตี้โซลเวนทมีการกระจายตัวและคริสตัลแบบ agglomeration พรอมกับการปอนสาร 

แอนตี้โซลเวนทท่ีเพิ่มขึ้น อัตราตั้งแต 1-20 กรัม/นาที เนื่องจากนิวเคลียสที่เพ่ิมขึ้น ลักษณะผลึกเปลี่ยน

เม ื ่ออัตราการป อนสารแอนตี ้โซลเวนทมีการเปลี ่ยนแปลง ตรวจสอบกระจายขนาดอนุภาคใน

แหลงกำเนิด ขอมูลที่แสดงใหเห็นวา FBRM อาจสามารถใชเปนเครื่องมือในการควบคุมกระบวนการตก

ผลึกได [53]   
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 ตัวอยางงานวิจัยการศึกษาพฤติกรรมของ Alkanediol ที่อิ ่มตัวของโซเดียมคารบอเนตผสมน้ำ 

1:10 ระหวางอุณหภูมิ 40 และ 908 องศาเซลเซียส โดยวัดการละลายของโซเดียมคารบอเนตที่ผสมกับ

น้ำ ไดอัลเคนแตกตางกันไป การวัดการละลายพบวา ไดเอทิลีนไกลคอล เปนแอนตี้โซลเวนทที่ดีที่สุด 

[54] 

 ตัวอยางงานวิจัยผลการทดลองของการตกผลึกของแอมโมเนียไฮโดรเจนฟอสเฟตจากแอนตี้โซล

เวนทการทำใหสารละลายอิ่มตัวท่ีอุณหภูมิ 30 ° C โดยการเติมเมทานอลดวยอัตราการปอนที่กำหนดไว 

ทำการวัดความเขมขนที่อุณหภูมินั้นๆ ผลการวิจัยพบวา 

1. การวัดอุณหภูมิของสารละลายระหวางการให Anti-solvent ดีกับตัวทำละลาย 

2. มีระยะเวลาที่เก่ียวของกับปฏิกิริยาความรอน 

3. อัตรา ΔT / Δt ของการเปลี่ยนแปลงเชิงเสนในอุณหภูมิของสารละลาย 

4. การเปลี่ยนแปลงสงูสุด ΔTmax ในอุณหภูมิของสารละลาย  

เปนที ่ถกเถียงกันอยู ว าการปอนแอนตี้โซลเวนทที ่เปนเมทานอลกับสารละลายอิ ่มตัวหรือน้ำทำให

เกิดปฏิกิริยาทางเคมีกับความรอน [55] 
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 บทที่ 3 

วิธีการดำเนนิการวิจัย 
 

3.1 สารเคมี 

3.1.1 สารเคมีหลักของกระบวนการตกผลึก 

3.1.1.1 โซเดียมเมทอกไซด ความบริสุทธิ์ 98%  เกรด AR บริษัท Alfa Aesar. 

3.1.1.2 เมทานอล ความบรสิุทธิ์ 99.8% เกรด AR บริษัท Ajex  Finechem Pty  

  Ltd. 

3.1.2 สารตัวทำละลายอินทรียทั้งหมด 13 ชนิด ใชทดสอบความสามารถการละลายของ

โซเดียมเมทอกไซด เพื่อเลือกตัวทำละลายที่ไมละลายโซเดียมเมทอกไซด  โดยนำมาเปนสาร

ตัวตานการละลาย หรือเรียกอีกชื่อหนึ่งวาสารแอนตี้โซลเวนท ไดแก 

เฮกเซน (n-Hexane) 99%, ไซโคลเฮกเซน (Cyclohexane) 99.5%, เบนซิล แอลกอฮอล 

(Benzyl alcohol) 99.8%, ฟนอล (Phenol) 99.99%, โพรพิลแอลกอฮอล (1-Butanol) 

99%, บิวทิลแอลกอฮอล (2-Butanol) 99.5%, เอทิลแอลกอฮอล (Ethyl alcohol) 99.5%, 

เอทิลอะซิเตท (Ethyl acetate) 99.8%, อะซิโตไนไตรล (Acetonitrile) 99.8%, อะซิโตน 

(Acetone) 99.9%, ไดเมทิลซัลฟอกไซด (Dimethyl sulfoxide) 99%, ไดเมทิลคารบอเนต 

(Dimethyl carbonate) 99% และ ไดคลอโรมีเทน (Dichloromethane) 99.8% 

3.2 อุปกรณการทดลอง 

3.2.1 สถานท่ีทำการทดลองและท่ีตั้งเคร่ืองมือ คือหองปฏิบัติการภาควิชาวิศวกรรมเคมี  

  และหองปฏิบัติการเครื่องมือวิเคราะหภาควิชาวิศวกรรมเคมี คณะวิศวกรรมศาสตร 

   มหาวิทยาลัยเทคโนโลยีราชมงคลธัญบุรี 

3.2.2 เครื่องแกวและอุปกรณการทดลอง  

3.2.2.1 บีกเกอรขนาด 50 ,100 มิลลิลิตร  

3.2.2.2 ถวยกระเบื้อง 

3.2.2.3 ขวดแกว (Duran) 

3.2.2.4 ขวดเก็บสารตัวอยางสีชาขนาด 25 ,50 มิลลิลิตร 

3.2.2.5 ปเปตขนาด 5, 10, 25 มิลลิลิตร 

3.2.2.6 กระบอกเข็ม (Syringe) ขนาด 20, 50 มิลลิลิตร 

3.2.2.7 สายยางดูดสารเคมีขนาดเสนผานศูนยกลางหนาตัด 3 มิลลิเมตร 
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3.2.2.8 เมมเบรนท ี ่ ใช  ในการกรองชน ิด Cellulose Acetate 0.45 ไมครอน                                       

บริษัท HYUNDAI Micro Co.,LTD 

3.2.2.9 เครื่องชั่งละเอยีด 4 ตำแหนง 

3.2.3 ชดุเครื่องมือการทดลองแบบกะของการกวนสารผสมที่สามารถควบคุมอุณหภมูิได 

โดยอุปกรณท่ีใชในการทดลอง มีดังนี ้

 

 
 

รูปท่ี 3.1 ชุดเคร่ืองมอืการทดลองเคร่ืองปฏิกรณแกวขนาด 1000 มิลลิลิตร  

     แบบปด เคร่ืองรุน IKA*IB 20 pro ของ Water circulation และ IKA*RC 2 basic  

            ของ Water cooled chiller 

 

3.2.3.1 แทงแมเหล็กกวนสาร (Magnetic bar) 

3.2.3.2 เครื่องกวนสาร (Hotplate magnetic stirrer) 

3.2.3.3 ทางน้ำเขา (Thermostat water entry) 

3.2.3.4 ทางน้ำออก (Thermostat water exit) 

3.2.3.5 หัววดัอุณหภมู ิ(PT-100) 

3.2.3.6 จุกแกว (Glass stopper) 

3.2.3.7 อางควบคุมอุณหภมู ิ(Water bath) 

3.2.3.8 ปม (Pump) 
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3.2.4 ชุดเครื่องมือวิเคราะหคุณสมบัติผลึก  

3.2.4.1 SEM (Scanning Electron Microscope) 

3.2.4.2 XRD (X-ray diffraction) 

3.2.4.3 FTIR (Fourier Transform Infrared Spectrophotometer) 

 

3.3 วิธีการทดลอง 

3.3.1  หาคาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

3.3.1.1 ละลายตัวถูกละลายโซเดยีมเมทอกไซด (NaOCH3) ในตัวทำ 

   ละลายเมทานอล (CH3OH) โดยปรมิาตรสารละลายรวมท้ังหมด 1000  

   มิลิลิตร ณ จุดอิ่มตัว (Saturation) หรือ Over Excess เพียงเล็กนอย  

   ท่ีอุณหภูม ิ10, 20, 30, 40, 50 และ 60 องศาเซลเซียส ตามลำดับ  

   (หมายเหตุ : ซึ่งอุณหภูมิ 10 และ 20 องศาเซลเซียส ใช Water cooled  

   chiller และใช Water circulation ที่อุณหภูมิ 30, 40, 50 และ 60  

   องศาเซลเซียส ตามลำดับ) 

3.3.1.2 ทำการกวนสารละลายที่ความเร็วรอบ 200 รอบ/นาที เปนเวลา 72 ชั่วโมง 

3.3.1.3 กวนสารละลายผสมครบ 72 ชั่วโมง หยุดการกวนสารละลายผสม 30 นาที  

   โดยทิ้งใหของของแข็งตกตะกอน 

3.3.1.4 อบถวยกระเบื้องเปลา 105 องศาเซลเซยีส ไลความชื้นเปนเวลา 1 ชั่วโมง 

3.3.1.5 ชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องเปลาโดยใชเครื่องชั่งทศนิยม 4 ตำแหนง 

           [ทำการบันทึกคาน้ำหนักกอนใสสารละลายผสมระหวางโซเดียมเมทอกไซด 

    ในเมทานอล] 

3.3.1.6 เก็บตัวอยางสารละลายโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลอ่ิมตัวที่อุณหภูมิตางๆ  

   ท่ีกำหนดแตละอุณหภูมิ ดงัขอ (3.3.1.3) โดยกรองสารละลายโซเดียมเมทอก 

   ไซดในเมทานอลอิ่มตัวดวยกระบอกเข็ม (Syringe) ตอกับเมมเบรนขนาด  

   0.45 ไมครอน ซึ่งกรองอนุภาคที่มีขนาดใหญออก นำสารละลายตัวอยางมา  

   5 มิลิลิตร 

3.3.1.7 เมื่อไดตัวอยางสารละลายผสมจากขอ (3.3.1.6) ไปอบระเหยเมทานอลและ 

   น้ำท่ีอุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง 

3.3.1.8 ทำการชัง่น้ำหนักถวยกระเบื้องท่ีมีตัวอยางโดยใชเคร่ืองชั่ง 4 ตำแหนง                              
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   [ทำการบันทึกคาน้ำหนักหลังอบตัวอยางเรียบรอยแลว] 

3.3.1.9 ทำซ้ำขอ (3.3.1.7) จนกวาน้ำหนักจะคงท่ี ทศนิยมแตกตางเพียงเล็กนอย  

   0.00xx กรัม ดวยวิธี Gravimetric method 

3.3.1.10 สรางกราฟความสามารถการละลายของโซเดยีมเมทอกไซด  

    (Plot graph solubility of NaOCH3) ท่ีมีความสัมพันธระหวางอุณหภูมิ 

      กับความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ซึ่ง 

      หาความเขมขนจากสูตร   𝐶 =
ெ௦௦

௨
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3.3.2  ทดสอบตัวทำละลายทั้งหมด 13 ชนิด เพ่ือเลือกตัวทำละลาย 3 ชนิด  

   มาใชเปนสารแอนตี้โซลเวนท 

3.3.2.1 หลอดทดลองทั้งหมด 13 หลอด โดยนำโซเดียมเมทอกไซด 98% นำมา     

   0.054 กรัม (ของแข็ง) เตมิตัวทำละลายทั้งหมด 13 ชนิด ในขอ (3.1.2) 

    ปริมาตร 1 มิลิลิตร ลงในหลอดทดลองท่ีมีโซเดียมเมทอกไซด ซึ่งละลายที่ 

   อุณหภูมิหองทิ้งไวประมาณ 2 ชั่วโมง สังเกตการละลายเบื้องตน ไดแก ไมมีสี  

   ไมมีกลิ่น ไมทำปฎิกิริยาเปลี่ยนสี ไมละลายโซเดียมเมทอกไซดและการแยก 

   ชั้นของสารละลาย 

3.3.2.2 อบหลอดทดลองเปลาที่ 105 องศาเซลเซียส ไลความชื้นเปนเวลา 1 ชั่วโมง 

3.3.2.3 ชั่งน้ำหนักหลอดทดลอง โดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                                                             

   [ทำการบันทึกคาน้ำหนักกอนใสตัวอยาง]     

3.3.2.4 จากขอ (3.3.2.1) กรองสารละลายโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายทั้งหมด  

   13 ชนิด ดวยกระบอกเข็ม (Syringe) ตอกับเมมเบรนขนาด 0.45 ไมครอน  

   ซึ่งกรองอนุภาคท่ีมีขนาดใหญออกจะไดสารละลายใสตัวอยางนำมา 0.6  

   มิลิลิตร ลงในหลอดทดลอง 

3.3.2.5 นำสารละลายตัวอยางอบซ้ำที่อุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส เปนเวลา  

   2 ชั่วโมง จนกวาน้ำหนักจะนิ่งที่ทศนิยมแตกตางเพียงเล็กนอย 0.00xx กรัม  

3.3.2.6 ชั่งน้ำหนักหลอดทดลองโดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                                                             

   [ทำการบันทึกคาน้ำหนักหลังอบตัวอยางเรียบรอยแลว]   

3.3.2.7 เลือกสารตัวทำละลาย 3 ชนิด ซึ่งไมละลายโซเดียมเมทอกไซด หรือละลาย 

   นอยที่สุด โดยหาความเขมขนจากสูตรในขอ (3.3.1.10) 

3.3.2.8 สรางกราฟความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำ 

   ละลายทั้งหมด 13 ชนิด ซึ่งมีความสัมพันธระหวางชนิดของตัวทำละลายกับ 

   ความเขมขน และน้ำหนักของโซเดียมเมทอกไซด   
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3.3.3 หาอัตราสวนแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent ratio) ตอความสามารถในการละลาย 

  ของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

3.3.3.1 จากขอ (3.3.2.7) เลือกแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent) 3 ชนิด ไดแก  

  เฮกเซน (n-Hexane), ไดเมทลิคารบอเนต (DMC) และ บิวทิลแอลกอฮอล  

  (2-Butanol) 

3.3.3.2 ละลายตัวถูกละลายโซเดียมเมทอกไซด (NaOCH3) 165.12 กรัม 

  ในสารละลายตัวทำละลายเมทานอล (CH3OH) ปริมาตร 874 มิลิลิตร จะได 

  ปริมาตรสารละลายรวมทั้งหมด 1000 มิลลิลิตร ณ จุดอิ่มตัวท่ีอุณหภูมิ 33  

  และ 60 องศาเซลเซียส ตามลำดับ และกวนสารละลาย 200 รอบ/นาที โดย 

  ใชเวลา 72 ชั่วโมง 

3.3.3.3 ใชกระบอกเข็มดูดสารละลายแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัวของ 

  โซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล ปรมิาตร 0:100 10:90 20:80 30:70 40:60  

  50:50 60:40 70:30 80:20 90:10 และ 100:0 ของอัตราสวนเชิงปริมาตร  

  ใสในขวดแกว (Duran) จำนวน 11 ขวด ตามลำดับ  

3.3.3.4 วางขวดแกว Duran ลงใน Water bath magnetic stirrer ที่อุณหภูมิ 

  ภายในขวด 33 และ 60 องศาเซลเซียส ตามลำดับ โดยควบคุมอุณหภูมิ 

  ภายนอกที่มีการไหลผานของน้ำโดยใชอุณหภูมิ 40±3 และ 67±3 องศา 

  เซลเซยีส ตามลำดับ และกวนดวยแทงแมเหล็ก (Magnetic bar) ที่อัตรา 

  การกวน 200 รอบ/นาที เปนเวลา 10 ชั่วโมง 

3.3.3.5 หยุดการกวนสารละลาย นำสารละลายกรองดวยกระบอกเข็มฉีดยา  

  (Syringe) ตอกับเมมเบรนขนาด 0.45 ไมครอน 

3.3.3.6 อบถวยกระเบื้องเปลาเปลาที่ 105 องศาเซลเซียส ไลความชื้นเปนเวลา  

  1 ชั่วโมง  

3.3.3.7 ชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องโดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                                                      

  [ทำการบันทึกคาน้ำหนักกอนใสตัวอยาง]     

3.3.3.8 นำตัวอยางปริมาตร 10 มิลิลิตร ลงในถวยกระเบื้องโดยอบที่อุณหภูมิ 105  

  องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง ของแตละอัตราสวนแอนต้ีโซลเวนท 

  แตละชนิด 

3.3.3.9 ชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องโดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                                                    
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  [ทำการบันทึกคาน้ำหนักหลังอบตัวอยางเรียบรอยแลว] 

3.3.3.10 นำตัวอยางขอ (3.3.3.8) อบซ้ำที่อุณหภูมิ 105 องศาเซลเซียส  

   จนกวาน้ำหนักจะคงที่ ที่ทศนิยมแตกตางเพียงเล็กนอย 0.00xx กรัม 

3.3.3.11 สรางกราฟอัตราสวนสารตานการละลาย (Plot graph Anti-solvent  

  ratio) ที่มีความสัมพันธระหวางอัตราสวนปริมาตรสารตัวตานการละลายทั้ง  

  3 ชนิดกับความสามารถการละลายโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล หาความ 

  เขมขนจากสูตรในขอ (3.3.1.10) 

 

ตารางท่ี 3.1  อัตราสวนของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลและตัวตานการละลายในการทดลอง 

ขวดทดลอง ปริมาตรของตัวทำละลาย  

(มิลลิลิตร) 

ปริมาตรของโซเดียมเมทอกไซด 

ในเมทานอล (มิลลิลิตร) 

1 0 100 

2 10 90 

3 20 80 

4 30 70 

5 40 60 

6 50 50 

7 60 40 

8 70 30 

9 80 20 

10 90 10 

11 100 0 
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3.3.4  การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดในแอนตี ้โซลเวนททั ้ง 3 ระบบ ไดแก เฮกเซน                  

(n-Hexane), ไดเมทิลคารบอเนต (DMC) และ บิวทิลแอลกอฮอล (2-Butanol) 

3.3.4.1 เลือกอัตราสวนสารแอนตี้โซลเวนท (Anti-solvent ratio) ซึ่งใชผลวิเคราะห 

   จากขอ (3.3.3.11) โดยใชอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายผสมอิ่มตัว 

  ท่ีอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล 3:7 5:5  

  และ 7:3 ของอัตราสวนเชิงปริมาตร ตามลำดับ จะไดปริมาตรรวมปริมาตร 

  ท้ังหมด 10 มิลลิลิตร  

3.3.4.2 อบถวยกระเบื้องเปลาเปลาที่ 105 องศาเซลเซียส ไลความชื้นเปนเวลา  

1 ชั่วโมง 

3.3.4.3 ชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องโดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                                            

[ทำการบันทึกคาน้ำหนักกอนใสตัวอยาง] 

3.3.4.4 นำสารละลายอิ่มตัวของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอลท่ีอุณหภูมิ 60  

  องศาเซลเซียส กรองดวยเมมเบรนชนิด Cellulose Acetate 0.45 ไมครอน  

  นำแอนตี้โซลเวนทเติมลงไปแบบกะ ในอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทในขอ  

  (3.3.4.1) ทิ้งไวประมาณ 30 นาที จนเกิดผลึก  

  (หมายเหตุ : การตกผลึกโดยใชตัวตานการละลายชนิด 2-Butanol จะทำ 

  การเตมิกรดอะซิติก 10 หยด ไมใหเกิดสีในการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด) 

3.3.4.5 นำ Dropper ดูดสารละลายแยกผลึกของแข็งกับสารละลายที่เหลือจากผลึก

ออกจากกัน 

3.3.4.6 ลางผลึกดวยสารตัวตานการละลาย (Anti-solvent) เพียงเล็กนอย 3-5 

มิลลิลิตร 

3.3.4.7 นำผลึกที่เปนของแข็งทำใหผลึกแหงโดยการนำไปอบที่อุณหภูมิ 120 องศา

เซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง ทำซ้ำจนผลึกแหงสนิทและผลึกที่อบเรียบรอย

บรรจุใสขวดสีชา เก็บรักษาในโถดูดความชื้น (Desiccators) (หมายเหตุ : 

เนื่องจากสารโซเดียมเมทอกไซดทำปฎิกิริยากับอากาศทำใหเกิดน้ำในผลึก

ควรอบใหแหง และรีบเก็บในโถดูดความชื้น ไมควรเก็บในที่มีแดดสองผาน) 

และหาคาความเปนผลึก (%Crystallinity)  

3.3.4.8 นำสารละลายที่เหลือจากการตกผลึก จากขอ (3.3.4.5-3.3.4.6) นำไปใส

ภาชนะที่เตรียมไวอีกชุดหนึ่งจากขอ (3.3.4.2-3.3.4.3) อบที่อุณหภูมิ 120 
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องศาเซลเซียส เปนเวลา 2 ชั่วโมง ทำซ้ำจนผลึกแหงสนิท เพื่อหาปริมาณ

น้ำหนักของโซเดียมเมทอกไซดที่เหลือ 

3.3.4.9 นำผลึกวิเคราะหคุณสมบัติดวยเครื่องมือวิเคราะห XRD, SEM, FTIR 

 

3.3.5 การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดในระบบปฎิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

ซึ่งแอนตี้โซลเวนททั้ง 3 ระบบ ไดแก เฮกเซน (n-Hexane), ไดเมทิลคารบอเนต (DMC) และ (2-

Butanol) เลือกใชอัตราสวน 5:5  มิลลิลิตรตอมิลลิลิตร เปนอัตราสวนของแอนตี้โซลเวนทตอ

โซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล (Anti-solvent : NaOH + CH3OH) 

3.3.5.1 ผลการวิเคราะหจากขอ (3.3.4.9) ใชวิเคราะหคุณสมบัติผลึก                         

   โซเดยีมเมทอกไซดเทียบกับสารมาตราฐานโซเดียมเมทอกไซด และสาร 

   มาตราฐานโซเดียมไฮดรอกไซด โดยเลือกอัตราสวนการตกผลึกแบบแอนตี้ 

   โซลเวนทซึ่งเหมือนกับสารมาตราฐานโซเดียมเมทอกไซดมากที่สุด สำหรับ 

   นำมาตกผลึกในระบบจริงของโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล 

3.3.5.2 นำโซเดียมไฮดรอกไซด (NaOH) 300 กรัม ละลายในเมทานอล 860  

   มิลลิลิตร (CH3OH) ปรมิาตรสารละลายรวม 1000 มิลิลิตร ปลอยให 

   เกิดปฏิกิริยาเปนเวลา 72 ชั่วโมง ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส และใช 

   ความเร็วรอบในการกวนสารละลาย 200 รอบ/นาที จนแนใจวาระบบเขาสู 

   สมดุล 

3.3.5.3 เมื่อระบบเขาสูสมดุลแลว หยุดการกวนสารละลายควรทิ้งให 

   ของแข็งตกตะกอน  

3.3.5.4 อบถวยกระเบื้องเปลาที่ 105 องศาเซลเซียส เปนเวลา 1 ชั่วโมง  

   เพ่ือไลความชื้น  

3.3.5.5 ชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องเปลา โดยใชเครื่องชั่งทศนิยม 4 ตำแหนง  

   [ทำการบันทึกคาน้ำหนักกอนใสสารละลายเพ่ือตกผลึก] 

3.3.5.6 นำสารละลายผสมระหวางโซเดียมไฮดรอกไซด เมทานอล น้ำ  

   และโซเดียมเมทอกไซด กรองดวยเมมเบรนที่ใชในการกรองชนิด Cellulose  

   Acetate 0.45 ไมครอน นำสวนใสของสารละลายมาในปริมาตร 5 มิลิลิตร  

   ใสในถวยกระเบ้ือง และเติมแอนตี้โซลเวนทในปริมาตร 5 มิลิลิตร ไดแก  

   เฮกเซน (n-Hexane), ไดเมทลิคารบอเนต (DMC) และ (2-Butanol+  

   Acetic acid) ตามลำดับ ท้ังหมด 3 ระบบ 
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3.3.5.7 ดูดสารละลายดวย Dropper เพ่ือแยกสารละลายกับของแข็งออกจากกัน  

3.3.5.8 ลางผลึกดวยสารตัวตานการละลาย (Anti-solvent) โดยใชแอนตี้โซลเวนท

ปร ิมาตรนอยกวา 5 มิลลิล ิตร ดูดสารละลายแอนตี ้โซลเวนทออกจาก

ของแข็ง โดยใช Dropper  

3.3.5.9 ผลึกตัวอยางที่ไดนำไปอบระเหยตัวทำละลายที่ไมตองการออกไปที่ 

 อุณหภูมิ 120 องศาเซลเซียสเปนเวลา 2 ชั่วโมง 

3.3.5.10 ทำการชั่งน้ำหนักถวยกระเบื้องที่มีตัวอยางโดยใชเครื่องชั่ง 4 ตำแหนง                              

   [ทำการบันทึกคาน้ำหนักหลังอบตัวอยางเรียบรอยแลว] 

3.3.5.11 ทำซ้ำขอ (3.3.5.9) จนกวาน้ำหนักจะคงที่ ที่ทศนิยมแตกตางเพียง 

 เล็กนอย 0.00xx กรัม ดวยวิธี Gravimetric method 

3.3.3.12 นำผลึกวิเคราะหผลดวยเครื่องมือวิเคราะห XRD และ FTIR  

 เปรียบเทียบกับสารมาตราฐาน ในขอ (3.3.4.9) 

 

3.4 การดำเนินการทดลอง 

3.4.3 หาคาความสามารถในการละลายโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล (Solubility)  

  เพื่อวิเคราะหผลในการเลือกเทคนิคการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด 

3.4.4 เลือกเทคนิคแอนตี้โซเวนทในการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด และทำการนำตัวทำ 

  ละลาย ตางๆ มาทดสอบที่จุดอิ่มตัว ณ อุณหภูมิหอง และเลือกแอนตี้โซลเวนท 

  ละลายในโซเดียมเมทอกไซด ท่ีไดความเขมขนต่ำสุดมาทำการทดสอบ 

3.4.5 เลือกตัวทำละลายหรือแอนตี้โซลเวนทมา 3 ชนิด ทำการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด  

3.4.6 เปรียบเทียบผลึกโซเดียมเมทอกไซดท่ีไดดวยการวิเคราะหเคร่ือง XRD, SEM, FTIR 

3.4.7 เปรียบเทียบผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากขอ (3.4.4) ในระบบปฏิกิริยาระหวาง 

  โซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอลดวยการวิเคราะหเครื่อง XRD และ FTIR 

 

3.5 การเก็บรวบรวมขอมูล 

ผลการทดลองประกอบดวย 4 สวน  

3.5.3 ความสามารถในการละลาย (Solubility) 

3.5.4 การละลาย (Dissolutions) 

3.5.5 อัตราสวนสารตัวตานการละลาย (Anti-solvent ratio) 

3.5.6 การตกผลึก (Crystallization) 
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3.6 วิธีวิเคราะหขอมูล   

3.6.3 การวิเคราะหผลประเมินบนฐานของแอนต้ีโซลเวนท และ % Crystallinity 

3.6.4 คุณสมบัติและคาความเขมขนของผลึกที่ไดคาจาก XRD, SEM, FTIR 

ตารางท่ี 3.2 เลขคลื่นใชตรวจสอบหมูฟงคชั่นของเคร่ืองมือวิเคราะห FTIR 

เลขคลื่น (cm-1) หมูฟงคช่ัน 

900 C – H bending อัลคีน (หมูแทนท่ี 1 หมู, RCH ═ CH2) 

900-1000 – OH (H2O) 

1100 - 1300 C – O stretching อีเธอรและเอสเทอร 

1300 - 1390 O – CH3 

1382 - 1036 C – O 

1400 - 1490  O – Na  

1420 - 1415 C – O, C – H bending 

1465 - 1450 C – H bending หมู CH2 

1650 - 1550 N – H bending เอมีน 

1725 C ═ O stretching แอลดีไฮด 

3000 - 2800 C – H stretching หมู CH3, CH2 และ CH ของอัลเคน 

3600 - 3400 O – H stretching (Alcohol, H2O) 
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บทที่ 4 

ผลการทดลองและการวิจารณ 
 

 ผลการศึกษาการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซด โดยเทคนิคแอนตี้โซลเวนทในเครื่องตกผลึก 

ขนาด 1000 มิลลิลิตร เริ่มจากการหาจุดอ่ิมตัวที่อุณหภูมิตางๆ ของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล โดย

การหาความเขมขนของโซเดียมเมทอกไซด ณ จุดอ่ิมตัวของสารละลายเดี่ยว (เมทานอล) และสารละลาย

ผสม (เมทานอลกับแอนตี้โซลเวนท) เพื่อใชในการศึกษาการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทของโซเดียมเม 

ทอกไซด เมื่อทราบจุดอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดแลวจากนั้นทำการศึกษาการละลายของโซเดียมเม 

ทอกไซดในตัวทำละลายชนิดตาง ๆ จำนวน 13 ชนิด ที่อุณหภูมิหอง เพื่อเลือกเปนแอนตี้โซลเวนท

สำหรับศึกษาการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซด โดยตองศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเม 

ทอกไซดในตัวทำละลายผสมดวย (เมทานอลกับแอนตี้โซลเวนท) นำสารแอนตี้โซลเวนทที่ไดมาศึกษา

ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลายผสมระหวางเมทานอลกับแอนตี้โซลเวนท 

เพ่ือวิเคราะหหาอัตราสวนของสารละลายแอนต้ีโซลเวนทชนิดตางๆ ตอสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมท

อกไซดในเมทานอล เพื่อใชเปนขอมูลในการศึกษาการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทในสารละลายอิ่มตัว

ของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอล จากนั้นนำอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทที่เลือกไวขางตน ซึ่งเปนระบบที่

ไมเกิดปฏิกิริยา เพื่อใชอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทที่เหมาะสมสำหรับศึกษาการตกผลึกดวยแอนตี้โซล

เวนทอีกระบบหนึ่ง คือระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ซึ่งเปนระบบปฏิกิริยา

จริง โดยทำการตกผลึกแบบแอนตี ้โซลเวนทเชนเดียวกับการตกผลึกในระบบสารละลายอิ่มตัวของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล เพ่ือเปรียบเทียบการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซดดวยแอนตี้โซลเวนท 
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4.1 การศึกษาผลของอุณหภูมิตอความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดใน

เมทานอล 

 จากตารางที่ 4.1 ซึ่งแสดงความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่

อุณหภูมิตางๆ โดยความสามารถในการละลายสามารถหาไดจากความเขมขนของโซเดียมเมทอกไซดใน

เมทานอลที่จ ุดอิ ่มต ัว ณ อุณหภูมิตางๆ ซึ ่งสามารถคำนวณดวยว ิ ธีการว ิเคราะหโดยน้ำหนัก 

(Gravimetric method) ในการทดลองใชเวลาในการทำใหสารละลายเขาสูจุดอิ่มตัวที่ 72 ชั่วโมง และ

อัตราการกวนเทากันทุกสภาวะที่ 200 รอบ/นาที จากขอมูลในตารางที่ 4.1 จะเห็นไดวาเม่ืออุณหภูมิใน

การทดลองเพ่ิมข้ึนจะทำใหความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลเพ่ิมข้ึน แสดง

ใหเห็นวาความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลแปรผันตรงตามอุณหภูมิ 

เนื ่องจากเมื่ออุณหภูมิเพิ ่มขึ้นจะทำใหเกิดจากการขยายตัวของโมเลกุลในสารละลายระหวางตัวถูก

ละลายและตัวทำละลาย ทำใหตัวถูกละลายละลายในตัวทำละลายไดมากขึ้น [56] ในการศึกษาครั้งนี้ใช

อุณหภูมิการทดลองสูงสุดเทากับ 60 องศาเซลเซียส เนื่องจากจุดเดือดของเมทานอลมีคาเทากับ 65 

องศาเซลเซียส หากทำการทดลองที่อุณหภูมิสูงกวานี้จะทำใหเมทานอลระเหยกลายเปนไอ [57] 

 

ตารางท่ี 4.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 

การทดลอง

ที่  

อุณหภูม,ิ  

(องศาเซลเซียส) 

ความสามารถการละลายของโซเดียม

เมทอกไซดในเมทานอล, 

(g solute/100 g solvent) 

1 10 19.57 

2 20 19.61 

3 30 22.23 

4 40 26.31 

5 50 28.71 

6 60 45.41 

   หมายเหตุ:  เติมตัวถูกละลายโซเดียมเมทอกไซดใหมากกวาตัวทำละลายเมทานอล 100 กรัม 

           เวลาสำหรบัการทดลอง 72 ชั่วโมง/อุณหภูมิ (องศาเซลเซียส) 

           อัตราการกวนสารละลาย 200 รอบ/นาที 
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รูปที่ 4.1 แสดงความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทา

นอลที่อุณหถูมิตางๆ เพื่อใชในการหาสมการความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายกับอุณหภูมิ 

โดยใชสมการพหุนาม (Polynomial equation) ซึ่งจากรูปที่ 4.1 จะไดจากสมการ ดังนี้  

 

ความสามารถในการละลาย = 0.0005𝑇ଷ − 0.0331𝑇ଶ + 0.871𝑇 + 13.182    (4.1) 

 

เมื่อ T คือ อุณหภูมิในหนวยองศาเซลเซียส โดยมีคาสัมประสิทธ์ิการตัดสินใจ เทากับ 0.9743 

จากรูปที่ 4.1 จะเห็นไดวาความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลเพิ่มขึ้น เมื่อมี

การเพิ่มอุณหภูมิ แสดงใหเห็นวาเกิดการคายความรอนในระหวางกระบวนการละลายของโซเดียมเม 

ทอกไซดในเมทานอล ทำใหอุณหภูมิสูงขึ ้นเมื ่อโซเดียมเมทอกไซดละลายในเมทานอลเพิ ่มมากขึ้น

ความสามารถในการละลายเพิ่มมากขึ้น หากเปนการดูดความรอนเมื่ออุณหภูมิเพิ่มขึ้นความสามารถใน

การละลายจะลดลงหรือคงที่ [2], [35] สังเกตไดวาลักษณะการเพิ่มขึ้นของความสามารถการละลายของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลเปนแบบเอกซโพแนนเชียล 

 

 
 

รูปที่ 4.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลท่ีอุณหภูมิตางๆ 
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4.2 การศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายชนิดตางๆ 

4.2.1 การศึกษาการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายเดี่ยว 

   กระบวนการตกผลึกแบบแอนตี้โซเวนทมีความจำเปนตองใชชนิดของแอนตี้โซล

เวนทที่เหมาะสม โดยแอนตี้โซลเวนทที่เหมาะสมจะตองไมมีสี ไมมีกลิ่น และไมทำปฏิกิริยากับสารที่

ตองการตกผลึก [30] ซึ่งคุณสมบัติที่สำคัญอีกประการหนึ่ง คือการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัว

ทำละลายนั้นๆ ในการศึกษาครั้งนี้ใชตัวทำละลายจำนวน 13 ชนิด ดังแสดงในตารางที่ 4.2 ประกอบดวย 

เฮกเซน, ไซโคลเฮกเซน, เบนซิล แอลกอฮอล, ฟ นอล, โพรพิลแอลกอฮอล, บ ิวทิลแอลกอฮอล, 

เอทิลแอลกอฮอล, เอทิลอะซิเตท, อะซิโตไนไตรล, อะซิโตน, ไดเมทิลซัลฟอกไซด, ไดเมทิลคารบอเนต  

และไดคลอโรมีเทน ตามลำดับ 

   จากตารางที่ 4.2 จะเห็นไดวาแอนตี้โซลเวนทที่ไมละลายโซเดียมเมทอกไซด ไดแก

เฮกเซน, บิวทิลแอลกอฮอล, ไดเมทิลคารบอเนต, ไดคลอโรมีเทน เพราะเปนสารละลายแอนตี้โซลเวนท

ที่ไมมีขั้ว จึงไมสามารถละลายไดในโซเดียมเมทอกไซดที่มีขั้ว [35] และตัวทำละลายที่ทำปฏิกิริยากับ

โซเดียมเมทอกไซดทำใหเกิดสี ไดแก บิวทิลแอลกอฮอลใหสีเหลือง และ อะซิโตนใหสีสม และ ไดคลอโร

มีเทนเปนสารกอมะเร็งที่ใหกลิ่นฉุน ดังนั้น บิวทิลแอลกอฮอล, อะซิโตน, ไดคลอโรมีเทน จึงไมเหมาะสม

ที่จะนำมาเปนแอนตี ้โซลเวนท นอกจากนี ้ ไซโคลเฮกเซน, เบนซิล แอลกอฮอล, ฟนอล, โพรพิล

แอลกอฮอล, เอทิลแอลกอฮอล, เอทิลอะซิเตท, อะซิโตไนไตรล, ไดเมทิลซลัฟอกไซด เปนตัวทำละลายที่

ละลายในโซเดียมเมทอกไซด เนื่องจากเปนสารละลายมีขั้ว ดังนั้น ตัวทำละลายที่เหมาะสมสำหรับการ

ตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท ไดแก เฮกเซน, ไดเมทิลคารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอล เนื่องจากแอนตี้

โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลเปนสารแอนที่โซลเวนทที่นาสนใจ เพราะแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอล

ทำปฏิกิร ิยาเปลี ่ยนสีโซเดียมเมทอกไซดที ่ใหสีเหลือง แตโซเดียมเมทอกไซดไมละลายในบิวทิล

แอลกอฮอลจึงนำมาทำการหยุดปฏิกิริยาดวยกรดอะซติิกทำใหไมมีการเกิดสีของโซเดียมเมทอกไซด โดย

การหยดสารละลายกรดอะซิติกจะเกิดการแลกเปลี่ยน Cation ของ Na+ กับ Anion ของ H- โดยเกิด

การแพร (Release) ของ Na+ ในระบบที่มีเมทานอลหรือเปนสารอินทรีย (Organic compound) ที่

สามารถปลอย H- ไปมาจนเกิดผลิตภัณฑโซเดยีมเมทอกไซดท่ีไมบรสิุทธ์ิ คือการเกิดสารใหมที่เกิดขึ้นนั้น

เปนสารโซเดียมอะซิเตตนั้นเอง [5] 
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ตารางท่ี 4.2 ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดที่อุณหภูมิหองในตัวทำละลายชนิดตางๆ 

ตัวทำละลาย 

ลักษณะทาง

กายภาพ  

น้ำหนัก 

ของโซเดียม     

เมทอกไซด, (g) 

ความเขมขน 

ของโซเดยีมเมทอกไซด,  

(g solute/100 g solvent) สี กลิ่น 

เฮกเซน - - 0.0000 0.00 

ไซโคลเฮกเซน - - 0.0392 5.03 

เบนซิล แอลกอฮอล - - 0.7217 69.39 

ฟนอล - - 0.5371 50.20 

โพรพิลแอลกอฮอล - - 0.0472 5.83 

บิวทิลแอลกอฮอล เหลือง - 0.0000 0.00 

เอทิลแอลกอฮอล - - 0.0309 3.91 

เอทิลอะซิเตท - - 0.4950 54.88 

อะซิโตไนไตรล - - 0.0160 2.04 

อะซิโตน สม - 0.0574 7.32 

ไดเมทิลซลัฟอกไซด - - 0.7675 69.77 

ไดเมทิลคารบอเนต - - 0.0000 0.00 

ไดคลอโรมีเทน - กลิ่นฉุน 0.0000 0.00 

 

   จากรูปที่ 4.2 ความสัมพันธระหวางความเขมขนและน้ำหนักของโซเดยีมเมทอกไซด

กับชนิดของตัวทำละลายที่อุณหภูมิหอง เพ่ือใหสามารถวิเคราะหขอมูลไดชัดเจนย่ิงขึ้นในการเลือกตัวทำ

ละลายที่เหมาะสมสำหรับเปนแอนตี้โซลเวนท จะเห็นไดวาตัวทำละลายที่ไมละลายโซเดียมเมทอกไซด 

คือ เฮกเซน, บิวทิลแอลกอฮอล, ไดเมทิลคารบอเนต, ไดคลอโรมีเทน อีกทั้งในสวนตัวทำละลายที่ละลาย

โซเดียมเมทอกไซดไดเพียงเล็กนอย คือ ไซโคลเฮกเซน, โพรพิลแอลกอฮอล, เอทิลแอลกอฮอล, อะซิโต

ไนไตรล, อะซิโตน และสุดทายตัวทำละลายที ่ละลายโซเดียมเมทอกไซดไดมากที ่ส ุด คือ เบนซิล 

แอลกอฮอล, ฟนอล , เอทิลอะซิเตท, ไดเมทิลซัลฟอกไซด เพราะตัวถูกละลายเปนไอออนิก (Ionic 

solute) ละลายในสารละลายที่มีขั ้ว เมื่อถูกผสมเขาดวยกันทำใหโซเดียมเมทอกไซดเปนสารละลายไอ

ออนิก ดังนั้นจึงสามารถละลายในสารละลายที่มีข้ัวได [5] 
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รูปที่ 4.2 ความสัมพันธระหวางความเขมขนโซเดียมเมทอกไซด และน้ำหนักของโซเดยีมเมทอกไซดกับ 

     ชนิดของตัวทำละลายที่อุณหภูมิหอง 

 

   รูปที่ 4.3 ผลของสีสารละลายหลังการผสมระหวางโซเดียมเมทอกไซดกับตัวทำ

ละลายจะเห็นไดวามีตัวทำละลาย 2 ชนิด ที่มีการเปลี่ยนแปลงสีหลังจากการผสมระหวางโซเดยีมเมทอก

ไซดกับตัวทำละลาย ไดแก อะซิโตน และบิวทิลแอลกอฮอล ซึ่งแสดงใหเห็นวาเกิดปฏิกิริยาเคมีระหวาง

โซเดยีมเมทอกไซดกับตัวทำละลาย เนื่องจากเกิดการแลกเปลี่ยนระหวาง Anion กับ Cation ซึ่งสามารถ

หยุดปฏิกิริยาไดโดยการเติมกรด สำหรับบิวทิลแอลกอฮอลถึงแมจะมีปฏิกิริยาเคมีเกิดขึ้นแตไมละลาย

โซเดียมเมทอกไซด และสามารถเติมกรดอะซิติกเพื่อไมใหเกิดสีเหลืองได ดังนั้นจึงทำการทดลองใชเปน

แอนตี้โซลเวนท [5] 
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(a.)                (b.) 

รูปท่ี 4.3 สีของสารละลายหลังการผสมระหวางโซเดียมเมทอกไซดกบัตัวทำละลาย  

     a. โซเดียมเมทอกไซดถูกละลายในอะซิโตนใหสีสม  

     b.โซเดียมเมทอกไซดถูกละลายในบิวทิลแอลกอฮอลใหสเีหลือง 

 

4.2.2 การศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม        

  จากผลการทดลองในหัวขอ 4.2.1 ตัวทำละลายที่เลือกเปนแอนตี้โซลเวนท ไดแก 

เฮกเซน, ไดเมทิลคารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอล โดยในหัวขอนี้จะทำการศึกษาความสามารถการ

ละลายของโซเด ียมเมทอกไซดในต ัวทำละลายผสม 3 ระบบ ได แก   เฮกเซนก ับเมทานอล                                  

ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล และบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล ตามลำดับ ซึ่งแตละระบบไดทำ

การทดลองที่อัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทกับเมทานอล ดังตอไปน้ี 0:10 1:9 2:8 3:7 

4:6 5:5 6:4 7:3 8:2 9:1 และ 10:0 ตามลำดับ  

 จากตารางที่ 4.3 ซึ่งแสดงความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม

ระหวาง เฮกเซนกับเมทานอล ที่อุณหภมู ิ33 และ 60 องศาเซลเซียส โดยอัตราสวนเชิงปริมาตรระหวาง

แอนตี้โซลเวนทกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ไดมีการปรับเปลี่ยนอัตราสวน

ตางๆ ของเฮกเซนจาก 0-100 มิลลิลิตร และปริมาตรของเมทานอล จาก 100-0 มิลลิลิตร จะเห็นไดวา

ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดลดลง เมื่ออัตราสวนเชิงปริมาตรของแอนตี้โซลเวนท

เฮกเซนเพิ่มมากขึ้น ท่ี 60 องศาเซลเซียส เนื่องจากแอนต้ีโซลเวนทเฮกเซนไมสามารถละลายโซเดียมเมท

อกไซดได ดังนั้นเมื่อเพิ่มปริมาณเฮกเซนลงไป จึงทำใหความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอก

ไซดลดลง แตที่อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส พบวาที่อัตราสวน 1:9 และ 2:8 ความสามารถการละลาย

ของโซเดยีมเมทอกไซดเพิ่มมากขึ้น เนื่องจากเมื่อเติมเฮกเซนลงไปเพียงเล็กนอยจะทำใหสารละลายผสม

เกิดเปนสารละลายอิ่มตัวยิ่งยวดทำใหความสามารถในการละลายเพิ่มขึ้น สำหรับอัตราสวนอื่นๆ เมื่อ   

เฮกเซนเพิ่มมากขึ้น ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดลดลง เชนเดียวกันกับที่อุณหภูมิ 

60 องศาเซลเซียส  
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ตารางท่ี 4.3  ความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวาง           

  เฮกเซนตอเมทานอล ที่อุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

อัตราสวนเชิงปริมาตร อุณหภูมิ 33 

องศาเซลเซียส 

(g solute/100g 

solvent) 

อุณหภูม ิ60 

องศาเซลเซียส 

(g solute/100g 

solvent) 

เฮกเซน,  

(มิลลิลิตร) 

โซเดียมเมทอกไซดใน

เมทานอล, (มิลลิลิตร) 

0 100 24.7088 45.6143 

10 90 32.3537 35.6933 

20 80 28.3249 33.8013 

30 70 23.7140 32.8511 

40 60 19.3709 34.5729 

50 50 16.4789 32.0752 

60 40 13.7723 31.6918 

70 30 9.8794 29.4225 

80 20 7.3545 11.1130 

90 10 3.7554 4.8382 

100 0 0.0000 0.0000 

  

   รูปที ่ 4.4 แสดงความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดียม      

เมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวางเฮกเซนกับเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ เพื่อใชในการหาสมการ

ความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายกับอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทเฮกเซนตอเมทานอล ซึ่งใช

อ ัตราส วนระหวางแอนตี ้โซลเวนท จาก 0-100 มิลลิล ิตร และเมทานอลจาก 100-0 มิลล ิลิตร 

ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดลดลง เมื่ออัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซล

เวนทกับตัวทำละลาย (Volume fraction, V) ของเฮกเซนกับเมทานอลเพิ่มมากขึ้น ซึ่งมีคาสัมประสิทธ์ิ

การตดัสินใจ ( R-square ) ท่ีอุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส เทากับ 0.9812 โดยใชสมการเสนตรง (linear 

equation) ในการหาความสัมพันธดังกลาว จากรูปที่ 4.4 จะไดสมการ ดังนี้  

 

ความสามารถในการละลาย = - 0.3263V + 33.103     (4.2) 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวางเฮกเซนกับเมทานอล 
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และสมการความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดกับอัตราสวนเชิง

ปริมาตรระหวางเฮกเซนกับเมทานอลที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส โดยมีคาสัมประสิทธิ์การตัดสินใจ 

เทากับ 0.9241  

 

ความสามารถการละลาย = - 0.4245V + 46.994      (4.3) 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวางเฮกเซนกับเมทานอล 

 

 
 

รูปที่ 4.4 ความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม  

      ระหวางเฮกเซนกับเมทานอล และอัตราสวนเชิงปริมาตร 

      ที่อุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

 

 จากตารางที ่ 4.4 ผลการวิเคราะหความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดใน

สารละลายผสมระหวางไดเมทิลคารบอเนตตอเมทานอล โดยการปรับเปลี่ยนอัตราสวนระหวางแอนตี้

โซลเวนทตอตัวทำละลายเชนเดียวกับระบบเฮกเซนตอเมทานอลจะเห็นไดวาความสามารถในการละลาย

ของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลายผสมลดลง เมื่ออัตราสวนของแอนตี้โซลเวนที่เพิ่มขึ้นเชนเดียวกับ

ระบบเฮกเซนตอเมทานอล เนื่องจากโซเดียมเมทอกไซดจะละลายไดดีในตัวทำละลายเมทานอลใน

อัตราสวนที่มากกวา เพราะโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลเปนสารเคมีที่มีขั้ว สารมีข้ัวจะละลายไดดีใน

สารที่มีขั้วเหมือนกัน [2] 

Solubility = -0.4245V + 46.994

R² = 0.9241

Solubility = -0.3263V + 33.103

R² = 0.9812
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ตารางท่ี 4.4  ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวาง  

  ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล ท่ีอุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

อัตราสวนเชิงปริมาตร อุณหภูมิ 33  

องศาเซลเซียส  

(g solute/100g 

solvent) 

อุณหภูมิ 60 

องศาเซลเซียส 

(g solute/100g 

solvent) 

ไดเมทิลคารบอเนต,  

(มิลลิลิตร) 

โซเดียมเมทอกไซดใน

เมทานอล, (มลิลิลิตร) 

0 100 25.8125 45.8855 

10 90 24.6267 46.5885 

20 80 22.3897 39.1105 

30 70 18.9607 28.6800 

40 60 16.3277 25.0885 

50 50 13.1718 19.0160 

60 40 10.0073 16.8475 

70 30 7.5337 10.3935 

80 20 4.9392 6.6290 

90 10 2.4846 3.5290 

100 0 0.0000 0.0000 

 

   รูปที่ 4.5 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม

ระหวางแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนตตอเมทานอลที่อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซยีส สามารถหาไดจาก

สมการ ดังนี้  

 

ความสามารถในการละลาย = - 0.272V + 26.894                                                   (4.4) 

 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวางไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล 

เมื่ออัตราสวนของไดเมทิลคารบอเนตเพ่ิมขึ้น ความสามารถในการละลายโซเดียมเมทอกไซดลดลง ไดคา

สัมประสิทธิ์การตัดสินใจเทากับ 0.9964 เนื่องจากสมการความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอก

ไซดในสารละลายผสม มีคาสัมประสิทธิ์การตัดสินใจเขาใกล 1 จึงสามารถใชสมการนี้ ในการคำนวณคา

ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลายผสมระหวางแอนตี้โซลเวนทไดเมทิล

คารบอเนตกับเมทานอลไดเปนอยางดี และสารละลายผสมระหวางแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต
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ตอเมทานอล ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส สามารถหาไดจากสมการท่ีไดคาสัมประสิทธิ์การตัดสินใจ 

เทากับ 0.9767 ดังน้ี 

 

ความสามารถการละลาย = -0.4945V + 46.703          (4.5) 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวาง ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล 

 

 
 

รูปที่ 4.5 ความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม 

      ระหวางไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอลและอัตราสวนเชิงปริมาตร 

      ที่อุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

 

 ตารางที่ 4.5 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวาง   

(บิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล) เมื่อสารละลายผสมระหวางแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทา

นอล มีอัตราสวนเพิ่มขึ้นจะทำใหความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดจะลดลง เนื่องจาก

บิวทิลแอลกอฮอลเปนสารไมมีขั้ว ดังนั้นจะไมละลายโซเดียมเมทอกไซด เพราะโซเดียมเมทอกไซดมีขั้ว 

[28],[29] 

 

 

 

Solubility = -0.4945V + 46.703

R² = 0.9767

Solubility = -0.272V + 26.894

R² = 0.9964
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ตารางท่ี 4.5 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวาง     

 บิวทิลแอลกอฮอลตอเมทานอล ท่ีอุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

อัตราสวนเชิงปริมาตร อุณหภูมิ 33 

องศาเซลเซียส  

(g solute/100g 

solvent) 

อุณหภูมิ 60 

องศาเซลเซียส 

(g solute/100g 

solvent) 

บิวทิลแอลกอฮอล,  

(มิลลิลิตร) 

โซเดียมเมทอกไซดใน

เมทานอล, (มิลลิลิตร) 

0 100 25.5276 45.3933 

10 90 20.2384 37.3300 

20 80 18.1043 31.2766 

30 70 15.5338 24.8112 

40 60 13.2067 20.3103 

50 50 9.7543 17.5345 

60 40 9.8051 18.9682 

70 30 7.0159 12.0155 

80 20 4.3818 6.0332 

90 10 2.2215 4.3793 

100 0 0.0000 0.0000 

 

  รูปที่ 4.6 แสดงความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดียมเม 

ทอกไซดในตัวทำละลายผสมระหวางบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอลที่อัตราสวนเชิงปริมาตรตางๆ 

สามารถหาสมการความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดกับอัตราสวน

เชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอลที่อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส ไดดัง

สมการ 

 

ความสามารถการละลาย = - 0.2376V + 23.313          (4.6) 

 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวางบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล 

เมื่ออัตราสวนของบิวทิลแอลกอฮอลเพิ่มขึ้น ความสามารถในการละลายโซเดียมเมทอกไซดลดลงใน

สารละลายผสม ไดคาสัมประสิทธิ์การตัดสินใจเทากับ 0.9839 ถาตองการหาความสามารถในการละลาย

ของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลายผสมระหวางบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล สามารถนำสมการที่ 
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4.6 และ 4.7 หาความสามารถในการละลายของสารละลายผสมที่อ ัตราสวนที ่ตองการได และ

ความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายกับอัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทบิวทิล

แอลกอฮอลกับเมทานอล เมื่ออัตราสวนเชิงปริมาตรของบิวทิลแอลกอฮอลเพิ่มขึ้น ความสามารถในการ

ละลายโซเดียมเมทอกไซดลดลงในสารละลายผสม ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส ไดคาสัมประสิทธิ์การ

ตัดสินใจเทากับ 0.9653 ไดดังสมการ 

 

ความสามารถการละลาย = - 0.4195V + 40.797          (4.7) 

เมื่อ V คือ อัตราสวนเชิงปริมาตร ระหวางบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล 

 

 
 

รูปที่ 4.6 ความสัมพันธระหวางความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม 

      ระหวางบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอลและอัตราสวนเชิงปริมาตร 

      ที่อุณหภูมิ 33 และ 60 องศาเซลเซียส 

 

 ผลการวิเคราะหขอมูลเก่ียวกับการศึกษาการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม 3 

ระบบ ไดแก เฮกเซนกับเมทานอล ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล และบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล

สมการที่ 4.2-4.7 สามารถใชคำนวณหาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลาย

ผสมชนิดตางๆ ได ซึ่งสมการความสัมพันธระหวางความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดใน

สารละลายผสมเปนแบบสมการเสนตรง เนื่องจากความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัว

Solubility = -0.4195V + 40.797

R² = 0.9653
Solubility = -0.2376V + 23.313

R² = 0.9839
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ทำละลายผสมที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส มีคาสูงกวาที่อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส ดังนั้นเพื่อใหการ

ทดลองการตกผลึกเห็นผลที่ชัดเจนจึงเลือกใชอุณหภูมิในการตกผลึกเทากับ 60 องศาเซลเซียส จากรูปที่

4.4-4.6 จะเห็นไดวาเมื่อปริมาณแอนตี้โซลเวนทเพิ่มขึ้นจะทำใหความสามารถการละลายของโซเดียม

เมทอกไซดลดลงซึ่งสงผลตอสภาพอิ่มตัวยิ่งยวดของระบบโดยเมื่อสภาพอิ่มตัวยิ่งยวดมีคานอยจะทำให

การตกผลึกเกิดขึ้นอยางชาๆ และเมื่อสภาพอิ ่มตัวยิ ่งยวดมีคามากจะทำใหการตกผลึกเกิดขึ้นอยาง

รวดเร็ว ดังนั้นเพื่อศึกษาผลของอัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทกับสารละลายอิ่มตัวของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลจึงเลือกอัตราสวนเชิงปริมาตรจำนวน 3 คา ไดแก 3:7 5:5 และ 7:3 เพ่ือ

ศึกษาการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนทของโซเดียมเมทอกไซดตอไป  

 

4.3 การศึกษาการตกผลึกแบบแอนต้ีโซลเวนทของโซเดียมเมทอกไซด 

4.3.1 ศึกษาอัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทกับสารละลายอิ่มตัวของ 

  โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล และชนิดของแอนตี้โซลเวนทสำหรับการตกผลึก 

  ของโซเดียมเมทอกไซด 

  เนื่องจากความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเมทานอลที่จุดอ่ิมตัว

ไมสามารถตกผลึกไดดวยการเพิ่มหรือลดอุณหภูมิ เพราะความชันของกราฟต่ำทำใหเมื่อเพิ่มหรือลด

อุณหภูมิสภาวะอิ่มตัวยิ่งยวดที่เกิดขึ้นมีคานอยสงผลใหการตกผลึกเกิดไดนอยกวากราฟที่มีความชันสูง 

ดังนั้นจึงตองหาความสัมพันธของความสามารถในการละลายในตัวทำละลายชนิดอื่น โดยเปรียบเทียบ

คาความสามารถในการละลายที่คำนวณโดยสมการที ่ไดจากคาการทดลองในหัวขอ 4.2 และคา

อัตราสวนเชิงปริมาตรของแอนตี้โซลเวนทที่เติมสงผลตอโครงสรางลักษณะผลึก  

4.3.1.1 ผลวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร ( X-ray  

   diffractometer (XRD)) ของระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด 

   ในเมทานอล  

    จากผลการวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร    

เมื่อทำการวิเคราะหดวยมุมขนาด 20-80 องศา ชนิด 2-Theta เพ่ือดูลักษณะโครงสรางผลึกของโซเดียม

เมทอกไซด ที่ไดจากการตกผลึกในอัตราสวนเชิงปริมาตรของแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัวของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลท่ี 3:7 5:5 และ 7:3 ตามลำดับ อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เม่ือพิจารณา

สารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดและสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด จากรูปที่ 4.7 พบวาสาร

มาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 26.5 และให Intensity ต่ำที่ 2-Theta 

= 20.6, 30.1, 39.5, 43.3, 45.7, 49.1 เมื่อเปรียบเทียบกราฟของสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดซึ่ง

วิเคราะหดวยมุมขนาด 5-65 องศา พบวาให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 24.0 และให Intensity ต่ำ
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ที่ 2-Theta = 32.0, 37.0, 39.0, 43.0, 45.0, 48.0 และ 49.0 โดยประมาณ [20] ซึ ่งจะเห็นวาสาร

มาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดที่ให 2-Theta = 39.0, 43.0, 45.0 และ 49.0 เหมือนกันกับสารมาตรฐาน

โซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากผลการวิเคราะหเครื ่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร และสารมาตรฐาน

โซเดียมไฮดรอกไซดมี Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 35.8 และ Intensity อื่นๆ ที่ 2-Theta =  38.8 

และ 32.1 เมื่อเปรียบเทียบกราฟของสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซดซึ่งวิเคราะหดวยมุมขนาด 10-60 

องศา พบว าให   Intensity ส ูงส ุดท ี ่  2-Theta = 38.0 และให   Intensity ต ่ำท ี ่  2-Theta = 32.0 

โดยประมาณ [55] พบวาสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซดให 2-Theta ที่เหมือนกันที่ 2-Theta = 32.0 

และ 38.0 ซึ่งตรงกับผลการวิเคราะหตัวอยางดวยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอรเชนกัน โดยผลึก

โซเดียมเมทอกไซดที่อัตราสวนตางๆ เปนดังตอไปนี้ จะเห็นไดวาโครงสรางผลึกของโซเดียมเมทอกไซด

จากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร มีดังตอไปนี้  

1) ระบบของเฮกเซนกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทา

นอล 

       จากร ูปท ี ่  4.7 ซ ึ ่ งแสดงโครงสร างผล ึกของโซเด ียมเมทอกไซด จาก

เครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 มี Intensity ที่ 2-Theta = 22.7, 30.1, 

33.7 และ 35.2 จะเห็นไดวาคา Intensity ต่ำเนื่องจากของแข็งที่ไดมีความเปนผลึกต่ำ ซึ่งมีสาเหตุมา

จากปริมาตรแอนตี้โซลเวนทมากทำใหเกิดสภาวะอิ่มตัวยิ่งยวดสูงและเกิดผลึกเร็ว ทำใหเกิดคาความเปน

ผลึกต่ำจึงไมสามารถบอกไดวาเกิดสารได เนื ่องจากคา 2-Theta ให Intensity ต่ำ ที ่อัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 27.1 และ Intensity ต่ำที่ 2-Theta = 30.8, 32.1, 

34.0, 36.3  และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 27.1 และ Intensity 

ต่ำที่ 2-Theta = 30.8, 32.1, 33.9, 36.3 เมื่อเปรียบเทียบตำแหนงกราฟของสารมาตรฐานโซเดียมเม 

ทอกไซด และสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด พบวาอัตราสวนผลึกของโซเดยีมเมทอกไซดที่อัตราสวน

เชิงปริมาตร 5:5 กับ 3:7 ตามลำดับ ผลึกของโซเดียมเมทอกไซดคา Intensity เหมือนกันที่ 2-Theta = 

30.8, 32.1, 34.0, 36.3 ซึ่งการตกผลึกดวยเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนทเกิดกราฟของโซเดียมไฮดรอก

ไซดที่ 2-Theta = 32.1  
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รูปท่ี 4.7 โครงสรางของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบ  

     เฮกเซนกับสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ 

 

2) ระบบของไดเมทิลคารบอเนตกับสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

         จากรูปที่ 4.8 ผลการวิเคราะหการตกผลึกที่ใชไดเมทิลคารบอเนตเปน

แอนตี้โซลเวนท ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 37.9 และ Intensity 

ต่ำที่ 2-Theta = 20.6, 26.5, 30.1, 36.3 ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta 

= 37.9 กับ Intensity ต่ำที่ 2-Theta = 20.6, 26.5, 30.1, 39.5 และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 ให 

Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 37.9 กับ Intensity ต่ำที่ 2-Theta = 20.6, 26.5, 30.1, 39.5 จากกราฟ

รูปที ่ 4.8 พบวาอัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 5:5 และ 7:3 โครงสรางลักษณะผลึกเหมือนกันทั ้ง 3 

อัตราสวน และเกิดกราฟของโซเดียมเมทอกไซดที่ 2-Theta = 20.6, 26.5, 30.1, 39.5 ซึ่งยังพบวา 

Intensity เพิ่มขึ้นจำนวน 4 กราฟที่ 2-Theta = 34.4 และ 39.0 เปนของสารโซเดียมเมทอกไซด และ 

Intensity ท่ี 2-Theta = 35.3 และ 35.9 เปนของสารโซเดียมไฮดรอกไซด ดังน้ันการใชแอนต้ีโซลเวนท
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ไดเมทิลคารบอเนตพบวาทั้ง 3 อัตราสวนมีความเปนผลึกสูง ดังนั้นสารที่เกิดขึ้นคือสารของโซเดียมเม 

ทอกไซดและสารของโซเดยีมไฮดรอกไซด 

 

 
 

รูปท่ี 4.8 โครงสรางของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบ  

    ไดเมทิลคารบอเนตกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ 

 

3) ระบบของบิวทิลแอลกอฮอลกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

            จากรูปที่ 4.9 วิเคราะหการตกผลึกที่ใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติก

เปนแอนตี้โซลเวนทที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 27.1 กับ Intensity 

ต่ำที่ 2-Theta = 24.8, 30.9, 32.2, 34.1, 36.5 ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ให Intensity สูงสุดที่ 2-

Theta = 27.1 กับ Intensity ต่ำที่ 2-Theta = 24.8, 30.9, 32.2, 36.5 และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

3:7 ให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 27.1 และ Intensity ต่ำที่ 2-Theta = 24.8, 30.9, 32.2, 36.5

จากกราฟรูปที่ 4.9 โดยใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนพบวาอัตราสวนเชิง

ปริมาตร 7:3 เกิด Intensity เพิ่มขึ้นที ่2-Theta = 34.1 เปนของสารโซเดียมไฮดรอกไซดที่เกดิข้ึน และ
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ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 และ 3:7 มีโครงสรางลักษณะผลึกที่เหมือนกัน และการตกผลึกดวยบิวทิล

แอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนทเกิดโซเดียมอะซิเตต [3] จากระบบการทดลอง ดังสมการ

เคมี ดังนี ้

 

NaOCH3 + CH3OH + C4H10O + CH3COOH  CH3COONa + 2(CH3OH) + C4H9OH 

 

จะสังเกตไดวาเม่ือเตมิแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลทำใหเกิดปฏิกิริยากับโซเดยีมเมทอกไซด ซึ่งเกิด

การเปลี่ยนสีเปนสีเหลือง ดังนั้นเมื่อเติมกรดอะซิติกทำใหไมเกิดการเปลี่ยนสีจากสีเหลืองกลับไปเปนไมมี

สี เปนผลึกสีขาว จึงสามารถอธิบายไดวาเปนกระบวนการผลิตโซเดยีมเมทอกไซดท่ีใชวิธีทำการทดลองที่

อุณหภูมิหอง โดยใชขั้วไฟฟา (Electrode) โดยใชเมมเบรนแบบ (Multitude membrane) ซึ ่งเมทา

นอลจะถูกแยกออกเปนโปรตรอนและไอออน (Alkoxide) เพื่อทำปฏิกิร ิยากับโซเดียมไอออนที่แยก

ออกมาจากโซเดียมอะซิเตต เกิดเปนโซเดยีมเมทอกไซด [5] ดังปฏิกิริยาเคมีท่ีแสดงดานลาง  

 

CH3COONa + CH3OH  NaOCH3 + CH3COOH 

 

เพราะฉะนั้นกราฟที่ 2-Theta = 24.8, 30.9, 32.2, 36.5 เหมือนกันทั้ง 3 อัตราสวน มีความเปนผลึกสูง 

ใหสารท่ีเกิดขึ้นทั้งสารของโซเดียมเมทอกไซดและสารของโซเดยีมอะซิเตต  
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รูปท่ี 4.9 โครงสรางของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบ  

     บิวทิลแอลกอฮอลกบัสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ  

 

4) คาความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโต

มิเตอรของระบบสารอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล 

            จากตารางที่ 4.6 แสดงใหเห็นวาสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดมีคา

ความเปนผลึกที่ 69.19 เปอรเซ็นต และสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซดใหคาความเปนผลกึที่ 52.11 

เปอรเซ็นต พบวาเมื่อเติมแอนตี้โซลเวนทเฮกเซนที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 ไดคาความเปนผลึกต่ำที่ 

14.74 เปอรเซ็นต เนื่องจากปริมาตรแอนต้ีโซลเวนทมากทำใหเกิดสภาพอิ่มตัวย่ิงยวดสูงและเกิดผลึกเร็ว 

ทำใหเกิดคาความเปนผลึกต่ำจึงไมสามารถบอกไดวาเกิดสารได ดังนั้นจะเห็นวาอัตราสวนที่เหมาะสม

จากการวิเคราะหความเปนผลึกของแอนตี้โซลเวนทเฮกเซน ไดเมทิลคารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอล

ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ใหคาความเปนผลึกสูงที่ 21.60 38.88 และ 31.65 เปอรเซ็นต ตามลำดับ 

เนื่องจากแอนต้ีโซลเวนทเฮกเซน และไดเมทิลคารบอเนต ใหคาความเปนผลึกสูงในอัตราสวนที่ 5:5 โดย

แอนตี้โซลเวนทไมเกิดการทำปฏิกิริยาระหวางเมทานอลและโซเดียมเมทอกไซด แตสารแอนตี้โซลเวนท
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ของบิวทิลแอลกอฮอลใหคาความเปนผลึกสูงที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 ได 36.09 เปอรเซ็นต เกิดจาก

การเติมกรดอะซิติกเขาไปในกระบวนการจึงทำใหเกิดปฏิกิริยาจากสีเหลืองเปลี่ยนไปเปนไมมีสี ดังนั้นจึง

เลือกอัตราสวนเชิงปริมาตรท่ีเหมาะสมคืออัตราสวนเชิงปริมาตรท่ี 5:5 เพ่ือนำไปใชในระบบของปฏิกิริยา

ระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลตอไป 

 

ตารางท่ี 4.6 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดยีมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร  

  ของระบบสารอ่ิมตัวของโซเดยีมเมทอกไซดกับเมทานอล 

ระบบ แอนตี้โซลเวนท อัตราสวน

เชิงปริมาตร 

% Crystallinity 

[XRD measurements] 

สารมาตรฐานโซเดียม

เมทอกไซด 

- - 69.19 % 

สารมาตรฐานโซเดียม 

ไฮดรอกไซด 

- - 52.11 % 

ระบบสารละลายอ่ิมตัว

ของโซเดียมเมทอกไซด 

กับเมทานอล 

เฮกเซน 3:7 20.30 % 

5:5 21.60 % 

7:3 14.74 % 

ไดเมทิล

คารบอเนต 

3:7 31.90 % 

5:5 38.88 %  

7:3 29.73 % 

บิวทิล

แอลกอฮอล 

3:7 26.33 % 

5:5 31.65 %  

7:3 36.09 % 

  

4.3.1.2 ผลวิเคราะหโมเลกุลของผลึกโดยเครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรด 

   สเปคโทรมิเตอร (Fourier Transform Infrared Spectrophotometer  

   (FTIR))  

   สำหรับระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลจะตองทราบ

ถึงผลการวิเคราะหของสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด และสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด พบวา

สารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดใหเลขคลื่นท่ี 1357.7, 1445.4, 1592.7, 1975.7, 2024.8, 2160.8, 

2687.5, 2826.7, 2949.3 cm-1 โดยเลขคลื ่นที่สำคัญบอกถึงความเปนหมู ฟงคชันของสารมาตรฐาน
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โซเดียมเมทอกไซดคือเลขคลื่นที่ 1445.4 เกิดหมูฟงกชั่น (Sodium alkaline; O – Na) ของโซเดียม เลข

คลื ่นที่ 1357.7 cm-1 เกิดหมู ฟ งกช ั ่น (Methoxide; -OCH3) ของเมทอกไซด และสารมาตรฐาน

โซเดียมไฮดรอกไซดใหเลขคลื่นท่ี 1440.0, 1975.5, 2023.1, 2160.4, 2922.2, 3575.2, 3635.0 cm-1  

ซึ่งกราฟหลักที่บงบอกถึงหมูฟงกชั่น (Functional group) ของสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด โดย

เลขคลื่นที่ 1440.0 cm-1 เกิดหมูฟงกชั ่น (Sodium alkaline; O – Na) ของโซเดียม เหมือนกับสาร

มาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด และเลขคลื่น 2800-4000 cm-1 เกิดหมูฟงกชั ่น (-OH) ของแอลกอฮอล

หรือน้ำ เนื่องจากผลการวิเคราะหดวยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอรไมสามารถระบุหมูฟงกชั่นของ

สารที่ตกผลึกออกมาได ดังนั้นจึงตองวิเคราะหดวยเครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปคโทร

มิเตอร เพื่อศึกษาหมูฟงกชั่นและชนิดของสารที่ไดจากการตกผลึกแบบแอนตี้โซลเวนท จะแสดงในรูปที่ 

4.10-4.12 ซึ่งใชในการวิเคราะหหมูฟงคชั่นของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่อัตราสวนแอนตี้โซเวนทตอ 

สารละลายอิ่มตัวโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 5:5 และ 7:3 ตามลำดับ 

พบวา 

1) ระบบของเฮกเซนกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทา

นอล  

         รูปที่ 4.10 แสดงผลการเปรียบเทียบผลึกที่ไดจากการตกผลึกแบบแอนตี้

โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัวโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่ใชเฮกเซนเปนแอนตี้โซเวนท พบวาที่

อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 เกิดโซเดียมเมทอกไซดมีหมู ฟงคชั ่นที ่เกิดขึ ้นคือ (O - CH3) ที่เลขคลื่น 

1363.1 cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั่น (O – Na) ที่เลขคลื่น 1458.0 cm-1 ของโซเดียม จะเห็นไดวา

ไมเกิดน้ำหรือความชื้นกับสาร ดังนั้นสารที่ไดคือสารของโซเดียมเมทอกไซด ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 

เกิดโซเดียมเมทอกไซดที่เลขคลื่น 1975.0, 2160.5, 2826.3, 2949.4 cm-1 และเกิดโซเดียมไฮดรอกไซด

ที่เลขคลื่น 914.0 cm-1 มีหมูฟงคชั ่นที่เกิดขึ้นคือ (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1359.0 cm-1 ของเมทอกไซด 

หมูฟงคชั่น (O – Na) ที่เลขคลื่น 1427.7 cm-1 ของโซเดียม หมูฟงคชั ่น (O-H stretching) ที่เลขคลื่น 

3574.9 cm-1 ของแอลกอฮอลหรือน้ำ ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 เกิดหมู ฟงคชั่นที่เกิดขึ้นคือ หมู

ฟงคชั ่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1363.8 cm-1 ของเมทอกไซด (O – Na) ที่เลขคลื่น 1455.7 cm-1 ของ

โซเดียม (O-H stretching) ที่เลขคลื่น 3574.2 cm-1 ของแอลกอฮอลหรือน้ำ เพราะฉะนั้นที่อัตราสวน

เชิงปริมาตร 7:3 เกิดโซเดียมเมทอกไซดในระบบของสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทา

นอล แตที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 และ 3:7 เกิดสารของโซเดียมไฮดรอกไซดขึ้นพรอมกันกับสารของ

โซเดียมเมทอกไซดเกิดขึ้นในระบบดวยเชนกัน เพราะสาเหตุเกิดจากน้ำ (O-H stretching) หรือ -OH 

group ของหมูแอลกอฮอล (Alcohol) เกิดข้ึนในระบบทำใหเกิดโซเดียมไฮดรอกไซดในระบบสารละลาย

อ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล และเกิดหมูฟงคชั่นของไฮโดรเจน (N-H bending) ท่ีเลขคลื่น
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ที่เลขคลื่น 1638.9 cm-1 ของทุกอัตราสวน สงผลทำใหเกิดกลุมแอลดีไฮด (Aldehyde group) ของ    

เฮกเซน เนื่องจากหมูฟงคชั่นของสารประกอบ (–CHO) ท่ีเลขคลื่น 2829.6 - 3574.9 cm-1 ประกอบดวย

อะตอมของออกซิเจนซึ่งมีคาอิเล็กโทนเนกาติวิตีสูงกับอะตอมของคารบอนซ่ึงมีคาอิเล็กโทรเนกาติวิตตี่ำ

กว า ด ังน ั ้นสามารถเก ิดพันธะไฮโดรเจนกับโมเลก ุลในสารละลายผสมของระบบ (Associated 

hydrogen bond) การละลายจะลดลงเมื่อจำนวนอะตอมคารบอนเพิ่มขึ้นเพราะมีสวนท่ีไมมีขั้วมากขึ้น 

[55] ดังนั้นการใชเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนทในอัตราสวนเชิงปริมาตรท่ี 7:3 มีความเหมาะสม เนื่องจาก

สารผลิตภัณฑที่ไดเปนสารโซเดียมเมทอกไซด แตในอัตราสวนเชิงปริมาตรที่ 3:7 และ 5:5 จะเกิดสาร

ของโซเดยีมเมทอกไซดและโซเดียมไฮดรอกไซด  

 

 
 

รูปท่ี 4.10 FT-IR spectra ของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบเฮกเซน 

      กบัสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ 
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2) ระบบของไดเมทิลคารบอเนตกับสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

         จากรูปที่ 4.11 วิเคราะหการตกผลึกที่ใชไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนต้ี

โซลเวนทที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 มีหมูฟงคชั่นท่ีเกิดขึ้นคือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1360.5 

cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั่น (O – Na) ที่เลขคลื ่น 1414.7 cm-1 ของโซเดียม ที ่อ ัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 มีหมูฟงคชั่นที่เกิดขึ้นคือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1356.4 cm-1 ของเมทอกไซด 

หมู ฟงคชั ่น (O – Na) ที่เลขคลื่น 1411.3 cm-1 ของโซเดียม และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 มีหมู

ฟงคชั ่นที่เกิดขึ้นคือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1359.8 cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั ่น (O – 

Na) ที่เลขคลื่น 1410.8 cm-1 ของโซเดียม เพราะฉะนั้นที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 5:5 และ 3:7 เกิด

โซเดียมเมทอกไซดเพียงอยางเดียวเทานั้น  

 

 
 

รูปท่ี 4.11 FT-IR spectra ของผลกึโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบไดเมทิลคารบอเนต 

    กับสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ 



110 

3) ระบบของบิวทิลแอลกอฮอลกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล  

         จากรูปที่ 4.12 วิเคราะหการตกผลึกที่ใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติก

เปนแอนตี้โซลเวนทที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 มีหมูฟงคชั่นที่เกิดขึ้น คือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ทีเ่ลข

คลื่น 1363.7 cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั ่น (O – Na) ท่ีเลขคลื่น 1405.0 cm-1 ของโซเดียม ที่

อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 มีหมูฟงคชั ่นที่เกิดขึ้น คือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1365.4 cm-1 

ของเมทอกไซด หมูฟงคชั่น (O – Na) ที่เลขคล่ืน 1409.9 cm-1 ของโซเดียม และที่อัตราสวนเชงิปริมาตร 

3:7 มีหมูฟงคชั่นที่เกิดขึ้น คือหมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1364.3 cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั่น 

(O – Na) ที่เลขคล่ืน 1410.0 cm-1 ของโซเดียม เพราะฉะนั้นที่อตัราสวนเชิงปริมาตร 7:3 5:5 และ 3:7 

เกิดโซเดียมเมทอกไซดและเกิดโซเดียมไฮดรอกไซด โดยมีการเกิดสารผลิตภัณฑเพิ ่มขึ ้นเปนการ

เกิดปฏิกิริยาแลกเปลี่ยนหมูฟงคชั่นของคารบอน (C-O) กับหมูฟงคชั่นของไฮโดรเจน (C-H stretching) 

สงผลใหที่เลขคลื่น 1000 – 1100 cm-1 เกิดสารของโซเดียมอะซิเตต ดังนั้นระยะเวลาของกระบวนการ

ผลิตโซเดียมเมทอกไซดที่สั้นเกินไปจะสงผลใหเกิดโซเดียมอะซิเตตมากกวาโซเดียมเมทอกไซดเกิดขึ้นใน

ระบบ [5]  

 

 
รูปท่ี 4.12 FT-IR spectra ของผลึกโซเดียมเมทอกไซดท่ีไดจากระบบบิวทิลแอลกอฮอล 

           กับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อัตราสวนตางๆ 
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4.3.1.3 ผลวิเคราะหลักษณะสณัฐานวิทยาของผลึกโดยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน 

    แบบสองกราด (Scanning Electron Microscopy (SEM)) ของระบบ 

    สารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 

     จากการวิเคราะหลักษณะสัณฐานวิทยา (Morphology) ของโซเดียมเมทอก

ไซดที่ใชเปนสารมาตรฐาน จากงานวิจัยที่ผานมาจะเห็นวาสัณฐานวิทยาของโซเดียมเมทอกไซดซึ่งมี

สถานะเปนของแข็ง และมีลักษณะโครงสรางของผลึกแบบ Hexagonal [20] นอกจากผลึกแบบ 

Hexagonal ลักษณะสัณฐานวิทยาของโซเดียมเมทอกไซดมีลักษณะโครงสรางอีกแบบหนึ่งคือผลึก

แบบ Tetragonal ซึ่งลักษณะสัณฐานวิทยาทั้งสองมีความแตกตางกัน จากรูปที่ 4.13 จะเห็นไดวา

กำลังขยาย ที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 120-140 µm และกำลังขยายที่ 10000 เทา วัด

ขนาดผลึกได 60-90 µm จากภาพกำลังขยายที่ 10000 เทา จะสังเกตไดวาผลึกของโซเดียมเมทอก

ไซดมีลักษณะสัญฐานที่ไมแนนอนไมสามารถบอกโครงสรางของผลึกไดชัดเจน ดังนั้นผลึกของโซเดียม

เมทอกไซดที่ตกผลึกไดจึงไมมีรูปราง 

 

 

 

 

 

รูปที่ 4.13 ลักษณะสณัฐานวิทยาของผลึกสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด 

       ที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา จากซายไปขวา  

 

      จากรูปที่ 4.14 ซึ่งแสดงลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกสารมาตรฐานโซเดยีมไฮดรอกไซด โดย

นำขอมูลเบื้องตนไปเปรียบเทียบกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดจากงานวิจัยอื่น ๆ พบวาลักษณะ

สัณฐานวิทยาของผลึกสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซดมีลักษณะรูปรางในกลุมของ Structure Class 

ของ Rock salt family ดังนั้นจึงเกิดการจัดเรียงตัวซอนทับกันระหวาง Na+ และ -OH-  เทานั้น [5] จะ

เห็นไดวาที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา ตามลำดับ พบวาลักษณะผลึกของโซเดียมไฮดรอก

ไซดมีลักษณะที่ไมชัดเจน จึงไมมีรูปรางเชนเดียวกันกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด 
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รูปที่ 4.14 สัณฐานวิทยาของผลึกของสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด 

      ที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา จากซายไปขวา 

 

1) ระบบของเฮกเซนกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทา

นอล 

        จากรูปที่ 4.15 ซึ่งแสดงลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกโซเดียมเมทอกไซด

จากผลการวิเคราะหผลึก พบวาขนาดของผลึกที่อัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทเฮกเซน

กับสารละลายอิ่มตัวโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่แตกตางกันคือ 3:7 5:5 และ 7:3 ตามลำดับ โดย

ใชอุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส มีดังตอไปนี้ 

ภาพ a. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

3:7 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 100-140 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 70-75 µm  

ภาพ b. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดท่ีอัตราสวนเชิงปรมิาตร 

5:5 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 80 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 80-85 µm  

ภาพ c. ขนาดของผลึกโซเดยีมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

7:3 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 120 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 50-60 µm  

     จากรูปที่ 4.15 ซึ่งแสดงลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกโซเดียมเมทอกไซด

ของระบบสารละลายอิ่มตัวโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 ในภาพ (a.) 

เกิดลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกมีลักษณะการแตกหักผลึกที่ไดจึงไมมีรูปราง และที่อัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 ในภาพ (b.) เกิดลักษณะสัณฐานวิทยาแบบไมมีรูปรางซึ่งจากรูปจะเห็นไดวาเกิดรูปทรงที่
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ไมสามารถบอกได เนื่องจากอัตราสวนการเติมแอนตี้โซลเวนทมีผลตอขนาดและลักษณะสัณฐานวิทยา

ของผลึกโซเดียมเมทอกไซด ดังนั้นการเติมอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทที่นอยลง ขนาดของสัณฐานวิทยาก็

จะมีขนาดที่ใหญกวาอัตราการเติมแอนตี้โซลเวนทที่มากขึ้น และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 7:3 ในภาพ 

(c.) เกิดลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกที ่มีการซอนทับกันจับกันเปนกลุมกอนแบบไมมีรูปราง ซึ่ง

กำลังขยายที่ 10000 เทา มีขนาดผลึกเพียง 50-60 µm โดยขนาดผลึกโซเดียมเมทอกไซดเล็กกวาที่

อัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 และ 5:5 เนื่องจากอัตราสวนการเติมแอนตี้โซลเวนทมีผลตอการเกิดสภาพ

จากอิ่มตัวไปเปนสภาพอิ่มตัวยิ ่งยวด ดังนั้นขนาดผลึกของโซเดียมเมทอกไซดขึ้นกับสภาพการอิ่มตัว

ยิ่งยวดนั้นเกิดขึ้นอยางรวดเร็ว หรือเกิดขึ้นอยางชาๆ ทำใหมีผลตอขนาดและโครงสรางของผลึกที่เกิดขึ้น

จะพบวาอัตราสวนเชิงปริมตรที่ 3:7 ที่กำลังขยาย 200 เทา มีขนาดผลึก 100-140 µm และที่กำลังขยาย 

200 เทา มีขนาดผลึก 70-75 µm ดังนั้นจากผลการวิเคราะหดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสอง

กราด สามารถนำผลการวิเคราะหไปออกแบบการตกผลึกเพื ่อทราบลักษณะสัณฐานวิทยาที่ตองการ

ตอไป 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

รูปที่ 4.15 สัณฐานวิทยาของระบบเฮกเซนกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด 

       กับเมทานอล ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 (b.) 5:5 (c.) 7:3 

       ที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา จากซายไปขวา 

a

b. 

c. 

a a

b. b. 

c. c. 
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2) ระบบของไดเมทิลคารบอเนตกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

          รูปที่ 4.16 เมื่อนำของแข็งโซเดียมเมทอกไซดโดยการตกผลึกดวยแอนตี้

โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต นำมาวิเคราะหดวยเทคนิคที่กำลังขยายสูง เพื่อวิเคราะหลักษณะสัณฐาน

วิทยาของผลึกโซเดียมเมทอกไซด ดังนี้  

ภาพ a. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

3:7 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 40 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 55-80 µm  

ภาพ b. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดท่ีอัตราสวนเชิงปรมิาตร 

5:5 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 100 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 50-55 µm  

ภาพ c. ขนาดของผลึกโซเดยีมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

7:3 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา  สามารถวัดขนาดผลึกได 100-140 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 60-70 µm  

     ซึ่งรูปที่ 4.16 จากผลการวิเคราะหลักษณะสัณฐานวิทยาของผลึกโซเดียม

เมทอกไซด โดยการเติมอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทที ่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 และ (b.) 5:5 

ตามลำดับ เกิดลักษณะสัณฐานวิทยาแบบไมมีรูปราง แตขนาดผลึกโซเดียมเมทอกไซดกำลังขยายที่ 

10000 เทา มีขนาดเล็กกวาอยูที่ 55-80 µm และ 50-55 µm ตามลำดับ และที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

(c.) 7:3 มีขนาดผลึกใหญกวา เกิดลักษณะสัญฐานแบบไมมีรูปราง (Amorphous) เนื่องจากไมมีการ

จัดเรียงตัวกันอยางมีรูปแบบ ไมเปนผลึกหรือที่เรียกวา “Non-crystalline” เพราะเกิดจากการเย็นตัว

ลงอยางรวดเร็วของวัสดุที่ตกผลึก แตอัตราสวนเชิงปริมาตรที่ 7:3 เมื่อนำไปเปรียบเทียบขนาดของผลึก

สารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด จะพบวามีความใกลเคียงกันที่กำลังขยายที ่ 200 เทา มีขนาดผลึก 

100-140 µm และท่ีกำลังขยาย 10000 เทา มีขนาดผลึก 60-70 µm  
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รูปที่ 4.16 สัณฐานวิทยาของระบบไดเมทิลคารบอเนตกับสารละลายอิ่มตวั 

      ของโซเดยีมเมทอกไซดกับเมทานอล ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 (b.) 5:5 (c.) 7:3 

      ที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา จากซายไปขวา  

 

3) ระบบของบิวทิลแอลกอฮอลกับสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด

ในเมทานอล 

        รูปที่ 4.17 จากผลการวิเคราะหดวยเครื่องมือกลองจุลทรรศนแบบสอง

กราดโดยใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนท ซึ่งจะกลาวถึงผลการวิเคราะหดังนี้ 

ภาพ a. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

3:7 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 100-160 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 60 µm  

ภาพ b. ขนาดของผลึกโซเดียมเมทอกไซดท่ีอัตราสวนเชิงปรมิาตร 

5:5 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 330-465 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 15 µm  

b. 

c. 

a. a. a. 

b. b. 

c. c. 
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ภาพ c. ขนาดของผลึกโซเดยีมเมทอกไซดที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 

7:3 ที่กำลังขยายตาง ๆ 

กำลังขยายที่ 200 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 100 µm  

กำลังขยายที่ 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 15 µm  

     ซึ่งรูปที่ 4.17 พบวาลักษณะสัณฐานวิทยาของโซเดียมเมทอกไซดที่ใชแอนตี้

โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติก จากการหยดกรดอะซิติกทำใหโซเดียมเมทอกไซดเกิดจุด

สมมูลของสารละลายจะมีฤทธิ์เปนเบสแกหรือการหยุดปฏิกิริยาทำใหสารละลายไมเปลี่ยนสีหรือไมมีสี 

ดังนั้นกรดอะซิติกเกิดการไฮโดรลิซิสกับเกลือโซเดียมอะซิเตตเกิดขึ้น [5] ซึ่งลักษณะสัญฐานของผลึกที่

เกิดข้ึนที่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 (b.) 5:5 และ (c.) 7:3 เกิดเปนผลึกที่มีลักษณะสัญฐานของแผน

ผลึกจับกันเปนกลุมแบบ Packed plate crystals ซึ่งอัตราสวนเชิงปริมาตรที่ 5:5 มีขนาดผลึกที่ใหญ

กวาอัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 และ 7:3 โดยมีกำลังขยายท่ี 200 เทา มีขนาดผลึก 330-465 µm พบวา

แอนตี้โวลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลไมเหมาะสมในการนำมาใชในกระบวนการตกผลึกของโซเดียมเมทอก

ไซด เพราะลักษณะสัณฐานวิทยาของสารโซเดียมเมทอกไซดไมบริสุทธิ์จึงเกิดลักษณะในรูปแบบของ 

Packed plate crystals  
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รูปที่ 4.17 สัณฐานวิทยาของระบบบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกกับสารละลายอิ่มตัว 

       ของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลที่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 (b.) 5:5 (c.) 7:3  

       ที่กำลังขยาย 200 10000 และ 20000 เทา จากซายไปขวา  

 

 เพราะฉะนั้นจากการวิเคราะหผลการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซด ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร

ระหวางแอนตี ้โซลเวนทเฮกเซนที่ 5:5 ของภาพ (b.) เกิดลักษณะสัณฐานวิทยาแบบไมมีรูปราง ที่

กำลังขยาย 10000 เทา สามารถวัดขนาดผลึกได 80-85 µm และการเติมอัตราสวนแอนตี้โซลเวนทได

เมทิลคารบอเนตที่อัตราสวนเชิงปริมาตร (a.) 3:7 (b.) 5:5 ตามลำดับ เกิดลักษณะสัญฐานแบบไมมี

รูปราง ที่กำลังขยาย 10000 เทา มีขนาดผลึกเล็กกวาที่ 55-80 µm และ 50-55 µm ตามลำดับ จาก

ขอมูลการวิเคราะหพบวาลักษณะสัณฐานวิทยาท่ีใชแอนตี้โซลเวนทของไดเมทิลคารบอเนต มีรูปรางของ

ผลึกที่เหมือนกันกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดมากท่ีสุด 

 

 

 

 

a. 

b. 

c. 

a. a. 

b. b. 

c. c. 
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4.3.2  ศึกษาการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซดในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอก 

   ไซดกับเมทานอล  

   จากผลการทดลองการตกผลึกของระบบปฏิกิริยา NaOH + MeOH ↔ CH3ONa 

+ H2O โดยวิเคราะหผลจากเครื่องเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร เพื่อดูลักษณะองคประกอบของ

โครงสรางผลึกและวิเคราะหหมูฟงกชั ่นของโซเดียมเมทอกไซด โดยใชเครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม 

อินฟราเรดสเปคโทรมิเตอร จากการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซดแบบแอนตี้โซลเวนที่อัตราสวนเชิง

ปริมาตรของแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายผสมระหวางโซเดียมไฮดรอกไซด เมทานอล น้ำ และโซเดียม

เมทอกไซด ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 เพราะเปนอัตราสวนที่เหมาะสมในการตกผลึกจากขอมูลการ

วิเคราะหขางตนจากระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล โดยใชเฮกเซน, ไดเมทิล

คารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอลเปนแอนตี้โซลเวนท ตามลำดบั  

4.3.2.1 ผลวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร                 

   ของระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล   

               จากรูปที่ 4.18 ซึ่งแสดงโครงสรางของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบ

ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 พบวาระบบของเฮกเซน

เมื ่อเติมในระบบปฏิกิร ิยาระหวางโซเด ียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ผลึกที ่ไดเมื ่อวิเคราะหดวย

เครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอรใหคา Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 38.2 และใหคา Intensity ต่ำที่ 

2-Theta = 30.8, 34.7, 41.6, 45.0, 48.4 เมื ่อนำผลการวิเคราะหไปเปรียบเทียบกับสารมาตรฐาน

โซเดียมเมทอกไซด และสารมาตรฐานโซเดียมไฮดรอกไซด พบวาระบบของเฮกเซนใหกราฟ Intensity 

ที่เหมือนกับสารมารตรฐานโซเดียมเมทอกไซดที่ 2-Theta = 30.8, 45.0, 48.4 และ 2-Theta = 38.2 

เปนของสารโซเดียมไฮดรอกไซด ดังนั้นแอนตี้โซลเวนทเฮกเซน ทำใหเกิดสารขึ้นในระบบปฏิกิริยา

ระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล มีทั้งของแข็งโซเดียมไฮดรอกไซดและโซเดียมเมทอกไซด แตที่ 

2-Theta = 38.2 เปนคา Intensity ที่สูงท่ีสุด ดังน้ันผลึกที่ไดจึงเปนสารโซเดียมไฮดรอกไซด และระบบ

ของไดเมทิลคารบอเนต เมื่อเติมในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ผลึกของ

แอนตี้โซเวนทไดเมทิลคารบอเนตให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 30.1, 35.2, 37.9 และให Intensity 

ต่ำที่ 2-Theta = 26.5, 27.6, 32.6, 34.2, 39.5, 41.1, 41.4, 46.5, 48.2 พบวา 2-Theta = 30.1, 37.9, 

26.5, 32.6, 39.5, 48.2 เกิดสารของโซเดียมเมทอกไซด และ 2-Theta = 35.2 เกิดสารของโซเดียมไฮ

ดรอกไซด ดังนั้นแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต เกิดของแข็งขึ้นในระบบไดแกโซเดียมไฮดรอกไซด

และโซเดียมเมทอกไซด และระบบของบิวทิลแอลกอฮอล เม่ือเติมในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดร

อกไซดกับเมทานอล ผลึกของแอนตี้โซเวนทบิวทิลแอลกอฮอลให Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 27.1, 

36.5 และ Intensity ต่ำที ่ 2-Theta = 23.1, 30.9, 31.4, 32.6, 34.6 จากผลการวิเคราะหของคา 
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Intensity ที่ 2-Theta = 30.9 32.6 เปนกราฟของผลึกโซเดียมเมทอกไซดในระบบปฏิกิริยาระหวาง

โซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลเพียงอยางเดียว แตแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลเกิดการเปลี่ยนสี

ของโซเดียมเมทอกไซดจึงไมเหมาะสมในการนำมาใชเปนสารแอนตี้โซลเวนทในกระบวนการตกผลึก 

ดังนั้นแอนตี้โซลเวนทที่สามารถนำมาใชในกระบวนการตกผลึกของระบบปฏิกริยาระหวางโซเดียมไฮดร

อกไซดกับเมทานอลคือแอนตี ้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต เนื่องจากแอนตี ้โวลเวนทไมเกิดการทำ

ปฏิกริยากับสารที่ตองการตกผลึกคือสารของโซเดียมเมทอกไซด (ดังรูปที่ 4.18)  

 

 
 

รูปท่ี 4.18 โครงสรางของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากระบบ  

       ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ที่ชนิดแอนตี้โซลเวนทตางๆ 
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4.3.2.2 คาความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร

ของระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

     จากตารางที่ 4.7 ผลการวิเคราะหคาความเปนผลึกแสดงใหเห็นวาผลึกของระบบ

ปฏิกิร ิยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ที ่อัตราสวนเชิงปริมาตรที่เลือกมาจากระบบ

สารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลจากคาความเปนผลึก ซึ่งอัตราสวนเชิงปริมาตรที่มี

คาความเปนผลึกสูงถูกนำมาใชที่อัตราสวนเชิงปริมาตรที่ 5:5 พบวาบิวทิลแอลกอฮอล และ ไดเมทิล

คารบอเนต ใหคาความเปนผลึกที่ 42.83 และ 33.52 เปอรเซน็ต ตามลำดับ ดังนั้นจะพบวาคาที่มีความ

เปนผลึกต่ำที่ 19.89 เปอรเซ็นต เมื่อใชเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนท ซึ่งทั้ง 2 ระบบ คือระบบปฏิกิริยา

ระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล และระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทา

นอล เนื่องจากเฮกเซนมีความเปนผลึกต่ำ และบิวทิลแอลกอฮอลมีความเปนผลึกสูงแตการใชกรดอะ

ซิติกทำใหเกิดความไมบริสุทธิ์ของสารโซเดียมเมทอกไซดเกิดขึ้นและเกิดปฏิกิริยาในระบบ ดังนั้นแอนตี้

โซลเวนทที่เหมาะสมคือไดเมทิลคารบอเนตเพราะมีคาความเปนผลึกสูงโดยระบบไมเกิดปฏิกิริยา  

ตารางท่ี 4.7 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดยีมเมทอกไซดจากเคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร 

ของระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

ระบบ แอนตี้โซลเวนท อัตราสวน

เชิงปริมาตร 

% Crystallinity 

[XRD measurements] 

ระบบปฏิกิริยาระหวาง

โซเดียมไฮดรอกไซดกับ

เมทานอล 

เฮกเซน 5:5 19.89 % 

ไดเมทิล

คารบอเนต 

5:5 33.52 % 

บิวทิล

แอลกอฮอล 

5:5 42.83  % 

 

4.3.2.3 ผลวิเคราะหหมูฟงคชั่นของผลึกโดยเครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรด 

   สเปคโทรมิเตอรของระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับ 

   เมทานอล 

        จากรูปที่ 4.19 วิเคราะหการตกผลึกที่ใชแอนตี้โซลเวนทที่อัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 โดยมีเฮกเซนเปนแอนต้ีโซลเวนท เกิดหมูฟงคชั่น (O - CH3) ทีเ่ลขคลื่น 1386.0 cm-1 ของ

เมทอกไซด หมู ฟงคช ั ่น (O – Na) ที่เลขคลื ่น 1420.9 cm-1 ของโซเดียม และระบบของไดเมทิล

คารบอเนตเมื่อเติมในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล จากกราฟในรูปที่ 4.19 

พบวาหมูฟงกชั่นของสารประกอบโซเดียม (O – Na) เกิดกราฟอยูใกลกันกับกลุมของเมทอกไซด (O - 
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CH3) ดังนั้นเกิดสารประกอบของโซเดียมที่เปนฟงกชั่นกลุ มแบบ ( Na-O-Na ) และที่อัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 เกิดหมูฟงคชั ่น (O – Na) ที่เลขคลื่น 1412.4 cm-1 ของโซเดียม และระบบของบิวทิล

แอลกอฮอลกับกรดอะซิติก เมื ่อเติมในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลที่

อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนท มีหมูฟงคชั่นท่ีเกิดข้ึน 

ดังนี้ หมูฟงคชั่น (O - CH3) ที่เลขคลื่น 1042.9, 1090.6 cm-1 ของเมทอกไซด หมูฟงคชั่น (O – Na) ที่

เลขคลื ่น 1410.0 cm-1 ของโซเดียม โดยแอนตี ้โซลเว นทของบิวทิลแอลกอฮอลเก ิดแอลดีไฮด                 

( Aldehyde ) ซึ่งทำปฏิกิริยากับโซเดียมเมทอกไซดในสวนของโซเดียม ( Sodium Alkaline ) ทำใหเกิด

สีเหลือง ดังนั้นเมื่อเติมกรดอะซิติกแอซิกจะเขาไปจับกับกลุมของเมทอกไซด ( -OCH3 ) ทำใหสีเหลือง

นั้นหายไป จากปฏิกิริยาที่เกิดขึ้นทำใหเกิดการเพิ่มหรือลดของโซคารบอน ( Carbon Chain ) จึงทำให

เกิดโซเดียมอะซีเตต ซึ ่งจะเห็นไดวาฟงกชั่นกลุ มของสารประกอบ ( Na-O-Na ) เกิดจากไดเมทิล

คารบอเนต แลกเปลี่ยนกลุมของ C-H กับเมทานอล ทำใหกลุมของคารบอนและไฮโดรเจน ( C-H ) นั้นมี

นอยมากๆ ดังนั้นจึงไมปรากฎกลุมของเมทอกไซด ( -OCH3 ) ขึ้นในกราฟ [58] เพราะฉะนั้นจากผลการ

วิเคราะหพบวาที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ของบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนท

เกิดโซเดียมเมทอกไซดเหมือนกับอัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 ของเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนท แตก็ยังมี

หมูฟงคชั่นของน้ำ ( O-H stretching ) เกิดขึ้นในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทา

นอล และระบบของสารละลายอิ่มตัวโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลดวยเชนกัน และที่อัตราสวนเชิง

ปริมาตร 5:5 ที่ใชไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนตี้โซลเวนทเกิดโซเดียมเมทอกไซดกับโซเดียมไฮดรอกไซด 

เพราะระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลเกิดการแลกเปลี่ยนไฮโดรเจนกับคารบอน 

( C-H stretching ) ทำใหหมูฟงกชั่นของไฮโดรเจน ( N-H bending ) หายไปทำใหเกิดโซเดียมไฮดรอก

ไซดเกิดขึ้นแตไมเกิดน้ำในระบบที่มีไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนตี้โซลเวนท ซึ่งในขณะเดียวกันการตก

ผลึกโซเดียมเมทอกไซดเกิดน้ำในระบบที่มีเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนท [59] ดังนั้นแอนตี้โซลเวนทที่

เหมาะสมในการนำไปใชคือไดเมทิลคารบอเนต   
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รูปท่ี 4.19 FT-IR spectra ของผลกึโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจาก 

           ระบบปฏิกิรยิาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอลที่แอนต้ีโซลเวนทชนิดตางๆ 

 

4.3.3 เปรียบเทียบระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล และระบบ 

  ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล  

4.3.3.1 เปรียบเทยีบผลวิเคราะหโครงสรางผลึกโดยเคร่ืองเอกซเรยดิฟแฟรคโต 

  มิเตอร  

1) เปรียบเทียบระบบของเฮกเซนทั้ง 2 ระบบ  

         รูปที่ 4.20  ซ่ึงจากผลการวิเคราะหของท้ัง 2 ระบบ คือระบบสารละลาย

อ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล และระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

โดยมีเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนท จะเหน็ไดวาระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดกับเมทานอลมี

ความเปนผลึก (crystallinity) ต่ำกวาระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลเพราะ

ระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลเกิดคา Intensity ที่ไมชัดเจนจึงใหความเปน

ผลึกเพียง 19.89 เปอเซ็นต ดังนั้นอัตราสวนที่ 5:5 ของแอนตี้โซลเวนทเฮกเซนตอโซเดียมเมทอกไซดใน



123 

เมทานอลมีความเปนผลึกสูงถึง 21.60 เปอเซ็นต โดยเห ็นไดจาก Intensity ที ่ 26.5 และ 30.1 

เหมือนกันกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดสาร 

 
รูปท่ี 4.20 เปรียบเทียบผลโครงสรางผลึกระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล 

       กับระบบปฏิกิรยิาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลโดยมีเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนท 

 

2) เปรียบเทียบระบบของไดเมทิลคารบอเนตทั้ง 2 ระบบ 

         รูปที่ 4.21 เปนผลการวิเคราะหทั้ง 2 ระบบ เชนเดียวกันกับที่กลาวไป

แลวขางตนจากรูปที่ 4.15 โดยรูปท่ี 4.16 ใชแอนตี้โซลเวนทเปน ไดเมทิลคารบอเนต จะเห็นไดวาระบบ

สารละลายอ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล กับระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับ

เมทานอล มี Intensity เหมือนกัน ที ่มุมองศา (2-Theta) เหมือนกัน ดังนั ้น Intensity ที่เกิดขึ้นเมื่อ

เปรียบเทียบกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด คือ 30.1 39.5 45.7 และ 49.1 ของทั้ง 2 ระบบ ซึ่ง

ระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล กับระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอก

ไซดกับเมทานอล ใหความเปนผลึก 38.88 และ 33.52 เปอเซ็นต ตามลำดับ จะเห็นวาคาความเปนผลึก

ใกลเคียงกันที่อัตราสวน 5:5 ของแอนต้ีโซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต 
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รูปท่ี 4.21 เปรียบเทียบผลโครงสรางผลึกระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล 

       กับระบบปฏิกิรยิาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล โดยมไีดเมทิลคารบอเนตเปน 

       แอนตี้โซลเวนท 

 

3) เปรียบเทียบระบบของบิวทลิแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกทั้ง 2 ระบบ 

         รูปที่ 4.22 ซึ่งจากรูปจะเห็นไดวาระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเม 

ทอกไซดกับเมทานอล เมื่อเปรียบเทียบกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดกับสารมาตรฐานโซเดียมไฮ

ดรอกไซดให Intensity ที่ 26.5 30.1 และ 32.1 ที่มีบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซล

เวนท และระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล เกิด Intensity ที่ 26.5 30.1 โดย

ระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอลใหความเปนผลึกต่ำ 31.65 เปอเซ็นต ซึ่ง

ระบบปฏกิิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดกบัเมทานอลใหความเปนผลึกสูงมากถึง 42.83 เปอเซ็นต 
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รูปท่ี 4.22 เปรียบเทียบผลโครงสรางผลึกระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล 

       กับระบบปฏิกิรยิาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล โดยมบิีวทิลแอลกอฮอลกับ 

       กรดอะซิติกเปนแอนต้ีโซลเวนท 

 

 เพราะฉะนั้นการวิเคราะหผลึกของโซเดียมเมทอกไซดโดยวิเคราะหจากผลของเครื่องเอกซเรยดิฟ

แฟรคโตมิเตอร โดยเปรียบเทียบผลึกของสารมาตรฐานกับตัวอยางทดสอบจะเห็นไดวาแอนตี้โซลเวนท

ของบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกมีคาความเปนผลึกสูง และ Intensity สูงสุดที่ 2-Theta = 36.5 

เปนของโซเดยีมอะซิเตต และแอนต้ีโซลเวนทที่ใชไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนต้ีโซลเวนทมีความเปนผลึก

ท่ีใหคา Intensity กบัมุมองศา (2-Theta) เหมือนกันกับสารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซด และแอนต้ีโซล

เวนทเฮกเซนใหคาความเปนผลึกต่ำกวาแอนตี้โซลเวนทชนิดอื่นๆ ดังนั้นเฮกเซนจึงไมเหมาะสมในการ

นำมาใชในกระบวนการตกผลึก โดยสามารถดูคาการคำนวณความเปนผลึกที ่ไดจากกราฟผลการ

วิเคราะหโครงสรางผลึก เพื่อเลือกอัตราสวนนำไปใชในกระบวนการตกผลึก ซึ่งถาคาความเปนผลึกสูง 

ผลึกที่ไดจะมีความเปนผลึกสูง และถาคาความเปนผลึกต่ำ ผลึกที่ไดจะไมมีความเปนผลึกดูไดจากตาราง

ท่ี 4.7 
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4) เปรียบเทียบคาความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรย

ดิฟแฟรคโตมิเตอรระหวางระบบสารละลายอ่ิมตัวของโซเดยีมเมทอกไซด

กับเมทานอล และระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทา

นอล          

         จากตารางที่ 4.8 จะเห็นไดวาอ่ิมตัวของท้ัง 2 ระบบ คือระบบสารละลาย

อ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล และระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล 

พบวาทั้ง 2 ระบบ ที่ใชไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนตี้โซลเวนทมีคาความเปนผลึกใกลเคียงกันที่ 38.88 

และ 33.52 เปอรเซ็นต ตามลำดับ เนื่องจากอัตราสวนมีความเหมาะสมในกระบวนการตกผลึก โดยใช

อัตราสวนเชิงปริมาตรท่ี 5:5 และคาความเปนผลึกท่ีสูงที่สุดเกิดขึ้นที่ระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดร

อกไซดกับเมทานอล คือ 42.83 เปอรเซ็นต ที่ใชบิวทิลแอลกอฮอลกับกรดอะซิติกเปนแอนตี้โซลเวนท 

ดังนั้นคาความเปนผลึกสูงที่เกิดจากการเติมสารแอนตี้โซลเวนตลงในระบบเกิดสภาพจากการอิ่มตัวของ

สารละลายผสมไปเปนสภาพอ่ิมตัวยิ่งยวด จึงเกิดผลึกในกระบวนการตกผลึกนั้นเอง 

ตารางท่ี 4.8 คาการคำนวณความเปนผลึกของโซเดยีมเมทอกไซดจากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร 

ระบบ แอนตี้โซลเวนท อัตราสวน

เชิงปริมาตร 

% Crystallinity 

[XRD measurements] 

ระบบสารละลายอ่ิมตัว

ของโซเดียมเมทอกไซด

ไซดกับเมทานอล 

เฮกเซน 5:5 21.60 % 

ไดเมทิล

คารบอเนต 

5:5 38.88 %  

บิวทิล

แอลกอฮอล 

5:5 31.65 %  

ระบบปฏิกิริยาระหวาง

โซเดียมไฮดรอกไซดกับ

เมทานอล 

เฮกเซน 5:5 19.89 % 

ไดเมทิล

คารบอเนต 

5:5 33.52 % 

บิวทิล

แอลกอฮอล 

5:5 42.83 % 
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4.3.3.2 เปรียบเทยีบผลวิเคราะหหมูฟงคชั่นของผลึกโดยเคร่ืองฟลเูรียรทรานสฟอรม  

    อินฟราเรดสเปคโทรมิเตอร  

1)  เปรียบเทียบชนิดแอนต้ีโซลเวนทเฮกเซน 

            รูปที ่ 4.23 แสดงผลการวิเคราะหหมูฟงกช ั ่นของผลึกที ่ไดจากการ

ทดลองที่ตองการทราบชนิดของผลึกที่ได โดยตัวอยางการวิเคราะหมี 2 ระบบ คือ ระบบสารละลาย

อิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดกับเมทานอล และระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล 

ซึ่งมีเฮกเซนเปนแอนตี้โซลเวนทจะเห็นวาทั้ง 2 ระบบเกิดหมูฟงกชั่น (O-Na) ของโซเดียม ที่เลขคล่ืน 

1445.4 cm-1 และเกิดหมูฟงกชั ่น (-OCH3) ของเมทอกไซด ที่เลขคลื่น 1357.7 cm-1 และหมูฟงกชั่น   

(-OH) ของน้ำ ที่เลขคลื่นต่ำกวา 900 cm-1 เกิดข้ึนในระบบเหมือนกัน ที่อัตราสวนเชิงปริมาตรเหมือนกัน

คือ 5:5 ซ่ึงแสดงใหเห็นวาผลึกของแข็งที่ไดประกอบไปดวยโซเดียมเมทอกไซดและโซเดียมไฮดรอกไซด 

 

 
 

รูปท่ี 4.23 เปรียบเทียบผล FT-IR spectra ของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากเฮกเซน 

          ระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดในเมทานอล 
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2)  เปรียบเทียบชนิดแอนต้ีโซลเวนท ไดเมทิลคารบอเนต 

      จากผลการวิเคราะหพบวาเมื่อไดเมทิลคารบอเนตเปนแอนตี้โซลเวนท 

ระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลเกิดหมูฟงกชั่น (O-Na) ของโซเดียม ที่เลข

คลื่น 1445.4 cm-1 และเกิดหมูฟงกชั่น (-OCH3) ของเมทอกไซด ที่เลขคลื่น 1357.7 cm-1 และระบบ

ปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล เกิดหมูฟงกชั่น (Na-O-Na) ของสารประกอบโซเดียม 

ที่เลขคลื่น 1412.4 cm-1 ดังแสดงในรูปที่ 4.24 ซึ่งจะเห็นไดวาผลึกของแข็งที่ไดเปนสารโซเดียมเมทอก

ไซด 

 

 
 

รูปท่ี 4.24 เปรียบเทียบผล FT-IR spectra ของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากไดเมทลิคารบอเนต 

          ระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดในเมทานอล 
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3)   เปรียบเทียบชนิดแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอล 

            จากรูปที่ 4.25 ผลการวิเคราะหชนิดแอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอล 

ซึ่งระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลเกิดฟงกชั่นกลุมที่เหมือนกันกับสาร

โซเดียมเมทอกไซด เมื่อเปรียบเทียบกับกราฟสารมาตรฐานของโซเดียมเมทอกไซด ชวงเลขคลื่นท่ีพบคือ

เกิดหมูฟงกชั่น (O-Na) ของโซเดียม ที่เลขคลื่น 1445.4 cm-1 และเกิดหมูฟงกชั่น (-OCH3) ของเมทอก

ไซด ที่เลขคลื่น 1357.7 cm-1 และในระบบของโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอลเกิดหมูฟงกชั่น (O-Na) 

ของโซเดยีม ที่เลขคลื่น 1445.4 cm-1 และหมูฟงกชั่น (O=C-O) ของคารบอกซิลกับเอสเทอร ที่เลขคลื่น 

1105.0 -1049.10 cm-1 ซึ่งทั้ง 2 ระบบ ใชแอนตี้โซลเวนทเปนบิวทิลแอลกอฮอลเกิดแอลดีไฮดทำ

ปฏิกิริยากับโซเดียมเมทอกไซดทำใหเกิดสีเหลือง ดังนั้นเมื่อเติมกรดอะซิติกจะจับกับกลุมของเมทอกไซ

ไซด (-OCH3) ทำใหสีเหลืองหายไป จากปฏิกิริยาทำใหเกิดการเพิ่มหรือลดของ Chain จึงเกิดตัวใหม

เกิดขึ้นคือโซเดียมอะซีเตต จากการเปรียบเทียบชนิดแอนตี้โซลเวนทชนิดเดียวกันในการตกผลึกระบบที่

แตกตางกันสองระบบไดแก ระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลและระบบปฺฏิ

กิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอลพบวาผลึกที่ไดจากทั้งสองระบบมีความใกลเคียงกันคือ

เปนสารโซเดียมเมทอกไซดและโซเดียมไฮดรอกไซด เพียงแตผลึกของแข็งที ่ไดมีความแตกตางกัน

เล็กนอยยกเวนแอนตี้โซลเวนทเฮกเซน ดังนั้นชนิดแอนตี้โซลเวนทที่เหมาะสมสำหรับการตกผลึกโซเดียม

เมทอกไซดคือไดเมทิลคารบอเนตเพราะหมูฟงกชั่นที่ไดมีความใกลเคียงกับโซเดียมเมทอกไซดมากที่สุด

และไมเกิดปฏิกิริยาเคมขีึ้นในระบบ 
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รูปท่ี 4.25 เปรียบเทียบผล FT-IR spectra ของผลึกโซเดียมเมทอกไซดที่ไดจากบิวทิลแอลกอฮอล 

          ระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดยีมไฮดรอกไซดในเมทานอล 
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บทที่ 5 

สรุปผลการทดลองและขอเสนอแนะ 
 

5.1 สรุปผลการทดลอง  

5.1.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตวัทำละลายเดี่ยว 

จาการวิเคราะหความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่อุณหภูมิ

ตั้งแต 10 -60 องศาเซลเซียส สามารถสรุปไดวา ความสามารถในการละลายของโซเดยีมเมทอกไซดในเม

ทานอลแปรผันกับอุณหภูมิ แบบเอกซโพแนนเชียล และจากการวิเคราะหการละลายของโซเดียมเมทอก

ไซดในตัวทำละลายจำนวน 13 ชนิด ที่อุณหภูมิหองสามารถสรุปไดวาตัวทำละลายท่ีไมสามารถละลาย

โซเดียมเมทอกไซดได คือ เฮกเซน ไดเมทิลคารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอลซึ่งเลือกเปนแอนตี ้โซล

เวนท สวนไดคลอโรมีเทน ไมเลือกเปนแอนตี้โซลเวนทในการศึกษาครั้งนี้ ตัวทำละลายที่สามารถละลาย

โซเดียมเม ทอกไซดไดเล็กนอย คือ ไซโคลเฮกเซน, โพรพิลแอลกอฮอล, เอทิลแอลกอฮอล, อะซิโตไน

ไตรล, อะซิโตน และสุดทายตัวทำละลายที่ละลายโซเดียมเม ทอกไซดไดมาก คือ เบนซิล แอลกอฮอล,   

ฟนอล, เอทิลอะซิเตท, ไดเมทิลซลัฟอกไซด 

5.1.2 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายผสม 

จากการวิเคราะหผลการทดลองสามารถสรุปไดวาความสามารถการละลายของโซเดียม

เมทอกไซดในตัวทำละลายผสมแปรผกผันกับปริมาณแอนตี้โซลเวนทเหมือนกันทั ้ง 3 ระบบ ไดแก        

เฮกเซนกับเมทานอล ไดเมทิลคารบอเนตกับเมทานอล และบิวทิลแอลกอฮอลกับเมทานอล โดย

อัตราสวนเชิงปริมาตรระหวางแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัวของโซเดยีมเมทอกไซดท่ีเลือกใชในการ

ตกผลึกคือ 3:7 5:5 และ 7:3 จากการวิเคราะหผลของอุณหภูมิตอความสามารถการละลายที่ 33 และ 

60 องศาเซลเซียส สามารถสรุปไดวาความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในสารละลาย

ผสมที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียสละลายไดมากกวาอุณหภูมิที่ 33 องศาเซลเซียส เหมือนกันท้ัง 3 ระบบ 

โดยสามารถคำนวณความสามารถการละลายไดจากสมการที่ 4.2-4.7  

5.1.3 การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซด 

ในเมทานอล 

การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเม

ทานอล โดยใชอัตราสวนเชิงปริมาตร 3:7 5:5 และ 7:3 ของแอนตี้โซลเวนทตอสารละลายอิ่มตัวของ

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ที่มีแอนตี้โซลเวนทจำนวน 3 ชนิด ไดแกเฮกเซน ไดเมทิลคารบอเนต 

และบิวทิลแอลกอฮอล สามารถสรุปไดวาผลึกที่ไดจากแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนตใหคาความเปน

ผลึกสูงสุด 38.88% ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 จากการวิเคราะหผลของเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโต
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มิเตอรสามารถสรุปไดวา ของแข็งที่ตกผลึกไดประกอบดวย 2 สาร ไดแก โซเดียมเมทอกไซดและ

โซเดียมไฮดรอกไซด โดยแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนตแสดงใหเห็นวาผลึกที่ไดใกลเคียงกับโซเดียม

เมทอกไซดมากที่สุด ที่ทุกอัตราสวนเชิงปริมาตร จากผลการวิเคราะหดวย เครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม 

อินฟราเรด สเปคโทรมิเตอร สามารถสรุปไดวาของแข็งที่ตกผลึกไดคือโซเดียมเมทอกไซดและโซเดียมไฮ

ดรอกไซดโดยดูไดจากหมูฟงกชั่นสอดคลองกับผลวิเคราะหโดยเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร และ

จากผลการวิเคราะหรูปรางของผลึกดวยกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด สามารถสรุปไดวา

แอนตี้โซลเวนทเฮกเซนและ ไดเมทิลคารบอเนต ใหผลึกที่ไมมีรูปรางชัดเจน แตแอนตี้โซลเวนทบิวทิล

แอลกอฮอลใหผลึกที่มีรูปรางแบบแผน ดังนั้นสภาวะที่เหมาะสมในการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจาก

ระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล คือแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนต        

ที่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5  

5.1.4 การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซด 

กับเมทานอล 

       การตกผลึกโซเดียมเมทอกไซดจากระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทา

นอล ที ่อัตราสวนเชิงปริมาตร 5:5 โดยใชแอนตี ้โซลเวนทจำนวน 3 ชนิด ไดแกเฮกเซน ไดเมทิล

คารบอเนต และบิวทิลแอลกอฮอล สามารถสรุปไดวาแอนตี้โซลเวนทไดเมทิลคารบอเนตใหคาความเปน

ผลึก 33.52% และจากการวิเคราะหผลจากเครื่องเอกซเรยดิฟแฟรคโตมิเตอร พบวาแอนตี้โวลเวนทเฮ

กเซนเกิดเปนโซเดียมไฮดรอกไซด แอนตี้โซลเวนทบิวทิลแอลกอฮอลมีปฏิกิริยาขางเคียง และแอนตี้โซล

เวนทไดเมทิลคารบอเนตใหคา Intensity ตรงกับโซเดียมเมทอกไซดมากที่สุด และจากผลวิเคราะหดวย

เครื่องฟลูเรียรทรานสฟอรม อินฟราเรดสเปคโทรมิเตอรสามารถสรุปไดวาแอนตี้โซลเวนทเฮกเซนเกิดน้ำ

ในระบบ ผลึกของแข็งที่ไดมีทั ้งโซเดียมไฮดรอกไซดและโซเดียมเมทอกไซด แอนตี้โซลเวนทบิวทิล

แอลกอฮอลใหผลึกของแข็งโซเดียมเมทอกไซดและโซเดียมอะซิเตต แตแอนตี ้โซลเวนทไดเมทิล

คารบอเนตใหสารประกอบโซเดียม ผลึกของแข็งท่ีไดเปนสารโซเดียมเมทอกไซด ดังนั้นแอนตี้โซลเวนทที่

เหมาะสมในระบบปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล คือไดเมทิลคารบอเนต 
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5.2 ขอเสนอแนะ 

5.2.1 การปรับปรุงการทดลองใหดีข้ึน 

5.2.1.1 สารมาตรฐานโซเดียมเมทอกไซดที ่ความบริสุทธิ ์ของของแข็ง คือ 98 % 

เนื่องจากสารมาตราฐานโซเดียมเมทอกไซดสามารถเกิดการดูดกลืนความชื้นในอากาศไดเมื่อสารเคมี

ไดรับความชื้นในอากาศ ดังนั้นสงผลใหโซเดียมเมทอกไซดเกิดสารเคมีที่เกิดจากความชื้นเขาไปทำ

ปฎิกิริยาเปลี่ยนไปเปนโซเดียมไฮดรอกไซดที่ผสมอยูในผลึกโซเดียมเมทอกไซด ซึ่งเปนผลทำใหโซเดียม

เมทอกไซดไมบริสุทธิ์ได [20] ดังนั้นควรเก็บในโถดูดความชื้น (Desiccators) เพื่องายตอการใชงานและ

สารของโซเดยีมเมทอกไซดไมจับกันเปนกอนแข็ง 

5.2.1.2 การศึกษาความสามารถการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลาย 

ตางๆ ควรใชเครื่องปฏิกรณแกวที่มีขนาดเล็กและหลายตัว เนื่องจากตองวิเคราะหหลายอัตราสวนเชิง

ปริมตร เพราะถาใชเครื ่องปฏิกรณแกวที ่มีขนาดใหญทำใหเปลืองสารเคมีในการทำการทดลอง            

ถาจำเปนตองใชขวดแกว (Duran) จะตองควบคุมอุณหภูมิภายนอกใหมากกวาอุณหภูมิภายใน

สารละลายผสมดวยเครื่องอางน้ำควบคุมอุณหภูมิแบบน้ำวน (Circulating Water Bath) โดยใชหัววัด

อุณหภูมิ (Thermocouple) ตองจุมอยูในขวดของสารละลายผสม 

5.2.1.3 การศึกษาการตกผลึกโซเดียมเมทอกไซด ในขั้นตอนของกระบวนการตกผลึก

จะมีขั้นตอนของการกรองผลึก เนื่องจากการตกผลึกเกิดปญหาการกรองผลึกเพราะเกิดการสูญเสีย

ปริมาณของสารที่ตองการตกผลึกไปกับขั้นตอนดังนี้ ผลึกติดกับภาชนะทีใชตกผลึก และการกรองเกิด

การอุดตันระหวางกระดาษกรองทำใหเกิดปญหากระดาษกรองขาดทำใหผลึกของแข็งที่ไดลงไปผสมกับ

สารละลายที่เหลือจากการกรอง ดังนั้นในขั้นตอนการแยกผลึกตองเลือกใชกระดาษกรองที่เหมาะสม

เพ่ือใหสามารถแยกผลึกกับของเหลวไดโดยไมเกิดปญหา 

5.2.1.4 ขั้นตอนการเตรียมสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล และ

ขั้นตอนการเตรียมสารละลายของปฏิกิริยาระหวางโซเดียมไฮดรอกไซดกับเมทานอล ที่สภาวะการตก

ผลึก 60 องศาเซลเซียส เมื ่อกรองสารละลายที ่ใชควรร ักษาอุณหภูมิของสารละลายผสมใหคงท่ี          

เพ่ือปองกันปญหาในการทดลองการตกผลึก 
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5.2.2 การศกึษาเพิ่มเติมเพ่ือพัฒนาตอไป 

5.2.2.1 การตกผลึกแบบตอเนื่องโดยใชปมในการเติมแอนตี้โซลเวนทกับสารผสมที่

ตองการตกผลึกดวยการควบคุมอัตราการเติม 

5.2.2.2 การศึกษาในครั้งนี้เปนระดับหองปฏิบัติการซึ่งสามารถนำขอมูลไปใชในการ

ขยายขนาดในระดับอุตสาหกรรมขนาดใหญได โดยตองตรวจสอบขอสมมุติฐานที่ตั้งไว เนื่องจากขอมูลใน

ระดับหองปฏิบัติการ ในกระบวนการอาจพบปญหาการถายเทความรอนของสารเพียงเล็กนอย แตเมื่อ

ขยายขนาดเปนระดับอุตสาหกรรมขนาดใหญอาจเกิดปญหาการถายเทความรอนที่มากกวา อาจทำให

ตองประเมินความเสี่ยงที่มากกวาแลปขนาดเล็ก ดังนั้นการขยายขนาดจากระดับหองปฏิบัติการใหเปน

อุตสาหกรรมท่ีมีประสิทธิภาพตองทำความเขาใจเรื่องแบบจำลอง (modeling) และปรากฏการณสิ่งที่จะ

เกิดขึ้น เพ่ือลดปญหาดังกลาว 
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ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลาย 

ของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 
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ตารางท่ี ก.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ณ จุดอิ่มตัวท่ีอุณหภูมิ 10 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 20.5693 21.3244 21.2373 21.2313 0.6650 

2 20.3318 21.0438 21.0091 21.0020 0.6737 

3 20.3852 21.1255 21.0642 21.0482 0.6710 

4 19.9544 20.6190 20.6052 20.6097 0.6531 

5 19.9208 20.6331 20.6073 20.6099 0.6878 

6 20.4569 21.2185 21.1129 21.1168 0.6580 

น.น.เฉลี่ยรวม 0.6681 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.1336 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

134 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 0.69 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 16 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 13 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 20 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.2 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

      ณ จุดอ่ิมตวัที่อุณหภูมิ 20 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 20.5692 21.2361 21.2309 - 0.6643 

2 19.9204 20.5950 20.5959 - 0.6750 

3 19.9576 20.6051 20.6059 - 0.6479 

4 20.3879 21.0689 21.0683 - 0.6807 

5 20.3402 20.9968 20.9962 - 0.6563 

6 20.4570 21.1491 21.1485 - 0.6918 

น.น.เฉลี่ยรวม 0.6693 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.1339 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

134 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 0.69 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 16 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 13 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 20 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.3 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

      ณ จุดอ่ิมตวัที่อุณหภูมิ 30 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 19.9526 20.7169 20.7145 - 0.7631 

2 20.3860 21.1239 21.1203 - 0.7361 

3 20.4545 21.2149 21.2187 - 0.7623 

4 19.9175 20.6577 20.6555 - 0.7391 

5 20.5681 21.3045 21.3098 - 0.7390 

6 20.3348 21.0670 21.0629 - 0.7301 

น.น.เฉลี่ยรวม 0.7450 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.1490 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

149 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 0.77 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 18 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 15 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 22 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.4 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

      ณ จุดอ่ิมตวัที่อุณหภูมิ 40 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 19.9856 20.8369 20.8499 20.8466 0.8626 

2 22.2623 23.0726 23.0834 23.0807 0.8198 

3 25.3212 26.1292 26.1388 26.1316 0.8140 

4 21.0668 21.9766 21.9789 21.9732 0.9093 

5 25.2982 26.1407 26.1441 26.1453 0.8465 

6 25.2077 26.0989 26.1020 26.1015 0.8941 

น.น.เฉลี่ยรวม 0.8577 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.1715 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

172 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 0.88 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 21 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 17 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 26 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.5 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

      ณ จุดอ่ิมตวัที่อุณหภูมิ 50 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 20.3854 21.3230 21.2871 21.2883 0.9023 

2 19.9196 20.8525 20.8194 20.8145 0.8973 

3 20.3352 21.2849 21.2471 21.2478 0.9123 

4 20.4546 21.4586 21.4178 21.4172 0.9629 

5 19.9575 20.9033 20.8679 20.8680 0.9105 

6 20.5720 21.5486 21.5157 21.5115 0.9416 

น.น.เฉลี่ยรวม 0.9211 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.1842 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

184 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 0.95 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 22 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 18 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 29 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.6 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

      ณ จุดอ่ิมตวัที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 19.9546 21.2576 21.2591 - 1.3038 

2 19.9191 21.2799 21.2789 - 1.3603 

3 20.3870 21.6974 21.6968 - 1.3101 

4 20.4552 21.7603 21.7601 - 1.3050 

5 20.5706 21.8413 21.8422 - 1.2712 

6 20.3370 21.6579 21.6585 - 1.3212 

น.น.เฉลี่ยรวม 1.3119 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.2624 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

262 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 1.35 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  4 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 31 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 26 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 45 g solute/100g 

solvent 
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ตารางท่ี ก.7 สารละลายมาตราฐานของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลที่ 30 %w/w 

หลอดที่ น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น.น. 

เฉลี่ย 

[g] 

ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

ชั่งครั้งท่ี 

3 

1 25.2970 26.7262 26.7239 - 1.4281 

2 19.9294 21.2720 21.2714 - 1.3423 

3 22.2606 23.7222 23.7217 - 1.4614 

4 21.0174 22.4497 22.4571 - 1.4360 

5 25.2082 26.6692 26.6672 - 1.4600 

6 22.0842 23.7484 23.7465 - 1.6633 

น.น.เฉลี่ยรวม 1.4652 

 

Density of NaOCH3  0.97 g/ml 

Density of Methanol 0.792 g/ml 

สารละลายอิ่มตัว NaOCH3+ 

Methanol 

5 mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

0.2930 หนวย g/mL 

Concentration of NaOCH3 

(Saturated) 

293 หนวย g/L [W/V] 

ระเหยแหงแลวเหลือ NaOCH3 1.51 ml 

ปริมาตร 5 mL มี Methanol  3 ml 

น้ำหนักของ Methanol 3 g 

NaOCH3+ Methanol 4 g 

%w/w ของ NaOCH3 in Methanol 35 %w/w 

%w/V ของ NaOCH3 in Methanol 29 %w/V 

NaOCH3 @ Saturated 53 g solute/100g 

solvent 
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เพราะฉะนั้นกระบวนการตกผลึกจึงเลือกทำการทดลองที่ 60 องศาเซลเซียส เนื่องจากผลของ 

โซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ณ จุดอิ่มตัวที ่อ ุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส เทียบกับสารละลาย

มาตราฐานของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ที่ 30 %w/w ได %yield = 90% ในระบบสารละลาย

อ่ิมตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล 
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ภาคผนวก ข. 

ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลาย 

ของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายอินทรีย 

(Dissolutions) 
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ตารางที่ ข.1 ความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำละลายอินทรียทั้งหมด 13 ชนิด ณ จุดอิ่มตัวที่อุณหภูมหิอง 

ลำดับ Solvents 

[กอนชั่ง],[g] [หลังชั่ง],[g] น้ำหนักสุทธิ NaOCH3   

ที่ละลายได 

[g] 

ปริมาณ NaOCH3 

ที่ละลายได [g/mL] 

ลักษณะ จุดเดือดของ 

Solvents 

°C 

น้ำหนักหลอด

ทดลอง 
ครั้งที่ 1 ครั้งที่ 2 ครั้งที่ 3 ครั้งที่ 4 ส ี กลิ่น 

1 Benzyl alcohol 21.6330 22.3637 22.3573 22.3520 - 0.7217 1.2 * * 39.6 

2 1-Butanol 21.3722 21.6445 21.5276 21.4334 21.4055 0.0472 0.1 * * 56 

3 Dichloromethane 27.0728 26.5687 26.5596 - - 0.0000 0.0 * ฉุน 68 

4 n-Hexane 21.2793 21.2958 21.2947 21.2788 21.2758 0.0000 0.0 * * 68 

5 Dimethyl 

carbonate 

27.2395 27.2292 27.2257 - - 0.0000 0.0 * * 77.1 

6 Acetonitrile 21.3706 21.3867 21.3859 21.3872 - 0.0160 0.0 * * 78.37 

7 Acetone 26.7200 26.7790 26.7758 - - 0.0574 0.1 สม * 80.75 

8 2-Butanol 26.9108 26.9125 26.9047 - - 0.0000 0.0 เหลือง * 82 

9 Dimethyl 

sulfoxide 

21.3292 22.1122 22.1012 22.0922 22.0798 0.7675 1.3 * * 90 

10 Cyclohexane 21.7379 21.7770 21.7772 - - 0.0392 0.1 * * 100 

11 Ethyl alcohol 21.3517 21.3827 21.3824 - - 0.0309 0.1 * * 117.7 

12 Ethyl acetate 26.5687 27.0646 27.0628 - - 0.4950 0.8 * * 181.8 

13 Phenol 21.5113 22.0705 22.0552 22.0416 22.0238 0.5371 0.9 * * 189 

*Base on boiling point of solvents *Boiling point of methanol 64.7 °C
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ตารางท่ี ข.2 ลักษณะทางกายภาพอื่นๆ ของความสามารถในการละลายของโซเดียมเมทอกไซดในตัวทำ

ละลายอินทรีย 

ลำดับ Solvents 
Character 

Phase Other 

1 Benzyl alcohol สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

2 1-Butanol สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิเย็นเล็กนอย 

3 Dichloromethane สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

4 n-Hexane แยกชั้นเล็กนอย อุณหภูมิเย็นเล็กนอย 

5 Dimethyl 

carbonate 

สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิเย็นเล็กนอย 

6 Acetonitrile สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน มีไอเย็นเกาะหลอดทดลอง 

7 Acetone สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิเย็นเล็กนอย 

8 2-Butanol สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

9 Dimethyl 

sulfoxide 

สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

10 Cyclohexane Emulsion อุณหภูมิเย็นเล็กนอย 

11 Ethyl alcohol สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

12 Ethyl acetate สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 

13 Phenol สารละลายเปนเนื้อเดีวกัน อุณหภูมิปกติ 
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ผลการวิเคราะหคาความสามารถการละลาย 

ของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอลตอตัวทำละลายอินทรีย 

(Anti-solvent Ratio) 
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ตารางที่ ค.1 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (n-Hexane : Methanol) อุณหภูม ิ33 องศาเซลเซียส 
ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

n-Hexane  

เขา  

(mL)  

n-

Hexane  

เขา  

(g)  

NaOC

H3+Me

OH เขา  

(mL)  

NaOCH3+

MeOH  

เขา  

(g)  

น.น.ถวย

กระเบ้ือง

เปลา (g) 

น.น.ถวยกระเบ้ือง 

เปลา+น.น ส.ล.ล.

NaOCH3+MeOH

+ n-Hexane  

(g) 

นำ Sample ที่กรอง 

membraneส.ล.ล.

NaOCH3+MeOH+  

n-Hexane 10 mL 

(g) 

n-

Hexane  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

MeOH  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

น.น.อบ 

ครั้งท่ี 1 

(g) 

น.น.อบ 

ครั้งที ่2 

(g) 

นน.เฉล่ีย  

NaOCH3  

(g) 

NaOCH3  

g/g 

1 0 0.0000 100 102.1660 20.7518 31.1330 10.3812 0.0000 8.6566 22.4797 22.4731 1.7246 0.1661 24.7088 24.6306 

2 10 6.7560 90 86.5530 20.3683 29.6992 9.3309 0.6756 6.6364 22.3992 22.3752 2.0189 0.2164 32.1913 32.5162 

3 20 13.5120 80 76.5980 25.2550 34.2660 9.0110 1.3512 5.8121 27.1033 27.1021 1.8477 0.2050 28.8191 27.8307 

4 30 20.2690 70 67.5540 25.1884 33.9707 8.7823 2.0269 5.1330 26.8172 26.8045 1.6225 0.1847 24.6002 22.8278 

5 40 27.0250 60 56.7850 19.9191 28.3001 8.3810 2.7025 4.3134 21.2875 21.2809 1.3651 0.1629 20.0591 18.6827 

6 50 33.7810 50 48.9770 21.0078 29.2836 8.2758 3.3781 3.7264 22.1680 22.1902 1.1713 0.1415 16.8202 16.1376 

7 60 40.5370 40 39.9120 22.0830 30.1279 8.0449 4.0537 3.0382 23.0254 23.0466 0.9530 0.1185 13.3438 14.2008 

8 70 47.2940 30 30.6050 22.2613 30.0512 7.7899 4.7294 2.3281 22.9832 23.0042 0.7324 0.0940 10.0027 9.7560 

9 80 54.0500 20 21.7780 22.3178 29.9006 7.5828 5.4050 1.6620 22.8192 22.8481 0.5159 0.0680 6.8791 7.8298 

10 90 60.8060 10 12.2720 14.8814 22.1892 7.3078 6.8342 0.1701 15.1894 15.1805 0.3036 0.0415 3.9565 3.5544 

11 100 76.6120 0 0.0000 22.9083 28.9929 6.0846 6.0846 0.0000 22.9087 22.9080 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 
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ตารางที่ ค.2 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (DMC : Methanol) อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส 
ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

DMC เขา

(mL)  

DMC  

เขา  

(g)  

NaOCH3 

+MeOH 

เขา 

(mL)  

NaOCH3+ 

MeOH  

เขา 

(g) 

น.น.ถวย

กระเบ้ือง 

กอน 

 (g) 

น.น.ถวยกระเบ้ือง 

กอน+น.น ส.ล.ล.

NaOCH3+ 

MeOH+ DMC (g) 

นำ Sample  

ท่ีกรอง membrane

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ DMC 10 mL 

(g) 

DMC  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

MeOH  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

น.น.อบ

ครั้งท่ี 1 

(g) 

น.น.อบ

ครั้งท่ี 2 

(g) 

นน.เฉลี่ย 

NaOCH3  

(g) 

NaOCH3 

g/g 

1 0 0.0000 100 103.4060 20.8498 31.1904 10.3406 0.0000 8.6536 22.5378 22.5358 1.6870 0.1631 25.7850 25.840 

2 10 10.1294 90 93.0654 25.1914 34.7099 9.5185 0.9343 6.9550 26.8211 26.8200 1.6292 0.1712 24.7223 24.531 

3 20 20.2588 80 82.7248 21.0094 30.9358 9.9264 1.9527 6.4792 22.5042 22.5035 1.4945 0.1506 22.3059 22.473 

4 30 30.3882 70 72.3842 25.2581 34.9442 9.6861 2.8640 5.4755 26.6059 26.6035 1.3466 0.1390 19.7434 18.178 

5 40 40.5176 60 62.0436 19.9231 29.9643 10.0412 3.9669 4.9016 21.0997 21.0919 1.1727 0.1168 16.8431 15.812 

6 50 50.6470 50 51.7030 14.9168 24.9229 10.0061 4.9514 4.0973 15.8741 15.8742 0.9574 0.0957 13.4114 12.932 

7 60 60.7764 40 41.3624 15.6508 25.8058 10.1550 6.0426 3.3591 16.4080 16.4002 0.7533 0.0742 10.3122 9.702 

8 70 70.9058 30 31.0218 15.3741 25.8836 10.5095 7.3109 2.6278 15.9466 15.9432 0.5708 0.0543 7.6577 7.410 

9 80 80.0352 20 20.6812 15.3110 25.9670 10.6560 8.4679 1.8077 15.6911 15.6917 0.3804 0.0357 4.9991 4.879 

10 90 90.1646 10 10.3406 20.6427 31.3074 10.6647 9.5674 0.8986 20.8413 20.8414 0.1986 0.0186 2.5606 2.409 

11 100 100.2940 0 0.0000 20.7514 31.0456 10.2942 10.2942 0.0000 20.7514 20.7514 0.0000 0.0000 0.0000 0.000 
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ตารางที่ ค.3 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (2-Butanol : Methanol) อุณหภูมิ 33 องศาเซลเซียส 

ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

2-Butanol 

เขา 

(mL)  

2-

Butanol 

เขา 

(g)  

NaOCH3+ 

MeOH 

เขา 

(mL)  

NaOCH3+ 

MeOH 

เขา 

(g)  

น.น.ถวย

กระเบ้ือง 

กอน (g) 

น.น.ถวยกระเบื้อง 

กอน+น.น 

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ 2-

Butanol (g) 

นำ Sample  

ที่กรอง membrane 

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ 

 2-Butanol 10 mL 

(g) 

2-

Butanol 

ท่ีมีอยูใน

ระบบ (g) 

MeOH ท่ี

มีอยูใน

ระบบ (g) 

น.น.อบ 

ครั้งที ่1 

น.น.อบ

ครั้งที ่2 

นน.เฉลี่ย 

NaOCH3 

(g) 

NaOCH3 

g/g 

1 0 0.0000 100 103.4740 22.0897 32.3040 10.2143 0.0000 8.5520 23.7510 23.7530 1.6623 0.1627 25.3294 25.7258 

2 10 11.1090 90 93.0598 20.6292 30.7099 10.0807 1.0750 7.6307 22.0067 22.0017 1.3750 0.1364 20.2286 20.2483 

3 20 22.2180 80 82.7157 19.9849 30.1358 10.1509 2.1493 6.7519 21.2363 21.2329 1.2497 0.1231 18.1126 18.0959 

4 30 33.3270 70 72.3911 20.9174 30.9442 10.0268 3.1609 5.7689 22.0173 22.0116 1.0971 0.1094 15.6180 15.4497 

5 40 44.4360 60 62.0389 19.9204 29.9643 10.0439 4.1917 4.8981 20.8756 20.8735 0.9541 0.0950 13.3617 13.0518 

6 50 55.5450 50 51.6950 21.7628 31.9229 10.1601 5.2624 4.1883 22.4742 22.4702 0.7094 0.0698 9.6638 9.8449 

7 60 66.6540 40 41.3617 20.4053 30.8058 10.4005 6.4179 3.2638 21.1276 21.1205 0.7188 0.0691 9.8014 9.8088 

8 70 77.7630 30 31.0226 20.8448 30.8836 10.0388 7.1760 2.3347 21.3744 21.3713 0.5281 0.0526 7.0511 6.9806 

9 80 88.8720 20 20.6901 20.5234 30.9670 10.4436 8.4714 1.6374 20.8575 20.8590 0.3349 0.0321 4.3791 4.3845 

10 90 99.9810 10 10.3365 20.4485 31.3074 10.8589 9.8414 0.8344 20.6304 20.6328 0.1831 0.0169 2.3563 2.0867 

11 100 111.0900 0 0.0000 20.0153 30.0456 10.0303 10.0303 0.0000 20.0199 20.0108 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 
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ตารางที่ ค.4 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (n-Hexane : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 
ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

n-Hexane  

เขา  

(mL)  

n-

Hexane  

เขา  

(g)  

NaOCH3

+MeOH 

เขา  

(mL)  

NaOCH3

+MeOH  

เขา  

(g)  

น.น.ถวย

กระเบ้ือง

เปลา (g) 

น.น.ถวยกระเบ้ือง 

เปลา+น.น ส.ล.ล.

NaOCH3+MeOH

+ n-Hexane  

(g) 

นำ Sample ที่กรอง 

membraneส.ล.ล.

NaOCH3+MeOH+  

n-Hexane  

(g) 

n-

Hexane  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

MeOH  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

น.น.อบ 

ครั้งท่ี 1 

(g) 

น.น.อบ 

ครั้งที ่2 

(g) 

นน.เฉล่ีย  

NaOCH3  

(g) 

NaOCH3  

g/g 

1 0 0.0000 100 92.2300 20.3857 29.6087 9.2230 0.0000 6.5899 23.0171 23.0205 2.6331 0.2855 45.6336 45.5956 

2 10 11.9030 90 85.0680 20.0226 29.7197 9.6971 1.1903 6.1280 22.4004 22.4024 2.3788 0.2453 39.7944 39.3986 

3 20 23.8250 80 70.8170 19.7221 29.1863 9.4642 2.3825 4.9914 21.8112 21.8136 2.0903 0.2209 33.6425 36.9056 

4 30 25.3540 70 61.8620 20.5723 29.2939 8.7216 2.5354 4.2714 22.4871 22.4872 1.9149 0.2196 30.1241 35.5782 

5 40 33.8050 60 50.8690 19.9301 28.3975 8.4674 3.3805 3.0518 21.9650 21.9655 2.0352 0.2404 32.5192 34.5778 

6 50 36.5040 50 44.3220 20.4092 28.4918 8.0826 3.6504 2.5169 22.3226 22.3264 1.9153 0.2370 30.1329 32.0323 

7 60 43.8050 40 42.5830 20.8205 29.4593 8.6388 4.3805 2.5019 22.5776 22.5763 1.7565 0.2033 27.0812 27.3216 

8 70 47.0790 30 34.5770 21.5892 29.7548 8.1656 4.7079 2.0723 22.9758 22.9735 1.3855 0.1697 20.4079 24.2650 

9 80 53.8090 20 27.7200 19.9320 28.0849 8.1529 5.3809 1.9653 20.7401 20.7373 0.8067 0.0989 11.1095 11.1170 

10 90 57.4250 10 11.0310 25.2983 32.1439 6.8456 5.7425 0.7337 25.6694 25.6659 0.3694 0.0540 4.8481 4.8283 

11 100 63.8060 0 0.0000 25.2568 31.6374 6.3806 6.3806 0.0000 25.2573 25.2548 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 
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ตารางที่ ค.5 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (DMC : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 
ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

DMC เขา

(mL)  

DMC  

เขา  

(g)  

NaOCH3 

+MeOH 

เขา 

(mL)  

NaOCH3+ 

MeOH  

เขา 

(g) 

น.น.ถวย

กระเบ้ือง 

กอน 

 (g) 

น.น.ถวยกระเบ้ือง 

กอน+น.น ส.ล.ล.

NaOCH3+ 

MeOH+ DMC (g) 

นำ Sample  

ท่ีกรอง membrane

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ DMC 10 mL 

(g) 

DMC  

ที่มีอยูใน

ระบบ  

(g) 

MeOH  

ท่ีมีอยูใน

ระบบ  

(g) 

น.น.อบครั้ง

ท่ี 1 

(g) 

น.น.อบครั้ง

ที ่2 

(g) 

นน.เฉล่ีย 

NaOCH3  

(g) 

NaOCH3 

g/g 

1 0 0.0000 100 97.8820 20.5091 30.2973 9.7882 0.0000 7.1429 23.1566 23.1522 2.6453 0.2703 45.9243 45.8480 

2 10 10.9102 90 88.5900 22.3169 32.7851 10.4682 1.1478 6.6495 24.9880 24.9875 2.6709 0.2551 46.5364 46.6411 

3 20 19.9783 80 78.3910 21.2509 31.1803 9.9294 2.0166 5.5646 23.6007 23.5974 2.3482 0.2365 39.1179 39.1047 

4 30 30.8332 70 61.4460 21.2795 30.6680 9.3885 3.1370 4.4108 23.1214 23.1191 1.8408 0.1961 28.6854 28.6757 

5 40 40.8688 60 56.3840 15.2374 24.9401 9.7027 4.0774 3.9763 16.8879 16.8849 1.6490 0.1700 25.0852 25.0925 

6 50 51.9115 50 44.2830 22.9094 32.6682 9.7588 5.2664 3.1890 24.2148 24.2109 1.3035 0.1336 19.0125 19.0210 

7 60 62.7979 40 39.8810 15.3720 25.4713 10.0993 6.1767 2.7491 16.5470 16.5440 1.1735 0.1162 16.8562 16.8398 

8 70 72.2788 30 25.9820 15.6106 26.1093 10.4987 7.7226 2.0154 16.3732 16.3693 0.7607 0.0725 10.4214 10.3664 

9 80 82.3740 20 17.3260 15.3096 25.8225 10.5129 8.6860 1.3283 15.8092 15.8073 0.4987 0.0474 6.6373 6.6219 

10 90 92.6178 10 9.6060 15.3412 26.1748 10.8336 9.8156 0.7458 15.6146 15.6122 0.2722 0.0251 3.5361 3.5227 

11 100 102.5896 0 0.0000 14.8786 25.1375 10.2589 10.2589 0.0000 14.8793 14.8776 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 
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ตารางที่ ค.6 ความสามารถการละลายจากระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล  

  ที่อัตราสวน (2-Butanol : Methanol) อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

ปริมาตรารวมที่ 100 mL ปริมาตราที่นำมาใช 10 mL 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งที่ 1 

g 

solute/100g 

solvent 

ครั้งท่ี 2 

ลำดับ

ขวด 

Duran 

2-Butanol 

เขา 

(mL)  

2-Butanol 

เขา 

(g)  

NaOCH3+ 

MeOH 

เขา 

(mL)  

NaOCH3+ 

MeOH เขา 

(g)  

น.น.ถวย

กระเบ้ือง 

กอน (g) 

น.น.ถวยกระเบ้ือง 

กอน+น.น 

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ 2-

Butanol (g) 

นำ Sample  

ท่ีกรอง membrane 

ส.ล.ล.NaOCH3+ 

MeOH+ 

 2-Butanol 10 mL 

(g) 

2-

Butanol 

ที่มีอยูใน

ระบบ (g) 

MeOH ที่

มีอยูใน

ระบบ (g) 

น.น.อบ 

ครั้งที ่1 

น.น.อบครั้ง

ท่ี 2 

นน.เฉลี่ย 

NaOCH3 

(g) 

NaOCH3 

g/g 

1 0 0.0000 100 97.2380 14.5162 24.2400 9.7238 0.0000 7.0901 17.1482 17.1517 2.6338 0.2709 45.6491 45.1376 

2 10 7.6610 90 85.7360 15.6385 24.9782 9.3397 0.7661 6.3700 17.8432 17.8410 2.2036 0.2359 36.0020 38.6590 

3 20 15.2430 80 73.3690 15.6978 24.5590 8.8612 1.5243 5.4398 17.5959 17.5939 1.8971 0.2141 29.7770 32.7771 

4 30 27.4300 70 61.1800 19.8484 28.7094 8.8610 2.7430 4.5950 21.3692 21.3736 1.5230 0.1719 22.8114 26.8113 

5 40 33.8820 60 58.5990 20.8103 30.0584 9.2481 3.3882 4.6507 22.0183 22.0208 1.2093 0.1308 17.4428 23.1786 

6 50 33.6400 50 45.9030 19.8722 27.8265 7.9543 3.3640 3.4366 21.0245 21.0274 1.1538 0.1450 16.5342 18.5349 

7 60 41.1250 40 31.5780 21.0090 28.2793 7.2703 4.1125 1.8540 22.3132 22.3124 1.3038 0.1793 19.0184 18.9184 

8 70 50.8010 30 24.1770 25.1942 32.6920 7.4978 5.0801 1.5544 26.0571 26.0580 0.8634 0.1151 11.9659 12.0659 

9 80 56.9900 20 17.3020 22.0848 29.5140 7.4292 5.6990 1.2858 22.5293 22.5292 0.4444 0.0598 5.8812 6.1854 

10 90 66.1400 10 5.3840 22.2599 29.4123 7.1524 6.6140 0.1754 22.6229 22.6228 0.3630 0.0507 4.7608 3.9986 

11 100 72.2580 0 0.0000 19.9226 27.1484 7.2258 7.2258 0.0000 19.9206 19.9191 0.0000 0.0000 0.0000 0.0000 
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ภาคผนวก ง. 

ผลการวิเคราะหการตกผลึกของโซเดียมเมทอกไซด 

 (Crystallization) 
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ตารางท่ี ง.1  ตกผลึกระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส  

Anti-solvents 

อัตราสวน 

Antisolvent : 

Solutions (mL:mL)  

น้ำหนักหลอดทดลอง [g] อบที่ 120 °C  

น้ำหนัก  

ผลึกท่ีได [g] 

น้ำหนัก

NaOCH3 

เฉลี่ย [g] 

NaOCH3  

ที่ตกผลึกได 

[g/mL] 

%Yield 

ประสิทธิภาพ

การตกผลึก 

NaOCH3  

ท่ีคงเหลือ  

[g/mL] 

กอนชั่ง ชั่งครั้งที่ 

1 

ชั่งครั้งท่ี 

2 

DMC 

30 :70 27.2754 27.7915 27.7908 0.5158 

0.5167 0.0738 28.13 0.1886 30:70 26.5307 27.0490 27.0453 0.5165 

30:70 28.3674 28.8869 28.8838 0.5180 

50:50 26.6626 27.0465 27.0407 0.3810 

0.3777 0.0755 28.79 0.1868 50:50 32.5455 32.9226 32.9201 0.3759 

50:50 26.4057 26.7827 26.7812 0.3762 

70:30 28.6350 28.8756 28.8703 0.2379 

0.2428 0.0809 30.84 0.1815 
70:30 28.9491 29.1944 29.1915 0.2439 

70:30 27.0587 27.3019 27.3085 0.2465 

70:30 27.0587 27.3019 27.3085 0.2465 

2-Butanol 

+ Acetic acid 

10 หยด 

30:70 32.5616 32.8783 32.8775 0.3163 

0.3495 0.0499 19.03 0.2125 30:70 28.3867 28.7652 28.7626 0.3772 

30:70 28.2356 28.5911 28.5903 0.3551 

50:50 32.7954 33.1861 33.1845 0.3899 
0.3990 0.0798 30.41 0.1826 

50:50 26.6837 27.0864 27.0835 0.4012 
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50:50 28.3984 28.8057 28.8029 0.4059 

70:30 27.5803 27.8352 27.8332 0.2539 

0.2615 0.0872 33.22 0.1752 70:30 27.1985 27.4713 27.4705 0.2724 

70:30 27.2170 27.4766 27.4738 0.2582 

n-Hexane 

30:70 32.4948 32.6145 32.6134 0.1192 

0.1171 0.0167 6.38 0.2457 30:70 32.6257 32.7431 32.7412 0.1164 

30:70 32.4606 32.5775 32.5752 0.1158 

50:50 32.1834 32.5660 32.5640 0.3816 

0.3752 0.0750 28.60 0.1873 50:50 32.3994 32.7652 32.7608 0.3636 

50:50 32.9413 33.3227 33.3206 0.3804 

70:30 32.5813 32.6319 32.6301 0.0497 

0.0488 0.0163 6.20 0.2461 70:30 32.6348 32.6837 32.6814 0.0478 

70:30 32.4585 32.5088 32.5062 0.0490 
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ตารางท่ี ง.2 ตกผลึกระบบปฎิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล ณ อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

Anti-

solvents 

อัตราสวน 

Antisolvent : 

Solutions (mL:mL) 

น้ำหนักหลอดทดลอง [g] อบที่ 120 °C  

น้ำหนัก  

ผลึกที่ได [g] 

น้ำหนัก

NaOCH3 

เฉลี่ย [g] 

NaOCH3  

ท่ีตกผลึกได 

[g/mL] 

%Yield 

ประสิทธิภาพ

การตกผลึก 

NaOCH3  

ที่คงเหลือ  

[g/mL] 

กอนชั่ง ชั่งครั้งท่ี 

1 

ชั่งครั้งท่ี  

2 

DMC 50:50 

15.7447 18.0374 18.0143 2.281 

2.006 0.401 98.89 0.00 
15.8518 17.8232 17.8178 1.969 

22.1324 23.8263 23.8204 1.691 

22.3083 24.3919 24.3886 2.082 

2-Butanol 

+ Acetic 

acid 

50:50 

 

20.8303 21.9505 21.9541 1.122 

1.415 0.283 69.75 0.12 
20.0068 21.2258 21.2305 1.221 

19.9147 21.8596 21.8654 1.948 

20.4503 21.816 21.8208 1.368 

n-Hexane 50:50 

20.4349 22.3178 22.3233 1.886 

1.976 0.395 97.43 0.01 
19.9063 22.5131 22.5162 2.608 

20.0012 21.6049 21.6141 1.608 

20.3818 22.1785 22.1893 1.802 
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ตารางท่ี ง.3 ความสามารถในการละลายของระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดในเมทานอล       

ที่อุณหภูมิ 60 องศาเซลเซียส 

หลอดท่ี น.น.หลอดทดลองเปลาอบ 

105 องศาเซลเซียส 

น.น.หลอดทดลองหลังอบตัวอยาง น้ำหนักเฉลี่ย 

[g] ชั่งครั้งที่ 1 ชั่งครั้งท่ี 2 ชั่งครั้งที่ 3 

1 15.4876 19.0439 19.0440 - 3.56 

2 21.1458 25.6572 25.6679 - 4.52 

3 15.1181 19.1563 19.1670 - 4.04 

4 15.2261 19.3326 19.3390 - 4.11 

น.น.เฉลี่ยรวม 4.06 

Saturated.60°C [g/mL]  = 0.41 

*ปรมิาตรสารละลายอิ่มตัวที่ใชท้ังหมด 10 mL  
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ภาคผนวก จ. 

ผลการวิเคราะหคาความเปนผลึกของโซเดียมเมทอกไซด 

 (Crystallinity) 
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ตารางท่ี จ.1  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 3:7 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix101 6030.01 1.53E-07 3282.94 2936.40 6027.30 6620.45 

Ix(max) 5189.43 3.35E-07 2218.37 3783.38 5182.87 5346.46 

Crystallinity 20.30% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 71162.56 

พ้ืนท่ี ท้ังหมด 83129.47 

 

ตารางท่ี จ.2  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix101 7940.03 8.11E-08 4509.16 2945.34 7938.14 7926.63 

Ix(max) 4982.85 2.85E-07 2403.52 4608.21 4976.31 4892.56 

Crystallinity 21.60% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 73581.19 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 86400.38 
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ตารางท่ี จ.3  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 7:3 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix111 3315.57 1.26E-06 1145.87 3662.94 3300.39 6310.28 

Ix(max) 3064.51 1.15E-06 1198.98 4519.31 3048.72 4496.03 

Crystallinity 14.74% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 59791.71 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 70598.02 

 

ตารางท่ี จ.4  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 3:7 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix(max I) 8948.88 3.84E-08 6552.90 5761.36 8946.90 5119.51 

Ix(max II) 8394.70 1.83E-07 2997.19 3623.22 8389.13 4298.37 

Crystallinity 31.90% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 60318.69 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 69736.57 
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ตารางท่ี จ.5  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix(max I) 8828.02 1.06E-06 1246.26 5767.58 8774.33 4364.00 

Ix(max II) 8177.14 5.53E-08 5457.72 3623.22 8175.50 18328.11 

Crystallinity 38.88% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 43406.04 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 66098.15 

 

ตารางท่ี จ.6  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 7:3 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix(max I) 7233.09 1.15E-07 3788.54 5767.58 7228.30 3357.42 

Ix(max II) 5971.63 1.30E-07 3559.41 3628.16 5968.81 3719.56 

Crystallinity 29.73% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 50244.71 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 57321.69 
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ตารางท่ี จ.7  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 3:7 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix101 7659.58 7.27E-08 4762.32 2958.75 7657.93 8467.67 

Ix(max) 7175.19 8.02E-08 4531.69 3813.80 7172.99 5499.14 

Crystallinity 26.33% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 67623.63 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 81590.44 

 

ตารางท่ี จ.8  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol เปนแอนที่โซลเวนท  

   ที่อัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix101 13597.92 1.4E-08 10809.89 2931.96 13597.36 10516.44 

Ix(max) 7741.42 6.4E-08 5092.84 5290.64 7738.82 6885.59 

Crystallinity 31.65% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 71697.03 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 89099.07 
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ตารางท่ี จ.9  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบสารละลายอิ่มตัวของโซเดียมเมทอกไซดใน 

   เมทานอล ณ อุณหภูมิท่ี 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol + acetic acid    

   เปนแอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 7:3 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix101 15454.71 1.27E-08 11404.02 2940.87 15454.14 9971.36 

Ix(max) 8055.89 4.14E-08 6307.42 5284.65 8054.13 7670.44 

Crystallinity 36.09% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 64265.77 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 81907.58 

 

ตารางท่ี จ.10  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดใน 

     เมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย n-Hexane เปนแอนที่โซลเวนท  

     ท่ีอัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix112 3237.01 2.71E-07 2464.46 5836.50 3231.89 2896.22 

Ix111 1867.48 8.52E-06 439.92 3697.86 1810.48 1454.18 

Crystallinity 19.89% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 31555.53 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 35905.92 
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ตารางท่ี จ.11  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดใน 

     เมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย DMC เปนแอนที่โซลเวนท  

     ท่ีอัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix111 8171.81 9.82E-08 4096.38 3623.22 8168.89 3199.26 

Ix112 7518.67 3.67E-08 6699.43 6032.94 7517.01 4873.06 

Crystallinity 33.52% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 50622.65 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 58694.97 

 

ตารางท่ี จ.12  ตกผลึกที่อัตราสวนแอนตี้โวลเวนทในระบบปฏิกิริยาของโซเดียมไฮดรอกไซดใน 

     เมทานอล ณ อุณหภูมิที่ 60 องศาเซลเซียส โดย 2-Butanol + acetic acid   

     เปนแอนที่โซลเวนท ที่อัตราสวน 5:5 

Graph 

maximum Io k FWHM X2 Ix Ia 

Ix(max) 15452.35 6.91E-08 4883.61 5284.65 15446.71 5561.58 

Ix101 12049.18 2.58E-06 799.09 2958.75 11957.86 5329.49 

Crystallinity 42.83% 

พ้ืนท่ี Ia ท่ีเหลือ 58560.03 

พ้ืนท่ี ทั้งหมด 69451.09864 
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Abstract 
 

 Sodium methoxide is a catalyst for biodiesel production. This study aims to investigate of the solubility of 
sodium methoxide in methanol and methanol+n-hexane, methanol+dimethyl carbonate mixed solvents. The property 
of sodium methoxide solubility is important information for crystallization process design. The solubility of sodium 
methoxide in methanol was studied measured within the temperature range at 10, 20, 30, 40, 50, 60 ˚C respectively. 
The measurement of concentration of saturated solution at each temperature was used gravimetric method. The 
solubility of sodium methoxide was measured in 0-100 % methanol with n-hexane varying from 100-0 % and 0-100 
% methanol with dimethyl carbonate from 100-0 % at 33 ˚C. The dissolution of the sodium methoxide was carried 
out in a 1,000 mL jacketed glass vessel. The mixture was stirred vigorously for 72 hours. The results show that the 
solubility of sodium methoxide in methanol increase as the temperature increase significantly.          n-hexane and 
dimethyl carbonate are antisolvent for sodium methoxide so the solubility of sodium methoxide in methanol+n-
hexane mixed solvents is decrease with the increase of   n-hexane ratio and the results are the same for 
methanol+dimethyl carbonate system. 

Keywords: Sodium methoxide, Solubility, Methanol, n-Hexane, Dimethyl carbonate  

Introduction 
 

Sodium methoxide is an important catalyst because it can use as a catalyst to produce biodiesel by the 
transesterification of triglyceride with alcohol from vegetable oils and animal fat [1-4]. Sodium methoxide is used as 
an intermediary in several industrial application such as transesterification [5]. Figure 1 shows the molecular structure 
of sodium methoxide. Lin et al. used sodium methoxide catalyst to produce palm-biodiesel assisted by a microwave 
system [2]. Shi et al. used waste chicken fat to produce biodiesel by an integrated catalytic process of composite 
membrane and sodium methoxide [4]. Nowadays, there are several methods to produce sodium methoxide. For 
example, electrodialysis in a non-aqueous medium [6], preparing sodium methoxide from sodium hydroxide reaction 
coupling with separation process [7], manufacture of sodium methoxide from sodium metal and from sodium 
hydroxide by using reactive distillation [8], and sodium methoxide catalyst prepared by crystallization [1]. 

 

Figure 1 Molecular structure of sodium methoxide 
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The pure sodium methoxide was produced by many separation techniques, but re-crystallization process is very 
interesting [6-9]. The quality of the final product of crystallization process depends on the selected process. For 
determination of the crystallization process and type of solvents, the solubility of a compound in different solvents is 
the key [9]. The solubility is defined by the quantity of solute dissolve at the saturated solutions point and the 
saturations at a given temperature can be prepared by dissolved a maximum quantity of solute in a given solvent [10]. 
Hu et al. reported that the solubility of dimethyl succinyl succinate in tetrahydrofuran, acetic ether, acetone, 
acetonitrile, 1-propanol, ethanol and methanol pure solvents increased with increasing temperature [9]. There are a 
lot of studies about solubility such as sodium sulfate solubility in (water + ethanol) mixed solvent in the presence of 
hydrochloric acid [11], solubility improvement of the anti-cancer drug pazopanib hydrochloride [12], solubility 
prediction of pharmaceutical compounds in organic and aqueous solvents [13], and solubility parameters of 
subcritical state and supercritical state of ethanol [14]. Unfortunately, the solubility of sodium methoxide in common 
solvents was rarely reported in the literature.  

In this work, the solubility of sodium methoxide in methanol and mixed organic solvent were investigated. The 
solubility of sodium methoxide in pure methanol was measured over the temperature range from 10 °C to 60 °C at 
atmospheric pressure. For mixed organic solvents, there are ( methanol+n-hexane)  and ( methanol+dimethyl 
carbonate)  which varying the ratio from 0 :100 to 100 : 0 at 33 °C. The dissolution of sodium methoxide in various 
solvents also investigated. Finally, the experimental results were correlated with power law and linear model.  

Materials and methods 
 

Chemicals 

Sodium methoxide ( NaOCH3)  with purity of 98 % was supplied by Alfa Aesar company. Methanol 
(CH3OH) was used analytical reagent purity of 99.8 % from Ajex Finechem Pty Ltd. Dimethyl carbonate (DMC) 
purity of 99 % was supplied by Alfa Aesar company and n-hexane (C6H14) purity of 96 % was supplied by DAEJUNG 
company. The organic solvents were analytical grade obtained from Ajex Finechem Pty Ltd. They are hexane, 
cyclohexane, benzyl alcohol, phenol, 1-butanol, 2-butanol, ethyl alcohol, ethyl acetate, acetonitrile, acetone, dimethyl 
sulfoxide, dimethyl carbonate, dichloromethane. 

Apparatus 

The solubility of sodium methoxide was measured by using jacket glass vessel reactor of 1,000 mL from 
IKA®-Werke GmbH & Co.KG. as shown in figure 2 and using syringe filter cellulose acetate from HYUNDAI Micro 
Co., LTD with a pore size of 0.45 μm and diameter of 25 mm for filtering the solution. The analytical tools for 
analysis of solid samples are commonly used hot air oven and weighing by four digits balance. 

 

 

Figure 2 The set-up of solubility measurements 
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Methods  
 

Solubility of sodium methoxide in pure methanol 

Determination of solubility by using jacket glass vessel reactor of sodium methoxide in pure methanol was 
performed by varying the temperature at 10, 20, 30, 40, 50 and 60 °C respectively. Sodium methoxide 100 g was 
added into the reactor then added pure methanol 1,000 mL into the reactor. The stirring speed was set at 200 rpm and 
the solution was maintained at the specific temperature for 72 h. After the solution was saturated the stirring was 
stopped. The 5 mL of saturated solution was sampling and filtered by syringe.  The filtered sample was dried in the 
oven for 1 h at 105 °C. The weight of dried sample was measured by four digits balance and then calculated the 
solubility of sodium methoxide. 

Dissolution experiment of sodium methoxide in solvents 

 Determination of dissolution of sodium methoxide in 13 solvents were studied by adding sodium methoxide 
0.054 g into 1 mL of each solvent. The solution was shake for 2 h at room temperature. The 0.6 mL of solution was 
sampling and filtered by syringe. The filtered samples were dried in the oven for 1 h at 105 °C. The weights of dried 
samples were measured by four digits balance and then the concentration of sodium methoxide was calculated. 

Solubility of sodium methoxide in mixed solvents 

From the dissolution experiments, n-hexane and dimethyl carbonate were selected as anti-solvent for study 
the solubility of sodium methoxide in the mixed solvents. The solubility was measured in 0-100 % methanol with n-
hexane varying from 100-0 % and 0-100 % methanol with dimethyl carbonate from 100-0 % at 33 ̊ C. At each solvent 
ratio, the saturated solution in methanol was prepared by adding 100 g of sodium methoxide into 1,000 mL of 
methanol and stirring for 72 h at 33 °C. Then the saturated solution was mixed with the anti-solvent following the 
specific methanol to anti-solvent ratio. The 10 mL of saturated solution was filtered by syringe.  The filtered sample 
was dried in the oven for 2 h at 105 °C. The weight of dried sample was measured by four digits balance and then 
the solubility of sodium methoxide was calculated.  

Results and discussion 

1. Solubility of NaOCH3 in CH3OH 

The solubility behavior mostly depends on the temperature. The solubility data of sodium methoxide in pure 
methanol at temperature 10, 20, 30, 40, 50, and 60 °C were determined using the gravimetric method. Figure 3 shows 
the solubility of sodium methoxide in pure methanol. Table 1 shows the experimental condition and the solubility of 
sodium methoxide in pure methanol as well. From figure 3 and table 1, we can see that the solubilities of sodium 
methoxide in pure methanol was temperature-dependent, increased with increasing the temperature [9]. The reason 
that the solubility increased with the temperature is when the temperature increased the space between the molecules 
in the solutions is also increase so the molecule of solute dissolved more in the solvent [13]. 

Table 1 The solubility of sodium methoxide and experimental conditions 

Set number 
Temperature,  

(°C) 

Solubility 
of NaOCH3, 

(g solute/100 g solvent) 
Set I 10 20 
Set II 20 20 
Set III 30 22 
Set IV 40 26 
Set V 50 29 
Set VI 60 45 

            Additional data: Mass of sodium methoxide in the solution is 100 g   
                      Time for the experiment is 72 h 

                     Stirring speed is 200 rpm 
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Figure 3 The solubility curves of sodium methoxide in methanol at difference temperature 

The solubility of sodium methoxide in pure methanol can calculate from equation 1. As you can see in the 
equation 1, when the temperature increases the solubility of sodium methoxide is also increase as a function of 
Polynomial law. R-squared value of equation 1 is 0.9743 

𝑆𝑜𝑙𝑢𝑏𝑖𝑙𝑖𝑡𝑦 = 0.0005𝑇ଷ − 0.0331𝑇ଶ + 0.871𝑇 + 13.182                                                                    (1) 

2. Dissolution of sodium methoxide in solvents 

The important of dissolution in anti-solvent crystallization is how to select the type of suitable anti-solvent. From 
experiment of dissolution of sodium methoxide in solvents, table 2 reports the measured dissolution of sodium 
methoxide in various solvent at room temperature. There are 13 solvents in the experiment. They are n-hexane, 
cyclohexane, benzyl alcohol, phenol, 1-butanol, 2-butanol, ethyl alcohol, ethyl acetate, acetonitrile, acetone, dimethyl 
sulfoxide, dimethyl carbonate and dichloromethane respectively. Figure 4 shows the relationship between 
concentration and weight of sodium methoxide with type of solvent at room temperature. From figure 4 and table 2, 
they were found that n-hexane, 2-butanol, dimethyl carbonate, and dichloromethane cannot dissolved sodium 
methoxide. Figure 5 shows the color of the solution that changed after mixing of sodium methoxide and solvent. 
There are 2 solvents which changed the solution color. They are acetone and 2-butanol. This happened because of 
the chemical reaction between sodium methoxide and solvent. The ionic solute was dissolved by polar solvent [15]. 
Sodium methoxide is an ionic solvent, so it can dissolve in the polar solvent. Therefore, n-hexane and dimethyl 
carbonate are the suitable solvent for anti-solvent crystallization of sodium methoxide because the sodium methoxide 
is insoluble these solvents. 

Table 2 The experimental result of NaOCH3 dissolution in solvents 

Solvents 
Physical property  Weight 

of NaOCH3, (g) 
Concentration 

of NaOCH3, (g/mL)  Color Smell 
n-hexane - - 0.0000 0.0 

Cyclohexane - - 0.0392 0.1 
Benzyl alcohol - - 0.7217 1.2 

Phenol - - 0.5371 0.9 
1-Butanol - - 0.0472 0.1 
2-Butanol Yellow - 0.0000 0.0 

Ethyl alcohol - - 0.0309 0.1 
Ethyl acetate - - 0.4950 0.8 
Acetonitrile - - 0.0160 0.0 

Acetone Orange - 0.0574 0.1 
Dimethyl sulfoxide - - 0.7675 1.3 
Dimethyl carbonate - - 0.0000 0.0 
Dichloromethane - Strong 0.0000 0.0 
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Figure 4 The relationship between concentration and weight of sodium methoxide with type of solvent at 
room temperature 

 

(a.)                              (b.) 

Figure 5 The solution color of the dissolution experiment after mixing of sodium methoxide and solvent   

a. Sodium methoxide in pure acetone solution, b. Sodium methoxide in pure 2-butanol solution 

3.  Solubility of NaOCH3 in mixed solvents 

From the previous section, sodium methoxide was insoluble in hexane and dimethyl carbonate, but it was 
soluble in methanol. So that methanol is the good solvent for sodium methoxide and anti-solvent crystallization of 
sodium methoxide needs the information of the solubility of sodium methoxide in mixed solvent. The solubility data 
of sodium methoxide in methanol + n-hexane mixtures with the solvent ratio ranging from 0:100 to 100:0 are 
presented in figure 6. For comparison with each of the experimental points, experimental solubility data of sodium 
methoxide in methanol + n-hexane mixtures are presented in figure 6. The solubility of sodium methoxide decreased 
with solvent ratio because when the amount of n-hexane in the mixture increase the solubility of sodium methoxide 
decrease. It can be found that the solubility of sodium methoxide in methanol + n-hexane mixtures is a function of 
solvent composition. More specifically, the solubility of sodium methoxide in methanol + n-hexane mixtures decrease 
with the rise of solvent ratio, decreases with increasing n-hexane content of the mixed solvent, by these properties, 
n-hexane could be used as effective anti-solvent in the crystallization process [16]. 
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Figure 6 Solubility of NaOCH3 in mixed solvent (methanol + n-hexane) at 33 °C  

 The solubility of sodium methoxide in mixed solvent (methanol+n-hexane)  can calculate from equation 2. 
As you can see in the figure 6, when the volume fraction of hexane increases the solubility of sodium methoxide 
decreases in mixed solvent as a linear function in equation 2. R-squared value of equation 2 is 0.9923 

𝑆𝑜𝑙𝑢𝑏𝑖𝑙𝑖𝑡𝑦 = −0.0393𝑉 + 0.0382   (2) 

 Figure 7 reports the measured solubility of sodium methoxide in ( methanol + dimethyl carbonate)  mixed 
solvent, at different volume fraction ranging from 0:100 to 100:0. Figure 7 shows experimental solubility data of 
sodium methoxide in methanol + dimethyl carbonate mixtures for comparison with each of the experimental points. 
Similar result of solubility in mixed solvent of methanol and dimethyl carbonate were obtained as found in mixed 
solvent of methanol and hexane. It can be found that the solubility of sodium methoxide in methanol + dimethyl 
carbonate mixtures is a function of solvent composition. By the property of dimethyl carbonate, it can be used as 
anti-solvent in the anti-solvent crystallization of sodium methoxide by using methanol as the solvent [11]. 

The solubility of sodium methoxide in mixed solvent (methanol+dimethyl carbonate) can calculate from 
equation 3. As you can see in the figure 7, when the volume fraction of dimethyl carbonate increases the solubility 
of sodium methoxide decreases in mixed solvent as a linear function as follow: 

Solubility=-0.0371V+0.0367         (3) 

R-squared value of equation 3 is 0.9982 
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Figure 7 Solubility of NaOCH3 in mixed solvent (methanol + dimethyl carbonate) at 33 °C  

Conclusion 
 

 Using the gravimetric method, the solubility of sodium methoxide in pure methanol as a function of the 
temperature from 10 to 60 °C, the dissolution of sodium methoxide in 13 solvents at room temperature, the solubility 
of sodium methoxide in mixed solvent (methanol+n-hexane and methanol+dimethyl carbonate) as a function of 
volume fraction were determine in this work. It was found that the solubility of sodium methoxide in pure methanol 
proportional with the temperature. Hexane, 2-butanol, dimethyl carbonate, and dichloromethane are the solvent that 
cannot dissolved the sodium methoxide and the suitable solvents for study the solubility of mixed solvent are hexane 
and dimethyl carbonate. For the solubility of sodium methoxide in mixed solvent, the solubility of sodium methoxide 
decreases with increased volume fraction of anti-solvent. From this representation, important information needed to 
anti-solvent crystallization process can be obtained. Moreover, a great impact of hexane and dimethyl carbonate on 
the solubility of sodium methoxide in the mixed solvent was investigated. 
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