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บทสรุปสําหรับผูบริหาร 
  

  

งานวิจัยนี้ไดทําการศึกษาและเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบใหมท่ีไมเปนเนื้อเดียว (heterogeneous 
catalyst) ท่ีไดจากวัสดุธรรมชาติ (เซลลูโลส) ซ่ึงเสนใยเซลลูโลสมักเปนของเหลือท้ิงจากการทําเกษตรกรรมท่ีมี
ปริมาณมากสามารถหาไดงายในทองถ่ิน (พิษณุโลก) เชน ใยกลวย ปอ ปาน และ สับปะรด เปนตน โดย
เซลลูโลสดังกลาวตองผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพ่ือใหไดกลูโคสกอน แลวจึงเปลี่ยนหมูปลายท่ีเปน –OH 
ใหเปน -SO3H เพ่ือใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนกรด ขอดีประการหนึ่งของการใชตัวเรงปฏิกิริยาชนิดท่ีไมเปนเนื้อ
เดียวกับสาร คือสามารถนํากลับมาใชงานใหมได หรือสามารถใชซํ้าไดอีกนั่นเอง และสามารถแยกกลีเซอรอ
ลออกจากเอสเทอรไดงาย  เปนมิตรกับสิ่งแวดลอม แตอยางไรก็ตามรายงานในการศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาแบบ
ไมเปนเนื้อเดียวกันยังมีนอยมาก และมีจํากัดอยูเพียงไมก่ีชนิด เชนการใชตัวเรงปฏิกิริยาน้ําตาล แนฟฟออน 
และ การใชกัวนิดีนส รวมกับพอลิเมอรอินทรีย   

ไดเตรียมวัสดุรองรับจากเสนใยกลวยท่ีไดผานการแยกเซลลูโลสออกจากลิกนิน ดวยกระบวนการทาง
เคมี ผลการวิเคราะหดวยเทคนคิ FITR แสดงใหเห็นวามีลิกนินบางสวนถูกกําจัดออกไป อยางไรก็ตามเม่ือนํา
เสนใยกลวยดังกลาวมาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แลวพบวาปริมาณของหมูกรดท่ีไดมีคานอยมาก ซ่ึงเปนการยาก
ท่ีทําใหหมูปลายเปลี่ยนเปนกรดซัลโฟนิกดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน คณะผูวิจัยจึงไดทดลองใชใยนุน และ
ใยจากดอกรักซ่ึงมีปริมาณของเซลลูโลสอยูมากกวาและไมตองผานการกําจัดลิกนิน โดยนํามาทําปฏิกิริยาไฮ
โดไลซิส การคารบอไนเซซันแบบไมสมบรูณ และการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยในงานวิจัยนี้ไดเตรียมตัวเรง
ปฏิกิริยาของ (1) เสนใยธรรมชาติจากใยนุน และใยดอกรัก ดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ตามดวยปฏิกิริยา
คารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (2) น้ําตาล ท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบ
ไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน  

จากผลการทดลองสามารถเปรียบเทียบผลของปริมาณของหมู SO3H ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับท่ี
ไดจากตัวเรงปฏิกิริยาจากใยนุน ใยดอกรัก และน้ําตาลกับตัวเรงปฏิกิริยาทางการคาคือ Amberlyst-15 พบวา
มีความเขมขนเทากับ 1.6614, 0.8980, 0.9988 และ 2.6102 mmol/g ตามลําดับ และคาท่ีไดสอดคลองกับ
ปรมิาณของ S ท่ีวิเคราะหไดจากการวิเคราะหหาองคประกอบของธาตุดวยเทคนิค CHNS analyzer พบวา
ตัวเรงปฏิกิริยาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 มีองคประกอบของซัลเฟอร 4.85, 2.79, 2.90 
และ 15.54 %wt ตามลําดับ นอกจากนี้การวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR สามารถยืนยันหมู -O-SO3H 
stretching ซ่ึงมีตําแหนงของสัญญาณเกิดข้ึนท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1  แมวา Amberlyst-15 จะมี
ปริมาณกรดท่ีสูงสุด แตสภาวะท่ีใชในการทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชันเกิดข้ึนท่ีความ
ดันบรรยากาศ และอุณหภูมิไมเกิน 85OC ซ่ึงทําใหการเกิดปฏิกิริยาเกิดไดไมดี  

เม่ือทดสอบกับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิก และปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของ
น้ํามันสบูดําในการใชงานครั้งแรกสามารถเกิดเปนไบโอดีเซลไดดี อยางไรก็ตามเม่ือมีการนํามาใชซํ้ายังพบวา
ความสามารถในการใชซํ้านั้นยังอยูในเกณฑท่ีไมดีมาก เนื่องจากปริมาณของอัคคิลเอสเทอรท่ีไดมีแนวโนมท่ี
ลดลงเม่ือจํานวนการใชซํ้ามากข้ึน เนื่องมาจากการหลุดของหมูกรดซัลโฟนิก 
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ตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งสองชนิดจากเสนใยธรรมชาติไดถูกเตรียมจากการทําปฏิกิริยาไฮโดรลิซิส และการทํา
ปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยไดเลือกใชเสนใยธรรมชาติจาก
ใยนุนและใยดอกรัก สมบัติของตัวเรงปฏิกิริยาถูกวิเคราะหดวยการปริมาณของหมูกรดซัลโฟนิกดวยวิธีการ
ไทเทรตแบบยอนกลับ การหาธาตุองคประกอบ การตรวจวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR โดยไดเปรียบเทียบกับ 
Amberlyst-15 และ กรดซัลฟูริก จากผลการวิเคราะหปริมาณของหมู SO3H ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับ
พบวาใยดอกรัก ใยนุน และ น้าํตาล พบวามีความเขมขนเทากับ 1.6614, 0.8980 และ 0.9988 mmol/g 
ตามลําดับ จากผลการทดลองตัวเรงปฏิกิริยาที่ไดจากการทําซัลโฟเนชันบนเสนใยดอกรักนัน้มีความวองไวตอ
การเกิดปฏิกิริยามากที่สุด เนื่องจากมีปริมาณของหมูกรดทีม่ากกวา และมีความเสถียรมากกวาเสนใยนุน ใน
งานวิจัยนีไ้ดติดตามการเกิดปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิกและปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของ
น้ํามันสบูดํากับเมทานอลดวยการใชเทคนิคเอ็นเอ็มอาร (1H และ 13C) ซึ่งจากพื้นที่ของสัญญาณของตําแหนง

โปรตอนในเมทิลเอสเทอรและ α-CH2 ทําใหทราบถึงการเปลีย่นแปลงปริมาณ (คิดเปน %) ของน้ํามันสบูดําท่ี
เปลี่ยนเปนเมทิลเอสเทอร (ไบโอดีเซล) ได 

 
คําสําคัญ: ไบโอดีเซล/ตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง/เอ็นเอ็มอาร 
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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 

ไบโอดีเซลเปนพลังงานทางเลือกของน้ํามันดีเซลท่ีมีความสําคัญเปนอยางมากในชวงหลายทศวรรษท่ีผาน
มา ซ่ึงไบโอดีเซลท่ีไดจากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันระหวางน้ํามันพืช (vegetable oil) ซ่ึงมีไตรกลีเซ
อรอล (triglycerol) เปนองคประกอบหลัก กับแอลกอฮอล (นยิมใชเมทานอล) ไดสารผลิตภัณฑท่ีเรียกวา
อัลคิลเอสเทอร (สารประกอบเอสเทอรของกรดไขมัน) โดยเปนท่ีทราบกันอยูแลววาปฏิกิริยาดังกลาว
สามารถเกิดไดชามากหากไมไดใชตัวเรงปฏิกิริยา ซ่ึงสามารถใชไดท้ังชนิดท่ีเปนกรดและเบส แตเบส 
(NaOH) เปนท่ีนิยมมากวาเนื่องจากมีราคาถูกและเกิดไดเร็วกวา แตปญหาอยางหนึ่งของการใชตัวเรงชนิด
เบสกับน้ํามันท่ีมีปริมาณกรดไขมันอิสระท่ีมีปริมาณมาก คือการเกิดสบูระหวางการทําปฏิกิริยา ทําให
ปริมาณของอัลคิลเอสเทอรท่ีไดลดลง แมวาปญหาดังกลาวสามารถแกไขไดโดยใชตัวเรงปฏิกิริยาแบบกรด 
(H2SO4 หรอื HCl) แตยังคงมีอีกปญหาในเรื่องของการแยกตัวเรงปฏิกิริยาเม่ือการเกิดปฏิกิริยาไดสิ้นสุดลง 
ท้ังนี้ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีกลาวมาขางตนนั้นเปนแบบเนื้อเดียวกันกับสารตั้งตน ซ่ึงในข้ันตอนดังกลาวตองมี
การทําใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีใชมีฤทธิ์เปนกลางกอน สงผลตอปญหาดานสิ่งแวดลอมคือเรื่องของการกําจัดน้ํา
เสีย นอกจากนี้เม่ือแยกออกมาไดก็ไมสามารถนํากลับไปใชซํ้าได  

จากท่ีกลาวมาขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะศึกษาและเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบใหมท่ีไมเปน
เนื้อเดียว (heterogeneous catalyst) ท่ีไดจากวัสดุธรรมชาติ (เซลลูโลส) ซ่ึงเสนใยเซลลูโลสมักเปนของ
เหลือท้ิงจากการทําเกษตรกรรมท่ีมีปริมาณมากสามารถหาไดงายในทองถ่ิน (พิษณุโลก) เชน ใยกลวย ปอ 
ปาน และ สับปะรด เปนตน โดยเซลลูโลสดังกลาวตองผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเพ่ือใหไดกลูโคส
กอน แลวจึงเปลี่ยนหมูปลายท่ีเปน –OH ใหเปน -SO3H เพ่ือใหตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนกรด  

นอกจากนี้ขอดีอีกประการหนึ่งของการใชตัวเรงปฏิกิริยาชนิดท่ีไมเปนเนื้อเดียวกับสาร คือสามารถนํา
กลับมาใชงานใหมได หรือสามารถใชซํ้าไดอีกนั่นเอง และสามารถแยกกลีเซอรอลออกจากเอสเทอรไดงาย  
เปนมิตรกับสิ่งแวดลอม [1-5] แตอยางไรก็ตามรายงานในการศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน
ยังมีนอยมาก และมีจํากัดอยูเพียงไมก่ีชนิด เชนการใชตัวเรงปฏิกิริยาน้ําตาล แนฟฟออน และ การใชกัวนิ
ดีนส รวมกับพอลิเมอรอินทรีย   

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวท่ีใชในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน เชน ซีโอไลท (zeolite) MCM-
41, tungstated zirconia, sulfated ziaconia, Amberlyst-15 และ Nafion โดยปญหาท่ีโดยท่ัวไปท่ี
เกิดข้ึนเก่ียวของกับความเขมขนของกรดตอน้ําหนักของของแข็ง ความพรุนของของแข็ง การหลุดของหมู
กรด ทําใหไมสามารถใชซํ้าได และท่ีสําคัญคือเรื่องของราคาท่ีแพงมาก [5] 
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ในป 2006 Masakazu Toda และคณะ [6] ไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล (D-glucose และ 
Sucrose) ซ่ึงถูกคารบอไนซท่ีอุณหภูมิต่ํา เพ่ือทําใหเกิดการแยกสลายน้ําตาลดวยความรอน (pyrolysis) 
ไดสารผลิตภัณฑเปน polycyclic aromatic carbon ring และทําซัลโฟเนชันดวยกรด H2SO4 (รูป 1.1) 
ซ่ึงจะไดตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งมีฤทธิ์เปนกรด ไมละลายในน้ํา เมทานอล เบนซีน เฮกเซน N,N-
dimethylformamide และกรดโอเลอิก แตไมไดรายงานวาสามารถใชซํ้าไดก่ีครั้ง โดยตัวเรงปฏิกิริยาจาก
น้ําตาลนี้สามารถทําปฏิกิริยาไดเร็วมากกวาครึ่งหนึ่งของกรด H2SO4 ท้ังนี้พบวาไมมีการหลุดของหมู – 
SO3H ระหวางการทําปฏิกิริยาแมวาจะใชอุณหภูมิอยูในชวง 80-180OC และจากผลการรายงานท่ีไดของ 
Masakazu Toda ทําใหไดมีนักวิจัยหลายกลุมพยายามท่ีจะศึกษาและพัฒนาการใชสารจําพวกน้ําตาล 
เซลลูโลส และแปง มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน เพ่ือใหเกิดหมูของ – SO3H  ซ่ึงไปแทนท่ี –OH  [6-11] 

 

 
 
รูป 1.1 การสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล [6] 
   
จากขอมูลงานวิจัยขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะทําการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกันจากเซลลูโลส ซ่ึงจัดเปนวัสดุท่ีไดมาจากเสนใยในธรรมชาติ หาไดงายในทองถ่ิน 
นอกจากนี้จํานวนรายงานท่ีเก่ียวของกับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดมาจากเซลลูโลสยงัมีคอนขางนอย  

1.2 วัตถุประสงค 

1. เปรียบเทียบและศึกษาความเปนไปไดของการใชประโยชนของเสนใยเซลลูโลสท่ีไดจากธรรมชาติ
แตละชนิด ในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 

2. เพ่ือศึกษาปจจัยท่ีมีผลตอการติดหมูกรด –SO3H บนเสนใยเซลลูโลส 
3. เพ่ือเปรียบเทียบปริมาณของไบโอดีเซลท่ีไดจากการเตรียมแบบ batch reactor ดวยการใช

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบของแข็งท่ีไดเตรียมไดจากขอ 2 กับตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนเนื้อเดียวกัน และ
ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนของแข็งท่ีมีขายในทองตลาด 
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1.3 งานวิจัยท่ีเกี่ยวของ 

โครงสรางโดยท่ัวไปของเสนใยธรรมชาติประกอบดวยเซลลูโลส (cellulose) เฮมิเซลลูโลส 
(hemicellulose) เพคติน (pectin) และลิกนิน (lignin)  โดยท่ัวไปในเสนใยจากธรรมชาติแตละชนิดมี 
เซลลูโลส 60-80% ลิกนิน 5-20% และ ความชื้น นอยกวาหรือเทากับ 20% [7] 

จากขอมูลขางตน จะเห็นไดวาเสนใยมีสวนของเซลลูโลสอยูมากท่ีสุด และโครงสรางของเซลลูโลสมีความ
เปนผลึกสงู (crystalline phase) ซ่ึงมีการจัดเรียงตัวอยางเปนระเบียบดังแสดงในรูป 1.2 และมีสูตร
โครงสรางแบบสายโซยาวดังแสดงในรูป 1.3 ซ่ึงในไฟเบอรแตละเสนจะมีสวนท่ีเรียกวา ไฟบริลล (fibrils) 

จํานวนมากเรียงตอกัน ความแข็งแรงและความเหนียวของไฟเบอรเกิดข้ึนเนื่องจาก β-1,4-glycosidic 
ของ D-glucose 

 

 
รปู 1.2 แสดงโครงสรางของเสนใยธรรมชาต ิ 
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รปู 1.3 สารโมเลกุลใหญของเซลลูโลส ท่ีเกิดจากการเรียงตัวตอกันของ β-glucose 
 

ในสวนของเฮมิเซลลูโลสเก่ียวของกับสวนการยอยสลายไดดวยกระบวนการทางชีวภาพ 
(biodegradation) การดูดความชื้น (moisture absorption) และ การเสื่อมสภาพดวยความรอน 
(thermal degradation) ขณะท่ี ลิกนินเปนตัวยึดสวนประกอบของไฟเบอรแตละตัวไวดวยกัน และมี
ความสามารถในการทนความรอนได  แตไมทนตอแสงแดด (UV degradation)  
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ในรายงานการเตรียมเสนใยธรรมชาติ เชน ปอ ปาน นุน หรือ ฝาย [8-10] ตองทําการแยกสวนท่ีเปน
เซลลูโลสออกจากสวนอ่ืนๆ ดวยวิธีทางเคมี เชนการลางดวยน้ํา หรือการตมหรือแชดวยสารเคมี เชน 
NaOH (sodium hydroxide) NaC6H7O6 (sodium alginate) หรอื Al2(SO4)3 (aluminium sulfate) 
โดยความเหมาะสมของความเขมขนของสารหรือชนิดของสารท่ีใชข้ึนอยูกับชนิดของเสนใยธรรมชาติแตละ

ชนิด ในการตมตองควบคุมไมใชอุณหภูมิท่ีสูงจนเกินไป โดยท่ัวไปอยูในชวง 50-80 °C  ท้ังนี้เพ่ือปองการ
เสื่อมสภาพของเสนใย 

ซ่ึงเม่ือนําเซลลูโลสท่ีไดมาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส (ดูรูป 1.4) จะไดโมเลกุลของกลูโคสเปนสารผลิตภัณฑ 
และทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันในข้ันตอมาได (ดูปฏิกิริยาในรูป 1.4) เพ่ือเตรียมเปนตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกัน 

 

 
 

รูป 1.4 ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของเซลลูโลส [5] 
 

ไบโอดีเซลไดมาจากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน (Transesterification) ระหวางน้ํามันพืชหรือไขมัน
สัตวกับแอลกอฮอล ซ่ึงไขมันจะถูกเปลี่ยนใหเปนอัลคิลเอสเทอร และกลีเซอรอล (สมการเคมีแสดงในรูป 
1.5) 

R1 COCH2
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R3 COCH2
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HOCH3
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รูป 1.5 ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอรไรด 
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ถาน้ํามันท่ีมีปริมาณกรดไขมันอิสระท่ีสูง การเลือกใชกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยาอาจมีความเหมาะสมมากกวา 
จึงทําใหมีการศึกษาปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันท่ีมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา [12] (แสดงในรปู 1.6) 
อยางแพรหลาย สําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน (esterification)เปนการทําปฏิกิริยาของกรดไขมัน
อิสระกับแอลกอฮอล (นยิมใชเมทานอล) โดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา [6] (แสดงในรปู 1.7) 

 
 

 
 
 

1.  
 

รูป 1.6 ปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอรไรดโดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา 
 
 
 
 
 

รูป 1.7 ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมันอิสระโดยมีกรดเปนตัวเรงปฏิกิริยา 

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวสําหรับการผลิตไบโอดีเซลเปนเรื่องท่ีนาสนใจเปนอยางมาก 
โดยเฉพาะในชวง 10 ปท่ีผานมาไดมีการศึกษากันอยางตอเนื่อง ท้ังนี้เนื่องจากวาตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวนี้ สามารถแยกออกจากสารผลิตภัณฑได และทําความสะอาดไดงาย และท่ีสําคัญคือสามารถ
นํากลับมาใชซํ้าไดอีก นอกจากนี้ยังเปนการลดการกําจัดของเสียซ่ึงจัดวาเปนมิตรกับสิ่งแวดลอมเม่ือ
เปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาแบบท่ีเปนเนื้อเดียวกัน [1-5] 

ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวท่ีใชในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน เชน ซีโอไลท (zeolite) MCM-
41, tungstated zirconia, sulfated ziaconia, Amberlyst-15 และ Nafion โดยปญหาท่ีโดยท่ัวไปท่ี
เกิดข้ึนเก่ียวของกับความเขมขนของกรดตอน้ําหนักของของแข็ง ความพรุนของของแข็ง การหลุดของหมู
กรด ทําใหไมสามารถใชซํ้าได และท่ีสําคัญคือเรื่องของราคาท่ีแพงมาก [5] 

ในป 2006 Masakazu Toda และคณะ [6] ไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล (D-glucose และ 
Sucrose) ซ่ึงถูกคารบอไนซท่ีอุณหภูมิต่ํา เพ่ือทําใหเกิดการแยกสลายน้ําตาลดวยความรอน (pyrolysis) 
ไดสารผลิตภัณฑเปน polycyclic aromatic carbon ring และทําซัลโฟเนชันดวยกรด H2SO4 (ดูรูป 1.1) 
ซ่ึงจะไดตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งมีฤทธิ์เปนกรด ไมละลายในน้ํา เมทานอล เบนซีน เฮกเซน N,N-
dimethylformamide และกรดโอเลอิก แตไมไดรายงานวาสามารถใชซํ้าไดก่ีครั้ง โดยตัวเรงปฏิกิริยาจาก

+ 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 

น้ําตาลนี้สามารถทําปฏิกิริยาไดเร็วมากกวาครึ่งหนึ่งของกรด H2SO4 ท้ังนี้พบวาไมมีการหลุดของหมู – 
SO3H ระหวางการทําปฏิกิริยาแมวาจะใชอุณหภูมิอยูในชวง 80-180OC และจากผลการรายงานท่ีไดของ 
Masakazu Toda ทําใหไดมีนักวิจัยหลายกลุมพยายามท่ีจะศึกษาและพัฒนาการใชสารจําพวกน้ําตาล 
เซลลูโลส และแปง มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน เพ่ือใหเกิดหมูของ – SO3H  ซ่ึงไปแทนท่ี –OH  [13-17]  

Zong และคณะ [13] ไดทําการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยากับน้ําตาล (D-glucose) และพบวาตัวเรงปฏิกิริยา
ดังกลาวให %yield ของไบโอดีเซลท่ีมาจากน้ํามันท่ีใชแลว มากกวาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปน Sulfated 
zirconia, Amberlst-15 และ Niobic acid และไดรายงานการใชซํ้าของตัวเรงปฏิกิริยาในการทํา
ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันวาหลังจากลางดวย t-butanol แลวตัวเรงดังกลาวยังมีประสิทธิภาพสูงถึง 93% 

Okamura และคณะ [14] ไดรายงานผลของอุณหภูมิท่ีมีตอการทํา carbonization ของ D-glucose 
ในชวง 573-723 K วาท่ีอุณหภูมิสูงและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน ทําใหได amorphous carbonv ซ่ึง
ประกอบดวย polycyclic aromatic carbon sheets แตก็ไมไดเพ่ิมประสิทธิภาพของตัวเรงปฏิกิริยา 

Shaabani A. และคณะ [15] ไดทําการเตรียมซัลโฟเนชันของเซลลูลสและแปง ไดสําเร็จจากการทํา
ปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเซลลูโลส ดวย กรดคลอโรซัลโฟนิก โดยนําไปใชในปฏิกิริยาการสังเคราะห 
quinolines 

Suganuma และคณะ [16] ไดรายงานผลการศึกษาการทําไฮโดรไลซิสของเซลลูโลส และแปง เพ่ือ
เปลี่ยนเปนกลูโคส ดวยการใชกรดท่ีเปนของแข็งเปนตัวเรงปฏิกิริยาจําพวก amorphous carbon ท่ีมี 
SO3H, COOH และ OH นั้นมีประสิทธิภาพดีกวา Nafion และ Amberlyst-15 

จากขอมูลงานวิจัยขางตน จึงทําใหผูวิจัยมีความสนใจท่ีจะทําการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไม
เปนเนื้อเดียวกันจากเซลลูโลส ซ่ึงจัดเปนวัสดุท่ีไดมาจากเสนใยในธรรมชาติ หาไดงายในทองถ่ิน 
นอกจากนี้จํานวนรายงานท่ีเก่ียวของกับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดมาจากเซลลูโลสยงัมีคอนขางนอย 
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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 ศึกษาภณัฑพาณิชย 
โซเดียมไฮดรอกไซด NaOH AR Carlo Erba 
โพแทสเซียมไฮโดรเจนแพสทาเลส KHC8H4O4 AR Fluka 
ฟนอลฟทาลนี C20H14O4 AR Carlo Erba 
Amberlyst 
ผงเซลูโลส 

C18H18O3S AR  
AR 
 

Fluka 
Lab scan 

2.1.2 วัสดุอุปกรณและเครื่องมือวิทยาศาสตร 

1. เครื่องชั่งละเอียด 4 ตําแหนง: Sartorious 
2. ขวดกนกลม 2 คอ และ 3 คอ 
3. Mechanical stirrer 
4. ตูอบ: 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 รุน 2400 
9. กลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) รุน Leo1455VP 
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2.2 วิธีการทดลอง 

2.2.1 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนเสนใยจากใยกลวย 

ผลของสารละลายท่ีใช 
ในการทดลองไดทําการแยกเสนใยสวนท่ีเปนเซลูโลสออกจากลิกนินดวยกระบวนการทางเคมีดวยการใช 
NaOH และ KOH ท้ังหมด 4 วธีดังแผนผังแสดงดานลาง [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 แผนผังการแยกเซลลูโลสของเสนใยกลวย 
 
ตัวอยาง 1 และ ตัวอยาง 1-HCl ในข้ันตอนท่ีใช 300 ml ของ 0.5 M NaOH นั้นตองทําการทดลองท่ี
อุณหภูมิหอง โดยใชเวลา 18 ชั่วโมง และทําการทดลองตอดวยการเติม 100 ml ของ 0.5 M NaOH แลว
ตามดวย 3 wt% ของ H2O2 ท่ีอุณหภูมิ 45 OC เปนเวลา 14 ชั่วโมง ดวยการตั้งปฏิกิริยาไวบนเครื่องกวน
สารและควบคุมอุณหภูมิใหคงท่ีดวยเตาใหความรอนแบบท่ีมีตัวอานอุณหภูมิ และในข้ันตอนสุดทาย
สําหรับตัวอยาง 1 นั้น จะถูกเติมดวย 2 M NaOH ปริมาณ 200 ml ท่ี 55 OC เปนเวลา 2 ชัว่โมง ขณะท่ี
ตัวอยาง 1-HCl ใช 2 M HCl แทน NaOH ท่ี 80 OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง ในข้ันตอนสุดทายนี้ทําเพ่ือกําลัด
สวนท่ีเหลือท้ังหมดออกจากเซลูโลส 

สําหรับตัวอยาง KOH-5 และ KOH-18 นั้นเปนการใช 5 wt% KOH ปริมาณ 300 ml ดวยเครื่องกวนสาร
ท่ีอุณหภูมิหองเปนเวลา 14 ชั่วโมง ตอมาสวนท่ีไมสามารถละลายไดจะถูกนํามาลางดวย 1 wt% NaClO2 
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โดยปรับ pH = 5 ดวยกรดอะซิติก 10 %wt ท่ี 70 OC เปนเวลา 1 ชั่วโมง ตอมาทําซํ้ากับข้ันตอนแรก แต
ใชปริมาตร 200 ml ภายใตสภาวะเดียวกัน และในข้ันสุดทายกําลัดสวนท่ีเหลือดวยการใช  สารละลาย 1 
%wt HCl ปริมาณ 200 ml ท่ี 80 OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง สวนตัวอยาง KOH-18  นั้นทําเชนเดียวกับ
ตัวอยาง KOH-5 แตเปลี่ยนความเชมขนเปน  18 wt% แทน 

2.2.2 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนเสนใย 

วัสดุรองรับท่ีเปนเสนใยธรรมชาติท่ีใชในงานวิจัยคือ ใยนุน และ ใยดอกรัก เนื่องจากเสนใยท้ัง 2 ชนิด มี
เซลลูโลสเปนสวนประกอบในปริมาณท่ีมากกวา 60% โดยน้ําหนัก การปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของเสนใยนั้น
มีวัตถุประสงคเพ่ือทําใหโมเลกุลของเซลลูโลสเปนกลูโคส แลวตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน โดยไดศึกษา
ปจจัยตางๆ ดังตอไปนี้ 

ผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส 
- ศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส  

1. นําใยนุนมา 3 g ใสขวดกนกลม เติมกรดซัลฟูริก 45%wt ใหความรอนท่ี 100ºC นาน 6 ชั่วโมง 
แลวกรองแบบสุญญากาศ ลางดวยน้ํา จนกวาจะเปนกลาง (วัดดวยกระดาษลิตมัส) ลางตอดวยน้ํา
รอนท่ีอุณหภูมิ 100ºC และนําไปอบท่ีอุณหภูมิ 80ºC เปนเวลา 24 ชัว่โมง  

2. จากนั้นนําใยนุนท่ีผานการไฮโดรไลซิสใสขวดกนกลม และเติมกรดซัลฟูริก 100 ml ใหความรอนท่ี 
100ºC เปนเวลา 12 ชั่วโมง ภายใตบรรยากาศไนโตรเจน 

3. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิของการทําไฮโดรไลซิสจาก 100ºC เปน 150 และ 200ºC 
 

- ศึกษาผลของระยะเวลาในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส 
ในข้ันนี้ทําซํ้าขอ 1-3 ในการศึกษาผลของศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แตตอง
เปลี่ยนระยะเวลาในการทําปฏิริยาของขอ 1 จาก 6 ชั่วโมงเปน 12, 18 และ 24 ชั่วโมง ตามลําดับ 

ผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
- ศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน  

1. นําใยนุนท่ีผานการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส แลวเติมกรดซัลฟูริก 100 ml โดยใหความรอนท่ี
อุณหภูมิ 50ºC นาน 6 ชั่วโมง 

2. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิเปน 100 และ 150ºC ตามลําดับ 
 

- ศึกษาผลของระยะเวลาการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
ในข้ันนี้ทําซํ้าขอ 1-2 ในการศึกษาผลของศึกษาผลของอุณหภูมิในการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน แตตอง
เปลี่ยนระยะเวลาในการทําปฏิริยาของขอ 1 จาก 6 ชั่วโมงเปน 12, 18 และ 24 ชั่วโมง ตามลําดับ 

หมายเหตุ: ทําภายใตบรรยากาศไนโตรเจน 
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ศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาในการทําคารบอไนเซชันท่ีมีตอการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน ของเสนใย
ไมผานการทําไฮโดรไลซิส 

1. นําใยนุนใสครูซิเบิล และนําไปเผาท่ีอุณหภูมิ 350, 400, 450 และ 500ºC ท่ีระยะเวลา 1 ชัว่โมง  
2. นําตัวอยางจากขอ 1 มาทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันโดยเติมกรดซัลฟูริก 100 ml ท่ีอุณหภูมิ 100ºC 

เปนเวลา 12 ชั่วโมง 
3. ทําซํ้าขอท่ี 1-2 โดยเปลี่ยนเวลาจาก 1 ชั่วโมง เปน 2, 4 และ 6 ชั่วโมง 
4. เลือกสภาวะท่ีเหมาะสม จากขอท่ี 1-3 จากนั้นทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสท่ีอุณหภูมิ 150ºC เปนเวลา 

12 ชัว่โมง  
หมายเหตุ สําหรับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรัก 

2.2.3 เตรียมจากวัสดุรองรับท่ีเปนน้ําตาล 

ศึกษาผลของอุณหภูมิและเวลาการทําคารบอไนเซซันท่ีมีตอการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
1. นําน้ําตาล 20 g เผาไลออกซิเจนจนไมมีควัน แลวนําไปเผาท่ีอุณหภูมิ 350 ºC นาน 1 ชัว่โมง  
2. จากนั้นเติมกรดซัลฟูริก 100 ml แลวใหความรอนท่ีอุณหภูมิ 100ºC เปนเวลา 12 ชั่วโมง 
3. ทําซํ้าขอ 1 แตเปลี่ยนอุณหภูมิเปน 400, 450 และ 500ºC 
4. สําหรับผลของเวลาท่ีมีตอการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณ ใหทําซํ้าขอท่ี 1 โดยเปลี่ยนเวลา

จาก 1 ชั่วโมง เปน 2, 4 และ 6 ชั่วโมง 
 

2.3 การทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชัน 

กรดโอเลอิกหรือน้ํามันสบูดํา ใสลงในขวด 3 คอ ใสแทงแมเหล็ก เพ่ือคนใหเขากัน ตั้งไวท่ีอุณหภูมิตามท่ี
ทําการทดลอง ผสมของแข็งลงในเมทานอล คนใหเขากันแลวจึงเติมลงในน้ํามันท่ีทําการอุนไว ตั้งปฏิกิริยา
ดังรูป 2.2 

 
 

รูป 2.2 การตั้งปฏิกิริยาแบบ batch 
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การวิเคราะหปริมาณเมทิลเอสเทอรดวย 1H NMR [19] 
ในปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชั่นของน้ํามันพืชเม่ือนํามาวิเคราะหดวย 1H NMR พบวามีพีคของเมทิลเอส
เทอร ปรากฎท่ี 3.7 ppm และพีคของ α-methylene ท่ีตําแหนง 3.2 ppm ซ่ึงจะพบในทุกองคประกอบ
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 จากปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของน้ํามันสบูดํา (น้ํามันสบูดํา:เม
ทานอล,1:09 ท่ีความเขมขนกรดซัลฟูริก 3.0%wt, 65 ºC) 
 
เม่ือทําการอินทิเกรตเพ่ือหาพ้ืนท่ีของแตละพีคของ 1H NMR ท่ีเปนของเมทิลเอสเทอรและ α-
methylene ตามความสัมพันธดังสมการ 1 จะทราบถึงเปอรเซนตการเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอร 
(%Conversion) 

 

                                                                 (1) 
 

เม่ือ   =MEC การเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอร 

 =  MEI  พ้ืนท่ีใตพีคโปรตอนของเมทิลเอสเทอร (-OCH3) 

 =
2CHαI  พ้ืนท่ีใตพีคโปรตอนของกลุมเมทิลีน (α-CH2) 

 2    = จํานวนโปรตอนของกลุมเมทิลีน (α-CH2) 
 3    = จํานวนโปรตอนของเมทิลเอสเทอร (-OCH3) 

 

 

2
×3

×2
×100=

CH

ME
ME

I

I
C

α
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3. 

ผลการทดลองและการวิเคราะห 

ในการเตรียมและศึกษาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดแบงผลการศึกษาและการวิเคราะหเปน 3 ตอน คือ ตอน
ท่ี 1 เก่ียวของกับการเตรียมเสนใยธรรมชาติ ตอนท่ี 2 เปนผลของการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง และ
ตอนท่ี 3 เปนการนําไปใชในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันและทรานเอสเทอริฟเคชัน 

3.1 การเตรียมเสนใยธรรมชาติจากใยกลวย 

ไดนําเสนใยสวนท่ีไดจากงวงกลวยมาผานกรรมวิธีทางเคมี (ดังไดอธิบายในบทท่ี 2) เพ่ือกําจัดสวน
ของลิกนิน เฮมิเซลูโลส และสวนอ่ืนท่ีไมตองการออกไป จากผลการวิเคราะหดวยเทคนิค FTIR ไดผลการ
ทดลองดงัแสดงในรปู 3.1 

 

รูป 3.1 FTIR สเปกตราของเสนใยจากงวงกลวยท่ีไมผานกรรมวิธีทางเคมีเปรียบเทียบกับท่ีผานกรรมวิธี
ทางเคมี และผงเซลูโลส 
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จากรูปจะเห็นไดชัดวาพีคในชวง 3000-3600 cm-1 เปนพีคในชวงท่ีกวางมากและพบในตัวอยาง
ทุกแบบ ซ่ึงแสดงถึงตาํแหนงของ O-H stretching อยางไรก็ตามในการทดลองครั้งนี้ไมพบพีคเล็กๆ ท่ี 
3487 และ 3442 cm-1 เหมือนกับท่ีไดรายงานไวใน [18, 20-21] วาเปนพันธะไฮโดรเจนที่เปนแบบ 
intermolecular ใน cellulose II (O-H stretching ของไฮโดรเจนท่ีสรางพันธะกับหมูไฮดรอกซี)  

พีคท่ีตําแหนง 2900 cm-1 เกิดข้ึนเนื่องจาก aliphatic saturated C-H stretching ท่ีมีอยูใน
เซลลูโลสและเฮมิเซลลูโลส นอกจากนี้ยังเปนของลิกนิน และ waxs แตสามารถกําจัดไดดวยวิธีการทาง
เคมี สําหรับพีคท่ี 1700 cm-1 แสดงถึงหมู acetyl และ uronic ester ของเฮมิเซลูโลส หรือ ester 
linkage ของหมูคารบอกซิลิกของ furic และ p-coumaric acids ของลิกนิน ซ่ึงตําแหนงดังกลาวลดลง
อยางมากเม่ือผานกระบวนการทางเคมี โดยจะเห็นไดชัดเม่ือเปรียบเทียบตัวอยางท่ีไมผานกระบวนการ 

เสนใยตัวอยางท่ีผานกระบวนการทางเคมีท้ังสี่วิธีนั้นสามารถกําจัดลิกนินออกไปไดบางสวนซ่ึง
สอดคลองกับท่ีมีรายงาน [18, 20-22] ท่ีพีคมีความเขมท่ีลดลงท่ีเปนของ วงแหวนอะโรมาติกของลิกนินท่ี 
1590 cm-1 และ 1500 cm-1 โดยตัวอยางท่ีผาน KOH นั้นสามารถกําจัดลิกนินไดดีกวาการใชกรด HCl 
อยางไรก็ตามการใช H2O2 นั้นก็มีประสิทธิภาพในการกําจัดลิกนินดวยเชนกัน 

10 20 30 40 50 60

2θ

ผงเซลูโลส

งวงกลวยที่ไมผานกระบวนการ

ตัวอยาง KOH-18

ตัวอยาง 1-HCl

ตัวอยาง 1

 

รูป 3.2 เอกซเรยดิฟแฟรกชันสเปกตราของเสนใยท่ีผานกระบวนการทางเคมีท่ีตางๆ กัน 
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ผลการวิเคราะหดวยเทคนิคเอ็กซเรยดิฟแฟรกชันแสดงในรูป 3.2 จากรูปจะเห็นไดวาตัวอยางท่ี
ผานกระบวนการทางเคมีนั้นแสดงพีคท่ีกวางท่ีมีความคลายคลึงกัน และคลายกับผงเซลูโลส แตมีความ
เปนผลึกท่ีนอยกวาเนื่องจากพีคมีขนาดท่ีกวางกวา อยางไรก็ตามในการศึกษาครั้งนี้ไมไดทําการวิเคราะห
ตัวอยางในรูปฟลมจึงไมสามารถเห็นความแตกตางอยางชัดเจนของแตละตําแหนงมุมไดท่ีชวง 10-18O 
เนื่องจากขอจํากัดของเครื่องมือท่ีใชในการศึกษา แตผลท่ีไดจากการศึกษาครั้งนี้บอกเราเปนนัยไดวาการท่ี
ตัวอยางผานกระบวนการทางเคมีนั้นทําใหมีลักษณะของความเปนผลึกท่ีมากข้ึน ซ่ึงสอดคลองกับลักษณะ
ของอสัณฐานวิทยาท่ีศึกษาดวยเทคนิค SEM ท่ีมีลักษณะเปนแยกออกจากกันได ดังแสดงในรูป 3.3 

 

 
 

รูป 3.3 ภาค SEM ของเสนใยท่ีผานกระบวนการทางเคมีท่ีตางๆ กัน 

 

 

 

ตัวอยาง KOH-5 

ตวัอยาง 1 

ตัวอยาง KOH-18 

ตัวอยาง 1-HCl 
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3.2 การเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง 

 ในงานวิจัยนี้จึงไดเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน โดยไดเลือกวัสดุรองรับจากเสน
ใยธรรมชาติคือ ใยกลวย นุน และ เสนใยจากดอกรัก โดยไดทําการศึกษาหาสภาวะท่ีเหมาะสมในการทํา
ปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสของเสนใยดังกลาว แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรดซัลฟูริก   

 การใชเสนใยกลวยท่ีเตรียมไดจากตอนท่ี 1 มาทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสเชนเดียวกับท่ีเตรียม
สําหรับใยนุน และใยจากดอกรัก อยางไรก็ตามปริมาณของหมูกรดท่ีทําการหาปริมาณไดนั้นมีคานอยมาก 
จึงไมสามารถทําการเตรียมไดตอ ทําใหในการศึกษาครั้งนี้เลือกใชเพียงใยนุนและใยจากดอกรักเทานั้น ซ่ึง
สาเหตุหนึ่งท่ีสามารถอธิบายไดก็คือเนื่องจากปริมาณของลิกนินท่ีมีอยูในใยกลวยนั้นมีมากกวาใยนุนและ
ใยจากดอกรัก อีกท้ังกระบวนการกําจัดทางเคมีอาจกําจัดไดบางสวนแตไมหมด 

 สภาวะท่ีเหมาะสมในการทําไฮไดรไลซิสนุนดวยกรดซัลฟูริกคือ 150OC นาน 12 ชัว่โมง โดยมี
ปริมาณความเขมขนของกรดเทากับ 0.3616 mmol/g (ดังแสดงในตาราง 3.1) ซ่ึงไดจากการไทเทรชนั
ดวย NaOH สําหรับปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรดซัลฟูริกเขมขนทําการทดลองท่ีอุณหภูมิ 100OC เปนเวลา 
12 ชั่วโมง และจากสภาวะท่ีเหมาะสมท่ีไดจากปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของนุน ไดถูกนํามาใชกับเสนใยดอกรัก
ในการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสดวย  

ตาราง 3.1  ผลของอุณหภูมิตอการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสของนุนท่ีมีตอปริมาณการติดของหมู –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 

 
 เม่ือทําการศึกษาผลของอุณหภูมิในชวง 300-500OC ของการทําคารบอไนซชันแบบไมสมบรูณท่ี
ระยะเวลาตางๆ กัน แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันของนุนท่ียังไมผานการทําไฮโดรไลซิส พบวา
ปริมาณของความเขมขนกรดแสดงไดดังตาราง 3.2 จากตารางจะเห็นไดวาความเขมขนของกรดมีคามาก
ข้ึน เม่ืออุณหภูมิเพ่ิมมากข้ึน (ท่ีระยะเวลาการเผาท่ีเทากัน) และยังพบอีกวาท่ีอุณหภูมิของการเผาท่ีเทากัน 
เม่ือใหระยะเวลาในการเผาเพ่ิมมากข้ึน พบวาความเขมขนของกรดท่ีไดมีคามากข้ึนดวย อยางไรก็ตามเม่ือ
ไดนําตัวเรงปฏิกิริยาท่ีมีความเขมขนมากท่ีสุด คือ 0.3148 mmol/g ไปใชในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ
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กรดโอเลอิก ได %conversion ของเอสเทอรนอยกวาท่ี 450OC และใชเวลาในการเผา 2 ชั่วโมง ซ่ึงจาก
ผลดังกลาวอาจบอกเปนนัยวาความเขมขนของกรดท่ีไดอาจมีท้ังหมูของ –OH และ –COOH อยูดวย 

ตาราง 3.2  ผลของอุณหภูมิและเวลาท่ีมีการทําคารบอไนเซชันของนุนท่ีไมผานการไฮโดรไลซิส ท่ีมีตอ
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 

 
 ดังนั้นจากผลการทดลองท่ีไดผูวิจัยจึงไดเลือกอุณหภูมิของการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณท่ี 
450OC เปนเวลา 2 ชั่วโมง แลวทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันท่ี 100OC นาน 12 ชั่วโมง และไดใชสภาวะ
ดังกลาวสําหรับการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรักดวย  

 เพ่ือเปรียบเทียบกับผลของการเตรียมตัวรองดวยน้ําตาล ในการศึกษาครั้งนี้จึงตองทําการหา
สภาวะท่ีเหมาะในการทําคารบอไนเซชันแบบไมสมบรูณ แลวตามดวยการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (ผล
ความเขมขนของกรดแสดงในตาราง 3.3) พบวาผลท่ีไดมีแนวโนมเหมือนกับผลของตาราง 3.2 ท่ีไดจาก
การเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากนุน คือเม่ือระยะเวลาในการเผาเพ่ิมมากข้ึนท่ีอุณหภูมิเทากันความเขมขน
ของกรดมากข้ึน และเม่ืออุณหภูมิเพ่ิมมากข้ึนท่ีเวลาในการเผาท่ีเทากัน พบวาความเขมขนกรดมากข้ึน แต
เม่ือนําตัวเรงท่ีไดท่ี เวลาในการเผา 4 ชั่วโมง ท่ี 450OC และ  6 ชั่วโมง ท่ี 500OC ไปทําปฏิกิริยาเอสเทอ
ริฟเคชันกับกรดโอเลอิกกลับได %conversion ของเอสเทอรนอยกวาท่ี 2 ชั่วโมง ท่ี 400OC ซ่ึงอาจ
อธิบายไดทํานองเดียวกันกับกรณีของนุน 

ตาราง 3.3  ผลของอุณหภูมิและเวลาท่ีมีการทําคารบอไนเซชันของน้ําตาล 
 

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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 จากผลการศึกษาการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาชนิดตางๆ ดวยวิธีการดังท่ีไดกลาวมาแลว ไดผลของ
ความเขมขนกรดดังสรุปในตาราง 3.4 ซ่ึงจากตารางจะเห็นไดวาความเขมขนของกรดจากใยดอกรักท่ีผาน
การเตรียมดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิสและตามดวยการทําซัลโฟเนชันมีคามากถึง 0.8307 mmol/g 
โดยมากกวาเสนใยท่ีผานการทําคารบอไนเซชัน ขณะท่ีความเขมขนของกรดท่ีมากท่ีสุดของนุนมีคา 
0.4490 mmol/g นั้นตองผานการทําการคารบอไนเซชันดวย 

ตาราง 3.4 ความเขมขนของหมู -SO3H และ pH บนตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเปนวัสดุรองรับชนิดตางๆ 
 
ชนดิของตัวเรง
ปฏิกิริยา 

วิธีการเตรียมb [-SO3H]/ 
mmol/ga 

นุน ไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน 0.7232 

คารบอไนเซชันและซัลโฟเนชัน 0.5518 

ไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 0.8980 

ใยดอกรัก ไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน 1.6614 

คารบอไนเซชันและซัลโฟเนชัน 1.3442 

ไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 1.4760 

น้ําตาล ซัลโฟเนชัน 0.7448 

คารบอไนเซชันและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน 0.9988 

Amberlyst 15 - 2.6102 
a วัดความเขมขนของหมู SO3H โดยวิธีการไทเทรชันดวยสารละลายโซเดียมไฮดรอกไซด,  
b สภาวะท่ีใชในการทําไฮโดรไลซิส: 150OC, 12 ชั่วโมง, ซัลโฟเนชัน: 100OC, 12 ชั่วโมง, คารบอไนเซชัน: 
450OC, 2 ชั่วโมง 
  
 ไดเลือกตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมไดแตละชนิดท่ีใหความเขมขนของกรดมากท่ีสุด ไปวิเคราะห
ปรมิาณของ S ท่ีมีอยูดวยเครื่องวิเคราะหธาตุ (CHNS Analyzer) ไดผลดังแสดงในตาราง 5 ซ่ึงรอยละของ 
S ท่ีไดสอดคลองกับคาความเขมกรดท่ีไทเทรชันไดในตาราง 3.4 ขอสังเกต ปริมาณของ S ท่ีมีอยูใน 
Amberlyst มีคามากถึง 15.54% 
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ตาราง 3.5 ผลการวิเคราะหดวยเครื่อง CHNS analyzer 
 

ชนิดของตัวเรงปฏิกิริยา 
ธาตุ/ %wt 

S C H  N 
นุน 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 สามารถวิเคราะหไดดวยเทคนิค FTIR (ดูรูป 3.1) 
ซ่ึงในการวิเคราะหไดเปรียบเทียบผลการทดลองของตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมไดจากแตละวิธีซ่ึงแสดง
รายละเอียดไวในตาราง 3.4 จากรูป 3.4a แสดงลักษณะเฉพาะของเสนใยนุนบริสุทธิ์ท่ียังไมไดถูกทํา
ปฏิกิริยา โดยจะเห็นไดวามีพีคของ OH stretching อยูในชวงระหวาง 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 อยูในชวง 2900-2950 cm-1 ซ่ึงตําแหนงของสัญญาณท่ีปรากฎ
นั้นเปนลักษณะโดยท่ัวไปท่ีพบในเสนใย และผลของเสนใยดอกรักในรูป 5a ก็พบสัญญาณในชวงดังกลาว
ดวย 

 การยืนยันผลการติดของหมูกรด SO3H หลังจากการทําซัลโฟเนชันของเสนใยนุนและเสนใยดอก
รัก แสดงในรูป 3.4 b-d และ 3.5 b-d ตามลําดับ โดยพบวาตําแหนงของสัญญาณในชวง 1600-1730 
cm-1 มีความเขมท่ีกวางมากกวาเสนใยท่ีไมไดผานการทําปฏิกิริยา ท้ังนี้อาจเนื่องมาจากผลของการ
ซอนทับกันของ C=O กับ O=S=O (ของ SO3H) stretching นอกจากนี้ยังเห็นไดชัดเจนวาสัญญาณในชวง
ประมาณ 1180-1210 cm-1 พีคท่ีไดมีความกวางมากข้ึน ซ่ึงเปนผลมาจากหมูของ SO3H [2, 13] ขณะท่ี
ความกวางของสัญญาณในชวง 2000-2800 cm-1 นั้นปรากฎอยางชัดเจนในเสนใยท้ังสองชนิดท่ีผานการ
ทําปฏิกิริยา ซ่ึง ไดมีรายงาน [15] อธิบายไดวาเกิดจาก การ overtone (Fermi Resonance) ของ โหมด 
bending ของ –OH·O= ท่ีเชื่อมตอกัน ดวยพันธะไฮโดรเจนท่ีแข็งแรง เชนเดียวกันกับท่ีปรากฎใน
สัญญาณของ CF3SO3H 

 ขอสังเกต ผลการซอนทับของสัญญาณในชวง 1600-1730 cm-1 ของเสนใยดอกรัก (ดูรูป 3.5 b-
d) มีความเดนชัดมากกวากรณีของเสนใยนุน (ดูรูป 3.4 b-d)  ซ่ึงเรายังไมสามารถอธิบายถึงเหตุผลได แต
อยางไรก็ตามผลของ FT-IR ของเสนใยท้ังสองชนิดมีความสอดคลองกับผลของความเขมขนของหมูกรดท่ี
ไดวาเสนใยดอกรักสามารถติดหมูกรดไดดีกวาเสนใยนุน ซ่ึงอาจเปนไปไดวาเก่ียวของกับโครงรางผลึกของ
ความเปนเซลลูโลสของเสนใย 
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รูป 3.4   FTIR สเปกตราของ (a) นุน (b) นุนทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน (c) นุนทําคารบอ

ไน เซชัน และซัลโฟเนชัน และ (d) นุนทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิส คารบอไนเซชัน และซัลโฟ
เนชัน 
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รูป 3.5  FTIR สเปกตราของ (a) ใยดอกรัก (b) ใยดอกรักทําคารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน (c) ใย

ดอกรักทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิสและซัลโฟเนชัน และ (d) ใยดอกรักทําปฏิกิรยาไฮโดรไลซิส 
คารบอไนเซชัน และซัลโฟเนชัน 
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 สําหรับน้ําตาลผลของการวิเคราะหดวย FTIR แสดงในรปู 3.6 จะเห็นไดวาน้ําตาลท่ียังไมไดผาน
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 อยางไรก็ตามพบวามี
สัญญาณเกิดข้ึนท่ี 1712 cm-1 ดวย ซ่ึงทําใหยากในการเปรียบเทียบการติดของหมูกรดท่ีเกิดหมู O=S=O 
(ของ SO3H) stretching ในชวงดังกลาว ท้ังนี้เนื่องมาจากน้ําตาลท่ีใชในการทดลองเปนน้ําตาลทราย ซ่ึง
จัดเปนพวกไดแซคคาไรด (ประกอบดวยกลูโคส และซูโคส) ซ่ึงอาจทําใหเกิดพีคท่ีตําแหนงดังกลาวได 
อยางไรก็ตามผลการทดลองท่ีไดของการปรากฎสัญญาณท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1 ตรงกับ 
Zong และคณะ [2] ไดรายงานไวในการเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล และท่ีตําแหนงดังกลาวเปนการ
ยืนยังถึงหมูของ SO3H 
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รูป 3.6 FTIR สเปกตราของ (a) น้ําตาลกอนการทําซัลโฟเนชัน (b) น้ําตาลหลังการทําซัลโฟเนชัน
และ (c) น้ําตาลท่ีผานการทําคารบอไนเซชันและตามดวยการทําซัลโฟเนชัน  
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3.3 การทดสอบตัวเรงปฏิกิริยาของแข็งท่ีเตรียมได  

3.3.1 เมทิลโอเลเอทจากปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิก 

 จากตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมข้ึนถูกนํามาศึกษาถึงความสามารถในการนําไปใชงานจริง โดยทดสอบ
กับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดโอเลอิกและเมทานอลกอน เพ่ือดูแนวโนมของความมีประสิทธิภาพ 
และท่ีสําคัญปฏิกิริยาดังลาวใชระยะเวลาสั้นกวากรณีของการศึกษาผานปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน 
และเม่ือทราบแนวโนมของการเกิดปฏิกิริยาท่ีเกิดข้ึน จึงไดเลือกตัวเรงบางชนิดท่ีเตรียมข้ึนมาไดไปทดสอบ
กับปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชัน ในการทดลองเราไมไดใชใยนุน ท้ังนี้เนื่องจากลักษณะของใยนุนท่ีใชใน
ปฏิกิริยาทีความหนาแนนของหมูกรดนอยกวาใยดอกรัก ทําใหตองใชปริมาณท่ีมาก ในการทําการทดลอง
แบบ batch ในการทดลองนี้ใชเทคนิค NMR ในการติดตามการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอทท่ีเกิดข้ึน 

 แมวาระยะเวลาในการเกิดปฏิกิริยา 1 ชั่วโมงนั้นสารผลติภัณฑท่ีเกิดข้ึนยังไมเกิดอยางสมบรูณ 
แตผลการทดลองท่ีไดเปนการบอกแนวโนมของอัตราการเกิดปฏิกิริยาในชวงเริ่มตน ซ่ึงสามารถบอก
แนวโนมของปริมาณของกรดท่ีมีตอการเกิดปฏิกิริยาได ซ่ึงจากผลการศึกษาพบวาเม่ือปริมาณกรดเพ่ิมข้ึน
จาก 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปน 2 และ 5%wt (ไมไดแสดงผล) แนวโนมท่ีไดนั้นเปนไป
ทํานองเดียวกันกับตัวเรงปฏิกิริยาแบบเนื้อเดียว นั่นคือเม่ือปริมาณกรดเพ่ิมมากข้ึนการเปลี่ยนแปลงของ
เมทิลโอเลเอทก็มากข้ึนดวย นอกจากนี้ยังพบวาเม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยามาใชซํ้า พบวาความสามารถของ
ตัวเรงปฏิกิริยาลดลง ท้ังนี้เนื่องจากปริมาณของสารผลิตภัณฑท่ีไดลดลง และพบวาความเขมขนของหมู
กรดลดลงเชนเดียวกัน (ดูตาราง 3.6)  

หมายเหตุ ผลการทดลองเม่ือใชกรดซัลฟูริก 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนตัวเรงปฏิกิริยา เม่ือ
ใชเง่ือนไขของอัตราสวนโดยโมลกรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC 
พบวากรดโอเลอิกสามารถเปลี่ยนเปนเมทิลโอเลเอทได 100% ท่ีเวลาประมาณ 75 นาที ซ่ึงตอนเริ่มตน
ของปฏิกิริยาท่ีเวลา 15 นาที สามารถเปลี่ยนเปนเอสเทอรไดมากถึง 74% ซ่ึงแสดงใหเห็นวาปฏิกิริยา
เกิดข้ึนเร็วมาก เม่ือใชตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเตรียมได (ผลการทดลองแสดงในรปู 3.7) มาทําปฏิกิริยาเอสเทอ
ริฟเคชันเม่ือใชเวลาในการทําการทดลอง 1 ชั่วโมง น้ําตาลใหปริมาณของเมทิลโอเลเอทสงูสดุ และมี
แนวโนมของการใหปริมาณเมทิลโอเลเอท ลดลงเม่ือมีการใชซํ้ามากข้ึน ขณะท่ีใยดอกยังใหปริมาณของ
เมทิลโอเลเอทท่ีคอนขางคงท่ีในสามครั้งแรกของการเกิดปฏิกิริยา สวนตัวเรงปฏิกิริยาชนิดอ่ืนๆ มีแนวโนม
ของการเกิดเมทิลโอเลเอทท่ีลดลงเชนกันเม่ือมีการใชงานซํ้ามากข้ึน อยางไรก็ตามเรายังไมสามารถอธิบาย
ปริมาณของเมทิลโอเลเอทท่ีเพ่ิมมากข้ึนของกรณีของใยดอกรักท่ีมีในการใชซํ้าครั้งท่ีสาม  
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รูป 3.7 การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ ตอการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอท จากกรด

โอเลอิกดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมล กรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขน
กรด 1%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC (หมายเหตุ 
1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการทดลองซํ้า) 

 
ตาราง 3.6  ความเขมขนของ SO3H หลังจากทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน อัตราสวนโดยโมลกรดโอเลอิก

ตอเมทานอล (1:9) เปนเวลา 1 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC 
 

ความเขมขน/ %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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จากท่ีกลาวมาดานบนทําใหเราไดทราบวาปริมาณของกรดมีผลตอปริมาณของเมทิลโอเลเอทท่ีได โดยทํา
การทดลองแบบ batch ในชวง 1 ชั่วโมงแรก ดังนั้นเม่ือทดลองทําการทดลองโดยเพ่ิมระยะเวลาเปน 5 
ชั่วโมง ท่ีเง่ือนไขของการทําปฏิกิริยาแบบเดียวกัน ท่ีความเขมขนกรดเปน 2%wt ผลท่ีไดแสดงในรูป 3.5 
จากรูปจะเห็นไดชัดเจนวาตัวเรงปฏิกิริยาจากน้ําตาล และ ใยดอกรัก เกิดการเปลี่ยนแปลงเปนเมทิลโอเล
เอทมากท่ีสุดและมีคาใกลเคียงกัน โดยเกิดการเปลี่ยนแปลงเกือบรอย%ในครั้งแรก และเม่ือทําปฏิกิริยาซํ้า
การเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอท ก็ลดลงตามลําดับ ซ่ึงสัมพันธกับผลการไทเทรตหาความเขมขนของ 
SO3H 
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รูป 3.5 การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ กับการเปลี่ยนแปลงของเมทิลโอเลเอทจากกรด
โอเลอิกดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมล กรดโอเลอิกตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขน
กรด 2%wt (โดยน้ําหนักของกรดโอเลอิก) เปนเวลา 5 ชั่วโมง ท่ีอุณหภูมิ 65ºC (หมายเหตุ 
1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการทดลองซํ้า)  
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3.3.2 เมทิลเอสเทอรจากน้ํามันสบูดําโดยใชตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกัน 

 รูป 3.6 แสดงผลการทดลองท่ีไดและการใชซํ้าของตัวเรงปฏิกิริยา เม่ือใชความเขมขน 4%wt (โดย
น้ําหนักของน้ํามัน) โดยมีเง่ือนไขคือ อัตราสวนโดยโมลน้ํามันสบูดําเมทานอล (1:9) อุณหภูมิ 65ºC 
ระยะเวลาในการทําการทดลอง 15 วัน  ซ่ึงเห็นไดชัดเจนวาตัวเรงปฏิกิริยาท่ีไดจากใยดอกรักนั้นสามารถ
ใหปริมาณของเมทิสเอสเทอรท่ีมีคาใกลเคียงกันกับน้ําตาลสําหรับการใชครั้งแรก และเม่ือมีการใชซํ้ามาก
ข้ึนพบวาประสิทธิภาพของตัวเรงปฏิกิริยานั้นลดลงเนื่องจากปริมาณของเมทิสเอสเทอรท่ีไดมีคาลดลง ซ่ึง
อธิบายไดจากการหลุดของหมูกรดท่ีติดไวบนวัสดุรองรับดังกลาว ขอสังเกตอยางหนึ่ง สําหรับ 
Amberlyst15 ท่ีใชทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน และทรานเอสเทอริฟเคชัน ท่ีสภาวะ 65OC และ ความ
ดันบรรยากาศ นั้นจะไดเอสเทอรซ่ึงเปนสารผลิตภัณฑในปริมาณท่ีต่ํากวากรณีของตัวเรงท่ีเตรียมได 
สอดคลองกับผลการทดลองในรายงานวิจัยอ่ืน [2-3, 8] ท่ีไดรายงานไวเชนกัน แมวา Amberlyst15 เปน
ตัวเรงปฏิกิริยาท่ีเหมาะสมกับการใชท่ีสภาวะอุณหภูมิสูง และความดันสูง แตตัวเรงปฏิกิริยาดังกลาวเปน
แบบไมเปนเนื้อเดียวกับสารตั้งตน หรือเปนของแข็งท่ีตองใชเพ่ือผลของการเปรียบเทียบของปริมาณสาร
ผลิตภัณฑท่ีได 
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รูป 3.6  การเปรียบเทียบการใชซํ้าตัวเรงชนิดตางๆ การเปลี่ยนแปลงของเมทิลเอสเทอรจากน้ํามันสบู
ดําดวยเทคนิค NMR อัตราสวนโดยโมลน้ํามันสบูดําตอเมทานอล (1:9) ท่ีความเขมขนกรด 
4%wt เปนเวลา 15 วัน ท่ีอุณหภูมิ 65ºC  (หมายเหตุ 1 2 3 4 คือจํานวนครั้งของการ
ทดลองซํ้า)  
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4. 

สรุปผลการทดลอง 

 
ตัวเรงปฏิกิริยาแบบไมเปนเนื้อเดียวกันไดเลือกวัสดุรองรับเสนใยธรรมชาติ และน้ําตาล โดยเปรียบเทียบ
ปริมาณของหมู SO3H กับตัวเรงปฏิกิริยาทางการคาคือ Amberlyst-15 โดยในงานวิจัยนี้ไดเตรียมตัวเรง
ปฏิกิริยาของ (1) เสนใยธรรมชาติจากใยนุน และใยดอกรัก ดวยการทําปฏิกิริยาไฮโดรไลซิส ตามดวย
ปฏิกิริยาคารบอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (2) น้ําตาล ท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาคาร
บอไนเซชันแบบไมสมบูรณ และตามดวยปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน จากผลการวิเคราะหปริมาณของหมู SO3H 
ดวยการไทเทรตแบบยอนกลับพบวาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 พบวามีความเขมขน
เทากับ 1.6614, 0.8980, 0.9988 และ 2.6102 mmol/g ตามลําดับ และคาท่ีไดสอดคลองกับปริมาณ
ของ S ท่ีวิเคราะหไดจากการวิเคราะหหาองคประกอบของธาตุดวยเทคนิค CHNS analyzer พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยาใยดอกรัก ใยนุน น้ําตาล และ Amberlyst-15 มีองคประกอบของซัลเฟอร 4.85, 2.79, 2.90 
และ 15.54 %wt ตามลําดับ นอกจากนี้การวิเคราะหดวยเทคนิค FT-IR สามารถยืนยนัหมู -O-SO3H 
stretching ซ่ึงมีตําแหนงของสัญญาณเกิดข้ึนท่ีประมาณ 1700 และ 1200 cm-1  

ตัวเรงปฏิกิริยาจากใยดอกรักแสดงถึงความสามารถในการใชงานไดจริงเม่ือทดสอบกับปฏิกิริยาเอสเทอริฟ
เคชันของกรดโอเลอิก และปฏิกิริยาทรานเอสเทอริฟเคชันของน้ํามันสบูดําในการใชงานครั้งแรก อยางไรก็
ตามเม่ือมีการนํามาใชซํ้ายังพบวาความสามารถในการใชซํ้านั้นยังอยูในเกณฑท่ีไมดีมาก เนื่องจากปริมาณ
ของอัคคิลเอสเทอรท่ีไดมีแนวโนมท่ีลดลงเม่ือจํานวนการใชซํ้ามากข้ึน เนื่องมาจากการหลุดของหมูกรด
ซัลโฟนิก 
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