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บทสรุปสําหรับผูบริหาร 
  

  

งานวิจัยนี้ไดทําการศึกษาและเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบใหมท่ีไมเปนเนื้อเดียว (heterogeneous 
catalyst) ท่ีไดจากวัสดุธรรมชาติ (เซลลูโลส) ซ่ึงเสนใยเซลลูโลสมักเปนของเหลือท้ิงจากการทําเกษตรกรรมท่ีมี
ปริมาณมากสามารถหาไดงายในทองถ่ิน (พิษณุโลก) เชน ใยกลวย ปอ ปาน และ สับปะรด เปนตน โดย
เซลลูโลสดังกลาวตองผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพ่ือใหไดกลูโคสกอน แลวจึงเปลี่ยนหมูปลายท่ีเปน –OH 
ใหเปน -SO3H เพ่ือใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนกรด ขอดีประการหนึ่งของการใชตัวเรงปฏิกิริยาชนิดท่ีไมเปนเนื้อ
เดียวกับสาร คือสามารถนํากลับมาใชงานใหมได หรือสามารถใชซํ้าไดอีกนั่นเอง และสามารถแยกกลีเซอรอ
ลออกจากเอสเทอรไดงาย  เปนมิตรกับสิ่งแวดลอม แตอยางไรก็ตามรายงานในการศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาแบบ
ไมเปนเนื้อเดียวกันยังมีนอยมาก และมีจํากัดอยูเพียงไมก่ีชนิด เชนการใชตัวเรงปฏิกิริยาน้ําตาล แนฟฟออน 
และ การใชกัวนิดีนส รวมกับพอลิเมอรอินทรีย   

ไดเตรียมวัสดุรองรับจากเสนใยกลวยท่ีไดผานการแยกเซลลูโลสออกจากลิกนิน ดวยกระบวนการทาง
เคมี ผลการวิเคราะหดวยเทคนคิ FITR แสดงใหเห็นวามีลิกนินบางสวนถูกกําจัดออกไป อยางไรก็ตามเม่ือนํา
เสนใยกลวยดังกลาวมาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แลวพบวาปริมาณของหมูกรดท่ีไดมีคานอยมาก ซ่ึงเปนการยาก
ท่ีทําใหหมูปลายเปลี่ยนเปนกรดซัลโฟนิกดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน คณะผูวิจัยจึงไดทดลองใชใยนุน และ
ใยจากดอกรักซ่ึงมีปริมาณของเซลลูโลสอยูมากกวาและไมตองผานการกําจัดลิกนิน โดยนํามาทําปฏิกิริยาไฮ
โดไลซิส การคารบอไนเซซันแบบไมสมบรูณ และการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยในงานวิจัยนี้ไดเตรียมตัวเรง
ปฏิกิริยาของ (1) เสนใยธรรมชาติจากใยนุน และใยดอกรัก ดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ตามดวยปฏิกิริยา
คารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (2) น้ําตาล ท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบ
ไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน  

จากผลการทดลองสามารถเปรียบเทียบผลของปริมาณของหมู SO3H ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับท่ี
ไดจากตัวเรงปฏิกิริยาจากใยนุน ใยดอกรัก และน้ําตาลกับตัวเรงปฏิกิริยาทางการคาคือ Amberlyst-15 พบวา
มีความเขมขนเทากับ 1.6614, 0.8980, 0.9988 และ 2.6102 mmol/g ตามลําดับ และคาท่ีไดสอดคลองกับ
ปรมิาณของ S ท่ีวิเคราะหไดจากการวิเคราะหหาองคประกอบของธาตุดวยเทคนิค CHNS analyzer พบวา
ตัวเรงปฏิกิริยาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 มีองคประกอบของซัลเฟอร 4.85, 2.79, 2.90 
และ 15.54 %wt ตามลําดับ นอกจากนี้การวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR สามารถยืนยันหมู -O-SO3H 
stretching ซ่ึงมีตําแหนงของสัญญาณเกิดข้ึนท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1  แมวา Amberlyst-15 จะมี
ปริมาณกรดท่ีสูงสุด แตสภาวะท่ีใชในการทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชันเกิดข้ึนท่ีความ
ดันบรรยากาศ และอุณหภูมิไมเกิน 85OC ซ่ึงทําใหการเกิดปฏิกิริยาเกิดไดไมดี  

เม่ือทดสอบกับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิก และปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของ
น้ํามันสบูดําในการใชงานครั้งแรกสามารถเกิดเปนไบโอดีเซลไดดี อยางไรก็ตามเม่ือมีการนํามาใชซํ้ายังพบวา
ความสามารถในการใชซํ้านั้นยังอยูในเกณฑท่ีไมดีมาก เนื่องจากปริมาณของอัคคิลเอสเทอรท่ีไดมีแนวโนมท่ี
ลดลงเม่ือจํานวนการใชซํ้ามากข้ึน เนื่องมาจากการหลุดของหมูกรดซัลโฟนิก 
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ตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งสองชนิดจากเสนใยธรรมชาติไดถูกเตรียมจากการทําปฏิกิริยาไฮโดรลิซิส และการทํา
ปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยไดเลือกใชเสนใยธรรมชาติจาก
ใยนุนและใยดอกรัก สมบัติของตัวเรงปฏิกิริยาถูกวิเคราะหดวยการปริมาณของหมูกรดซัลโฟนิกดวยวิธีการ
ไทเทรตแบบยอนกลับ การหาธาตุองคประกอบ การตรวจวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR โดยไดเปรียบเทียบกับ 
Amberlyst-15 และ กรดซัลฟูริก จากผลการวิเคราะหปริมาณของหมู SO3H ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับ
พบวาใยดอกรัก ใยนุน และ น้าํตาล พบวามีความเขมขนเทากับ 1.6614, 0.8980 และ 0.9988 mmol/g 
ตามลําดับ จากผลการทดลองตัวเรงปฏิกิริยาที่ไดจากการทําซัลโฟเนชันบนเสนใยดอกรักนัน้มีความวองไวตอ
การเกิดปฏิกิริยามากที่สุด เนื่องจากมีปริมาณของหมูกรดทีม่ากกวา และมีความเสถียรมากกวาเสนใยนุน ใน
งานวิจัยนีไ้ดติดตามการเกิดปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิกและปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของ
น้ํามันสบูดํากับเมทานอลดวยการใชเทคนิคเอ็นเอ็มอาร (1H และ 13C) ซึ่งจากพื้นที่ของสัญญาณของตําแหนง

โปรตอนในเมทิลเอสเทอรและ α-CH2 ทําใหทราบถึงการเปลีย่นแปลงปริมาณ (คิดเปน %) ของน้ํามันสบูดําท่ี
เปลี่ยนเปนเมทิลเอสเทอร (ไบโอดีเซล) ได 

 
คําสําคัญ: ไบโอดีเซล/ตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง/เอ็นเอ็มอาร 
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Abstract 
 

Project code : R2554B077 
Title : Novel sulfonated cellulose solid acid catalyst for biodiesel 

production 
Researcher :  Mrs. Pornsawan  Amornsakchai 
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Project period : 1st Decmber 2010 – 30th November 2011 
 
Two solid acid catalysts from natural fibers were prepared by the hydrolysis and incomplete 
carbonization, and then followed by sulfonation.  Natural fibers from Calotropis gigantean 
(Giant Indian Milkweed) and Kapok (White silk cotton) were studied. The properties of these 
catalysts were investigated in details using back titration method, elemental analysis and FT-
IR, compared with Amberlyst-15 and homogeneous catalyst (H2SO4). The acid concentrations 
(sulfonic group: SO3H) on heterogeneous catalysts from Calotropis gigantean fiber, cotton 
fiber, and sugar were 1.6614, 0.8980 และ 0.9988 mmol/g respectively. The sulfonated 
Calotropis gigantean catalyst showed the highest catalytic activity. This was due to the high 
density and stability of its acid sites. In this work, NMR (1H and 13C) was used to monitor the 
esterification of oleic acid and transesterification of Jatropha oil with methanol. According to 
1H NMR, the integrated intensities of methyl ester protons and α-CH2 allow the calculation 
of the converted amount (in %) of Jatropha oil to methyl ester (biodiesel).  
 
Keyword: Biodiesel/Solid acid catalyst/NMR 
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1.บทนํา  1 

1. 

บทนาํ 

1.1 ความสําคัญและท่ีมา 

ไบโอดีเซลเปนพลังงานทางเลือกของน้ํามันดีเซลท่ีมีความสําคัญเปนอยางมากในชวงหลายทศวรรษท่ีผาน
มา ซ่ึงไบโอดีเซลท่ีไดจากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันระหวางน้ํามันพืช (vegetable oil) ซ่ึงมีไตรกลีเซ
อรอล (triglycerol) เปนองคประกอบหลัก กับแอลกอฮอล (นยิมใชเมทานอล) ไดสารผลิตภัณฑท่ีเรียกวา
อัลคิลเอสเทอร (สารประกอบเอสเทอรของกรดไขมัน) โดยเปนท่ีทราบกันอยูแลววาปฏิกิริยาดังกลาว
สามารถเกิดไดชามากหากไมไดใชตัวเรงปฏิกิริยา ซ่ึงสามารถใชไดท้ังชนิดท่ีเปนกรดและเบส แตเบส 
(NaOH) เปนท่ีนิยมมากวาเนื่องจากมีราคาถูกและเกิดไดเร็วกวา แตปญหาอยางหนึ่งของการใชตัวเรงชนิด
เบสกับน้ํามันท่ีมีปริมาณกรดไขมันอิสระท่ีมีปริมาณมาก คือการเกิดสบูระหวางการทําปฏิกิริยา ทําให
ปริมาณของอัลคิลเอสเทอรท่ีไดลดลง แมวาปญหาดังกลาวสามารถแกไขไดโดยใชตัวเรงปฏิกิริยาแบบกรด 
(H2SO4 หรอื HCl) แตยังคงมีอีกปญหาในเรื่องของการแยกตัวเรงปฏิกิริยาเม่ือการเกิดปฏิกิริยาไดสิ้นสุดลง 
ท้ังนี้ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีกลาวมาขางตนนั้นเปนแบบเนื้อเดียวกันกับสารตั้งตน ซ่ึงในข้ันตอนดังกลาวตองมี
การทําใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีใชมีฤทธิ์เปนกลางกอน สงผลตอปญหาดานสิ่งแวดลอมคือเรื่องของการกําจัดน้ํา
เสีย นอกจากนี้เม่ือแยกออกมาไดก็ไมสามารถนํากลับไปใชซํ้าได  

จากท่ีกลาวมาขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะศึกษาและเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบใหมท่ีไมเปน
เนื้อเดียว (heterogeneous catalyst) ท่ีไดจากวัสดุธรรมชาติ (เซลลูโลส) ซ่ึงเสนใยเซลลูโลสมักเปนของ
เหลือท้ิงจากการทําเกษตรกรรมท่ีมีปริมาณมากสามารถหาไดงายในทองถ่ิน (พิษณุโลก) เชน ใยกลวย ปอ 
ปาน และ สับปะรด เปนตน โดยเซลลูโลสดังกลาวตองผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพ่ือใหไดกลูโคส
กอน แลวจึงเปลี่ยนหมูปลายท่ีเปน –OH ใหเปน -SO3H เพ่ือใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนกรด  

นอกจากนี้ขอดีอีกประการหนึ่งของการใชตัวเรงปฏิกิริยาชนิดท่ีไมเปนเนื้อเดียวกับสาร คือสามารถนํา
กลับมาใชงานใหมได หรือสามารถใชซํ้าไดอีกนั่นเอง และสามารถแยกกลีเซอรอลออกจากเอสเทอรไดงาย  
เปนมิตรกับสิ่งแวดลอม [1-5] แตอยางไรก็ตามรายงานในการศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน
ยังมีนอยมาก และมีจํากัดอยูเพียงไมก่ีชนิด เชนการใชตัวเรงปฏิกิริยาน้ําตาล แนฟฟออน และ การใชกัวนิ
ดีนส รวมกับพอลิเมอรอินทรีย   

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวท่ีใชในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน เชน ซีโอไลท (zeolite) MCM-
41, tungstated zirconia, sulfated ziaconia, Amberlyst-15 และ Nafion โดยปญหาท่ีโดยท่ัวไปท่ี
เกิดข้ึนเก่ียวของกับความเขมขนของกรดตอน้ําหนักของของแข็ง ความพรุนของของแข็ง การหลุดของหมู
กรด ทําใหไมสามารถใชซํ้าได และท่ีสําคัญคือเรื่องของราคาท่ีแพงมาก [5] 
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ในป 2006 Masakazu Toda และคณะ [6] ไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล (D-glucose และ 
Sucrose) ซ่ึงถูกคารบอไนซท่ีอุณหภูมิต่ํา เพ่ือทําใหเกิดการแยกสลายน้ําตาลดวยความรอน (pyrolysis) 
ไดสารผลิตภัณฑเปน polycyclic aromatic carbon ring และทําซัลโฟเนชันดวยกรด H2SO4 (รูป 1.1) 
ซ่ึงจะไดตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งมีฤทธิ์เปนกรด ไมละลายในน้ํา เมทานอล เบนซีน เฮกเซน N,N-
dimethylformamide และกรดโอเลอิก แตไมไดรายงานวาสามารถใชซํ้าไดก่ีครั้ง โดยตัวเรงปฏิกิริยาจาก
น้ําตาลนี้สามารถทําปฏิกิริยาไดเร็วมากกวาครึ่งหนึ่งของกรด H2SO4 ท้ังนี้พบวาไมมีการหลุดของหมู – 
SO3H ระหวางการทําปฏิกิริยาแมวาจะใชอุณหภูมิอยูในชวง 80-180OC และจากผลการรายงานท่ีไดของ 
Masakazu Toda ทําใหไดมีนักวิจัยหลายกลุมพยายามท่ีจะศึกษาและพัฒนาการใชสารจําพวกน้ําตาล 
เซลลูโลส และแปง มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน เพ่ือใหเกิดหมูของ – SO3H  ซ่ึงไปแทนท่ี –OH  [6-11] 

 

 
 
รูป 1.1 การสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล [6] 
   
จากขอมูลงานวิจัยขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะทําการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกันจากเซลลูโลส ซ่ึงจัดเปนวัสดุท่ีไดมาจากเสนใยในธรรมชาติ หาไดงายในทองถ่ิน 
นอกจากนี้จํานวนรายงานท่ีเก่ียวของกับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดมาจากเซลลูโลสยงัมีคอนขางนอย  

1.2 วัตถุประสงค 

1. เปรียบเทียบและศึกษาความเปนไปไดของการใชประโยชนของเสนใยเซลลูโลสท่ีไดจากธรรมชาติ
แตละชนิด ในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 

2. เพ่ือศึกษาปจจัยท่ีมีผลตอการติดหมูกรด –SO3H บนเสนใยเซลลูโลส 
3. เพ่ือเปรียบเทียบปริมาณของไบโอดีเซลท่ีไดจากการเตรียมแบบ batch reactor ดวยการใช

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบของแข็งท่ีไดเตรียมไดจากขอ 2 กับตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนเนื้อเดียวกัน และ
ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนของแข็งท่ีมีขายในทองตลาด 
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1.3 งานวิจัยท่ีเกี่ยวของ 

โครงสรางโดยท่ัวไปของเสนใยธรรมชาติประกอบดวยเซลลูโลส (cellulose) เฮมิเซลลูโลส 
(hemicellulose) เพคติน (pectin) และลิกนิน (lignin)  โดยท่ัวไปในเสนใยจากธรรมชาติแตละชนิดมี 
เซลลูโลส 60-80% ลิกนิน 5-20% และ ความชื้น นอยกวาหรือเทากับ 20% [7] 

จากขอมูลขางตน จะเห็นไดวาเสนใยมีสวนของเซลลูโลสอยูมากท่ีสุด และโครงสรางของเซลลูโลสมีความ
เปนผลึกสงู (crystalline phase) ซ่ึงมีการจัดเรียงตัวอยางเปนระเบียบดังแสดงในรูป 1.2 และมีสูตร
โครงสรางแบบสายโซยาวดังแสดงในรูป 1.3 ซ่ึงในไฟเบอรแตละเสนจะมีสวนท่ีเรียกวา ไฟบริลล (fibrils) 

จํานวนมากเรียงตอกัน ความแข็งแรงและความเหนียวของไฟเบอรเกิดข้ึนเนื่องจาก β-1,4-glycosidic 
ของ D-glucose 

 

 
รปู 1.2 แสดงโครงสรางของเสนใยธรรมชาต ิ 
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รปู 1.3 สารโมเลกุลใหญของเซลลูโลส ท่ีเกิดจากการเรียงตัวตอกันของ β-glucose 
 

ในสวนของเฮมิเซลลูโลสเก่ียวของกับสวนการยอยสลายไดดวยกระบวนการทางชีวภาพ 
(biodegradation) การดูดความชื้น (moisture absorption) และ การเสื่อมสภาพดวยความรอน 
(thermal degradation) ขณะท่ี ลิกนินเปนตัวยึดสวนประกอบของไฟเบอรแตละตัวไวดวยกัน และมี
ความสามารถในการทนความรอนได  แตไมทนตอแสงแดด (UV degradation)  
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ในรายงานการเตรียมเสนใยธรรมชาติ เชน ปอ ปาน นุน หรือ ฝาย [8-10] ตองทําการแยกสวนท่ีเปน
เซลลูโลสออกจากสวนอ่ืนๆ ดวยวิธีทางเคมี เชนการลางดวยน้ํา หรือการตมหรือแชดวยสารเคมี เชน 
NaOH (sodium hydroxide) NaC6H7O6 (sodium alginate) หรอื Al2(SO4)3 (aluminium sulfate) 
โดยความเหมาะสมของความเขมขนของสารหรือชนิดของสารท่ีใชข้ึนอยูกับชนิดของเสนใยธรรมชาติแตละ

ชนิด ในการตมตองควบคุมไมใชอุณหภูมิท่ีสูงจนเกินไป โดยท่ัวไปอยูในชวง 50-80 °C  ท้ังนี้เพ่ือปองการ
เสื่อมสภาพของเสนใย 

ซ่ึงเม่ือนําเซลลูโลสท่ีไดมาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส (ดูรูป 1.4) จะไดโมเลกุลของกลูโคสเปนสารผลิตภัณฑ 
และทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันในข้ันตอมาได (ดูปฏิกิริยาในรูป 1.4) เพ่ือเตรียมเปนตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกัน 

 

 
 

รูป 1.4 ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของเซลลูโลส [5] 
 

ไบโอดีเซลไดมาจากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน (Transesterification) ระหวางน้ํามันพืชหรือไขมัน
สัตวกับแอลกอฮอล ซ่ึงไขมันจะถูกเปลี่ยนใหเปนอัลคิลเอสเทอร และกลีเซอรอล (สมการเคมีแสดงในรูป 
1.5) 
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รูป 1.5 ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอรไรด 
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ถาน้ํามันท่ีมีปริมาณกรดไขมันอิสระท่ีสูง การเลือกใชกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยาอาจมีความเหมาะสมมากกวา 
จึงทําใหมีการศึกษาปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันท่ีมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา [12] (แสดงในรปู 1.6) 
อยางแพรหลาย สําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน (esterification)เปนการทําปฏิกิริยาของกรดไขมัน
อิสระกับแอลกอฮอล (นยิมใชเมทานอล) โดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา [6] (แสดงในรปู 1.7) 

 
 

 
 
 

1.  
 

รูป 1.6 ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอรไรดโดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา 
 
 
 
 
 

รูป 1.7 ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมันอิสระโดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา 

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวสําหรับการผลิตไบโอดีเซลเปนเรื่องท่ีนาสนใจเปนอยางมาก 
โดยเฉพาะในชวง 10 ปท่ีผานมาไดมีการศึกษากันอยางตอเนื่อง ท้ังนี้เนื่องจากวาตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวนี้ สามารถแยกออกจากสารผลิตภัณฑได และทําความสะอาดไดงาย และท่ีสําคัญคือสามารถ
นํากลับมาใชซํ้าไดอีก นอกจากนี้ยังเปนการลดการกําจัดของเสียซ่ึงจัดวาเปนมิตรกับสิ่งแวดลอมเม่ือ
เปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาแบบท่ีเปนเนื้อเดียวกัน [1-5] 

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวท่ีใชในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน เชน ซีโอไลท (zeolite) MCM-
41, tungstated zirconia, sulfated ziaconia, Amberlyst-15 และ Nafion โดยปญหาท่ีโดยท่ัวไปท่ี
เกิดข้ึนเก่ียวของกับความเขมขนของกรดตอน้ําหนักของของแข็ง ความพรุนของของแข็ง การหลุดของหมู
กรด ทําใหไมสามารถใชซํ้าได และท่ีสําคัญคือเรื่องของราคาท่ีแพงมาก [5] 

ในป 2006 Masakazu Toda และคณะ [6] ไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล (D-glucose และ 
Sucrose) ซ่ึงถูกคารบอไนซท่ีอุณหภูมิต่ํา เพ่ือทําใหเกิดการแยกสลายน้ําตาลดวยความรอน (pyrolysis) 
ไดสารผลิตภัณฑเปน polycyclic aromatic carbon ring และทําซัลโฟเนชันดวยกรด H2SO4 (ดูรูป 1.1) 
ซ่ึงจะไดตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งมีฤทธิ์เปนกรด ไมละลายในน้ํา เมทานอล เบนซีน เฮกเซน N,N-
dimethylformamide และกรดโอเลอิก แตไมไดรายงานวาสามารถใชซํ้าไดก่ีครั้ง โดยตัวเรงปฏิกิริยาจาก

+ R
2
-C-O-CH

R
3
-C-O-CH

2

HO-CH
2O

O
H+

Diglyceride Methyl Ester 

+

Triglyceride 

R
2
-C-O-CH

R
3
-C-O-CH

2

R
1
-C-O-CH

2

O

O

O
R

2
-C-O-CH

R
3
-C-O-CH

2

R
1
-C-O-CH

2O

O

+OH

R
2
-C-O-CH

R
3
-C-O-CH

2

R
1
-C-O-CH

2O

O

OH
+ 

H+ R
4
OH

R
2
-C-O-CH

R
3
-C-O-CH

2

R
1
-C-O-CH

2O

O

OH

H
+ R4 - O 

R
1
-C-O-R

4

O

+ H
2
OR-C-OH

O O-H

R-C-OH

H-O-CH
3+

R-C-OH

O-H
+

O

R-C-OCH
3

O-H

O-CH
3

+
R-C-O

H
H

CH
3
OHH+



1.บทนํา  6 

น้ําตาลนี้สามารถทําปฏิกิริยาไดเร็วมากกวาครึ่งหนึ่งของกรด H2SO4 ท้ังนี้พบวาไมมีการหลุดของหมู – 
SO3H ระหวางการทําปฏิกิริยาแมวาจะใชอุณหภูมิอยูในชวง 80-180OC และจากผลการรายงานท่ีไดของ 
Masakazu Toda ทําใหไดมีนักวิจัยหลายกลุมพยายามท่ีจะศึกษาและพัฒนาการใชสารจําพวกน้ําตาล 
เซลลูโลส และแปง มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน เพ่ือใหเกิดหมูของ – SO3H  ซ่ึงไปแทนท่ี –OH  [13-17]  

Zong และคณะ [13] ไดทําการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยากับน้ําตาล (D-glucose) และพบวาตัวเรงปฏิกิริยา
ดังกลาวให %yield ของไบโอดีเซลท่ีมาจากน้ํามันท่ีใชแลว มากกวาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปน Sulfated 
zirconia, Amberlst-15 และ Niobic acid และไดรายงานการใชซํ้าของตัวเรงปฏิกิริยาในการทํา
ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันวาหลังจากลางดวย t-butanol แลวตัวเรงดังกลาวยังมีประสิทธิภาพสูงถึง 93% 

Okamura และคณะ [14] ไดรายงานผลของอุณหภูมิท่ีมีตอการทํา carbonization ของ D-glucose 
ในชวง 573-723 K วาท่ีอุณหภูมิสูงและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน ทําใหได amorphous carbonv ซ่ึง
ประกอบดวย polycyclic aromatic carbon sheets แตก็ไมไดเพ่ิมประสิทธิภาพของตัวเรงปฏิกิริยา 

Shaabani A. และคณะ [15] ไดทําการเตรียมซัลโฟเนชันของเซลลูลสและแปง ไดสําเร็จจากการทํา
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเซลลูโลส ดวย กรดคลอโรซัลโฟนิก โดยนําไปใชในปฏิกิริยาการสังเคราะห 
quinolines 

Suganuma และคณะ [16] ไดรายงานผลการศึกษาการทําไฮโดรไลซิสของเซลลูโลส และแปง เพ่ือ
เปลี่ยนเปนกลูโคส ดวยการใชกรดท่ีเปนของแข็งเปนตัวเรงปฏิกิริยาจําพวก amorphous carbon ท่ีมี 
SO3H, COOH และ OH นั้นมีประสิทธิภาพดีกวา Nafion และ Amberlyst-15 

จากขอมูลงานวิจัยขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะทําการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกันจากเซลลูโลส ซ่ึงจัดเปนวัสดุท่ีไดมาจากเสนใยในธรรมชาติ หาไดงายในทองถ่ิน 
นอกจากนี้จํานวนรายงานท่ีเก่ียวของกับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดมาจากเซลลูโลสยงัมีคอนขางนอย 
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2. 

วิธีการดําเนินงาน 

2.1 สารเคมี และอุปกรณ 

2.1.1 สารเคมี 

ตาราง 1 สารเคมี 

ชื่อสารเคมี สูตรโมเลกุล เกรด บริษัท 
เมทานอล CH3OH AR Lab scan 
เอทานอล C2H6O AR Merch 
กรดโอเลอิก C18H34O2 AR Panreac 
กรดซัลฟูริก H2SO4 AR J.T Baker 
โซเดียมซัลเฟต Na2SO4 AR ศึกษาภณัฑพาณิชย 
โซเดียมไฮดรอกไซด NaOH AR Carlo Erba 
โพแทสเซียมไฮโดรเจนแพสทาเลส KHC8H4O4 AR Fluka 
ฟนอลฟทาลนี C20H14O4 AR Carlo Erba 
Amberlyst 
ผงเซลูโลส 

C18H18O3S AR  
AR 
 

Fluka 
Lab scan 

2.1.2 วัสดุอุปกรณและเครื่องมือวิทยาศาสตร 

1. เครื่องชั่งละเอียด 4 ตําแหนง: Sartorious 
2. ขวดกนกลม 2 คอ และ 3 คอ 
3. Mechanical stirrer 
4. ตูอบ: Memmert 
5. โถดูดความชื้น 
6. Fourier Transform Infrared Spectrometer (FT-IR): Perkin Elmer System 
7. Nuclear Magnetic Spectroscopy (NMR): Bruker Ultrasheild Advance 400 
8. CHNS analyzer: Perkin Elmer รุน 2400 
9. กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) รุน Leo1455VP 
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2.2 วิธีการทดลอง 

2.2.1 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนเสนใยจากใยกลวย 

ผลของสารละลายท่ีใช 
ในการทดลองไดทําการแยกเสนใยสวนท่ีเปนเซลูโลสออกจากลิกนินดวยกระบวนการทางเคมีดวยการใช 
NaOH และ KOH ท้ังหมด 4 วธีดังแผนผังแสดงดานลาง [18] 
 

300 ml 0.5 M NaOH 300 ml 0.5 M NaOH
300 ml 5 wt% KOH 300 ml 18 wt% KOH

200 ml 0.5 M NaOH

+ 3 wt% H2O2

200 ml 0.5 M NaOH

+ 3 wt% H2O2

200 ml 1 wt% NaClO2

acetic acid

200 ml 1 wt% NaClO2

acetic acid

200 ml 2 M NaOH 200 ml 2 M HCl

200 ml 5 wt% KOH 200 ml 18 wt% KOH

200 ml 1 wt% HCl 200 ml 1 wt% HCl  
 
รูป 2.1 แผนผังการแยกเซลลูโลสของเสนใยกลวย 
 
ตัวอยาง 1 และ ตัวอยาง 1-HCl ในข้ันตอนท่ีใช 300 ml ของ 0.5 M NaOH นั้นตองทําการทดลองท่ี
อุณหภูมิหอง โดยใชเวลา 18 ชั่วโมง และทําการทดลองตอดวยการเติม 100 ml ของ 0.5 M NaOH แลว
ตามดวย 3 wt% ของ H2O2 ท่ีอุณหภูมิ 45 OC เปนเวลา 14 ชั่วโมง ดวยการตั้งปฏิกิริยาไวบนเครื่องกวน
สารและควบคุมอุณหภูมิใหคงท่ีดวยเตาใหความรอนแบบท่ีมีตัวอานอุณหภูมิ และในข้ันตอนสุดทาย
สําหรับตัวอยาง 1 นั้น จะถูกเติมดวย 2 M NaOH ปริมาณ 200 ml ท่ี 55 OC เปนเวลา 2 ชัว่โมง ขณะท่ี
ตัวอยาง 1-HCl ใช 2 M HCl แทน NaOH ท่ี 80 OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง ในข้ันตอนสุดทายนี้ทําเพ่ือกําลัด
สวนท่ีเหลือท้ังหมดออกจากเซลูโลส 

สําหรับตัวอยาง KOH-5 และ KOH-18 นั้นเปนการใช 5 wt% KOH ปริมาณ 300 ml ดวยเครื่องกวนสาร
ท่ีอุณหภูมิหองเปนเวลา 14 ชั่วโมง ตอมาสวนท่ีไมสามารถละลายไดจะถูกนํามาลางดวย 1 wt% NaClO2 
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โดยปรับ pH = 5 ดวยกรดอะซิติก 10 %wt ท่ี 70 OC เปนเวลา 1 ชั่วโมง ตอมาทําซํ้ากับข้ันตอนแรก แต
ใชปริมาตร 200 ml ภายใตสภาวะเดียวกัน และในข้ันสุดทายกําลัดสวนท่ีเหลือดวยการใช  สารละลาย 1 
%wt HCl ปริมาณ 200 ml ท่ี 80 OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง สวนตัวอยาง KOH-18  นั้นทําเชนเดียวกับ
ตัวอยาง KOH-5 แตเปลี่ยนความเชมขนเปน  18 wt% แทน 

2.2.2 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนเสนใย 

วัสดุรองรับท่ีเปนเสนใยธรรมชาติท่ีใชในงานวิจัยคือ ใยนุน และ ใยดอกรัก เนื่องจากเสนใยท้ัง 2 ชนิด มี
เซลลูโลสเปนสวนประกอบในปริมาณท่ีมากกวา 60% โดยน้ําหนัก การปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของเสนใยนั้น
มีวัตถุประสงคเพ่ือทําใหโมเลกุลของเซลลูโลสเปนกลูโคส แลวตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยไดศึกษา
ปจจัยตางๆ ดังตอไปนี้ 

ผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส 
- ศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส  

1. นําใยนุนมา 3 g ใสขวดกนกลม เติมกรดซัลฟูริก 45%wt ใหความรอนท่ี 100ºC นาน 6 ชั่วโมง 
แลวกรองแบบสุญญากาศ ลางดวยน้ํา จนกวาจะเปนกลาง (วัดดวยกระดาษลิตมัส) ลางตอดวยน้ํา
รอนท่ีอุณหภูมิ 100ºC และนําไปอบท่ีอุณหภูมิ 80ºC เปนเวลา 24 ชัว่โมง  

2. จากนั้นนําใยนุนท่ีผานการไฮโดรไลซิสใสขวดกนกลม และเติมกรดซัลฟูริก 100 ml ใหความรอนท่ี 
100ºC เปนเวลา 12 ชั่วโมง ภายใตบรรยากาศไนโตรเจน 

3. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิของการทําไฮโดรไลซิสจาก 100ºC เปน 150 และ 200ºC 
 

- ศึกษาผลของระยะเวลาในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส 
ในข้ันนี้ทําซํ้าขอ 1-3 ในการศึกษาผลของศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แตตอง
เปลี่ยนระยะเวลาในการทําปฏิริยาของขอ 1 จาก 6 ชั่วโมงเปน 12, 18 และ 24 ชั่วโมง ตามลําดับ 

ผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
- ศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน  

1. นําใยนุนท่ีผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แลวเติมกรดซัลฟูริก 100 ml โดยใหความรอนท่ี
อุณหภูมิ 50ºC นาน 6 ชั่วโมง 

2. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิเปน 100 และ 150ºC ตามลําดับ 
 

- ศึกษาผลของระยะเวลาการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
ในข้ันนี้ทําซํ้าขอ 1-2 ในการศึกษาผลของศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน แตตอง
เปลี่ยนระยะเวลาในการทําปฏิริยาของขอ 1 จาก 6 ชั่วโมงเปน 12, 18 และ 24 ชั่วโมง ตามลําดับ 

หมายเหตุ: ทําภายใตบรรยากาศไนโตรเจน 
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ศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําคารบอไนเซชันท่ีมีตอการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน ของเสนใย
ไมผานการทําไฮโดรไลซิส 

1. นําใยนุนใสครูซิเบิล และนําไปเผาท่ีอุณหภูมิ 350, 400, 450 และ 500ºC ท่ีระยะเวลา 1 ชัว่โมง  
2. นําตัวอยางจากขอ 1 มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันโดยเติมกรดซัลฟูริก 100 ml ท่ีอุณหภูมิ 100ºC 

เปนเวลา 12 ชั่วโมง 
3. ทําซํ้าขอท่ี 1-2 โดยเปลี่ยนเวลาจาก 1 ชั่วโมง เปน 2, 4 และ 6 ชั่วโมง 
4. เลือกสภาวะท่ีเหมาะสม จากขอท่ี 1-3 จากนั้นทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสท่ีอุณหภูมิ 150ºC เปนเวลา 

12 ชัว่โมง  
หมายเหตุ สําหรับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรัก 

2.2.3 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนน้ําตาล 

ศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาการทําคารบอไนเซซันท่ีมีตอการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
1. นําน้ําตาล 20 g เผาไลออกซิเจนจนไมมีควัน แลวนําไปเผาท่ีอุณหภูมิ 350 ºC นาน 1 ชัว่โมง  
2. จากนั้นเติมกรดซัลฟูริก 100 ml แลวใหความรอนท่ีอุณหภูมิ 100ºC เปนเวลา 12 ชั่วโมง 
3. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิเปน 400, 450 และ 500ºC 
4. สําหรับผลของเวลาท่ีมีตอการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณ ใหทําซํ้าขอท่ี 1 โดยเปลี่ยนเวลา

จาก 1 ชั่วโมง เปน 2, 4 และ 6 ชั่วโมง 
 

2.3 การทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชัน 

กรดโอเลอิกหรือน้ํามันสบูดํา ใสลงในขวด 3 คอ ใสแทงแมเหล็ก เพ่ือคนใหเขากัน ตั้งไวท่ีอุณหภูมิตามท่ี
ทําการทดลอง ผสมของแข็งลงในเมทานอล คนใหเขากันแลวจึงเติมลงในน้ํามันท่ีทําการอุนไว ตั้งปฏิกิริยา
ดังรูป 2.2 

 
 

รูป 2.2 การตั้งปฏิกิริยาแบบ batch 
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การวิเคราะหปริมาณเมทิลเอสเทอรดวย 1H NMR [19] 
ในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชั่นของน้ํามันพืชเม่ือนํามาวิเคราะหดวย 1H NMR พบวามีพีคของเมทิลเอส
เทอร ปรากฎท่ี 3.7 ppm และพีคของ α-methylene ท่ีตําแหนง 3.2 ppm ซ่ึงจะพบในทุกองคประกอบ
ของน้ํามันทุกชนิด ดังรูป 2.3 

 

6.0 5.5 5.0 4.5 4.0 3.5 3.0 2.5 2.0 1.5 1.0 0.5 0.0

Iα−CH2

ppm

IME

 
รูป 2.3 สเปกตรัมของ 1H NMR จากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของน้ํามันสบูดํา (น้ํามันสบูดํา:เม
ทานอล,1:09 ท่ีความเขมขนกรดซัลฟูริก 3.0%wt, 65 ºC) 
 
เม่ือทําการอินทิเกรตเพ่ือหาพ้ืนท่ีของแตละพีคของ 1H NMR ท่ีเปนของเมทิลเอสเทอรและ α-
methylene ตามความสัมพันธดังสมการ 1 จะทราบถึงเปอรเซนตการเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอร 
(%Conversion) 

 

                                                                 (1) 
 

เม่ือ   =MEC การเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอร 

 =  MEI  พ้ืนท่ีใตพีคโปรตอนของเมทิลเอสเทอร (-OCH3) 

 =
2CHαI  พ้ืนท่ีใตพีคโปรตอนของกลุมเมทิลีน (α-CH2) 

 2    = จํานวนโปรตอนของกลุมเมทิลีน (α-CH2) 
 3    = จํานวนโปรตอนของเมทิลเอสเทอร (-OCH3) 

 

 

2
×3

×2
×100=

CH

ME
ME

I

I
C

α
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3. 

ผลการทดลองและการวิเคราะห 

ในการเตรียมและศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดแบงผลการศึกษาและการวิเคราะหเปน 3 ตอน คือ ตอน
ท่ี 1 เก่ียวของกับการเตรียมเสนใยธรรมชาติ ตอนท่ี 2 เปนผลของการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง และ
ตอนท่ี 3 เปนการนําไปใชในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชัน 

3.1 การเตรียมเสนใยธรรมชาติจากใยกลวย 

ไดนําเสนใยสวนท่ีไดจากงวงกลวยมาผานกรรมวิธีทางเคมี (ดังไดอธิบายในบทท่ี 2) เพ่ือกําจัดสวน
ของลิกนิน เฮมิเซลูโลส และสวนอ่ืนท่ีไมตองการออกไป จากผลการวิเคราะหดวยเทคนิค FTIR ไดผลการ
ทดลองดงัแสดงในรปู 3.1 

 

รูป 3.1 FTIR สเปกตราของเสนใยจากงวงกลวยท่ีไมผานกรรมวิธีทางเคมีเปรียบเทียบกับท่ีผานกรรมวิธี
ทางเคมี และผงเซลูโลส 
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จากรูปจะเห็นไดชัดวาพีคในชวง 3000-3600 cm-1 เปนพีคในชวงท่ีกวางมากและพบในตัวอยาง
ทุกแบบ ซ่ึงแสดงถึงตาํแหนงของ O-H stretching อยางไรก็ตามในการทดลองครั้งนี้ไมพบพีคเล็กๆ ท่ี 
3487 และ 3442 cm-1 เหมือนกับท่ีไดรายงานไวใน [18, 20-21] วาเปนพันธะไฮโดรเจนที่เปนแบบ 
intermolecular ใน cellulose II (O-H stretching ของไฮโดรเจนท่ีสรางพันธะกับหมูไฮดรอกซี)  

พีคท่ีตําแหนง 2900 cm-1 เกิดข้ึนเนื่องจาก aliphatic saturated C-H stretching ท่ีมีอยูใน
เซลลูโลสและเฮมิเซลลูโลส นอกจากนี้ยังเปนของลิกนิน และ waxs แตสามารถกําจัดไดดวยวิธีการทาง
เคมี สําหรับพีคท่ี 1700 cm-1 แสดงถึงหมู acetyl และ uronic ester ของเฮมิเซลูโลส หรือ ester 
linkage ของหมูคารบอกซิลิกของ furic และ p-coumaric acids ของลิกนิน ซ่ึงตําแหนงดังกลาวลดลง
อยางมากเม่ือผานกระบวนการทางเคมี โดยจะเห็นไดชัดเม่ือเปรียบเทียบตัวอยางท่ีไมผานกระบวนการ 

เสนใยตัวอยางท่ีผานกระบวนการทางเคมีท้ังสี่วิธีนั้นสามารถกําจัดลิกนินออกไปไดบางสวนซ่ึง
สอดคลองกับท่ีมีรายงาน [18, 20-22] ท่ีพีคมีความเขมท่ีลดลงท่ีเปนของ วงแหวนอะโรมาติกของลิกนินท่ี 
1590 cm-1 และ 1500 cm-1 โดยตัวอยางท่ีผาน KOH นั้นสามารถกําจัดลิกนินไดดีกวาการใชกรด HCl 
อยางไรก็ตามการใช H2O2 นั้นก็มีประสิทธิภาพในการกําจัดลิกนินดวยเชนกัน 

10 20 30 40 50 60

2θ

ผงเซลูโลส

งวงกลวยที่ไมผานกระบวนการ

ตัวอยาง KOH-18

ตัวอยาง 1-HCl

ตัวอยาง 1

 

รูป 3.2 เอกซเรยดิฟแฟรกชันสเปกตราของเสนใยท่ีผานกระบวนการทางเคมีท่ีตางๆ กัน 



3.ผลการทดลองและการวเิคราะห  14 
 

ผลการวิเคราะหดวยเทคนิคเอ็กซเรยดิฟแฟรกชันแสดงในรูป 3.2 จากรูปจะเห็นไดวาตัวอยางท่ี
ผานกระบวนการทางเคมีนั้นแสดงพีคท่ีกวางท่ีมีความคลายคลึงกัน และคลายกับผงเซลูโลส แตมีความ
เปนผลึกท่ีนอยกวาเนื่องจากพีคมีขนาดท่ีกวางกวา อยางไรก็ตามในการศึกษาครั้งนี้ไมไดทําการวิเคราะห
ตัวอยางในรูปฟลมจึงไมสามารถเห็นความแตกตางอยางชัดเจนของแตละตําแหนงมุมไดท่ีชวง 10-18O 
เนื่องจากขอจํากัดของเครื่องมือท่ีใชในการศึกษา แตผลท่ีไดจากการศึกษาครั้งนี้บอกเราเปนนัยไดวาการท่ี
ตัวอยางผานกระบวนการทางเคมีนั้นทําใหมีลักษณะของความเปนผลึกท่ีมากข้ึน ซ่ึงสอดคลองกับลักษณะ
ของอสัณฐานวิทยาท่ีศึกษาดวยเทคนิค SEM ท่ีมีลักษณะเปนแยกออกจากกันได ดังแสดงในรูป 3.3 

 

 
 

รูป 3.3 ภาค SEM ของเสนใยท่ีผานกระบวนการทางเคมีท่ีตางๆ กัน 

 

 

 

ตัวอยาง KOH-5 

ตวัอยาง 1 

ตัวอยาง KOH-18 

ตัวอยาง 1-HCl 
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3.2 การเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง 

 ในงานวิจัยนี้จึงไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน โดยไดเลือกวัสดุรองรับจากเสน
ใยธรรมชาติคือ ใยกลวย นุน และ เสนใยจากดอกรัก โดยไดทําการศึกษาหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการทํา
ปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสของเสนใยดังกลาว แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรดซัลฟูริก   

 การใชเสนใยกลวยท่ีเตรียมไดจากตอนท่ี 1 มาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเชนเดียวกับท่ีเตรียม
สําหรับใยนุน และใยจากดอกรัก อยางไรก็ตามปริมาณของหมูกรดท่ีทําการหาปริมาณไดนั้นมีคานอยมาก 
จึงไมสามารถทําการเตรียมไดตอ ทําใหในการศึกษาครั้งนี้เลือกใชเพียงใยนุนและใยจากดอกรักเทานั้น ซ่ึง
สาเหตุหนึ่งท่ีสามารถอธิบายไดก็คือเนื่องจากปริมาณของลิกนินท่ีมีอยูในใยกลวยนั้นมีมากกวาใยนุนและ
ใยจากดอกรัก อีกท้ังกระบวนการกําจัดทางเคมีอาจกําจัดไดบางสวนแตไมหมด 

 สภาวะท่ีเหมาะสมในการทําไฮไดรไลซิสนุนดวยกรดซัลฟูริกคือ 150OC นาน 12 ชัว่โมง โดยมี
ปริมาณความเขมขนของกรดเทากับ 0.3616 mmol/g (ดังแสดงในตาราง 3.1) ซ่ึงไดจากการไทเทรชนั
ดวย NaOH สําหรับปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรดซัลฟูริกเขมขนทําการทดลองท่ีอุณหภูมิ 100OC เปนเวลา 
12 ชั่วโมง และจากสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีไดจากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของนุน ไดถูกนํามาใชกับเสนใยดอกรัก
ในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสดวย  

ตาราง 3.1  ผลของอุณหภูมิตอการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของนุนท่ีมีตอปริมาณการติดของหมู –SO3H 
หลังจากการทํา ปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 

 

อุณหภูมิ/ OC 
[-SO3H]/ mmol/g 

เวลา/ ชั่วโมง 
6 12 18 24 

0 0.1672 0.2568 0.3078 0.3108 
     100 0.3296 0.3424 0.4918 0.5968 
     150 0.4642 0.7232 0.7114 0.6838 
     200 0.5162 0.6836 0.7392 0.7036 

 
 เม่ือทําการศึกษาผลของอุณหภูมิในชวง 300-500OC ของการทําคารบอไนซชันแบบไมสมบรูณท่ี
ระยะเวลาตางๆ กัน แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันของนุนท่ียังไมผานการทําไฮโดรไลซิส พบวา
ปริมาณของความเขมขนกรดแสดงไดดังตาราง 3.2 จากตารางจะเห็นไดวาความเขมขนของกรดมีคามาก
ข้ึน เม่ืออุณหภูมิเพ่ิมมากข้ึน (ท่ีระยะเวลาการเผาท่ีเทากัน) และยังพบอีกวาท่ีอุณหภูมิของการเผาท่ีเทากัน 
เม่ือใหระยะเวลาในการเผาเพ่ิมมากข้ึน พบวาความเขมขนของกรดท่ีไดมีคามากข้ึนดวย อยางไรก็ตามเม่ือ
ไดนําตัวเรงปฏิกิริยาท่ีมีความเขมขนมากท่ีสุด คือ 0.3148 mmol/g ไปใชในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ
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กรดโอเลอิก ได %conversion ของเอสเทอรนอยกวาท่ี 450OC และใชเวลาในการเผา 2 ชั่วโมง ซ่ึงจาก
ผลดังกลาวอาจบอกเปนนัยวาความเขมขนของกรดท่ีไดอาจมีท้ังหมูของ –OH และ –COOH อยูดวย 

ตาราง 3.2  ผลของอุณหภูมิและเวลาท่ีมีการทําคารบอไนเซชันของนุนท่ีไมผานการไฮโดรไลซิส ท่ีมีตอ
ปริมาณการติดของหมู –SO3H หลังจากการทํา ปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 

 

อุณหภูมิ/ OC 
[-SO3H]/ mmol/g 

เวลา/ ชั่วโมง 
1 2 4 6 

350 0.1664 0.3496 0.3670 0.4424 
400 0.2486 0.4102 0.4966 0.5076 
450 0.2916 0.5518 0.5634 0.5892 
500 0.3884 0.5596 0.5706 0.6296 

 
 ดังนั้นจากผลการทดลองท่ีไดผูวิจัยจึงไดเลือกอุณหภูมิของการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณท่ี 
450OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง แลวทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันท่ี 100OC นาน 12 ชั่วโมง และไดใชสภาวะ
ดังกลาวสําหรับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรักดวย  

 เพ่ือเปรียบเทียบกับผลของการเตรียมตัวรองดวยน้ําตาล ในการศึกษาครั้งนี้จึงตองทําการหา
สภาวะท่ีเหมาะในการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณ แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (ผล
ความเขมขนของกรดแสดงในตาราง 3.3) พบวาผลท่ีไดมีแนวโนมเหมือนกับผลของตาราง 3.2 ท่ีไดจาก
การเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากนุน คือเม่ือระยะเวลาในการเผาเพ่ิมมากข้ึนท่ีอุณหภูมิเทากันความเขมขน
ของกรดมากข้ึน และเม่ืออุณหภูมิเพ่ิมมากข้ึนท่ีเวลาในการเผาท่ีเทากัน พบวาความเขมขนกรดมากข้ึน แต
เม่ือนําตัวเรงท่ีไดท่ี เวลาในการเผา 4 ชั่วโมง ท่ี 450OC และ  6 ชั่วโมง ท่ี 500OC ไปทําปฏิกิริยาเอสเทอ
ริฟเคชันกับกรดโอเลอิกกลับได %conversion ของเอสเทอรนอยกวาท่ี 2 ชั่วโมง ท่ี 400OC ซ่ึงอาจ
อธิบายไดทํานองเดียวกันกับกรณีของนุน 

ตาราง 3.3  ผลของอุณหภูมิและเวลาท่ีมีการทําคารบอไนเซชันของน้ําตาล 
 

อุณหภูมิ/ OC 
[-SO3H]/ mmol/g 

เวลา/ ชั่วโมง 
1 2 4 6 

350 0.4896 0.5968 0.6446 0.8568 
400 0.5286 0.7628 0.9564 0.9850 
450 0.6370 0.9988 1.0588 1.0762 
500 0.6858 1.0240 1.0864 1.1028 
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 จากผลการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาชนิดตางๆ ดวยวิธีการดังท่ีไดกลาวมาแลว ไดผลของ
ความเขมขนกรดดังสรุปในตาราง 3.4 ซ่ึงจากตารางจะเห็นไดวาความเขมขนของกรดจากใยดอกรักท่ีผาน
การเตรียมดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและตามดวยการทําซัลโฟเนชันมีคามากถึง 0.8307 mmol/g 
โดยมากกวาเสนใยท่ีผานการทําคารบอไนเซชัน ขณะท่ีความเขมขนของกรดท่ีมากท่ีสุดของนุนมีคา 
0.4490 mmol/g นั้นตองผานการทําการคารบอไนเซชันดวย 

ตาราง 3.4 ความเขมขนของหมู -SO3H และ pH บนตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนวัสดุรองรับชนิดตางๆ 
 
ชนดิของตัวเรง
ปฏิกิริยา 

วิธีการเตรียมb [-SO3H]/ 
mmol/ga 

นุน ไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน 0.7232 

คารบอไนเซชันและซัลโฟเนชัน 0.5518 

ไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 0.8980 

ใยดอกรัก ไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน 1.6614 

คารบอไนเซชันและซัลโฟเนชัน 1.3442 

ไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 1.4760 

น้ําตาล ซัลโฟเนชัน 0.7448 

คารบอไนเซชันและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน 0.9988 

Amberlyst 15 - 2.6102 
a วัดความเขมขนของหมู SO3H โดยวิธีการไทเทรชันดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด,  
b สภาวะท่ีใชในการทําไฮโดรไลซิส: 150OC, 12 ชั่วโมง, ซัลโฟเนชัน: 100OC, 12 ชั่วโมง, คารบอไนเซชัน: 
450OC, 2 ชั่วโมง 
  
 ไดเลือกตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมไดแตละชนิดท่ีใหความเขมขนของกรดมากท่ีสุด ไปวิเคราะห
ปรมิาณของ S ท่ีมีอยูดวยเครื่องวิเคราะหธาตุ (CHNS Analyzer) ไดผลดังแสดงในตาราง 5 ซ่ึงรอยละของ 
S ท่ีไดสอดคลองกับคาความเขมกรดท่ีไทเทรชันไดในตาราง 3.4 ขอสังเกต ปริมาณของ S ท่ีมีอยูใน 
Amberlyst มีคามากถึง 15.54% 
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ตาราง 3.5 ผลการวิเคราะหดวยเครื่อง CHNS analyzer 
 

ชนิดของตัวเรงปฏิกิริยา 
ธาตุ/ %wt 

S C H  N 
นุน 2.79 61.82 2.96 1.72 
ใยดอกรัก 4.85 54.59 3.53 0.60 
น้ําตาล 2.90 64.25 2.70 <0.30 
Amberlyst 15 15.54 48.98 6.19 <0.30 

 
 นอกจากนี้ผลการยืนยันการติดของหมู –SO3H สามารถวิเคราะหไดดวยเทคนิค FTIR (ดูรูป 3.1) 
ซ่ึงในการวิเคราะหไดเปรียบเทียบผลการทดลองของตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมไดจากแตละวิธีซ่ึงแสดง
รายละเอียดไวในตาราง 3.4 จากรูป 3.4a แสดงลักษณะเฉพาะของเสนใยนุนบริสุทธิ์ท่ียังไมไดถูกทํา
ปฏิกิริยา โดยจะเห็นไดวามีพีคของ OH stretching อยูในชวงระหวาง 3000-3800 cm-1 และ OH 
bending ท่ีประมาณ 1634 cm-1 นอกจากนี้ยังพบพีคท่ี 1737 cm-1 เกิดข้ึนเนื่องจาก C=O stretching 
และ พีคของ aliphatic C-H stretching อยูในชวง 2900-2950 cm-1 ซ่ึงตําแหนงของสัญญาณท่ีปรากฎ
นั้นเปนลักษณะโดยท่ัวไปท่ีพบในเสนใย และผลของเสนใยดอกรักในรูป 5a ก็พบสัญญาณในชวงดังกลาว
ดวย 

 การยืนยันผลการติดของหมูกรด SO3H หลังจากการทําซัลโฟเนชันของเสนใยนุนและเสนใยดอก
รัก แสดงในรูป 3.4 b-d และ 3.5 b-d ตามลําดับ โดยพบวาตําแหนงของสัญญาณในชวง 1600-1730 
cm-1 มีความเขมท่ีกวางมากกวาเสนใยท่ีไมไดผานการทําปฏิกิริยา ท้ังนี้อาจเนื่องมาจากผลของการ
ซอนทับกันของ C=O กับ O=S=O (ของ SO3H) stretching นอกจากนี้ยังเห็นไดชัดเจนวาสัญญาณในชวง
ประมาณ 1180-1210 cm-1 พีคท่ีไดมีความกวางมากข้ึน ซ่ึงเปนผลมาจากหมูของ SO3H [2, 13] ขณะท่ี
ความกวางของสัญญาณในชวง 2000-2800 cm-1 นั้นปรากฎอยางชัดเจนในเสนใยท้ังสองชนิดท่ีผานการ
ทําปฏิกิริยา ซ่ึง ไดมีรายงาน [15] อธิบายไดวาเกิดจาก การ overtone (Fermi Resonance) ของ โหมด 
bending ของ –OH·O= ท่ีเชื่อมตอกัน ดวยพันธะไฮโดรเจนท่ีแข็งแรง เชนเดียวกันกับท่ีปรากฎใน
สัญญาณของ CF3SO3H 

 ขอสังเกต ผลการซอนทับของสัญญาณในชวง 1600-1730 cm-1 ของเสนใยดอกรัก (ดูรูป 3.5 b-
d) มีความเดนชัดมากกวากรณีของเสนใยนุน (ดูรูป 3.4 b-d)  ซ่ึงเรายังไมสามารถอธิบายถึงเหตุผลได แต
อยางไรก็ตามผลของ FT-IR ของเสนใยท้ังสองชนิดมีความสอดคลองกับผลของความเขมขนของหมูกรดท่ี
ไดวาเสนใยดอกรักสามารถติดหมูกรดไดดีกวาเสนใยนุน ซ่ึงอาจเปนไปไดวาเก่ียวของกับโครงรางผลึกของ
ความเปนเซลลูโลสของเสนใย 
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รูป 3.4   FTIR สเปกตราของ (a) นุน (b) นุนทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน (c) นุนทําคารบอ

ไน เซชัน และซัลโฟเนชัน และ (d) นุนทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟ
เนชัน 
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รูป 3.5  FTIR สเปกตราของ (a) ใยดอกรัก (b) ใยดอกรักทําคารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน (c) ใย

ดอกรักทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน และ (d) ใยดอกรักทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิส 
คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 
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 สําหรับน้ําตาลผลของการวิเคราะหดวย FTIR แสดงในรปู 3.6 จะเห็นไดวาน้ําตาลท่ียังไมไดผาน
การทําปฏิกิริยา (3.6 a) มีพีคท่ี 3417 และ 1611 cm-1 เกิดข้ึน ซ่ึงก็คือ OH stretching และ OH 
bending ตามลําดับ และท่ี 2920 cm-1 คือพีคของ aliphatic C-H stretching อยางไรก็ตามพบวามี
สัญญาณเกิดข้ึนท่ี 1712 cm-1 ดวย ซ่ึงทําใหยากในการเปรียบเทียบการติดของหมูกรดท่ีเกิดหมู O=S=O 
(ของ SO3H) stretching ในชวงดังกลาว ท้ังนี้เนื่องมาจากน้ําตาลท่ีใชในการทดลองเปนน้ําตาลทราย ซ่ึง
จัดเปนพวกไดแซคคาไรด (ประกอบดวยกลูโคส และซูโคส) ซ่ึงอาจทําใหเกิดพีคท่ีตําแหนงดังกลาวได 
อยางไรก็ตามผลการทดลองท่ีไดของการปรากฎสัญญาณท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1 ตรงกับ 
Zong และคณะ [2] ไดรายงานไวในการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล และท่ีตําแหนงดังกลาวเปนการ
ยืนยังถึงหมูของ SO3H 
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รูป 3.6 FTIR สเปกตราของ (a) น้ําตาลกอนการทําซัลโฟเนชัน (b) น้ําตาลหลังการทําซัลโฟเนชัน
และ (c) น้ําตาลท่ีผานการทําคารบอไนเซชันและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน  
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3.3 การทดสอบตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งท่ีเตรียมได  

3.3.1 เมทิลโอเลเอทจากปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิก 

 จากตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมข้ึนถูกนํามาศึกษาถึงความสามารถในการนําไปใชงานจริง โดยทดสอบ
กับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิกและเมทานอลกอน เพ่ือดูแนวโนมของความมีประสิทธิภาพ 
และท่ีสําคัญปฏิกิริยาดังลาวใชระยะเวลาสั้นกวากรณีของการศึกษาผานปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน 
และเม่ือทราบแนวโนมของการเกิดปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึน จึงไดเลือกตัวเรงบางชนิดท่ีเตรียมข้ึนมาไดไปทดสอบ
กับปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน ในการทดลองเราไมไดใชใยนุน ท้ังนี้เนื่องจากลักษณะของใยนุนท่ีใชใน
ปฏิกิริยาทีความหนาแนนของหมูกรดนอยกวาใยดอกรัก ทําใหตองใชปริมาณท่ีมาก ในการทําการทดลอง
แบบ batch ในการทดลองนี้ใชเทคนิค NMR ในการติดตามการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอทท่ีเกิดข้ึน 

 แมวาระยะเวลาในการเกิดปฏิกิริยา 1 ชั่วโมงนั้นสารผลติภัณฑท่ีเกิดข้ึนยังไมเกิดอยางสมบรูณ 
แตผลการทดลองท่ีไดเปนการบอกแนวโนมของอัตราการเกิดปฏิกิริยาในชวงเริ่มตน ซ่ึงสามารถบอก
แนวโนมของปริมาณของกรดท่ีมีตอการเกิดปฏิกิริยาได ซ่ึงจากผลการศึกษาพบวาเม่ือปริมาณกรดเพ่ิมข้ึน
จาก 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปน 2 และ 5%wt (ไมไดแสดงผล) แนวโนมท่ีไดนั้นเปนไป
ทํานองเดียวกันกับตัวเรงปฏิกิริยาแบบเนื้อเดียว นั่นคือเม่ือปริมาณกรดเพ่ิมมากข้ึนการเปลี่ยนแปลงของ
เมทิลโอเลเอทก็มากข้ึนดวย นอกจากนี้ยังพบวาเม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยามาใชซํ้า พบวาความสามารถของ
ตัวเรงปฏิกิริยาลดลง ท้ังนี้เนื่องจากปริมาณของสารผลิตภัณฑท่ีไดลดลง และพบวาความเขมขนของหมู
กรดลดลงเชนเดียวกัน (ดูตาราง 3.6)  

หมายเหตุ ผลการทดลองเม่ือใชกรดซัลฟูริก 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนตัวเรงปฏิกิริยา เม่ือ
ใชเง่ือนไขของอัตราสวนโดยโมลกรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC 
พบวากรดโอเลอิกสามารถเปลี่ยนเปนเมทิลโอเลเอทได 100% ท่ีเวลาประมาณ 75 นาที ซ่ึงตอนเริ่มตน
ของปฏิกิริยาท่ีเวลา 15 นาที สามารถเปลี่ยนเปนเอสเทอรไดมากถึง 74% ซ่ึงแสดงใหเห็นวาปฏิกิริยา
เกิดข้ึนเร็วมาก เม่ือใชตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมได (ผลการทดลองแสดงในรปู 3.7) มาทําปฏิกิริยาเอสเทอ
ริฟเคชันเม่ือใชเวลาในการทําการทดลอง 1 ชั่วโมง น้ําตาลใหปริมาณของเมทิลโอเลเอทสงูสดุ และมี
แนวโนมของการใหปริมาณเมทิลโอเลเอท ลดลงเม่ือมีการใชซํ้ามากข้ึน ขณะท่ีใยดอกยังใหปริมาณของ
เมทิลโอเลเอทท่ีคอนขางคงท่ีในสามครั้งแรกของการเกิดปฏิกิริยา สวนตัวเรงปฏิกิริยาชนิดอ่ืนๆ มีแนวโนม
ของการเกิดเมทิลโอเลเอทท่ีลดลงเชนกันเม่ือมีการใชงานซํ้ามากข้ึน อยางไรก็ตามเรายังไมสามารถอธิบาย
ปริมาณของเมทิลโอเลเอทท่ีเพ่ิมมากข้ึนของกรณีของใยดอกรักท่ีมีในการใชซํ้าครั้งท่ีสาม  
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รูป 3.7 การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ ตอการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอท จากกรด

โอเลอิกดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมล กรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขน
กรด 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC (หมายเหตุ 
1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการทดลองซํ้า) 

 
ตาราง 3.6  ความเขมขนของ SO3H หลังจากทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน อัตราสวนโดยโมลกรดโอเลอิก

ตอเมทานอล (1:9) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC 
 

ความเขมขน/ %wt จํานวนครั้ง 
[SO3H]/mmol/g 

ใยดอกรัก น้ําตาล Amberlyst 15 

1 

1 1.6274 1.0240 2.6102 
2 1.5686 0.9874 2.0096 
3 1.5218 0.8652 1.6508 
4 0.4618 0.6008 1.0442 

2 

1 1.6492 1.0446 2.6102 
2 1.5824 1.0208 2.0218 
3 1.3746 0.9700 1.8004 
4 1.1068 0.9064 0.9342 

5 

1 1.6402 1.0196 2.6102 

2 1.4828 0.9430 2.1650 

3 1.3864 0.9074 1.6920 

4 1.1036 0.4630 1.0072 
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จากท่ีกลาวมาดานบนทําใหเราไดทราบวาปริมาณของกรดมีผลตอปริมาณของเมทิลโอเลเอทท่ีได โดยทํา
การทดลองแบบ batch ในชวง 1 ชั่วโมงแรก ดังนั้นเม่ือทดลองทําการทดลองโดยเพ่ิมระยะเวลาเปน 5 
ชั่วโมง ท่ีเง่ือนไขของการทําปฏิกิริยาแบบเดียวกัน ท่ีความเขมขนกรดเปน 2%wt ผลท่ีไดแสดงในรูป 3.5 
จากรูปจะเห็นไดชัดเจนวาตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล และ ใยดอกรัก เกิดการเปลี่ยนแปลงเปนเมทิลโอเล
เอทมากท่ีสุดและมีคาใกลเคียงกัน โดยเกิดการเปลี่ยนแปลงเกือบรอย%ในครั้งแรก และเม่ือทําปฏิกิริยาซํ้า
การเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอท ก็ลดลงตามลําดับ ซ่ึงสัมพันธกับผลการไทเทรตหาความเขมขนของ 
SO3H 
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รูป 3.5 การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ กับการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอทจากกรด
โอเลอิกดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมล กรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขน
กรด 2%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนเวลา 5 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC (หมายเหตุ 
1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการทดลองซํ้า)  
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3.3.2 เมทิลเอสเทอรจากน้ํามันสบูดําโดยใชตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน 

 รูป 3.6 แสดงผลการทดลองท่ีไดและการใชซํ้าของตัวเรงปฏิกิริยา เม่ือใชความเขมขน 4%wt (โดย
น้ําหนักของน้ํามัน) โดยมีเง่ือนไขคือ อัตราสวนโดยโมลน้ํามันสบูดําเมทานอล (1:9) อุณหภูมิ 65ºC 
ระยะเวลาในการทําการทดลอง 15 วัน  ซ่ึงเห็นไดชัดเจนวาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดจากใยดอกรักนั้นสามารถ
ใหปริมาณของเมทิสเอสเทอรท่ีมีคาใกลเคียงกันกับน้ําตาลสําหรับการใชครั้งแรก และเม่ือมีการใชซํ้ามาก
ข้ึนพบวาประสิทธิภาพของตัวเรงปฏิกิริยานั้นลดลงเนื่องจากปริมาณของเมทิสเอสเทอรท่ีไดมีคาลดลง ซ่ึง
อธิบายไดจากการหลุดของหมูกรดท่ีติดไวบนวัสดุรองรับดังกลาว ขอสังเกตอยางหนึ่ง สําหรับ 
Amberlyst15 ท่ีใชทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน และทรานเอสเทอริฟเคชัน ท่ีสภาวะ 65OC และ ความ
ดันบรรยากาศ นั้นจะไดเอสเทอรซ่ึงเปนสารผลิตภัณฑในปริมาณท่ีต่ํากวากรณีของตัวเรงท่ีเตรียมได 
สอดคลองกับผลการทดลองในรายงานวิจัยอ่ืน [2-3, 8] ท่ีไดรายงานไวเชนกัน แมวา Amberlyst15 เปน
ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเหมาะสมกับการใชท่ีสภาวะอุณหภูมิสูง และความดันสูง แตตัวเรงปฏิกิริยาดังกลาวเปน
แบบไมเปนเนื้อเดียวกับสารตั้งตน หรือเปนของแข็งท่ีตองใชเพ่ือผลของการเปรียบเทียบของปริมาณสาร
ผลิตภัณฑท่ีได 
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รูป 3.6  การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ การเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอรจากน้ํามันสบู
ดําดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมลน้ํามันสบูดําตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขนกรด 
4%wt เปนเวลา 15 วัน ท่ีอุณหภูมิ 65ºC  (หมายเหตุ 1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการ
ทดลองซํ้า)  
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4. 

สรุปผลการทดลอง 

 
ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกันไดเลือกวัสดุรองรับเสนใยธรรมชาติ และน้ําตาล โดยเปรียบเทียบ
ปริมาณของหมู SO3H กับตัวเรงปฏิกิริยาทางการคาคือ Amberlyst-15 โดยในงานวิจัยนี้ไดเตรียมตัวเรง
ปฏิกิริยาของ (1) เสนใยธรรมชาติจากใยนุน และใยดอกรัก ดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ตามดวย
ปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (2) น้ําตาล ท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาคาร
บอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน จากผลการวิเคราะหปริมาณของหมู SO3H 
ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับพบวาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 พบวามีความเขมขน
เทากับ 1.6614, 0.8980, 0.9988 และ 2.6102 mmol/g ตามลําดับ และคาท่ีไดสอดคลองกับปริมาณ
ของ S ท่ีวิเคราะหไดจากการวิเคราะหหาองคประกอบของธาตุดวยเทคนิค CHNS analyzer พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 มีองคประกอบของซัลเฟอร 4.85, 2.79, 2.90 
และ 15.54 %wt ตามลําดับ นอกจากนี้การวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR สามารถยืนยนัหมู -O-SO3H 
stretching ซ่ึงมีตําแหนงของสัญญาณเกิดข้ึนท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1  

ตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรักแสดงถึงความสามารถในการใชงานไดจริงเม่ือทดสอบกับปฏิกิริยาเอสเทอริฟ
เคชันของกรดโอเลอิก และปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของน้ํามันสบูดําในการใชงานครั้งแรก อยางไรก็
ตามเม่ือมีการนํามาใชซํ้ายังพบวาความสามารถในการใชซํ้านั้นยังอยูในเกณฑท่ีไมดีมาก เนื่องจากปริมาณ
ของอัคคิลเอสเทอรท่ีไดมีแนวโนมท่ีลดลงเม่ือจํานวนการใชซํ้ามากข้ึน เนื่องมาจากการหลุดของหมูกรด
ซัลโฟนิก 
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