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ไบโอดีเซลเปนเมทิลเอสเทอรของกรดไขมันอิสระ (FAME) ผลิตไดจากปฏิกิริยาทรานสเอสเทอ
ริฟเคชันของน้ํามันกับแอลกอฮอลโมเลกุลเล็กๆ  ปจจุบันคาใชจายในการผลิตไบโอดีเซลสูงมากไม
สามารถแขงขันกับราคาของน้ํามันดีเซลไดเนื่องจากราคาของวัตถุดิบนํ้ามันพืชบริสุทธิ์ที่ใชที่มีราคาสูง 
จึงมีงานวิจัยหลายงานเสนอวิธีหรือเทคโนโลยีใหมๆ ที่มีประสิทธิภาพในการผลิตไบโอดีเซล หน่ึงในวิธิที่
สําคัญคือการสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะสมสําหรับการผลิตไบโอดีเซล  ตัวเรงปฏิกิริยากรด
ของแข็งเปนตัวเรงปฏิกิริยาที่นาสนใจสามารถนํามาใชในการผลิตไบโอดีเซลจากวัตถุดิบที่มีราคาถูก
เน่ืองจากสามารถเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมันอิสระและปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชัน
ของไตรกลีเซอรไรดไดพรอมกัน นอกจากนี้งานวิจัยนี้ไดนํากากกาแฟมีสังเคราะหเปนตัวรองรับเพ่ือชวย
ลดมลภาวะในวรจรการแกสคารบอไดไซดของการผลิตไบโอดีเซล โดยตัวรองรับจากกากกาแฟมีสมบัติที่
ดีในการเปนตัวรองรับตัวเรงปฏิกิริยา เชน มีพ้ืนที่ผิวจําเพาะสูง มีขนาดรูพรุนแบบเมโซพอร และมีพ้ืนผิว
ที่ไมชอบนํ้า โดยใชปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรดซัลฟวริกเขมขนในการเติมหมูที่มีความแรงของกรดสูง 
ดังน้ันงานวิจัยน้ีมีวัตถุประสงคเพ่ือสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่ทําจากกาก
กาแฟ (AC-CR-SO3H) เพ่ือใชในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิก โดยปรับเปลี่ยน
อุณหภูมิที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาซัลโฟเนชันในชวง 140 – 200C โดยใชสัญลักษณของตัวเรงปฏิกิริยา
ดังน้ี AC-CR-SO3H-140C, AC-CR-SO3H-160C, AC-CR-SO3H-180C และ AC-CR-SO3H-
200C คือตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ 140, 160, 180 และ 200C ตามลําดับ  

ภายหลังการเกิดปฏิกิริยาซัลโฟเนชันพบวารูปแบบที่ไดจากการวิเคราะห XRD ของตัวเรง
ปฏิกิริยาทั้งหมดที่สังเคราะหได มีพีคเกิดขึ้นที่ 2θ = 15-30° and 40-50° ซึ่งเปนคารบอนอสัณฐานและ
แผนกราฟนที่ C (101) ตามลําดับ และไมพบสเปกตราที่ไดจาก FT-IR ของตัวรองรับ  AC-CR ที่ 3400 
cm-1 ซึ่งเปนการยืนยันวาพ้ืนผิวของตัวรองรับเปนแบบไมชอบนํ้า  และสเปกตรา FT-IR ของตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H พบหมูฟงกชันที่แสดงความเปนกรดที่ 3400 cm-1, 1700 cm-1, 1600 และ 
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1300 cm-1, 1000 cm-1 และ1100 cm-1 ซึ่งแทนพันธะ O-H stretching ของ COOH และ phenolic C=O 
ของCOOH C=C ของพอลิอะโรแมติก poly-aromatic O=S=O symmetric SO2 stretching และ 
O=S=O asymmetric SO2 stretching ตามลําดับ ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180C ใหอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาเริ่มตนสูงที่สุดเน่ืองจากมีคาความหนาแนนกรดรวมสูงที่สุดซ่ึงประกอบไปดวยหมูซัลโฟเนต 
หมูคารบอกซิลิก และหมูฟนอลิก แตอยางไรก็ตาม AC-CR-SO3H-200C ใหคาการเปลี่ยนของกรด 
คาพริลิกที่  2 h สูงที่สุด อาจเน่ืองมาจากตัวเรงปฏิกิริยามีคาความหนาแนนของหมูซัลโฟเนตสูงกวาทํา
ใหเกิดการเสื่อมสภาพจากการละลายของนํ้าที่เปนผลิตภัณฑพลอยไดงายกวา แตอยางไรก็ตามตังเรง
ปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดทุกตัวมีความวองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันดีกวาแอมเบอริส-15 แต
ยังมีความวองไวนอยกวากรดซัลฟวริกที่เปนตัวเรงปฏิกิริยาชนิดเอกพันธุ  

นอกจากนี้งานวิจัยน้ีศึกษาการเสื่อมสภาพ และการคืนสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบน
ถานกัมมันตจากกากกาแฟ (AC-CR-SO3H) สําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกในระบบ
การเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค การทดลองแบงเปนสองสวนไดแก (1) การนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมา
ใชซ้ํา (คร้ังที่ 1-4) และ (2) การคืนสภาพใหกับตัวเรงปฏิกิริยาโดยการลางดวยเมทานอล พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H สามารถใชเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกแบบสามวัฏภาคซ้ํา 
(คร้ังที่ 1-4) แตตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H จะมีความวองไวลดลงเม่ือจํานวนครั้งการใชซ้ําที่เพ่ิมขึ้น 
การคืนสภาพตัวเรงปฏิกิริยาโดยการลางดวยเมทานอลจะใหประสิทธิภาพคืนมาเพียง 51% เน่ืองจาก
การลางดวยเมทานอลไมสามารถกําจัดสารประกอบไฮโดรคารบอนที่เกิดพันธะเคมีบนพ้ืนผิวตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ไดหมด นอกจากนี้เมทานอลอาจเปนสาเหตุทําใหเกิดการชะละลายของหมู
ซัลโฟเนตที่เปนตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยาน้ี การศึกษาสาเหตุของการเส่ือมสภาพโดยใชเคร่ือง
วิเคราะหการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักของสารโดยอาศัยสมบัติทางความรอน (TGA) และเครื่องฟูเรียร-
ทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปคโทสโคป (FT-IR) พบวาการเส่ือมสภาพเกิดจากการสะสมของสารประกอบ
ไฮโดรคารบอน ซึ่งปดก้ันตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ซึ่งเปนสาเหตุหลักที่ทําให
ตัวเรงปฏิกิริยาเกิดการเส่ือมสภาพ 
 
 
 
 
คําหลัก : จํานวน 3-5 คํา 
 
ตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนคารบอน ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน การเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา การ
ฟนฟูตัวเรงปฏิกิริยา  
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Abstract: 
 

Biodiesel is a free fatty acid methyl ester (FAME) produced from transesterification of oil 
and short chain alcohol. Nowaday, the cost of conventional biodiesel production might not be 
competitive with petro-diesel due to the cost of refined oil as a main feedstock.  Many challenge 
researches have been proposed the method or technology to efficiently produce biodiesel.  One 
of the most importance knowledge is the synthesis of the suitable catalyst for biodiesel 
production.  Solid acid catalyst is a promising catalyst to produce biodiesel from low cost 
feedstocks since it can catalyze simultaneously esterification of free fatty acid and 
transesterification of triglyceride.  In order to improve the biodiesel CO2 cycle, the waste 
material, coffee residue, was selected as a supported catalyst. It provides the appropriated 
texture propertied such as high surface area with mesoporous structure and hydrophobic 
properties. The sulfonation with concentrated H2SO4 was used for addition the acidic functional 
group which exhibit a strong protonic acid site density.  Therefore, this research aims to 
synthesis sulfonated activated carbon derived from coffee residue (AC-CR-SO3H) to catalyze 
esterification of caprylic acid as a model of free fatty acid.  The sulfonation temperature was 
various from 140 to 200°C as named AC-CR-SO3H -140°C, AC-CR-SO3H -160°C, AC-CR-
SO3H -180°C, and AC-CR-SO3H -200°C catalysts. 

After sulfonation process, the XRD pattern of all catalysts were similar to coffee residue 
activated carbon (CAC) as a support.  A few broad peak at 2θ = 15-30° and 40-50° were 
related to amorphous carbon and graphene sheet at the plan C (101), respectively. FT-IR 
spectra of AC-CR at 3400 cm-1 was absence which confirmed the hydrophobic property of this 
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support.  After sulfonation process, FT-IR spectra of AC-CR-SO3H catalysts illustrated the acid 
function as 3400 cm-1, 1700 cm-1, 1600 and 1300 cm-1 , 1000 cm-1   , and 1100 cm-1 , which 
related to O-H stretching mode of COOH and phenolic, C=O of COOH, C=C of poly-aromatic, 
O=S=O symmetric SO2 stretching, O=S=O asymmetric SO2 stretching , respectively [3].  AC-
CR-SO3H-180 catalyst exhibited the highest initial rate due to the highest total acid site density 
which included sulfonated, carboxylic and phenolic group. However, the AC-CR-200°C showed 
the highest caprylic acid conversion at 2 h while AC-CR-SO3H-140°C provided the lowest 
caprylic acid conversion. It was probably due to AC-CR-SO3H-180°C catalyst with the strongest 
protonic acid site (sulfonated group) was easier to deactivate by water as a by-product of 
esterification.  However, all of synthesized carbon catalyst demonstrated the higher catalytic 
activity than that of Amberlyst-15. However, the solid acid catalysts still provide a lower catalytic 
activity as compared to homogeneous H2SO4 catalyst. 

In addition, deactivation and regeneration of sulfonated activated carbon derived from 
coffee residue (AC-CR-SO3H) for esterification of caprylic acid in a three phase reaction system 
was also studies. The experiment was divided two part; (1) the reusability of catalyst (1st-4th 
cycle) and (2) regeneration of catalyst using methanol washing. It was found that AC-CR-SO3H 
catalyst can catalyze esterification of caprylic acid in a three phase reaction system (1st-4th 
cycle) but its catalytic activity was reduced when increase the reaction cycle. The regeneration 
of catalyst by methanol washing was the 51% based on the original activity because this 
method could not remove the total of chemical bonding between hydrocarbon and catalyst 
surface. In addition, the methanol washing might leach the sulfonated group as an active sites 
of this catalyst. Furthermore, the deactivation of AC-CR-SO3H catalyst was also studied using 
Thermogravimetric analyzer (TGA) and Fourier transform infrared spectroscopy. It was found 
that the deposition of hydrocarbon was the major causes of catalyst deactivation due to the 
block of accessibility of AC-CR -SO3H catalyst activity sites. 

 
 
Keywords : 3-5 words 
 
Sulfonated carbon catalyst, Esterification, Catalyst Deactivation, Catalyst Regeneration 
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Executive summary 

ไบโอดีเซล (Biodiesel) เปนเชื้อเพลิงที่ไดจากพลังงานหมุนเวียน (Renewable energy) 
สามารถหาไดในทองถิ่น เชน น้ํามันพืช ไขมันสัตว หรือของเสียจากโรงงานอุตสาหกรรมอาหาร นํามา
ผานกระบวนการทางเคมีเพ่ือเปลี่ยนสมบัติบางอยางใหสามารถนํามาใชเปนเชื้อเพลิงทดแทนน้ํามัน
ดีเซลได การใชไบโอดีเซลจะชวยลดการนําเขานํ้ามันดิบจากตางประเทศ และเสริมสรางความม่ันคงดาน
พลังงาน สําหรับประโยชนของการใชน้ํามันไบโอดีเซลในดานส่ิงแวดลอม จากผลการทดลองของ
สถาบันวิจัยและเทคโนโลยี ของบริษัท ปตท. จํากัด (มหาชน) การผสมไบโอดีเซลในสัดสวนตางๆ ชวย
ลดมลพิษทางอากาศไดรอยละ 10-20 และลดควันดําไดรอยละ 20 สําหรับไบโอดีเซล 100% ชวยลด
มลพิษทางอากาศไดรอยละ 20-40 และลดควันดําไดถึงรอยละ 60 National Biodiesel Board, USA ระบุ
วาไบโอดีเซลชวยลดปริมาณแกสคารบอนไดออกไซดที่ปลอยสูบรรยากาศซึ่งเปนสาเหตุของภาวะเรือน
กระจกถึง 78.5% เทียบกับการใชน้ํามันไบโอดีเซล คิดเปนมูลคากวา 8,000 ลานบาท ในป 2555  

กระบวนการผลิตไบโอดีเซลโดยทั่วไปจะใชน้ํามันที่ผานการกลั่นมีคุณภาพที่ดีนํามาทําปฏิกิริยา
กับเมทานอลและตัวเรงปฏิกิริยาเบส (Alkaline) เกิดเปนเมทิลเอสเทอร (Methyl ester) หรือไบโอดีเซล 
เรียกกระบวนการนี้วาทรานสเอสเทอริฟเคชัน (Transesterification) แตอยางไรก็ตามสําหรับ
กระบวนการผลิตชนิดน้ีจะมีตนทุนที่สูงเนื่องจากนํ้ามันที่ผานการกลั่นมีคุณภาพที่ดีซึ่งเปนวัตถุดิบหลักมี
ราคาสูง ทําใหไมสามารถแขงขันกับราคาน้ํามันดีเซลในเชิงพาณิชยได  

ดังน้ันการนําตัวเรงปฏิกิริยาวิวิธพันธุชนิดกรด (Heterogeneous acid catalysts) มาใชใน
กระบวนการผลิตไบโอดีเซลสามารถชวยแกปญหาตางๆ ที่เกิดขึ้น ลดความซับซอนในขั้นตอนการแยก
ผลิตภัณฑออกจากตัวเรงปฏิกิริยา โดยลดปริมาณน้ําและพลังงานที่ใชในการลางผลิตภัณฑ สงผลให
กระบวนการผลิตมีตนทุนลดลง ลดของเสียจากกระบวนการผลิตเน่ืองจากไมสบูเกิดขึ้นในกระบวนผลิต 
เน่ืองจากตัวเรงปฏิกิริยาวิวิธพันธุไมรวมเปนเนื้อเดียวกับสารตั้งตนและผลิตภัณฑทําใหไมจําเปนจะตอง
ปอนตัวเรงปฏิกิริยาเขาไปพรอมกับวัตถุดิบอยางตอเน่ือง อีกทั้งยังสามารถในตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใช
ใหมได ใหผลดานความคุมคาทางเศรษฐกิจอยางชัดเจน ในแงของการใหอัตราการคืนทุนสูง ใชเงินลงทุน
ต่ํา และใชเทคโนโลยีที่ไมซับซอน  

ตัวอยางตัวเรงปฏิกิริยาวิวิธพันธุชนิดกรดที่ใชในการผลิตไบโอดีเซล ไดแก ซีโอไลท (Zeolites), 
แลนทาเนียมบนซีโอไลทเบตา (La/zeolite beta) ซัลเฟตเซอรโคเนียบนตัวรองรับซิลิกา (Silica-
supported zirconium sulfate)แนฟออนบนซิลิกา (Nafion ® SAC-13) ทังสเตนบนเซอรโคเนีย 
(tunstated zirconia, WZ) สําหรับประสิทธิภาพของตัวเรงปฏิกิริยากรดอยางไรก็ตามตัวเรงปฏิกิริยา 
วิวิธพันธุกรดที่เหมาะในการเรงปฏิกิริยาการผลิตไบโอดีเซลควรมีสมบัติดังนี้ มีขนาดรูพรุนที่ใหญพอเพ่ือ
ปองกันการเกิดความตานทานในการแพรของโมเลกุลขนาดใหญ (น้ํามัน) ควรมีความเปนกรดที่สูงพอ
เพ่ือทําใหปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันสามารถเกิดไดในระยะเวลาสั้น ควรมีความเสถียรภาพตอ
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อุณหภูมิเพ่ือปองกันการหลุดออกของตําแหนงที่วองไว พ้ืนผิวของตัวเรงปฏิกิริยาควรมีสมบัติไมชอบนํ้า 
(Hydrophobic) เพ่ือดูดซับนํ้ามันซึ่งเปนสารตนตนในการเกิดปฏิกิริยาและปองกันการเส่ือมสภาพของ
ตัวเรงปฏิกิริยาเนื่องจากการดูดซับของโมเลกุลที่มีขั้วโดยเฉพาะน้ํา  

การสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่ไดจากกากกาแฟ เพ่ือใชการผลิต 
ไบโอดีเซล เน่ืองจากหมูซัลโฟเนต (ตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา) มีความเปนกรดสูงใกลเคียงกับ
กรดซัลฟวริก  ทําใหสามารถเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชัน และปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันไดดี
เทียบเทากับกรดซัลฟวริก แตสามารถนํากลับมาใชใหมได นอกจากน้ีสมบัติของตัวรองรับถานกัมมันตที่
ไดจากกากกาแฟมีที่มีพ้ืนที่ผิวสูง ขนาดรูพรุนอยูในชวงเมโซพอร (Mesopore) ประมาณ 2 nm มีความ
เสถียรที่อุณหภูมิสูง และมีสมบัติไมชอบนํ้า จะชวยเสริมประสิทธิภาพการเรงปฏิกิริยาและลดการ
เส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาอีกดวย งานวิจัยน้ีประกอบดวย 2 สวน คือ สวนแรกเปนการสังเคราะห
ตัวเรงปฏิกิริยา โดยเตรียมตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ และนํามาเพ่ิมตําแหนงวองไวจาก
ปฏิกิริยาซัลโฟเนตของกรดซัลฟวริกเขมขน ตรวจสอบคุณลักษณะเฉพาะของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะห
ได และนําไปเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมันอิสระ สวนที่ 2 เปนการศึกษาความวองไวใน
การเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอไรด การนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชใหมและการ
เส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได ทั้งน้ีความรูที่ไดสามารถนําไปสูองคความรูใหมดานการ
พัฒนาตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะในกระบวนการผลิตไบโอดีเซลแบบขั้นตอนเดียว ทําใหไดตนทุนการผลิต
ที่ลดลง สามารถทดแทนน้ํามันดีเซลได และเปนการเพิ่มมูลคาของของเสียจากกระบวนการผลิตกาก
กาแฟไดอีกดวย 
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1. วัตถุประสงค 

1.1. เพ่ือสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตจากกากกาแฟ รวมทั้งวิเคราะหสมบัติ
ทางกายภาพและเคมีของตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมได 

1.2. เพ่ือศึกษาความวองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมัน 
1.3. เพ่ือศึกษาภาวะที่เหมาะสมในการเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอไรด  
1.4. เพ่ือศึกษาการนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชใหม และการเสื่อมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา 

 
2. วิธีการทดลอง 

งานวิจัยจะดําเนินการเสร็จสิ้นภายใน 2 ปงบประมาณ (2554–2556) โดยมีขั้นตอนสรุปไดดังนี้ 
ปที่ 1  
2.1. สังเคราะหถานกัมมันตที่ใชเปนตัวรองรับ โดยใช ZnCl2 เปนสารกระตุน นําไปคารบอไนเซชัน 

ในบรรยากาศของแกส CO2 และควบคุมอุณหภูมิที่ 600C เปนเวลา 4 ชั่วโมง เก็บตัวรองรับที่
สังเคราะหไดในโถดูดความชื้น (Desicator) โดยมีรายละเอียดดังนี้ 

2.1.1. อบกากกาแฟที่อุณหภูมิ 110C นาน 24 ชั่วโมง 
2.1.2. ใช ZnCl2 เปนสารกระตุน โดยผสมกับกากกาแฟในอัตราสวน กากกาแฟ : ZnCl2 เทากับ 

1 : 3 โดยนํ้าหนัก 
2.1.3. นําไปคารบอไนเซชัน ในบรรยากาศของแกส CO2 และควบคุมอุณหภูมิที่ 600C นาน 4 

ชั่วโมง  
2.1.4. นําไปแชกรด HCl นาน 1 ชัว่โมง และลางดวยน้ํากลั่นอุณหภูมิประมาณ 80C จนมีคา 

pH ประมาณ 7 ตรวจสอบไอออนของคลอรีนที่เหลือดวยสารละลาย BaCl2  
2.1.5. นําไปอบท่ีอุณหภูมิ 110C นาน 24 ชั่วโมง 
2.1.6. เก็บตวัรองรับที่สังเคราะหไดในโถดูดความชื้น (Desicator) 

2.2. สังเคราะหตวัเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่ไดจากกากกาแฟ (AC-CR-SO3H) โดยใช
ปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน (Sulfonation reaction) โดยใชกรดซัลฟวริกเขมขนที่อุณหภูมิ 120–
200C ภายใตรีฟลักซ และกวนตลอดเวลา เปนเวลา 10 ชั่วโมง แลวนําไปกรอง และลางดวย
น้ํารอนอุณหภูมิประมาณ 80C เพ่ือกําจัดไอออนของซัลเฟตทีเ่หลอือยู แลวอบแหงที่อุณหภูมิ 
120C เปนเวลา 2 ชัว่โมง โดยมีขั้นตอนดังน้ี 

2.2.1. นําถานกัมมันตที่สงเคราะหไดผสมกับกรด H2SO4 เขมขน ในอัตราสวน 1 g ตอ 20 mL 
ใสใน Teflon autoclave 

2.2.2. นําไปใหความรอนที่อุณหภูมิตางๆ ดังนี้  140, 160, 180 และ 200C นาน 18 ชั่วโมง 
ทิ้งใหเย็นที่อุณหภูมิหอง จะไดตัวเรงปฏกิิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่อุณหภูมิตางๆ 
ดังนี้ AC-CR-SO3H-140C, AC-CR-SO3H-160C, AC-CR-SO3H-180C และ AC-
CR-SO3H-200C 
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2.2.3. แยกตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดโดยการกรอง และลางดวยนํ้ารอนอุณหภูมิประมาณ 
80C เพ่ือกําจัดไอออนของซัลเฟตทีเ่หลอือยู  

2.2.4. อบแหงที่อุณหภูมิ 110C เปนเวลา 24 ชั่วโมง 
2.2.5. เก็บตวัเรงปฏกิิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่สังเคราะหไดในโถดูดความชื้น (Desicator) 

2.3. ศึกษาคุณลักษณะของตัวเรงที่สังเคราะหไดโดยใช 
2.3.1. เทคนิค X-ray diffraction (XRD) เพ่ือตรวจสอบความเปนผลึกของตวัเรงปฏิกิริยา 
2.3.2. ตรวจสอบหมูฟงกชันซัลโฟนิกโดยใชเทคนิค Fourier transform infrared 

spectroscopy (FT-IR) 
2.3.3. เทคนิค BET Gas Sorption เพ่ือคํานวณพื้นที่ผิว ขนาดของรูพรุน และการกระจาย

ของขนาดรูพรุนของตัวเรงปฏิกิริยา 
2.3.4. Scanning Electron Microscope (SEM) เพ่ือตรวจสอบลักษณะของตัวเรงปฏิกิริยา 
2.3.5. เทคนิคการวิเคราะหธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอร โดยใชเทคนิค 

สเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซ (Energy dispersive X-ray 
spectroscopy, EDX)  

2.3.6. เทคนิค Ion-Exchange titration เพ่ือหาความเปนกรดของตัวเรงปฏิกิริยา  
2.4. ติดตั้งอุปกรณสําหรับการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกและเมทานอลของ

ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได โดยใชเคร่ืองปฏิกรณแบบกะ ที่อุณหภูมิ 60C 
เพ่ือใหสารตั้งตนทั้งหมดอยูในวัฏภาคของเหลว ที่ความดันบรรยากาศ (เน่ืองจากไมมีเคร่ือง
ปฏิกรณชนิดความดันสูงและอุณหภูมิสูง) เพ่ือศึกษาความวองไวในการเรงปฏิกิริยา เชน คา
การเปลี่ยนของกรดคาพริลิก (% Caprylic acid conversion) และผลไดของเมทิลคาพริเลต (% 
Methyl caprylate yield) ที่เปลี่ยนแปลงตามเวลา  

2.4.1. ติดตั้งอุปกรณสําหรับการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันโดยใชสารตั้งตนเปนกรดคาพริลิก
และเมทานอล โดยใชเคร่ืองปฏิกรณแบบกะ ที่อุณหภูมิ 60C เพ่ือใหสารตั้งตนทั้งหมด
อยูในวัฏภาคของเหลว ที่ความดันบรรยากาศ (เน่ืองจากไมมีเคร่ืองปฏิกรณชนิดความดัน
สูงและอุณหภูมิสูง) 

2.4.2. เติมกรดคาพริลิกและเมทานอลในอัตราสวนเชิงโมล 1 : 3 แลวรอใหอุณหภูมิถึง 60C ใส
ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140C จับเวลาในการเกิดปฏิกิริยา 

2.4.3. เก็บตัวอยางสารทําปฏิกิริยาที่เวลาตางๆ ดังนื้ 0, 5, 15, 30, 60 และ 120 นาที เพ่ือศึกษา
ความวองไวในการเรงปฏิกิริยา เชน คาการเปลี่ยนของกรดคาพริลิก (% Caprylic acid 
conversion) และผลไดของเมทิลคาพริเลต (% Methyl caprylate yield) ที่เปลี่ยนแปลง
ตามเวลา 

2.4.4. เปลี่ยนตัวเรงปฏิกิริยาเปน AC-CR-SO3H-160C, AC-CR-SO3H-180C และ AC-CR-
SO3H-200C แลวทดสอบความวองไวตามขั้นตอน 2.4.1 – 2.4.3 



10 
 

2.5. เปรียบเทียบคาการเปลี่ยนของกรดคาพริลิก (% Caprylic acid conversion) และมีอัตราการผัน
เวียนเริ่มตน (Initial Turn over frequency, Initial TOF) กับตัวเรงปฏิกิริยากรดซัลฟวริก และ 
Amberlyst-15 ซึ่งเปนตัวเรงปฏิกิริยากรดที่ใชทั่วไปในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันกับงานวิจัยที่
ผานมา  

 
ปที่ 2  

2.6. ศึกษาภาวะที่เหมาะสมในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิก ที่อุณหภูมิ 130C 
โดยใหเปนระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค (กรดคาพริลิก อยูในวัฏภาคของเหลว 
ตัวเรงปฏิกิริยาอยูในวัฏภาคของแข็ง และเมทานอลอยูในวัฏภาคแกส)  ที่ความดันบรรยากาศ 
โดยมีรายละเอียดการติดตั้งชุดอุปกรณระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาคดังนี้ 

2.6.1. นําซิลิโคนออยลใสลงในอางน้ํามัน (Oil bath)  ที่มีเคร่ืองควบคุมอุณหภูมิ (Temperatur 
control)  และวางอยูบนเครื่องใหความรอน (Heater) 

2.6.2. นําขวดสามคอใสลงในอางนํ้ามัน  โดยวางใหขวดสามคออยูตรงกลาง มีระยะหางจาก
ดานลางขวดถึงกนอางประมาณ  1  cm 

2.6.3. ติดตั้งทอเขากับไซริงปม  เพ่ือปอนเมทานอลเขาไปในขวดสามคอ 
2.6.4. ติดตั้งอุปกรณควบแนน เพ่ือควบแนนเมทานอลท่ีไมทําปฏิกิริยา 
2.6.5. เตรียมตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได 5%  โดยนํ้าหนักของกรดคาพริลิก 

ที่อุณหภูมิ  130ºC  ที่อัตราการปอนเมทานอล  116 μL/min  และชั่งน้ําหนัก กรด 
คาพริลิก 18 g  ใสในขวดสามคอ  ตั้งบนอางนํ้ามันที่ควบคุมอุณหภูมิ  และรอจนถึง
อุณหภูมิที่ตองการ  จากน้ันเติมตัวเรงปฏิกิริยาที่เตรียมไว ทําปฏิกิริยาเปนเวลา  2 h  โดย
เก็บตัวอยางทุก  0, 5, 15, 30, 60 และ 120 min 

2.7. ศึกษาภาวะที่เหมาะสมในการเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของไตรคาพิลีน ที่อุณหภูมิ 
130C โดยใหเปนระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค (ไตรคาพิลีนอยูในวัฏภาคของเหลว 
ตัวเรงปฏิกิริยาอยูในวัฏภาคของแข็ง และเมทานอลอยูในวัฏภาคแกส)  ที่ความดันบรรยากาศ  
โดยมีรายละเอียดการติดตั้งระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาคเหมือนขอ 2.6 แตเปลี่ยน
สารตั้งตนจากกรดคาพริลิกเปนไตรคาพิลีน 

2.8. ศึกษาการนําตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H กลับมาใชซ้ําจํานวน  1, 2 และ 3  โดยเลือก
ภาวะการเกิดปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกเชนเดียวกัน  โดยทดลองซ้ําในหัวขอที่  
2.6 แตใชตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่ไดจากการเรงปฏิกิริยาในรอบที่ผานมาโดยการแยก
ออกจากสารทําปฏิกิริยาและไมผานการปรับสภาพใดๆ ทั้งสิ้น 

2.9. ศึกษาการคืนสภาพตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่ผานการใชงาน โดยการการทดสอบความ
วองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H  
เม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยามาคืนสภาพ โดยการลางดวยเมทานอล เปนเวลา  18 h  จากน้ันอบ
ตัวเรงปฏิกิริยาที่อุณหภูมิ  110ºC  เปนเวลา  24 h  และนําตัวเรงที่ผานการคืนสภาพ  โดยการ
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ลางเมทานอลมาใชเรงปฏิกิริยาปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ภายใตภาวะการ
เกิดปฏิกิริยาเดียวกันโดยทดลองซ้ําในหัวขอ  2.6 แตใชตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่ได
จากการคืนสภาพดวยวิธีการขางตน 

2.10. ศึกษาการเสื่อมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H โดยใช 
2.10.1. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FT-IR) เพ่ือตรวจสอบหมูฟงกชันบน

พ้ืนผิวตัวเรงปฏิกิริยากอนและหลังใชงาน 
2.10.2. หารอยละการสุญเสียนํ้าหนักของตัวเรงปฏิกิริยากอนและหลังการใชงาน โดยใชเทคนิค

วิเคราะหการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักของสารโดยอาศัยสมบัติทางความรอน (Thermal 
Gravimetric Analysis) 

2.11. ทดสอบการชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H โดยกรดคาพริลิก 
(Oil leaching) สําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค 
โดยมีขั้นตอนดังน้ี 

2.11.1. ใสตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H 0.9 g ในกรดคาพริลิก 18 g  รอจนอุณหภูมิถึง  
130ºC  ควบคุมอุณหภูมิใหคงที่นาน 1 h 

2.11.2. ทิ้งไวให  HCp  และตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ตกตะกอนแยกเปนชั้นของเหลว
และของแข็ง หลังจากน้ันแยกชั้นที่เปนของเหลวออกจากตัวเรงปฏิกิริยา 

2.11.3. นําสวนที่เปนของเหลว (กรด) ที่ไดจากขอ 3.4.8.2  มาทําปฏิกิริยาเอสเทอริ-ฟเคชันใน
ระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค (ไมใชตัวเรงปฏิกิริยา) ที่อุณหภูมิ  130ºC  อัตรา
การปอนเมทานอล  116 μL/min  ทําปฏิกิริยาเปนเวลา  2 h  โดยเก็บตัวอยางทุก  0, 5, 
15, 30, 60 และ 120 min 

2.12. วิเคราะหผลการทดลอง 
2.13. สรุปผลการทดลองและจัดทํารายงาน 
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3. ผลการทดลองและวิเคราะหผลการทดลอง 
ปที่ 1 

3.1. ศึกษาคุณลักษณะของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตจากกากกาแฟที่สังเคราะหได 
จากความตองการตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในการเรงปฏิกิริยาการเกิดไบโอดีเซลที่สามารถเรง

ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดไขมัน และปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของไตรกลีเซอไรดได
พรอมกัน ควรมีลักษณะที่มีพ้ืนที่ผิวสูง ขนาดรูพรุนอยูในชวงเมโซพอร (Mesopore) ประมาณ 2-50 nm 
มีความเสถียรที่อุณหภูมิสูง และมีสมบัติไมชอบนํ้า นอกจากนี้สิ่งที่สําคัญที่ที่สุดคือมีความเปนกรดสูง 
ดังน้ันตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตจากกากกาแฟที่สังเคราะหไดจึงมีการศึกษาคุณลักษณะ
ดังกลาวดวยเทคนิคตางๆ ดังนี้ 

3.1.1. เทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซ (X-ray Diffraction, XRD) 
การตรวจสอบโดยเทคนิค XRD เพ่ือศึกษาความเปนผลึกของตัวรองรับ AC-CR และตัวเรง

ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได รูปที่ 1 พบวากระบวนการคารบอไนซเซชันของตัวรองรับ
ถานกัมมันตที่อุณหภูมิ 600C ทําใหเกิดกระบวนการดึงนํ้าออก (Dehydration) และการแตกออกของ
พันธะของ –C-0-C- ภายในวัสดุคารบอน (กากกาแฟ) ทําใหเกิดการกอตัวแบบอสัณฐานของแผนพอลิ-
ไซคลิกอะโรแมติกคารบอน (Polycyclic aromatic carbon sheet) จะเห็นไดจากกราฟ XRD ของถาน 
กัมมันต (รูปที่ 1.a) มีพีคปาน (Broad peak) C(002) ที่ การเลี้ยวเบนของแสงที่ตําแหนง 2θ = 15-30° 
แสดงถึงคารบอนแบบอสัณฐานที่เกิดจากการบิดตัวของแผนคารบอนอะโรแมติกแบบอิสระ สําหรับการ
เลี้ยวเบนที่ตําแหนง 2θ = 40-50° แสดงถึงโครงสรางของกราไฟต ในระนาบแกน a ระนาบ C (101) (a 
axis of the graphite structure C (101)) ซึ่งจะพบเปนพีคขึ้นเล็กนอย แสดงใหเห็นวาอุณหภูมิ 600C 
เพียงพอที่จะสามารถทําใหแผนคารบอนสวนใหญเกิดการคารบอไนซเซชันสอดคลองกับงานวิจัยของ 
Okamura และคณะ [1] สวนกราฟการเลี้ยวเบนของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันต 
(AC-CR -SO3H ) ที่อุณหภูมิตางๆ จะพบวามีความสูงของพีคมาก และพีคมีลักษณะแคบโดยเฉพาะที่
การเลี้ยวเบนที่ตําแหนง 2θ = 40-50° แสดงวาการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันมีแนวโนมทําใหตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR -SO3H มีความเปนผลึกสูงขึ้น (Crystal) โดยหมูซัลโฟเนต (SO3H) จะถูกเติมลงใน
วงอะโรแมติกของแผนคารบอน [2] ซึ่งสามารถสรุปไดวาตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได มีคารบอนเปน
องคประกอบ แตอยางไรก็ตามจะไมเห็นพีคที่แสดงถึงโครงสรางของ -SO3H อาจเปนเพราะปริมาณ -
SO3H ที่เกิดขึ้นมีนอยมากเมื่อเทียบกับปริมาณคารบอนของตัวเรงปฏิกิริยา หรือมีหมู -SO3H ที่เกิดขึ้น
บนตัวเรงปฏิกิริยาเปนแบบอสัณฐาน (Amorphous structure) 
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รูปที่ 1 รูปแบบการเลี้ยวเบนของรังสีเอกซของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (a) ตัวเรงปฏิกิริยา 
AC-CR-SO3H-140°C (b), AC-CR-SO3H-160°C (c), AC-CR-SO3H-180°C (d) และ AC-CR-SO3H-
200°C (e) 
 

3.1.2. เทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟาเรดสเปคโตสโคป (Fourier Transform Infrared 
Spectroscopy, FT-IR) 

การตรวจสอบโดยเทคนิค FT-IR เพ่ือหาหมูฟงกชันตางๆ ของตัวรองรับ AC-CR และตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได พบวากระบวนการคารบอไนซเซชันภายใตบรรยากาศ CO2 ที่
อุณหภูมิ 600°C นาน 4 ชั่วโมง สามารถสังเคราะหตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่มีลักษณะไม
ชอบนํ้า (Hydrophobic properties) ได โดยสังเกตจาก FT-IR สเปกตรา (รูปที่ 2.a) จะไมเห็นพีคที่ความ
ยาวคลื่น 3400 cm-1 ซึ่งแทนหมูฟงกชันไฮดรอกซิล (O-H) ที่อาจเกิดจากการดูดซับน้ํา สอดคลองกับ
งานวิจัยของ Boonamnuayvitaya และคณะ [3]  หลังจากทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันกับกรด H2SO4 เขมขน
ที่อุณหภูมิตางๆ ดังน้ี 140°C (รูปที่ 2.b), 160°C (รูปที่ 2.c), 180°C (รูปที่ 2.b) และ 200°C (รูปที่ 2.e) 
พบวา ที่ความยาวคลื่นประมาณ 3400 cm-1 ซึ่งแทน Stretching mode ของ O-H ที่เกิดจาก –COOH 
และ Phenolic OH  สวนที่ความยาวคลื่นประมาณ 1700 cm-1 แทนหมูฟงกชัน C=O ของหมู –COOH 
และ ที่ตําแหนง 1600 และ 1300 cm-1 แทนหมูฟงกชัน C=C ของวงแหวนพอลิอะโรแมติก ซึ่งจะเห็นได
ชัดเจนสําหรับตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR -SO3H-140°C  สําหรับหมูฟงกชันซัลโฟเนตของตัวเรงปฏิกิริยา 
AC-CR -SO3H จะพบที่ตําแหนงประมาณ 1000 cm-1 เปน O=S=O Symmetric SO2 Stretching แบบ

(e) 

(a) 

(b) 

(c) 

(d) 
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สมมาตร และตําแหนงที่ 1100 cm-1 เปนการสั่นของ O=S=O Asymmetric SO2 Stretching แบบไม
สมมาตร  [4] ซึ่งแสดงวามีหมูฟงกชันซัลโฟเนต (SO3H) เกิดขึ้นหลังจากทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันที่ทุก
อุณหภูมิ นอกจากน้ียังพบวา FT-IR สเปกตราของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR -SO3H-160°C, AC-CR -
SO3H-180°C และ AC-CR -SO3H-200°C ไมแตกตาง ยกเวนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR -SO3H-140°C จะ
เห็นตําแหนงของหมูฟงกชันคารบอกซิลิกและซัลโฟเนตที่ชัดเจน ซึ่งผลจากการตรวจสอบดวยเทคนิค 
FT-IR เปนการยืนยันวาตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดทั้งหมดมีหมูฟงกชันซัลโฟเนตที่เกิดพันธะกับตัว
รองรับ AC-CR อยูจริง ซึ่งแสดงถึงความเปนกรดแบบบรอนสเตด (Brønsted acid) จากหมูซัลโฟเนต
ของตัวเรงปฏิกิริยาทั้งหมด  นอกจากน้ียังพบวาตัวเรงปฏิกิริยาจะมีความเปนกรดที่เกิดจากหมูฟงกชัน
คารบอกซิลิกและฟโนลิกอีกดวย 
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(d)           (e) 

รูปที่ 2 สเปกตราที่ไดจากการวิเคราหดวยเทคนิค FT-IR ของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (a) 
ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140°C (b), AC-CR-SO3H-160°C (c), AC-CR-SO3H-180°C (d) และ 
AC-CR-SO3H-140°C (e) 
 

3.1.3. เทคนิคการดูดซับทางกายภาพของแกสไนโตรเจน (N2 Adsorption) 
การตรวจสอบโดยเทคนิคการดูดซับทางกายภาพของแกสไนโตรเจน เพ่ือหาพ้ืนที่ผิวจําเพาะ 

(Specific surface area) ปริมาตรรูพรุน (Pore volume) และขนาดรูพรุน (Pore size) ของตัวรองรับ 
AC-CR และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่อุณหภูมิตางๆ แสดงดังตารางที่ 1 พบวาตัวรองรับ AC-
CR ใหพ้ืนที่ผิวจําเพาะ 955 m2/g แสดงวากระบวนคารบอไนซเซชันภายใตบรรยากาศ CO2 ที่อุณหภูมิ 
600C โดยใช ZnCl2 เปนสารกระตุนสามารถสังเคราะหตัวรองรับ AC-CR ที่มีพ้ืนที่ผิวสูง และมีรูพรุน
ขนาด 3.4 nm ซึ่งเปนชนิด Meso-porous material เหมาะสําหรับการเปนตัวรองรับที่ดีสําหรับปฏิกิริยา
การผลิตไบโอดีเซล และเม่ือสังเคราะหเปนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H พบวาพ้ืนที่ผิวจําเพาะ ขนาดรู
พรุน และปริมาตรรูพรุนยังไมคงเปลี่ยนแปลง แสดงวากระบวนการคารบอนไนซเซชันของตัวรองรับใช
อุณหภูมิสูงเพียงพอ (มากกวา 500°C) ที่จะเพ่ิมจํานวนพันธะ C-C ในคารบอนแลกทิก (Carbon lattice) 
ซึ่งปองกันการ Collapse ของรูพรุนระหวางกระบวนการเกิดปฏิกิริยาซัลโฟเนชันสอดคลองกับงานวิจัย
ของ Yu และคณะ [5] และ Kitano และคณะ [6] รูปที่ 3 (a-e) แสดงการกระจายขนาดรูพรุนของตัว
รองรับ AC-CR และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่อุณหภูมิตางๆ พบวาสวนใหญจะมีขนาดรูพรุนเปน 
Meso-porous แตเม่ือเปรียบเทียบตัวรองรับ AC-CR และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H จะมีขนาดรูพรุนที่เปน Macro-porous ดวย ซึ่งรูพรุนขนาด Macro-porous 
นาจะเกิดขึ้นในกระบวนการเกิดปฏิกิริยาซัลโฟเนชัน 
 
  

1000 cm-1 
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ตารางที่ 1 สมบัติทางกายภาพของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (AC-CR) และตัวเรงปฏิกิริยา
ซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันต (AC-CR-SO3H) ที่อุณหภูมิตางๆ 
 
Catalyst Specific surface area 

(m2/g) 
Pore size diameter 
(nm) 

Pore volume (cm3/g)

AC-CR 955 3.4 0.8315 
AC-CR-SO3H-140°C 1,218 3.35 1.022 
AC-CR-SO3H-160°C 1,065 3.79 1.010 
AC-CR-SO3H-180°C 992 3.64 0.9035 
AC-CR-SO3H-200°C 1,091 3.51 0.9584 
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   (b)          (c) 
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Pore size distribution (A)
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   (d)          (e) 
รูปที่ 3 การกระจายขนาดรูพรุนของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (a) ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-
SO3H-140°C (b), AC-CR-SO3H-160°C (c), AC-CR-SO3H-180°C (d) และ AC-CR-SO3H-140°C (e) 
 

3.1.4. เทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (Scanning Electron 
Microscopy, SEM) 

การใชเทคนิคกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด (SEM) เพ่ือตรวจสอบลักษณะของพื้นผิว 
(Morphology) ของอนุภาคและสามารถใชประมาณขนาดของอนุภาคตัวรองรับถานกัมมันตและตัวเรง
ปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตได ในการวิเคราะห SEM จะตองสุมบริเวณพื้นผิวของตัว
รองรับและตัวเรงปฏิกิริยาอยางนอย 3 จุด เพ่ือใหเปนตัวแทนลักษณะพื้นผิวของตัวรองรับหรือตัวเรง
ปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดจริง  

 

    
(a)  (b) 
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(c) 

รูปที่ 4 ภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
ของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (AC-CR) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา 
(c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ 
 
 รูปที่ 4 เปนภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอน
แบบสองกราดของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟ (AC-CR) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) 
กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ พบวาตัวรองรับถานกัมมันตกระจายตัว
โดยมีขนาดอนุภาคในชวง 10 – 100 μm โดยขนาดอนุภาคที่ใหญอาจเกิดจากการรวมตัวเปนกลุมที่
อุณหภูมิสูง (Agglomeration) เม่ือใชกําลังขยายที่เพ่ิมขึ้นประมาณ 15,000 เทา พบวาตัวรองรับถาน 
กัมมันตจากกากกาแฟมีลักษณะพ้ืนผิวเปนรูพรุนสูงเนื่องจากในการสังเคราะหถานกัมมันตจากกาก
กาแฟจะใชการไพโลไรซิสที่อุณหภูมิ 600°C ในบรรยากาศของแกสคารบอไดออกไซด และผานการ
กระตุนดวย ZnCl2 ซึ่งจะไปทําใหเกิดรูพรุนจํานวนมากบริเวณพื้นผิวของกากกาแฟ ซึ่งสอดคลองกับ
ขนาดของพื้นที่ผิวของตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟโดยใชสมการ BET 
 

    
(a)  (b) 
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(c) 

รูปที่ 5  ภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
ของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 140°C (AC-CR-SO3H-
140°C) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ 
 

    
(a)  (b) 
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(c) 

รูปที่ 6  ภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
ของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 160°C (AC-CR-SO3H-
160°C) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ 
 

    
(a)  (b) 

  



21 
 
 

 
(c) 

รูปที่ 7  ภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
ของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 180°C (AC-CR-SO3H-
180°C) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ 
 

    
(a)  (b) 
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(c) 

รูปที่ 8  ภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด
ของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 200°C (AC-CR-SO3H-
200°C) (a) กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา ตามลําดับ 
 
 จากรูปที่ 5 ถึง 8 เปนภาพจากการตรวจสอบคุณลักษณะดวยเทคนิคการใชกลองจุลทรรศน
อิเล็กตรอนแบบสองกราดของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถานกัมมันตจากกากกาแฟที่ (a) 
กําลังขยาย 300 เทา (b) กําลังขยาย 2,000 เทา (c) กําลังขยาย 15,000 เทา สําหรับตัวเรงปฏิกิริยาที่
สังเคราะหที่อุณหภูมิ 140, 160, 180 และ 200°C ตามลําดับ พบวาการเติมหมูซัลโฟเนตโดยใชปฏิกิริยา
ซัลโฟเนชันของกรด H2SO4 ที่อุณหภูมิตางๆ จะทําใหอนุภาคตัวเรงปฏิกิริยาทั้งหมดมีความเปนผลึก
และมีรูพรุนมากขึ้นเม่ือเทียบกับตัวรองรับถานกัมมันต โดยมีขนาดเฉลี่ยประมาณ 50 – 100 μm 
เน่ืองมาจากปฏิกิริยาซัลโฟเนชันของกรด H2SO4 ทําใหเกิดการเรียงตัวที่เปนระเบียบของอนุภาคและมี
ความเปนรูพรุนมากขึ้น สําหรับผลของอุณหภูมิที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาพบวาอุณหภูมิของการ
เกิดปฏิกิริยาซัลโฟเนชันสูงขึ้น มีแนวโนมจะทําใหอนุภาคของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับ
ถานกัมมันตมีความเปนผลึกเพ่ิมขึ้นจะเห็นเปนลักษณะแบบแผนกราฟนที่เปนระเบียบมากขึ้น ซึ่งความ
เปนผลึกจะมีแนวโนมสวนทางกับความเปนรูพรุน โดยสังเกตไดจากภาพถาย SEM ที่กําลังขยาย 
15,000 เทา  

 
3.1.5. เทคนิคการวิเคราะหธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอร โดยใชเทคนิค 

สเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซ (Energy dispersive X-ray 
spectroscopy, EDX) 

ปริมาณซัลเฟอรเปนปจจัยหนึ่งที่มีผลตอความวองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ
กรดไขมันอิสระเน่ืองจากซัลเฟอรเปนองคประกอบของหมูซัลโฟเนต (SO3H) ซึ่งเปนตําแหนงที่วองไว 
ดังน้ันจึงตองมีการตรวจสอบปริมาณซัลเฟอรของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหที่อุณหภูมิ
ตางๆ  และศึกษาผลของอุณหภูมิที่มีตอปริมาณซัลเฟอรบนตัวเรงปฏิกิริยาอีกดวย โดยในงานวิจัยน้ีใช
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เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซ (Energy dispersive X-ray spectroscopy, 
EDX) เพ่ือหาปริมาณธาตุตางๆ บนพ้ืนผิวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ประกอบดวยธาตุคารบอน 
ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอร  

 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
รูปที่ 9  ภาพจากการตรวจสอบองคประกอบของธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอรดวย
เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซของตัวรองรับถานกัมมันต (AC-CR) กําลังขยาย 
5 เทา 
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รูปที่ 10  ภาพจากการตรวจสอบองคประกอบของธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอรดวย
เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับ
ถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 140°C (AC-CR-SO3H-140°C) ที่กําลังขยาย 10 μm  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 11  ภาพจากการตรวจสอบองคประกอบของธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอรดวย
เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับ
ถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 160°C (AC-CR-SO3H-160°C) ที่กําลังขยาย 10 μm  
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รูปที่ 12  ภาพจากการตรวจสอบองคประกอบของธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอรดวย
เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับถาน 
กัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 180°C (AC-CR-SO3H-180°C) ที่กําลังขยาย 10 μm  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
รูปที่ 13  ภาพจากการตรวจสอบองคประกอบของธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอรดวย
เทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงานโดยใชรังสีเอกซของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนตัวรองรับ
ถานกัมมันตจากกากกาแฟที่อุณหภูมิ 200°C (AC-CR-SO3H-200°C) ที่กําลังขยาย 10 μm  
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จากการตรวจสอบองคประกอบธาตุโดยใชแผนภาพของเทคนิคสเปกโทรสโคปกระจายพลังงาน
โดยใชรังสีเอกซ (EDX mapping) โดยการวัดคาที่บริเวณตางๆ ของตัวรองรับ (รูปที่ 9) และตัวเรง
ปฏิกิริยา (รูปที่ 10 – 13) พบวามีปริมาณองคประกอบธาตุคารบอน ไนโตรเจน ออกซิเจน และซัลเฟอร
เปลี่ยนไปเล็กนอยเทาน้ัน (นอยกวา 0.1%) แสดงวาตัวรองรับและตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดมีความ
เปนเนื้อเดียวกันมาก (Homogeneous composition) โดยจุดที่มีการวิเคราะหอางอิงจากวิธี ZAF 
(Z=atomic weight, A=adsorption และ F=fluorescence) จากผลของ EDX จะไดปริมาณซัลเฟอรซึ่ง
เปนตําแหนงวองไวของหมูซัลโฟเนต (SO3H) เม่ือกําหนดใหซัลเฟอรหน่ึงโมเลกุลเกิดเปนหมูซัลโฟเนต
หนึ่งโมเลกุล สามารถคํานวณความหนาแนนของหมูซัลโฟเนตสําหรับตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-
140°C, AC-CR-SO3H-160°C, AC-CR-SO3H-180°C และ AC-CR-SO3H-200°C มีคา 0.75, 0.61, 
0.59 และ 0.43 mmol/g.cat ตามลําดับ  

 
3.1.6. เทคนิคการแลกเปลี่ยนประจุโดยการไทเทรต (Ion Exchange Titration) 
เปนเทคนิคที่ใชหาปริมาณของกรดหรือความหนาแนนกรดรวม (Total acid site density) โดย

นําตัวเรงปฏิกิริยากรดของแข็งไปแลกเปลี่ยนประจุกับสารละลายโซเดียมคลอไรด ที่รูความเขมขนและ
ปริมาตรที่แนนอน จากน้ันนําสารละลายที่ไดจากการแลกเปลี่ยนประจุมาไทเทรตกับสารละลาย
โซเดียมไฮดรอกไซดที่รูความเขมขนที่แนนอน ทําใหทราบปริมาณกรดของตัวเรงปฏิกิริยา 

จากตารางที่ 2 คาความหนาแนนกรดเฉพาะของหมู SO3H ซึ่งเปนกรดแบบบรอนสเตดไดจาก
การนําตัวรองรับถานกัมมันตไปทําปฏิกิริยากับกรด H2SO4 ที่อุณหภูมิตางๆ ที่คํานวณไดจากผลการ
วิเคราะหดวยเทคนิค SEM-EDS พบวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140°C จะใหคามากที่สุดเทากับ 
0.75 mmol/g.cat  แตอยางไรก็ตามคาความหนาแนนรวมของกรดเฉลี่ยของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-
SO3H-140°C มีคามากท่ีสุดเทากับ 1.011 mmol/g.cat เน่ืองมากความเปนกรดของตัวเรงปฏิกิริยา AC-
CR-SO3H อาจมาจากหมูของฟนอลิก (Phenolic –OH) และคารบอกซิลิก (Carboxylic –COOH) ที่เกิด
พันธะบนตัวเรงปฏิกิริยาซึ่งสอดคลองกับงานของ Aldana-Perez และคณะ [7] เม่ือเปรียบเทียบคาความ
หนาแนนกรดของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหไดจะมีความหนาแนนกรดรวมมากกวากับ
ตัวเรงปฏิกิริยาแนฟฟออน เอ็นอาร 50 (Nafio NR50) แตมีความหนาแนนกรดรวมนอยกวาตัวเรง
ปฏิกิริยาจากซัลโฟเนตจากถานกัมมันตในงานวิจัยของ Xiao-Yan Liu [8] เน่ืองจากความหนาแนนกรด
เร่ิมตนของตัวรองรับที่ใชในงานวิจัยนี้มีคานอยกวาคาความหนาแนนกรดของ Xiao-Yan Liu ประมาณ 
10 เทา และเม่ือเปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาแอมเบอริส-15 (Amberlyst-15) และกรด H2SO4 พบวา
ตัวเรงปฏิกิริยามีคาความเปนกรดนอยกวาประมาณ 4 เทา และ 20 เทา ตามลําดับ 
ตารางที่ 2  คาความเปนกรดของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได 
 
Catalyst Specific surface 

area (m2/g) 
SO3H acid site
density (mmol/g cat)a 

Total acid site 
density (mmol/g cat)b 

AC-CR 955 NA 0.003 
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AC-CR-SO3H-
140°C 

1,218 0.75 0.946 

AC-CR-SO3H-
160°C 

1,065 0.69 0.931 

AC-CR-SO3H-
180°C 

992 0.59 1.011 

AC-CR-SO3H-
200°C 

1,091 0.43 0.993 

Amberlyst-15c 45 4.6 4.6
H2SO4

d - 20.4 20.4
ที่มา:  acalculation based on EDS result 
 bIon exchange titration  
 cXiao-Yan Liu, H. et al. [8] 

dJanaun J. and N. Ellis. [9] 
 

3.2. ศึกษาความวองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถาน 
กัมมันตจากกากกาแฟที่สังเคราะหได 

3.2.1. ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกที่อุณหภูมิ 60°C 
ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันเปนปฏิกิริยาที่สําคัญปฏิกิริยาหน่ึงในการผลิตไบโอดีเซลจากวัตถุดิบที่

มีปริมาณกรดไขมันอิสระสูง เปนปฏิกิริยาที่ใชในการเปลี่ยนกรดไขมันอิสระใหเปนไบโอดีเซล เปนการ
บําบัดนํ้ามันหรือไขมันเบื้องตน กอนนําไปทําปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันโดยใชตัวเรงปฏิกิริยาเบส 
ดังน้ันในงานวิจัยน้ีจึงศึกษาความวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหที่อุณหภูมิตางๆ 
ในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกที่อุณหภูมิ 60°C โดยใชอัตราสวนเชิงโมลของกรด
คาพริลิกตอเมทานอลเทากับ 1 ตอ 3 และตัวตัวเรงปฏิกิริยาของแข็ง 5% โดยนํ้าหนักของกรดคาพริลิก  
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รูปที่ 14  การเปรียบเทียบคาผลไดของเมทิลคาพิเลท (MeCp) ในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันที่อุณหภูมิ 
60°C ของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหที่อุณหภูมิตางๆ กับตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 
และตัวเรงปฏิกิริยากรด H2SO4  
 

จากรูปที่ 14 พบวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C สามารถเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน
ของกรดคาพริลิกไดดีที่สุดเม่ือเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140°C, AC-CR-SO3H-160°C 
และ AC-CR-SO3H-180°C โดยใหคาผลไดของเมทิลคาพิเลท 60.5% ที่ 2 h การที่ตัวเรงปฏิกิริยา AC-
CR-SO3H-200°C สามารถเรงปฏิกิริยาไดดีกวาตัวเรงปฏิกิริยาที่อุณหภูมิอ่ืน เน่ืองจากตัวเรงปฏิกิริยา 
AC-CR-SO3H-200°C มีความหนาแนนกรดคอนขางสูง และมีความหนาแนนของหมูซัลโฟเนตนอยที่สุด 
และมีพ้ืนที่ผิวและปริมาตรรูพรุนคอนขางสูง ซึ่งแนวโนมของความวองไวในการเรงปฏิกิริยาจะขึ้นอยูกับ
พ้ืนที่ผิวและปริมาตรรูพรุนดังตารางที่ 2 แตอยางไรก็ตามปจจัยที่สงผลโดยตรงตอการเรงปฏิกิริยา 
เอสเทอริฟเคชันคือความเปนกรดของตัวเรงปฏิกิริยา และเม่ือเปรียบเทียบความวองไวในการเรง
ปฏิกิริยากับตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 ซึ่งเปนตัวเรงปฏิกิริยาเรซินที่มีหมูซัลโฟเนตเหมือนกับตัวเรง
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ปฏิกิริยาที่สังเคราะหได พบวาตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบนถานกัมมันตที่สังเคราะหทั้งหมด (AC-CR-
SO3H-140°C, AC-CR-SO3H-160°C, AC-CR-SO3H-180°C และ AC-CR-SO3H-200°C) จะไดคาผลได
ของเมทิลคาพิเลทที่มากกวาตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 แตเม่ือเปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาชนิด
เอกพันธุ (กรด H2SO4) จะใหคาความวองไวในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันนอยกวาอาจเปนเพราะ
ตัวเรงปฏิกิริยากรด H2SO4 เปนตัวเรงปฏิกิริยาที่มีความหนาแนนกรดสูงสุด ประมาณ 20.4 mmol H+/g 
และเม่ือเปรียบเทียบความวองไวในการเรงปฏิกิริยาในรูปของอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร่ิมตน (Initial rate 
of reaction) ซึ่งหาไดจากการเปลี่ยนแปลงความเขมขนที่คาการเปลี่ยนนอยกวา 10% พบวาตัวเรง
ปฏิกิริยาที่สังเคราะหใหคาอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร่ิมตนไมแตกตางมากนัก (ประมาณ 15%) โดยตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180°C จะใหคาอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร่ิมตน และคาความถี่ผันเวียนเริ่มตน 
(Initial Turn over frequency, Initial TOF) มากท่ีสุด และตัวเรง C-CR-SO3H-160°C มีอัตราการ
เกิดปฏิกิริยาเริ่มตนและคาความถี่ผันเวียนเริ่มตนต่ําที่สุด สอดคลองกับคาความหนาแนนกรดรวมและคา
ความหนาแนนกรดของหมูซัลโฟเนตของตัวเรงปฏิกิริยา โดยพบวาตัวเรงปฏิกิริยาที่มีความหนาแนน
กรดรวมสูงจะใหคาอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตนและความถี่ผันเวียนเริ่มตนสูง  นอกจากนี้ตัวเรง
ปฏิกิริยาที่สังเคราะหจะใหคาอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร่ิมตนมากกวาตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 
ประมาณ 30% ผลการทดลองที่ไดสอดคลองกับงานวิจัยของ Geng และคณะ [10] ที่สังเคราะหตัวเรง
ปฏิกิริยา Ph-SO3H บนตัวรองรับคารบอนที่มีรูพรุนขนาด Mesopore  แตเม่ือพิจารณาคาการเปลี่ยน
ของกรดคาพริลิก ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180°C ใหคาการเปลี่ยนของกรดคาพริลิกที่ 2 h นอย
กวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C ทั้งน้ีเน่ืองจากการที่ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180°C มี
คาความหนาแนนกรดสูงสุดทําใหสามารถเรงปฏิกิริยาเร่ิมตนไดอยางรวดเร็ว (อัตราการเกิดปฏิกิริยา
เร่ิมตนและคาความถี่ผันเวียนเริ่มตนสูงที่สุด) แตอาจทําใหงายตอการเสื่อมสภาพเนื่องจากการเปนพิษ
ของตัวเรงปฏิกิริยา (Poisoning) ที่เกิดจากนํ้าซ่ึงเปนผลิตภัณฑพลอยไดของปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน
ไปเกาะที่ตําแหนงวองไว ทําใหตําแหนงวองไวลดลง สามารถสรุปไดวาตัวเรงปฏิกิริยาซัลโฟเนตบน
ถานกัมมันตจากกากกาแฟท่ีเตรียมจากปฏิกิริยาซัลโฟเนชันโดยใชกรดซัลฟวริกที่อุณหภูมิ 180 และ  
200°C เปนตัวเรงปฏิกิริยาที่เหมาะสมในการใชเรงปฏิกิริยาการผลิตไบโอดีเซล  
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ตารางที่ 3 เปรียบเทียบความวองไวในการเรงปฏิกิริยาของตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหได 
 

Catalyst HCp conversion 
(%) at 2h 

Initial rate 
(mmol/L-min) 

Initial rate
(mmol/ g.cat-min) 

Initial TOF
(min-1) 

AC-CR-SO3H-
140C 

44.8 7.526 0.292 0.30879 

AC-CR-SO3H-
160C 

51.6 7.406 0.287 0.30876 

AC-CR-SO3H-
180C 

49.6 9.978 0.387 0.38307 

AC-CR-SO3H-
200C 

60.5 9.125 0.354 0.35667 

Amberlyst-15 40.3 6.722 0.226 0.05551 

H2SO4 99.9 50.925 9.883 0.48446 

 
ปที่ 2 

3.2.2. ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิก (HCp) ที่อุณหภูมิ 130°C ในระบบการ
เกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค 

 ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันเกิดจากกรดคาพริลิค 1 โมล ทําปฏิกิริยากับเมทานอล 1 โมล ได
ผลิตภัณฑ คือ เมทิลคาพริเลท (MeCp) หรือไบโอดีเซล 1 โมล ดังสมการขางลาง โดยมีตัวเรงใน
ปฏิกิริยา ตัวเรงปฏิกิริยาทําหนาที่ในการเรงปฏิกิริยาทําใหเกิดเปนผลิตภัณฑไดเร็วขึ้น เพ่ือเพ่ิมผลได
ของ MeCp จึงศึกษาการทําปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ HCp ที่อุณหภูมิ 130°C ในระบบการ
เกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาคโดยใชอัตราการปอนเมทานอล 116 μL/min ใชตัวเรงปฏิกิริยา 5% โดย
น้ําหนักของ HCp และเปรียบเทียบความวองไวในการเรงปฏิกิริยาของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่
สังเคราะหไดและตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15  
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รูปที่ 15 MeCp yield (%) ในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ HCp ที่อุณหภูมิ 130°C โดยใชอัตราการ

ปอนเมทานอล 116 μL/minใชปริมาณตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหดวย
อุณหภูมิ 140 160 180 และ 200°C จํานวน 5% และ Amberlyst-15 จํานวน 5% โดย
น้ําหนักของHCp 

จากรูปที่ 15 เปนการดําเนินปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ HCp ที่อุณหภูมิ 130°C โดยใชอัตรา
การปอนเมทานอล 116 μL/min และใชเวลาในการทําปฏิกิริยา 120 นาที โดยใชตัวเรงปฏิกิริยาAC-CR-

SO3H ที่สังเคราะหดวยอุณหภูมิ 140 160 180 และ 200°C จํานวน 5% โดยนํ้าหนักของน้ํามันซ่ึงใหคา
ผลไดของ MeCp เทากับ 49.6, 62.5, 63.1และ 88.7% ตามลําดับ และเม่ือเปรียบเทียบกับการใชตัวเรง
ปฏิกิริยา Amberlyst-15 จํานวน 5% โดยนํ้าหนักของน้ํามันซ่ึงใหคาการเปลี่ยนของ HCp สูงสุดเทากับ 

96.9% ซึ่งตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ใหคาผลไดของ MeCp ใกลเคียงกัน ดังแสดงในรูปที่ 15 

 จากคาการเปลี่ยนของ HCp นี้ ทําใหทราบวาความวองไวในการเรงปฏิกิริยาของตัวเรงปฏิกิริยา 
AC-CR-SO3H ที่ใชอุณหภูมิ 200°C ในการสังเคราะหมีความวองไวนอยกวากับตัวเรงปฏิกิริยา 
Amberlyst-15 ไมมากนักแสดงใหเห็นวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C สามารถเปนอีกทางเลือก
หนึ่งสําหรับการเลือกใชเปนตัวเรงปฏิกิริยาในการสังเคราะหไบโอดีเซลได 
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3.2.3. ปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของไตรคาพิลีน (TCp) 

 จากผลการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของกรดคาพริลิกพบวา ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-

SO3H ที่สังเคราะหไดที่อุณหภูมิ 200°C ซึ่งเปนตัวเรงปฏิกิริยาที่สังเคราะหไดที่สามารถเรงปฏิกิริยา 
เอสเทอริฟเคชันไดดีที่สุด ดังนั้นจึงเลือกตัวเรงปฏิกิริยาดังกลาวมาศึกษาความวองไวในการเรงปฏิกิริยา 
ทรานสเอสเทอริฟเคชัน โดยทําปฏิกิริยาระหวาง TCp กับเมทานอลที่อุณหภูมิ 130°C ในระบบการ
เกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาคเพื่อชวยเพิ่มการละลายและอัตราการเกิดปฏิกิริยา โดยใชอัตราการปอน 

เมทานอล 116 μL/min ใชตัวเรงปฏิกิริยา 5% โดยนํ้าหนักของ TCp โดยที่ปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟ-
เคชันเกิดจากไตรคาพิลีน 1 โมล ทําปฏิกิริยากับเมทานอล 3 โมล ไดผลิตภัณฑ คือ เมทิลคาพิเลท 

(MeCp) หรือไบโอดีเซล 3 โมล ดังสมการขางลาง  
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รูปที่ 16 MeCp yield (%) ในปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของ TCp ที่อุณหภูมิ 130°Cโดยใชอัตรา
การปอนเมทานอล 116 μL/minใชปริมาณตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหดวยอุณหภูมิ 
200°Cจํานวน 10% โดยนํ้าหนักของ TCp 
 

 จากรูปที่ 16 ผลจากการวิเคราะห GC พบวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C มี
ผลไดของ MeCp ประมาณ 1% ซึ่งตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H เปนตัวเรงปฏิกิริยากรดวิวิธพันธุ มี
ขนาดรูพรุนประมาณ 3.5 nm เนื่องจากโมเลกุลของ TCp มีขนาดใหญกวารูพรุนของตัวเรงปฏิกิริยา [11] 
อาจทําให TCp ซึ่งมีโมเลกุลขนาดใหญกวาเขาไปทําปฏิกิริยาไดนอยและอาจบดบังตําแหนงวองไวอีก
ดวย จึงทําใหคาการเปลี่ยนของ TCp ที่ใชตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ในการเรงปฏิกิริยามีคานอย
มาก และเม่ือคาการเปลี่ยนของ TCp มีคาการเปลี่ยนต่ํา ทําใหคาผลไดของ MeCp มีคานอยตามไปดวย 
ดังแสดงในรูปที่ 15 
 

3.3. การนําตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  กลับมาใชซ้ําสําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน
ของ  HCp ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค 

 การหาประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ในการเรงปฏิกิริยา 
เอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค เม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใช
ซ้ําจํานวน  1, 2 และ 3  ภายใตภาวะการเกิดปฏิกิริยาเดียวกัน  เพ่ือใหรูความสามารถในการเรง
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ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค เม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยา  
AC-CR-SO3H กลับมาใชซ้ําในแตละครั้ง และเปนแนวทางในการนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชซ้ําเพ่ือลด
ของเสียจากกระบวนการ 
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รูปที่  17  คาผลไดของ MeCp ที่เวลาตางๆ โดยใชตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  คร้ังที่  1, 2, 3 และ 
  4  ในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสาม 

วัฏภาค ที่อุณหภูมิ  130ºC 
 
 จากรูปที่  17  จะเห็นไดวา เม่ือเวลาในการเกิดปฏิกิริยาเพ่ิมขึ้น ผลไดของ  MeCp  จะมีคา
เพ่ิมขึ้น ซึ่งสอดคลองกับพฤติกรรมของเครื่องปฏิกรณแบบกะ และเมื่อเปรียบเทียบผลของการนําตัวเรง
ปฏิกิริยากลับมาใชซ้ํา พบวาประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาของตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชซ้ําในแตละ
คร้ังลดลง สังเกตไดผลไดของ  MeCp  ในการทําปฏิกิริยาคร้ังที่  1  สูงถึง  88.77%  เม่ือเทียบกับครั้งที่  
2, 3 และ 4  ที่เวลาเดียวกัน โดยการนําตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  มาใชซ้ําในคร้ังที่  2  พบวา
ประสิทธิภาพในการเรงปฏิกิริยาลดลงมาจากการใชคร้ังแรก โดยผลไดของ  MeCp  ลดลงจากครั้งที่  1  
เทากับ  18.42%  อาจมีสาเหตุมาจากการเสื่อมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาทําใหตําแหนงที่วองไวลดลง 
แตอยางไรก็ตามยังคงมีตําแหนงวองไวเหลือบนตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ทําใหในการนําตัวเรง
ปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  กลับมาใชซ้ําในคร้ังที่  3  ยังคงมีคาผลไดของ  MeCp  ลดลงจากครั้งที่  1  
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เทากับ  36.39%  สวนตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชซ้ําคร้ังที่  4  พบวาผลไดของ  MeCp  ลดลงจากครั้งที่  1  ถึง  
47.15%  แสดงใหเห็นวาการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาอาจเกิดการชะละลายตําแหนงวองไว 
(Leaching) หรือการสะสม (Deposit) ของสารตั้งตนหรือผลิตภัณฑ ทําใหตัวเรงปฏิกิริยามีประสิทธิภาพ
ลดลงในการเรงปฏิกิริยา  ซึ่งมีการวิเคราะหหาสาเหตุการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยาในสวนตอไป 
 
ตารางที่  4  ผลของการนําตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  กลับมาใชซ้ําที่มีตอผลไดของ  MeCp  และ
อัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตน  

 

Catalyst MeCp yield
(%) at 2 h 

Initial rate 
(mol/L min) 

1st Cycle 
2nd Cycle 
3rd Cycle 
4th Cycle 

88.77
70.35 
52.38 
41.62 

0.885 
0.125 
0.112 
0.006 

 
 จากตารางที่  4  แสดงใหเห็นวาเม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชซ้ํา พบวาอัตราการเกิดปฏิกิริยา
เร่ิมตนมีคาลดลงไปเรื่อยๆ โดยเทียบกับครั้งที่  1  อัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตนที่ไดจากคร้ังที่  2, 3 
และ 4  จะลดลงเปน  7, 8 และ 148 เทา ตามลําดับ ซึ่งผลของอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตนจะสอดคลอง
กับผลไดของ  MeCp  โดยอัตราการเกิดปฏิกิริยาเร่ิมตนจะเปนคาที่บอกความวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา
ที่แทจริง  เน่ืองจากไมคิดผลของสมดุลของปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันซึ่งเกิดปฏิกิริยาผันกลับได  
 

3.4. การคืนสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H โดยการลางดวยเมทานอล สําหรับปฏิกิริยา 
เอสเทอริฟเคชันของ HCp ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค 

 การเสื่อมสภาพตําแหนงที่วองไวของตัวเรงปฏิกิริยาในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ HCp 
อาจจะมีสาเหตุจากการชะละลายของตําแหนงวองไว หรือคารบอนไปเคลือบบนตําแหนงวองไว ทําให
ความวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ลดลง ดังนั้นจึงตองมีการศึกษาวิธีการคืนสภาพใหกับ
ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H  เพ่ือลดเวลาในการสังเคราะหตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  เน่ืองจาก
สามารถนํากลับมาใชซ้ําได 
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รูปที่  18    ผลได  MeCp  ของตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาคร้ังที่  1 และ 2  ตัวเรงปฏิกิริยาที่

คืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอล และการทดสอบการชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรง
ปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  โดย  HCp  ในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ในระบบการ
เกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค ที่ภาวะการเกิดปฏิกิริยาเดียวกัน 

1stcycle 

2stcycle 

Regeneration 

Oil leaching 
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รูปที่  19   คาการเปลี่ยน  HCp  ของตัวเรงปฏิกิริยาที่ใชในการเกิดปฏิกิริยาคร้ังที่  1 และ 2  และการ
ทดสอบการชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  โดย  HCp  ใน
ปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค ที่ภาวะการ
เกิดปฏิกิริยาเดียวกัน 

 
จากรูปที่  18  จะเห็นไดวาเปนการเปรียบเทียบผลของความวองไวในการเรงปฏิกิริยา 

เอสเทอริฟเคชันของ  HCp  โดยใชตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1 และ 2  ตัวเรงปฏิกิริยาที่คืน
สภาพ และการทดสอบการชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  โดย  HCp  
พบวาตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานครั้งที่  2  มีผลไดของ  MeCp  70.35% ซึ่งลดลงเล็กนอยเม่ือ
เทียบจากตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  แสดงใหเห็นวามีการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา
เกิดขึ้น ซึ่งสอดคลองกับงานวิจัยของ Mo และคณะ [12] สวนตัวเรงปฏิกิริยาที่นํากลับมาใชใหมโดยผาน
การคืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอล มีคาผลไดของ  MeCp 51.06%  ลดลง  1.74 เทา เม่ือเทียบกับ
ตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  ซึ่งลดลงมากกวาตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานครั้งที่  2  
แสดงใหเห็นวาการใชเมทานอลอาจชวยกําจัดปริมาณสารตั้งตน และ/หรือผลิตภัณฑที่มาสะสมบน
ตําแหนงวองไวได และอาจเปนตัวชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  การ
ทดสอบการชะละลายตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H  โดยสารตั้งตน  HCp  สวน
โอกาสท่ีจะเกิดการชะละลายดวยเมทานอลมีนอย เน่ืองจากการทําปฏิกิริยาดําเนินการในปฏิกิริยาแบบ
สามวัฏภาค ซึ่งเมทานอลที่ใชอยูในวัฏภาคแกสและมีปริมาณนอยมาก พบวามีผลไดของ  MeCp 
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22.04%  ซึ่งลดลงประมาณ  4 เทา เม่ือเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานครั้งที่  1  แตเม่ือ
วิเคราะหขอมูลจากคาการเปลี่ยนของ  HCp  ในรูปที่  19  พบวาการทดสอบการชะละลายตําแหนง
วองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  โดย  HCp  มีคาการเปลี่ยน  73.47%  ซึ่งใกลเคียงกับตัวเรง
ปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  2  แสดงใหเห็นวามีปฏิกิริยาขางเคียง (Side reaction) เกิดขึ้นพรอม
กับปฏิกิริยาเอสเทอริ-ฟเคชัน แตเน่ืองจากขอจํากัดของเครื่องมือ จึงไมสามารถวิเคราะหสารท่ีเกิดขึ้น
จากปฏิกิริยาน้ันไดวาเปนสารชนิดใด แตจากแนวโนมการเกิดปฏิกิริยาที่อุณหภูมิสูง (130ºC) พบวาใน
การใชอุณหภูมิสูงและใชตัวเรงปฏิกิริยาประเภทนี้จะมีโอกาสเกิดปฏิกิริยาการแตกตัวของ  HCp  
เรียกวาปฏิกิริยา  Cracking  ซึ่งสอดคลองกับงานวิจัยของ  Prado  และคณะ [13] 
 
ตารางที่  5  ผลไดของการนําตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  กลับมาใชซ้ํา โดยผานการคืนสภาพดวย
การลางดวยเมทานอล 
 

Catalyst MeCp yield
(%) at 2 h 

Initial rate 
(mol/L min) 

1st Cycle 
2nd Cycle 

Regeneration 

88.77
70.35 
51.06 

0.885 
0.125 
0.105 

 
จากตารางที่  5  แสดงใหเห็นวาเม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชใหม พบวาอัตราการ

เกิดปฏิกิริยาเร่ิมตนน้ันจะลดลงไปเรื่อยๆ  เม่ือเปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1   
พบวาอัตราการเกิดปฏิกิริยาเริ่มตนของตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  2  ลดลงประมาณ  7 เทา  
สวนตัวเรงปฏิกิริยาที่ลางดวยเมทานอล ลดลงประมาณ  8 เทา  ซึ่งสอดคลองกับคาผลไดของ  MeCp  
เน่ืองจากเกิดฏิกิริยาขางเคียง 

 
3.5. สาเหตุการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  สําหรับปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน

ของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค 
 ตัวเรงปฏิกิริยากรดของแข็งมีศักยภาพมากในการนําไปคืนสภาพ จึงมีประโยชนมากกวาตัวเรง
ปฏิกิริยาที่เปนเนื้อเดียวกัน  ทําใหตัวเรงปฏิกิริยาที่เปนกรดของแข็งมีความนาสนใจเปนอยางมาก  
ความสามารถการนํากลับมาใชซ้ําของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  สามารถหาไดจากการทดลอง 
โดยทําปฏิกิริยาซํ้าหลายครั้งกับสารตั้งตนใหม ความสามารถของตัวเรงปฏิกิริยาที่นํากลับมาใชซ้ํา ที่
เวลา  2 h  ของปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน ที่อุณหภูมิ  130ºC  อัตราการปอนเมทานอล  116 μL/min  
การทําปฏิกิริยาตอเน่ืองแตละรอบ พบวาความสามารถในการเรงปฏิกิริยาลดลง ซึ่งจากงานวิจัยที่ผาน
มาไดกลาวถึงผลที่เกิดจากการชะละลายตําแหนงวองไว และการสะสมของคารบอนบนตัวเรงปฏิกิริยา 
ดังน้ันปจจัยดังกลาวอาจเกิดจากการทําปฏิกิริยาในรอบกอนหนา ที่ทําใหเกิดการเส่ือมสภาพของตัวเรง
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ปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  นอกจากนี้น้ําที่เปนผลพลอยไดจากปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน อาจเปนสาเหตุ
ใหตัวเรงปฏิกิริยาเสื่อมสภาพได  จึงตองมีการศึกษาสาเหตุของการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-
CR-SO3H  เม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยากลับมาใชใหม  โดยใชเทคนิค  FT-IR  และเทคนิค  TGA \ 
 

3.5.1. เครื่องวิเคราะหการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักของสารโดยอาศัยสมบัติทางความรอนโดย
สังเกตจากน้ําหนักที่หายไปในระหวางการใหความรอนที่อุณหภูมิในชวง  30-800ºC 
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รูปที่  20    การวิเคราะหการสลายตัวที่อุณหภูมิตางๆ ของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  กอนการ 
ใชงาน ตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  และตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการคืนสภาพโดย
การลางดวยเมทานอล  โดยใชเทคนิควิเคราะหการเปลี่ยนแปลงน้ําหนักของสารโดยอาศัย
สมบัติทางความรอน 

  
 จากรูปที่ 20 เม่ือวิเคราะหตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ดวยเครื่อง  TGA  เพ่ือวัดการ
สูญเสียนํ้าหนักของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ที่อุณหภูมิในชวง  30-800ºC โดยวิเคราะหใน
บรรยากาศของแกสออกชิเจน พบวาตัวเรงปฏิกิริยากอนการใชงาน มีน้ําหนักคอนขางคงที่ตั้งแต
อุณหภูมิเร่ิมตน (30ºC) จนถึงอุณหภูมิสุดทาย (450ºC) แสดงใหเห็นวาตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  
กอนการใชงาน จะมีการสลายตัวทางความรอนที่อุณหภูมิ  450ºC  และเกิดการสลายตัวสมบูรณที่
อุณหภูมิ  600ºC  ซึ่งใชเปนฐานอางอิงสําหรับตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานและตัวเรงปฏิกิริยาที่ผาน
การคืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอล เม่ือนําตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชคร้ังที่  1  ทดสอบ พบวา
น้ําหนักของตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  ลดลงในชวงอุณหภูมิ  180-210ºC  เน่ืองจากการ
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สูญเสียน้ําที่ดูดซับทางเคมี ซึ่งสอดคลองกับงานวิจัยของ  Malek  และคณะ [14] และจาก  180-450ºC  
เปนการสูญเสียนํ้าหนักจากไฮโดรคารบอนที่ดูดซับทางกายภาพและทางเคมี เพราะบนพื้นผิวของตัวเรง
ปฏิกิริยาเกิดการสะสมของ  HCp  ซึ่งสอดคลองกับงานวิจัยของ  Dias และคณะ [15] เม่ือนําตัวเรง
ปฏิกิริยาที่ผานคืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอลมาทดสอบ พบวามีการสูญเสียน้ําหนักที่อุณหภูมิ
เริ่มตนจนถึง  100ºC  เน่ืองจากการสูญเสียน้ําที่เปนการดูดซับทางกายภาพ จากน้ันเม่ือเพ่ิมอุณหภูมิ
มากกวา  100ºC จนถึงอุณหภูมิ  450ºC  เน่ืองจากการสูญเสียน้ําที่ดูดซับทางเคมีและไฮโดรคารบอนที่
ดูดซับทางกายภาพและทางเคมี แตมีการสูญเสียนอยกวาเม่ือเปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการ
ใชงานคร้ังที่  1  แสดงใหเห็นวาตัวเรงปฏิกิริยาที่คืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอลสามารถกําจัดการ
สะสมของคารบอนไดสวนหนึ่ง แตไมสามารถคืนสภาพไดสมบูรณ ซึ่งสอดคลองกับงานของ Li และคณะ 

[16] 
 

3.5.2. เคร่ืองฟูเรียรทรานสฟอรมอิน-ฟาเรดสเปคโตรมิเตอร โดยวิเคราะหจากหมูทําหนาที่ของ
สาร/องคประกอบที่เกาะบริเวณพื้นที่ผิว หรือเกิดพันธะเคมีกับตัวเรงปฏิกิริยา 

 การตรวจสอบคุณลักษณะของตัวเรงปฏิกิริยากอนการใชงาน ตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงาน
คร้ังที่  1  และตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการคืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอล โดยใชเคร่ืองฟูเรียร-ทรานส
ฟอรมอินฟราเรดสเปคโตรมิเตอร เพ่ือสนับสนุนสมมติฐานเกี่ยวกับการดูดซับของสารประกอบ
ไฮโดรคารบอนบนผิวตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ในชวงความยาวคลื่น  4000-500 cm-1 ดังแสดง
ในรูปที่  21 
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รูปที่  21  การวิเคราะหโดยใชเทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปคโตรสโคปของตัวเรงปฏิกิริยา

กอนการใชงาน  ตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  และตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการคืน
สภาพโดยการลางดวยเมทานอล 

 
 จากรูปที่  21  วิเคราะหโดยใชเทคนิคฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปคโทสโคปตัวเรง
ปฏิกิริยาที่ผานการใชงานครั้งที่  1  พบวาตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการใชงานคร้ังที่  1  เม่ือเปรียบเทียบกับ
ตัวเรงปฏิกิริยากอนใชงาน สามารถเห็นพีคชัดเจนที่ความยาวคลื่น 1200-1000 cm-1  แสดงถึง SO2 
จํานวน  2  ตําแหนงคือตําแหนงที่ เปนการสั่นของโมเลกุล SO2 สเตรทชิงแบบสมมาตร (Symmetric 
SO2 stretching) และตําแหนงที่ 1500 cm-1 เปนการสั่นของโมเลกุลสเตรทชิงแบบไมสมมาตร 
(Asymmetric SO2 stretching) ซึ่งสอดคลองกับงานวิจัยของ Peng และคณะ [17] พีคที่ความยาวคลื่น  
1700 cm-1  แสดงถึงการมีหมู  C=O  ความยาวคลื่น  2900 cm-1  แสดงถึงการมีหมู  C-H  และความ
ยาวคลื่น  3400 cm-1  แสดงถึง   O-H  แสดงวาสาเหตุของการเส่ือมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา คือการ
ดูดซับทางกายภาพและเคมีของไฮโดรคารบอน  สวนตัวเรงปฏิกิริยาที่ผานการคืนสภาพโดยการลางดวย
เมทานอลเมื่อเปรียบเทียบกับตัวเรงปฏิกิริยากอนใชงาน พบวาตัวเรงปฏิกิริยาไมคืนสภาพทั้งหมด 
เน่ืองจากยังคงเหลือหมู  SO2, C=O, C-H และ O-H  ปดก้ันตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยาอยู ซึ่งจะ
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เห็นพีคไดอยางชัดเจน ในชวง 1200-1000 cm-1, 1500 cm-1, 1700 cm-1, 2900 cm-1 และ 3400 cm-1  
ซึ่งสอดคลองกับงานของ  Park และคณะ [18] 
 

4. สรุปและวิจารณผลการทดลอง 
 การศึกษาหมูฟงกชันซัลโฟเนตของตัวรองรับ CAC และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่

สังเคราะหได โดยใชเคร่ืองฟูเรียรทรานสฟอรมอินฟราเรดสเปคโทมิเตอร (FT-IR) พบวา ตัวรองรับ AC-

CR และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H เกิดหมูฟงกชัน SO2 จํานวน 2 ตําแหนงคือตําแหนง Symmetric 

SO2 stretching ที่ 1200 และ1000 cm-1 ตําแหนง Asymmetric SO2 stretching ที่ 1500 cm-1 ซึ่งตัวเรง
ปฏิกิริยาทั้งหมดเกิดหมูฟงกชันซัลโฟเนตที่ตําแหนงใกลเคียงกัน 

การศึกษาความเปนผลึกของตัวรองรับ CAC และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได 
โดยใชเทคนิคการเลี้ยวเบนของรังสีเอ็กซ (XRD) พบวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหได
ทุกอุณหภูมิมีความเปนผลึกมากกวาตัวรองรับ AC-CR ซึ่งทั้งตัวรองรับ AC-CR และตัวเรงปฏิกิริยาAC-

CR-SO3H ซึ่งมีความเปนคารบอนอสัณฐานและคารบอนแผนผสมกันอยูและไมพบผลึกของหมู
ฟงกชันซัลโฟเนต 

การศึกษาพ้ืนที่ผิวของตัวเรงปฏิกิริยา ตัวรองรับ CAC และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CRSO3H ที่
สังเคราะหดวยอุณหภูมิตางๆ โดยใชเทคนิคการดูดซับทางกายภาพของแกสไนโตรเจน(N2 adsorption) 

พบวาตัวรองรับ CAC มีพ้ืนที่ผิว 955 m2/g มีขนาดรูพรุน 3.4 nm (34Å) และมีปริมาตรรูพรุน 0.8315 

cm3/g สวนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CRSO3H-140°C มีพ้ืนที่ผิวเทากับ 1,218 m2/g มีขนาดรูพรุนเทากับ 

3.35 nm (33.5Å) และมีปริมาตรรูพรุนเทากับ 1.022 cm3/g สวนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CRSO3H-160°C มี
พ้ืนที่ผิวเทากับ 1,065 m2/g มีขนาดรูพรุนเทากับ 3.79 nm (37.9Å) และมีปริมาตรรูพรุนเทากับ 1.010 

cm3/g สวนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180°C มีพ้ืนที่ผิวเทากับ 992 m2/g มีขนาดรูพรุนเทากับ 3.64 

nm (36.4Å) และมีปริมาตรรูพรุนเทากับ 0.9035 cm3/g จะเห็นไดวาตัวเรงปฏิกิริยาทั้งหมดที่สังเคราะห
ไดหลังจากทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันทําใหพ้ืนที่ผิว ขนาดรูพรุนและ ปริมาตรรูพรุนมีมากขึ้น ซึ่งขนาดรู
พรุนของตัวเรงปฏิกิริยาทั้งหมดที่สังเคราะหไดจะมีรูพรุนแบบเมโซพอรซึ่งจะมีขนาดอยูในชวง 2-50 nm 

รวมไปถึงตัวรองรับ AC-CR ดวยเชนกัน และเม่ือผานการทําปฏิกิริยาซัลโฟเนชันแลวทําใหมีรูพรุนขนาด
แมคโครพอรเพ่ิมมากขึ้นดวย 

การศึกษาความเปนกรดของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหดวยอุณหภูมิตางๆ ที่
สังเคราะหได โดยใชเทคนิคการไทเทรตโดยการแลกเปลี่ยนประจุ พบวาความเปนกรดของตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140°C มีคาความหนาแนนของกรดรวม (Total acid site density) เฉลี่ยเทากับ 

0.946 mmol/g.cat สวนตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-160°C มีคาเทากับ 0.931 mmol/g.cat สวน
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ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-180°C มีคาเทากับ 1.011 mmol/g.cat และตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-

SO3H-200°C มีคาเทากับ 0.993 mmol/g.cat ซึ่งคาความหนาแนนของกรดมีคาสอดคลองกันกับคาการ
เปลี่ยนแปลงของกรดคาพริลิก 

ผลการวิเคราะหพ้ืนผิวของตัวเรงปฏิกิริยาโดยใชกลองจุลทรรศนอิเล็กตรอนแบบสองกราด 

(SEM) จากการวิเคราะหตัวรองรับ AC-CR พบวามีลักษณะที่ไรรูปทรงพ้ืนผิวมีรูพรุนปริมาณมากและมี
คารบอนแผนรวมอยูดวย เชนเดียวกันกับตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ทั้งหมดซึ่งมีความคลายคลึงกัน
กับตัวรองรับ AC-CR คือมีลักษณะไมมีรูปรางที่แนนอนและมีแผนกราฟนปนอยู แตตัวเรงปฏิกิริยาหลัง
ทําปฏิกิริยาซัลโฟเนตแลวจะมีแผนกราฟนที่เปนรูปรางมากข้ึนเปนรูปทรงที่เห็นไดชัดเจนขึ้นกวาตัว
รองรับ AC-CR ซึ่งสอดคลองกับผลการวิเคราะหความเปนผลึกของตัวรองรับและตัวเรงปฏิกิริยาคือเปน
คารบอนอสัณฐานผสมกับคารบอนแผน นอกจากน้ีสามารถคํานวณความหนาแนนของหมูซัลโฟเนต
สําหรับตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-140°C, AC-CR-SO3H-160°C, AC-CR-SO3H-180°C และ AC-

CR-SO3H-200°C มีคา 0.75, 0.61, 0.59 และ 0.43 mmol/g.cat ตามลําดับ 

การศึกษาความวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H ที่สังเคราะหดวยอุณหภูมิตางๆคือ ที่
อุณหภูมิ 140 160 180 และ 200°C และตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 ในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ 
HCp ที่อุณหภูมิ 130°C ในระบบแบบสามวัฏภาคโดยใชอัตราสวนเชิงโมล HCp : MeOH ที่ 1 : 3 ใช
ปริมาณตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H และตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst 5% โดยนํ้าหนักของ HCp ตัวเรง
ปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C มีคาการเปลี่ยนแปลงไปของ HCp ใกลเคียงกับตัวเรงปฏิกิริยา 
Amberlyst-15 และยังใหความวองไวสูงกวา สําหรับในปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันของ TCp ที่
อุณหภูมิ 130°C ในระบบแบบสามวัฏภาคโดยใชอัตราสวนเชิงโมล TCp : MeOH ที่ 1 : 3 ใชปริมาณ
ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-SO3H-200°C 10%  โดยหนักของ TCp พบวาตัวเรงปฏิกิริยาAC-CR-SO3H-

200°C มีคาผลไดของเมทิลคาพิเลทหรือไบโอดีเซลนอยกวา 1% สามารถบอกไดวาตัวเรงปฏิกิริยา AC-

CR-SO3H-200°C ไมสามารถเรงปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันได ดังน้ัน ตัวเรงปฏิกิริยา AC-CR-

SO3H-200°C สามารใชเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันไดดีเทียบเทาตัวเรงปฏิกิริยา Amberlyst-15 และ
สามารถเรงปฏิกิริยาไดดีกวาปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันและสามารถนํากลับมาใชใหมไดอีกดวย 

การนําตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  มาใชในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  ใน
ระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาคซํ้า (คร้ังที่  1-4) ซึ่งตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  จะมีความ
วองไวลดลงตามครั้งการใชซ้ําที่เพ่ิมขึ้น  ซึ่งหาไดจากผลไดของ MeCp และอัตราการเกิดปฏิกิริยา
เริ่มตน 

วิธีการคืนสภาพตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชันของ  HCp  

ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค โดยการลางดวยเมทานอล ไมสามารถคืนสภาพตัวเรง
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ปฏิกิริยาไดสมบูรณ  เนื่องจากเมทานอลไมสามารถกําจัดองคประกอบของไฮโดรคารบอนที่สะสมได
หมด นอกจากเมทานอลที่ใชในการลางตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  เปนสาเหตุของการชะละลาย
ตําแหนงวองไวเกิดขึ้น จึงไมสามารถทําใหตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  คืนสภาพโดยลางดวย 

เมทานอลไดสมบูรณ 
สาเหตุการเสื่อมสภาพของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ในการเรงปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน

ของ  HCp  ในระบบการเกิดปฏิกิริยาแบบสามวัฏภาค โดยใชเทคนิค  FT-IR  และเทคนิค  TGA  พบวา
เกิดจากการสะสมขององคประกอบไฮโดรคารบอน ซึ่งปดก้ันตําแหนงวองไวของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-

CR-SO3H  ทําใหเกิดการเส่ือมสภาพ 

 

5. ขอเสนอแนะ 
เน่ืองจากขนาดรูพรุนของตัวเรงปฏิกิริยที่สังเคราะหไดมีคาประมาณ 3-4 nm ซึ่งอาจยังมีขนาด

เล็กสําหรับปฏิกิริยาทรานสเอสเทอริฟเคชันที่ใชไตรกลีเซอไรดที่มีขนาดโมเลกุลใหญกวากรดไขมันอิสระ
ในปฏิกิริยาเอสเทอริฟเคชัน จึงควรศึกษาภาวะในการเตรียมตัวรองรับ โดยการปรับเปลี่ยนอุณหภูมิที่ใช
คารบอไนซตัวรองรับเพ่ือหาภาวะที่เหมาะสมที่สามารถเตรียมตัวเรงปฏิกิริยาใหมีขนาดรูพรุนที่ใหญกวา
นี้  
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7. ภาคผนวก 
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ภาคผนวก ก 
 

การคํานวณคาจากผล  GC 
 
ก.1 การเตรียมตัวอยาง 
 เก็บตัวอยางสารทําปฏิกิริยา (Reaction mixture) 150 μL  ใสลงในไมโครทิวบ (Micro tube) 
แลวเติมดวย  2-โพรพานอล (2-Propanol) 400 μL  แลวหมุนเหวี่ยงดวยเคร่ืองเหวี่ยงแยก (Centrifuge) 
เพ่ือแยกสารทําปฏิกิริยากับตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H 
 นําสารตัวอยางจาก  microtube 150 μL  ใสลงในขวดปรับปริมาตร  5 mL  เติม Internal 
standard (Methyl valeate, MeVal) 150 μL แลวปรับปริมาตรดวย  2-Propanol  
 นําสารตัวอยางจากขวดปรับปริมาตร  1 μL  ฉีดเขาเครื่อง  GC 
 
ก.2 การคํานวณคาจากผล  GC 
 
ตารางที่ ก.1 ตัวอยางขอมูลดิบของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR-SO3H  ที่อุณหภูมิ  200ºC  ที่เวลา  60 

min  ที่ไดจากการวิเคราะหดวยวิธี  GC  ผลของการทดสอบความวองไว ในปฏิกิริยาเอ
สเทอริฟเคชันของ  HCp  ที่อุณหภูมิ  130ºC  โดยปอนเมทานอล  116 μL/min  ใชตัวเรง
ปฏิกิริยา  10%  โดยนํ้าหนักของ  HCp 

 

Sample MeOH INT MeCp HCp 
time 1.737 7.115 13.224 14.492 
Area 158 1232 1844 15191 

 
หาคา  Correct area internal standard (INT)  
 
 Corr area INT =  คาเฉลี่ยของ Area INT ที่เวลาตางๆ 
 

   =  
6

226712321130105612705136   

 
   =  2015.167 
 
หาคา  Corr area  ของ  HCp 
 
 Area HCp =  15191 
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 Area INT 1232  ได Corr area INT =  2015.167 
 

 Area HCp 15191  ได Corr area HCp =  
1232

167.201515191  

 
        =  24847.72 
 
หาคาความเขมขน  (mol/L) ที่  GC 
 
 กราฟมาตรฐานของ  HCp         y =  4 x 10-7X 
 
 ความเขมขน  GC   =  4 x 10-7 x Corr area TCp 
 
     =  4 x 10-7x 24847.72 
 
     =  0.0099 mol/L 
 
หาความเขมขน (mol/L) ที่  Microtube (MC) 
 
 ความเขมขนที่  GC  =  ความเขมขนที่ขวดปรับปริมาตร (Volumetric flask : VF) 
 

จาก    11VC        =  22VC       
 
   VFVFVC      =  MCMCVC               
 

        0.0099
L

mol  x 5 mL      =   C୑େ x 0.15 mL 

              MCC        =   
mL

mL
L

mol

15.0

50099.0 
 

 
          =   0.33 mol/L 
 
หาความเขมขน (mol/L) ที่สารทําปฏิกิริยา (RM) 
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  MCMCVC               =   RMRMVC   
 

  0.33
L

mol  x 0.55 mL  =  Cୖ୑ x 0.15 mL 

 

  RMC     =  
mL

mL
L

mol

15.0

55.033.0 
 

 

      =  1.21 
L

mol  

 
ก.3 คํานวณคาการเปลี่ยนของ  HCp 

คํานวณหาโมลของ  HCp 18 g 

   HCp  = 

mol
g

g

21.144

18   

   HCp  = 0.1248 mol 
 
 คํานวณหาปริมาตรของ  HCp 18 g 

   V  =
 

mL
g

g

91.0

18  

   V  = 19.7802 mL 
 
 
 คํานวณหาความเขมขนของ  HCp  เริ่มตน  

   [HCp]  = 
L

mol
7802.19

10001248.0   

 

   [HCp]  = 6.3102 
L

mol  

 

 คํานวณหา  %HCp conversion = 
0

0

][
][][

HCp
HCpHCp t  x 100 

     %HCp conversion = 

L
mol

L
mol

L
mol

3102.6

21.13102.6 
  x 100 
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    %HCp conversion = 80.82 % 
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ภาคผนวก ข 
 

การหาคา  Initial rate  ของตัวเรงปฏิกิริยา  AC-CR C-SO3H  
 
อัตราการเกิดปฏิกิริยา คือ การเปลี่ยนแปลงความเขมขนของสารตั้งตนในหนึ่งหนวยเวลา 
 

 
 

รูปที่ ข.1  กราฟความสัมพันธระหวางความเขมขนของ  HCp  กับเวลา ในการทําปฏิกิรยิาคร้ังที่  1 
 

 
 

รูปที่ ข.2  กราฟความสัมพันธระหวางความเขมขนของ  HCp  กับเวลา ในการทําปฏิกิริยาคร้ังที่  2 

y = -0.8856x + 6.3102
R² = 1
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y = -0.1238x + 3.5406
R² = 0.8882
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รูปที่ ข.3  กราฟความสัมพันธระหวางความเขมขนของ  HCp  กับเวลา ในการทําปฏิกิรยิาคร้ังที่  3 
 

 
 

รูปที่ ข.4  กราฟความสัมพันธระหวางความเขมขนของ  HCp  กับเวลา ในการทําปฏิกิรยิาคร้ังที่  4 
 
 
 
 

y = -0.1123x + 5.0127
R² = 0.9743
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y = -0.0063x + 5.0425
R² = 0.9677
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รูปที่ ข.5  กราฟความสัมพันธระหวางความเขมขนของ HCp กับเวลา ในการทําปฏิกิริยาโดยใชตัวเรง
ปฏิกิริยาที่ผานการคืนสภาพโดยการลางดวยเมทานอล 

 
ตัวอยางการคาํนวณหา  Initial rate (mol/L-min) 

จากรูป ข.2  มีความชัน  = -0.123 mol/L-min 
ดังนั้น  Initial rate  = 0.123 mol/L-min  

 

y = -0.1058x + 5.9222
R² = 0.7126
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